Analiza termiczna kleju metakrylowego podczas procesu wigzania

Btazej CHMIELNICKI?, Sebastian JURCZYK®, Arkadiusz BULA), Jacek HULIMKA®
dnstytut Inzynierii Materiatow Polimerowych i Barwnikow,

ul. M. Sktodowskiej-Curie 55, 87-100 Torun

YPolitechnika Slqska, Wydziat Budownictwa, ul. Akademicka 5, 44-100 Gliwice

e-mail: : arkadiusz.bula@polsl.pl

Analiza termiczna kleju metakrylowego podczas procesu wigzania

Streszczenie: Praca przedstawia analize termiczng wybranego kleju metakrylowego podczas
procesu wigzania. W pierwszym etapie wykonano analize termowizyjng powierzchni probki kle-
ju. Wyniki przedstawiono w formie termogramow oraz w postaci wykresu zmiany temperatu-
ry powierzchniowej kleju w trakcie pierwszych 22 minut procesu sieciowania. Przeprowadzono
takze oznaczenie ciepla procesu wigzania kleju, prowadzqc analize metodq réZnicowq kaloryme-
trii skaningowej w warunkach izotermicznych w trakcie pierwszych 60 minut po zmieszaniu
sktadnikow kleju.

Stowa kluczowe: klej metakrylowy, analiza termowizyjna, réznicowa kalorymetria skaningowa
(DSC), analiza termiczna.

THERMAL ANALYSIS OF METHACRYLATE ADHESIVE DURING

THE BONDING PROCESS

Abstract: The paper presents thermal analysis of the selected methacrylate adhesive during the
bonding process. In the first stage, a thermovision analysis of the adhesive sample surface was made.
The results are presented in thermograms and in the form of the surface temperature change graph of
the adhesive during the first 22 minutes of the crosslinking process. The heat of the adhesive bonding
process was also determined by differential scanning calorimetry analysis under isothermal conditions
during the first 60 minutes after mixing of the adhesive components.

Keywords: methacrylate adhesive, thermovision analysis, differential scanning calorimetry (DSC),

thermal analysis.

1. WSTEP

Z uwagi na mozliwo$¢ wykorzystania kle-
jow do potaczen réznych materialow, w bu-
downictwie sq one najczesciej wykorzystywa-
ne przy wykonywaniu wzmocnien istniejacych
konstrukeji. W przypadku wzmocnien tasmami
kompozytowymi CFRP konstrukcji zelbetowych
[1], murowych [2] czy stalowych [3] kleje sa
praktycznie jedynym mozliwym materiatem do
zastosowania jako spoina. Dodatkowo w przy-
padku wzmacniania konstrukgji stalowych, kle-
je umozliwiaja wykorzystanie innych elemen-
tow metalowych (np. potaczenie typu stal-stal),
bez koniecznosci ich spawania, co wiazaloby
sie z wprowadzeniem do istniejacej konstrukcji
bardzo duzych naprezen spawalniczych [4]. Nie-

korzystny wplyw spawania na taczone metale,
juz na etapie projektowania polaczen konstruk-
qji stalowych wymaga uwzglednienia spadku
wytrzymatosci zmeczeniowej w tych miejscach.
Wiaze sie¢ to z powstaniem w spoinach kar-
bow, ktore wywotuja nierdwnomierny rozklad
naprezen w danym elemencie/potaczeniu [5].
Na rys. 1 przedstawiono przyktadowe wartosci
redukcji dopuszczalnych naprezen w potacze-
niach stalowych zgodnie z [6] — w efekcie obni-
zenia wytrzymatosci zmeczeniowe;.

Stosowanie spoin klejowych, w przypadku
np. potaczen zaktadkowych nie powoduje nagtej
(skokowej) zmiany ksztattu wykresu naprezen,
co moze by¢ kolejng zaleta potaczen klejonych.
Niemniej, podczas procesu wigzania, kleje moga
wydziela¢ znaczne ilosci energii cieplnej, ktora,
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mimo iz jest duzo nizsza niz jak ma to miejsce
w przypadku spawania, moze wprowadzac
dodatkowe naprezenia termiczne w taczonych
elementach. W zwigzku z tym, w pracy przed-
stawiono analize termiczng probki kleju podczas
procesu wiazania — na tym etapie nie uwzgled-
niono wptywu stalowych elementéw ztacza.

skaningowej (ang. differential scanning calo-
rimetry) DSC [7,8]. Metoda ta jest uniwersalng
technika badania struktury materiatow. Apara-
tura sklada si¢ z pieca, w ktorym temperatura
jest kontrolowana w trakcie badania, tygla, na
ktédrym umieszcza si¢ badany materiat, a takze
pustego tygla stanowigcego probe odniesienia

Kategona
zmecze- Szczegdl konstrukeyjny Opis karbu
niowa
Wzmocniona spoina poprzeczna 7) Nakladki w dwuteownikach
i blachownicach ze wzmocniong
56 spoing poprzeczng o dlugosci
> 5t
8) Ciagte spoiny pachwinowe
>10 mm przenoszace $cinanie, jak np.
T 3 spoiny taczace Srodnik z pasem
80 == — w blachownicach.
m=5 oy ‘“M‘“%H::;—_,-—ﬁ a ““-H:‘:__,G/f;’/ 9) Spoiny pachwinowe (podiuzne)
(8) o) w zlgc:
oS b gczach zakladkowych.
2) Zigcza teowe na peing spoine
¢ czolowa.
7" ——T
@
i 4) Spoiny pachwinowe.
e —
36° .
®@ |

Rys. 1. Przyktady karbéw i ich wptywu na kategorie zmeczeniowq w konstrukcjach stalowych [6];

wartosci w kolumnie po lewej stronie w [MPa]

Fig. 1. Examples of notches and their impact on the fatigue category in steel constructions [6];

values in the column on the left in [MPa]

2.BADANIA LABORATORY]JNE

W pierwszym etapie badann wykonano
analize termowizyjng kleju metakrylowego
PLEXUS MA-420. W tym celu na ceracie teflo-
nowej umieszczono niewielka ilo$¢ kleju — okoto
5 gramow. Nastepnie rozpoczeto analize zmia-
ny temperatury na powierzchni kleju, wykonu-
jac cyklicznie zdjecia w odstepach czasowych
co 15 sekund.

W dalszej kolejnosci, na osobnej probce wy-
konano analize metoda réznicowej kalorymetrii
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oraz sensora pomiarowego z dwoma polami,
na ktorych umieszcza si¢ odpowiednio probke
badang i probke odniesienia, a pod ktérymi to
polami umieszczone sa termopary pozwalajace
na staly pomiar temperatury probki i jej otocze-
nia, a takze zmiany strumienia ciepla przepty-
wajacego przez probke —rys. 2. W analizie DSC
zalozono stala temperature otoczenia (25°C)
i badano energie cieplna, wydzielang z probki
kleju podczas sieciowania. W pordéwnaniu do
analizy termowizyjnej, ktora rozpoczela sie bez-
posrednio po wykonaniu probki, pomiar emisji
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energii emitowanej przez klej metodaq DSC roz-
poczat sie po 2 minutach od momentu wykona-
nia probki. Do przeprowadzenia badania uzyto
aparat DSC 1 firmy Mettler-Toledo wyposazony
w intracooler Huber TC100 MT. Jako gaz prze-
ptukujacy piec zastosowano azot o wysokiej
czystosci (99,9992%). Do badan zostaly uzy-
te tygle o pojemnos¢ 40 pl wykonane z alumi-
nium, zamkniete przy uzyciu prasy recznej. Do
badania uzyto probki kleju o masie ok. 10 mg.

muje si¢ na tym poziomie przez niecata minute.
Nastepnie nastepuje juz nieco wolniejszy spadek
temperatury, ktora po uptywie kolejnych 9 mi-
nut wynosi okoto 36°C.

Wynik analizy DSC, w postaci zmierzonej
entalpii procesu sieciowania materiatu w statej
temperaturze w funkgji czasu, przedstawiono na
rys. 5. Maksymalna warto$¢, a wiec najwieksza
emisje ciepta osiagnieto po uptywie 12 minut, na-
tomiast proces wydzielania ciepta zakonczy? sie

Rys. 2. Aparatura do wykonywania pomiaru metodg DSC.

Fig. 2. Apparatus for performing measurements using the DSC method.

3.WYNIKI BADAN

Na rys. 3b-d przedstawiono termogramy
badanej probki kleju metakrylowego. W po-
czatkowej fazie wigzania widoczna jest réznica
pomiedzy centralng i skrajna strefa probki kle-
ju. Po osiagnieciu temperatury maksymalnej,
115°C, temperatura na prawie calej powierzch-
ni probki wyrédwnuje si¢ i taki stan utrzymuje
si¢ jeszcze podczas jej spadku.

Przebieg zmiany temperatury kleju podczas
wiazania, w postaci wykresu, przedstawiono na
rys. 4. Widoczny jest gwaltowny wzrost tempe-
ratury probki po uptywie okoto 9 minut. Wow-
czas, w przeciagu kolejnych 2,5 minuty sekund
temperatura wzrasta z 41,6°C do 115°C i utrzy-

po uptywie 36 minut. Catkowita zmiana entalpii,
bedaca polem pod przedstawionym pikiem re-
akgji egzoenergetycznej, wyniosta AH=236,7]/g.

Na rys. 6 przedstawiono poréwnawczo prze-
bieg zmiany temperatury oraz zmiang entalpii
badanych probek kleju. W obydwu przypad-
kach ekstrema funkcji wystepuja po uptywie
okolo 12 minut. Przyrost zmiany entalpii jest
jednak fagodniejszy niz sam przyrost tempera-
tury kleju. Wiaze sie to z faktem, ze tempera-
tura badana byta na podstawie obserwacji tem-
peratury zewnetrznej kleju —jego powierzchni,
natomiast wydzielana energia cieplna zostata
okreslona za pomoca termopar umieszczonych
bezposrednio pod tyglem z badana probka.
Bardzo dobry kontakt pomiedzy termoparami
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sensora pomiarowego, a badana probka kleju
pozwolil na oznaczenie wartosci entalpii pro-
cesu sieciowania z duza doktadnoscia. W przy-
padku obserwacji z wykorzystaniem kamery
termowizyjnej gwattowny wzrost temperatu-
ry powierzchniowej kleju mégl wystapi¢ do-

piero w momencie réwnomiernego rozgrzania
znacznej objetosci calego materiatu. Podczas
obnizania si¢ temperatury powierzchniowej,
zbadanej termowizyjnie, spadek jest tagodny,
ze wzgledu na wciaz mocno rozgrzana we-
wnetrzna czes$¢ probki kleju.

Rys. 3. Analiza termowizyjna: a) badana probka, b) 1 min, c) 12 min, d) 18 min.
Fig. 3. Thermovision analysis: a) sample, b) 1 min, c) 12 min, d) 18 min.
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Rys. 4. Przyrost temperatury probki w czasie, na podstawie analizy termowizyjnej.

Fig. 4. Temperature increase of the sample over time, based on thermovision analysis.

PRZETWORSTWO TWORZYW 6 (listopad — grudzien) 2018



Analiza termiczna kleju metakrylowego podczas procesu wigzania

0.5
Texo
0.4
)
B 03 -
£
g 02-
o
§ 01
-
v
a -
-0.1 T T T T T T T T T T T |
0 3 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
Czas, t [min]
Rys. 5. Przeptyw energii w czasie, na podstawie analizy DSC.
Fig. 5. Energy flow over time, based on DSC analysis.
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Rys. 6. Poréwnanie przebiegu zmiany temperatury i przeptywu energii w czasie.

Fig. 6. Comparison of the temperature change and energy flow over time.

Interpretujac uzyskane wyniki nalezy miec¢
swiadomos¢, ze dotycza one probki kleju o okre-
slonym ksztalcie i masie, a nie rzeczywistej
warstwy kleju w konstrukcji. W tym drugim
przypadku przebieg procesow zwiagzanych ze
zmiang temperatury jest wyraznie zalezny od
proporcji pomiedzy gruboscia warstwy kleju
i gruboscig oraz materiatem sklejonych warstw
konstrukcyjnych. Przykladowo, w badaniach
gdzie warstwg badanego kleju o grubosci 1,2 mm
faczono dwa ptaskowniki stalowe o grubosci
6 mm kazdy, rozktad temperatury kleju podczas

wigzania musial by¢ silnie zaburzony szybkim
przejmowaniem ciepla przez elementy stalowe.

4. PODSUMOWANIE

Przeprowadzona analiza termowizyjna po-
zwolila na okreélenie powierzchniowej tempera-
tury objetosciowej probki kleju metakrylowego,
podczas procesu wigzania. Wyniki pozwalaja
na okreslenie temperatury badanego kleju wy-
stawionego na swobodna ekspozycje, tj. tempe-
rature otoczenia 20°C oraz wilgotnosé RH=65%.
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W warunkach praktycznego wykorzystania
kleju, a wiec w polaczeniu konstrukcyjnym np.
dwoch elementow stalowych, temperatura kleju
bytaby znacznie nizsza ze wzgledu na skutecz-
niejsze i szybsze odbieranie ciepta przez stal, niz
przez powietrze, jak w badanej probce.

Analiza pomiaru dyssypacji energii cieplnej
(efektu cieplnego), metoda DSC, okreslita war-
tos¢ entalpii w materiale zwiazana z procesem
sieclowania. Badanie wykazato, ze najwigksze
zmiany zachodza w trakcie pierwszych 20 mi-
nut, co pokrylo si¢ z wykresem zmian tempera-
tury wiazacego kleju w funkgji czasu.
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