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STRESZCZENIE

Najwazniejszg wtasciwoscig klejéw samoprzylepnych jest ich wytrzymatos¢ wewnetrzna, nazywana ina-
czej kohezja. Kleje samoprzylepne o niskiej kohezji nie mogg by¢ stosowane w praktyce przemystowej
do wytwarzania materiatéw samoprzylepnych, stuzgcych do tgczenia ze sobg réznorodnych materiatéw.
Zastosowanie takich klejow, ze wzgledu na matg wytrzymatosc spoiny klejowej, prowadzi w efekcie do
kosztownych reklamacji. Kohezja klejéw samoprzylepnych zalezy od wielu czynnikéw, jednak gtéwnym
parametrem wptywajgcym na kohezje jest rodzaj oraz stezenie, uzytych w technologii klejéw i materia-
téw samoprzylepnych, zwigzkdéw sieciujgcych. Kohezja klejéow samoprzylepnych zalezy rowniez od tem-
peratury jej pomiaru. NajczesSciej bada sie kohezje klejéw samoprzylepnych w temperaturze pokojowe;j
oraz w temperaturze 70°C. Do tych pomiardw, szczegdlnie do pomiaru kohezji w podwyzszonych tem-
peraturach, skonstruowano specjalng aparature, wykorzystujgc do tego celu komercyjng, przebudowa-
ng suszarke.
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Cohesion measurement of pressure-sensitive adhesives
at higher temperatures
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ABSTRACT

The important property of pressure-sensitive adhesives is their shear strength, known other as cohe-
sion. Pressure-sensitive adhesives characterized by low cohesion cannot be used in industrial practice
for manufacturing of self-adhesive materials applied for bonding of various substrates. The application
of this kind of adhesives provide to low cohesion of bonding palaces and with it to complaints. The co-
hesion of pressure-sensitive adhesives depends on different parameters, but the main parameter is the
kind and concentration of crosslinking agents used in the technology of adhesives and self-adhesive
products. The cohesion of pressure-sensitive adhesives depends on measurement temperature too.
Generally, the cohesion of pressure-sensitive adhesive is tested at room temperature and at 70°C. For
these tests, especially for testing of cohesion at higher temperatures was constructed special equip-

ment using for this goal drying machine.

1. WSTEP

Kleje samoprzylepne stanowig interesujgcg gru-
pe klejéw na bazie organicznych polimeréw, cha-
rakteryzujgcych sie permanentnymi wtasciwo-
Sciami samoprzylepnymi w temperaturze pokojo-
wej. Ze wzgledu na niskg temperature zeszklenia
(ponizej-25°C) oraz budowe amorficzng polimeru
do wytwarzania klejow samoprzylepnych nadajg
sie poliakrylany, kauczuk naturalny, kauczuk syn-
tetyczny, silikony, poliestry, poliuretany, poliete-
ry oraz kopolimery etylenu i octanu etylu. Kleje
i materiaty samoprzylepne charakteryzujg bardzo
dobrze trzy podstawowe ich wtasciwosci, miano-
wicie tack (lepnosé, kleistos¢), adhezja (przyczep-
no$¢) do réznorodnych materiatéw oraz wytrzy-
matos$¢ wewnetrzna (kohezja) [1]. Wtasnie kohe-
zja klejow jest ich najistotniejszg wtasciwoscig,
decydujacag o ich pdziniejszej aplikacji. Na kohe-
zje klejéw samoprzylepnych wptywa wiele czyn-
nikéw. Do najwazniejszych z nich nalezg [2]:

e Rodzaj polimeru uzytego do produkcji klejow
samoprzylepnych

¢ Rodzaj monomerdw zastosowanych do syntezy
e Ciezar czasteczkowy klejow

e Rodzaj oraz stezenie zastosowanych do pod-
wyzszenia kohezji zwigzkow sieciujgcych

e Grubosc¢ warstwy samoprzylepnej kleju

e Temperatura pomiaru.

Istotnym zagadnieniem jest, w zaleznosci od kon-
cowego zastosowania produktu samoprzylepne-
go, zagwarantowanie odpowiedniego balansu
pomiedzy kohezjg kleju samoprzylepnego, a jego
adhezjg. Dotyczy to niemal wszystkich produk-

téw samoprzylepnych, szczegélnie jednak tasm
montazowych, tasm tgczacych, baneréw rekla-
mowych oraz produktéw samoprzylepnych wie-
lokrotnego zastosowania [3].

Wysoka kohezja wymagana jest od tasm tacza-
cych, pracujgcych bardzo czesto pod wysokim
obcigzeniem. Drugorzedne znaczenie ma kohe-
zja warstwy samoprzylepnej kleju w materiatach
wielokrotnego zastosowania oraz w przypadku
banerdw reklamowych. Zbyt niska, nieodpowied-
nia kohezja w przypadku tych produktéw moze
doprowadzi¢ jednak do pozostania kleju na skle-
janych powierzchniach w trakcie ich odrywania.
Najistotniejszy wptyw na kohezje materiatéw sa-
moprzylepnych sieciowanych tym samym zwigz-
kiem sieciujgcym o jednakowym stezeniu ma
temperatura pomiaru kohezji oraz grubos¢ war-
stwy samoprzylepnej kleju [4].

2. METODY POMIARU KOHEZJI

Do podstawowych metod badan, stosowanych
do okredlenia kohezji materiatéw samoprzylep-
nych, nalezg metoda AFERA 4012 oraz metoda Fl-
NAT FTM 8. Wg metody AFERA 4012 kohezje war-
stwy samoprzylepnej kleju okresla sie jako mak-
symalne obcigzenie materiatu samoprzylepne-
go w niutonach [N] naklejonego na ptytke stalo-
w3, ktore nie powoduje zerwania spoiny klejowej
W przeciggu co najmniej 4 godzin. Standardowe
przewidziane przez norme AFERA 4012 pomia-
ry prowadzi sie w temperaturze pokojowej oraz
w 70°C, przy czym maksymalne obcigzenie spoiny
klejowej w temperaturze pokojowej wynosi 120 N,
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a w temperaturze 70°C 40 N. Inna, coraz czesciej
stosowana do pomiaru kohezji, norma FINAT FTM
8 przewiduje pomiar czasu trwatosci spoiny kle-
jowej w temperaturze pokojowej oraz w 70°C,
pod jednakowym obcigzeniem 10 N. Oczywiscie
te normy, szczegdlnie FTM 8, umozliwiajg pomiar
kohezji materiatdw samoprzylepnych w postaci
dwustronnych oraz jednostronnych tasm samo-
przylepnych w réznych temperaturach oraz pod
réznym obcigzeniem spoiny klejowej, przewaz-
nie od 5 do 20 N [5-6], poczawszy od tempera-
tury pokojowej nawet do 300°C w przypadku za-
stosowania klejéw samoprzylepnych na bazie si-
likonow.

Do pomiaru kohezji metodg FINAT FTM 8 w réz-
nych temperaturach stosuje sie przystosowane
albo przerobione do tego celu suszarki (Rys. 1)
z zamocowanymi na obudowie zegarami, umozli-
wiajacymi zarejestrowanie czasoéw oderwania ob-
cigzonych probek materiatéw samoprzylepnych
od ptytek stalowych, umieszczonych w suszarce.

Rysunek 1 Suszarka do pomiaru kohezji z widocznymi
u gory zegarami pomiarowymi
Figure 1 Dryer for measurement of cohesion
with visible measuring clock

Na Rysunku 2 wida¢, jakie komplikacje konstruk-
cyjne stwarza umiejscowienie zegardow pomiaro-
wych poza suszarka. Widoczny na zdjeciu wielo-
zytowy kabel utrudnia w istotny sposéb zamyka-
nie suszarki, powodujgc nieprzewidziane kompli-
kacje z umiejscowieniem ,,nadmiaru” wielozyto-
wego grubego kabla wewnatrz suszarki.

Wprawdzie niedawno wprowadzono do pomia-
row kohezji nowa konstrukcje adaptowanej do
pomiaréw suszarki, z ktérej usunieto przednig
konstrukcje kabla wielozytowego oraz zrezygno-
wano z wielkich pomiarowych urzadzen zegaro-
wych, ale cena urzadzen tego typu jest bardzo
wysoka i sg one w stanie jednorazowo dokonad

Rysunek 2 Wnetrze suszarki adaptowanej do pomiaru
kohezji z widocznym na zdjeciu kablem

Figure 2 Dryer inside with visible electric cable adopted
for measurement of the cohesion

pomiaru kohezji tylko 12 prébek, co drastycznie
wydtuza czas badan. Pomiar kohezji jest pomia-
rem bardzo czasochtonnym, to znaczy uwazany
jest za tzw. waskie gardto w technologii klejow
i materiatéw samoprzylepnych.

Wychodzac naprzeciw zapotrzebowaniom labo-
ratoryjnym wszelkiego rodzaju instytutéw nau-
kowo-badawczych oraz laboratoridw przemysto-
wych, skonstruowano urzgdzenie do pomiardw
kohezji na 20 stanowisk, umozliwiajgce pomiar
kohezji 20 prébek jednoczesnie w szerokim za-
kresie temperatur. W nowej konstrukcji zrezygno-
wano z drogich zegaréw pomiarowych, zastepu-
jac je specjalng konstrukcjg wktadu pomiarowe-
go (zdjecie 3), ktéry poprzez odpowiednia dol-
ng konstrukcje uktadu pomiarowego, reagujg-
cego na odpadajgce od ptytek stalowych ciezar-
ki, umozliwia komputerowg rejestracje i bezpro-
blemowy odczyt czasdw oderwania obcigzonych
prébek od ptytek stalowych.

Rysunek 3 Widok wktadu pomiarowego na 20 probek

Figure 3 View of measuring equipment for 20 simples
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Rysunek 4 Dolna czes¢ uktadu pomiarowego reagujacego
na spadajacy ciezarek
Figure 4 Bottom part of measuring equipment reacted
for dropped weights

3. KONSTRUKCJA URZADZENIA DO POMIARU
KOHEZJI KLEJOW SAMOPRZYLEPNYCH

Wewnatrz suszarki umocowano specjalny podest
z zamontowanymi 20 tulejami z aluminium, na
spodzie ktérych umieszczono specjalne przyciski
umozliwiajgce rejestracje czasu, po jakim badane
materiaty samoprzylepne zostang pod wptywem
statego obcigzenia (w tym konkretnym przypadku
10 N) oderwane od ptytki stalowe;.

Rysunek 5 Wnetrze suszarki z umocowanym wktadem
do badania kohezji

Figure 5 Dryer inside with fastened plate
for measurement of cohesion

Na Rysunku 6 przedstawiono wktad do badania
kohezji klejow samoprzylepnych z umieszczonymi
w srodku ciezarkami o masie 10 N. W gérnej cze-
$ci znajdujg sie ptytki stalowe, na ktérych umiesz-
cza sie badane prébki materiatéw samoprzylep-

nych. Czas, po jakim oderwie sie badana prob-
ka w Scisle okreslonej temperaturze, najczesciej
w temperaturze pokojowej oraz w 70°C, jest reje-
strowany automatycznie na podtgczonym do su-
szarki komputerze. Za materiaty samoprzylepne
o wysokiej kohezji uwaza sie takie, ktére pod ob-
cigzeniem 10 N w temperaturze pokojowej nie
odpadng od ptytki stalowej przez co najmniej 3
dni. W przypadku kohezji badanej w 70°C czas ten
powinien wynosi¢ minimum 24 h. Im dtuzej ob-
cigzona prébka kleju samoprzylepnego przylega
do ptytki stalowej, tym wyzsza jest kohezja bada-
nego kleju samoprzylepnego.

Rysunek 6 Wkfad do badania kohezji z ciezarkami o masie
10 N oraz umieszczonymi u gory ptytkami stalowymi

Figure 6 Dryer inside with 10 N weights and fastened abo-
ve steel plate for measurement of cohesion

Bardzo istotny jest wyglad ptytki stalowej, od kto-
rej oderwana zostanie prébka materiatu samo-
przylepnego. Jezeli na ptytce stalowej pozosta-
ng $lady kleju, mamy do czynienia z peknieciem
kohezyjnym (klej wykazuje niedostateczng kohe-
zje). Jezeli na ptytce stalowej nie widaé pozostato-
Sci kleju, mamy do czynienia z peknieciem adhe-
zyjnym (klej samoprzylepny jest przesieciowany).

4. CZESC EKSPERYMENTALNA

Do badan kohezji metodg FINAT FTM 8 zastoso-
wano nieusieciowany rozpuszczalnikowy polia-
krylanowy klej samoprzylepny na bazie akryla-
nu 2-etyloheksylu (95% wag.) oraz kwasu akrylo-
wego (5% wag.) oraz usieciowany odpowiednio
0,05; 0,1; 0,15; 0,2; 0,25; 0,3; 0,35; 0,4 oraz 0,5%
wag. acetyloacetonianu glinu w odniesieniu do
masy polimeru. Kleje samoprzylepne o réznych
gramaturach: 30; 60; 90 oraz 120 g/m? oraz o roz-
nej zawartos$ci zwigzku sieciujgcego badano jako
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jednostronne tasmy samoprzylepne otrzymane
przez powleczenie rozpuszczalnikowego kleju na
folii poliestrowej oraz odparowanie rozpuszczal-
nika i sieciowanie kleju w kanale suszgcym przez
10 min w temperaturze 110°C.

5. WYNIKI BADAN | DYSKUSJA

Wyniki badan kohezji poliakrylanowych klejow
samoprzylepnych w temperaturze pokojowej
oraz w 70°C metodg FINAT FTM 8 w nowo skon-
struowanym urzgdzeniu przedstawiono w Tabe-
lach 1, 2.

Jak widac¢ z badan kohezji poliakrylanowych kle-
jow samoprzylepnych przedstawionych w Tabe-
lach 1, 2, mierzonej jako czas oderwania obcigzo-
nej warstwy samoprzylepnej kleju od ptytki sta-
lowej, wartos¢ kohezji zalezy zarowno od steze-
nia zwigzku sieciujgcego, jak i od gramatury kle-
ju oraz temperatury pomiaru. Dla klejéw usiecio-
wanych przy uzyciu 0,2% wag. acetyloacetonia-
nu glinu kohezja, niezaleznie od badanej grama-
tury kleju, mierzona w temperaturze pokojowej,
osigga maksymalng wartos¢ powyzej 72 h (3 dni).
W przypadku kohezji mierzonej w 70°C, maksy-
malng wartos¢ kohezji powyzej 72 h osigga sie dla
0,3 % wag. acetyloacetonianu glinu.

Urzadzenie do pomiaréw kohezji zbudowane
z wykorzystaniem komercyjnej suszarki pozwa-
la na badanie kohezji wszelkiego rodzaju klejéw
oraz szerokiego asortymentu materiatéw samo-
przylepnych metodg FINAT FTM 8. Kohezja re-
jestrowana jest jako czas oderwania obcigzonej
préobki materiatu samoprzylepnego, najczesciej
10 N, w szerokim zakresie temperatur, poczgw-
szy od temperatury pokojowej az do 300°C. Wy-
niki kohezji rejestrowane sg bezposrednio w kom-
puterze i wyswietlane na monitorze. Mozliwy jest
automatyczny wydruk mierzonych wartosci kohe-
zji w postaci stupkowej poprzez specjalnie skon-
struowany do tego celu program komputerowy.
W odrdznieniu od typowych komercyjnych urza-
dzen tego typu, gdzie mozliwe jest jednoczesne
badanie tylko 12 prdébek, urzadzenie skonstru-
owane na Zachodniopomorskim Uniwersytecie
Technologicznym w Szczecinie pozwala na jed-
noczesny pomiar kohezji az 20 probek, skracajgc
tym samym niezbedny do wykonania pomiaréw
czas, co niewatpliwie utatwia prace naukowo-
badawcze oraz technologiczne w laboratorium.

Tabela 1 Kohezja badanych klejow samoprzylepnych w funkcji gramatury kleju oraz stezenia zwigzku
sieciujgcego mierzona w temperaturze pokojowe;j

Table 1 Kohesion measured at room temperature of investigated pressure-sensitive adhesives as a function
of coating weight and concentration of crosslinking agent

Nanos kleju Stezenie zwigzku sieciujgcego acetyloacetonianu glinu [% wag.]
[g/m?] 0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 0,4 0,5
30 8m 1h18m |15h2m |51h2m >72h >72h >72h >72h >72h >72h
60 5m 31m 10h2m |40h10m >72h >72h >72h >72h >72h >72h
90 3,5m [195m [7h1lm |30h10m >72h >72h >72h >72h >72h >72h
120 2,5m [155m |[6h10m |21h10m >72h >72h >72h >72h >72h >72h

Table 2 Kohesion measured at 70°C of investigated pressure-sensitive adhesives as a function of coating weight

Tabela 2 Kohezja badanych klejéw samoprzylepnych w funkcji gramatury kleju oraz stezenia

zwigzku sieciujacego mierzona w 70°C

and concentration of crosslinking agent

Nanos kleju Stezenie zwigzku sieciujgcego acetyloacetonianu glinu [% wag.]
[g/m?] 0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 0,4 0,5
30 3m 35m [19m 2h30m >72h >72h >72h >72h >72h >72h
60 1,5m 2m 12 m 1h33m |10h >72h >72h >72h >72h >72h
90 1m 1,5m [10m 455m |6h26m >72h >72h >72h >72h >72h
120 36s 1m 85m (39m 6h 34h >72h >72h >72h >72h
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