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Wtasnosci reologiczne mieszaniny zywicy epoksydowej i stopu

niskotopliwego

Streszczenie: Glownym celem niniejszego artykutu bylo przedstawienie lepkosci dynamicznej oraz
kinematycznej kompozytu Zywicy epoksydowej i stopu niskotopliwego, a takze okreslenie wptywu
réznych czynnikéw na zmiany lepkosci mieszaniny. W pracy przedstawiono wyniki badan lepkosci
kompozytu. W badaniach wykorzystano jako osnowe kompozytu Epidian 6 oraz stop Wood'a jako
napetniacz. Badania lepkosci przeprowadzono w réznych temperaturach z zakresu 20+90 °C, za po-
mocq lepkosciomierza Hopplera. Celem eksperymentu byto sprawdzenie mozliwoéci wykorzystania
napetniacza metalicznego do zmiany lepkosci materiatdw polimerowych.

Stowa kluczowe: lepkos¢, zywica epoksydowa, napetniacze metalowe, stop niskotopliwy,
stop Wood’a.

RHEOLOGICAL PROPERTIES OF EPOXY RESIN AND A LOW MELTING PIONT ALLOY
MIXTURE

Abstract: The main objective of this article was to present a dynamic and kinematic viscosity of the
composite epoxy resin and low-melting alloy, as well as to determine the impact of various factors on
the changes in viscosity of the mixture. The paper presents the results of research the viscosity of the
composite. The study used as matrix composite Epidian 6 and Wood’s alloy as a filler. Viscosity test
was carried out at various temperatures in the range 20 to 90 degrees Celsius, by Hoppler viscosimeter.
The aim of the experiment was to verify the possibility of using the filler metal to change the viscosity

of the polymer materials.

Keywords: viscosity, epoxy resin, metallic fillers, low melting point alloy, Wood’s alloy.

1. WSTEP

Reologia ma wiele definicji. Bez wzgledu
na ich forme, wszystkie podkreslaja koniecz-
nosc¢ okredlania zwigzkéw pomiedzy oddzia-
tywaniem sit zewnetrznych i sit wewnetrz-
nych, ktore maja wplyw na odksztalcenie ciata
[1], zachodzace w danym czasie. Czas w jakim
obserwujemy dany obiekt decyduje, czy moz-
na zaobserwowac zjawisko np.: plyniecia badz
relaksacji [2].

Wiedza o wtasnosciach reologicznych two-
rzyw polimerowychjest podstawowa informacja,
stuzaca do okreslania lejnosci, pompowalnosci
czy wydajnosci przy procesach technologicz-
nych powlekania. Okresla takze fatwos¢, z jaka

material moze by¢ poddawany obrobce, prze-
twarzaniu oraz informuje o mozliwych trudno-
Sciach w trakcie uzytkowania materiatu [3].

Powigzanie pomiedzy wtasnosciami reolo-
gicznymi, a innymi wlasnosciami uzytkowy-
mi, umozliwia stosowanie pomiaréw lepko-
$ci jako miarodajnego i wygodnego sposobu
wykrywania zmian w barwie, trwalosci, ge-
stosci, zawartosci substancji stalych i masy
czasteczkowej [3].

Lepko$¢ pozostanie jednak gtéwnym para-
metrem przy jakichkolwiek pomiarach przepty-
wu substangji i jest powszechnie wykorzystywa-
nym wskaznikiem uzytecznosci i stosowalnosci
materiatow w przemysle oraz w badaniach nad
tworzywami polimerowymi [3].
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Tworzywa polimerowe sa $wietnym przy-
ktadem materiatéw, wykazujacych ztozone wta-
snosci reologiczne, ktore mozemy obserwowac
w codziennym zyciu czy np. w procesach prze-
twarzania polimeréw, uzytkowania [1].

Celem przedstawionych w artykule badan
byta ocena wptywu metalicznych stopow nisko-
topliwych na lepko$¢ mieszaniny zywicy epok-
sydowej i tych ze stopow.

Stopy te, w warunkach przetworczych moga
by¢ ciekle, gdyz z definigji ich temperatura top-
nienia jest nizsza niz 400 °C [4,5,6]. Istnieja takze
takie, ktorych temperatura topnienia jest nizsza
od 100 °C. W szczegdlnosci te ostatnie stanowia
dobry materiat do modyfikacji réznego rodzaju
materialow polimerowych, zaréwno termopla-
stycznych [7,8] jak i termoutwardzalnych [9].
W takim zakresie mozliwe jest mieszanie kom-
ponentéw gdyz oba sktadniki sg ptynne.

Klasyczne ujecie reologii tworzyw napet-
nionych skupia si¢ na zmianach lepkosci wy-
wotanych dodatkiem stalych napelniaczy
do uplastycznionego badz cieklego tworzywa
polimerowego.

Typowe napetiacze wplywaja na lepkos¢
przetwarzanej mieszaniny poprzez ich cechy
charakterystyczne, takie jak [10,11]:

* rodzaj zastosowanego napetniacza,

* udziat napelniacza w materiale polimerowym,
* cechy geometryczne ziaren,

¢ cechy fizyczne powierzchni ziarna oraz same-
go ziarna,

* napiecie powierzchniowe.

Jako regute mozna przyja¢, ze [10,11]:
¢ lepko$¢ wzrasta najbardziej w przypadku sto-
sowania napelniaczy o wydtuzonym ksztalcie,

* napelniacze w ilo$ci nie przekraczajacej 10%
objetosci zazwyczaj nie zmienia reologicznej na-
tury materiatow polimerowych zachowujac ich
,pseudoplastyczny” charakter,

* wraz ze wzrostem wspdlczynnika ksztattu
lepkos¢ maleje,

* wraz ze wzrostem powierzchni wlasciwej na-
petniacza lepkos¢ rosnie.

Zaobserwowano réwniez przypadki, w kto-
rych ziarna w ksztalcie ptytek obnizajg lepkosc¢
kompozytu w stosunku do tworzywa nienapet-
nionego. Jest to do tej pory niewyjasnione zagad-
nienie w dziedzinie reologii [10].

W przypadku mieszanin, w ktdrych stan fi-
zyczny napelniacza jest zalezny od temperatury,
jak to jest w przypadku stopow niskotopliwych,
wplyw na lepkos¢ nie jest znany.

Wczesniejsze badania dowodza, ze ksztatt
napetniacza ponizej temperatury topnienia sto-
pu jest nieregularny lub zblizony do kuli [12].
W warunkach mieszania na szybkoobrotowym
mieszalniku dyspersyjnym, powyzej tempera-
tury topnienia stopu, powinien on przybierac
forme kropli.

W laboratoriach Politechniki élqskiej sq Wy-
twarzane kompozyty zywic epoksydowych
z stopami niskotopliwymi. W dotychczasowych
pracach [9,13,14] skupiano si¢ nad cechami uzyt-
kowymi takich kompozytow. Artykutl ten jest
poswiecony zagadnieniom dotyczacym samego
wytwarzania mieszaniny zywicy i stopu, ktdra
po dodaniu utwardzacza stanowi kompozyt po-
limerowo-metaliczny.

2. BADANIA WELASNE
2.1. MATERIAL BADAWCZY

Probki badawcze zostaly wykonane z dwoch
sktadnikow. Osnowe stanowila powszechnie do-
stepna na rynku zywica epoksydowa Epidian
6. Jest to niemodyfikowana Zywica epoksydowa
na bazie Bisfenolu A. Natomiast jako napetniacz
wykorzystano stop Wood'a (Bi,,Pb,.Sn ,.Cd,,.)
zakupiony w firmie Innovator. Temperatura top-
nienia tego stopu wynosi 65 °C.

Przygotowano trzy probki materiatu kompo-
zytowego o stezeniach wagowych: 5, 10 i 15%
napetniacza w zywicy epoksydowej. Czwarta
probka byla czysta zywica.

W celu sporzadzenia mieszaniny uzyto mie-
szalnika wysokoobrotowego (Rys 1).
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Rys. 1. Mieszalnik Dispermat LC30
1 — regulacja wysoko$ci mieszadta, 2 — zaciski zbiornika, 3 — silnik, 4 — zbiornik z ptaszczem
grzewczym, 5 — silikonowy wqz wypetniony olejem i potaczony z ultratermostatem

Fig. 1. The mixer Dispermat LC30
1 — height adjustable agitator, 2 — terminals tank, 3 — engine, 4 —a tank with heating jacket,
5 —silicone hose filled with oil and connected to a thermostat

Zbiornik mieszadla zostal ogrzany do tem-
peratury 90 °C za pomoca oleju silikonowego
krazacego w podwdjnych $ciankach zbiornika.
Ogrzewanie, cyrkulacje i wlasciwa temperature
oleju zapewnial ultratermostat.

W zbiorniku zostat umieszczony odmierzony
stop Wooda. Po zmianie stanu skupienia stopu
ze statego w ciekly, zbiornik zostat uzupeniony
odmierzona porcja zywicy epoksydowe;.

Wprowadzone skfadniki zostaly poddane
procesowi mieszania za pomocg tarczy typu Z,
o $rednicy 40 mm, z predkoscia obrotowq tarczy
réwna 11 000 obr/min. Ponadto proces mieszania
przeprowadzano w czasie 15 minuti w tempera-
turze 90 °C. Takie warunki zapewnity utrzyma-
nie stopu Wooda w stanie cieklym i zadowalaja-
ca homogenizacje sktadnikow.

2.3. BADANIA LEPKOSCI

W celu wyznaczenia lepkosci dynamicznej
ikinematycznej, parametrem ktory nalezy zna¢
jest gesto$¢ badanego materiatu w temperatu-
rze pomiaru. Probki o statej objetosci, zostaty
ogrzane za pomoca suszarki laboratoryjnej
w zakresie od 20 do 90°C, co dziesig¢ stopni
i wazone w kazdej temperaturze za pomo-
ca wagi analitycznej. Na podstawie objetosci
i masy obliczono wartos$¢ gestosci wykorzystu-
jac zaleznos¢:

p=m/V. (1)

Natomiast wyniki zestawiono w tabeli 1.
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Tabela. 1. Zmiana gestosci w zalezno$ci
od temperatury [g/cm’]

Table. 1. The density change depending on the
temperature [g/ cm3]

awartos¢ wag. stopu
Wood’a [%]
Temperatura 0 > 10 15
[°C]
20 1,166 | 1,193 | 1,240 | 1,260
30 1,160 | 1,190 | 1,240 | 1,260
40 1,157 | 1,175 | 1,200 | 1,253
50 1,157 | 1,175 | 1,200 | 1,253
60 1,153 | 1,175 | 1,200 | 1,253
70 1,153 | 1,175 | 1,180 | 1,246
80 1,153 | 1,170 | 1,180 | 1,246
90 1,153 | 1,170 | 1,180 | 1,240

Rys. 2. Lepko$ciomierz Hopplera.

1 —rura szklana, 2, 3 — znaczniki pomiarowe, 4 — korek
z kapilarg, 5 — korek, 6 — korek zamykajgcy, 7 — plaszcz
wodny, 8 — 0s obrotowa, 9 — podstawa, 10 — Sruba

do unieruchamiania ptaszcza wodnego, 11, 12 — wlot

i wylot wody chtodzqcej, 13 — krdciec do odpowietrzania,
14 — termometr, 15 — poziomica [15]

Fig. 2. Hoppler viscometer.

1—aglass tube, 2, 3 — measuring tags 4 — plug the
capillary 5 — plug 6 — closing cap 7 — water jacket § —
rotary axis 9 — base 10 — screw to immobilize the water
jacket 11 12 — inlet and outlet cooling water, 13 — outlet
for venting, 14 — thermometer 15 — spirit level [15]

Przeprowadzone badania wskazuja, ze w za-
kresie temperatur od 20 do 90 °C gestos¢ pro-
bek nie zmienia si¢ znaczaco, i nie ma to duzego
wplywu na zmiang lepkosci. Pomimo to, obli-
czone wartosci gestosci kazdej probki zostaty
uwzglednione w obliczeniach.

Urzadzeniem wykorzystanym bezposrednio
do badan lepkosci byt lepkosciomierz Hopplera
typu BH (Rys. 2). Lepkos¢ zostata zbadana kolej-
no w temperaturach 20, 25, 30, 40, 50, 60, 70, 80
i 90 °C dla kazdej probki. Odpowiednia tempe-
rature zapewniat plaszcz grzewczy wypetiony
woda destylowana, otaczajacy rure pomiarowa
wypelniong badang ciecza. Lepkos¢ w tej meto-
dzie wyznacza si¢ na podstawie czasu opadania
kulki wzorcowej pomiedzy znacznikami w rur-
ce pomiarowej. Pomiary zostaly wykonane trzy-
krotnie dla kazdej probki w kazdej temperaturze,
a nastepnie usrednione. Uzyskane czasy opada-
nia kulek wzorcowych postuza do wyznaczenia
lepkosci dynamicznej i kinematycznej.

3. WYNIKI BADAN

Po przeprowadzeniu badan i usrednieniu
wynikow kazdej z prob, przeliczono uzyskane
wartosci na lepko$¢ dynamiczna, korzystajac
ze WZoru:

Hy = k(ek - Er:}r ' (2)

gdzie:

e, — gestos¢ kulki wzorcowej [g/cm’],

e~ gestos¢ badanego produktu w temperaturze
pomiaru,

t — czas opadania kulki w sekundach.

Natomiast wartos¢ lepkosci dynamicznej
wynika bezposrednio z zaleznoSci:
Hy
Ve = —, ®)
E(‘
gdzie:
u, — lepkos¢ dynamiczna,
e, — gestos¢ badanego produktu w temperaturze
pomiaru.

PRZETWORSTWO TWORZYW 6 (listopad — grudzien) 2016



592 Lukasz WIERZBICKI, Tomasz OREOWSKI

Uzyskane zmiany lepkosci wzgledem tem- Zbiorcze wyniki, poréwnujace ze soba prob-
peratury zobrazowano wykresami dla poszcze- ki, przedstawiono na rysunkach 4 i 5. Na rysun-
golnych probek badawczych. Przyktad takiego ku 4 przedstawiono zmiany lepkosci dynamicz-

wykresu przedstawia rysunek 3. nej w zaleznosci od temperatury. Ze wzgledu
20000
X Lepkosc dynamiczna
¥ 25000 %
IE = O Lepkos¢ kinematycena
=% ]
g T 20000 9
b= ===== [Linka trendu lephkosci y = 9B9(Tg 1
E E_ dynamiczne) R*=0,9525
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= = r
E 0
3 JRRLRLE
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Rys. 3. Lepkos¢ dynamiczna i kinematyczna zywicy epoksydowej ze stopem Wood a (10%) wraz z linig trendu
Fig. 3. The dynamic and kinematic viscosity of epoxy resin with a Wood a alloy (10%) together with the trend line

Wszystkie uzyskane wartosci lepkosci dla na znaczace roznice zakresow lepkosci pomie-
roznych udziatébw stopu Wood’a maja bardzo dzy poszczegdlnymi temperaturami badania,
podobny trend i do statystycznego ich opisu wy- ~ wyniki na wykresie przedstawiono przy uzyciu

korzystano funkcje wykladnicza. skali logarytmicznej.
100000
B Zywica epoksydowa
E 10000 H B 7ywica + stop Wood"a (5%)
E >‘ B Jywica + stop Wood a (10%)
g 1000 ]
E e B Zywica + stop Wood'a (15%)
E 4
g ;
5 10 :
@ 10 ] .
1 fe .
20 25 30 40 S0 60 10 BO a0

Temperatura w [°C]

Rys. 4. Zmiana lepkosci dynamicznej w zaleznosci od temperatury, w skali logarytmicznej

Fig. 4. The dynamic viscosity change depending on temperature, on a logarithmic scale
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Rys. 5. Zmiana lepkosci kinematycznej w zaleznosci od temperatury, w skali logarytmicznej

Fig. 5. The kinematic viscosity change depending on temperature, on a logarithmic scale

Zgodnie z natura tworzyw polimerowych
zauwazono spadek lepkos¢ dynamicznej
ze wzrostem temperatury. Najwigeksza zmiane
lepko$ci zauwazono w przedziale temperatur
od 20 do 40 °C. W temperaturach od 50 do 90 °C
wartos¢ lepkosci dynamicznej jest mata, a roz-
nice nieznaczne. Wraz ze wzrostem procentowej
zawartos$ci stopu Wood'a w zywicy epoksydo-
wej zauwazono wzrost lepkosci dynamicznej.
Najbardziej zauwazalne zmiany zaobserwowa-
no w temperaturach 20 i 25 °C, gdzie lepkos¢
pod wplywem napetniacza widocznie wzra-
sta. Im wyzsza temperatura badanych probek,
tym réznice w lepkosciach badanych probek sa
mniejsze, a przy pewnym zaokragleniu mozna
powiedzie¢, ze sa niemal takie same.

Zmiang lepkosci kinematycznej w zaleznosci
od temperatury przedstawiono na rysunku 5.

Lepkos$¢ kinematyczna wynika bezposred-
nio z lepkosci dynamiczneji gestosci badanego
materiatu (wzor 3) w temperaturze pomiaru.
Stad wartosci lepkosci kinematycznej bada-
nych probek sa nieco nizsze niz wartosci lep-
kosci dynamiczne;.

4. PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badan wy-
ciagnieto nastepujace wnioski:

1. Wraz ze wzrostem zawartosci napelniacza
w postaci stopu niskotopliwego obserwujemy
wzrost lepkosci dynamicznej i kinematyczne;.

3. Stop wywiera najwigkszy wptyw na lepkos¢
zywicy w zakresie temperatur 2040 °C.

4. Stop Wood'a wywiera niewielki wplyw
na zmiany lepkosci w temperaturach wyzszych
niz 50 °C.

5. Lepkos¢ badanego materiatu kompozytowego
wraz ze wzrostem temperatury coraz bardziej zbli-
za si¢ do wtasnodci czystej zywicy epoksydowej.
6. Zmiany wplywu stopu Wood’a na lepkos¢
mieszaniny nalezy upatrywa¢ w zmianie jego
stanu fizycznego, tzn. stalego w ciekly.

7. Nie zauwazono by badany materiat kompo-
zytowy ulegal sedymentacji lub degradacji pod
wplywem wzrostu temperatury.
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