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Реологические испытания позволяют определить поведение материала при воздействии 

внешних нагрузок, оценить его технологические и эксплуатационные характеристики и па-

раметры. Представлены примеры применения реологического метода для прогнозирования 

поведения различных полимерных систем на начальной стадии разработки. Рассмотрены 

результаты испытаний образцов пленочного кремнийорганического связующего, исходных 

компонентов для лакокрасочного гидрофобного покрытия на основе политетрафторэтиле-

нов, а также модельных композиций для литья по выплавляемым моделям. 
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THE  USE  OF  THE  RHEOLOGICAL  TESTS 

IN  THE  DEVELOPMENT  OF  POLYMERIC MATERIALS 

FOR  VARIOUS  PURPOSES 

 
Rheological tests allow to determine the behavior of the material under the unfluence of ex-

ternal loads, to evaluate its technological and operational characteristics and parameters. 

Рresents examples of the application of the rheological method for predicting the behavior of 

various polymer systems at the initial stage of development. Reviewed the results of tests of 

samples of a film silicone binder, the initial components for the paint coating based on polytet-

rafluorethylene, as well as model composition for investment casting. 
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Введение 

В настоящее время полимерные композиционные материалы (ПКМ) широко ис-

пользуются во всех отраслях промышленности благодаря своим физико-механическим 

и весовым характеристикам, которые можно варьировать в зависимости от условий 

эксплуатации. ПКМ – многокомпонентный материал, состоящий из органического по-

лимера (полимерное связующее, матрица) и армирующего наполнителя. Матрица свя-

зывает наполнитель, обеспечивая монолитную конструкцию, защищает наполнитель от 

вредного воздействия внешней среды и распределяет нагрузку внутри материала. Из-

менение в составе материала соотношения матрицы и наполнителя позволяет получать 

материалы с заданными физико-химическими свойствами – прочностью, теплостойко-

стью, абразивной стойкостью и т. д. [1–5]. 
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Стадии технологического процесса получения композиционного материала 

включают совмещение компонентов рецептуры, хранение и переработку (как правило, 

в диапазоне температур от -20 до +250°С и выше). Каждый из этапов технологического 

процесса требует от матрицы определенного стабильного уровня вязкостных характе-

ристик, особенно этот параметр важен при серийном производстве ПКМ. Реологиче-

ские испытания материала на основе разработанной рецептуры позволяют определить 

его поведение при воздействии внешних нагрузок, изучить зависимость структурно-

механических изменений от режимов деформирования и условий нагружения. 

В настоящее время наибольшее применение получили ПКМ на основе эпоксид-

ных олигомеров благодаря хорошим адгезионным характеристикам, водостойкости, 

высоким физико-механическим свойствам и технологичности. Одним из актуальных 

направлений являются также исследования в области термореактивных полимеров, об-

ладающих повышенной термостойкостью, – в частности, полициануратных компози-

ций, которые широко применяются для получения высокотермостойких материалов. 

Использование модификаторов матрицы также позволяет значительно улучшить 

реокинетические свойства и жизнеспособность связующего [6–10]. Например, тепло-

стойкость полимерного материала характеризуется температурой стеклования, выше 

которой возможны изменения прочности, формоустойчивости и др. Присутствие 

наполнителя и его распределение по объему матрицы может привести к повышению 

деформационной устойчивости материала в области выше температуры стеклования. 

Предварительный анализ реологических свойств компонентов рецептур полимерных 

связующих и покрытий позволяет уже на стадии разработки материала оценить его 

технологические характеристики и параметры – продолжительность и кинетику отвер-

ждения, вязкость, пластичность, температуру совмещения с модификаторами, переход 

из одного физического состояния в другое (плавление, размягчение), концентрацион-

ные соотношения компонентов, теплостойкость. Процессам совмещения термопла-

стичных модификаторов различных классов с эпоксидными олигомерами на основе 

реологического поведения этих соединений посвящены работы [11–14]. В работе [15] 

представлены результаты подбора оптимального режима прессования  для стеклопла-

стиков на основе значений вязкости связующего в препреге. 

Данная работа представляет результаты реологических испытаний на начальных 

стадиях разработки пленочного кремнийорганического связующего, покрытия с гидро-

фобными свойствами на основе низкомолекулярного политетрафторэтилена (ПТФЭ), а 

также модельных композиций для изготовления выплавляемых моделей лопаток га-

зотурбинных двигателей (ГТД). 

 

Материалы и методы 

Реологические испытания образцов проводили на реометре AR2000ex (фирмы 

TA Instruments) – подробнее метод описан в работе [16]. 

Образцы кремнийорганического пленочного связующего исследовали в осцил-

лирующем режиме при динамическом изменении температуры в диапазоне 30–110°С с 

постоянной нагрузкой 1 Гц, а также при изотермической выдержке при 70°С с пере-

менной нагрузкой – от 0,1 до 100 Гц. 

Исследования образцов низкомолекулярных фторполимеров проводили в двух 

измерительных режимах: при динамическом нагреве в ротационном режиме в диапа-

зоне 70–200°С с постоянной скоростью сдвига 0,2 с
-1

 и в осциллирующем режиме в 

диапазоне температур 50–350°С с приложением нагрузки 0,1 и 1 Гц. 

Определение зависимости вязкости образцов модельных композиций проводили 

в ротационном режиме при динамическом изменении температуры от 50 до 150°С. 
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Результаты и обсуждение 

Кремнийорганические связующие 

Кремнийорганические олигомеры широко применяют в связующих для получе-

ния изделий различного назначения – защитных покрытий, слоистых конструкций, 

герметизирующих материалов и т. д., благодаря высокой теплостойкости, высоким ди-

электрическим свойствам, радиопрозрачности, водоотталкивающим свойствам и хими-

ческой стойкости [17–20]. 

Кремнийорганические полимеры (полисилоксаны) имеют в своем строении ато-

мы кремния, связанные кислородными мостиками. Из-за высокой гибкости полимер-

ных цепей и объемности подвижных атомов кремния межмолекулярные взаимодей-

ствия слабые. В результате это приводит к микрогелевому эффекту в отвержденных 

образцах с образованием редкосетчатой структуры. При повышении температуры мик-

рогели разрыхляются с сохранением механических свойств [18]. 

На рис. 1 представлена реологическая кривая образца пленочного кремнийорга-

нического связующего. Из первоначально полученных данных можно определить, при 

какой температуре происходит размягчение образца, происходят ли дополнительные 

взаимодействия внутри многокомпонентной системы, а по значению вязкости в диапа-

зоне температур 70–100°С оценить возможности связующего для использования его в 

различных технологических процессах получения композиционных материалов (про-

питка под давлением, формование и т. п.). В данном случае снижение значения вязко-

сти происходит плавно: от ~10
4
 Па·с при комнатной температуре до 1 Па·с при 100°С. 

Образец остается гомогенным с увеличением температуры, размягчается до расплава; 

расслоения или выделения каких-либо компонентов системы не наблюдается; при 

охлаждении образец остается мягким, сохраняя свою форму. 

 
 

Рис. 1. Реологическая кривая кремнийорганического связующего в динамическом режиме 

изменения температуры 

 

Математическая обработка пересчета частоты приложенной нагрузки в скорость 

сдвига проводилась с помощью установленного программного обеспечения по правилу 

Cox-Merz. Этот способ расчета устанавливает зависимость между динамической вязко-

стью (η), установившейся в режиме сдвига, и комплексной вязкостью ln[η]. В диапазоне 

малых сдвигов (до 10 с
-1
) отсутствует изменение общего значения вязкости (рис. 2). В 

области большого сдвига (˃10
2
 с

-1
) такая зависимость появляется – значения вязкости 
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растут с увеличением скорости сдвига. Такое поведение течения полимеров характерно 

для дилатантных систем, когда происходит расширение материала за счет уменьшения 

плотности молекулярной сетки при сдвиге, что приводит к повышению сопротивления 

сдвига и росту вязкости [21]. Подобное поведение, присущее высококонцентрирован-

ным суспензиям, имеет название «сдвиговое утолщение», которое характерно для ке-

рамических суспензий. 

 

 
 

Рис. 2. Зависимость динамической вязкости образца кремнийорганического связующего от 

скорости сдвига при температуре 70°С 

 

На рис. 3 представлена зависимость напряжения сдвига от скорости сдвига об-

разца кремнийорганического связующего. В области малых значений скорости сдвига 

наблюдается проявление так называемого предела текучести полимеров – это то 

напряжение, при котором в системе начинается течение, т. е. происходит разрушение 

поперечных физических связей. По своим физическим характеристикам и способу по-

лучения исследуемый образец пленочного кремнийорганического связующего прояв-

ляет свойства студня: чем выше предел текучести, тем прочнее поперечные связи меж-

ду полимерными молекулами. В данном случае значение напряжения сдвига ~50 Па 

характеризует материал как гелеподобную структуру с вязкоупругим поведением. 

 
Рис. 3. Кривая течения образца кремнийорганического связующего при температуре 70°С 



Полимерные  материалы 

 

 

ТРУДЫ  ВИАМ  №11 (71)  2018                                                                                                                        39 
 

О механических свойствах полимерных систем в текучем состоянии можно су-

дить по результатам динамических исследований, при которых полимеры подвергают-

ся циклическому деформированию и нагружению. На основании получаемых данных 

строят релаксационные спектры, по анализу которых можно охарактеризовать измене-

ния, которым подвергается полимер в результате различных воздействий [22]. Однако 

уже по первичным данным возможно охарактеризовать вязкоупругое поведение образ-

ца в зависимости от температуры. 

 

 
 

Рис. 4. Температурные зависимости модулей упругости и потерь, а также тангенса угла ме-

ханических потерь для кремнийорганического связующего 

 
На рис. 4 представлены температурные зависимости модулей упругости и по-

терь, а также тангенса угла механических потерь исследуемого кремнийорганического 
материала. Вид зависимостей, показанных на рис. 4, характеризует вязкоупругое поведе-
ние сшитого полимера. Исходя из ранее рассмотренных экспериментальных данных – 
степень сшивки невысокая. 

 
Низкомолекулярные политетрафторэтилены 

Политетрафторэтилены (ПЭТФ) – класс полиолефинов, в которых атомы водо-
рода заменены на атомы фтора, этим материалам присущи высокая гидрофобность, 
биосовместимость, химическая устойчивость, термостойкость. Существенным недо-
статком ПТФЭ является высокая молекулярная масса, ограничивающая области их 
применения. Один из способов решения данной проблемы – теломеризация, которая 
позволяет получать низкомолекулярные ПТФЭ с заданными свойствами [23], которые 
нашли применение в гидрофобных покрытиях. 

Способность полимеров переходить в различные фазовые состояния под дей-
ствием температуры имеет большое значение при их переработке. Полимеры из стек-
лообразного состояния переходят в высокоэластическое, а затем в вязкотекучее. По-
добный фазовый переход полимера хорошо обнаруживается термомеханическим мето-
дом при определении зависимости деформации (в данном случае модуля упругости) от 
температуры. Термомеханические кривые кристаллических полимеров отличаются от 
кривых для аморфных полимеров – высокоэластическое состояние отсутствует, поли-
мер переходит из кристаллического состояния непосредственно в вязкотекучее. 
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По результатам испытаний сухих образцов теломеров тетрафторэтилена (ТФЭ), 

полученных из растворов в ацетоне, хлористом метилене и фреоне 113 построены тер-

момеханические кривые – зависимости модуля упругости от температуры – при двух 

значениях скорости сдвига 0,62 и 6,2 с
-1

 (рис. 5). Образец теломера ТФЭ в ацетоне  

(рис. 5, а) показывает реологическую стабильность на протяжении длительного нагрева – 

вплоть до 225°С. В диапазоне температур 225–275°С происходит частичное испарение 

аморфной фазы полимера и начинается его плавление, а при температуре ˃240°С мате-

риал практически полностью плавится, значительно теряя в массе. Для образца теломе-

ра ТФЭ в хлористом метилене (рис. 5, б) наблюдается та же картина, однако темпера-

турный диапазон плавления полимера сдвигается в более высокотемпературную  

область – выше 250°С. 

 

 
 

Рис. 5. Термомеханические кривые образца теломера тетрафторэтилена в ацетоне (а),  

хлористом метилене (б) и во фреоне 113 (в) при скоростях сдвига 0,6 (1) и 6,2 с
-1

 (2) 
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Наиболее интересное поведение проявляет третий образец – теломер ТФЭ во 
фреоне 113 (рис. 5, в). Зависимости модуля упругости от температуры при двух скоро-
стях сдвига (0,6 и 6,2 с

-1
) имеют различный характер. Такое поведение термомеханиче-

ских кривых свидетельствует о полимолекулярном распределении полимера. Это объ-
ясняется тем, что фракции полимера с различными молекулярными массами переходят 
в вязкотекучее состояние при разных температурах. При температуре ˃300°С происхо-
дит испарение низкомолекулярных аморфных фракций и начинается плавление кри-
сталлических фракций. Происходит переход полимера в высокоэластическое состояние 
(значения реологических параметров остаются довольно высокими, их резкого сниже-
ния не происходит), которое наблюдается визуально, – он становится мягким, однород-
ным по составу, парафиноподобным, хорошо держит форму, не хрупкий. 
 

Модельные композиции 
В настоящее время наиболее распространенным методом получения сложных 

литых деталей является литье по выплавляемым моделям, которое позволяет получать 
отливки различной сложности. К модельным составам – полимерным многокомпо-
нентным системам – предъявляется ряд требований. С точки зрения реологических ха-
рактеристик основными параметрами являются: температура размягчения (в диапазоне 
50–70°С), невысокая температура плавления (до 100°С), высокая текучесть расплава 
(для точного заполнения формы и полного удаления композиции из формы), однород-
ность, возможность многократного использования состава [24, 25]. 

Анализ научно-технической литературы показывает, что в состав подобных 
композиций могут входить различные органические соединения, легко выплавляемые 
из оболочки формы. На начальном этапе при разработке модельной композиции прове-
ли реологические испытания ряда образцов на основе различных углеводородных смол 
и сравнили результаты с импортным аналогом (рис. 6). Для модельных композиций 
(МК) использовали следующие синтетические смолы: 

– МК-1 – нефтеполимерная «А»; 
– МК-2 – алифатическая «5-100»; 
– МК-3 – алифатическая «100L». 
 

 
Рис. 6. Вид реологических кривых при динамическом нагреве образцов модельных компо-

зиций МК-1 (1), МК-2 (2), МК-3 (3) на основе различных углеводородных смол и импортного 

аналога (4) 
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Как видно из данных рис. 6, реологическое поведение образцов имеет общий ха-

рактер – плавное снижение вязкости с увеличением температуры. На графиках наблю-

даются три характерных диапазона температур: до 75°С, интервал 75–95°С и выше 

95°С. Участок температур, при которых значение вязкости достигает 1 Па·с, соответ-

ствует переходу образцов из твердого в жидкое состояние. Сравнение с реологической 

кривой импортного аналога (рис. 6, кривая 4) показывает, что образцы  отечественных 

составов более твердые, их размягчение наступает более медленно, поэтому их переход 

в жидкое состояние происходит при температуре на 10°С выше. Следует отметить, что 

состав на основе нефтеполимерной смолы (МК-1) лишь размягчается, оставаясь в рас-

плавном состоянии, поэтому эта композиция не рекомендована при использовании в 

литье по выплавляемым моделям. 

 

 
Рис. 7. Вид реологических кривых при динамическом нагреве образцов модельных  

композиций МК-2 с различным удельным размером наполнителя (а) и его концентрацией (б)  

в сравнении с импортным аналогом 

 

Реологические кривые модельных образцов на основе углеводородной смолы 

«5-100» с различным удельным размером наполнителя: 1460 (кривая 1) и 590 см
2
/г 

(кривая 2) представлены на рис. 7, а. Показаны также результаты реологических иссле-

дований образцов с различной концентрацией наполнителя (рис. 7, б). Сравнивая со-

ставы этих модельных рецептур можно предположить, что уменьшение размера частиц 

приводит к снижению значений вязкости в 5–10 раз в диапазоне температур до 90°С, 

при этом на значения вязкости также влияет и концентрация наполнителя. Содержание 

40% наполнителя в композиции является критическим, выше него наблюдается повы-

шение значения вязкости в 3–4 раза в диапазоне температур 70–85°С. Таким образом, 

варьирование концентрации и размера частиц наполнителя позволяет выбрать наиболее 

технологичный модельный состав. 

 

Заключения 

Таким образом, в данной работе показаны возможности применения реологиче-

ского метода исследований для предсказания поведения разрабатываемых материалов 

различного назначения. 
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Для кремнийорганического связующего установлен характер реологического 

поведения (вязкоупругий гелеподобный материал с невысокой степенью сшивки), оце-

нены физические характеристики – температура размягчения, однородность по составу. 

Для низкомолекулярных тетрафторэтиленов установлены температурные диапа-

зоны по термостойкости образцов, определена температура фазового перехода из твер-

дого в расплавное состояние. 

Для модельных композиций проведен сравнительный анализ отечественных об-

разцов на основе различных углеводородных смол с импортным аналогом, а также 

установлено влияние размера наполнителя на реологическое поведение композиций. 
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