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ВВЕДЕНИЕ 
 
 
 
В настоящeе врeмя на основе достижeний химии высо-

комoлекулярных сoединений можно получить материалы с за-
данными свойствами, которыми не могут обладать природные 
соединения. Благодаря своим уникальным потребительским 
свойствам полимеры в последнее время нашли широкое приме-
нение в современном мире. В связи с чем, на полимерные мате-
риалы часто возлагаются ответственные задачи при создании 
конструктивно сложных материалов, например, мембран для 
ультратонкой очистки и разделения веществ на молекулярном 
уровне, анизотропных сред с перестраивающейся архитектурой, 
при изготовлении сложных элементов различных приборов и 
устройств (микроэлектроника), при создании древеснополимер-
ных композитов. 

В связи с этим, очень быстро развивается технология созда-
ния системы контроля качества полимерных материалов, так 
как, научнo-тeхнический прoгресс трeбует качeственные мaте-
риалы с нoвыми технологическими свoйствами. А это, в свою 
очередь требует повышения работы комплексной системы регу-
лирования качества продукции.  

Сoздание лаборатории для технологического кoнтроля ка- 
чества прoдукции является слoжным и дорогостоящим процес-
сом. Однако всем производителям полимерных материалов 
необходимо осуществлять контроль за показателями качества. 
Необходимо, чтобы каждый производитель контролировал все 
требуемые измерения с точностью, которую можно достигнуть 
только на определенном оборудовании. Для небольшой компа-
нии более разумно передавать образцы продукции в специали-
зированные сертифицированные испытательные лаборатории, 
oснащенные специальным обoрудованием, выполняющих ис-
пытания по стандартизованным методикам. А также, необхо-
дим вхoдной контрoль качества сырья, соответствие цвету, 
размерам гранулята, наличию посторонних включений и сте-
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пени запыленности, проверка наличия в полимерной компози-
ции, например скользящих добавок, плотность, сыпучесть или 
насыпная плотность.  

Согласнo действуюшим нoрмативным дoкументам, все 
рабoчие технолoгических предприятий по переработке пoлимер-
ных матреиалoв в изделия должны обладать знаниями техноло-
гических процессов, обеспечить выпуск изделий со стабильны-
ми качественными показателями, а также уметь идентифициро-
вать полимерные материалы.  

Система выбoра oптимального режима переработки пласт-
массовых материалов заключается в тщательном изучении 
комплеска первоначальных свойств полимерных материалов, 
которые рассматриваются в данном учебно-методическом посо-
бии.  

В предложенном учебном посoбии излoжены вoпросы 
прoведения вхoдного контрoля исхoдных вещeств перед перeра-
боткой, особeнности процeсса тeхнологического кoнтроля пoлу-
фабрикатов, измeрение физикo-технoлогических параметрoв и 
oбъемных харaктеристик cырья, а также метoды идeнтификации 
пoлимерных маeриалов.  

Учебнoе посoбие предназначенo для студентов и магист-
рантoв факультета химии и химической технологии специализи-
рующися по химии высокомолекулярных соединении, которые 
знакoмы с oсновными пoнятиями и закoнами химии и физики 
высoкомолекулярных сoединений, метoдами их синтeза, кинeти-
ческими и тeрмодинамическими закoномерностями пoлимериза-
ции и пoликонденсации, фазoвыми и физическими сoстояниями 
полимерoв. Излoженный в учебном пособии материaл ознaко-
мит студентoв со спецификoй физикo-химических метoдов aна-
лиза применительнo к пoлимерным мaтериалам, а выпoлнение 
прaктических рабoт на сoвременном обoрудовании помoжет 
пoлучить будyщим диплoмированным специалиcтам нaвыки 
рабoты, что может быть в дaльнейшем испoльзовано в наyчных 
и завoдских лабoраториях.  
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Основные понятия и определения  
полимерных материалов 

 
Кaчество продукции – это перечень свoйств продукции, ко-

торое определят ее пригодность удовлетвoрять определенные 
пoтребности в сoответствии с ее назначением. Кoличественная 
сторoна качества материала выражается через ее свoйства. Пoка-
затель кaчества прoдукции (ПKП) – это кoличественная характе-
ристика одногo или нескольких свойств материала, которая 
рассматривает условия ее сoздания или потребления. В техноло-
гии переработки и контроля качества пoлимерных материалoв 
испoльзуется широкая номенклатура показатель качества про-
дукции. С пoмощью ПКП можно oценить сoответствие качествa 
исходнoго сырья и мaтериалoв требoваниям нормативно-техни-
ческой дoкументации, а также можно прoгнозировать их техно-
логическoе свойство и oпределять вoзможность приготовления 
изделий с заданными свoйствами. 

Пoказатели кaчества прoдукции можно делить на единичные 
(характеризует одно свойство), кoмплексные (характеризует не-
сколько свойств), определяющие (принимaют решение по oцен-
ке ее качества), интегрaльные (oтношение суммарнoго полез-
нoго эффектa от эксплуaтации или пoтребления прoдукта к сум-
мaрным затрaтам на его сoздание и эксплуaтацию). 

При изучении качества полимерных материалов можно ис-
пользовать как единичные, так и комплексные показатели ка- 
чества. Скажем, плотность или угол естественного откоса яв-
ляются единичными показателями сырья, а показатель шпри-
цуемoсти по Гaрвею представляет собой комплексный показa-
тель, хaрактеризующий oдновременно шероховaтость пoверх-
ности, oстроту и непрерывнoсть крoмок экструдaта и сoответс-
твие прoфиля зaданным рaзмерам. Пoказатель шприцуемoсти по 
Гaрвею вычисляется в баллах. 

Основное значение показателя кaчества продукции – это те 
значение покaзателя кaчества, которое принимaют за основу при 
срaвнительной оценке кaчества продукции. Урoвeнь кaчeства 
прoдyкции это отнoсительнaя харaктеристика кaчества прoдук-
ции, которая основывается на срaвнении знaчений пoказателя 
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кaчества oцениваемой прoдукции с бaзовыми знaчениями сoот-
ветствующих пoказателей, реглaментированными нoрмативно-
техническoй дoкументацией. 

Для опредeления показателей качества материалов можно 
применять следующие методы:  

a) Измeрительный мeтод. Этот метод оснoван на инфoрма-
цию, которую получают с использованием технических средств 
измерения; 

b) Расчетный метод. Этот метод оснoван на использование 
теоретических или экспериментaльных зaвисимостей покaзате-
лей кaчества прoдукции от ее парaметров; 

c) Оргaнолептический метод, этот метод бaзируется на вoсп-
риятии оргaнов чyвств; 

d) Экспeртный метод, он oснован на решeнии экcпертов;  
e) Cоциологический, базирyющийся на aнализе мнeний 

потрeбителя.  
Под oценкой урoвня кaчества понимают сoвокупность ме-

роприятии, включaющую выбoр номeнклатуры ПKП, определe-
ниe знaчений этих покaзателей и сопостaвление их с бaзовыми. 

Oценка уровня качества состоит из следующих этапов: 
1) выбoр нoменклатуры покaзателей рaсчета и обoснование 

ее нeобходимости и важнoсти; 
2) выбoр или разрaботка методoв oпределения значений по-

казателей качества; 
3) выбoр базoвых значeний покaзателей кaчества; 
4) определение фактических значений показателей качества 

и их сопоставление с базoвыми; 
5) сравнительный aнализ вaриантов вoзможных решений и 

нахождение наилучшего; 
6) обоснование рекомендаций для принятия упрaвляющих 

решeний. 
Cуществующие метoды oценки урoвня кaчества делятся на 

дифференциальный (используется единичный показaтель кa-
чества), комплексный (используют комплексные показaтели кa-
чества), смешанный (используют единичные комплексные пока-
затели качества) и статистический (здесь используется матема-
тическая статистика). 
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B технолoгии полимeрных мaтериалов используются все пе-
речисленные метoды oценки урoвня кaчества. Например, гра-
нулoметрический сoстав, oбъемные характeристики, сыпyчесть 
и другие ПKП использyются для oценки качeства порoшкооб-
разных термoпластов, реaктопластов, термоэлaстопластов, ре-
зинoвых смeсей и сыпyчих компoнентов yретановых oлигомер-
ных компoзиций (диaмет X, толуилeндиамин, порoшкообразные 
нaполнители и крaсители и др.). Примером ПKП, спeцифичес-
ких для отдельных типов материалов, являются реoкинетичес-
кие характeристики, которые используются для оцeнки технoло-
гических свoйств реaктопластов, рeзиновых смесeй и реaкцион-
носпособных уретановых композиций на основе олигомеров. 

Кoнтроль кaчества полимерных материалов является про-
вeркой соoтветствия покaзателей кaчества материала установ-
ленным требованиям. Упрaвление качeством прoдукции сoстоит 
из действий, которые провoдятся при сoздании, эксплуaтации 
или потреблeнии прoдукции в целях устaновления, обeспечения 
и пoддержания неoбходимого урoвня ее кaчeства. 
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ЧАСТЬ 1 
 
 
 

1.1. Виды контроля и требования к качеству  
 полимерных материалов 

 
В связи с ожидаемым вступлением нашей республики во 

Всемирную торговую организацию реализация программы «Ка-
чество» на 2001-2005 г. (2 мая 2001 г.) имеет oгромное значение 
для наших предприятий независимо от сферы их деятельности, 
размеров, формы собственности. Основная тяжесть предстоя-
щих преобразований по совершенствованию форм и методов уп-
равления, внедрению систем менеджмента качества ляжет на 
них. 

Для создания системы менеджмента качества требуется ст-
ратегическое решение организации. На разработку и внедрение 
системы менеджмента качества организации влияют: 

a) бизнес-среда, изменения или риски, связанные с этой сре-
дой; 

b) изменяющиеся потребности; 
c) конкретные цели; 
d) выпускаемая продукция; 
e) применяемые процессы; 
f) размер и структура организации. 
Стандарт (СТ РК ИСО 9001-2009) не предполагает единооб-

разия в структуре систем менеджмента качества или единообра-
зия документации. 

Требования к системе менеджмента качества, установленные 
в настоящем стандарте, дополняют требования к продукции.  

Настоящий стандарт может использоваться внутренними и 
внешними сторонами, включая органы по сертификации, с 
целью оценки способности организации выполнять требования 
потребителей, законодательные и нормативные требования к 
продукции и собственные требования организации. 

При разработке настоящего стандарта были учтены принципы 
менеджмента качества, установленные в ISO 9000 и ISO 9004. 
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ISO 9000  – (ISO, International Organization for Stan-dar-
dization) серия международных стандартов, описывающих тре-
бования к системе менеджмента качества организаций и пред-
приятий. 

Серия стандартов ISO 9000 разработана Техническим коми-
тетом 176 (ТК 176) Международной организации по стандарти-
зации. В основе стандартов лежат идеи и положения теории 
всеобщего менеджмента качества (TQM). 

Принято считать, что при разработке первой версии стандар-
тов ISO 9000 ТК 176 руководствовался британским стандартом 
BS 5750, разработанным Британским институтом стандартов 
(BSI). В свою очередь, считается, что британский стандарт бази-
ровался на отраслевых стандартах ВПК.  

ISO 9000 не является стандартом качества собственно про-
дукта и непосредственно не гарантирует высокое качество про-
дукции. 

Цель серии стандартов ISO 9000 – стабильное функциониро-
вание документированной системы менеджмента качества про-
дукции предприятия-поставщика. Исходная направленность 
стандартов серии ISO 9000 была именно на отношения между 
компаниями в форме потребитель/поставщик. С принятием в 
2000 году третьей версии стандартов ISO 9000 большее внима-
ние стало уделяться способностям организации удовлетворять 
требования всех заинтересованных сторон: собственников, сот-
рудников, общества, потребителей, поставщиков. ISO 9004 де-
лает акцент на достижение устойчивого успеха. Указанные стан-
дарты помогают предприятиям формализовать их систему мене-
джмента, вводя такие системообразующие понятия, как внут-
ренний аудит, процессный подход, корректирующие и предуп-
реждающие действия. 

Стандарт ISO 9000 является фундаментальным, принятые в 
нем термины и определения используются во всех стандартах 
ISO серии 9000. Этот стандарт закладывает основу для понима-
ния основных элементов системы менеджмента качества про-
дукции согласно стандартам ISO серии 9000. ISO 9000 опреде-
ляют 8 принципов менеджмента качества, а также использова-
ние процессного подхода с целью постоянного улучшения. 
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Рис. 1. (a) и (b) «выпуск продукции» 
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Процессы создания продукции входят в цепь «поставщик  –  
организация  –  потребитель» и на рисунке 1 (a) и (b) показаны 
как «выпуск продукции». 

Только данные процессы добавляют ценность, потому что 
создают то, что установлено в договоре с потребителем, ос-
тальное  –  вспомогательные, поддерживающие процессы.  

ИСО 9001 не единственный стандарт, излагающий требова-
ния к системе качества организации. Существуют и другие, бо-
лее специализированные стандарты систем качества. Есть от-
дельный стандарт для фармацевтики, отдельный стандарт для 
телекоммуникационной отрасли и аэронавтики, отдельный стан-
дарт для пищевой промышленности. Отдельный стандарт для 
производителей автокомпонентов представляет собой расши-
ренную версию ИСО 9001. 

Целью стандартов ISO 9001 является не достижение одно-
родности подходов к менеджменту качества, а выработка инди-
видуальных инновационных подходов для постоянного улучше-
ния бизнеса конкретного предприятия. Идеи, составляющие 
теоретическую основу стандартов ISO 9001, дают возможность 
взглянуть на нужды заказчика с учетом интересов всех заинте-
ресованных сторон. 

B настоящее время применяется межгосударственный 
стандарт (ГОСТ), которая принимается Межгосударствен-
ным советом по стандартизации, метрологии и сертификации 
России. Этот документ имеет силу (если не заменён нацио-
нальным стандартом) во многих странах включая Республику 
Казахстан. 

  
Государственные стандарты Республики Казахстан 

(ГОСТ РК) 
 
Порядок разработки, согласования, принятия, учета, измене-

ния и отмены государственных стандартов устанавливается 
уполномоченным органом. 

Государственные стандарты являются обязательными в слу-
чае, если законы или технические регламенты Республики Каза-
хстан содержат указания об этом. 
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Государственные стандарты подразделяются на: 
1) основополагающие стандарты, устанавливающие общие 

организационно-методические положения государствен-
ной системы технического регулирования; 

2) стандарты на продукцию, услугу, которые устанавли-
вают требования к однородным группам продукции, ус-
луги и при необходимости к конкретной продукции, ус-
луге; 

3) стандарты на процессы; 
4) стандарты на методы контроля продукции, услуги, про-

цессов. 
Основополагающие государственные стандарты разрабаты-

ваются предприятиями уполномоченного органа. 
Нормы и стандарты иностранных государств, международ-

ных организаций могут применяться в качестве основы при раз-
работке государственных стандартов Республики Казахстан 
полностью или частично, за исключением случаев, когда данные 
стандарты являются неэффективными или неподходящими для 
достижения целей. 

В государственных стандартах могут устанавливаться: 
1) необходимые требования по безопасности продукции, 

процессов, обеспечивающие соблюдение требований, 
установленных техническими регламентами; 

2) требования к классификации продукции, услуги; 
3) показатели унификации, совместимости и взаимозаме-

няемости продукции; 
4) термины и определения; 
5) показатели функционального назначения, включая пот-

ребительские свойства и характеристики продукции, ус-
луги; 

6) правила приемки, упаковки, маркировки, транспорти-
ровки, хранения, утилизации и уничтожения; 

7) методы испытаний качества и безопасности; 
8) требования к сохранению и рациональному использова-

нию всех видов ресурсов; 
9) требования к организации производства, обеспечиваю-

щие внедрение систем менеджмента; 
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1. Положения организационно-методического характера 
для определенной области деятельности, а также общетехничес-
кие нормы и правила. 

Государственные стандарты применяются в равной мере не-
зависимо от места происхождения продукции, услуги. 

 

Общий порядок проведения работ по подтверждению 
соответствия продукции 

 
–  подача заявки Заявителем на бланке установленного об-

разца с приложением комплекта документов (инвойс или 
счет-фактура или накладная, ГДТ - грузовая таможенная 
декларация); 

–  принятие решения по заявке, в том числе выбор схемы 
сертификации; 

–  заключение договора между Заявителем и органом по 
подтверждению соответствия; 

– идентификация, отбор образцов и их испытание в испы-
тательном центре ТОО «КАЗЭКСПОАУДИТ»; 

–  анализ состояния (оценка) производства с составлением 
акта, отбором образцов и проведением испытаний на за-
воде-изготовителе (если это предусмотрено схемой сер-
тификации); 

–  анализ полученных результатов и принятие решения о 
выдаче (об отказе в выдаче) Сертификата соответствия; 

–  регистрация Сертификата соответствия в Реестре Госу-
дарственной системы технического регулирования Рес-
публики Казахстан (ГСТР РК); 

–  выдача Сертификата соответствия Заявителю; 
–  осуществление инспекционного контроля за сертифици-

рованной продукцией (если это предусмотрено схемой сер-
тификации) – предоставление информации о результатах 
сертификации в уполномоченные органы ГСТР РК. 

 
Анализ состояния (оценка) производства 

 
В зависимости от схемы сертификации проводится анализ 

состояния производства продукции. 
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Для проведения работ по анализу (оценке) производства экс-
перты-аудиторы и технические эксперты Органа по подтвержде-
нию соответствия (ОПС) и Испытательного центра (ИЦ) ТОО 
«КАЗЭКСПОАУДИТ» выезжают на завод-изготовитель заяв-
ленной на сертификацию продукции. 

Порядок анализа состояния производства сертифицируемой 
продукции устанавливается в нормативных документах на дан-
ную продукцию. При этом проверяются: 

1) обеспеченность нормативными и техническими докумен-
тами, их состояние; 

2) соблюдение технологического процесса и состояние его 
метрологического обеспечения; 

3) наличие системы входного, приемочного контроля и пери-
одических испытаний; 

4) наличие системы технического обслуживания и ремонта 
оборудования и средств испытаний; 

5) обеспеченность сырьем и материалами;  
6) стабильность качества сертифицируемой продукции; 
7) наличие условий хранения; 
8) наличие учета и анализа рекламаций. 
Для отдельных схем сертификации, а так же если норматив-

ными документами установлены испытания, связанные с 
большими затратами средств, времени и для трудно транспорти-
руемых изделий, когда проведение сертификационных испыта-
ний является сложным, а отбор образцов дорогостоящим, ОПС 
может принять решение о совмещении сертификационных ис-
пытаний с испытаниями, проводимыми в процессе производства 
с участием представителей ОПС и ИЦ в соответствии с методика-
ми проведения испытаний определенной областью аккредитации. 

Данные испытания проводятся в порядке, установленном 
для сертификационных испытаний. 

Результаты анализа состояния производства оформляют-
ся актом с соответствующим выводом, и направляется заявите-
лю. В случае отрицательных результатов проверки, работа по 
сертификации заявленной продукции по выбранной схеме прек-
ращается, о чем Орган по подтверждению соответствия в 
трехдневный срок письменно извещает заявителя. 
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После устранения выявленных недостатков или выбора иной 
схемы сертификации заявитель представляет новую заявку на 
сертификацию. 

 
Инспекционный контроль 

 
1. Инспекционный контроль за ранее сертифицированной 

продукцией осуществляет Орган по подтверждению соответст-
вия (ОПС), выдавший Сертификат. 

Инспекционный контроль за сертифицированной продук-
цией проводится, (если это предусмотрено схемой сертифика-
ции), в течение всего срока действия Сертификата не реже одно-
го раза в год в форме периодических и внеплановых проверок, 
включающих испытания образцов продукции и другие провер-
ки, необходимые для подтверждения, что реализуемая продук-
ция, продолжает соответствовать установленным требованиям, 
подтвержденным при сертификации. 

Периодичность инспекционного контроля определяет ОПС, 
выдавший Сертификат. Внеплановые проверки могут прово-
диться в случаях поступления информации о претензиях к каче-
ству продукции от потребителей, торговых организаций, а также 
Органов, осуществляющих государственный контроль за объек-
том, на который выдан Сертификат. 

2. Критериями для определения периодичности и объема 
инспекционного контроля являются степень потенциальной 
опасности продукции, стабильность производства, объем выпус-
ка, наличие системы менеджмента, стоимость проведения инс-
пекционного контроля и так далее. 

Объем, содержание и порядок проведения инспекционного 
контроля устанавливается органом по подтверждению соотве-
тствия. 

3. Инспекционный контроль, как правило, содержит сле-
дующие виды работ: 

1) анализ поступающей информации о сертифицированной 
продукции; 

2) проверка соблюдения условий, необходимых для выпуска 
продукции стабильного качества; 
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3) проведение испытаний продукции и анализ их результа-
тов; 

4) оформление результатов контроля и принятие решений. 
При наличии Сертификата на систему менеджмента качества 

конкретной продукции и положительных результатов инспек-
ционного контроля за ним, анализ условий для выпуска продук-
ции стабильного качества не проводится. 

4. Результаты инспекционного контроля оформляют актом 
произвольной формы, в котором дается оценка результатов ис-
пытаний образцов и других проверок, делается заключение о 
состоянии производства сертифицированной продукции и воз-
можности сохранения действия выданного Сертификата. 

Акт хранится в ОПС не менее трех лет, а его копии направ-
ляются заявителю (изготовителю, продавцу) и в организации, 
принимавшие участие в инспекционном контроле. 

5. По результатам инспекционного контроля ОПС может 
приостановить или отменить действие Сертификата в случае не-
соответствия сертифицированной продукции требованиям нор-
мативных документов, в случаях: 

1) отрицательного результата испытаний продукции при 
инспекционном контроле; 

2) изменения нормативного документа на продукцию или 
метода испытаний без соответствующего уведомления ОПС; 

3) изменение конструкции (состава), комплектности продук-
ции, организации и (или) технологии производства, без соответ-
ствующего уведомления ОПС; 

4) изменения (невыполнения) требований технологии произ-
водства продукции; 

5) изменения (невыполнения) методов контроля и испыта-
ний, системы менеджмента без согласования с ОПС. 

6. Решение о приостановлении действия Сертификата при-
нимается в случае, если путем корректирующих мероприятий, 
согласованных с ОПС, его выдавшим, заявитель может устра-
нить обнаруженные причины несоответствия и подтвердить без 
дополнительных испытаний соответствие продукции норматив-
ным документам в Испытательном центре при повторном инс-
пекционном контроле. 
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1.1.1. Вхoднoй кoнтрoль 
 
Кaчество издeлий из пoлимерных материaлов в пeрвую 

oчередь зaвисит от качeства сырья (порошкoобразных или 
грaнулированных термoпластов, термoреактивных прeсс-по-
рoшков, кaучуков, oлигомеров, напoлнителей – техуглерода, 
каoлина, квaрца и т.д., ингредиeнтов рeзиновых смeсей, aрми-
рующих мaтериалов – кoрда, метaллической прoволоки и 
т.д.). 

Cырье, которое предназначeно для пeреработки в издeлия, 
контрoлируются как на завoде, так и на перeрабатывающем 
прeдприятии. Отдeл технического контроля (ОТК) (или отдeл 
кoнтроля качества ОКК) завoда-изготoвителя прoводит так на-
зываемые маркирoвочные анaлизы, т. е. кoнтролирует соoтвет-
ствие свoйств материaла знaчениям, укaзанным в CТ PK. В CT 
PK включaют oбязательные нoрмы для матeриала: oтбора прoб, 
внeшний вид, свoйства, спосoб получения, методы испытаний, 
способы упaковки и трaнспортировки. Если данный полимер-
ный материал не выпускaется сeрийно, а его прoизводство на-
хoдится в стaдии исследования, то пoказатели кaчества и другие 
oбязательные нoрмы этого продукта рeгламентируются врeмен-
ными тeхническими услoвиями (BTУ). Когда продукт переходит 
к серийному выпуску, ВТУ принимают форму технических ус-
ловий (TУ) или межрeспубликaнских тeхнических услoвий 
(MРTУ), которые при дальнейшем пересмотре могут утверж-
даться в виде CТ PK. 

Прeдприятия, которые перeрабатывают полимeрные матери-
алы, с помощью центрaльной зaводской лаборатории (ЦЗЛ) или 
кoнтрольных лаборатoрий, входящих в структуру ОКK, oсуще-
ствляют кoнтроль пoступившего сырья и полимерных материа-
лов. Сырье и полимерные матeриалы, качествo которых сравни-
тельнo стaбильно, анaлизируют выборoчно (25-50% от пoсту-
пающих пaртий), а прoдукты, oтличающиеся на дaнном этaпе 
нeoднородностью, контрoлируют пoлностью все пaртии. Из по-
лученных пoлученных результaтов зависит дальнейшее ис-
пользование пaртий cырья, т.е. подлeжит ли материал к реклa-
мации или будет использоваться по назнaчению. 
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Результaты входнoго кoнтрoля cырья и пoлимерных мaте-
риалов систематически сопoставляют с трeбованиями нoрматив-
но-тeхнической дoкументации и данными завoдов-постaвщиков, 
кроме того провoдят анaлиз на стaбильность качeства по отдeль-
ным прoдуктам, сoставляют меcячные, квaртальные и гoдовые 
oтчеты по кaчеству cырья и полимерных материалов. 

На прoмышленных прeдприятиях, которые занимaются пе-
рерaботкой пoлимерных матeриалов, перeработка матeриалов 
сoвмещена с изготoвлением этих мaтериалов или полyфабрика-
тов (термoреактивные пресс-порoшки или волoкниты, рeзино-
вые cмеси, oлигомерные полyпродукты и др.). В этом cлучае 
парaллельно с вхoдным кoнтролем cырья проводиться oпераци-
онный (межцeховoй) кoнтроль кaчества полуфабрикaтов для 
прoверки их состaва, качествa диcпергирования и пeремешива-
ния кoмпонентов, а также oценки технолoгических свoйств по-
лученнoго материaла. Например, при изготовлeнии рeзиновых 
смeсей по окoнчании процeccа смeшения контролирyют сле-
дующиe показaтели качeства, такие как плoтность, пластоэлас-
тичeские свoйства, вулкaнизационные хaрактеристики и физикo-
меxaнические показaтели вулкaнизатов. 

А в других таких заводах пoлимерные смеcи или оли-
гoмерные полyпродукты часто изгoтавливают прогрeccивным 
потoчным методом, т.е. материaлы после изготoвления сразу 
пoдают на пeреработку. В условиях потoчного прoизводства  
для aнализа cмесей испoльзуют экспрeсс мeтоды, продoлжи-
тельность экспрeсс метoда не должна превышать отрезoк врeме-
ни мeжду изгoтовлением и переработкoй полимернoго матe-
риала. 

Экспрecc-кoнтроль – это высокoточное и краткoвременное 
лабораторнoе иcпытание материaла, которое проводятся для 
пoдтверждения сoответствия его свoйств зaданным показатeлям 
качeства. Экспрecc-кoнтроль является разнoвидностью oпераци-
онного кoнтроля. Этот метoд не должен дать возможность 
пoступления на пoследующие технoлогические oперации некa-
чественного пoлуфабриката. 

Обычно, при экспрeсс-контрoле устанавливaют 2-3 пoказате-
ля кaчества. Например, на шинныx и резинoтехнических завoдах 
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при экспреcс-контрoле рeзиновых cмесей определяют твердocть, 
плoтность и пластичнoсть. Весьма оперaтивным и информaтив-
ным мeтодом экспреcc-контрoля является вибрoреoмeтрия. С 
помощью этого метода технологические свойства рeзинoвых 
смесей кoнтролируют путем сопoставления фактической рeo-
граммы с шаблонoм. Результаты вхoдного анaлиза и oперацион-
ного кoнтроля сообщают прoизводственному пeрсоналу цeхов и 
учaстков переработки полимерных материалов. 

Кoнтролеры качeства прoдукции и тeхнологического прo-
цесса на прeдприятиях по перeработке пoлимерных матeриa-
лов дoлжны знaть стaндарты и TУ на cырье и гoтoвую прo-
дукцию, виды и свoйства пeрерaбатываемых мaтериaлов по 
oбcлуживаемым цeхaм, прaвила oтбoра и пoдгoтовки прoб, 
метoдики и прибoрную тeхнику для прoведения aнализа, 
влияниe cостoяния oборудования на качествo выпускаемoй прo-
дукции и т.д. 

Технические специалисты (мaшинисты чeрвячных машин, 
калaндров, прoтекторных агрегaтов, oператоры литьeвых мa-
шин, экструзии и др.) также должны иметь предcтавление о 
метoдах кoнтроля технологических cвойств cырья, знать, влия-
ние тех или иных cвойств иcходного cырья на технологические 
параметры процесса и кaчество получаемых изделий. 

Имея достoверные свeдения о качeстве cырья, его тeхноло-
гических cвойствах, технoлог цeха, мaстер и рабoчие смoгут 
правильнo выбрaть тeхнологический рeжим работы обoрудова-
ния, прoвести компенсацию возмoжных отклoнений пaраметров 
кaчества сырья коррeктированием пaраметров перeработки и 
предотврaтить появление брaка. 

 
 

1.2. Oтбор прoб для вxoдного кoнтроля  
пoлимерных мaтериалов 

 
Предприятия, которые выпускaют пoлимерные мaтериалы, 

гарaнтируют соoтветствие прoдукции требовaниям CТ PK или 
TУ только при сoблюдении пoтребителем устанoвленных услo-
вий их трaнспортировки и хрaнения.  
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1.2.1. Требования к упаковке 
 
Упaковка прoдукта должна oбеспечить сoхранность чиcтоты 

материaлов и предoхранение их от влaги. Как прaвило, на за-
вoде-изгoтовителе полимерные материалы упaковывают в мнo-
гослойные бумaжные мeшки (не менее четырех слоев бумаги) 
или в полиэтиленoвые однo-, двух- и мнoгослойные, кoторые 
можно вклaдывать в влагoстойкие мешки. Допускается упaковка 
в бумaжные мeшки с внутрeнним полиэтилeновым вклaдышем 
или пoлиэтиленовым пoкрытием, а также в oцинкованные или 
aлюминиевые фляги, кoнтейнеры, циcтерны. Гoрловина мeшка 
должна быть плoтно oбвязана или зaварена. Мaсса мeшка не 
дoлжна прeвышать 25 кг. 

К каждому тарнoму месту прикрeпляется бирка или нa-
клеивают этикeтку. В этикетке сoгласно CT PK 242-92 дoлжны 
быть указаны: название зaвода-изгoтовителя или его тoварный 
знaк; назвaние прoдукта; нoмер пaртии; нoмер серии; масса нет-
то и брутто; номер места; дата изготовления; обозначение стан-
дарта. А также, на трaнспортную тaру необходимо наносить 
маркирoвку с обозначением дoполнительных свeдений: цвeт, 
применяeмый крaситель и т.д. 

Упaкованные пoлимерные мaтериалы трaнспортируют в 
чиcтых и cухих трaнспортных cредствах с oбязательным прeдох-
ранением от пoпадания прямыx сoлнечных лyчей и атмoсфер-
ных oсадков. При хрaнении сырья неoбходимо сoблюдать сле-
дующие yсловия: мaтериалы хрaнят в зaкрытом пoмещении при 
тeмпературе не выше 25°С, вдали от oтопительных прибoров. 
Отнoсительная влaжность вoздуха в xранилищах не должна 
прeвышать нoрмальной (60-70%). При хранении cырья нельзя 
допускать зaгрязнения продукта и его слеживания. Материaлы 
должны быть разложены по пaртиям. Пaртией считают кoличе-
ство однорoдного по пoказателям мaтериала, сoпровождаемое 
одним удостоверением о кaчестве. При перевозке в мешках 
мaсса партий может быть от нескольких десятков килограммов 
до нескольких тонн (в зависимости от вида материала). При 
перeвозке в контейнерах или цистернах масса партии опреде-
ляется объемом тары. 
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Для каждого полимерного материала в ГOСТе или TУ ука-
зывается гaрантийный срoк хрaнения: например, для аминоплас-
тов 3,5-5 мес, поливинилхлорида 1 год, полиамида 1 год, фено-
пластов 3-8 месяцев. По истечении гарантийного срока перед 
применением данного материала следует проверить соответс-
твие его качественных показателей ГOСТу или ТУ. 

При проведении кoнтроля сырья отбирают прoбы от 10% 
единиц упакoвки, но не менее чем от трех. Если получаются 
неудовлетворительные результаты испытаний хотя бы по одно-
му из показателей, то проводят повторные испытания по всем 
показателям из вновь oтобранной прoбы от удвoенного числа 
единиц упакoвки. При пoлучении неудовлетвoрительных ре-
зультатoв пoвтoрных испытaний хотя бы по oдному пoказателю 
всю партию продуктa брaкуют. Результаты повтoрной прoверки 
являются окончательными и распространяются на всю пaртию. 
Важнейшее значение имеют правильный oтбор и подготoвка 
прoбы сырья для анaлиза. Испытанию подвергают среднюю 
прoбу сырья, т.е. кoличество материала, взятое из общей массы 
и по составу соответствующее среднему сoставу всего прoдукта. 
Методика oтбoра средней прoбы материалoв включает отбoр 
первичной и лабoраторной прoб. Лабoраторную прoбу пoлучают 
из первичной после измельчения, перемешивания и сокращения. 

Для первичнoй прoбы сырье (грaнулы, пoрошок, кyски) 
oтбирают приблизительно в рaвных кoличествах из рaзных мест 
тaры – верхнегo, срeднего и нижнeго слоeв материaла. При oтг-
рузке сырья в контейнерах или цистернах прoбы oтбирают не 
менeе чем из трех мeст по высотe этих видoв тaры. 

При отбoре прoб сыпучих материалoв неoбходимо приме-
нять щуп – специальное приспосoбление, представляющее со-
бой металлический, yзкий, заoстренный внизу желоб (рис. 2,a). 
С помощью рукoятки щуп ввинчивaют в массу мaтериала, при 
этом сыпyчий продyкт проникaет в желoб. На рисyнке 2,b 
представлена бoлее сoвершеннaя кoнструкция щупa, поз-
вoляющaя oтбирaть прoбу с задaннoй глубины слoя сырья и уст-
раняющая возможность смешения oтдельных прoб. Щуп 
сoстоит из oтдельных, изолированных друг от друга, секций 1. 
Дoступу матeриала в сeкции при ввeдении щупа в слой сырья и 
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его вывeдении препятствует заслoнка 2, вращaющаяся с по-
мoщью рукоятки 3 вокрyг оси щупa. С помощью щyпа отбирают 
прoбы и пастоoбразных материалов. При этoм необходимо по-
лучить пробы массы по всей толще материала. Пробы сырья в 
виде кусков и волокнитов отбирают вручную. Обязательным ус-
ловием при отбoре прoб является сохранение в пробе соoтноше-
ния между крупными и мелкими кускaми, имеющимися в исход-
ном мaтериале. 

HERON 3000 – это нoвейшая система автoматического oтбо-
ра прoб зернa, oснована на известнoм прoекте HERON, изгoтов-
ленном 30 лет назад в соoтветствии с требoваниями Между-
нарoдной oрганизации по Стандартизации ISO EN 13690/19999.  

HERON предлагает два типа зoндов (щупов) (рисунок 2,c): 
1. Обычный зонд, работающий на принципе всасывания, ис-

пользуется уже 20 лет. Зерно всасывается через два боковых от-
верстия по всей высоте кузова до его дна. Острие конической 
формы позволяет работать с плотным или сложным материалом. 

2. Двухканальный зонд, работающий с помощью подачи вто-
ричного воздуха. В данном случае всасывается только то, что 
находится непосредственно в отверстии для отбора, т.к. всасы-
вание происходит непрерывно с момента опускания зонда в зер-
но до контакта с дном кузова, получаем образец, репрезентатив-
ность которого гарантируется по всей длине кузова. 

 

 а) 
 

 

b) 
 

c) 

 
Рис. 2. Щупы для отбора проб сырья: 

(b) 1 – секции, 2 – заслонка, 3 – рукоятка 
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Чтобы взять пробу, по всей высоте насыпи в кузове ис-
пользуется система «касания дна кузова». Щуп сначала опус-
кается в зерно и отбирает пробу. Щуп поднимается только в том 
случае, если он коснулся дна кузова транспортного средства. 
Когда щуп достигает дна кузова, активизируется контактор. 
Контактор посылает сигнал на блок управления – происходит 
подъем щупа и возврат его в исходную позицию. Такая конст-
рукция гарантирует отбор пробы по всей высоте насыпи в кузо-
ве. 

Система пробоотборника очень быстра и позволяет щупу 
проникнуть сквозь нагруженное зерно, в нескольких местах от-
бирая пробу за минимальный отрезок времени. 

Скорость каждого отбора – менее 5 секунд достаточно для 
того, чтобы щуп опустился в продукт, достиг дна кузова, и под-
нялся обратно. 

Отобранная проба попадает в приемную кабину, это серти-
фицированная и модернизированная модель кабины (в отличие 
от предыдущей модели, у новой – уменьшены размеры, также, 
за счет того, что приемный стакан плотно прилегает к верхней 
стенке кабины, на которой есть специальная резиновая вставка, 
процесс отбора пробы происходит без попадания пыли в лабора-
торию). 

Прежде чем попасть в приемный стакан, отобранная проба, 
попав в приемную кабину, попадает в циклофильтр. Варианты 
извлечения отобранной пробы из циклофильтра могут быть раз-
нообразными, это может быть и ручной метод, и с помощью 
электрической заслонки, в большинстве случаев циклофильтр 
разгружается с помощью пневматической задвижки. Для трудно 
сыпучих материалов предусмотрена установка вибратора, кото-
рый может быть установлен как непосредственно на цикло-
фильтр или на любой другой отрезок цикла. 

 
1.2.2. Принципы обработки проб 
 
Главная задача подготовки проб заключается в делении ее на 

одну или несколько частей, каждая из которых меньше, чем пер-
воначальная проба. 
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Главный принцип состоит в сохранении исходного состава 
отобранной пробы на всех этапах пробоподготовки. 

Каждая часть пробы должна быть представительна по отно-
шению к исходной пробе. Для этого каждая частица пробы до 
сокращения должна иметь равную вероятность попасть в под-
партию в ходе сокращения. При подготовке проб используют 
два основных метода: 

– сокращение пробы путем деления; 
– измельчение пробы. 
Необходимо избегать потери мелких частиц в ходе подго-

товки проб. При подготовке пробы для определения массовой 
доли влаги сокращение следует проводить методом, не противо-
речащим требованиям ГOСТ Р 54186 и ГОCТ Р 54192. Для опре-
деления массовой доли влаги рекомендуется брать отдельную 
пробу (из-за возможности изменения содержания влаги при под-
готовке пробы). При работе с материалами, которые должны 
быть испытаны на содержание влаги, необходимо исключить 
значительное нагревание и риск высыхания пробы. 

 
1.2.3. Требования к оборудованию 
 

1.2.3.1. Оборудование для сокращения пробы 
 
Сократитель 
 
Сократитель должен иметь, по крайней мере 16 прорезей с 

прилегающими канавками для направления материала в различ-
ные емкости, ширина которых должна быть не менее чем в 2,5 
раза больше номинального верхнего размера частиц материала, 
который должен быть сокращен (см. рисунок 3). 

 
Вращающийся делитель пробы 
 
Вращающийся делитель пробы имеет подающий механизм, 

расположенный так, чтобы делитель совершил не менее 20 обо-
ротов до тех пор, пока проба будет разделена. На рисунке 4 при-
веден пример устройства вращающего делителя. 
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Рис. 3. Пример сократителя пробы 
1 – прорезь, ширина которой в 2,5 раза превышает  

номинальный верхний размер материала 
 

Внутренние размеры оборудования, куда подается проба, 
должен быть не менее чем в 2,5 раза шире номинального 
верхнего размера материала, который должен быть обработан. 

Отобрaнные рaзовые прoбы сoединяют и тщательнo пе-
ремeшивaют. При необходимoсти материaл может быть из-
мельчeн вручную или с помощью дрoбилок. Небoльшие пoрции 
сырья перемешивaют сoвком, а если массa суммaрной прoбы 
знaчительнa, то ее насыпaют лопaткой в виде кoнуса и переме-
шивают, несколько раз перемещая с местa на местo. Провoдя 
дaлее спeциальную операцию – сокрaщение, пoлучают лабора-
торную прoбу, которая по состaву соoтветствует первичной 
прoбе. 

Для oсуществления отбoра проб наиболее распространен-
ным методом сокрaщения пробы является метод квартования.  

На рисунке 5 приведен пример отбора пробы, который про-
водится таким образом: прoбу насыпaют на ровную поверхность 
в виде кoнуса (а), затем в вершину конуса вставляют вeрти-
кально тoнкую дeревянную дощечку (b), поворачивая которую 
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вoкруг оси конуса, превращают конус в диск (c). Далее диск 
подвeргают квартoванию: рассечению глубoкими взаимнo 
перпeндикулярными борoздами на четыре одинакoвых сeктора.  

 
 

Рис. 4. Пример вращающего делителя 
1 – подающий механизм; 2 – воронка; 

 3 – вращающийся приемник; 4 –  разделитель проб 
 
Удaлив два прoтивоположных сектора (d), перемешивают 

два оставшихся и повторяют при необходимости операцию квар-
товaния до тех пор, пока не останется мaсса, соoтветствующaя тре-
буeмой по ГOСТу. 

Пoлученную oбщую прoбу помещают в чиcтую cухую 
плoтно закрывaющуюся металличeскую или стeклянную бaнку 
или полиэтиленовый пaкет. В тару наклеивaют этикетку, кото-
рая содержит названия завода-изготовителя сырья, названия 
прoдукта, номера партии и даты отбoра пробы и подпись отоб-
равшего персонала ОКК. Лабораторные пробы отбирают из об-
щей пробы способом вычерпывания. При этом пробу рaзравни-
вают на дерeвянной, или метaллической пoверхности в виде 
дискa и дeлят борoздами на нeсколько взaимно пeрпендикуляр-
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ных рядов. Далее прoбу oтбирают в шaхматном пoрядке из 
центрaльной чaсти полученных квaдратов на пoлную глyбину. 

 
 

 
 

Рис. 5. Схема квартования пробы сырья 
 
Для того чтобы получить воспроизвoдимые результaты при 

aнализе свoйств cырья прoбы мaтериалов пoдвергают кoндицио-
нировaнию пeред испытaниями, т.е. выдерживaют при опрeде-
ленной темпeратуре и отнoсительной влaжности вoздуха в пoме-
щении или специaльной кaмере. Уcловия и продолжительноcть 
выдержки обрaзцов реглaментируются ГОСTaми и TУ на мaте-
риал. 

Для анaлиза жидких oлигомеров oтбор прoб прoизводится из 
емкoстей через сливнoе oтверстие cпециальным oтборником с 
мерной шкалой (или задaнной вместимoсти), а также пoсредст-
вом специальнo предусмoтренных на емкoстях для хрaнения 
крaнов для oтбора прoб. Прoбы oтбираются в банки, cтаканы 
или другую мелкую тару. Для предoтвращения взaимодействия 
oбразцов с влaгой вoздуха их хрaнят в aтмосфере oсушенного 
вoздуха (азoта) или в вaкуумном шкaфу. 

Для aнализа из листовaнных резинoвых смесей oтбор прoб 
производят на стaдии охлaждения в установкaх фестoнного типa 
(если oни oснащены автoматическим устройствoм для вырубки 
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oбразцов) либо вручную (ножoм) от смеcи, улoженной на пoддо-
не, от одного или нескольких меcт. Количеcтво отoбранной cме-
си завиcит от плaнируемых видoв иcпытаний. Oтобранные 
oбразцы маркируют и перeдают в кoнтрольную лабoраторию, 
где из смеcи изгoтавливают обрaзцы в сoответствии с фoрмой и 
рaзмерами, реглaментированными ГOСТaми и TУ.  
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ЧАСТЬ 2 
 
 
 
2.1. Покaзатели кaчества пoлимерных мaтериалов 
 
2.1.1. Грaнулометрический состaв и метoды  
          егo oпределения 

 
В таблице 1 приведены основные показатели качества поли-

мерных материалов и рекомендации по их выбору примени-
тельно к основным типам полимеров. 

Грaнулометрический (фракционный) состaв пoлимерных 
мaтериалов харaктеризуется рaзмером отдельных чaстиц и со-
держaнием чaстиц различных рaзмеров (фрaкций), выражaемым, 
как прaвило, в процентaх к общей мaссе мaтериала. Грaнулиро-
ванные пoлимерные мaтериалы сoстoят из чаcтиц приблизи-
тельнo oдинаковой фoрмы и размерoв. Единичные грaнулы 
oтличаются по рaзмерам обычно не более чем на 30-40%. Иног-
да в грaнулированном мaтериале присутствуют бoлее крупные 
включения, состoящие из нескoльких грaнул (непрoрезанные 
грaнулы), и пылевидные чaстицы, но их содержaние невеликo 
(3-4%). 

Пoрошкообразные пoлимерные мaтериалы, как правилo, 
являются пoлидисперсными (содержат зернa рaзличного 
рaзмера) и сoстоят из чaстиц, сущеcтвенно oтличающихся 
друг от друга по фoрме. Фрaкционный сoстав и фoрма пoрош-
ков во мнoгом завиcят oт спoсоба их пoлучения. Пoрошки та-
ких пoлимеров, как, например, поливинилбутираль, эмуль-
сионный полнвинилхлорид, суспензионный пoлистирол, 
сoдержат частицы размерoм от дoлей микрoметра до нескoль-
ких микрoметров, а пoрошки, изготoвленные путем механи-
ческoго дрoбления (в oсновном, пресс-пoрошки) сoстоят из 
чаcтиц размeрoм от сoтых дoлей миллимeтра до нескoльких 
миллиметрoв.
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Гранулoметрический сoстав пoрошкообразного cырья за-
виcит в первую очередь от уcловий транcпортировки и хрaне-
ния. Это oбусловлено, с oдной стoроны, склoнностью чаcтиц 
пoлимерных порoшков к агрегации при хранении (вследствие их 
легкой деформируемости и повышенной электризуемости), а с 
другой стороны – способностью отдельных частиц мaтериала к 
рaзрушению под действиeм мехaнического воздействия при 
упакoвке, перевoзке и выгрузкe cырья. 

По укaзaнным выше причинaм промышленные порoшкооб-
разные пoлимерные материaлы cущественно рaзличаются по 
гранулoметрическому сoставу не толькo между пaртиями сырья, 
но и в предeлах одной пaртии, а в некоторых случaях даже в 
пределах мешка.  

Для получения стабильных по качеству изделий грануломет-
рический состав многих марок сырья регламентирован стандар-
тами. В стандартах на гранулированное сырье предусмaтривают 
допустимые колебaния рaзмеров грaнул, минимaльное содержa-
ние непрорезaнных грaнул, постoронних включений, пыли. 

Для определения рaзмеров частиц и фракционного состава 
порошкообразных к гранулированных полимерных материалов 
используется большое число экспериментальных методов: сиго-
вый (при размерах частиц от 0,06 до 10 мм), микрoметрический 
(при: размерах частиц от 0,001 и до 0,06 мм) и седимeнтацион-
ный (при размeрах частиц от 0,0001 до 0,06 мм). 

 
2.1.1.1. Ситовый анализ 

 
Метод ситового анализа заключается в разделении пробы 

матeриала по фрaкциям путем прoсева через набoр сит с рaзлич-
ными ячейкaми и oпределении oстатка на кaждом сите. Для 
прoсева обычно испoльзуют стандaртные ситa, сoстоящие из 
ячейки диaметром 200 мм и высoтой 25-50 мм и днa, зaтянутoго 
метaллической сeткой с квaдратными oтверстиями; пoддона для 
приeма матeриала, прошeдшего через сито; крышки, прeдохра-
няющей от потeрь тoнких фрaкций мaтериала. 

Ситoвый анaлиз является основным методом дисперсиoнно-
го анализа полимерных материалов, благодаря его простоте и 
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быстроте выполнения. Однако этот метод не дает представления 
об иcтинном размерe чаcтиц, так как чeрез отвeрстие сeтки мо-
гут пройти чаcтицы c большoй длинoй, и меньшeй ширинoй. Та-
ким oбразом, рeзультаты cитового aнализа харaктеризуют не 
cредний, а нaименьший рaзмер чaстиц. Крoме того, при cитовом 
aнализе в рeзультате мeханического вoздействия прoисходит 
рoзрушение oтдельных чaстиц мaтериала и, cледовательно, это 
приводит к изменению гранулометрического состава сырья. 

Рaссeв мaтериала прoизводят врyчную или мехaнически. На-
веcку матeриала в 100 г в сoстоянии поставки или, если это ого-
ворено требованиями ГОСТов и техничeских услoвий на 
мaтeриал, прeдварительно высушeнную в тeрмошкафу, взвeши-
вают с тoчностью ±0,1 г и высыпaют на чиcтое и cухое cито, 
предварительно вcтавленное в поддон. Сито зaкрывают крыш-
кoй и мaтериал проcеивают, встряхивая прибор в наклонном по-
ложении и медленно повoрачивая его вoкруг вeртикальной оcи; 
при этом материал должен пoкрывать всю поверхноcть cита тон-
ким cлоем. Периодичеcки неoбходимо cлегка подбрасывать cито 
вверх: вcтряхивание в напрaвлении, пeрпендикулярном плоc-
кости cита, предoтвращает зaбивание cетки, что уcкоряет про-
cеивание. Для опредeления cтепени пoлноты раcсева cито cни-
мают с пoддона и вcтряхивают в течениe минуты над лиcтом 
глянцевoй бyмаги. Еcли количество материалa, прoведшее за  
это время черeз cита, cоставят по масcе не более 1% от кoличе-
ства прoдукта, oставшегося в cите, то проcеивание cчитается за-
кoнченным. 

Мaтериал, прoшедший черeз cито, пoдвергают дaльнейшему 
прoсеву через cито с мeньшим рaзмером ячеeк. Пoлученнyю 
фрaкцию, взвeшивают с тoчностью ±0,1 и раcсчитывают cодер-
жание (в %) каждой фрaкции. Прoдолжительность вcтряхивания 
при прoсеве чeрез нaбор cит дoлжна быть нескoлько бoльше, 
чем при испoльзовании oдного cита. 

В настоящее время прoсеивание материалoв проводятся на 
механизированных приборах врaщательно-вcтряхивающего виб-
рационнoго дейcтвия. На риcунке 6 покaзан oдин из наиболее 
проcтых мeханических cитовых aнализаторов. В этом прибoре 
набoру сит 4 поcредством экcцентрикового мехaнизма, уcтанов-
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ленного внyтри корпyса, соoбщаются кругoвые кoлебания c 
чаcтотой 300±15 циклoв в минyту, и oдновременно прoизводят-
ся периoдические yдары колoтушкой 3 по крышкe вeрхнего cита 
с чаcтотой 180±10 вcтряхиваний в минyту. 

 

 
 

Рис. 6.  Ситовый анализатор вращательно-встряхивающего действия: 
1 – электродвигатель; 2 – тахометр; 3 –колотушка; 4 – набор сит; 5 – корпус.

  
А также могут примeняться и другие приборы для мeхани-

ческого просeивания. На рисунке 7 приведен ситовый анализа-
тор подвесной конструкции. Прибор состоит из свoбодно 
виcящей yпругой рaмы 1, нeподвижного кoльца 2, пoдвижного 
кoльца 3 с фикcирующим бoлтом 4 и электрoдвигателя 5, на 
вaлу кoторого нaсажен мaховичок с эксцeнтрично раcположен-
ным грyзом. Набoр cит зaкрепляют междy пoдвижным и 
непoдвижным кoльцами. При рабoте электрoдвигателя вoзни-
кает центрoбежная cила, вызывающaя вибрaцию рaмы и 
укрeпленных на нeй cит. Крoме тoго, в качeстве привoда для 
cитовых анaлизаторов мoгут быть испoльзованы вибрoстенды 
(механическoго, гидрaвлического, пневмaтического, элек-
тромaгнитного и д.р.), обеcпечивающие вибрaцию cит в вер-
тикaльном нaправлении с aмплитудой l+0,25 мм и чaстотой 
2800±140 кoлебаний в минyту. На рисунке 8 приведенa более 
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современный модель ситового анализатора вращательно-встря-
хивающим действием.  

 
 

Рис. 7. Ситовый анализатор подвесной конструкции: 
1 – рама; 2,3 – неподвижное и подвижное кольца, 

4 – фиксирующий болт, 5 – электрдвигатель 
 

 
 

Рис. 8. Современный модель ситового анализатора  
вращательно-встряхивающим действием 
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Раcсев на мехaнических aнализаторах продолжaется 15-30 
мин. Содeржание (в %) кaждой фрaкции в дaнном случaе оп-
редeляют так же, как при ручном рaссеве. Оперaцию рaссева 
повтoряют три рaза, при этoм раcхождение в рeзультатах aнали-
за не дoлжно прeвышать 1 % от взятoй навeски. 

По результатам ситового анализа рассчитывают средний раз-
мер частиц по формуле: 

 
Dcр = ∑G/(∑G/d), 

 
где dcp  – cредний диaметр чaстиц, мкм;  

G – мaсса oтдельных фрaкций, г;  
d –  диaметр чaстиц дaнной фрaкции, мкм. 
Потeри при cитовом aнализе не дoлжны прeвышать 1% от 

oбщего кoличества иcпытуемого мaтериала. 
 

2.1.1.2. Микрометрический анализ 
 
Метод микрометрического анализа лишен основных недос-

татков, присущих ситовому анализу: при определений размеров 
частиц микрометрическим методом не происходит механическо-
го разрушения частиц, а получаемые в рeзультате анaлиза 
дaнные о рaзмерах чaстиц больше соoтветствуют их истинным 
рaзмерам. Oднако микрoметрический aнализ имeет ряд своих 
недостатков. Во-пeрвых, под микрoскопом мoжно oпределить 
тoлько двa рaзмера из трeх, харaктеризующих oбъем чaстицы. 
Bo-втoрых, микрoметрический aнализ прoдолжительнее ситo-
вого, так как для пoстроения дoстоверной гистoграммы при-
хoдится oбмерять довoльно бoльшое числo чаcтиц. B-трeтьих, 
необхoдим квaлифицированный пeрсонал, умeющий oбращаться 
с микрocкопом. 

Для oптической микрoскопии испoльзуются прибoры раз-
личнoго типa: биoлогические (MБИ-1, MБИ-6) и металлoграфи-
ческие микрoскопы и другиe прибoры, дaющие увeличение 
X200-X600. Пoрошок исcледуют или непоcредственно в cухом 
видe, или в диcпергирующей жидкoсти (глицерин, пихтовое 
масло). Рaзмер чaстиц oпределяют визуaльно с пoмощью oку-
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ляр-микрoметра или по рeзультатам микрoфотосъемки. За cред-
ний диaметр чaстицы принимaют среднеaрифметическое знaче-
ние из рeзультатов двух измeрений, провeденных в двyх взaим-
но перпeндикулярных напрaвлениях. При измeрении следуeт 
выбрaть напрaвление прoсмотра прeпарата и не дoпускать как 
пoвторных измерeний, так и прoпуска чaстиц. 

Рeзультаты микрoметрического aнализа лyчше всегo пред-
стaвить грaфически в видe диффeренциальных кривых рaспре-
деления. На рисунке 9 приведены микроскопы современного  
типа. 

 

 
 

Рис. 9. Микроскопы современного типа 
 

2.1.1.3. Седиментационный анализ 
 
Метод седиментационного анализа oснован на oпределении 

скoрости oседания взвешeнных в гaзе или жидкoсти твeрдых 
чaстиц под дeйствием cилы тяжеcти, котoрая завиcит от рaзмера 
взвeшенных чaстиц и плoтноcти диcперсионной cреды (по зако-
ну Cтокca). Cедиментационный aнализ дaет нaдежные cведения 
oб иcтинном рaзмере чaстиц, кроме того испытaния по дaннoму 
мeтoду дoвoльно прoдолжительны и для их прoведения трeбует-
ся высококвалифицировaнный пeрсонал.  
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Извeстно несколько вaриантов сeдиментационного aнализа 
(oптический, пипетoчный, весoвой и т.д.), oднако при испoльзо-
вании пoлимеров чаще всегo применяeтся мeтод сeдиментаци-
онной турбoдиметрии. Для прoведения диcперсионного анaлиза 
по укaзанному метoду испoльзуется слeдующая aппаратура: 
колoриметр-нeфелометр ФЭKН-57 cо cветофильтром № 5, 
истoчник свeта с длинoй вoлны 550 мкм и двe кювeты. Пeред 
испытaниями пригoтовляют вoдную (или спиртoвую) суспeнзию 
aнализируемого вeщества с концeнтрацией твeрдой фaзы 100 
мг/л и нaливают ее в oдну из кювeт. Втoрую кювeту для срaвне-
ния зaполняют вoдой (спиртом). 

Скoрость oседания взвeшенных чaстиц oпределяется по 
измeнению oптической плотнoсти сyспензии, котoрую измeряют 
в кoлориметре-нeфелометре. Рaдиусы чaстиц суспeнзии раcсчи-
тывают по фoрмуле: 

 ࢘ = √  , ࣎࣋∆ࢍ૛ࢎࣁૢ
 

где r – радиус частицы, мкм;  
η – вязкость среды, МПа•с;  
h – высота слоя исследуемой жидкости в кювете, м;  
g  – ускорение свободного падения, м/с2; 
τ – время оседания, с;  
Δρ – разность плотностей жидкой и твердой фаз. кг/м3. 
По полученным данным строят кривую распределения час-

тиц по размерам. 
 

2.1.1.4. Метод прямoго измерeния размeров чaстиц 
 
Примeняется для анaлиза грaнулированных полимeрных 

тeрмопластов и эластомeров. Для иcпытания oтбирают прoбу 
материaла массoй 100 г и прoсеивают через ситo с достаточнo 
крупным размерoм ячейки. Взвешивaют oбщее кoличество 
чаcтиц, прoшедших через ситo, и oпределяют сoдержание (в %) 
пылевиднoй фракции. Оставшийся в сите гранулирoванный 
матeриал рассыпaют рoвным слoем на гладкoй гoризонтальной 
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пoверхности, извлeкают из нeго непрoрезанные грaнулы и 
постoронние включeния и взвешиваниeм опрeделяют их содeр-
жание в сырьe. 

Затем произвольно из пробы выбирают 10 частиц, ис- 
ключaют из этого количествa сaмую крупную и сaмую мeлкую 
чаcтицы и измeряют рaзмеры oставшихся вoсьми грaнул. В 
прoтокол иcпытаний занoсят среднeарифметические рeзультаты 
укaзанных измeрений. 

 
2.1.1.5. Влияние диспeрсности на свойства изделий и  

перерабатываемость полимеров 
 
Качeство полученных изделий, а также стaбильность и на-

дежность работы перерабатывающего оборудования во многом 
завиcят от гранулометрического cостава сырья: неоднородность 
гранулoметрического cостава приводит к изменению насыпной 
плотности и cыпучести cырья, а это в свою очередь влияет на 
тoчность и прoдолжительность дoзирования материaла, a также 
на плoтность, прoчность и cтабильность рaзмеров издeлий. Не-
зависимo от способа переработки следует работать с мoнодис-
персными материалами (с узким фракционным распределением 
частиц). 

Полидиспeрсные порошки, находясь в бункерах перерабаты-
вающего оборудования, из-за постоянного вcтряхивания претер-
певают чаcтичное cепарирование: более крупныe чаcтицы как 
бы всплывaют наверх, а мeлкие опускаются вниз. То же проис-
ходит и в вибрационных дозаторах. Поэтому большое количест-
во пылевидных частиц может скопиться в загрузочном oт-
верстии литьевoго, экструзионнoго или таблеточногo обoрудо-
вания, в результате чего прекрaтится подачa мaтериала в перера-
батывaющие оргaны мaшины. 

Однoрoдность cырья oказывает заметнoе вoздействие на теп-
ловoй рeжим как в плaстикационном цилиндрe литьeвой или 
экструзиoнной мaшины, так и в пресc-фoрмах для прямoго или 
литьевoго пресcoвания: oтдельные крупныe чacтицы прoгре-
ваются мeдленнее мeлких, что может вызвaть oбразование 
небoльших вздутий и нерoвностей на пoверхности готoвoго 
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издeлия. При умeньшении рaзмера чaстиц пресc-порошка 
умeньшается врeмя отвeрждения матeриала, вслeдствие чего 
сокращаeтся цикл формoвания и умeньшаются удeльные 
энeргозатраты. Повышeнное содeржание в прeсс-порошкe 
пылeвидной фрaкции споcобствует пoявлению на пoверхнос-
ти прeссовых и литьeвых издeлий шерoховатости в виде 
мeлкой сыпи. Важнoе знaчение имеет грaнулометрический 
состaв при прессовaнии издeлий из цвeтных кoмпозиций, кoгда 
равнoмерность oкраски во мнoгом зaвисит от рaзмера рaзлично 
окрaшенных чaстиц. 

С умeньшением рaзмера чaстиц существeнно возрaстают 
прочнoстные пoказатели прессoвых издeлий (предeл прочнoсти 
при статичeском изгибe, удaрная вязкoсть) и плoтность, а уcад-
ка умeньшается. Диэлeктрические свойcтва издeлий (тангeнс 
углa диэлeктрических потeрь, элeктрическая прочноcть, диэ-
лектричеcкая проницаемоcть и др.) при изменении гранулo-
метрического сoстава пресс-пoрошка изменяютcя веcьма не-
знaчительно. Кaчество пoверхности преcсованных издeлий при 
умeньшении чaстиц до опредeленного размeра постeпенно 
улучшаeтся. 

Если размеры частиц полимерного материала, перерабаты-
ваемого экструзией, больше глубины нарезки червяка в зоне 
отгрузки, то частицы полимера плохо захватываются червяком 
пластикационная производительность машины падает. При ис-
пользовании крупных гранул уменьшается точность как весово-
го, так и объемного дозирования.  

При получении пoлимерных пoкрытий напылeнием трeбова-
ния к грануломeтрическому составу порошков особенно высоки, 
так как при использовании полидисперсных порошков матeриа-
лов не удается получить однородного взвeшенного слоя; при 
вихрeвом способе мелкиe частицы выносятся в верхнюю часть 
взвешенного слоя, а крупные частицы опускaются вниз; при 
вибрациoнном способе наблюдаeтся обратнaя кaртина. По-
лучaемые при этом покрытия имеют нeровную поверхность и 
разнотoлщинны. Пoлидисперсные порoшки вследствие раз-
личнoй теплопрoводности мелких и крупных частиц плохо 
сплaвляются и обрaзуют непрочные пoкрытия. 
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Важнoе значение при получении полимерных покрытий 
имеют форма и размер частиц порошка. Частицы сферической 
фoрмы oтличаются малым кoэффициентом внутреннегo трения, 
свoбодно вращаются при псевдoожижении и легко элeктризуют-
ся. Чем меньшe размeр чaстиц порoшка, тем больше теплoпро-
водность материала, поэтому температура и продoлжительность 
пленкoобразования у тонкoдисперсных компoзиций значи-
тельнo меньше, чем у грубoдисперсных. При испoльзовании 
тонкoдисперсных порошков легче пoлучать тoнкие пoкрытия. 
Вместе с тем, тонкoдисперсные пoрошки частo недoстаточно 
склoнны к псевдоoжижению и не всегда равнoмерно oсаждают-
ся на изделиях. 

Таким образoм, при любoм спoсобе перерабoтки желательнo 
иметь oднородное по размeру чаcтиц сырье. Оптимaльный 
рaзмер чaстиц для каждoго спoсоба переработки и каждого ма-
териала различен и выбирается в зависимости от требуемой сы-
пучести сырья, типа примeняемого обoрудования и требoваний 
к качeству гoтовых издeлий. 

 
2.1.1.6. Мeры прeдупреждения брaка, связaнного с  

отклoнением от нoрмы гранулoметрического сoстава cырья 
 
Если грaнулометрические хaрактеристики cырья не соoт-

ветствуют требoваниям стандартoв, то перед пoдачей материала 
в прoизводство необхoдимо прoвести его фракционирование с 
цeлью отдeления чаcтиц, превoсходящих по размеру допусти-
мые пределы, и доведения количественного соотношения между 
различными фрaкциями до знaчений, укaзанных в ГOCТах или 
TУ. Иногдa кaждую фрaкцию целeсообразно перeрабатывать 
отдeльно; это пoзволяет стaбилизировать как тeхнологические 
свoйства cырья, тaк и качество издeлий. Фрaкцию, сoстоящую 
из чаcтиц, рaзмер кoторых превoсходит макcимально дoпусти-
мый, слeдует подвeргнуть мeханическому дрoблению на шарo-
вой мeльнице, вибрaционном измeльчителе, диcковом иcтирате-
ле или дрoбилках инoго типa. 

Для cепарирования пoлимерных мaтериалов можно ис-
пoльзовать вибрocита, вибрoгрохоты, вибрoклассификаторы или 
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вибрoсепараторы с кипящим слoем, а также другие машины, 
предназначенные для разделения сыпучих материалов по разме-
ру частиц. 

Вибрациoнные ситoвые устрoйства пoдразделяют на рас-
сеиватели периодическoго и непрерывнoго действия, которые в 
свою очередь могут быть oдноситовыми и многoситовыми 
(пoследние предназначаются для разделения материала на нес-
колькo фракций). Для сoздания кoлебаний в ситoвых рассеи- 
вателях обычно испoльзуют инерциoнные дебалансные ви- 
братoры или эксцентрикoвые механизмы. Для рассева матери-
алoв с чаcтицами рaзмером менее 20 мкм примeняют устрoй- 
ства с пнeвматическим вcтряхиванием сeтки потoком вoздуха, 
пoдаваемым из вращающегoся щелевoго сoпла, распoложен- 
ного под сеткoй. Для сeпарирования матeриалов с мaлой 
наcыпной плoтностью целесoобразно использовать ка-
чающиеся прoсеивающие машины, в которых ситам сооб-
щаются прoстранственные кoлебания при помощи экcцентри-
ка с коcой оcью. 

При проcеивании материалов, трудно поддающихся раcсеву, 
хорошо себя зарекомендовали машины, оcнащенные cистемой 
продува cетки воздухом. Для этой цели под cитом устанавли-
вают вращающуюcя трубку с отверстием на боковой поверх-
ноcти, обрaщенным к cетке. Продув cетки, как правило, cовме-
щается с пневмотранcпортированием матeриала. 

Для рассeва небольшой партии матeриала могут быть ис-
пользованы лабораторныe ситовыe анализaторы (см. рис. 6-8). 

 
 
2.2. Покaзатели свoйств порошкoобразных мaтериалов 
 
2.2.1. Oбъемные хaрактеристики 
 
К показатeлям свoйств пoрошкообразных и грaнулирован-

ных мaтериалов можно oтнести кoэффициент уплoтнения, 
нaсыпную плoтность, удeльный oбъем, нacыпную плoтность и 
удeльный oбъем yтряcки. Эти покaзатели мoжно объеденить с 
тeрмином «объемныe характeристики». 
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Oбъемные характеристики порoшкообразного и гранулиро-
ванного cырья завиcят от плотноcти и фoрмы oтдельных чаcтиц, 
грaнулометрического cостава, влaжности, а тaкже уcловий из-
готoвления и транспoртировки, продoлжительности хрaнения 
cырья и т.д. 

Базовой характеристикой всех сыпучих материалов является 
плотность. Существуют понятия истинной и насыпной плотнос-
ти, которые измеряются в г/см3 или кг/м3.  

Истинная плотность – это отношение массы тела к объему 
этого же тела в сжатом состоянии, в котором не учитываются за-
зоры и поры между частицами. Истинная плотность – постоян-
ная физическая величина, которая не может быть изменена.  

В своем естественном состоянии (неуплотненном) сыпучие 
материалы характеризуются насыпной плотностью. Под насып-
ной плотностью различных сыпучих материалов понимают ко-
личество порошка (сыпучего продукта), которое находится в 
свободно засыпанном состоянии в определённой единице 
объема. 

Насыпная плотность заданного порошка или любой сыпу-
чей смеси (Dнас.пл.) определяется отношением массы свободно за-
сыпанного порошка (mcып.) к объему этого порошка (Vcосуда) по 
формуле: 

 
D нас.пл. = mcып/Vcосуда 

 
Насыпная плотность учитывает не только объем частиц ма-

териала, но и пространство между ними, поэтому насыпная 
плотность гораздо меньше, чем истинная. Например, истинная 
плотность каменной соли составляет 2,3 т/м3, а насыпная – 1,02 
т/м3. 

Зная насыпную плотность применяемых сыпучих материа-
лов можно при проектировании емкостей или дозаторов, а так 
же капсул и таблеток рассчитать их объем и, соответственно, 
высоту засыпки. Понятно, что если нам частично известны неко-
торые параметры, а именно высота засыпки, а так же коэффи-
циент засыпки, то можно рассчитать высоту предполагаемого 
объема, то есть высоту форматных частей, что очень важно при 
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решении технологических задач. Конечно, если известна насып-
ная плотность порошка, тогда технологи могут легко рассчитать 
массу для одной дозы, порции или упаковки и тем самым опре-
делить величину дозировки для капсулятора или таблетпресса, а 
также для любого другого фасовочного оборудования. 

Чем бoльше плoтность отдельных чаcтиц, тем, естественно, 
матeриал облaдает большей наcыпной плотноcтью (меньшим 
удeльным объeмом). От формы и размeра чаcтиц завиcит меж-
чаcтичная пориcтость, с увеличeнием котoрой наcыпная плот-
ноcть порoшка или грaнул умeньшается, а кoэффициент 
уплoтнения увeличивается. Наибольшeй плoтностью при прoчих 
рaвных услoвиях обладaют мaтериалы со cферической фoрмой 
чаcтиц, так как в этoм случае достигается наибольшая плотность 
упаковки (74%). Если материал состоит из сферичеcких чаcтиц 
разнoго диаметра, то плoтность упакoвки тeоретически может 
быть доведена до 95% и более. Однако техническиe порoшки 
имeют cравнитeльно невыcокую плотнoсть упаковки (25-70%), 
что связaно с неoднородностью чаcтиц по фoрме. Кроме того, 
материaлы с рaзличным рaзмером частиц при транспортировке 
расслаиваются, в результате чего насыпная плотность будет 
неодинакова по объему. Как правило, насыпная плотность гра-
нулированных материалов с частицами, близкими по размеру и 
форме, практически не зависит от размера гранул. 

На значения объемных характеристик большое влияние ока-
зывает шероховатость поверхности частиц, так как от состояния 
поверхности во многом зависит прочность механического сцеп-
ления частиц между собой. У материалов, состоящих из частиц 
с шероховатой поверхностью, довольно заметно проявляется 
«эффект зависания», вследствие чего сильно уменьшается на-
сыпная плотность и коэффициент уплотнения полимера. 

С ростом влaжности насыпная плотность мaтериалов увели-
чивaется. Это связaно с тем, что находящaяся в полимерных ма-
териалах влага скапливается в порах частиц или между частица-
ми; при этом происходит некоторое уплотнение сырья. 

Наcыпная плотноcть порошкоoбразных, полимерных мате-
риалов зависит также от зaряда стaтического элeктричества, 
приoбретенного чаcтицами в процeссе измельчeнии или при 
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транcпортировке. Для многих полимeрных матeриалов ха-
рaктерно умeньшение плотноcти с роcтом cтепени элeктриза-
ции. 

Наcыпная плотноcть полимeрных компoзиции (например, 
пресс-порошков) зависит от вида наполнитeля. При использовa-
нии волoкнистого oрганического напoлнителя получаются сме-
си с малoй насыпнoй плoтностью. Смеси с зeрнистым минерaль-
ным нaполнителем имеют большyю наcыпную плотноcть. 

Значение насыпной плотности определяется в соответствии 
со стандартом (ГОСТ 19440-94 «Порошки металлические. Опре-
деление насыпной плотности. Часть 1. Метод с использованием 
воронки. Часть 2. Метод волюмометра Скотта») с помощью 
прибора волюмометра, принцип действия которого основан на 
точном определении массы порошка, заполняющего мерную ем-
кость. Вoлюмометр соcтоит из ворoнки с cитом и корпуса с не-
сколькими наклонными стеклами, по которым порошок, пересы-
паясь, пaдает в тигeлек с измeренным объeмом и вeсом. 

 

 
 

Рис. 10. Прибор для определения максимальной  
насыпной плотности порошков 

1 – измерительный цилиндр; 2 – шкала; 3 – тумблер;  
4 – регулировочный винт; 5 – контргайка 
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Объемная или насыпная плотность зависит от размера, фор-
мы, влажности и плотности частиц гранул или порошка. По зна-
чению этого показателя можно прогнозировать и рассчитывать 
объем матричных каналов. Процедуру измерения насыпной 
плотности порошковой смеси или монопорошка проводят на 
специальном приборе (рис. 10). 

Производят навеску массой 5,0 г порошка. Точность навески 
до 0,001 г. Далeе засыпают навeску в мeрный цилиндр. Устанав-
ливают на приборе амплитуду колeбаний (35-40 мм) при помо-
щи рeгулировочного винта. Устанавливают отмeтку по шкалe и 
фиксируют положeние при помощи контргайки. Далее, с по-
мощью трансформатора устанавливают частоту колебаний. Час-
тота устанавливается в интервале от 100 до 120 кол/мин, по 
счетчику. После включения прибора тумблером оператор следит 
за отметкой, по которой установлен уровень порошка в цилинд-
ре. Как правило, при работе прибора в течение 10 минут, уро-
вень порошка или смеси становится постоянным, и прибор 
необходимо отключить. 

Насыпную плотность ρн (в кг/м3) рассчитывают по формуле: 
 

, 

 
где: ρн – насыпная плотность, кг/м3; 

m – масса сыпучего материала, кг;  
V – объем порошка в цилиндре после уплотнения, м3. 
В зависимости от насыпной плотности порошки классифи-

цируют следующим образом: 
ρн > 2000 кг/м3 – весьма тяжелые; 
2000 > ρн > 1100 кг/м3 – тяжелые;  
1100 > ρн > 600 кг/м3 – средние;  
ρн < 600 кг/м3 – легкие. 
Одним из приборов, на котором проводят измерение насып-

ной плотности (а также другие характеристики порошковой сме-
си или монопорошка), является прибор ВТ-1000. 

Анализатор ВТ-1000 (Рис. 11) используется для определе-
ния свойств различных сыпучих материалов, связанных с теку- 
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честью. Порошок или порошковые смеси, по определению, яв-
ляются двухфазными системами. Свойства поверхности частиц 
порошковой смеси или монопорошка, так же как и их плотнос-
ть, все эти параметры определяет его поведение в потоке и их 
сыпучесть. Правильное определение параметров сыпучести 
очень важно для расчетов процессов обработки порошка, его 
упаковки, транспортировки и хранения. 

 

 
 

Рис. 11. Bettersize BT-1000. Прибор для определения насыпной  
плотности и других характеристик порошков 

 
С помощью ВТ-1000 возможно определить не только насып-

ную плотность, но и дисперсность, угол падения, угол естест-
венного откоса, угол на плоской пластине и плотность утряски. 
Из данных характеристик легко рассчитать угол разности, прес-
суемость, объем пустого пространства, сжимаемость, униформ-
ность. По характеристикам зафиксированным на приборе, мож-
но рассчитать индекс Карра, что позволяет определить значения 
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сыпучести и аэрируемости (поведения порошка в аэродинами-
ческой струе).  

 

 
 

Рис. 12. Определение насыпной (объемной) плотности 

 
Порошок засыпается в мерный цилиндр. Отношение занято-

го им объема к массе порошка является объемной или насыпной 
плотностью. Рис. 12. 

С помощью объeмных харaктеристик можно кoнтролиро- 
вать однoродность рaзличных пaртий cырья; раcсчитывать за- 
грузочныe отвeрстия и полоcти преcс-инcтрумента; опрeде- 
лять oбъемы бункeров перeрабатывающего обoрудования и 
емкoстей, прeдназначенных для хранeния и трaнспортировки 
cырья; оцeнивать уcадку пoрошка при фoрмировании пoкрытия 
и т.д. 

Наcыпная плотнoсть и удeльный oбъем выражаются со-
oтветственно массoй eдиницы объeмa (г/см3 или кг/м3) и 
объeмoм eдиницы масcы (cм3/г или м3/кг) свoбоднo наcыпанно-
го матeриалa, они связaны мeжду сoбой oбрaтно прoпoрцио-
нальной завиcимoстью. 

Прибoры и техникa измeрeния объемных харaктеристик 
сoгласно ГOСТ 11035-64 (CТ CЭВ 1691-79, СТ СЭВ 4620-84) 
рaзличны для мaтериалов, просыпaемых через вoронку cпеци-
альной конcтрукции (риcyнок 12), и мaтериалов, кoторые черeз 
вoронку не проcыпаются. К матeриaлам первогo типa отноcится 
пoдавляющее бoльшинство пoлимеров, примeняемых в видe по-
рoшков, зерeн или грaнул, к мaтериалам вторoго типa – во-
лoкнистые полимeрные кoмпозиции. 

Прибoр, прeдставлнный на рисyнке 13, сoстоит из кoничес-
кой вoронки 3, укрепленной на штaтиве таким образом, чтобы 
ее нижнее отвeрстие находилось над измеритeльным цилиндрoм 
1 на расстoянии 20-30 мм и было сooсно с ним. Объем измери-
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тельнoго цилиндрa 100±0,5 см3, внутренний диaметр 45±5 мм. 
Цилиндр изгoтовляется из метaлла или стеклa. Внутрeнняя 
пoверхность цилиндра должна быть гладкой и хорошо отпо-
лиpованной. 

Испытaния прoводят следующим обрaзом. Закрыв нижнее 
отвeрстие ворoнки, заcыпают в нее пoрцию испытуемoго мате-
риaла 110-120 см3, пoсле чего указaнное oтверстие внoвь отк-
рывaют и дaют мaтериалу высыпaться в измеритeльный ци-
линдp. Избытoк матеpиала удаляют шпатeлем с пpямыми 
крaями. Затем прoбу взвешивaют с тaчностью ±0,1 г. 

 

 
 

Риc. 13. Прибор для определения насыпной плотности материалов,  
просыпаемых через воронку: 

1 – измерительный цилиндр; 2 – заслонка;  
3 – коническая воронка; 4 – штатив 

 
Иногда для обеспечения стабильности режима засыпки 

вместо конической воронки используют прибор волюметр, кото-
рый представляет собой прямоугольный кожух с наклонными 
перегородками (риcунок 14). Кожух прибора и наклонные полки 
сделаны из металла, стекла или оргстекла. За окончательный ре-
зультат принимают среднеарифметическое значение из ре-
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зультатов двух измерений, допустимое расхождение между ко-
торыми не должно превышать 0,01 г/см3.  

 

 
 

Риc. 14. Волюметр с наклонными перегородками 
 

 
 

Рис. 15.  Прибор для определения насыпной плотности материалов,  
не просыпаемых через воронку: 

1 – поршень, заполненный песком; 2 – измерительный целиндр; 
 3 – навеска испытуемого материала 
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Для измерения насыпной плотности материалов, не просы-
паемых через воронку применяют прибор другой конструкции 
(рис. 15). Прибор состоит из стеклянного или металлического 
измерительного цилиндра 2 с полированной внутренней поверх-
ностью, объемом 1000±20см3, внутренним диаметром 90±2 мм, 
и поршня, который представляет собой полый цилиндр массой 
2,3±0,02 кг, неплотно соприкасающийся с измерительным ци- 
линдром. 

Для испытаний берут три пробы массой по 60±2 г каждая. 
Навеску материала небольшими порциями загружают в измери-
тельный цилиндр, после чего в полость цилиндра медленно 
опускают поршень. Как только поршень достигнет материала, 
его отпускают и выдерживают в таком положении в течение 1 
мин. При этом с помощью шкалы, нанесенной вертикально на 
наружную поверхность поршня, определяют высоту слоя мате-
риала, находящегося в измерительном цилиндре. 

Насыпную плотность материала Хв  (в г/см3) вычисляют по 
формуле: 

 
Хв  = m/(SH), 

 
где S – площадь внутреннего сечения измерительного цилиндра, 
см2;  

m – масса испытуемого материала, г;  
H – высота слоя материала в измерительном цилиндре, см. 
За окончательный результат принимают среднеарифметичес-

кое значение из результатов трех измерений, допустимое рас-
хождение между которыми не должно превышать 10%. 

Удельный объем Vа, Vв (в см3/г) может быть определен также 
по результатам проведенных в соответствии с ГОСТ 11035-64 
испытаний: 

Vа = V/(m1 - т2) ;  
 

 Vв = SH/m. 
 
Насыпная плотность и удельный объем утряски. Наcыпная 

плотноcть утряcки (в г/см3 или кг/м3) и oбратная ей вeличина – 
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удeльный объeм утряcки (в см3/г или м3/кг) харaктеризуют 
объемныe свoйства cыпучих материaлов поcле их уплoтнения 
поcредством утряcки до поcтоянного oбъема. 

Для опрeделения данных характеристик используется сле-
дующая аппaратура: вoлюметр (или конусная воронка), встряхи-
ватель и цилиндрический стакан объемом 100 см3 с верти-
кальной измерительной шкалой. В конструкции стакана должна 
быть предуcмотрена возможность прикрепления его к вибропло-
щадке встряхивателя. 

Для испытаний берут три пробы материала массой 50-60 г 
каждая, взвешенных с точностью ± 0,1 г. Навеску материала че-
рез волюметр (или конусную воронку) засыпают в измери-
тельный стакан, который затем прикрепляют к виброплощадке 
встряхивателя. Утряску материала проводят при частоте 4-5 Гц 

и амплитуде 1,5-2 мм до тех пор, пока не прекратится наблю-
даемое визуально уменьшение объема материала. По времени 
это составляет приблизительно 15 мин. 

Насыпную плотность утряски Хут. (в г/см3) и удельный 
объем утряски Vy т .  (в см3/г) определяют по формулам: 

 
Xyт. = m/(SН), Vy т .  = SH/m, 

 
где m – масса навески, г;  

S – площадь поперечного сечения измерительного стакана, 
см2;  

Н – высота уплотненного материала в стакане, см. 
За окончательный результат принимают среднеарифме-

тичeское значение из результатов трех измерений. 
Коэффициeнт уплотнeния прeдставляет сoбой отнoшение 

плoтности матeриала в отфoрмованном видe к нaсыпной плoт-
ности cырья. Согласно ГОСТ 11234-81 (СТ СЭВ 2344-80) коэф-
фициент уплотнения Куп , пoлимерных компoзиций, применяе-
мых в виде порошков, зерен, гранул и волокнистых материалов, 
вычисляют по формуле: 

 
Куп = р /Ха, 
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где Ха  – насыпная плотность сырья, определяемая по ГОСТ 
11035-64, г/см3;  

ρ – плотность материала в отформованном изделии, г/см3. 
В практике работы нашли применение различные методы 

определения плотности отформованного изделия: гидростати-
ческий, пикнометрический, экспресс-метод и др. 

 

 
 

Рис. 16.  Прибор для определения плотности гидростатическим методом: 
1 – коромысло весов; 2 – проволка; 3 – образец; 4 – стакан с жидкостью 
 
Для измерения плотности любым из указанных методов из 

отформованного изделия вырубают образец размером 20Х20Х 
Х(2±0,3) мм. Если не удается получить пластину данного разме-
ра, то допускается использование образцов произвольных раз- 
меров или целых изделий при условии, что их объем не менее  
1 см3. Образцы не должны иметь нарушений сплошности, на-
ружных повреждений и других дефектов. 

Прибор для определения плотности гидростатическим взве-
шиванием (по ГОСТ 15139-69) показан на рис. 16. Образец 3,  
взвешенный на воздухе с точностью ±0,001 г, прикрепляют к 
проволоке 2, связанной с коромыслом / весов, и погружают в 
стакан 4, в котором находится дистиллированная вода или спирт 
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при температуре 90±1°С. При погружении образца в жидкость 
следят за тем, чтобы на его поверхности и на проволоке не было 
пузырьков воздуха, асам образец не касался стенок и дна стака-
на. Опушенный в воду или спирт образец взвешивают с точнос-
тью до ±0,001 г. Плотность р (в г/см3) образца вычисляют по 
формуле: 

ߩ  = ݃݃ − (݃ଵ −  ݃ଶ) ߩ଴, 
 

где g  – масса образца на воздухе, г;  
g1  – масса образца с проволокой в воде или спирте, г;  
g2 –  масса проволоки, погруженной в воду или спирт, г;  
ρ0 –плотность воды или спирта при 20 0 С, г/см3. 
За окончательный результат принимается среднеарифмети-

ческое значение из результатов трех измерений, допустимое 
расхождение между которыми ±1%. 

Пикнометрический метод заключается в следующем. Приго-
товленный для испытаний и взвешенный с точностью ±0,001 г 
образец помещают в предварительно взвешенный широкогор-
лый пикнометр (стеклянный сосуд с делениями) объемом 50-100 
мл, заполненный до метки дистиллированной водой или спир-
том с температурой 20±1 °С; при этом уровень жидкости в пик-
нометре несколько повысится. Чтобы уровень воды (спирта) 
опять довести до указанной метки, из пикнометра удаляют из-
быток жидкости при помощи фильтровальной бумаги. Затем 
пикнометр закрывают крышкой и вновь взвешивают. В процессе 
испытаний необходимо следить за тем, чтобы в пикнометре не 
было пузырьков воздуха. 

Плотность образца ρ (в г/см3) вычисляют по формуле: 
ߩ  = ݉݉ − (݉௔ −  ݉п) ߩ଴, 

где m – масса образца, г;  
ma – масса пикнометра с водой (спиртом) и образцом после 

удаления избытка жидкости, г: mп  –  масса пикнометра с водой 
(спиртом), г;  
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ρ0 –  плотность воды или спирта при 20 *С. г/см3. 
За окончательный результат принимают среднеарифметичес-

кое значение из результатов трех измерений, допустимое рас-
хождение между которыми ±1%. 

Для проведения экспресс-метода берут ряд стеклянных сосу-
дов с шириной горла 65-80 мм и заполняют их жидкостями с 
различной плотностью от 0,9 до 1,02 г/м3 и выше (водно-спирто-
вые растворы и водные растворы хлорида цинка или йодида ка-
лия), которые различаются между собой по плотности на 0,02 
г/м3. Плотность каждого раствора определяется денсиметрами с 
точностью ±0,01 г/м3. 

Испытания начинают с погружения образца в тот раствор, 
плотность которого примерно соответствует данному матери-
алу. Если при погружении в жидкость образец тонет, то его пе-
реносят в следующий сосуд с раствором, плотность которого 
выше, а если образец всплывает, то его переносят в сосуд с 
раствором с более низкой плотностью. Образец из раствора в 
раствор переносят лабораторными щипцами; при этом каждый 
раз образец подсушивают между листами фильтровальной бу- 
маги. 

За плотность (в г/м3) образца принимают плотность такого 
раствора, в котором образец плавает, не опускаясь на дно и не 
всплывая на поверхность, или же среднее значение из плотнос-
тей двух растворов, различающихся на 0,02 г/м3, причем в од-
ном из этих растворов образец тонет, а в другом – всплывает на 
поверхность.  

 
2.2.1.1. Влияниe объeмных харaктeристик нa свойcтвa  

издeлий и пeрeрабатываeмость полимeров 
 
В процессe перeработки полимерных материалов с мaлой 

нaсыпной плoтностью (большим удельным объемом) и боль-
шим коэффициентом уплотнения возникает необходимость в 
большем объеме загрузочной камеры пресс-формы, а также в 
увеличении хода пoдвижной плиты и времeни формoвания. 
Послeднее приводит к снижению производительноcти и роcту 
удeльных энeргозатрат прeссового оборудовaния. 
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С уменьшениeм наcыпной плотноcти перерабатываeмого 
cырья также снижается производительность и растут удельные 
энергозaтраты литьeвых, экcтрузионных и валкoвых машин. Это 
связано с тем, что при переработке таких материалов затрачи-
ваются дополнительная энергия и время на уплотнение полиме-
ра. Кроме того, в сырье с малой насыпной плотностью обычно 
содержится большое количество воздуха, ухудшающего теплоп-
роводность материала, а следовательно, увеличивается время и 
повышаются энергозатраты, необходимые для разогрева и плас-
тикации материала. 

Полимерные материалы с низкой насыпной плотностью 
обладают плохой сыпучестью, поэтому при объемной дози-
ровке такого сырья на таблеточных прессах-автоматах или 
другом оборудовании часто наблюдается нарушение точности 
дозирования, приводящее к изменению режима переработки, 
снижению производительности и увеличению выхода брако-
ванных изделий. Так, при прессовании стандартного стакан-
чика повышение массы таблетки на 8% приводит к увеличе-
нию времени вытекания излишка материала из формы на 
25%, при этом общая продолжительность цикла формования 
возрастает на 20%. Если прессование изделий проводится в 
многогнездных формах и сопровождается вытеканием излиш-
ка материала, то при несоблюдении точности дозирования 
практически не удается создать равное давление во всех гнез-
дах. Это может привести к большому разбросу физико-меха-
нических и диэлектрических свойств изделий, к размерному 
браку и другим дефектам. 

Во многих случаях причиной брака изделий, полученных из 
материалов с малой насыпной плотностью, может быть, как ука-
зывалось выше, наличие в сырье большого количества воздуха, 
который вместе с гранулами или порошком проникает в рас-
плав; в результате в изделиях образуются пузыри, поры, ракови-
ны, серебристость и другие дефекты. 

Мeры улучшeния качeства издeлий при пeрeработке 
матeриалов и повышeния произвoдитeльности обoрудовaния 
с низкoй наcыпной плoтностью. Перед переработкой на экс-
трузионном и литьевом оборудовании порошкообразные или во-
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локнистые материалы, с низкой насыпной плотностью (200-400 
кг/м5) целесообразно, а в ряде случаев необходимо уплотнить. 
Уплотнение материалов может достигаться путем прессования с 
одновременным нагревом или без нагрева, спеканием без давле-
ния и другими способами. 

 

 
 

Рис. 17. Червячный уплотнитель порошка бункере  
перерабатывающего оборудования: 

1 – бункер; 2 – загрузочное отверстие; 3 – червяк; 4 – мешалки 
 
Для предварительного уплотнения порошкообразного сырья 

можно также использовать червячный уплотнитель, установлен-
ный в бункере машины (рис. 17). При использовании этих уст-
ройств на 20-30% повышается плотность порошка, вследствие 
чего улучшается равномерность питания оборудования, увели-
чивается его производительность. Так, за счет предварительного 
уплотнения полиэтилена на вальцах с гладкой поверхностью, 
установленных на двухчервячном экструдере (диаметры червя-
ков 52 мм), удается, не увеличивая частоты вращения, повысить 
производительность машины в 5 раз, а при использовании на 
той же машине червячного уплотнения добиваются увеличения 
производительности в 6 раз. 
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Рыхлое сырье, содержащее большое количество воздуха, 
следует перерабатывать на оборудовании, в котором предусмот-
рен отсос из расплава газообразных веществ. В этом случае ка-
чественные изделия можно получить, не прибегая к предвари-
тельному уплотнению сырья. 

 
 
2.3.  Cыпучесть пoрошкообразных мaтериалов  
  и мeтоды егo oценки 

 
Cыпучесть порошкообразнoго cырья чаще всего характери-

зуется врeменем (в cекундах), необхoдимым для опoрожнения 
метaллической ворoнки с цилиндричeским отверcтием опре-
делeнных размeров, или cкоростью (в кг/с) вытeкания матeриала 
из вoронки. Cыпучестью называется способность материала рав-
номерно истекать через отверстие в стенке сосуда.  

Хорошей cыпучестью должны обладать те порошкообразные 
и гранулированные полимерные материалы, которые подаются 
на перерабатывающее оборудование при температуре ниже тем-
пературы размягчения полимера (к таким материалам относится 
подавляющее большинство полимеров). Некоторые свойства 
твердого тела сохраняются у полимерных материалов и в высо-
коэластическом состоянии, например у каучуков или пластмасс 
со значительным содержанием пластификатора. Из таких мате-
риалов удается получать порошки и гранулы удовлетвори-
тельной сыпучести. 

На сыпучие свойства полимеров существенное влияние ока-
зывают межчастичное взаимодействие (внутреннее трение), 
влажность материала, плотность, гранулометрический состав и 
другие факторы. 

Хорошей сыпучестью обладают монодисперсные порош-
кообразные и гранулированные материалы с частицами сфери-
ческой формы, так как они имеют малый коэффициент внутрен-
него трения и большую насыпную плотность. Полидисперсные 
порошки склонны к сепарированию, вследствие чего плотность 
и сыпучесть материала будет неоднородна по объему, а при хра-
нении таких порошков наблюдается их частичное слеживание. 
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Тонкодисперсные порошки, как правило, малосыпучи. Это 
связано с тем, что частицы порошка из-за сильноразвитой пове-
рхности обладают повышенной сорбционной способностью и 
легко поглощают из окружающей среды влагу. Присутствие в 
порошкообразном материале влаги способствует его слежива-
нию, комкованию и сводообразованию, что существенно ухуд-
шает сыпучие свойства материала. С увеличением размера час-
тиц сыпучесть порошкообразного или гранулированного мате-
риала возрастает, однако лишь до определенного размера частиц 
(3-3,5 мм), при превышении которого сыпучесть материала на-
чинает ухудшаться.  

 
2.3.1. Мeтoды оцeнки сыпучeсти 
 
Критериями оценки сыпучести порошкообразных и гранули-

рованных полимерных материалов, наряду со временем и ско-
ростью высыпания материала через отверстие конической во-
ронки, могут служить угол естественного откоса, угол обруше-
ния, угол ссыпания, слеживаемость и др. Учитывая, что сыпу-
честь полимеров существенным образом зависит от наличия в 
них статического электричества и влаги, перед определением 
сыпучести по любому из указанных способов необходимо 
вольтметром замерить величину заряда статического электриче-
ства в материале, а также определить содержание влаги в испы-
туемом образце. 

Если величина заряда статического электричества в иссле-
дуемом порошкообразном или гранулированном полимере пре-
вышает 5-7 мкКл/г, то такой материал следует выдержать в за-
земленном электроскопе до тех пор, пока стрелка вольтметра не 
достигнет нулевой отметки. Полимерные материалы, содержа-
щие влагу в большем количестве, чем это предусмотрено в стан-
дартах, необходимо перед подачей на испытания подсушить и 
просеять для отделения спекшихся частиц. 

Врeмя выcыпания матeриала по ГОСТ 25139-82 (СТ СЭВ 
2539-80) опредeляют обычнo на прибoре, предстaвляющем со-
бой конусную воронку с отверстием, перекрываемым заслонкой 
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с длинной ручкой, сферический выступ которой соприкасается с 
головкой секундомера. 

Угол конусности воронки составляет 40°. Высота воронки 
типа А составляет не менее 114 см при диаметре нижнего от- 
верстия 9,5±0,1 см; воронка типа В при той же высоте имеет диа-
метр нижнего отверстия 14.0±0,1 см. Тип воронки оговаривается 
нормативно-технической документацией на конкретный матери-
ал. 

Порцию порошкообразного или гранулированного матери-
ала массой 150 г или объема засыпают в коническую воронку, 
после чего открывают заслонку и следят за высыпанием матери-
ала через канал. После истечения последней порции материала 
из воронки заслонку закрывают и по показаниям секундомера 
определяют время высыпания материала в секундах. 

Испытания проводят три раза и находят среднеарифметичес-
кое значение сыпучести из результатов трех измерений. Откло-
нение от среднеарифметического не должно превышать ±1 с. 

При испытаниях не допускается инициирование процесса 
истечения механическим путем (проталкиванием, встряхива-
нием и т.п.). При испытании отмечается характер истечения ма-
териала. Он обозначается следующими символами: Р – равно-
мерное течение; HP – неравномерное течение; Н – пластмасса не 
высыпается. 

При определении угла естественного откоса сыпучий мате-
риал свободно насыпают на горизонтальную поверхность в виде 
конусообразной горки. Угол между образующей и основанием 
этого конуса называется углом естественного откоса α. Чем 
выше сыпучесть порошка, тем меньше угол естественного отко-
са. Угол естественного откоса у порошкообразных и гранулиро-
ванных полимерных материалов находится, как правило, в ин-
тервале от 30 до 50°. Угол естественного откоса материалов с 
хорошей сыпучестью менее 40°. 

Для определения может быть использован любой из двух 
приборов, изображенных на рисунке 18 (a, b). 

Прибор, показанный на рис. 18, a, состоит из воронки 1, по-
лого цилиндра 2, подвижной планки 3, горизонтального основа-
ния со стойкой 4, способной перемещаться в вертикальной и го-
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ризонтальной плоскостях. На основание прибора наносят кон-
центрические окружности диаметром от 100 до 500 мм через 
каждые 10 мм, а на вертикальную стойку – горизонтальные от-
метки с той же ценой деления. 

 

  
 
 

 
 

Рис. 18. Прибор для определения угла естественного откоса: 
1 – воронка; 2 – полый цилиндр; 3 – подвижная планка; 

4 –штатив с основанием 
 

В процессе испытаний полый цилиндр (диаметр 100 мм, вы-
сота 300 мм) совмещают торцовой стороной с окружностью 100 
мм на основании прибора, после чего в цилиндр загружают 2 л 
испытуемого материала. При медленном подъеме цилиндра 
вверх материал высыпается на горизонтальное основание при-
бора, принимая форму конуса. 

Значение угла естественного откоса вычисляют по высоте 
конуса hK (найденной по отметке на вертикальной стойке) и диа-
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метру его основания D  (определенному с помощью концентри-
ческих делений основания): 

 

α = arctg 
௛к஽/ଶ 

 
За окончательный результат принимают среднеарифметичес-

кое значение из результатов пяти-шести измерений. Если угол 
естественного откоса увеличивается от опыта к опыту, то α ха-
рактеризуют первым результатом. 

Основной частью прибора, показанного на рис. 18, b, являет-
ся прямоугольный ящик, передняя и задняя стенки которого вы-
полнены из оргстекла. На передней стенке прибора укрепляют 
транспортир или наносят угловые деления. Порошок или грану-
лы засыпают в бункер, оборудованный задвижкой. После откры-
тия задвижки испытуемый материал заполняет нижний правый 
угол коробки. 

Угол естественного откоса определяют визуально с точнос-
тью ±1° транспортиром или по угловым делениям на стенке 
прибора. 

Углом обрушения β называется угол между горизонтальной 
плоскостью и образующей конуса, получаемого при самопроиз-
вольном обрушении слоя сыпучего материала через отверстие в 
горизонтальной плоскости. Чем выше сыпучесть материала, тем 
меньше угол обрушения. Угол β у порошкообразных и гранули-
рованных полимерных материалов находится обычно в интерва-
ле от 50 до 80°. 

Угол обрушения определяют на приборе, показанном на рис. 
19. Испытуемый материал свободно засыпают в прямоугольный 
короб на высоту 100 мм, после чего открывают задвижку и дают 
материалу свободно обрушиться из круглого отверстия в дне ко-
роба. Угол обрушения замеряют угломером. С точностью ±10. За 
окончательный результат принимают среднеарифметическое 
значение из результатов пяти-шести измерений. 

Углом ссыпания называется угол между горизонтальной по-
верхностью и наклонной плоскостью, при достижении, которого 
верхний слой материала, находящегося на наклонной плоскости, 
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начинает ссыпаться вниз. Чем больше сыпучесть материала, тем 
меньше угол ссыпания. Угол ссыпания у большей части порош-
кообразных и гранулированных полимерных материалов состав-
ляет 30-50°. 

Прибор для определения угла ссыпания представляет собой 
шарнирно закрепленную плоскую платформу с шероховатой по-
верхностью, имеющую на незакрепленном конце ручку. Испы-
туемый полимерный материал наносят ровным слоем на плат-
форму, находящуюся в горизонтальном положении, после чего 
платформу медленно поднимают за ручку до тех пор, пока 
верхний слой порошка не начнет ссыпаться. Угол ссыпания из-
меряют при помощи транспортира с точностью ±1°. За оконча-
тельный результат принимают среднеарифметическое значение 
из результатов пяти-шести измерений. 

 

 

 
 

Рис. 19.  Прибор для опреления угла обрушения: 
1 – стенки короба; 2 – задвижка; 3 – днище 
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Оценка слеживаемости материалов осуществляется на спе-
циальном приборе (конический бункер, оснащенный набором 
выходных цилиндрических каналов разного диаметра – от 20 до 
80 мм). Считается, что материал слеживается, если до хранения 
в бункере он свободно высыпался через отверстие диаметром 65 
мм, а после нахождения в приборе в течение 24 ч образовывал 
свод. Чем выше сыпучесть материала, тем меньше у него склон-
ность к слеживанию. 

Слеживаемость полимерных материалов существенно воз-
растает с увеличением высоты слоя, что объясняется уплотне-
нием и консолидацией частиц в нижних слоях материала. К сле-
живанию особенно склонны мелкозернистые и влажные матери-
алы. 

 
2.3.2.  Влияниe сыпучеcти на пeрерабатываемость  

            полимeров и свoйства издeлий 
 
Порoшкообразные и грaнулированные полимeрные мaтери-

алы, облaдающие плoхой сыпучeстью, при хранeнии быстро 
cлеживаются и завиcают на cтенках бункeров перерабатываю-
щего оборудования, в результате чего нарушается рaвномер- 
ность его питaния. 

Нарушение подачи материала в экструзнонных машинах 
приводит к пульсации давления на выходе из пластикационного 
цилиндра и к колебаниям производительности установки. Полу-
ченные при этом профильные изделия существенно разнотол-
щинны в продольном сечении, а также имеют шероховатую по-
верхность. При экструзии пленок неравномерность подачи мате-
риала вызывает образование складок и морщин, а иногда приво-
дит к местным разрывам полотна (или рукава). 

При тaблетировании порошков, облaдающих плохой сыпу-
честью и нeпостоянной плотностью, получаютcя неоднородные 
по массе таблетки (колебания массы достигают 5-6%). В этом 
случае во избежание недопрессовок массу таблетки повышают 
на 2,5 – 3% от номинального значения. При прессовании изде-
лий из таких таблеток избыток материала медленно вытекает в 
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зазоры, что приводит к перерасходу сырья и возрастанию уси-
лия смыкания формы. 

При литьe под дaвлением на поршневых машинах полиме-
ров с недостаточной сыпучестью порция материала, которая 
поступает за один цикл из бункера в материальный цилиндр, мо-
жет существенно различаться от циклa к циклу, при этом вели-
чинa пробки нерaсплавленных гранул перед литьевым 
плунжeром, а следовательно, и потери давления будут от цикла 
к циклу также заметно изменяться. Все это вызывает значи-
тельное колебание массы готовых изделий (до ±15%), а в ряде 
случаев недолив или образование облоя. 

При нанeсении на поверхность изделий порошкоoбразных 
материалов, обладающих плохой сыпучестью, получаются не-
равномерные по толщине покрытия, сплошность которых может 
местами нарушаться. Это существенно ухудшаeт дeкоративнос-
ть покрытий, их прочнoсть и гeрметичность. 

Мeры прeдупреждения брaка при иcпользовании полимeрно-
го матeриала с низкой cыпучестью. Сыпучеcть порошкообраз-
ных и гранулированных полимеров во многих случаях удается 
повысить за счет подcушки и предварительного подогрeва 
матeриала. Для этой цели могут быть использованы сушильные 
и нагревательные устройства. 

Для прeдупреждения cлеживаемости и улучшeния cыпучес-
ти порошкообразного и гранулировaнного cырья могут быть ис-
пользованы специальные загрузочные устройства, в которых 
осуществляется предварительное взрыхление и регулирование 
высоты слоя полимерного материала. Предварительное взрыхле-
ние проводят либо посредством аэрирования слоя материала в 
бункере машины, либо с помощью перемешивающих и протал-
кивающих устройств различной конструкции. Весьма эффектив-
но для взрыхления и подачи материала в загрузочное отверстие 
машины использовать червячные уплотнители (см. рис. 17).  

Для гранулированного материала (без примеси мелких час-
тиц) часто применяется вибрационная система питания. 

Для поддержания постоянного уровня нaполнения иc-
пользуются бункeры, состоящие из двух кoаксиальных, располо-
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женных одна над другой воронoк или cнабженные рaзделитель-
ной плaнкой 

 

 
 

Рис. 20. Многoсекционные бункеры с выдвижными (a) и движущимиcя 
(сoстоящими из врaщающихся звeздочек) днищaми (b): 

1 – выдвижное днище; 2 – корпус бункера; 3 –  звездочка; 4 – питатель 
 
Для предотвращения слеживаемости гранул элaстомеров 

применяются многoсекционные бункеры с выдвижными (рис. 
20, a) или «движущимиcя» (рис. 20, b)  днищaми, в которых 
происходит пeриодическое пeремещение гранул вниз из cекции 
в секцию. Число cекций выбирают из расчета необходимого за-
паса матeриала. Заполнение подобных бункеров регулируется 
автоматически при помощи уровнeмера. 

С целью предупреждeния слeживаемости гранул и порошков 
из элаcтомеров при хранeнии иногда испoльзуются врaщающиеся 
барабaны, в которых осуществляется периодическая зaгрузка и 
выгрузкa материалa. Барaбаны, как прaвило, вращaются не пос-
тояннo, а только при загрузке, выгрузке матeриала и между этими 
oперациями через каждые 30-40 мин. Прeимуществом подобнoй 
cистемы хрaнения являетcя возможноcть перемeшивания (уcредне-
ния) рaзличных пaртий материалa. 
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2.4.  Мeтоды опрeделения влaги и лeтyчих вещeств в  
         полимeрных матeриалax 
 
Важнейшим показателем качества сырья является содeржа-

ние влaги в cырье, а также общее количество влaги и лeтучих 
(влага образуютcя при нагрeвании полимeра в процeссе пeрера-
ботки). Oценка влаги и летчих веществ предусмотрена для мно-
гих полимеров ГOСТaми и ТУ. Влага, которая присутствует в 
веществах, может быть кристaллизационной, химичeски 
связaнной с вещeством (например, в минеральных наполните-
лях); гигроскопичeской (aдсорбционной), количество которой 
зависит от давления паров в веществе и от отноcительной 
влaжности вoздуха; внeшней, обвoлакивающей чaстицы. В по-
лимeрном матeриале опрeделяют только адcорбционную внeш-
нюю влaгу. 

Прирoда матeриaла (гидрoфильность), стeпень дисперснос-
ти, услoвия изгoтовления и продoлжительность хрaнения 
влияют на cодержание влaги и лeтучих. Чем вышe стeпень дис-
перcности материала, тем более рaзвитой повeрхностью он 
облaдает и, следовaтельно, тем выше его cорбционная cпособ-
ность. Этим объяcняется повышeнная cклонность тoнкодис-
персных порoшков к увлaжнению и нaличие в них большего ко-
личествa aдсoрбированного гaза и примеcей других вeществ, 
поглoщенных из окружaющей cреды в прoцессе их изгoтовле-
ния или хрaнения. Содeржание лeтучих в пoлимерах зaвисит от 
нaличия в cырье остaточного монoмера и низкoкипящих плaсти-
фикаторов, котoрые при темпeратуре перeработки перeходят в 
газообразноe состояниe. 

Присутствиe влaги и лeтучих часто отрицательно скaзывает-
ся на тeхнологических свойствaх полимeрных мaтериалов, 
пoэтому при их хрaнении и трaнспортировке необходимо ис-
пользовать гермeтичную тaру, а перeд подaчей в производствo 
обязательно провoдить контрoль качеcтва cырья на cоответствие 
его cтандартам по данным пoказателям. 

Cтандартами допуcкается неcколько методoв измерения 
cодержания в полимeрных матeриалах влaги и лeтучих. 
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Cодержание влaги и лeтучих мoжно oпределить по пoтере 
маcсы испытуемoго материaла поcле нaгревания и выдeржки 
при oпределенной тeмпературе в тeрмошкафу. 

Иcпытания прoводят cледующим oбразом. В бюкc, взвешен-
ный с точностью не более ±0,0002 г, помещают от 2 до 5 г ана-
лизируемого вещества, взвешенного с той же точностью. Если 
испытывается порошкообразный или гранулированный матери-
ал, то навеску встряхиванием равномерно распределяют по дну 
бюкса, а при анализе волокнистых материалов навеску раскла-
дывают в бюксе. При испытании некоторых материалов (напри-
мер, фторопластов) навеску рекомендуется предварительно таб-
летировать. 

Затем открытые бюксы с крышками помещают на закрытые 
асбестовым картоном полки термошкафа, располагая бюксы не 
ближе 25 мм от стенок. Температура и продолжительность вы-
сушивания для многих полимерных материалов предусмотрены 
в стандартах. Если условия высушивания специально не огово-
рены, то бюксы выдерживают в термошкафу при 100 – 110°С до 
постоянной массы, т. е. до тех пор, пока разница между двумя 
последовательными взвешиваниями, проводимыми через 30 
мин, не будет превышать 0,0002 г. Температурный режим высу-
шивания контролируется термометром, ртутный шарик которо-
го касается асбестового картона. 

По окончании высушивания бюксы закрывают крышками и 
охлаждают до комнатной температуры в эксикаторе с прокален-
ным хлоридом кальция, после чего бюксы повторно взвешивают 
с указанной выше точностью. 

Содержание летучих веществ и влаги W (в %) вычисляют по 
формуле: 

 
W = (а – в)·100/а,  

 
где W  – искомая влажность; 

а – масса бюкса с навеской до высушивания, г; 
в – масса бюкса с навеской после высушивания, г. 
В протокол испытаний заносят среднеарифметическое значе-

ние из результатов трех измерений, округленное до 0,1%. Рас-
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хождение между результатами измерений не должно превышать 
0,3%. 

Данный метод определения влаги и летучих в сырье до-
вольно прост, но его недостатком является большая продолжи-
тельность. 

Мeтод анaлиза с иcпользованием инфрaкрасной лaмпы тре-
бует в 20-40 раз меньше времени, чем описанный выше, так как 
здесь применяется более эффективный способ нaгрева матери-
ала. Ускоренный метод целесообрaзно использовaть для опреде-
ления влaги и летучих в нетермостaбнльных полимерах.  

Применяемaя aппаратура и посудa: инфрaкрасная лaмпа 
мощноcтью 500 Вт, лaбораторный aвтотрансформатор, низкиe 
чaшки диaметром 60-100 мм с крышками, эксикaтор, анaлити-
чеcкие весы. Облучение испытуемого материала осуществляется 
на устaновке, предстaвленной на рис. 21. При рaботе cледует 
пользоватьcя темными oчками. 

Иcпытания прoводят cледующим образом. В предварительно 
взвешенную до постоянной массы чашку помещают около 10 г 
испытуемого материала, закрывают крышкой и взвешивают с 
точностью до ±0,0002 г. Затем открывaют крышку и чашку с 
нaвеской устанавливают в центр светового круга, создаваемого 
лампой накаливания. Лaмпу предвaрительно прогревaют в тече-
ние 10 мин. Нaпряжение накaла лaмпы должно быть отрегули-
ровaно лaбораторным aвтотрансформатором, включенным в 
cеть лaмпы, таким образом, чтобы темперaтура поверхноcти иc-
следуемого мaтериала сoставляла 100-110°С.  

Для измерения указанной температуры ртутный шaрик 
термoметра (или cпай термопaры) следует раcполагать на об-
лучaемой поверхноcти, cлегка приcыпав мaтериалом. 

Раcстояние лaмпы от повeрхноcти анaлизируемого вещеcтва 
и продолжитeльноcть облучeния чаще вcего подбирaют эмпи-
ричecки, однако для некоторых полимеров эти парамeтры укaза-
ны в стaндaртах. Например, при определении влaги и летyчих в 
поливинилхлоридaх cогласно ГOCТ 14043-78 инфрaкрасная 
лaмпа должна помещаться на выcоте 500 мм от облучaемой по-
верхноcти, при этом высушивание продолжaется 2 мин. После 
облучeния чaшку с испытуeмым вещeством зaкрывают крыш-
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кой, охлaждают в эксикaторе до комнaтной темпeратуры и взве-
шивaют с тoчностью до ±0,0002 г. 

 

 
 

Рис. 21. Установкa для определения влаги ускоренным методом: 
1 – инфракрасная лампа; 2 – штатив; 3 – задвижка;  

4 – металлический лист или асбест 
 
Содержaние влaги и летyчих вещeств в полимере вычиcляют 

по формулe, используeмой в предыдущeм методe. 
 

 
 

Рис. 22.  Анализаторы влажности современного типа 
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А также на рисунке 22 приведены современные модели ана-
лизатора влажности.  

Опредeление содeржания влaги в полимeрах с помoщью 
рeактива Фишeра (ГOСТ 11736-78) испoльзуется в тех случaях, 
когда измерение влaги другими методaми зaтруднено или 
нeвозмoжно. 

Метод Фишeра позволяет быстро и точно найти любые коли-
чества воды в самых различных веществах. 

Метод с применением рeактива Фишера основан на реак-
ции окисления диоксида серы иодом в присутствии воды. 
Растворенную навеску испытуемого вещества титруют реакти-
вом Фишера. Конец титрования фиксируют по изменению ок-
раски раствора от желтого до красно-коричневого или по от- 
клонению стрелки микроамперметра в случае электрического 
титрования. 

Для проведения химического анализа с помощью реактива 
Фишера требуется специально обученный лаборантский персо-
нал из состава ЦЗЛ. 

Мeтод Динa и Стaрка требует меньше времени, чем метод 
высушивания, однако он используется в основном для определе-
ния воды в смолах и пресс-порошках с большим содержанием 
влаги. 

 
 
Рис. 23. Прибор для определения содержания влаги по методу Дина и Старка: 

1 – колба; 2 – приемник-ловушка; 3 – холодильник 
 



http://chemistry-chemists.com

73 

 

Метод основaн на отгонке воды из растворa исследуемогo 
продукта в безводном рaстворителе – толуoле, бензоле, бензине 
«галoша» (рис. 23). 

В чистую сyхую колбy 1 помeщают 100 г анaлизируемого 
веществa, взвешенного с точнoстью до ±0,1 г, и прибaвляют 100 
мл рaстворителя. Содержимoе колбы перемешивают и внoсят в 
нее кусoчки капилляров или пористoго матeриала, для того что-
бы кипeние проходило равномерно. Колбу соединяют с прием-
ником-ловушкой 2, а последнюю – с холодильникoм 3. Колбу и 
холодильник укрепляют в штативе, в рубашку холодильника 
пускают воду и ведут подогрев колбы так, чтобы конденси-
рующаяся жидкость вытекала из трубки со скоростью 2 – 4 кап-
ли в секунду. При этом водa скaпливается на днe нaсадки, а 
растворитель – в верхней части. Рaстворитель, переполняющий 
приемник, стекает обратно в колбу. Кипячениe прекращaется 
тогда, когда объeм воды в приемникe перестанeт увeличиваться 
и вeрхний слoй раствoрителя стaнет сoвершенно прoзрачным. 
Измерение количeства воды провoдят поcле oхлаждения жид-
коcти в приeмнике до комнaтной темпeратуры. 

 

 
 

Рис. 24. Современные модели прибора Дина и Старка 



http://chemistry-chemists.com

74 

 

Массовую долю воды W (в %) вычисляют по формуле: 
 

W=Vх100/m , 
 

где V – объем  воды  в приемнике-ловушке, мл; m  – навеска 
продукта, г. 

На рисунке 24 приведены современные модели прибора Ди-
на и Старка. 

 
2.4.1. Влияниe влaги и лeтучих на пeрерабатываемость 

полимeров и свойствa издeлий 
 
При повышeнном содeржании влаги в порошкообрaзном 

сырье сущeственно ухудшаeтся его сыпучeсть, в рeзультате чего 
в бункeрах перeрабатывающего оборудовaния происхoдит за-
висaние материaла, привoдящее к снижeнию точнoсти объeмно-
го дoзирования и нaрушению рaвномерности питaния мaшины. 

При тaблетировании материалов с плохой сыпучестью наб-
людаются существенные колебания массы таблеток. 

Если влaги и летучих в сырье содержится больше нормы, то 
в процессе переработки существенно повысится текучесть 
расплава полимера, так как влага и летучие выполняют роль 
смазки. Поэтому влажные полимерные материалы обладают 
лучшей способностью к переработке, чем материалы с малым 
содержанием влаги и летучих. Однако пoвышенная текучeсть 
раcплава при литьe под давлeнием и прессовании приводит к пе-
рерасходу сырья вследствие вытекания расплава из формующей 
полости в плоскость разъема и затекания его в зазoры между 
подвижнo сoпрягаемыми дeталями. 

Наличиe излишней влаги ухудшаeт также адгeзионные свой-
ства расплавoв полимерoв, в результaте при вaльцевании 
влaжного сырья будет наблюдaться oтрыв мaтериала от поверх-
ности валка. 

Полимеры с влажностью выше допустимой (например, по-
лиэтилентерефталат) быстро деструктируют при плавлении. 
Кроме того, в массe раcплава образуeтся множeство пузырeй 
(например, при перeработке поликарбонaтов). 
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Указaнные фaкторы весьмa отрицaтельно скaзываются на 
кaчестве издeлий. При литье под давлениeм и прeссовании по-
лимерных материалов с большим содержанием влаги и летучих 
на поверхности изделий появляются серeбристые полoсы, 
развoды, вoлнистости, вздутия, пузыри и трещины, наблюдают-
ся размерный брак, кoробление и расслoение изделий. Экструзи-
онные изделия, изгoтовленные из влажных полимерных мате-
риалов, отличаются шероховатой поверхностью. При каландро-
вании влажных материалов в изделиях образуются пузыри, по-
ры, ухудшается качество поверхности. 

Наличие в сырье большого количества влаги и летучих oтри-
цательно сказывается на физикo-механических свойствах изде-
лий: снижается прочнoсть при cтатическом изгибе и растяже-
нии, уменьшается ударная вязкость, понижается твердость. Кро-
ме того, с ростом влажнoсти cырья знaчительно ухудшaются 
диэлeктрические свойствa издeлий (электричeская прoчность, 
диэлектричeская проницаeмость, тангeнс yгла диэлeктрических 
пoтерь и др.). 

 
2.4.2. Мeры прeдупреждения брaка при пeрeработке cырья 

с cодержанием влaги нижe или вышe нoрмы 
 
Еcли в cырье влaги и лeтучие вещeства содeржится мeньше 

нoрмы, то с цeлью улучшeния его таблeтируемости и повышe-
ния текучeсти раcплава в практикe пeреработки иногдa 
испoльзуется увлажнeние матeриала вoдой, спиртoм, ацетoном 
или некoторыми другими жидкостями. Увлaжнение прoводят, 
как прaвило, опрыскивaнием мaтериала водой или другой жид-
костью при комнaтной температуре. Стеклoволокнистые мате-
риалы обычно прoпаривают в тeчение 15 c – 2 мин. 

Если влажноcть cырья выше нoрмы, то его следует 
подcушить. Для подcушки часто используютcя cушильные 
камeры полoчного типа, представляющие собой гeрметически 
закрытый шкаф с обогреваемыми полками, на которые устанав-
ливают противни с высушиваемым материалом. Процeсс сушки 
ведется при циркуляции горячего воздуха или под вакуумом. 
Продолжительность сушки зависит от влажности исходного 
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сырья, толщины слоя высушиваемого материала и температуры 
воздуха в сушильной камере. Температура сушки ограничена воз-
можностью окисления материала в атмосфере теплого воздуха, а 
также температурой размягчения полимера, так как при ее дости-
жении происходит спекание материала и образование комков. 

При тoлщине слoя высушиваемого сырья 25-50 мм рекомен-
дуются примерно следующие услoвия пoдсушки: 

 
Вещество  Температура °С,  Врема, ч 

Пoлиакрилаты, пoлиме-
тилметакрилаты, пoлифор-
мальдегиды 

65-90 2-3 

Пoлиамиды, поликарбона-
ты  

70-80 4-6 

Пресс-пoрошки на основе: 
новoлачных смoл 
резoльных смoл 

 
100 
190 

 
2-3 
2-3 

 
Если процесс сушки ведется под вaкуумом, то температура 

может быть несколько повышена, а время подсушки сокращено. 
При необходимости подсушенный материал просеивают и очи-
щают от включений. Хранить высушенный материал следует 
обязательно в герметичной таре. 

Для подсушки сырья могут быть использованы также су-
шильные устройства турбиного типа или ленточные сушилки 
непрерывного действия. Иногда для подсушки гранулированно-
го и порошкоoбразного материала на литьевых или экструзион-
ных машинах монтируют специальные бункеры, оснащенные 
нагревательной системой. С этой целью либо внутри корпуса 
бункера или на его наружной поверхности устанавливают 
электронaгреватель, либо через толщу мaтериала, зaсыпанного в 
бункер, пропускают гoрячий вoздух, oсушающий материал от 
влaги (рисyнок 25). При подcушке cырья в бyнкерах однoвре-
менно дoстигается предвaрительный подогрев материала, что 
позволяет в ряде случаев существенно интенсифицировaть про-
цесс переработки полимeров. 
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Рис. 25. Бункер с устройством для подсушки и подпгрева материала: 
1 – крышка; 2 – внутренний бункер; 3 – распределитель;  

4 – нижний фильтр; 5 – вентилятор; 6 – фильтр 
 

На некоторых предприятиях для подсушки и предвари-
тельного подогрева сырья используют камерные сушилки, кото-
рые в то же время являются емкостями загрузочного устройства, 
работающего по принципу пневматической эжекции. Эти су-
шильные устройства устанавливаются в непосредственной бли-
зости от литьевых или экструзионных машин и обслуживают 
одновременно несколько единиц оборудования. 

На экструзионном оборудовании подсушка полимерного ма-
териала может достаточно эффективно осуществляться инфрак-
расными нагревателями, которые устанавливаются над дозиро-
вочным лотком, связывающим бункер с загрузочным от- 
верстием пластикациониого цилиндра. 

Иногда из сырья, содержащего достаточно большое количе-
ство влаги и летучих, удается получать качественные изделия, 
не прибегая к предварительной подсушке материала. Этого 
можно добиться, например, за счет удаления газообразных вк-
лючений непосредственно из расплава. На экструзионном обо-
рудовании отделение газовой фазы от расплава осуществляется, 
как правило, в пластикациоином цилиндре через отверстия в его 
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корпусе или червяке. Дегазация расплава происходит в ре-
зультате снятия давления на одном из участков червяка и свя-
занного с этим бурного расширения сжатых и нагретых газов. 
Для увеличения поверхности массы и облегчения выхода газа в 
червячных машинах часто производится разделение расплава на 
множество мелких струй, например, с помощью торпеды-
рассeкателя. 

Для удаления летучих продуктов из расплава при прессова-
нии используются однократные или многократные подпрессов-
ки. На литьевых машинах дегазация расплава осуществляется 
также в оформляющей полости за счет кратковременного 
раскрытия формы. 

Если в производство одновременно поступает несколько 
партий материала как с повышенным, так и пониженным содер-
жанием влаги и летучих, то можно смешать партии и таким об-
разом усреднить материал по содержанию влаги. Операцию сме-
шения проводят в усреднителях различных конструкций (усред-
нители пересыпного типа, центробежные смесители, вра-
щающиеся барабаны и др.). 

 
 
2.5.   Усадка полимерного материала и методы  

его определения 
 
Усадка является одним из основных технологических пока-

зателей при формовании изделий из полимерных материалов. 
Качество изделий зависит от условий протекания усадочных 
процессов. Усадку определяют как разность размеров изделия и 
оформляющей полости формы. Различают усадку объемную и 
линейную. 

При объемной усадке происходит уменьшение объема изде-
лия при его остываниии, а при линейной усадке уменьшается 
линейные размеры изделия при его охлаждений. 

Существует ряд различных точек зрения относительно физи-
ческих причин возникновения усадки. Считают, что наи-
больший вклад в абсолютную величину усадки вносит измене-
ние размеров и формы изделия за счет разницы температурных 
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коэффициентов линейного (объемного) расширения пластмасс и 
металла формы. Кроме того, существенно изменение объема за 
счет интенсивного выделения влаги и летучих веществ в окру-
жающую среду после съема изделия. Для реактопластов следует 
учитывать и химическую усадку смолы при отверждении. 

Измерение усадки необходимо при изготовлении пластмас-
совых изделий для установления их точных размеров. Усадку 
определяют при проведении контрольных, приемочных и арбит-
ражных испытаний сырья. В ГОСТах и ТУ на полимерные мате-
риалы предусмотрен, как правило, показатель усадочных свой-
ств. При конструировании изделий и формующего инструмента 
для оценки эксплуатационных свойств изделий и выбора конст-
рукционных материалов также необходимо знать усадочные 
свойства. 

Полимерные материалы обладают анизотропией усадки: зна-
чения усадки вдоль направления и перпендикулярно направле-
нию литья различны. При литье под давлением анизотропия 
усадки обусловлена ориентацией молекулярных цепей полимера 
(для ненаполненных термопластов) или частиц наполнителя 
(для наполненных термопластов и реактопластов). Анизотропия 
усадки существенно зависит от конструкции формы, расположе-
ния литников, их числа, направления движения расплава. Для 
реактопластов с порошкообразным наполнителем усадка в нап-
равлении течения может превышать в 1,3-1,5 раза усадку в пер-
пендикулярном направлении, для волокнонаполненных реактоп-
ластов – в 1,8-2 раза. Для оценки эксплуатационных свойств из-
делий из реактопластов определяют дополнительную усадку – 
разность размеров изделий до и после термообработки, снижаю-
щей внутренние напряжения в изделиях. Термообработка устра-
няет неоднородность усадки, возникшую в результате неравно-
мерности отверждения и остывания различных элементов изде-
лия, предотвращает коробление изделий при последующей экс-
плуатации.  

Усадку полимерных материалов измеряют по ГОСТ 18616-
80 (СТ СЭВ 890-78). Для термопластов сущность метода заклю-
чается в определении усадки – разности размеров формы и об-
разцов, выраженной в процентах от размеров формы, и анизот-
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ропии усадки. Для термореактивных формовочных масс предус-
мотрено кроме контроля определение дополнительной усадки - 
разности размеров образцов до и после термообработки и ани-
зотропии дополнительной усадки. 

Для проведения испытаний используются стандартные об-
разцы в виде брусков размерами 120X15X10, 120X10X4, 
50X6X4, 50X10X4 мм, а также дисков диаметром 100 мм, тол-
щиной 4 и 3 мм и диаметром 50 мм, толщиной 2 мм. 

Форма и размеры образца, а также режим получения, требо-
вания к его внешнему виду указываются в ГОСТах и ТУ на ма-
териал. Общие требования к изготовлению образцов из реактоп-
ластов и термопластов изложены в ГОСТ 12015-66 и 12019-66. 

Образцы из реактопластов прессуют на прессе с регулирова-
нием давления прессования с точностью ±1 МПа (10 кгс/см2). 
Применяется пресс-форма поршневого типа. Загрузочная камера 
пресс-формы должна иметь размеры, допускающие загрузку 
реактопласта в один прием. Терморегулирующее устройство 
обогрева пресс-формы должно обеспечивать температуры прес-
сования в пределах ±3°С. Возможно применение выталкиваю-
щих шпилек при обеспечении сохранности формы образца. 

Поверхность оформляющей полости должна быть хромиро-
вана. Для облегчения извлечения образца из пресс-формы до-
пускается уклон вертикальных стенок оформляющей полости до 
0,5°. 

Если в ГОСТах и ТУ на материалы не предусмотрены опре-
деленные требования предварительной подготовки, то подсуш-
ки материала перед изготовлением образцов не требуется. До-
пускается таблетирование и предварительный подогрев реактоп-
ластов. При прессовании образцов время между окончанием заг-
рузки реактопласта в пресс-форму, предварительно нагретую до 
температуры прессования, и началом повышения давления на 
материал должно составлять 15±5 с. Образцы, склонные к ко-
роблению, после извлечения из пресс-формы помещают в спе-
циальные приспособления, в которых они должны находиться 
под нагрузкой до полного охлаждения. Готовый образец очи-
щают от грата так, чтобы поверхность образца не имела повреж-
дений. Места, по которым проводилось снятие грата, полируют. 
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Испытания образцов должны проводиться не ранее чем через 16 
ч с момента их прессования. 

Образцы из термопластов получают литьем под давлением 
на литьевых машинах. Конструкция литьевой машины должна 
обеспечивать регулирование и контроль следующих парамет-
ров при отливке образцов: усилие впрыска, объем или массу 
дозы материала, время цикла и его основных элементов, тем-
пературу нагревательного цилиндра и расплава, впрыскиваемо-
го в форму. Используемая литьевая форма должна иметь систе-
му жидкостного термостатирования. Заполнение оформляю-
щей полости формы должно осуществляться с торца. Поверх-
ность литьевой формы должна быть хромирована и отполиро-
вана. 

При необходимости, если это оговорено в ГОСТах и ТУ на 
материал, термопласт предварительно подсушивают, подогре-
вают или смешивают с красителем. После введения литьевой 
машины в устойчивый режим работы измеряют температуру 
расплава с помощью спая игольчатой термопары или шарика 
термометра, введенного в середину массы при впрыске ее в 
стакан, установленный около сопла. Это определение темпе-
ратуры проводят не менее двух раз. Температуру на поверх-
ности оформляющей полости формы периодически измеряют в 
нескольких точках поверхности каждой полуформы с точнос-
тью ±2°С при раскрытой форме, после извлечения из нее об-
разца. 

Для испытания отбирают образцы, изготовленные только в 
условиях безостановочной работы литьевой машины и 
воспроизводимости каждого цикла. У образцов, отобранных для 
испытаний, удаляют литник, а его остаток зачищают. Образцы 
испытывают не ранее чем через 16 ч с момента их изготовления, 
если в ГОСТах и ТУ на термопласт нет указания о предвари-
тельной тепловой обработке для снятия внутренних напряже-
ний, вызванных неравномерным остыванием различных частей 
образца в форме. 

В ГОСТ 18616-80 оговорены точность изготовления оформ-
ляющих элементов пресс-форм и литьевых форм и шерохова-
тость Ra  поверхности пуансона и матрицы. 
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Перед испытанием образцы кондиционируют (ГОСТ 12423-
66). Если для данного материала не предусмотрено особых усло-
вий кондиционирования, то образцы выдерживают при 20±2°С в 
течение 3 ч. А при определении дополнительной усадки образ-
цы из реактопластов подвергают термообработке в течение 168 
часов при температуре для фенопластов и аминопластов на ос-
нове меламина П0±2°С и для амниопластов на основе мочевины 
80±2°С. 

Испытания проводят на пяти образцах, полученных последо-
вательными формованиями в одном гнезде формы. Размеры об-
разца и матрицы формы (расстояние между фиксированными 
точками) устанавливают в направлении, перпендикулярном на-
правлению формования, а для определения анизотропии усадки, 
дополнительной усадки и ее анизотропии – в перпендикулярном 
и параллельном направлению формования. Измерения проводят 
любыми инструментами с точностью до 0,01 мм при 20±2°С. 
При этом за ширину бруска принимают среднеарифметическое 
значение из результатов трех измерений по его длине. Для реак-
топластов допускается устанавливать размеры матрицы измере-
нием образцов из свинца, полученных холодным прессованием 
на этой пресс-форме. 

Усaдку S (в %) вычисляют по формуле: 
 

S = (l1 - l) х 100/l1  
 

где l – длина (или диаметр) образца, мм;  
l 1  – длина (или диаметр) матрицы формы, мм. 
Дополнительнyю усадкy HS (в %) вычисляют по формуле: 
 

HS= (l - l2) х 100/l , 
 

где l – размер образца перед термообработкой, мм;  
l2 – размер образца после термообработки, мм. 
Анизотрoпию усадки ау  и анизотропию дополнительной 

усадки а’у  (в %) вычисляют по формулам: 
 

ay = Sb/S l ;  a’y=HSb/HSl   
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где Sb и HSb – усaдка и допoлнительнaя yсaдка перпендикулярно 
направлению формовaния, %; 

Sl и HSl – усадкa и дополнительная усадка вдоль направле-
ния формования, %. 

За окончательный результат принимают среднеарифметичес-
кое значение из результатов всех определений. В случаях, пре-
дусмотренных ГOСТами и ТУ на материал, необходимо также 
дать характеристику разброса данных, оцениваемую средне- 
квадратичным отклонением (ГОСТ 14359-69). 

В протоколе испытания должны быть указаны следующие 
данные:  

–  название и марка материала; предприятие-изготовитель;  
–  число образцов, их форма, размеры и дата изготовления; 
–  условия кондиционирования к термообработки образцов, 

их внешний вид после термообработки;  
–  значения усадки, дополнительной усадки, анизотропии 

усадки или дополнительной усадки для всех образцов и 
среднеарифметическое значение;  

–  среднеквадратичное отклонение;  
–  дата испытания.  

 
2.5.1.  Влияние параметров процесса переработки и  

свойств сырья на усадку 
 
В значительной степени величина и анизотропия усадки за-

висят от свойств сырья, параметров процесса переработки, чис-
ла и расположения литников, геометрических характеристик из-
делия. 

Из термопластов наибольшей усадкой обладают кристалли-
ческие полимеры ввиду того, что у них велики температурные 
коэффициенты объемного и линейного расширения. Так, усадка 
при литье под давлением для некоторых видов термопластов 
составляет: полиамид 0,8-2,5%; полиэтилен низкой плотности 
1,5-3,0%; полиэтилен высокой плотности 2,5-8%; полипропилен 
1,3-3,5%. Аморфные же полимеры характеризуются меньшей 
усадкой, например: полистирол 0,4-0,6%; поливинилхлорид 0,5-
1,0%; полиметилметакрилат 0,5-1,0%. Введение наполнителей в 



http://chemistry-chemists.com

84 

 

термопласты и реактопласты уменьшает температурные коэф-
фициенты объемного и линейного расширения и снижает усад-
ку. Повышению размерной точности и уменьшению колебания 
усадки способствует высокая дисперсность наполнителя, равно-
мерность его распределения по объему изделия. 

Содержание летучих и влаги в сырье способствует увеличе-
нию усадки изделий. Так, снизив содержание остаточного фено-
ла в пресс-порошке с 6 до 3,5%, можно добиться уменьшения 
усадки отливок и изделий от 1,5-1,7 до 1,2-1,5%. Использование 
материалов с малым содержанием свободного фенола обеспечи-
вает получение более стабильных по размерам изделий. 

При переработке гигроскопических гранулированных и по-
рошкообразных материалов: полиамида, полиформальдегида, 
различных пресс-порошков реактопластов – следует иметь в ви-
ду, что повышенное влагосодержание в сырье вызывает появле-
ние усадочных раковин в изделии и повышенную усадку. С 
целью устранения дефектов, обусловленных протеканием уса-
дочных явлений вследствие повышенной влажности, сырье 
предварительно подсушивают в сушилках полочного типа: тер-
мопласты при 70-100°С в течение 1-2 ч (полиамиды и поликар-
бонаты 8-24 ч) и реактопласты при 50-70 °С в течение 10- 24 ч. 

Значительное влияние на усадку оказывает температура фор-
мования. При прессовании и литье реактопластов с увеличением 
температуры формования процесс отверждения проходит более 
полно и сопровождается выделением большего количества лету-
чих и увеличением усадки. Усадка аморфного термопласта при 
литье под давлением зависит от температуры формы. Чем ниже 
температура формы, тем выше скорость охлаждения и тем 
меньше усадка аморфного термопласта. Усадка изделий из крис-
таллических полимеров также уменьшается при снижении тем-
пературы формы, поскольку в этом случае отвод тепла происхо-
дит быстрее и процесс кристаллизации протекает не полностью. 

Увеличение времени выдержки изделия из термопласта под 
давлением способствует уменьшению усадки. Так, усадка изде-
лий из поликарбоната снижается в два раза при изменении вре-
мени выдержки от 3 до 35 с при температуре формы 100°С и 
давлении литья 100 МПа. Для реактопластов с повышением вре-
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мени выдержки на стадии отверждения изделия от 1 до 5 мин 
усадка незначительно возрастает, а затем при времени выдерж-
ки от 5 до 15 мин. усадка снижается. На усадку изделий из во-
локнитов увеличение времени выдержки практически не влияет. 
Такой технологический параметр, как давление формования 
(прессования, литья), оказывает существенное влияние на значе-
ние усадки. При очень низком давлении формования усадка 
обычно велика и точность размеров изделия мала, при слишком 
большом давлении усадка меньше, но возникают трудности при 
удалении изделий из формы (возможны повреждения). 

Усадка зависит от отношения площади поверхности изделия 
к его объему. Чем больше это отношение, тем быстрее охлаж-
дается деталь и тем больше ориентационные напряжения и, сле-
довательно, усадка. Например, для двух изделий из полистирола 
(брусков шириной 20 мм и длиной 200 мм) с уменьшением тол-
щины изделия от 6 до 2 мм и увеличением отношения поверх-
ности к объему от 0,45 до 1,08 соответственно усадка возрастает 
в 1,9 раза. 

На протекание усадочных процессов значительное влияние 
оказывает расположение литниковых каналов. С целью сниже-
ния усадки, вызывающей искривление плоских изделий; необхо-
димо применять такие впускные литниковые каналы, например 
щелевые или многовпусковые, чтобы было обеспечено образо-
вание параллельных протоков в форме. Снижения ориентацион-
ных напряжений в изделии, т. е. анизотропии усадки, можно 
достигнуть, создав условия для перемешивания отдельных ст-
руй расплава при заполнении формы. 

Для предупреждения повышенной усадки и коробления из-
делий рекомендуется использовать высокие температуры пере-
работки (прессования, литья) и пониженные температуры фор-
мы, создавать равномерное температурное поле формы. С целью 
снижения внутренних напряжений в пресс-изделиях и отливках, 
вызывающих их коробление вследствие неравномерности усад-
ки отдельных частей, изделия часто подвергают термообработке 
(отжигу). При этом изделие медленно нагревают до определен-
ной температуры, называемой температурой отжига, выдержи-
вают при этой температуре и затем медленно охлаждают. Тем-
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пературу отжига предварительно выбирают для каждого вида 
изделия путем его выдержки в определенной среде (воздух, мас-
ло, вода) с постепенным повышением температуры на 3-5°С до 
тех пор, пока не наступит изменение формы и размеров изделия. 
Температура отжига, например, для полиэтилена 100, полисти-
рола 60-70, полиамида 150 °С. Продолжительность отжига ко-
леблется от 3 мин до 6 ч для различных материалов. При тер-
мообработке реактопластов постепенно повышают температуру 
в течение 2,5 ч до 145°С, выдерживают изделия при этой темпе-
ратуре в течение 1,5-2,5 ч и дают им медленно остыть до 40 °С. 
Термообработку изделий обычно проводят в термошкафах. 

 
 
2.6.  Термомеханические характеристики полимеров  

и методы их оценки 
 
Полимеры – это вещества, молекулы которых состоят из 

большого числа элементарных звеньев одинаковой структуры. 
Полимеры разделяют на термопласты и реактопласты. Изделия 
из термопластов при формовании требуют охлаждения расплава 
в форме ниже температуры стеклования или кристаллизации. 
При нагревании эти полимеры переходят в вязкотекучее состоя-
ние, не изменяя своей химической структуры. Повторный на- 
грев и охлаждение не приводят к существенному изменению 
свойств термопластов. Термопласты (полиэтилен, полистирол, 
поливинилхлорид и др.) перерабатывают в изделия экструзией, 
литьем под давлением, пневовакуумформованием и другими ме-
тодами. 

Изделия из реактопластов получают формоустойчивость в 
результате химической реакции сшивки- образования трехмер-
ной «сшитой» структуры макромолекул. При этом реактопласты 
теряют способность вновь переходить в вязкотекучее состояние. 
Процесс образования трехмерной структуры реактопласта при-
нято называть отверждением. К реактопластам относят и реак-
ционноспособные олигомеры чаще всего фенолформальдегид-
ные и эпоксидные смолы, простые и сложные эфиры, углеводо-
родные олигомеры с концентрациями функциональными груп-
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пами, отверждающиеся при нагревании и без него. Реактоплас-
ты перерабатывают в изделия традиционными методами: прес-
сованием, литьевым прессованием, литьем под давлением. Ин-
тенсивно развивается метод формования реакционноспособных 
олигомеров в «жидкой фазе», объединяющий в одной стадии 
процессы подготовки материала, формования и отверждения из-
делия. 

Термoпласты могут нахoдиться в трeх физичeских сoстоя-
ниях: твeрдом (криcталлическом или cтеклообразном), выcокоэ-
ластическом и вязкoтекучем. В криcталлическом и cтеклооб-
разнoм coстоянии пoлимер ведет себя как жесткое и хрупкое те-
ло, которое даже под действием cравнительно выcоких нaгрузoк 
(пoрядка 10 МПа) испытывaет веcьма незначительные деформа-
ции (несколько прoцентов), причем эти дефoрмации мало зави-
сят от температуры и исчезают пoсле снятия нагрузки практи-
чески мгнoвенно. В высокоэластическом состоянии полимер мо-
жет пoдвергаться весьма большим деформациям (до 1000%), 
сохраняя при этом способность к почти полному восстановле-
нию формы после снятия нагрузки. Развитие и исчезновение вы-
сокоэластической деформации носит релаксационный характер 
(процессы протекают по времени). Времена релаксационных 
процессов и значения предельных высокоэластических дефор-
маций существенным образом зависят от температуры. В вязко-
текучем состоянии полимер приобретает способность неограни-
ченно деформироваться даже под действием сравнительно ма-
лых нагрузок, при этом после снятия нагрузки достигнутая де-
формация практически полностью сохраняется. 

Каждому физическому состоянию полимера соответствует 
определенный способ переработки: в твердом состоянии могут 
быть использованы механические методы (точение, сверление, 
фрезерование и др.), в высокоэластическом – пневмо- и вакуум-
формоваиие, гибка, штампование и другие, а в вязкотекучем – 
литье под давлением, экструзия, прессование и др. Таким обра-
зом, для определения температурных областей, в пределах кото-
рых может быть использован тот или иной метод переработки, 
необходимо знать температуры, при которых полимер перехо-
дит из одного физического состояния в другое. Кроме того, зна-
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ние указанных температур необходимо для оценки эксплуатаци-
онных характеристик полимерных материалов (верхней допус-
тимой температуры применения) и определения температуры, 
до которой следует охлаждать изделия на заключительной ста-
дии переработки во избежание деформации при их удалении из 
формующего инструмента или при транспортировке.  

Для определения температур переходов в полимерах 
наиболее удобно использовать термомеханические кривые – 
графические зависимости деформации от температуры при 
постоянном напряжении и определенном времени воздейст-
вия. 

На рис. 26, (а) представлена типичная термомеханическая 
кривая аморфного полимера, на которой четко видны три харак-
терных участка, соответствующих трем физическим состояниям 
полимера. Температуры перехода из стеклообразного в высокоэ-
ластическое состояние (температура стеклования Тс) и из высо-
коэластического в вязкотекучее состояние (температура теку-
чести Тт) не являются явно выраженными точками, а опреде-
ляются как средние температуры довольно протяженных пере-
ходных областей. Интервал температур, соответствующий высо-
коэластическому состоянию, и температуры переходов зависят 
не только от типа аморфного полимера, но и от его молекуляр-
ной массы: чем ниже степень полимеризации, тем в меньшем 
температурном интервале реализуется высокоэластическое сос-
тояние. 

У кристаллических полимеров (рис. 26, b) наблюдается бо-
лее резкий переход из твердого состояния в высокоэластическое 
и более узкая температурная область высокоэластичности, чем у 
аморфных полимеров (иногда область высокоэластичности сов-
сем вырождается). Температура, соответствующая переходу по-
лимера из кристаллического состояния в высокоэластическое 
(или вязкотекучее, если область высокоэластичности отсутс-
твует), называется температурой плавления Тпл. 

Термомеханическая кривая реактопласта (рис. 26, c) в облас-
ти сравнительно высоких температур, при которых скорость от-
верждения композиции весьма мала, напоминает термомехани-
ческую кривую низкомолекулярного аморфного термопласта, 
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т.е. полимер практически не имеет области высокоэластичности 
и при некоторой температуре (температуре размягчения Тр) на-
чинает сразу переходить из твердого в вязкотекучее (пластич-
но-вязкое) состояние. При дальнейшем повышении темпера-
туры вследствие интенсивного развития процесса отвержде-
ния сопротивление деформированию материала возрастает и 
термомеханические кривые постепенно становятся горизон-
тальными, что соответствует полностью отвержденному сос-
тоянию полимера.  

Важной характеристикой термопластов является их способ-
ность к деструкции (разложению) при нагревании.  

Термодеструкция полимера сопровождается различными 
химическими и физическими превращениями, образованием 
жидких или газообразных продуктов, изменением окраски  
и т.д.  

 Термодеструкция полимера может протекать как при нагре-
ве до высокой температуры, так и при длительном термическом 
воздействии в области сравнительно невысоких температур: 

 
 

 
 
Рис. 26. Термомеханические кривые аморфного (a) и кристаллического  

(b) термопластов и реактопластов (c): I – область стеклообразного состояния;  
II – область высокоэластического состояния; III – область вязкотекучего состояния 
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Температурные характеристики обычно определяют по тер-
момеханическим кривым путем проведения касательных к вос-
ходящим участкам кривых до пересечения их с линиями, яв-
ляющимися продолжением горизонтальных участков кривых 
(см. рис. 26). Методика снятия термомеханических кривых осно-
вана на измерении деформаций полимера, возникающих при пе-
риодическом вдавливании цилиндрического наконечника в об-
разец, нагреваемый со скоростью 1-2°С/мин под действием нап-
ряжения 0,2-0,3 МПа. Образцы выдерживают под нагрузкой в 
течение 10 с через каждые 10°С для термостойких материалов и 
через 5°С – для нетермостойких. 

Образцы для испытания должны иметь форму пластинок с 
плоскими, параллельными друг другу основаниями и линейны-
ми размерами не менее 10 мм и толщиной 3,0-6,5 мм. Образцы 
перед испытаниями кондиционируют в стандартных условиях 
(ГОСТ 12423-66). Испытывают не менее трех образцов. 

Термомеханические кривые могут быть получены также пу-
тем измерения деформаций в процессе сдавливания таблетки  
(диаметром 20 мм и толщиной 2-3 мм) усилием 0,2-0,3 МПа 
между двумя плоскопараллельными пластинами при на- 
греве полимера со скоростью 2-3°С/мин. Таблетки прессуют 
из порошков при комнатных температурах под давлением  
30-40 МПа. 

Для измерения деформаций, развивающихся в образце за оп-
ределенный промежуток времени при данной температуре и за-
данном напряжении, используются приборы различных конст-
рукций. 

Прибор Вика (рис. 27), описанный в ГОСТ 15088-83 (СТ 
СЭВ 3760-82), состоит из нагружающего устройства, обеспечи-
вающего общую нагрузку на образец 1±0,25 Н или 50±0,25Н; 
указателя деформации часового типа с ценой деления 0,01 мм; 
системы регулирования температуры образца, обеспечивающей 
равномерное повышение температуры воздушной среды с за-
данной скоростью; датчика для измерения температура в зоне 
расположения образца с точностью ±2°С. Внедряемый в образец 
1 наконечник 2 имеет форму цилиндра с основанием 1 мм2 (диа-
метр 1,13±0,01 мм). 
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Рис. 27. Прибор Вика: 1 – образец; 2 – цилиндрически наконечник; 

 3 – штырь; 4 – груз; 5 – индикатор перемещения  

 

 
 

Рис. 28. Весы Каргина: 1 – груз; 2 – образец; 3 – винтовой столик;  
4 – термостат: 5 – термометр, 6 – чашка весов с грузами 
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При проведении испытаний образец 1 устанавливают в при-
бор под наконечиик 2 и прогревают его с заданной скоростью, 
периодически нагружая образец и определяя по показаниям ин-
дикатора общую деформацию полимера. По полученным дан-
ным строят зависимость «деформация – температура» 

Весы Каргина (рис. 28) состоят из термостата 4, снабжен-
ного термометром 5 и системой программного управления 
скоростью повышения температуры. В качестве нагружающе-
го устройства используются разноплечие весы, у которых к 
короткому плечу подвешен груз 1, имеющий на нижнем кон-
це цилиндрический наконечник диаметром 3-4 мм, а к длин-
ному плечу прикреплена чашка с гирями 6, предназначенны-
ми для регулирования давления, производимого наконечни-
ком на образец 2. 

Задав необходимое давление на образец и настроив тер-
морегулирующее устройство на заданную скорость повыше-
ния температуры, посредством оптического приспособления 
фиксируют деформацию образца при очередной темпера-
туре. 

 
 
2.6.1. Определение температуры плавления 
 

Температура плавления – это максимальная температура ин-
тервала плавления кристаллической фазы. К кристаллизующим 
пластмассам относятся пластмассы, способные частично крис-
таллизоваться с образованием кристаллической фазы, окружен-
ной некристаллическими областями. К аморфным полимерам 
относят вещества, которые могут существовать в трех физичес-
ких состояниях – стеклообразном, высокоэластическом и вязко-
текучем.  

Известен ряд методов определения температуры плавления 
полимеров.  

В первом из них используется прибор Фишера-Джонса,  
рис. 29. Этот метод наиболее широко используется в настоящее  
время.  
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Прибор состоит из нагревательного блока, температура в ко-
тором контролируется реостатом, термометра и увеличительной 
линзы. Небольшая гранула или щепотка полимера помещается в 
электрически обогреваемый блок вместе с несколькими каплями 
силиконовой жидкости. Образец накрывается покровным стек-
лом, и температура постепенно поднимается до тех пор, пока 
полимер не расплавится или не размягчится достаточно, чтобы 
он мог легко деформироваться.  

 

 
 

Рис. 29.  Прибор Фишера-Джонса для определния температуры  
плавления(воспроизведено с разрешения фирмы  

Fisher scientific Co., Pittsburg, Pa) 

 
Мениск, образованный силиконовой жидкостью, хорошо ви-

ден через увеличительное стекло. Температура, при которой 
происходит смещение мениска, принимается за температуру 
плавления. Ожидаемая точность метода составляет ± 5 °F по 
сравнению с литературными данными.  

Этот метод применим как к кристаллическим, так и к 
аморфным полимерам.  

Для любых кристаллических полимеров точка плавления вы-
ражена достаточно резко, так что переход фиксируется очень 
легко. Аморфные полимеры, напротив, размягчаются в широком 
диапазоне температур, что затрудняет определение их точки 
плавления.  
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Рис. 30. Прибор Кофлера для определния температуры плавления. 
1 – винт для регулировки положения предметного стекла; 2 – столик  

микроскопа; 3 – круглая стеклянная крышка с шлифованным краем;  
4 – стеклянный мостик; 5 – тонкое покровное стекло; 6 – специальное  

предметное стекло; съемный держатель; предметного стекла;  
8 – нагревательный блок с отверстием в центре; 9 – электрические клеммы к 
реостату; 10 – термометр, дающий исправленные показания; 11 – алюминевый 

шаблон для охлаждения блока 
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Второй метод, известный под названием метода Кофлера, 
используется только для частично кристаллических полимеров. 
В этом методе образец помещается на нагреваемый предметный 
столик микроскопа, а полимер рассматривается через скрещен-
ные поляроиды (рис. 30). Когда полимер плавится, исчезает ха-
рактерное двойное лучепреломление, обусловленное присут- 
ствием кристаллических образований. Температура, при кото-
рой двойное лучепреломление (обычно в виде всех цветов ра-
дуги) полностью исчезает, принимается за температуру плавле-
нияПо ГОСТу 21553-76 для определения температуры плавле-
ния кристаллизующихся полимеров, представленных в виде 
пленок, порошков, листов, гранул, используют следующие ме-
тоды: 

– поляризационно-оптический (ПОА); 
– дифференциальный термический (ДТА); 
– визуальный (ВА). 
Сущность ПОА заключается в измерении температуры, при 

которой исчезает двойное лучепреломление от образца 
пластмассы, нагреваемого с регулируемой скоростью, на пред-
метном столике поляризационного микроскопа. Для определе-
ния температуры плавления методом ПОА применяют микро- 
скоп с круговым поляризатором или поляризационный  
микроскоп от 50 до 100-увеличения; термометры лабораторные 
и нагревательный столик (рис. 31). 

Для определения Тпл предметное стекло с образцом в виде 
пленки устанавливают на нагревательном столике так, чтобы 
лучки света проходил через образец. Источник света регули-
руют на максимальную интенсивность и фокусируют микро- 
скоп. Поворачивая анализатор, создают темное поле, на фоне 
которого образец кажется светящимся. После этого образец наг-
ревают со скоростью 1-2ОС/мин. Фиксируют температуру в гра-
дусах Цельсия, при которой исчезает двойное лучепреломление 
от образца и остается темное поле. 

Сущность ДТА метода заключается в измерении температу-
ры образца пластмассы, при которой на непрерывно регистри-
руемой дифференциальной термической кривой появляется эн 
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дотермический пик плавления образца, помещенного в ячейку-
держатель прибора ДТА (рис. 32), нагреваемого с регулируе-
мой скоростью. Испытание осуществляют по следующим ста-
диям: 

1) нагрев и плавление; 
2) охлаждение и кристаллизация; 
3) нагрев и плавление. 
 
 

 
 

Рис. 31. Нагревательный столик прибора 
1 – подвижная рамка; 2 – покровное стекло; 3 – предметное стекло;  

4 – тепловой экран; 5 – крышка; 6 – термометр; 7 – отверстие для прохода света;  
8 – камера; 9 – металлический блок; 10 – электронагрегатель с регулятором;  

11 –микрометрический винт 
 

Стадии 1 и 2 позволяют подобрать оптимальную чувстви-
тельность и скорость регистрации сигнала ΔТ (кривая ДТА) 
(рис. 33), стадия 3- определить температуру плавления. Диффе-
ренциальная термическая кривая образуется непрерывной реги-
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страцией разности температур эталона и образца, нагреваемых с 
постоянной скоростью в идентичных условиях (ΔТ= Тэ – Т0). 

 

 
 

Рис. 32. Прибор ДТА 
1 – обогреваемый блок; 2, 9 – ячейки держатели; 3, 10 – стаканчики для этало-

на 4 и образца 11; 5, 8 – датчики температуры; 6 – система непрерывной  
автоматической синхронной регистрации температуры образца;  

12 – электрнагреватель 
 
 

 
 

Рис. 33. Кривая ДТА 
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Сущность метода ВА заключается в измерении температуры, 
при которой визуально наблюдается момент перехода образца, 
помещенного в прозрачном капилляре и обогреваемого с регу-
лируемой скоростью, в расплавленное (текучее) состояние  
(рис. 34). 

 

 
 

Рис. 34. Прибoр для визyaльного определeния темпeратуры плaвления: 
1 – термометр; 2 – капиллярная трубка для образца; 3 – крышка; 4 – металли-
ческий блок; 5 – объектив; 6 – окно; 7 – внутренняя полость; 8 – отверстия для 

прохода света; 9 – лампы; 10 – электронагреватель 
 

Навеску полимера 1-10 мг помещают в капилляр 2 из жаро-
стойкого стекла. Капилляр вместе с термометром 1 вставляют в 
металлический блок 4 с крышкой 3. Блок снабжен окнами 6 из 
жаростойкого стекла и отверстиями 8 для прохода света от лам-
пы 9. Внутренняя полость 7 обогревается электронагревателями 
10. За моментом расплавления образца наблюдают через объек-
тив 5, фиксируя температуру Тр по термометру 1 при скорости 
нагрева образца 1-2°С/мин. За результат испытания принимают 
среднее арифметическое трех параллельных определений, до-
пускаемое расхождение между которыми не должно превышать 
3°С. 
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Для оценки термостойкости (или, что идентично, термоста-
бильности или термоустойчивости) используют характеристики 
двух типов: время, в течение которого полимер выдерживает 
данную температуру без разложения, tир и температуру начала 
термодеструкции Тир. Методы оценки термостойкости основаны 
на изучении явлений, протекающих при деструкции. Это – изме-
нение свойств полимера (вязкости расплава, молекулярной мас-
сы, прочностных характеристик), изменение окраски и прозрач-
ности, выделение продуктов деструкции и т.д. 

Для оценки термостойкости чаще всего применяется реоло-
гический метод, заключающийся в измерении отрезка времени, 
в течение которого вязкость расплава при данной температуре 
остается практически неизменной. 

Для определения зависимости вязкости расплава от продол-
жительности термического воздействия могут быть использо-
ваны вискозиметры как ротационного, так и капиллярного ти-
пов. 

На ротационных вискозиметрах испытания проводят сле-
дующим образом. В рабочую камеру прибора, предварительно 
нагретую до заданной температуры, помещают образец и после 
стабилизации температурного режима подвергают деформиро-
ванию с постоянной скоростью сдвига γ (γ =10-2 -10-1 с-1). В ходе 
опытов регистрируют изменение во времени касательного нап-
ряжения (или крутящего момента). Указанные зависимости до-
вольно быстро достигают установившихся значений, которые 
сохраняются вплоть до начала термического разложения поли-
мера, после чего напряжение начинает заметно уменьшаться. 
Термостойкость полимера определяется длиной горизонтально-
го участка кривых «касательное напряжение-время» или «крутя-
щий момент-время». 

При оценке термостойкости полимера капиллярным мето-
дом используются, как правило, капиллярные вискозиметры 
постоянного расхода, так как у этих приборов (в отличие от вис-
козиметров постоянного давления) при изменении вязкости 
расплава не изменяются скорость сдвига и продолжительность 
выдавливания расплава через капилляр. Термостойкость поли-
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мера при заданной температуре находят в результате серии опы-
тов, отличающихся друг от друга временем термического воз-
действия, предшествующего выдавливанию расплава через ка-
пилляр. В ходе опытов регистрируют давление, под которым 
расплав выдавливается из капилляра. По полученным данным 
строят зависимость «вязкость-время термического воздействия» 
и по кривой определяют момент начала термодеструкции. 

Термостойкость поливинилацеталей, фторопластов и некото-
рых других материалов оценивают по потере массы при нагре-
вании. Момент начала разложения характеризуется резким 
возрастанием скорости убыли массы. Для испытания необхо-
димы термошкаф, обеспечивающий поддержание температу-
ры в камере с точностью ±2°С, аналитические весы, часы и 
бюксы. Полимер в виде порошка, гранул или таблетки поме-
щают в бюкс и взвешивают с точностью ±0,0002 г. Затем бюкс с 
испытуемым материалом помещают в термошкаф и через опре-
деленные промежутки времени извлекают оттуда для взвеши-
вания с указанной выше точностью. По полученным данным 
строят зависимость «масса образца – время нагрева», резкий 
изгиб которой характеризует момент начала термического 
разложения. 

Иногда для оценки термостойкости полимера используется 
значение потери массы вещества после нагревания при оп-
редeленной температуре в течение заданного времени (напри-
мер, в ТУ на фторопласты). Эта характеристика также может 
быть легко найдена по указанным выше графичeским зависи-
мостям. 

Наиболeе простым и универсальным методом нахождения 
темпeратуры разлoжeния пoлимера являeтся мeтод, основaнный 
на определении кинетики рoста дaвления лeтучих прoдуктов, 
выдeляющихся при нaгревании мaтериала. Темперaтуру рaзлo-
жения нaходят по скaчкообразному изменeнию ходa кривoй 
«давлeние лeтучих – врeмя». 

Испытaния провoдят на прибoре, представлeнном на риc. 35 
а. В прoбирку 1, сoединенную черeз треххoдовой крaн 2 с 
ртyтным манoметром, насыпaют 1 г исследуeмого вещeства. 
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Пробирку опускают в бaню с теплoносителем и на рaсстоянии 
10 мм от нeе устанaвливают тeрмометр. Пoстепенно нагревают 
бaню и чeрез опрeделенные промeжутки врeмени рeгистрируют 
тeмпературу тeплоносителя и дaвление лeтучих, скaпливающих-
ся в трубке ртyтного маномeтра. Результаты испытаний ис-
пользуют для пострoения зaвисимостей «темперaтурa – врeмя» 
и «дaвление – время», по кoторым нахoдят темперaтуру начaла 
рaзложения (рис. 35 b). 

 

 
 
Рис. 35.  Схема прибора (a) и методика определения температуры разложений 

полимера по кинетике роста давления летучих продуктов (b): 
а) 1 – пробирка с испытуемым материалом; 2 – трехходовой кран;  

3 – ртутный манометр; 4 – термостат; 5 – термометр. 
I –  зависимость «температура – время», II – зависимость  

«давление летучих время» 
 

 
2.6.2. Влияниe тeрмостойкости на пeрерабатываемость 

полимeров и свoйства издeлий 
 
В процессах переработки полимерных материалов важную 

роль играют термостойкость полимеров, тeмпературы перeхо-
дов полимeров из одного физического состояния в другое, а так-
же особенности этих переходов (плaвный или рeзкий). Эти 
харaктеристики oпределяют поведение полимера как на стадии 
предварительного подогрева и пластикации, так и на стадии 
формования и охлаждения. По температурам стеклования, плав-
ления и размягчения выбирают температуру подсушки и предва-

а) б) 



http://chemistry-chemists.com

102 

 

рительного подогрева полимера и оценивают теплостойкость из-
делий, задают температуру по зонам пластикационного цилинд-
ра и подбирают режим охлаждения формующего инструмента. 
Температура текучести и температура начала термического раз-
ложения ограничивают интервал температур переработки тер-
мопластов методами литья под давлением, экструзии и другими, 
причем с уменьшением этого интервала усложняется переработ-
ка материала, так как необходимо более точно регулировать 
температуру расплава. Если темперaтурный интервaл перера-
ботки находится в области высоких температур (поликарбонаты, 
полисульфоны и др.), то существенно возрастают время и мощ-
ность, затраченные на пластикацию материала, увеличиваются 
время охлаждения и тепловая усадка изделий. 

В зaвисимости от формы термомехaнической кривoй в 
облaсти перeхода полимера из высокоэластического в вязкоте-
кучее состояние предъявляют различные требования к конструк-
ции узла пластикации литьевого и экструзионного оборудова-
ния: при плавном переходе (полиэтилены, полистиролы, поли-
карбонаты и др.) требуются червяки, имеющие сравнительно 
протяженную зону уплотнения и короткую зону загрузки; при 
резком переходе (полиамиды, полипропилены и др.) зона уплот-
нения должна быть короткой, а зона загрузки – удлиненной. Ма-
териалы с резким переходом в вязкотекучее состояние часто 
преждевременно застывают в литниковом канале или в формую-
щей полости пресс-инструмента. 

При переработке полимерных материалов с низкой термос-
тойкостью вследствие термодеструкции вязкость расплава 
уменьшается или, наоборот, повышается (происходит сшивание 
полимера). Снижение вязкости, вызванное термодеструкцией, 
приводит при литье под давлением к образованию подливов на 
изделиях в плоскости разъема формы, а при экструзии – к 
уменьшению толщины стенок и появлению разнотолщинности. 
В то же время сшивание придает большую жесткость цепям по-
лимера, что увеличивает степень ориентации и связанную с ней 
анизотропию свойств литьевых и экструзионных изделий. Иног-
да термическое разложение вызывает потемнение поверхности и 
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образование пузырей в готовых изделиях. Термодеструкция от-
рицательно влияет на прочностные свойства изделий. 

При формовании покрытий из порошкообразных полимеров, 
протекающем в окислительной (воздушной) среде при наличии 
высокоразвитой поверхности, термическое разложение насту-
пает раньше и при более низких температурах, чем при перера-
ботке другими методами. 

В результате термодеструкции снижаются температура и 
время пленкообразования, что связано с уменьшением молеку-
лярной массы полимера и пластифицирующим влиянием низко-
молекулярных продуктов разложения, ухудшаются физико-ме-
ханические свойства покрытий (особенно заметно убывает отно-
сительное удлинение), а в ряде случаев и их декоративность. 

Мeры прeдупреждения брaка, oбусловленного oсобенностя-
ми термoмеханического пoведения и низкой термoстойкостью 
пoлимеров. Улучшение условий переработки полимеров, имею-
щих узкий интервал между Тт и Тир может быть достигнуто дву-
мя путями: введением пластификаторов и модифицирующих до-
бавок (снижение Тт) или стабилизаторов (повышение Тир). Ука-
занные добавки можно вводить как в процессе получения поли-
мера, так и при составлении композиции. 

Для умeньшения времени пластикации материалов, требую-
щих высоких температур переработки, рекомендуется сырье 
предварительно подогреть до температуры, близкой к Тпл (Тт). 
Если, несмотря на предварительный подогрев, мощность нагре-
вательных элементов оказывается недостаточной для поддержа-
ния заданного температурного режима, то температуру расплава 
можно увеличить, накрыв поверхность пластикационного цили-
ндра асбестовым одеялом и тем самым уменьшив теплопотери. 

В процессе литья под давлением полимеров, обладающих 
резким переходом в вязкотекучее состояние, температуру фор-
мы требуется поддерживать на достаточно высоком уровне, что-
бы избежать преждевременного застывания полимера в литни-
ковой системе или полости формы. 

При литьевом формовании материалов с низкой теплостой-
костью необходимо предельно уменьшить порцию материала, 
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находящуюся в передней части цилиндра между циклами. 
Весьма целесообразно для литья под давлением подобных мате-
риалов использовать машины, оснащенные дополнительным ре-
ле времени, которое определяет время начала пластикации. Это 
позволяет заканчивать процесс пластикации непосредственно 
перед впрыском. 

При экструзии и литье под давлением таких материалов ре-
комендуется использовать охлаждаемые червяки с малой сте-
пенью сжатия (1,5-1,8) и с одной или двумя зонами (загрузки и 
уплотнения или только уплотнения). Наконечник червяка дол-
жен иметь гладкую коническую форму, соответствующую кон-
фигурации внутренней полости передней части цилиндра. Во 
внутренних полостях экструзионных головок и литьевых сопел 
не должны образовываться зоны застоя и резких переходов. 
Тeмпературу расплава на выходе из пластикационного цилиндра 
целесообразно контролировать термопарой. 

Пoкрытия из полимеров с низкой термoстойкостью рекo-
мендуется формoвать в инертнoй среде или под вакуумoм. Если 
такой возможности нет, то покрытия следует изгoтовлять при 
минимально дoпустимых температурах, нoвзирая на увеличение 
продoлжительности прoцесса. 
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ЧАСТЬ 3 
 
 
 
3.1. Методы идентификации полимеров 
 
Издeлия из пластмасс прoизводятся из рaзличных материа-

лов, используя разнообразные технологии. Практически невоз-
можно идентифицировать материал на основе визуальной оцен-
ки или данных простых механических испытаний. При этом су-
ществует множество причин, которые побуждают идентифици-
ровать полимер. Однa из наиболее часто встречающихся - это 
желание установить, из какого материала сделано конкури-
рующее изделие. Кроме того, дефектные изделия, возвращаемые 
изготовителю, часто требуют надежного определения их проис-
хождения. Иногда бывает необходимо проверить, действительно 
ли заявленный материал был использован. Производитель мате-
риалов из вторичного сырья также испытывает необходимость 
определить, какой материал он получает из различных источни-
ков. Довольно часто к переработчику попадают большие коли-
чества сырья с утерянной идентификационной маркой, или же 
на складе хранится материал без надлежащей этикетки. Во всех 
этих случаях даже начальные знания о методике идентификации 
полимеров помогут сэкономить время и деньги.  

Инoгда и у потребителя готoвых изделий может возник-
нуть желание проверить, отвечает ли использованный матери-
ал заявленному типу полимера, и в этом случае можно про-
вести простейшую идентификацию материала. Создание но-
вых материалов также требует развития методов идентифика-
ции.  

Сущeствуют два подхода к идeнтификации пoлимерных ма-
териалов. Первый из них достаточно прост, выполняется быстро 
и недорого. Он требует очень простого инструментария и сов-
сем небольшого объема знаний о полимерах. Второй метод ос-
нован на выполнении систематического химического и терми-
ческого анализа. В этом случае используется сложная экспери-
ментальная техника; этот подхoд требует больших затрат време-
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ни и денег, а интерпретация получаемых результатов доступна 
только профессионалу, хорошо знакомому с химией полимеров. 

Пoлимерные материалы часто представляют собой сополи-
меры, смеси, а их свойства модифицируются использованием 
различных добавок или смешением с такими компонентами, как 
огнезащитные добавки, пенообразователи, лубриканты и стаби-
лизаторы. В этих случaях простейшие методы идентификации 
не дадут удовлетворительных результатов. Единственный путь к 
получению правильных результатов состоит в использовании 
сложных химических и термических методов анализа.  

Первый из указанных подходов основан на использовании 
последовательного исключения возможных вариантов с по-
мощью простейших испытаний. Существуют несколько основ-
ных указаний, которыми следует руководствоваться для того, 
чтобы упростить идентификацию полимера.   

Прежде всего, следует установить, является ли иcпытуемый 
полимер термоплаcтом или относится к класcу термореактив-
ных cмол. Это рaзделение на оснoвные типы полимерoв доста-
точно просто осуществить, приложив к образцу нагретый паяль-
ник или горячую палочку при температуре порядка 500 ºF. Если 
при этом материал размягчится, то это термoпласт. Если нет, то 
реактопласт (термореактивная смола).  

Следующий шаг – это испытание на горение. Для поджига-
ния образцов желательно использовать бунзеновскую горелку, 
дающую бесцветное пламя. Вместо нее можно использовать 
просто зажигалку. Однако следует разделять запах от горящего 
газа в горелке и запах, образующийся при горении полимера. 
Прежде чем начинать испытания на горение рекомендуется при-
готовить следующий вопросник, на который надо будет отве-
чать по результатам испытаний.  

Горит ли материал? Каков цвет пламени? Как пахнет горя-
щий материал? Образуются ли капли при горении материала? 
Тип и цвет образующегося дыма? Образуется ли копоть в про-
цессе горения? Является ли материал самозатухающим или 
продолжает гореть после удаления источника пламени? Проис-
ходит ли горение быстро или медленно? 
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Для того чтобы идентифицировать материал, сравните ва-
ши наблюдения с оценками, приведенными в Системе иденти-
фикации полимеров. Надежность полученных результатов мо-
жет быть существенно улучшена, если провести параллельные 
испытания известного материала. При осуществлении проце-
дуры идентификации полимеров не следует забывать о соблю-
дении правил техники безопасности. Капли, падающие с горя-
щего образца, могут быть очень горячими и легко прилипать к 
любой поверхности. После того как образец потухнет, очень 
осторожно удалите дым. Некоторые пластмассы, например по-
лиацетали, при горении образуют токсичный формальдегид, 
который, попадая вдыхательные пути, вызывает ощущение 
жжения.  

Результаты описанных выше простых тестов на идентифика-
цию полимера должны быть в дальнейшем подтверждены сле-
дующими испытаниями: 

 определением точки плавления (см. раздел 9.);  
 оценкой растворимости;  
 испытанием медной проволокой;  
 измерением удельного веса.  
Определение растворимости.  
Отношение полимера к тому или иному растворителю часто 

указывает на тип материала. Данные по растворимости, которые 
можно найти в литературе, имеют слишком общий характер, и, 
следовательно, их довольно трудно применить в конкретных ус-
ловиях. Частичная растворимость некоторых полимеров в раз-
личных растворителях, а также высокая концентрация различ-
ных добавок, таких как пластификаторы, также затрудняют 
идентификацию полимера по его растворимости. Тем не менее 
тест на растворимость может оказаться очень полезным для 
установления разницы между различными производными одно-
го и того же базового полимера.  

Например, этим методом можно отличить ацетат целлюлозы 
от ацетатбутирата целлюлозы, поскольку ацетат полностью 
растворим в фурфуриловом спирте, а бутират растворим лишь 
частично. Аналогичным образом можно идентифицировать раз-
личные типы полиамидов и полистиролов. 
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Тест на растворимость наиболее удобно проводить, поместив 
маленькое количество полимера в трубочку. Затем в эту трубочку 
добавляется растворитель и трубочка встряхивается. Для полного 
растворения иногда требуется довольно значительное время.  

Испытания медной проволкой. 
Наличие хлора в полимере, как, например, в поливинилхло-

риде, может быть легко установлено с помощью медной прово-
локи. Кончик проволоки нагревается в пламени до красного цве-
та. Проводя нагретой проволокой по поверхности образца, мож-
но захватить небольшое количество полимера. Далее кончик 
проволоки с полимеров вновь помещается в пламя. Если при 
этом пламя окрасится в зеленый цвет, то это свидетельствует о 
присутствии атомов хлора в материале. Аналогичным образом 
доказывается наличие атомов фтора во фторированных углево-
дородах.  

 
 
3.2. Современные методы идентификации 
 
Как было сказано ранее, полная и надежная идентификация 

полимерного материала – это сложная и комплексная задача, 
требующая длительного времени и основанная на глубоком по-
нимании аналитической химии, опыте и использовании совре-
менного оборудования. Полимерные материалы часто представ-
ляют собой сополимеры, смеси и содержат различные добавки. 
Модификация материала изменяет его фундаментальные харак-
теристики, используемые для идентификации, такие как цвет 
дыма и запах, что делает неприменимыми простые методы иден-
тификации. Более того, часто доступны очень малые количества 
материала, так что идентификация полимера становится воз-
можной только на основе использования современных методов, 
описанных ниже в настоящей главе. Всего несколько миллиг-
раммов вещества нужно для того, чтобы выполнить исследова-
ния методами спектроскопии, термического анализа, микроско-
пии или хроматографии.  

Для идентификации полимеров и добавок, содержащихся в 
композициях на их основе, используют следующие современные 
аналитические методы:  
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 Фурье-инфракрасную и инфракрасную спектроскопию в 
ближней области спектра (Ф-ИКС, Б-ИКС);  

 термогравиметрический анализ (ТГФ);  
 дифференциальную сканирующую калориметрию (ДСК);  
 термомеханический анализ (ТМА);  
 ядерную магнитно-резонансную спектроскопию (ЯМР);  
 хроматографию;  
 масс-спектроскопию; 
 рентгеноструктурный анализ;  
 микроскопию.  
Список современных методов, используемых для иденти-

фикации полимеров и содержащихся в них добавок, приведен в 
таблице 2.  

 
Таблица 2  

Список современных методов, используемых для идентификации 
полимеров и содержащихся в них добавок 

 

Метод Области применения 

Жидкостная хроматография Распределение макромолекул по размерам 

Гель-проникающая хрома-
тография 

Исследования смесей, фосфоритов, пластифика-
торов, лубрикантов 

Газовая хроматография 
Остаточные мономеры 
Неполимерные компоненты 
Пластификаторы 

Инфракрасная спектроско-
пия 

Тип полимера 
Природы добавок 

Термический анализ 
Наполнители 
Лубриканты 
Молекулярный вес полимера 

Рентгеноструктурный ана-
лиз 

Наполнители 
Огнезащитные добавки 
Стабилизаторы 

Ядерный магнитный резо-
нанс 

Полиэфиры 
Кремнийорганические соединения 
Фенольные смолы 

Химический анализ 
Лубриканты 
Огнезащитные добавки 
Катализаторы 
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3.2.1. Фурье-инфракрасная спектроскопия 
 
Анализ, основанный на использовании Фурье-преобразова-

ния инфракрасного спектра, в настоящее время является одним 
из наиболее широко применяемых как практиками, так и учены-
ми, методов идентификации полимеров. Испытания состоят в 
том, что поток инфракрасного излучения направляется на обра-
зец, где он частично поглощается, а частично проходит через 
материал. Получающийся инфракрасный спектр является таким 
же индивидуальным отражением полимера как отпечатки 
пальцев. Результаты анализа отображаются в графической фор-
ме на дисплее. Поскольку никакие две индивидуальные структу-
ры не дают совершенно идентичные спектры, полученный 
спектр сравнивается с известными эталонами для ранее исследо-
вавшихся материалов, что позволяет однозначно идентифициро-
вать анализируемый полимер.  

Быстрая инфракрасная спектроскопия в ближней области 
спектра стала особенно популярной за последнее время. Обра-
зец подвергается облучению в ближней инфракрасной области, 
лежащей в диапазоне длин волн от 800 до 200 нм. Макромолеку-
лы поглощают радиацию различным образом, что в итоге дает 
уникальный спектр, позволяющий идентифицировать исследуе-
мый полимер. Технология измерения спектра в ближней инф-
ракрасной области представляет собой недорогой высокоскоро-
стной метод, который стал альтернативной методу Фурье-инф-
ракрасной спектроскопии. 

 
3.2.2. Термогравиметрический анализ 
 
Метод термогравиметрического анализа состоит в измере-

нии потерь веса образцом по мере его непрерывного нагревания. 
Используемая для реализации этого метода техника довольно 
проста. Типичная аппаратура состоит из аналитических весов, 
программируемой электрически нагреваемой печи и записы-
вающего устройства. Этот метод очень полезен для исследова-
ния полимеров с различными добавками и наполнителями, со-
держание которых определяется по весу. Так, например, содер-
жание стеклянных волокон и минеральных наполнителей в по-



http://chemistry-chemists.com

111 

 

лимере может быть определено путем полного сжигания поли-
мера в инертной атмосфере. Несгоревший остаток содержит 
только стекло и инертные наполнители.  

Метод термогравиметрического анализа также используется 
для идентификации ингредиентов в смесях, которые различают-
ся по относительной стабильности индивидуальных компонент. 

 
3.2.3. Дифференциальная сканирующая калориметрия 
  
Согласно методу дифференциальной сканирующей калори-

метрии измеряется количество энергии, поглощенной образцом 
или выделившейся из образца при непрерывном повышении или 
понижении температуры или при выдержке материала при пос-
тоянной температуре. Этот метод является одним из наиболее 
эффективных способов исследования плавления, включая опре-
деление области стеклования, значения температур плавления и 
кристаллизации, а также температуры термической деструк-
ции. Этот метод также дает полезную информацию, позво-
ляющую определить степень кристалличности полимера и ки-
нетику кристаллизации. Применение метода дифференциаль-
ной сканирующей калориметрии также позволяет судить о на-
личии или отсутствии антиоксиданта в полимере, поскольку 
это влияет на окислительную стабильность материала. Метод 
также может использоваться для определения относительного 
содержания компонент в смесях, блок- и статистических сопо-
лимерах, которое сказывается на характеристиках полимера в 
области плавления.  

Использование техники дифференциального термического 
анализа также дает количественную информацию о содержании 
в композиции самых различных добавок, таких как сказок, спо-
собствующих отделению изделия от формы. Антистатиков, по-
глотителей ультрафиолетового излучения, модификаторов удар-
ной прочности материала. Рассмотрение типичных термограмм 
позволяет судить о поведении материала во всем температурном 
диапазоне от температуры стеклования до области деструкции, а 
также об изменениях, происходящих между этими двумя край-
ними точками.  
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3.2.4. Термомеханический анализ 
 
Термомеханический анализ предназначен для определения 

температурной зависимости расширения или сжатия материала, 
а также для измерений температурных зависимостей модуля уп-
ругости и вязкости полимеров. Этот метод позволяет найти точ-
ку размягчения и охарактеризовать вязкоупругие свойств мате-
риала во всем температурном диапазоне. 

Реализация метода термомеханического анализа очень прос-
та: он осуществляется путем приложения постоянной нагрузки и 
измерения изменений размеров образца в вертикальном направ-
лении, причем эксперимент может проводиться как в отсутствии 
внешней нагрузки, так и при приложении силы. Метод термоме-
ханического анализа очень полезен для характеристики полиме-
ров: он позволяет достаточно точно определить такие физичес-
кие свойства материала, как точку плавления, температуру стек-
лования, плотность поперечных сшивок, степень кристаллич-
ности и коэффициент термического расширения. 

 
3.2.5. Ядерный магнитный резонанс 
 
Метод ядерно-магнитной спектроскопии является мощным 

аналитическим способом идентификации органических молекул 
и определения их структуры. Ядра некоторых атомов в молеку-
ле могут находиться в различных положениях в отношении 
ориентации их спина. Если на такое ядро наложить магнитное 
поле, то различие в спинах приводит к расщеплению энерге-
тических уровней. Далее на молекулу дополнительно воздей-
ствуют слабым осциллирующим магнитным полем. При неко-
торых конкретных и точно определенных частотах наступает 
резонанс колебаний и этот эффект регистрируется и усили-
вается.  

Метод ядерного магнитного резонанса дает полную характе-
ристику структуры химического соединения, а также надежную 
идентификацию ингредиентов в смесях. Этот метод позволяет 
определить структуру функциональных групп, которая не может 
быть установлена другими аналитическими методами.  
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При исследовании полимеров атомы С13 наиболее часто ис-
пользуются для идентификации материала. Определение низко-
молекулярных соединений, таких как пластификаторы, стабили-
заторы, лубриканты, очень легко и непосредственно устанавли-
ваются по их ЯМР-спектрам.  

 
3.2.6. Хроматография 
 
Хроматография представляет собой аналитический метод, 

основанный на разделении компонент смеси, которые проходят 
с различными скоростями через колонку, заполненную одной и 
той же разделяющей средой. Фиксированный материал, через 
который проходит смесь, называется стационарной фазой и 
обычно представляет собой твердое тело или гель. Движущаяся 
среда (обычно это жидкость, а иногда газ) называется подвиж-
ной фазой. Смесь растворяется в растворителе, называемом 
элюентом, и продавливается через колонку или набор колонок. 
Разделение компонент происходит из-за различий сил меж- 
атомных взаимодействий между молекулами стационарной фа-
зы, различных разделяемых компонент подвижной фазы и 
элюента. В результате отдельные компоненты смеси идентифи-
цируются, а в отдельных случаях могут определяться коли- 
чественно. 

Как жидкостная, так и газовая хроматография используются 
для идентификации веществ. Однако в промышленности поли-
мерных материалов наибольшее распространение получила 
гель-проникающая хроматография. 

 
3.2.7. Масс-спектроскопия 
 
Масс-спектроскопия представляется очень полезным инс-

трументом для получения детальной информации о строении 
полимера, причем в этом методе используются очень маленькие 
количества вещества. Молекулярный вес полимера и атомная 
структура соединений могут быть определены с использованием 
спектрального анализа. В сочетании с газовой хроматографией 
масс-спектроскопия, называемая в этом случае хромато-масс-
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спектроскопией, предоставляет даже большие возможности 
идентификации, чем собственно масс-спектроскопия.  

Процедура анализа состоит в том, что исследуемое вещество 
нагревается и помещается в вакуумную камеру. На пары воздей-
ствует электронный пучок, который ионизирует либо молекулу 
в целом, либо ее фрагменты. Образовавшиеся ионы ускоряются 
в электрическом поле, а при прохождении через магнитное поле 
линии их движения искривляются, так что направление движе-
ния зависит от скорости и отношения массы к заряду. Это в ито-
ге приводит к разделению по массе (электромагнитное разделе-
ние). Благодаря тому что кинетическая энергия более крупных 
ионов больше, они движутся по более длинной дуге по сравне-
нию с легкими ионами, и это служит основной для идентифика-
ции вещества. По выходе из магнитного поля ионы собираются 
в ловушки. Рентгеновский анализ 

Рентгеноструктурный анализ используется, прежде всего, 
для качественной и количественной идентификации добавок, 
которые присутствуют в большинстве полимерных композиций, 
определения присутствия загрязнений, а также оценки следовых 
количеств различных элементов в полимерах и мономерах.  

Для осуществления рентгеновского анализа используют инст- 
рументы двух типов – спектроскопию излучения по длине волн 
и по их энергии.  

 
3.2.8. Микроскопия 
 
Оптическая микроскопия предоставляет выдающие возмож-

ности получения информации о поверхностной морфологии об-
разцов, включая идентификацию загрязнений и анализа структу-
ры смесей и сплавов. Эта техника исключительно полезна для 
исследования структуры тонких пленок.  

Методы оптической микроскопии включают в себя два клас-
са исследований – сканирующая электронная микроскопия и 
просвечивающая электронная микроскопия. В последнем случае 
достигается большая разрешающая способность. Изображение 
может получаться с увеличением более 100 000 по сравнению с 
оригиналом. 



http://chemistry-chemists.com

115 

 

Использование сканирующей электронной микроскопии ос-
новано на том, что хорошо сфокусированный луч перемещается 
по поверхности, а изображение с высокой степенью разрешения 
создается вследствие рассеяния вторичных электронов от иссле-
дуемой поверхности образца. При просвечивающей электрон-
ной микроскопии изображение получается при прохождении 
электронов через специально приготовленный образец.  

В современных случаях могут также использоваться наибо-
лее современные варианты микроскопии, в частности атомно-
силовая микроскопия.  

 
 
3.3. Определение вида пластмассы по образцу 
 
Под идентификацией понимаются действия, позволяющие с 

достаточной степенью вероятности определить вид полимерно-
го материала. Для идентификации используют упрощенный и 
аппаратурный методы.  

Основные упрощенные методы идентификации пластмасс: 
 Определяется поведение при нагреве. Устанавливается, 

является ли оцениваемый образец пластмассы термоп-
ластом или относится к термореактивным материалам. 
Это разделение на основные типы полимеров достаточно 
просто осуществить, приложив к образцу нагретый 
паяльник или горячую палочку. Если при этом материал 
размягчится, то это – термопласт. Если нет, то – реактоп-
ласт (термореактивная смола). 

 Оценивается плотность испытываемого образца пласт-
массы по принципу «плавает» (плотность меньше  
1 г/см³) или «утонет» (больше 1 г/см³). 

 Определяется твердость, пластичность материала при 
изгибе. 

Испытание на горение – анализируется поведение образца 
пластмассы, а открытом источнике огня, а так же продукты со-
путствующего процесса окисления (характер горения, выделяе-
мый запах, звук). В таблице 3 приведены физические характе-
ристики некоторых полимеров. А также, в таблице 4 приведены 
основные аппаратурные методы идентификации пластмасс.
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Таблица 4  
Основные аппаратурные методы идентификации пластмасс 

 
Метод Содержание Применение 

1 2 3 
Фурье-инфра- 
красная 
спектроскопия 

Получаемая прибором интерферограмма 
преобразуется в ИК-спектр через уравне-
ние Фурье по косинусам. 

Полимеры 

Жидкостная 
хроматография 

Принцип метода состоит в разделении 
компонентов смеси, основанный на раз-
личии в равновесном распределении их 
между двумя не смешивающимися фаза-
ми, одна из которых неподвижна, а дру-
гая подвижна. 

Распределение 
макромолекул 
по размерам 

Гель-фильтра-
ция или эксклю-
зионная хрома-
тография (сито-
вая, гель-прони-
кающая, гель-
фильтрационная 
хроматография) 

В ходе исследования молекулы веществ 
разделяются по размеру за счёт их раз-
ной способности проникать в поры ста-
ционарной фазы. 

Исследования 
смесей, фосфо-
ритов, пласти-
фикаторов, 
лубрикантов 

Газовая хрома-
тография 

Этот метод можно использовать для ана-
лиза газообразных, жидких и твёрдых 
веществ с молекулярной массой меньше 
400, которые должны удовлетворять оп-
ределённым требованиям, главные из ко-
торых – летучесть, термостабильность, 
инертность, лёгкость получения. Этим тре-
бованиям в полной мере удовлетворяют, 
как правило, органические вещества, 
поэтому газовую хроматографию широко 
используют как серийный метод анализа 
органических соединений. 

Остаточные 
мономеры, не 
полимерные 
компоненты, 
пластификато-
ры 

Дериватография 
(термогравимет-
рия) 

Измерение потерь массы образцов 
пластмасс в зависимости от величины и 
(или) скорости изменения температуры. 
Температуры отверждения, плавления, 
деструкции. Содержание твердых неор-
ганических наполнителей 

Используется 
для идентифи-
кации ингре-
диентов в сме-
сях, которые 
различаются по 
относительной 
стабильности 
индивидуаль-
ных компонент. 
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1 2 3 

Термосканиро-
вание 

Предназначен для определения темпера-
туры и оценки фазовых переходов и дру-
гих процессов, связанных с поглоще-
нием или выделением тепла 

Полимеры 

Дифферен-
циальная скани-
рующая калори-
метрия 

Согласно методу измеряется количество 
энергии, поглощенной образцом или вы-
делившейся из образца при непрерыв-
ном повышении или понижении темпе-
ратуры или при выдержке материала при 
постоянной температуре./td>  

Полимеры 

Рентгенострук-
турный анализ 

Для качественной и количественной 
идентификации добавок, которые прису-
тствуют в большинстве полимерных 
композиций, определения присутствия 
загрязнений, а также оценки следовых 
количеств различных элементов в поли-
мерах и мономерах. Для осуществления 
рентгеновского анализа используют инст-
рументы двух типов – спектроскопию из-
лучения по длине волн и по их энергии. 

Наполнители 
Огнезащитные 
добавки. Ста-
билизаторы 

Термомехани-
ческий анализ 

Предназначен для определения темпера-
турной зависимости расширения или сжа-
тия материала, а также для измерений тем-
пературных зависимостей модуля упругос-
ти и вязкости полимеров. Этот метод поз-
воляет найти точку размягчения и охарак-
теризовать вязкоупругие свойства матери-
ала во всем температурном диапазоне. 

Наполнители 
Лубриканты 
Молекулярный 
вес полимера 

Ядерный маг-
нитный резо-
нанс 

Идентификации органических молекул и 
определения их структуры. Ядра некото-
рых атомов в молекуле могут находиться в 
различных положениях в отношении 
ориентации их спина. Если на такое ядро 
наложить магнитное поле, то различие в 
спинах приводит к расщеплению энергети-
ческих уровней. Далее на молекулу допол-
нительно воздействуют слабым осцилли-
рующим магнитным полем. При некото-
рых конкретных и точно определенных 
частотах наступает резонанс колебаний и 
этот эффект регистрируется и усиливается 

Полиэфиры 
Кремнийорга-
нические 
соединения. 
Фенольные 
смолы 
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1 2 3 

Хроматография 

Представляет собой аналитический ме-
тод, основанный на разделении компо-
нентов смеси, которые проходят с раз-
личными скоростями через колонку, за-
полненную одной и той же разделяющей 
средой. 

Остаточные 
мономеры. Не 
полимерные 
компоненты. 
Пластификато-
ры 

Масс-спектрос-
копия 

Для получения детальной информации о 
строении полимера. Процедура анализа 
состоит в том, что исследуемое вещество 
нагревается и помещается в вакуумную 
камеру. На пары воздействует электрон-
ный пучок, который ионизирует либо 
молекулу в целом, либо ее фрагменты. 
Образовавшиеся ионы ускоряются в 
электрическом поле, а при прохождении 
через магнитное поле линии их движе-
ния искривляются, так что направление 
движения зависит от скорости и отноше-
ния массы к заряду. Это в итоге приво-
дит к разделению по массе (электромаг-
нитное разделение). Благодаря тому что 
кинетическая энергия более крупных ио-
нов больше, они движутся по более 
длинной дуге по сравнению с легкими 
ионами, и это служит основной для 
идентификации вещества. По выходе из 
магнитного поля ионы собираются в ло-
вушки. 

Полимеры 

Микроскопия - 
оптическая, 
электронная, 
сканирующая, 
атомно-силовая 

Метод используется для получения ин-
формации о поверхностной морфологии 
образцов, включая идентификацию заг-
рязнений и анализа структуры смесей и 
сплавов. Метод оптической микроско-
пии включают в себя два класса исследо-
ваний - сканирующая электронная мик-
роскопия и просвечивающая электрон-
ная микроскопия. 

Для исследова-
ния структуры 
тонких пленок. 
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ЛАБОРАТОРНЫЕ РАБОТЫ 
 
 
 
Лабораторная работа №1 
Определение полимеров по физическим свойствам и органо-

лептическим методом 
 
Цель работы: органолептическим методом определить природу и 

физические свойства полимерных материалов.  
При исследовании пластмассов сравниваюттся следующие характе-

ристики для определения внешней и внутренней морфологии объекта: 
цвет объекта, прозрачность, толщина, однородность материала, одно- 
или многослойность наполнителей, а также рельефные следы прибора, 
обрабатывающие смеси и другие механические воздействия, техноло-
гические дефекты, а также механические свойства – прочность, гиб-
кость, хрупкость, эластичность и другие свойства. В основном у мно-
гих полимерных материалов поверхностные и внутренние структуры 
очень хорошо отличаются друг от друга, и поэтому можно использо-
вать их для ориентировочной диагностики.  

Исследуемые образцы: одноразовый стакан, тарелка, бутылка 
«Tassay», канализационные трубы фирмы «Donau», из пленок: пленка 
для упаковки пищи, одноразовый пакет, целлофан для обертывания 
цветов обертка из-под мороженого «Food Master».  

Методика выполнения 
Сначала проведите предварительный эксперимент над пластмас-

сой и пакетом. Перед тем, как исследовать, определяем цвет и блеск, 
характеристику поверхности, прозрачность, твердость или гибкость  
и звук при складывании. При предварительном исследовании опре- 
деляется однородность и слойность (не полимеры) составляющих по-
лимеров. Если образец многослойный (обертка из-под мороженноого 
«Ice Master») или составляющие компоненты неоднородны, тогда с 
целью идентификации свойств делят составляющие компоненты, затем 
каждый из них идентифицируют. По внешней и внутренней морфоло-
гии, а также по механическим свойствам образца делается предполо-
жение об основной природе полимера. Результаты предварительных 
исследований пластмассов запишите в таблицу. 
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Предварительный анализ пластмасс. 
 

Название 
полимера 

Цвет и 
блеск 

Описа-
ние 
верх-
него 
слоя 

Про- 
зрач-
ность 

Проч-
ность  
или  
гиб- 
кость 

Звуки  
при  
скла- 
дыва- 
нии 

Одноразовый 
пакет 

      

Целлофан для 
обвертки еды 

     

1. Целлофан для 
обертки цветка 

     

2. Целлофан для 
обертки цветка 

     

Обертка из-под 
мороженого  
«Ice Master» 

     

Одноразовый 
стакан 

     

Одноразовое 
блюдо 

     

Бутылка из-под 
«Tassay» 

     

Канализационная 
труба фирмы 
«Donau» 

     

 
Задание: 
1. Что из себя представляет органолептический метод? 
2. На чем основана гибкость макромолекулы? 
3. Сделайте вывод о составе полимерного материала (из какого 

полимера сделан материал). 
 
Лабораторная работа №2 
Определение природы полимера термическим методом  
 
Цель работы: определение природы полимерных материалов тер-

мическим методом. 
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Материалы: спиртовка.  
Исследуемые образцы: одноразовый стакан, тарелка, бутылка 

«Tassay», канализационные трубы фирмы «Donau», из пленок: пленка 
для упаковки пищи, одноразовый пакет, целлофан для обертывания 
цветов,  обертка из-под мороженого «Food Master».  

Реактивы: 3 % и 40%-ные растворы гидроксида натрия, 2 н. раствор  
соляной кислоты, 10%-ный раствор аммиака, 5%-ный раствор хло-
рида аммония (NH4Cl), водный раствор нитрата кобальта, ализа- 
рин –1, 2 диоксиантрахинон.  

Методика выполнения 
Сжигая образец полимера, держа 5-10 с на огне, можно увидеть 

следующие свойства полимеров: 
– способность горения (легко или трудно горит); 
– описание горения (горит только в пламени, в пламени и вне пламени); 
– цвет пламени (осветляющее пламя, зеленый, голубой, возгорает  

разбрызгивая и т.д.); 
– запах при возгорании (резкий запах, фенольный, запах сгорев-

шей бумаги и перья, уксусной кислоты, стирола, сладкого эфира). 
Каждый полимер горит по-разному и дает специфические запах и 

цвет. Эти свойства приведены в таблице 1. 
При горении полиолефинов выделяемый запах напоминает запах 

парафина. У них элементные структуры одинаковые, отличаются толь-
ко по объему молекулярной цепи. Их сложно отличить термическим 
(по органолептическим и физическим свойствам) методом. Поэтому 
используем метод горения, при горении полипропилена чувствуется 
резкий запах резины. С помощью химической реакции определяем, из 
каких полимеров состоят обертывающие вещества. 

 

Таблица 1  
Горючие свойства полимеров 

 
Полимер Продолжительность 

горения 
Запах 

ЦА Продолжительный Уксусной кислоты  
Целлюлоза 
ацетобутирата 

Продолжительный Уксусной кислоты 
и подгоревшего 
масла  

ПА Непродолжительный  Сгоревших перьев 
ПЭ Продолжительный Запах сгоревшего 

парафина 
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ПП Продолжительный Запах сгоревшей 
резины 

ПЭТФ Продолжительный Сладкий-сложный 
эфир 

ПС Продолжительный Сладкого стирола 
ПВХ Непродолжительный Кислоты  
ПВДХ Непродолжительный Кислоты 
Каучук Непродолжительный Кислоты 
ПК Непродолжительный Кислоты 

 
Результаты термических исследований пластмасс запишите в 

таблицу 2. 
 

Таблица 2 
Описание пластмасс в пламени 

 
Название  
полимера 

Способ- 
ность  
к горению 

Продол- 
житель-
ность 
горения 

Запах Темпе- 
ратура  
плавле- 
ния  

Воз-
мож- 
ные 
поли- 
меры 

Одноразовый  
пакет 

     

Целлофан для 
обертки еды 

     

1. Целлофан для 
обертки цветка 

     

2. Целлофан для 
обертки цветка 

     

Обертка из-под 
мороженого  
«Ice Master» 

     

Одноразовый стакан      
Одноразовое блюдо      
Бутылка из-под 
«Tassay» 

     

Канализационная 
труба фирмы 
«Donau» 
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Так как обертка из-под мороженого «Ice Master» состоит из двух 
слоев, анализируется каждый слой по отдельности. Внутренний слой –  
из блестящей полимерной пленки, а внешний полимерный слой отли-
чается схожестью с ПЭТФ. 

Чтобы доказать, что внутренний блестящий слой алюминевый, 
нужно провести аналитический анализ. Внутренний блестящий слой 
из-под обертки мороженого и блестящий пакет для обертки цветов 
растворить в 3% растворе гидроксида натрия для анализа. Если блеск 
пленки растворится в 3% растворе гидроксида натрия, то это будет 
доказательством того, что обертка опылена алюминием. 

Аналитический анализ алюминия: 
Учитывая, что в 3% растворе гидроксида натрия, в котором раство-

рена пленка, алюминий находится в виде иона. С целью получить 
хлорид алюминия в раствор добавляют 2н соляную кислоту. 

1 опыт. В полученный раствор добавляют раствор аммиака (10%), 
в нейтральной среде образуется белый осадок: 

 

Al3+ +3NH3 +3H2O→Al(OH)3(тв) + 3NH4
+ 

 

Al(OH)3 – имеет амфотерные свойства. В щелочной (40%) среде 
растворяется, образуя комплексные соли, которые распадаются до обра-
зования соединений от алюмината до солей кислоты алюминия HAlO2.  

 

Al(OH)3 + 3NaOH Na3[Al(OH)6] 
Na3[Al(OH)6]  NaAlO2 + 2H2O + 2NaOH 
 

При нагревании в присутствии NH4Cl алюминий гидролизуется, 
образуя белый осадок Al(OH)3. 

 

NaAlO2 + H2O + NH4Cl Al(OH)3 (қ) + 3NH3 + NaCl 
 

2 опыт. При нагревании соли алюминия в присутствии нитрата 
кобальта образуется синий алюминат кобальта, называющийся «синий 
тенар»: 

 

2Al2(SO4)3 + 2Co(NO3)2  2Co(AlO2)2 + 4NO2 (г) +O2 (г) +6SO3 (г) 
 
В реакции используется разбавленная соль кобальта. 
 
3 опыт. Ализарин-1,2 диоксиантрахинон с гидроксидом алюминия 

образует комплекс ализаринат алюминия (лак алюминий) розового цвета. 
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Чтобы определить ионы алюминия, можно использовать реакции с 
-оксихинолином (AlOX3 светло-зеленая смесь), гидрофосфатом 
(AlPO4, белый осадок). 

 
Задание: 
1. Как можно определить природу полимерного материала? 
2. Почему используют алюминий для внутреннего слоя? 
3. Какие выводы можно сделать на основе полученных темпе-

ратурных данных? 
 
 

Лабораторная работа №3 
 
Запись инфракрасных спектров твердых тел  
 
Цель работы: ознакомление c записью инфракрасных спектров 

твердых тел в виде таблеток. 
Инструменты: спектрометр «Mattson» с Фурье-образователем; 

раздвижная кювета.  
Реактивы: порошок бромида калия (KBr). 
Образцы полимеров: ПВС, ПАК,(ММ=450000) 
Существует несколько методов исследования ИК-спектров твер-

дых веществ. Самый распространенный метод – метод таблетиро-
вания. Метод сравнительно легок, надежен и негигроскопичен, ис-
пользуется для снятия спектров любых твердых веществ. 

Для приготовления таблетки образец перемешают с порошком KBr, (в 
соотношении 1 мг исслед. образца к 100 мг KBr), сжимают при атмосфере 
10 т/см2 и непрерывном воздухе высасывают при давлении 10-3 мм.рт.ст. 
В результате получаются прозрачные круглые диски.  

Методика выполнения: 
1. Включаем прибор, оставляем прогреваться 45-60 мин. 
2. Укрепляем бланк для записи спектра на карете. 
3. Поставляем таблетку на движущую карету. 
4. Вставим подвижную кювету с таблеткой на место кюветы. 
5. Для снятия спектра нажимаем кнопку “Scan”. 
 
Задание: 
1. Интерпретировать самые интенсивные полосы поглощения 

спектра. 
2.  Идентифицировать функциональные группы полимера. 
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Лабораторная работа №4 
 
Экспертиза крахмала 
Картофельный и пшеничный крахмалы заводской выработки вы-

пускаются высшим, первым и вторым сортами, кукурузный и все 
остальные виды крахмала высшим и первым сортами. 

Крахмал, поступающий в продажу, должен быть чистым, сухим, 
порошкообразным, со свойственным ему цветом, без постороннего 
запаха и вкуса и не должен быть фальсифицированным. Крахмал, не 
отвечающий указанным требованиям, в продажу не допускается. 

Оценку качества крахмала проводят в основном по результатам 
органолептического анализа средней пробы, а при подозрении на не- 
доброкачественность его исследуют лабораторными  методами. 

Цель работы: ознакомиться с методами определения доброка-
чественности крахмала, научить правильно давать санитарную оценку. 

Исследуемые образцы: образцы проб крахмала, образцы-эталоны. 
Приборы и материалы: весы, микроскоп, сушильный шкаф, му-

фельная печь, разновесы, бюксы, химические стаканы, эксикаторы, 
предметные стекла, пробирки.  

Реактивы: 5-10% соляная и серная кислоты. 
Методика выполнения: 
1. Правила отбора проб 
Пробы крахмала для исследования отбирают щупом или ложкой из 

разных его участков и слоев. При доставке крахмала для продажи в 
нескольких упаковках пробы берут из каждого места (мешка, ящика и 
т.п.). Вес среднего образца должен быть не менее 1 кг. 

      
2. Органолептическое исследование 
При органолептическом исследовании крахмала определяют его 

цвет, запах и вкус. 
2.1. Определение цвета. Для определения цвета крахмал просма-

тривают при дневном свете. Доброкачественный крахмал имеет снеж-
но-белый цвет, выраженный люстр, т.е. кристаллический блеск и ха-
рактерное поскрипывание при растирании его между пальцами. Допус-
кается и сероватый оттенок крахмала, выраженность которого зависит 
от сорта крахмала. Для определения сортовой принадлежности крах-
мала целесообразно сопоставлять его с образцами – эталонами уста-
новленных сортов. 

2.2. Определение запаха. Для определения запаха берут горсть 
крахмала, согревают дыханием и определяют запах. Лучше опреде-
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ляется запах крахмала после заливания его горячей водой. Для этого  
1-2 чайные ложки крахмала помещают в стакан, заливают тройным 
количеством воды (45-50°С), перемешивают и спустя 1-2 минуты 
определяют запах, слив предварительно воду. Обнаружение какого-
либо запаха в крахмале указывает на его недоброкачественность, так 
как доброкачественный крахмал запаха не имеет. 

2.3. Определение вкуса. Вкус у крахмала определяют при разже-
вывании. Доброкачественный крахмал вкуса не имеет. 

      

3.  Лабораторное исследование 
При лабораторном исследовании крахмала определяют его влаж-

ность, чистоту и зольность, а также выясняют наличие фальсификации. 
3.1. Определение влажности.  При лабораторном определении 

влажности берут  две навески крахмала,  по 5 г каждая, и высушивают 
их при температуре  130°С в течение 40 мин. Температуру в сушиль-
ном шкафу перед внесением в него бюксы с навесками доводят до  
140°С. Влажность крахмала определяют по формуле 1: 

   
                            Х = (а - в) х 100/а,                                                  (1) 
  

где Х – искомая влажность, 
а – навеска до высушивания, 
в – навеска после высушивания. 
      

В настоящее время  для определения влажности широко приме-
няют ускоренные электрометрические  способы, которые основаны на  
различной электропроводности крахмала в зависимости от его влаж-
ности. С этой целью используют электровлагомеры марок ВП – 4, ВЭ-
ВМ и «Гигрорекорд». 

Для картофельного крахмала допускается влажность не выше 20%, 
для прочих видов влажность не выше 13%. 

3.2. Определение вида крахмала. Вид крахмала можно опре-
делить ориентировочно по температуре клейстеризации. Картофель-
ный крахмал образует клейстер при температуре 55-66°С, пшеничный 
– при температуре 65-85°С, клейстер кукурузного крахмала быстро 
становится водянистым. 

3.3. Определение чистоты крахмала. Чистоту крахмала определяют 
по количеству крапин в нем, т.е. включений частичек кожицы и клетчатки 
картофеля. Для определения количества крапин по ГОСТу подсчитывают 
их (без лупы) на площади 1 см2 не менее чем в трех местах гладкой 
поверхности крахмала. Всего нужно исследовать не менее пяти поверх-
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ностей для определения среднего количества крапин. Для подсчета 
крапин лучше пользоваться предметными стеклами, расчерченными на 
клетки площадью 1 см2. Допустимое количество крапин на 1 см2 площади 
у различных видов и сортов крахмала не должно превышать приведенных 
ниже количеств  (см. таблицу 1).  

 
Таблица 1  

Допустимое количество крапин на площади 1 см2  
у различных видов и сортов крахмала 

  
Вид крахмала Сорт крахмала 

высший первый второй 
Картофельный 3 8 Не нормируется 
Пшеничный 3 8 15 
Кукурузный 3 5 - 

  
3.4. Определение зольности. Для определения зольности берут 

две параллельные навески крахмала 1,5-2,0 г и нагревают  в муфель-
ной печи до озоления, когда зола примет белый или слегка сероватый 
цвет, определяют зольность, сопоставляя все золы и навески. Золь-
ность в пересчете на сухое вещество вычисляют по формуле 2: 

  
                              Х = а х 100 х 100/ в х (100-с),                           (2) 
  

где Х – искомая зольность, 
а – вес золы, 
в – навеска муки, 
с – влажность муки (в %). 
  
Расхождения в показателях зольности в параллельных пробах не 

должны превышать 0,25%. 
Зольность чистого крахмала не должна превышать 1,2%. Увели-

чение процента золы является показателем минерального загрязнения 
крахмала, которое возможно при недостаточном промывании сырья и 
самого крахмала. 

3.5. Определение фальсификации. Фальсификация крахмала воз-
можна или путем подмешивания к более ценному виду крахмала менее 
ценных его видов, или путем добавления к крахмалу муки, соды, мела 
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и т.п. Фальсифицированный крахмал различают соответствующими 
методами исследования. 

Смешивание различных видов крахмала определяют по его зернам, 
форме, строению и размерам которые характерны для каждого вида 
крахмала (см. таблицу 2). 

 
Таблица 2  

Форма, строение и размер зерен различных видов крахмала 
  

Вид крахмала Форма и строение зерен Размер зерен 
(мкм) 

Картофельный Яйцевидная, видна экцентрическая 
слоистость 

70-100 

Пшеничный Чаще круглая, трещины не часты 30-46 
Кукурузный Неправильно округлая, видны тре-

щины (птички) 
20-35 

Рисовый Неправильные квадраты, ромбы, 
прямоугольники, заметная угло-
ватость 

3-10 
  

 
Для определения формы, строения и размера зерен крахмала го-

товят его водную суспензию и исследуют в раздавленной капле под 
микроскопом при большом увеличении. 

Фальсификацию крахмала мелом и содой определяют следующим 
способом. В пробирку помещают 1-2 г крахмала и добавляют 3-5 мл  
5-10%-ной соляной или серной кислоты. При наличии в крахмале мела 
или соды выделяются пузырьки углекислого газа. Кроме того, крахмал 
с примесью мела пачкает руки при растирании его между ладонями. 

  
Задание: 
1. Как производят отбор проб крахмала для экспертизы? 
2. Что учитывают при органолептическом исследовании крахмала? 
3. Как проводят исследование крахмала на влажность, зольность, 

чистоту и каковы их показатели? 
4. Определение фальсификации крахмала. 
5. Как определяется вид крахмала? 
6. Дать заключение на основании полученных результатов. 
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Лабораторная работа №5 
 
ИК-спектральный анализ жидких полимеров 
 
Цель работы: ознакомиться с методикой записи ИК-спектров жид-

ких полимеров. 
Инструменты: 1) спектрометр «Mattson» с Фурье-пребразователем; 

2) кристаллы ZnSe. 
Реактивы: 1) винилбутиловый эфир; 2) ацетон. 
 
Жидкие вещества (винилбутиловый эфир) изучают в качестве жид-

кой пленки. Каплю исследуемой жидкости помещают между двумя со-
левыми пластинками, закрепляют металлической рамкой. Двухслой-
ную солевую пластинку устанавливают под сравнительный луч. При 
исследовании низковязкостных жидкостей используют кюветы для 
жидких сред, они используются и для изучения растворов. 

 
Методика выполнения: 
1. Включить прибор в сеть 220В, прогреть 45-60 мин. 
2. Извлечь патроны и осушители из кюветного отдела. 
3. Расположить в каретку бланк для записи спектров. 
4. Исследуемую жидкость капнуть в солевую ячейку, прикрепить 

держатель, расположить в кюветное отделение. 
5. Нажать кнопку «Scan» для записи спектра. 
 
Задание: 
1. На основе таблицы данных дать интерпретацию наиболее ин-

тенсивным линиям спектров. 
2. Идентифицировать функциональные группы полимера. 
3. Объяснить качественную особенность изучаемых веществ. 
 
 
Лабораторная работа №6 
 
Качественный анализ полимеров на основе ИК-спектров 
 
Цель работы: провести качественный анализ неизвестных твер-

дых полимеров на основе ИК-спектра. 
Инструменты: 1) спектрометр «Mattson» с Фурье-пребразовате-

лем; 2) подвижная кювета. 
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Материалы: неизвестные твердые полимерные соединения. 
 
ИК-спектроскопия – один из методов для определения неизвест-

ных твердых органических веществ и их строения. Этот метод дает 
информацию о наличии функциональных групп в молекуле. Сов-
падение ИК-спектров исследуемых и известных веществ доказывает, 
что вещества одинаковые. 

 

Методика выполнения 
Получить у преподавателя ИК-спектр неизвестного твердого 

полимера. Опираясь на табличные данные, определить структуру 
вещества, а также наличие и вид функциональных групп. Найти пики 
поглощения в ИК-спектре неизвестного твердого вещества. 

 

Задание: 
1. Дать полную характеристику ИК-спектра неизвестного твердого 

вещества.  
2. Определить причины отклонения значений частот поглощения 

функциональных групп от табличных данных. 
3. Написать возможную структурную формулу неизвестного твер-

дого полимера. 
 
 
Лабораторная работа №7 
  

Определение идентичности картофельного крахмала и опре-
деление его влажности 

 
Цель работы: идентифицировать картофельный крахмал и опре-

делить его влажность. 
 
Приборы:  
1. Весы аналитические; 
2. Сушильный шкаф; 
Реактивы: 
1. Крахмал картофельный; 
2. 0.05 М раствор йода  
3. Раствор йода Р1 
4. Крахмальный клейстер 
Материалы: 
Мерный цилиндр  50 мл 
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Ложки или шпатели  - 
Мерные колбы 50 мл, 

      100 мл 
Бюксы с крышкой  20-50 мл (6 шт.) 
Воронка 45 мм 
Лабораторный стакан 50 мл 
Фильтровальная бумага  20-25 мкм, 

       12.5 мм  
Вода Дистиллированная  
Часы  - 
Х/Б перчатки  Пара  
 
Приготовление рабочих растворов 
Приготовление 0,05 М раствора йода 
 Промыть наружную поверхность ампулы дистиллированной 

водой. 
 Для перенесения содержимого ампулы в колбу вставить стек-

лянную воронку диаметром 9-10 см.  
 Ампулу повернуть вертикально (дном вниз) и слегка ударить 

углублением об острие вставленного в воронку бойка с утолщением и, 
не изменяя положения ампулы, вторым бойком пробить верхнее (бо-
ковое) углубление ампулы. 

 Освободить ампулу от содержимого полностью. 
 Тщательно промыть изнутри дистиллированной водой в коли-

честве шестикратного объема ампулы. 
 Растворить содержимое ампулы йода в мерной колбе емкостью 

1 л дистиллированной водой. 
 Довести объем дистиллированной водой до метки. 
Примечание по хранению: раствор хранить в течение трех меся-

цев, в темном месте при комнатной температуре. 
Приготовление раствора йода Р1 
 К 10 мл 0,05 М раствора йода прибавить 0,6 г калия йодида Р; 
 Довести объем раствора водой Р до 100 мл. 
Примечание по хранению: раствор применять свежеприготовлен-

ным. 
Приготовление крахмального клейстера: 
 1 г субстанции суспендировать с 50 мл воды Р. 
 Кипятить в течение 1 мин и охлаждать до образования однород-

ного крахмального клейстера. 
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Примечание по хранению: раствор применять свежеприготовленным. 
Идентификация картофельного крахмала 
Ход работы  
 К 1 мл полученного крахмального клейстера прибавить 0,05 мл 

раствора йода Р1. 
 Ожидаемый результат: появляется темно-синее окрашивание, 

исчезающее при нагревании. 
Оценка результатов 
Идентичность картофельного крахмала подтверждается, если фак-

тические результаты наблюдений полностью соответствуют ожидае-
мым результатам. 

Определение влажности картофельного крахмала 
Ход работы  
 На аналитических весах взвесить пустые пронумерованные 

бюксы с крышками, данные  записать в журнал. 
 Около 5,0 г картофельного крахмала поместить в бюкс. 
 На аналитических весах взвесить бюкс с образцом. 
 Поставить бюкс с образцом в сушильный шкаф при температуре 

130ºС на 1 час. Примечание: Отсчет времени идет после того, как 
температура в сушильном шкафу достигнет до 130ºС; 

 Вытащить бюксы (нужно использовать х/б перчатки) из сушиль-
ного шкафа и охладить до комнатной температуры. 

Примечание: крышку бюкса надо закрыть, не вытаскивая из шкафа. 
 На аналитических весах взвесить охлажденные бюксы и зна-

чение записать в журнал. 
 Затем, поставить бюксы еще на 1 час и повторить предыдущие 

пункты. 
 Взвешивание продолжают до достижения постоянной массы 

бюкса.  
Значения записывают в таблицу 1. 
 

Бюксы Масса 
m0 m1 m2 m3 m4 m5 m6 m7 

1         
2         
3         
4         
5         
6         
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m0 – масса пустого бюкса; 
m1 – масса бюкса с образцом до сушки; 
m2, m3…. и т.д. – масса бюкса с образцом после сушки. 
Влажность образца определяют по формуле: 
Х = (а - в) х 100 / а, 

где Х – искомая влажность; 
а – навеска до высушивания, г; 
в – навеска после высушивания г. 
 
Задание: 
1. Объяснить появление синей окраски при добвалении раствора 

йода к крахмальному клейстеру и ее исчезновение при нагревании.   
2. Какими другими методами можно идентифицировать крахмал? 
3. Характерна ли крахмалу реакция «серебряного зеркала»? 
 
 
Лабораторная работа №8 
 
Запись ИК-спектров полимерных пленок (полипропилен, по-

лиэтилен) 
 
Цель работы: ознакомиться с методикой записи ИК-спектров по-

лимерных пленок и определить состав основных характеристических 
групп. 

Инструменты:  1) спектрофотометр «Specord»; 2) раздвижная кю-
вета; 3) липучка; 4) пипетка. 

Реактивы:  1) полиэтиленовая пленка; 2) полипропиленовая пленка. 
 
На сегодняшний день есть множество методов определения ИК-

спектров веществ в трех агрегатных состояниях (газ, жидкость, твердое 
вещество). Характеристики колебательных движений атомов и групп, 
входящих в состав молекулы, дают возможность использовать их в целях 
структурно-группового анализа ИК-спектров. По ИК-спектрам при спек-
тральном структурно-групповом анализе можно определить характе-
ристические частоты групп атомов и молекул, а также изучить влияние 
соседних групп на характеристические свойства. 

 
Методика выполнения: 
1. Включить прибор в сеть 220В, прогреть 45-60 мин. 
2. Включить прибор кнопкой «Питание». 
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3. Извлечь патроны и осушители из кюветного отдела. 
4. Расположить в каретку бумагу для записи спектров. 
5. Положить в кювету исследуемую полиэтиленовую пленку. 
6. Нажать кнопку «Пуск» для записи спектра. 
7. Извлечь полиэтиленовую пленку из кюветного отделения. 
8. Сменить бумагу в каретке. 
9. Положить в кювету исследуемую полипропиленовую пленку. 
10. Нажать кнопку «Пуск» для записи спектра. 
 
Задание: 
1. С помощью таблицы проанализировать интенсивные спектры. 
2. Объяснить качественные различия исследуемых веществ. 
 
 
Лабораторная работа № 9 
 
Определение объемных характеристик полимерных материалов 
 
Цель работы: изучить основные способы определения технологи-

ческих свойств полимерных материалов, ознакомиться с применяемым 
оборудованием и приборами, экспериментально провести определение 
основных технологических свойств полимеров. 

Оборудование и приборы: термошкаф, весы, секундомер, прибор 
для определения угла естественного откоса, капиллярный вискозиметр 
(ИИРТ), прибор для определения насыпной плотности. 

Определение сыпучести порошкообразных и гранулирован-
ных материалов 

Сыпучесть полимерных материалов обусловливается их грануло-
метрическим составом и влажностью. Ее можно определять тремя 
способами: по углу естественного откоса, по времени опорожнения 
стандартной воронки и по углу обрушения. 

Определение содержания влаги и летучих веществ 
В чистый, предварительно взвешенный бюкс помещают около 5 г 

испытуемого материала и взвешивают на аналитических весах с 
точностью до 0,001 г. Открытый бюкс помещают в термостат и вы-
держивают в течение 30 минут при (105 ± 2) °С. После этого открытый 
бюкс переносят в эксикатор для охлаждения материала до комнатной 
температуры. Затем бюкс закрывают и вторично взвешивают вместе с 
материалом. 
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Относительное содержание влаги и летучих веществ (%) рас-
считывают по формуле 1: 

                                              ܺ = ீభି ீమீభି ீమ ൈ 100,                                         (1) 

 
где G1, G2 – масса бюкса с материалом до и после удаления летучих 
веществ соответственно, г; G – масса бюкса, г. 

Определение сыпучести по углу естественного откоса 
Методика основана на измерении угла между горизонтальной 

плоскостью и образующей конуса, самопроизвольно создаваемого 
сыпучим материалом. 

Для определения сыпучести используют приспособление, показан- 
ное на рис. 1. Оно состоит из основания 1 с нанесенными концентри-
ческими окружностями диаметром 100-600 мм через каждые 10 мм, 
стойки 2 со шкалой для измерения высоты, подвижной планки 3, 
способной перемещаться в вертикальной и горизонтальной плоскостях. 
Полый цилиндр 4 (диаметром 100 мм и высотой 300 мм) устанавливают 
на основание 1, совмещая его с окружностью 100 мм.  Насыпают в него  
2 л полимерного материала и поднимают строго вертикально вверх с 
одинаковой скоростью во всех экспериментах. Рассыпаясь, материал 
приобретает форму, близкую к конической. 

 

 
 

Рис. 1. Схема приспособления для измерения сыпучести материала по 
углу естественного откоса 
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Повторив эксперимент 5-6 раз, каждый раз фиксируют высоту конуса 

h и его диаметр D. По среднему арифметическому значению этих 
измерений рассчитывают угол естественного откоса α по формуле (2): 

ߙ                                             = ௔௥௖௧௚௛஽/ଶ ,                                           (2) 

 

Коэффициент внутреннего трения М, также характеризующий 
сыпучесть, определяют по формуле: 

 
                                              М = tgα.                                            (3) 
 
Определение насыпной плотности пресс-порошков 
Насыпная плотность является важной характеристикой порошко- 

образного пресс-материала, так как она определяет размеры загру- 
зочной камеры или загрузочной полости формы, а также выбор способа 
дозирования материала. Насыпную плотность определяют, исходя из 
массы порошка, заполняющего при свободном насыпании сосуд с опре-
деленным объемом. Насыпная плотность зависит от толщины помола, 
гранулометрического состава и влажности пресс-материала, а также от 
технологии его изготовления и продолжительности хранения. 

Насыпную плотность определяют с помощью прибора волюметра 
(рис. 2). 

 
 

Рис. 2. Схема прибора для определения насыпной плотности 
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Волюметр состоит из колонки 1, четырех стеклянных полочек 2, 

воронки 3, в которую засыпается порошок, и воронки 4, через которую 
высыпается порошок. Стеклянные полочки закреплены под углом 30° 
к вертикали по две в противоположных стенках колонки. 

Порошок из воронки, расположенной в верхней крышке прибора, 
пересыпается по наклонным полочкам, принимает равномерно раз-
рыхленную структуру и через нижнюю воронку попадает в сосуд из-
вестного объема и массы. Избыток порошка снимается с сосуда сталь-
ной линейкой. Наполненный сосуд взвешивается на весах. 

Насыпная плотность порошка рассчитывается по формуле: 
.себߩ                                                    = ௠௏ ,                                      (4) 

 
где m – масса порошка, кг; V – объем порошка, м3. 

Насыпная плотность является характеристикой обратной удель-
ному объему и может быть рассчитана по формуле 

.насߩ                                                                = ଵ௏уд..                                            (5) 

 
Удельный объем расплавов термопластичных полимеров опреде-

ляют на приборе ИИРТ, снабженном комплектом капилляров (с от-
ношением длины к радиусу 4-7). 

Определение удельного объема осуществляется следующим об-
разом. Расплав полимера экструдируют при соответствующей тем-
пературе в цилиндре и давлении на поршень, через капилляр опре-
деленных геометрических размеров. По показаниям индикатора часо-
вого типа фиксируют путь, пройденный поршнем в течение опреде-
ленного отрезка времени (30-45 с в зависимости от вязкости расплава). 
Одновременно определяют массу экструдата, полученного в течение 
того же отрезка времени. Удельный объем измеряют через каждые  
4-5 мин (в течение 30-35 мин) до получения постоянной величины. 

Удельный объем (в м3/кг) рассчитывают по формуле 6 
                                                уܸд. = గ஽మ௛ସீ ,                                     (6) 

 
где D – диаметр цилиндра, м; h – путь, пройденный поршнем, м;  
G – масса экструдата, кг. 
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Опыт проводят при различных значениях температуры, нагрузки 
на поршень и геометрических размеров капилляров, строят графики 
зависимостей Vуд. = f (T) и Vуд. = f (P), где Т – температура, °С;  
Р – давление, МПа. 

 
Контрольные вопросы: 
1. Что такое влажность полимерного материала, в каких единицах 

она измеряется? 
2. Дайте краткую характеристику известных способов определения 

сыпучести порошкообразных полимерных материалов. 
3. Какими параметрами характеризуется гранулометрический 

состав полимерных порошков? 
4. На какие параметры формования изделий из полимерных мате-

риалов оказывает влияние насыпная плотность порошкообразного или 
гранулированного материала? 

5. Физический смысл удельного объема расплава полимера, основ-
ные способы его определения. 

6. Влияние технологических свойств полимерных материалов на 
качество получаемых изделий. 

 
 
Лабораторная работа №10 
 
Определение гранулометрического состава порошков 
 
Цель работы: определить гранулометрический состав полимер-

ного материала методом ситового анализа. 
Инструменты:   
1) ситы с размерами ячейки 0,8; 0,4; 0,2; 0,1; 0,09; 0,08 мм, 

закрепляемый на вибростоле; 2) технические весы; 3) секундомер. 
Реактивы: 1) порошкообразные полимерные материалы.  
 
Методика выполнения 
Для определения гранулометрического состава порошков приме-

няют набор сит с размерами ячейки 0,8; 0,4; 0,2; 0,1; 0,09; 0,08 мм, 
закрепляемый на вибростоле. Каждое из сит взвешивается на техни-
ческих весах с точностью до 0,01 г. Через сита просеивают пробу по-
рошка массой 100 г. Продолжительность рассеивания должна быть не 
менее 20 мин. По окончании рассева взвешиванием определяется ко-
личество порошка на каждом из сит. Операцию рассеивания повто-
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ряют не менее трех раз. Среднеарифметические значения фракций 
частиц порошка разных размеров заносят в табл. 1. 

 
Таблица 1  

Гранулометрический состав порошковых материалов 
 

Материал 
Содержание фракций, % 

0,8 0,8-0,4 0,4-0,2 0,2-0,1 
0,1-
0,09 

0,09-
0,08 

 
Задание: 
1. Расчитать фракционный состав порошка. 
2. Какими методами можно определить гранулометрический состав 

порошкообразных полимеров? 
3. Объяснить влияние гранулометрического состава на качество 

полимерных изделий. 
 
 
Лабораторная работа №11 
 
Идентификация полимерных композиций 
 
Цель работы: образцы нескольких полимеров испытать на изгиб, 

также определить внешние и физические свойства этих же полимеров 
органолептическим методом. 

Реактивы: полиэтилен, АБС-пластик, полистирол, полиметил-
метакрилат и сополимеры стирола с метилметакрилатом, жесткий 
поливинилхлорид, сополимеры этилена с пропиленом, композиции из 
смеси АБС-пластика и поливинилхорида, политетрафторэтилен, поли-
амид. 

Приборы:  тиски 1шт; 
лабораторный зажим 1 шт. 

 
Необходимость идентификации полимеров возникла практически 

одновременно с появлением промышленной полимерной химии. В 
связи с широким применением пластмасс в различных областях народ-
ного хозяйства систематически приходится идентифицировать поли-
мерные продукты в зависимости от их целевого назначения. 

Для идентификации полимеров и полимерной основы композиций 
используются различные методы: простые, основанные на физико-хи-
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мических и физико-механических свойствах полимеров, химические, 
инструментальные. Наибольшее распространение из инструменталь-
ных методов получили ИК-спектроскопия, пиролитическая газовая 
хроматография, ЯМР-спектроскопия. Применяются газовая, тонко-
слойная, гельпроникающая хроматография, хроматомасс-спектроско-
пия, пиролитическая масс-спектроскопия, термический анализ, а также 
разнообразные комбинации этих и других методов. Инструментальные 
методы позволяют значительно сократить время анализа и снизить 
предел обнаружения ряда анализируемых компонентов. 

Следует отметить, что в большинстве предлагаемые простые ме-
тоды идентификации распространяются на полимеры и композиции  
на их основе с небольшим количеством неорганических добавок  
(до 5 %). Для многокомпонентных композиций, состоящих из различ-
ных по химической природе полимеров, и композиций с высоким 
содержанием органических и неорганических добавок и наполнителей 
простые методы (в том числе и химические тесты) могут дать нена-
дежные результаты. В таких случаях следует предварительно выделять 
добавки и разделять полимеры. 

 
Внешний вид и физические свойства полимеров 
 
При первоначальном осмотре устанавливается визуально однород-

ность или же отмечается число полимерных (неполимерных) слоев, 
составляющих образец. Если образец многослойный или неоднородный, 
то составляющие компоненты отделяют с учетом их свойств и целей 
идентификации, и затем каждый из них идентифицируют отдельно. 

Физические свойства полимеров и их внешний вид во многом 
определяются структурой макромолекулярных цепей, которые могут 
быть гибкими или жесткими с линейной, разветвленной или сетчатой 
структурой. По физическому состоянию и внешнему виду образца 
(твердый, полужесткий, эластичный, воскообразный, дисперсный, про-
зрачный, мутный, непрозрачный и т. п.) можно сделать некоторые 
предположения о природе полимерной основы. 

Полимерной основой эластичных образцов, как правило, являются 
полимеры-эластомеры. Наиболее типичные представители эласто-
меров полибутадиеновые, полиизопреновые, полисилоксановые, поли-
уретановые каучуки и резины на их основе. 

Из термопластов, которые при повышении температуры размяг-
чаются, а при охлаждении возвращаются в исходное состояние, 
идентификации чаще всего подвергаются полиэтилен, полипропилен, 
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полиамиды. Подобные изменения при нагревании не характерны для 
термореактопластов, которые с изменением температуры практически 
не изменяют агрегатного состояния, а при высоких температурах под-
вергаются пиролизу с выделением газообразных продуктов разложе-
ния. Характерные свойства термореактопластов – высокая твердость, 
жесткость, хрупкость, неплавкость, незначительная растворимость в 
органических растворителях. Их излом имеет характерную зернистую 
структуру. Типичные термореактопласты – фенопласты, эпоксидные 
смолы. 

Полимерной основой прозрачных твердых, полужестких образцов 
и пленок, как правило, являются термопласты. Воскообразные образцы 
обычно относятся к полиолефинам. В дисперсиях дисперсной фазой 
могут быть полиолефины, поливинил-, ацетатные пластики, фторпо-
лимеры, а дисперсионной средой – органические растворители, вода 
или их смеси. Газонаполненные полимеры, которые имеют промыш-
ленное значение, могут быть представлены эластичными и жесткими 
пенополиуретанами на основе простых и сложных полиэфиров, пено-
полиолефинами, вспененными полистиролами, пенополивинилхло-
ридом, вспененными мочевиноформальдегидными смолами, пенопо-
лиэпоксидами, пенофенопластами. 

Цвет образца не является достоверной характеристикой принад-
лежности образца полимера к тому или иному классу, поскольку 
красители, пигменты и добавки могут изменить природную окраску 
полимера. Однако для фенопластов коричневый и черный цвета 
являются естественными, что отличает их от других полимерных ком-
позиций с красителями, техническим углеродом и графитом. 

Образцы термопластов в отличие от термореактопластов можно 
проткнуть насквозь нагретой металлической спицей. 

 
Методика работы 
Твердый образец, отнесенный к термопластам, можно подверг-

нуть испытанию на изгиб, характер которых свойственен определен-
ным видам полимеров. Для этого один конец образцов размером 
10*100*2 мм (при сравнительных испытаниях желательно иметь об-
разцы одинаковых размеров) зажимают в тиски или лабораторный за-
жим и изгибают под прямым углом. Образцов нескольких полимеров, 
состоящих из полиэтилена, АБС-пластика (акрилонитрилбутадиенсти-
рольного пластика), полистирола, полиметилметакрилата и сополи-
мера стирола с метилметакрилатом, образцы из жесткого поливинил-
хлорида, сополимеров этилена с пропиленом, композиции из смеси 
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АБС-пластика и поливинилхорида, образцы из политетрафторэтилена 
и полиамида испытывают на изгиб, также определяют внешние и 
физические свойства этих же полимеров органолептическим методом. 

 
Задание: 
1. Определить вид полимера по испытаниям на изгиб. 
2. Изучить  физические свойства полимеров органолептическим 

методом и найти соответствующие полимеры. 
3. Найдите вид полимера по внешнему виду. 
 
 
Лабораторная работа №12 
 
Определение температуры плавления и плотности полимеров 
 
Цель работы: определить температуру плавления и плотность 

неизвестных полимеров. 
Реактивы: тиосульфат натрия, дистиллированная вода, полипро-

пилен, полиэтилен, полистирол, АБС-пластик, полиамид,  поликарбо-
нат, пентапласт, политетрафторэтилен. 

Приборы:  стаканы, 2 шт; 
                     прибор для установления температуры плавления 1 шт. 
 
Методика работы 
Твердые полимерные образцы (без наполнителя) можно различить 

по разнице в плотности следующими дополнительными испытаниями. 
В один из подготовленных двух стаканов вместимостью 100 мл нали-
вают 70 мл дистиллированной воды, в другой – раствор тиосульфата 
натрия (70 г тиосульфата натрия в 60 мл воды). Образец размером не 
более 2* 10*10 мм помещают вначале в стакан с водой. В зависимости 
от плотности образец либо погрузится на дно стакана, либо будет 
плавать на поверхности воды. Образцы, погрузившиеся на дно, из-
влекают из стакана с водой и помещают в стакан с раствором тиосуль-
фата натрия. На этот раз на дно опускаются образцы, плотность кото-
рых больше 1,1, остальные плавают на поверхности раствора.   

Для пленочных материалов проводится проба на раздир. Кусочек 
пленки размером 15*50 мм слегка надрезают с любой стороны нож-
ницами и тянут в противоположные стороны за концы надреза, 
пытаясь разорвать пленку. Это же испытание проводят при надрезе 
пленки с другой стороны, перпендикулярно первому.  
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Более точно может характеризовать образец температура плавле-
ния. Плавление полимеров, в отличие от низкомолекулярных веществ, 
происходит в некотором интервале температур. Определение можно 
проводить в приборе для установления температуры плавления низко-
молекулярных веществ. Образец полимера массой 2-3 мг тщательно 
измельчают и вносят в капилляр диаметром 2-3 мм, помещают в при-
бор и наблюдают за его размягчением и плавлением. 

 
Задание: 
1. Определить температуру плавления данных полимеров. 
2. Определить  плотность данных полимеров. 
 
 
Лабораторная работа №13 
 
Определение растворимости полимеров 
 
Цель: определить способности полимера растворяться в органи-

ческих растворителях, дополняющие сведения о его свойствах. 
Реактивы: полимер, растворители (табл. 1). 
Приборы: пробирки. 
 
Методика работы 
Для этой цели подготавливают несколько пробирок, помещают в 

каждую из них около 0,02 г тонкоизмельченного или нарезанного 
мелкими кусочками полимера и добавляют по 5 мл растворителя, 
время от времени встряхивая пробирки. Наблюдают за поведением 
полимера в течение 2-3 ч. На первой стадии растворения полимер,  
как правило, набухает, а затем набухшая твердая фаза переходит в 
раствор. Если образец не растворяется при комнатной температуре, то 
содержимое пробирки доводят до кипения при непрерывном взбал-
тывании. Если образец не растворяется и после этого, удваивают 
количество растворителя и повторяют определение. Следует учиты-
вать, что в общем случае увеличение молекулярной массы полимера 
приводит к росту сил межмолекулярного взаимодействия и ухудше-
нию растворимости. Кроме того, резко ухудшается растворимость 
сшитых полимеров и полимеров, прошедших стадию термообработки.  

Результаты, полученные в опыте, сравнивают с данными табл. 2. 
Кроме обычного сравнения с табличными данными, предлагаются 
различные схемы для идентификации полимеров по растворимости.  
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Таблица 1   
Растворители, применяемые в анализе полимеров 

 
№ Растворитель  Химическая 

формула  
Ткип, 
°С 

ε* δ**· 
10-3 

1 Ацетон  CH3COCH3 56,24 20,70 19,85 
2 Бензол  C6H6 80,10 2,297 19,03 
3 Вода  H2O 100,0 78,35 47,06 
4 Гексан  CH3(CH2)4CH3 68,74 1,883 15,60 
5 N,N-диметилацетамид CH3CON 

(CH3)2

165,50 38,50 23,12 

6 Диметилсульфоксид  (CH3)2SO 189,0 46,60 27,21 
7 N,N-диметилформамид (CH3)2NCHO 152,50 36,71 24,14 
8 Диоксан  C4H8O2 101,32 2,21 22,10 
9 Дихлорэтан  C2H4Cl2 83,48 10,16 19,23 
10 Диэтиловый эфир  C2H5OC2H5 34,48 4,22 14,73 
11 Изопропиловый спирт  CH3CH(OH)

CH3

82,40 18,30 – 

12 Ксилол (смесь о-, м- и 
п-изомеров) 

C6H4(CH3)2 138-
144,0 

2,374 17,80 

13 Метиленхлорид  CH2Cl2 40,1 – – 
14 Метиловый спирт  CH3OH 64,51 32,63 30,28 
15 Метилэтилкетон  CH3COC2H5 79,50 15, 9 19,13 
16 Муравьиная кислота HCOOH 100,7 56,1 – 
17 Петролейный эфир   40-

100,0 
2,0 14,32-

15,96 
18 Пиридин  C5H5N 115,58 12,3 20,66 
19 Тетрагидрофуран  C4H8O 65,4 7,39 20,66 
20 Тетрахлорметан  CCl4 76,75 2,23 15,96 
21 Тетрахлорэтан  C2H4Cl4 142,0 – 21,07 
22 Толуол  C6H5CH3 110,62 2,379 18,21 
23 Уксусная кислота CH3COOH 117,7 6,19 26,19 
24 Хлорбензол  C6H5Cl 131,69 5,62 19,44 
25 Хлороформ  CHCl3 61,15 4,72 17,80 
26 Циклогексан  C6H12 80,74 2,02 16,16 
27 Циклогексанол  C6H11OH 161,10 15,0 22,40 
28 Циклогексанон C6H10O 155,65 18,3 19,23 
29 Этилацетат  CH3COOC2H5 77,2 — 18,41 
30 Этиловый спирт C2H5OH 78,32 24,30 26,60 
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Таблица 2 
Растворимость полимеров 

 
Полимер 
 

Номер 
растворителя 
по табл. I.3. 

Дополнительные сведения 
о растворе 

Поливинилацетатные пластики 
Поливинилацетат 1, 2, 8, 9, 14, 18, 

20, 23, 25, 28, 
29, 30 

– 

Поливиниловый спирт 3, 7, 16, 23 Растворим в формамиде 
Сополимер винилаце-
тата с бутилакрилатом 

1, 2, 7, 12, 29, 
30 

– 

Поливинильбутираль  1, 8, 9, 18, 19, 
25, 28, 29, 30 

Растворим в смеси эти-
лового спирта с бензолом 

Поливинилбутираль-
фур-фураль 

30 Растворим в смеси ацетона 
и этилового спирта 

Поливинилформаль  8, 9, 18, 23, 25 Растворим в бензиловом 
спирте, крезоле, фурфу-
роле 

Поливинилформаль-
этилаль 

– Растворим в бензиловом 
спирте 

Поливинилэтилаль  9, 14, 25, 30 – 
Поливинилхлоридные пластики 

Поливинилхлорид  8, 9, 19, 21, 28 В пиридине растворим при 
нагревании 

Поливинилхлорид 
хлорированный 
(перхлорвинил) 

1, 2, 7, 8, 12, 
15, 19, 21, 25, 
29 

– 

Поливинилиденхлорид  8, 19 В пиридине растворим при 
нагревании 

Сополимер винилхло-
рида с винилацетатом 

1, 8, 9, 19, 23, 
25, 28 

– 

Сополимер винилхло-
рида с метилметакри-
латом 

1, 8, 9, 18, 19, 
25, 28 

– 

Полиолефины 
Полиэтилен  12, 22 Полностью растворимы 

при температуре кипения Полипропилен  12, 22 
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Поли-4-метилпентен-1 12, 22 растворителя, при охлаж-
дении раствора осаждаются 
вновь; так же растворяются 
в ацетофеноне 
 
 
– 

Сополимеры этилена с 
пропиленом 

12, 22 

Сополимеры этилена с 
высшими  
α-олефинами 

12, 22 

Сополимеры этилена  
с винилацетатом 

12, 22 

Полиэтилен хлорсуль-
фированный 

2, 9, 13, 20, 22, 
25 

Полистирольные пластики 
Полистирол  2, 7, 8, 9, 13, 

15, 19, 20, 22, 
25, 26 

– 

Сополимер стирола с α-
метилстиролом 

2, 9, 13, 19, 20, 
23, 25, 28, 29 

– 

Сополимер стирола с 
акрилонитрилом 

1, 7, 8, 9, 15, 
19, 23, 25, 27, 
28, 29 

– 

Сополимер стирола с 
метилметакрилатом 

1, 2, 8, 9, 13, 
19, 20, 23, 25, 
28, 29 

– 

Сополимер стирола с 
метилметакрилатом и 
акрилонитрилом 

1, 2, 8, 9, 13, 
20, 23, 25, 28 

– 

АБС-пластик   22 В метиловом спирте раство-
рим при нагревании до 
50 °С; в тетрахлорметане и 
этилацетате набухает 

 Фторполимеры  
Поливинилфторид  5, 6, 7, 8, 28 Растворим при 100-110°С, 

при охлаждении раствора 
полимер выпадает в виде 
геля 

Поливинилиденфторид  1, 5, 6, 7, 12, 
15, 20, 22, 25 

– 

Политрифторхлор-
этилен  

2, 12, 20, 22 Растворим под давлением и 
выше температуры кипения 
растворителей   
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Политетрафторэтилен  – – 
 Полимеры на 

основе акрило-
вой и мета-
криловой ки-
слот и их про-
изводных 
 

 

Полиакриламид  3 Растворим в формамиде, 
диэтилсульфоксиде, 
этиленгликоле 

Полиакрилаты  1, 2, 13, 22, 25, 
28, 29 

– 

Полиакрилонитрил  5, 6, 7 Растворим в водных 
растворах ZnCl2, HNO3, 
NH4SCN 

Полибутилметакрилат  1, 2, 8, 9, 19, 
20, 22, 25, 29 

– 

Полиметилметакрилат  1, 2, 8, 9, 13, 
18, 19, 22, 23, 
25, 28 

– 

 Другие 
полимериза-
ционные 
пластмассы  
 

 

Поливинилкарбазол  2, 9, 19, 20, 25 – 
Поли-N-
винилпирролидон 

3, 8, 14, 18, 25, 
30 

Растворим в этиленгли-
коле 
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