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Los elastémeros son materiales de importante aplicacién tecnolégica en donde se requiere alta deformacién elas-
tica. Las propiedades mecénicas dindmicas constituyen un medio de caracterizacion de estos materiales para po-
der analizar bajo qué condiciones seran utilizables frente a diferentes solicitaciones. En este trabajo se describe
un dispositivo, péndulo de torsion, apto para efectuar mediciones de propiedades dinamicas en elastémeros, den-
tro de un amplio rango de temperatura. En particular se detallara un sistema de registro de la oscilacién angular
en tiempo real basado en un detector de variacién de capacidad, junto con un sistema de adquisicién de datos uti-
lizado para el procesamiento numérico de la sefial. Se presentan mediciones de médulos dindmicos de un elasto-
mero vulcanizado basado en una mezcla de caucho natural y polibutadieno (NR y BR), medidos entre 108 Hzy
105 Hz para una temperatura de 243 K, entre 104 Hz y 109 Hz a una temperatura de 293 K y entre 101 Hz y
10!2 Hz a una temperatura de 353 K. En estos ensayos se calcularon las energias de activacion aparente para dis-
tintos grados de cura del compuesto. También se estudi6 la influencia del grado de cura sobre las propiedades

mecénicas del material.

I. ANALISIS DEL FUNCIONAMIENTO DEL
PENDULO DE TORSION.

Para determinar el médulo de corte y el amorti-
guamiento de un polimero u otro material viscoe-
lastico se puede utilizar un péndulo de torsidn,.
Este consta esencialmente de una probeta sujeta
verticalmente mediante mordazas, una inferior fija
y otra superior movil vinculada a través de un eje a
un brazo de inercia.

La ecuaciéon de movimiento de este dispositivo
oscilante es

1-6(t)+K-G*8(1)=0 (1)

donde
G*=G' +jG”

siendo G* el modulo complejo de corte, cuya parte
real G', es el modulo de almacenamiento y su parte
imaginaria G", es el modulo de pérdida. Ademas t
es el tiempo, 8 es el angulo de torsién medido en el
plano perpendicular al eje de torsion, I es el mo-
mento de inercia y K es la constante de forma; la
cual para una probeta rectangular es?.

3 C*Du
16-L-(C*+D?)

)

donde C es el ancho del espécimen, D el espesor, L
la longitud de la probeta y p es el factor de forma
tabulado en la norma ASTM D 2236-813.
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El angulo de deflexion es una funcién del tiem-
po de la forma:

6(t) =9, -6V 3)

donde o es el factor de atenuacién, y o la frecuen-
cia de oscilacidn.

Sustituyendo la ec.(3) en la ec.(1) y separando
en parte real e imaginaria se obtiene:

G’ = 1'(0*)2_0‘)2)

)

tan(d) =

Gl
donde tan () es la tangente de pérdida.

IL. SISTEMA DE MEDICION.

Las mediciones fueron realizadas en atmoésfera
de argén (a 50 Torr de presion) para evitar la de-
gradacion de la muestra por oxidacion a altas tem-
peraturas y la formacion de cristales de hielo (por
la humedad ambiente) sobre la misma a bajas tem-
peraturas. Por otro lado, esto permite homogenei-
zar la temperatura sobre la probeta.
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El sistema utilizado para medir a distintas tem-
peraturas fue el de sumergir el péndulo en un bafio
criogénico para bajar la temperatura del sistema a
210 K, desde donde se comenzd a incrementar la
temperatura a razoén de 20 K/h, por medio de un
sistema de calefaccion controlado por un PID.

Las oscilaciones libres del péndulo son censa-
das mediante un capacitor coaxial. El mismo cam-
bia su capacidad en forma lineal con el angulo de-
flectado, al variar el area enfrentada entre placas
conductoras. El rotor de este capacitor esta fijo al
eje del péndulo, mientras el estator esta fijo a la
platina.

Los cambios de capacidad son convertidos a
una variacion de tensién por medio de un circuito
resonante (Fig.1). Esta tension es digitalizada me-
diante un conversor A/D de 8 bits y almacenadas
en una memoria de 12 KBytes. Los datos almace-
nados se pueden observar a través de una salida por
osciloscopio, lo que permite verificar la validez del
ensayo.
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Fig. 1: Dispositivo experimental

Sobre la platina se encuentran dos soportes re-
gulables a los cuales hay adosadas dos bobinas uti-
lizadas para imprimir la deflexidn inicial necesaria
para el comienzo de las oscilaciones libres. Esto se
logra atrayendo dos niicleos de hierro dulce fijos al
brazo de inercia. La deflexidn inicial es controlada
digitalmente desde la interfase analdgica digital,
que no sdlo proporciona la rampa mencionada sino
que también censa la deflexion inicial y la duracion
del ensayo.

Se ha desarrollado un sistema de programa que
ha partir de los datos obtenidos de la medicion
permiten calcular los parametros viscoeldsticos de
la muestra y graficar su variacion con la tempera-
tura y la frecuencia en tiempo real.
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La frecuencia de oscilaciéon y el amortiguamien-
to son calculados mediante el programa de la si-
guiente manera:

1- El programa detecta la posicion de los maximos
y los minimos en funcion del nimero de medida
dentro de una misma serie, los cuales son confir-
mados manualmente.

2- Haciendo la resta entre maximos contiguos y
minimos contiguos, obtiene el periodo en unidades
de nimero de muestras. A partir del promedio de
las anteriores se obtiene un periodo medio.

3- A partir de aplicarle cuadrados minimos al lo-
garitmo de la amplitud versus niimero de medida se
obtiene la frecuencia de amortiguamiento.

4- El algoritmo determina el intervalo de puntos a
ser considerados por los cuadrados minimos a par-
tir de la correlacion.

5- A partir de la duracioén de ensayo, distancias de
las masas al eje, dimensiones de la probeta, se cal-
cula G', G", b, ®, tan(8). Todas estas magnitudes
son almacenadas en un archivo junto con la tempe-
ratura a la que fueron realizadas.

6- El programa permite la graficacién de los resul-
tados.

Cabe hacer notar que la variaciéon de la fre-
cuencia de oscilacion se logra a través de modificar
el momento de inercia del sistema.

III. MATERIAL UTILIZADO

El material utilizado en este trabajo es un com-
puesto de caucho cargado con particulas de negro
de humo y vulcanizado a diferentes tiempos a una
temperatura de 414 K. La composicién quimica de
este material se encuentra en la tabla 1.

Caucho Natural (NR) 35.0%
Polibutadieno (BR) 18.5%
Negro de humo 10.0%
Oxido de Zinc 2.7%
Acido Estedrico 1.6%
Antioxidantes 1.3%
Acelerante 0.6%
Azufre 0.8%

TABLA1

Se realizaron estudios con probetas con distin-
tos tiempos de vulcanizado y distintas geometrias
de acuerdo a las normas ASTM. Los niveles de
vulcanizacién alcanzados, obtenidos a partir de
curvas reométricas realizadas en el laboratorio de
Fate S.A.I.C.1, fueron: 0.7, 0.9, 1.25.
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IV. RESULTADOS Y CONCLUSIONES

A partir de las curvas obtenidas de log(G'/T) en
funcién de log (G'/T) para distintos niveles de tem-
peraturas analizados, se pueden construir, una
curva maestra siguiendo el procedimiento imple-
mentado por Williams, Landel y Ferry®.

La curva maestra se construye trasladando en
forma rigida cada una de las curvas individuales,
sobre una de las curvas tomada como referencia.
Esta traslacion se realiza siempre en forma paralela
al eje log(w). La cantidad trasladada para cada
curva debe cumplir la relacion:

_Cl '(T'To)

log@) = 3T 1)

)

donde T es la temperatura de la curva trasladada,
T, la temperatura usada como referenciay C, y C,
son dos constantes que dependen del material.

En la figuras 2, 3 y 4 se observan curvas maes-
tras obtenidas con temperatura de referencia 243
k,293 k y 353 k, las que fueron obtenidas a partir
del ajuste del paso de traslacion ec.(5) a los datos
experimentales (Fig.5). De estos ajustes se obtie-
nen los parametros C; y C, correspondientes a
cada grado de cura (Tabla 2).

Grado de C, (08 AH
cura [%] K] [kcal/mol
70 7.90 75 2.78
90 9.01 135 5.56
120 18.00 180 14.81
TABLA 2

A partir de estos parametros es posible la ob-
tencion de la energia de activacion aparente (AH)
para la relajacion viscoeldstica.

Ah=2303-K.C,-C, (6)
donde k es la constante de Boltzman.

Durante el proceso de vulcanizacion se produ-
cen puentes azufre que unen a las cadenas de car-
bono, modificando la microestructura del material
con el consecuente cambio en las propiedades di-
namicas del mismo. Esto se refleja en los valores
de G' los cuales tienden a aumentar con el nivel de
vulcanizacion para una dada frecuencia.
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La tendencia observada de la energia de activa-
cidn se corresponde con el aumento de crosslinks a
mayor grado de cura.

Si consideramos en una primera aproximacion,
que el proceso estd gobernado por un soélo tiempo
de relajacion tendremos:

T, =1,-cP49 0
con
1
B
k-(T-T,)

donde 1, es el tiempo de relajacion, 1, el término
pre-exponencial, T, es una constante empirica.

Considerando la hipdtesis que la dependencia
del tiempo de relajacion con el grado de cura se
debe exclusivamente a AH se tendrd que a mayor
grado de cura mayor tiempo de relajacion.
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Fig. 2: Curva Maestra para una Tr=243 K Influencia del grado
de cura.
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Fig. 3: Curva Maestra para una Tr=293 K Influencia del grado
de cura.
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Fig. 4: Curva Maestra para una Tr=353 K Influencia del grado
de cura.
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Fig. 5: Resultados experimentales
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