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Актуальность работы заключается в поиске оптимальных рецептурно-
технологических параметров для повышения теплостойкости изделий на основе армиро-
ванных пластиков. Обоснован выбор связующего для повышения теплостойкости компози-
тов. Предварительно показано повышение теплостойкости на образцах отвержденного 
связующего и на лабораторных образцах базальто- и стеклопластиков. Целью работы яв-
ляется изготовление образцов композитов с повышенной теплостойкостью на выбранном 
связующем в опытно-промышленных условиях. Проведена  намотка трех партий стекло-
пластиковых стержней в опытно-промышленных условиях. Выполнены термомеханические 
исследования образцов стержней опытных партий в сравнении с контрольными образцами, 
изготовленными по утвержденной рецептуре и технологии. Определение температуры 
стеклования образцов проводили методами термомеханического анализа (ТМА), дифферен-
циальной сканирующей калориметрии (ДСК) и авторским методом продольного изгиба. 
Сравнительные испытания одинаковых образцов тремя разными методами показали близ-
кие результаты определения температуры стеклования. Теплостойкость стержней от 
всех трех опытных партий стабильно превышает теплостойкость контрольных образцов, 
изготовленных по базовой технологии, на 10-15 ºС. Подтверждены результаты, полученные 
ранее авторами в лабораторных условиях. Показана возможность и даны рекомендации по 
изготовлению стеклопластиковых изделий, удовлетворяющих требованиям технических 
условий и регламента, с повышенной теплостойкостью. 
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ВВЕДЕНИЕ 
 

В работах [1,2] исследовали влияние на 
теплостойкость рецептуры связующего ЭДИ. 
Варьировали соотношение компонентов: 
отвердителя ИзоМТГФА от 75 до 95 масс.ч. и 
ускорителя УП-606/2 от 1,0 до 2,0 масс.ч., в 
расчете на 100 масс.ч. смолы ЭД-22. Показа-
но, что наибольшее значение теплостойкости 
соответствует содержанию отвердителя 85 
масс.ч., от ускорителя зависимость менее 
выражена, при увеличении его содержания от 
1,0 до 1,5 масс.ч. теплостойкость отвержден-
ного связующего возрастает. 

В работах [3, 4] подтверждена эффек-
тивность использования выбранного связую-
щего для изготовления намоточных компози-
тов. В лабораторных условиях были изготов-
лены образцы стекло- и базальтопластика, 
теплостойкость которых на 10-15 ºС превы-
шала теплостокость стеклопластиков на 
обычном связующем. 

Целью настоящей работы является из-
готовление образцов композитов с повышен-
ной теплостойкостью на выбранном связую-
щем в опытно-промышленных условиях.  

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИСПЫТАНИЙ 
 
Предварительно была подобрана рецепту-

ра связующего, из условия желатинизации в по-
лимеризаторах линии, без изменения парамет-
ров техпроцесса. Обоснованная прежде [1,2] ре-
цептура связующего ЭДИ (100/85/1-1,5) с содер-
жанием 1-1,5 масс.ч. УП 606/2 не удовлетворяла 
по времени гелеобразования, поэтому была при-
нята рецептура 100/85/3 (3 масс.ч. УП 606/2), ко-
торая соответствовала по содержанию УП 606/2, 
принятой для этой линии, и обеспечивала удо-
влетворительное время гелеобразования (таб-
лица 1).  

Опытную отработку вели на стержнях стек-
лопластиковой арматуры диаметром 5,5 мм 
(СПА-5,5) по ТУ 2296-001-20994511 [5]. После 
выхода на режим, изготавливались опытные об-
разцы на выбранной рецептуре связующего ЭДИ, 
отбирались с этой же линии контрольные образ-
цы, изготовленные по утвержденной технологии и 
рецептуре связующего. В лаборатории ИПХЭТ 
СО РАН были выполнены испытания по опреде-
лению температуры стеклования опытных образ-
цов в сравнении с контрольными, соответствую-
щими требованиям ТУ 2296-001-20994511. 
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Таблица 1 – Подбор рецептуры связующего 

 
Характеристика связующего Базовая  

рецептура 

Рецептура «ИПХЭТ» 

Содержание УП 606/2  
1,5 масс.ч. 

Содержание УП 606/2 
3 масс.ч 

Вязкость, мин 0’37’’ 0’37’’ 0’39’’ 

Время гелеобразования, мин 2’50’’ 5’50’’ 3’20’’ 

Время жизни после 4 часов при 25ºС 2’20’’ – 2’10’’ 

Испытания выполняли методами термо-
механического анализа (ТМА) [6, 7], диффе-
ренциальной сканирующей калориметрии 
(ДСК) [8, 9] и оригинальным методом про-
дольного изгиба [10, 11]. Для каждой партии 
отбирали образцы, сошедшие с линии (неот-
вержденные) и отвержденные согласно 
утвержденному техпроцессу (при температу-
ре 160 ºС  в течение 4 часов). 

Для определения температуры стекло-
вания методом ТМА из образцов вырезали 
призмы размерами 4х4х10 мм и проводили 
нагружение в средней части образца поперек 
волокон на приборе METTLER TOLEDO 
ТМА/SDTA 840.Типичная диаграмма для од-

ного из неотвержденных стержней приведена 
на рисунке 1. Температуру стеклования 
определяли в соответствии с методикой [6, 
7], как точку пересечения касательных, про-
веденных к термомеханической кривой до и 
после перехода из стеклообразного в высо-
коэластическое состояние. 

Для исследований методом ДСК исполь-
зовали отрезки стержней толщиной 1-1,5 мм 
весом около 65 мг. Типичные диаграммы, по-
лучаемые методом ДСК на приборе 
METTLER TOLEDO STARe модуль DSC 822e, 
приведены на рисунках 2а и 2б, для неотвер-
жденных и отвержденных образцов соответ-
ственно. 

 

 
Рисунок 1 – ТМА-кривая неотвержденного образца базовой рецептуры 
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Рисунок 2 – ДСК-диаграммы неотвержденного (а) и отвержденного (б) образца предложенной 
рецептуры 
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На рисунке 2а виден пик экзоэффекта, 

что свидетельствует о неполном отвержде-
нии образца. Температура стеклования иден-
тифицируется на ДСК-кривой как S-образный 
перегиб кривой, и существенно отличается у 
неотрежденных и отвержденных образцов.  

Методы ТМА и ДСК требуют тщательной 
трудоемкой подготовки образцов с помощью 
механической обработки, при этом нарушает-
ся структура и свойства изделий. Свойства 
срединных слоев, подвергаемых испытаниям, 
могут существенно отличаться от свойств 
цельного изделия. Для того чтобы оценить 
теплостойкость целого изделия, не подверг-

нутого механической обработке, авторами 
предложен оригинальный метод [11]. Сущ-
ность метода заключается в нагреве стержня, 
подвергнутого продольному изгибу до задан-
ной фиксированной величины прогиба (рису-
нок 3а). В процессе нагрева происходит пере-
ход матрицы из стеклообразного состояния в 
высокоэластическое, что сопровождается 
резким разрушением упругого стержня в 
средней части (рисунок 3б). Таким образом, 
за теплостойкость образца принимается тем-
пература, при которой произошло разруше-
ние

.   
а 

 
б 

Рисунок 3 – Нагруженный образец (а) и образцы после испытаний (б) при определении  
теплостойкости с помощью метода продольного изгиба  

 
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

 

Опытную намотку первой партии стерж-
ней вели на выбранной рецептуре связующе-
го ЭДИ с содержанием компонентов – ЭД-
22/ИМТГФА/УП-606/2 в массовых частях: 
100/85/3. 

В ходе опытной намотки визуально от-
мечено, что связующее было более жидкое, 
чем для базовой рецептуры и отжималось в 
ванночке. В результате в стержнях оказалось 
низкое содержание связующего – 12,4 %, при 
минимально допустимом количестве 14 % 
согласно требованиям ТУ 2296-001-20994511. 

Результаты испытаний образцов первой 
опытной партии приведены в таблице 2. 

Как видно из таблицы 2, теплостойкость 
опытных стержней по предлагаемой рецепту-
ре стабильно выше для всех методов испы-
таний.  

При второй намотке экспериментальным 
путем подбирали режимы, чтобы реализовать 
рекомендованную рецептуру 100/85/1,5. Для 
этого снизили линейную скорость протягива-
ния стержня, чтобы желатинизация происхо-
дила в последнем (или предпоследнем) по-
лимеризаторе. Как и в первом случае, связу-
ющее отжималось в основном в пропиточной 
ванночке. Это сказалось на содержании свя-
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зующего в изделии – 10,8 % по массе, у кон-
трольных образцов с этой же линии – 14,4 %. 

Результаты испытаний стержней второй 
опытной партии приведены в таблице 3.

. 
Таблица  2 – Результаты испытаний первой опытной партии 

Обозна-
чение 

образца 

Содержание 
связующего, 

% масс. 

Доотверждение  
в печи 

Температура стеклова-
ния, °С 

Тепловой 
эффект, 

Дж\г 

Температура 
стеклования, 

°С (метод про-
дольного изги-

ба) 

метод ТМА метод ДСК 

1К  14,4 неотвержденные 105,94 90,94 +0,83 92,3 

отвержденные 116,55 117,58 – 121,8 

1И  12,4 неотвержденные 98,0 79,16 +1,36 90,6 

отвержденные 133,65 129,85 – 127,4 

Примечание: К – контрольные образцы, изготовленные на базовой рецептуре; 
И – опытные образцы, изготовленные на рецептуре, рекомендованной авторами 

 
Таблица  3 – Результаты испытаний второй опытной партии 

Обозна-
чение  

образца 

Содержа-
ние связу-
ющего, % 

масс. 

Доотверждение  
в печи 

Температура стеклования, 
°С 

Тепловой 
эффект, 

Дж\г 

Температура 
стеклования, 

°С (метод 
продольного 

изгиба) 

метод ТМА метод ДСК 

2К  14,4 неотвержденные – 95,09 +0,77 87,7 

отвержденные 115,53 119,98 – 117,1 

2И  10,8 неотвержденные – 102,32 +0,48 71,6 

отвержденные 122,21 126,94 – 118,9 

Исследования тремя разными методами 
подтвердили для намотки 2, что температура 
стеклования для стержней с рецептурой 
ИПХЭТ стабильно выше температуры стек-
лования для стержней по стандартной рецеп-
туре.  

Учитывая опыт первых двух намоток, 
провели изготовление третьей опытной пар-
тии  стержней. Целью было повысить содер-
жание связующего для требуемых по регла-
менту значений, с сохранением повышенной 
температуры стеклования. 

В ходе предыдущих двух намоток была 
выявлена причина, возможно влияющая на 
низкое содержание связующего в изделии: 
высокая температура связующего в пропи-

точной ванне - до 50 ºС (вследствие этого 
вязкость связующего низкая, и оно отжима-
лось уже в ванне). 

В связи с этим, при проведении намотки 
контролировали температуру связующего в 
ванночке, поддерживая ее на уровне 35-40 ºС 
с целью повысить вязкость. 

В остальном в техпроцесс не вносилось 
изменений, содержание УП-606/2 приняли 3 
масс.ч., установленное для производствен-
ной линии.  

Содержание связующего в опытных об-
разцах – 15,59 %, для контрольных образцов 
с этой же линии – 17,36 %. Результаты тер-
момеханических исследований третьей опыт-
ной партии приведены в таблице 4.

Таблица 4 – Результаты испытаний третьей опытной партии 

Обозна-
чение 

образца 

Содержание 
связующего, 

% масс. 

Доотверждение в 
печи 

Температура стеклова-
ния, °С 

Тепловой 
эффект, 

Дж\г 

Температура 
стеклования, 

°С (метод 
продольного 

изгиба) 

метод ТМА метод ДСК 

3К  17,36 неотвержденные 93 104,95 +1,09 98,5 

отвержденные 117,19 124,10 – 129,2 

3И  15,59 неотвержденные 100 84,73 +1,93 93,4 

отвержденные 129,72 132,55 – 138,0 

По данным таблицы следует, что изго-
товлена опытная партия изделий, удовлетво-
ряющая требованиям регламента и ТУ 2296-
001-20994511 по содержанию связующего. 
Показана принципиальная возможность изго-
товления изделий по рекомендованной ре-
цептуре с контролем температуры связующе-

го в ванночке 35-40 ºС. При этом температура 
стеклования для стержней с рецептурой 
ИПХЭТ стабильно выше температуры стек-
лования контрольных образцов, изготовлен-
ных  по стандартной рецептуре на той же ли-
нии. Это подтверждает предварительные ре-
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зультаты, полученные в лабораторных усло-
виях [1-4, 12-13].  

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 

1. Получены изделия, удовлетворяющие 
требованиям регламента и технических усло-
вий по содержанию связующего и обладаю-
щие повышенной температурой стеклования, 
по сравнению с контрольными образцами. 

2. Подтверждена зависимость темпера-
туры стеклования от рецептуры связующего. 
Показано, что максимальной теплостойко-
стью обладают стеклопластиковые стержни, 
изготовленные на связующем ЭДИ с содер-
жанием компонентов ЭД-22/ИМТГФА/УП-
606/2 в массовых частях: 100/85/(1,5-3). Ре-
зультаты подтверждены трижды, при намот-
ках опытных партий в разное время на раз-
ных линиях.  

3. Использовано 3 метода измерений 
температуры стеклования – ДСК, ТМА, и ав-
торский метод при продольном изгибе. Все 
методы дают незначительно отличающиеся 
по абсолютной величине результаты, но об-
щая тенденция и зависимость теплостойкости 
от рецептуры связующего сохраняется. Пока-
зана адекватность предложенного авторами 
метода экспресс-испытаний по сравнению с 
методами по международным стандартам. 

4. Полученные результаты представля-
ют научный и практический интерес, и могут 
быть использованы на производстве для из-
готовления изделий с повышенной тепло-
стойкостью, для проведения сертификацион-
ных испытаний и подтверждения результатов 
испытаний в заводской лаборатории незави-
симыми методами испытаний по междуна-
родным стандартам.  

Работа выполнена при использовании 
оборудования Бийского регионального цен-
тра коллективного пользования СО РАН 
(ИПХЭТ СО РАН, г.Бийск). 
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