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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

РЕЗИНА И ТЕРМОЭЛАСТОПЛАСТЫ

Испытания при низкой температуре.
Общие требования

Vulcanized rubber and thermoplasts. Low temperature testing. General requirements

Дата введения —  2019— 01— 01

1 Область применения
Настоящий стандарт устанавливает общие требования и дает рекомендации по методам опреде

ления характеристик вулканизованной резины и термоэластопластов при низких температурах.
Настоящий стандарт предназначен для обеспечения понимания значимости разных свойств ма

териалов при низких температурах и для оказания помощи в выборе соответствующего метода испы
таний.

2 Термины и определения
В настоящем стандарте применен следующий термин с соответствующим определением:
2.1 испытание при низкой температуре (low temperature test): Испытание для определения лю

бого свойства при температуре ниже стандартной лабораторной температуры.

3 Типы испытаний при низкой температуре

3.1 Общие положения

С понижением температуры резина становится более жесткой, затем твердой и хрупкой, восста
новление после снятия нагрузки (усилия) становится более медленным.

Температура, при которой резина становится твердой и хрупкой, является температурой стекло
вания. При пониженных температурах можно проводить любое физическое испытание; в зависимости 
от условий эксплуатации и конкретных целей можно отслеживать изменения, например, прочности при 
растяжении, динамического модуля, эластичности по отскоку или электрического сопротивления при 
понижении температуры. Температуру стеклования Тд чаще всего определяют методом дифференци
альной сканирующей калориметрии (DSC) или динамического термомеханического анализа (DTMA). 
Следует отметить, что измеренная температура стеклования Тд будет зависеть от частоты используе
мого испытания — «быстрое» испытание приведет к получению более высокой Тд, чем «медленное». 
Более подробную информацию можно найти в [6].

Для практического удобства ряд конкретных методов испытаний при низкой температуре был мо
дернизирован и стандартизован для определения общих изменений свойств резин.

Испытания по определению свойств резины при низкой температуре можно сгруппировать следу
ющим образом:

- изменение жесткости;
- температура хрупкости;
- скорость восстановления (остаточная деформация и сокращение после деформации).
Некоторые резины, например на основе натурального и хпоропренового каучуков, при низких

температурах застывают с частичной кристаллизацией. Данный процесс постепенный и длительный
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(длится много дней или недель), наиболее быстро он протекает при определенной температурной ха
рактеристике каждого полимера, например при минус 25 °С для натурального каучука. Следовательно, 
испытания, предназначенные для измерения эффекта кристаллизации, должны обнаружить изменения 
жесткости или восстановления после периодов старения при низкой температуре.

3.2 Изменение жесткости

Исторически сложилось, что до введения термических анализаторов измерения модуля растяже
ния и модуля сжатия при пониженных температурах были относительно сложными и дорогостоящими. 
Было установлено, что испытания на кручение, редко используемые для измерения жесткости при тем
пературе окружающей среды, очень удобны для определения изменения жесткости при пониженных 
температурах. В испытательной системе, стандартизованной для резины как испытание по Гейману по 
стандарту [3], для передачи крутящего момента испытательной полоске используют торсионную про
волоку. Измеряют зависимость жесткости от повышающейся температуры. Измерения можно прово
дить в жидкой или газообразной среде с интервалами или при непрерывном повышении температуры. 
В целом эти варианты испытания дают эквивалентные результаты.

Стандартно результаты представляют как значения температуры, при которых относительный мо
дуль (рассчитанный по отношению к модулю при температуре 23 °С) составляет 2, 5, 10 и 100. При 
необходимости кажущийся модуль кручения можно вычислять при любой температуре, но так как он 
зависит от условий испытаний, его не следует считать абсолютным значением.

Современные универсальные испытательные машины с камерами искусственной атмосферы, в 
частности динамические термомеханические анализаторы, позволяют проще получить одни и те же 
данные, применяя наиболее часто используемые режимы деформации, соответствующие данным, по
лученным при температуре окружающей среды и повышенных температурах. Однако широко исполь
зуется традиционный метод по стандарту [3].

3.3 Температура хрупкости

В некоторой степени произвольный метод для определения температуры, при которой материал 
становится хрупким, описан в стандарте [1], этот метод предусматривает нанесение удара по испытуе
мому образцу в форме простой консоли бойком, движущимся со скоростью 2 м/с. Результат выражают: 
«прошел» — при отсутствии повреждений или «не прошел» — при появлении каких-либо трещин или 
полном разрушении образца. Можно использовать разные формы аппарата, испытание можно прово
дить в жидкой или газообразной среде, при этом результаты эквивалентны.

Используют две методики: определение температуры хрупкости и определение температуры 
хрупкости 50 % образцов. По первой методике получают самую низкую температуру, при которой от
сутствуют разрушения, по второй — температуру разрушения 50 % испытуемых образцов. Принято 
считать, что вторая процедура является более воспроизводимой, но для нее необходимо использовать 
большее количество испытуемых образцов. Для подтверждения соответствия установленным требо
ваниям испытание можно использовать в виде «прошел/не прошел» при одной заданной температуре.

3.4 Скорость восстановления

Самым простым способом для измерения восстановления после деформации при низкой тем
пературе является использование адаптации испытаний на остаточную деформацию при сжатии или 
остаточное удлинение в нормальных условиях. Испытание на сжатие изложено в стандарте [2]. Сущ
ность испытания заключается в сжатии образца, снятии нагрузки и восстановлении деформированного 
образца при заданной низкой температуре.

Несмотря на простоту метода, на практике испытание являться достаточно сложным из-за не
обходимости снимать нагрузку с испытуемого образца и проверять измерения его восстановления в 
камере при низкой температуре. Изменчивость может быть большой, поэтому испытание лучше всего 
проводить с использованием специально разработанного аппарата.

Широко используется альтернативный метод, основанный на восстановлении после растяжения 
и известный как испытание на сокращение при низкой температуре (испытание TR) по стандарту [4]. 
Растянутые испытуемые образцы помещают в теплоноситель при температуре ниже температуры сте
клования. Затем позволяют образцам восстановиться при повышении температуры. По графику за
висимости сокращения в процентах от снижающейся температуры определяют температуры, соответ- 
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ствующие сокращению на 10 %, 30 %, 50 % и 70 %. Такой способ выражения результатов аналогичен 
определению жесткости по Гейману.

3.5 Кристаллизация

Любое испытание при низких температурах можно использовать для изучения эффектов кристал
лизации, выдерживая испытуемый образец при низкой температуре более длительное время, чем при 
стандартных испытаниях. Например, положение, предполагающее такое испытание, включено в испы
тание TR. Процедура, основанная на измерении твердости, изложена в стандарте [5]. Измеряют твер
дость образца после выдерживания в низкотемпературной камере в течение установленного времени, 
обычно 24 и 168 ч. Эта процедура также затруднительна на практике, как и для определения остаточ
ной деформации при сжатии при низкой температуре, т.к. измерения проводят при низкой температуре 
внутри камеры. Одной из причин для определения твердости является возможность использования 
данной процедуры для невулканизованных смесей и для вулканизованной резины, что невозможно для 
других стандартных испытаний при низкой температуре.

4 Значимость испытаний при низкой температуре

Ни одно из стандартных испытаний при низкой температуре не дает абсолютных значений, т. к. 
результаты зависят от конкретных условий испытаний. Разные условия испытаний могут приводить к 
разным результатам. Следовательно результаты можно использовать в качестве руководства по рабо
чим характеристикам при низкой температуре, но они не могут быть точно эквивалентными рабочим 
характеристикам конкретного изделия. Однако результаты испытаний по Гейману и TR по существу 
характеризуют изменения свойства, менее зависимого от условий испытаний.

Разные испытания позволяют определять разные аспекты поведения материала при низкой тем
пературе и, следовательно, дополняют друг друга. Предпочтительное испытание в конкретной ситу
ации будет зависеть от того, какой аспект или аспекты имеют отношение к эксплуатации. Например, 
если пластичность является единственным фактором, то предпочтительно определение хрупкости. 
Если важно восстановление после деформации, например для уплотнений, испытания на остаточную 
деформацию при сжатии или сокращение при низкой температуре являются более актуальными. Как 
упоминалось ранее, свойства, определяемые с использованием нестандартизованных методов испы
таний при низкой температуре, могут быть наиболее подходящими для конкретных условий.

5 Сравнение испытаний

Несмотря на то, что разные испытания определяют разные аспекты поведения материала при 
низкой температуре, часто возникает вопрос о сравнении результатов. Опубликованные отчеты о срав
нении методов обсуждаются в [6]. Установлено, что ранжирование смесей не всегда одинаково для 
всех испытаний, но можно ожидать приемлемую корреляцию для схожих измерений (твердость и мо
дуль по Гейману) или между измерениями с одной и той же степенью повышения жесткости [например, 
хрупкость и TR10 или Т10 (по Гейману)].
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