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динамического модуля упругости при нагревании. Изготовлены образцы, проведены ис-
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Введение 
Значение полимерных композиционных материалов (ПКМ) в современной про-

мышленности, науке и технике достаточно трудно переоценить [1–4]. Они эксплуати-

руются во многих областях промышленности, причем основным типом используемых 

ПКМ являются композиты на основе термореактивных матриц. 
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Ускоренное развитие современной авиационной техники требует разработки но-

вых композиционных материалов, способных работать в экстремальных условиях при 

воздействии повышенных температур. К подобным материалам относятся ПКМ на ос-

нове современных расплавных эпоксидных связующих. Данное направление успешно 

развивается как за рубежом, так и на территории Российской Федерации. В НИЦ «Кур-

чатовский институт» – ВИАМ на основе расплавных эпоксидных связующих разрабо-

тана широкая номенклатура препрегов, применяемых в изделиях авиационной техники. 

Полимерные композиционные материалы должны обладать способностью со-

противляться воздействию внешних нагрузок, которые возникают в момент эксплуата-

ции, и при этом не разрушаться. Волокнистые наполнители в ПКМ определяют меха-

нические свойства, а матрица сохраняет эти свойства при разных температурах. Когда 

матрицу нагревают, она переходит из стеклообразного в высокоэластическое состоя-

ние, а это в свою очередь влияет на механические свойства материала. В связи с этим 

термомеханические свойства определяют диапазон безопасной эксплуатации ПКМ и 

изделий из них. Для того чтобы изделия из ПКМ оставались жесткими при одновре-

менном воздействии нагрузки и температуры, они должны иметь определенное значе-

ние теплостойкости [5–12]. Определить теплостойкость возможно с помощью темпера-

туры стеклования (точка Tg) [13], значение которой используют, когда необходимо 

определить область применения новых ПКМ, т. е. диапазон температур, при которых 

будет работать материал, а также при разработке технологических процессов изготов-

ления и др. [14]. Температура стеклования указывает на предельную рабочую темпера-

туру полимерной матрицы в композиционном материале. Это граница перехода ее из 

стеклообразного состояния в высокоэластическое при нагревании. Наиболее часто 

ПКМ используют, когда полимерная матрица находится в стеклообразном состоянии, 

поэтому температура стеклования является одной из важных характеристик, определя-

ющих максимальную температуру эксплуатации таких материалов. 

Для определения температуры стеклования можно использовать температурную 

зависимость любого свойства, связанного с тепловым движением звеньев цепи полиме-

ра – например, изменение удельного объема, удельной теплоемкости, тангенса угла ди-

электрических потерь, коэффициента диффузии, коэффициента газопроницаемости, 

величины деформации [15]. Наиболее распространенными и относительно простыми 

методами измерения температуры стеклования являются дифференциальная сканиру-

ющая калориметрия (ДСК), термический механический анализ (ТМА) и динамический 

механический анализ (ДМА), которые чувствительны к переходу из стеклообразного в 

высокоэластическое состояние в приблизительном соотношении 1:10:100. 

Существует большое количество публикаций, связанных со сравнительным 

определением температуры стеклования методами ДМА, ТМА и ДСК как на матрицах, 

так и на ПКМ. В работе [16] проведены сравнительные измерения температуры стекло-

вания отвержденного связующего и ПКМ на его основе и установлено, что определяе-

мое значение этой температуры зависит от используемого метода измерения. Однако 

наиболее широкое распространение для определения температуры стеклования в ПКМ 

на основе термореактивных матриц получил метод ДМА, который позволяет оценивать 

теплостойкость в поперечном сечении элементарного образца с учетом адгезии между 

волокном и матрицей. Методами ДМА определяют компоненты комплексных модулей 

упругости E или сдвига G при периодических (синусоидальных) изгибных или кру-

тильных колебаниях стержней из ПКМ на частоте 10
–1
–10

3
 Гц [15]. С помощью ДМА-

анализаторов типа DMA 2980 в образцах ПКМ способом трехточечного изгиба возбуж-

дают периодические деформации вида 
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ε = ε0 ∙ sinωt,        (1) 
где ε – деформация в момент времени t; ε0 – максимальная деформация; ω – круговая частота. 

 

Величины модулей E′ и E′′ определяют комплексный динамический модуль 

упругости E материала, который представляют в виде 
 

E = E′ + iE′′.       (2) 

 

Действительная часть E′ комплексного модуля упругости известна как динами-

ческий модуль упругости или модуль накопления, так как она соответствует измене-

нию потенциальной энергии при периодических деформациях. Мнимую часть E′′ назы-

вают модулем потерь, поскольку она связана с энергией, переходящей в теплоту при 

колебаниях [15]. 

Плоский прямоугольный образец помещают в прибор для ДМА и подвергают 

его колебаниям с номинальной частотой 1 Гц и нагреву со скоростью 5 °С/мин. В целях 

сопоставления результатов для различных образцов используют одинаковую частоту 

нагружения и скорость нагрева. Температуру стеклования в методе ДМА определяют 

как температуру, при которой наблюдается значительное снижение значений динами-

ческого модуля упругости Е′ [15]. 

Для определения температуры стеклования методом ДМА существует ряд оте-

чественных и зарубежных стандартов. Однако из-за того, что стеклование (застекловы-

вание или расстекловывание) является релаксационным процессом, имеющим опреде-

ленные временны е границы, возникает проблема точного определения точки перехода. 

Например, в ГОСТ Р 56753–2015 (который является модифицированным по отноше-

нию к международному стандарту ИСО 6721-11:2012) температуру стеклования опре-

деляют как температуру точки перегиба на кривой модуля упругости в области перехо-

да стеклования (рис. 1, точка 1). 
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Рис. 1. Температурные зависимости изменения механических характеристик: 1 – точка пере-

гиба на кривой модуля упругости; 2 – пик на кривой модуля потерь; 3 – пик на кривой тангенса 

угла механических потерь; 4 – начало перехода на кривой модуля упругости; 5 – экстраполиро-

ванное начало перехода на кривой модуля упругости; 6 – экстраполированное окончание пере-

хода на кривой модуля упругости; 7 – окончание перехода на кривой модуля упругости;  

Е′ – динамический модуль упругости; Е″ – модуль потерь; tgδ – тангенс угла механических по-

терь [15] 
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По ГОСТ Р 57739–2017 [17], модифицированному по отношению к стандарту 

ASTM D7028-07, и в стандарте ASTM E1640-09 температура стеклования определяется 

как экстраполированное начало перехода на кривой модуля упругости (рис. 2, точка Tg). 
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Рис. 2. Определение температуры стеклования (Тg) методом динамического механического 

анализа и пика тангенса угла механических потерь: 1 – график логарифма динамического мо-

дуля упругости Е′; 2 – график тангенса угла механических потерь tgδ; Tt – температура пика 

тангенса угла механических потерь [17]  

 
Таким образом, значения температуры Тg, определенные по ГОСТ Р 57739–2017 

и ГОСТ Р 56753–2015, будут отличаться. В ГОСТ Р 57739–2017 температура стеклова-
ния определяется как экстраполированное начало перехода на кривой модуля упруго-
сти и характеризует начало перехода из стеклообразного в высокоэластическое состоя-
ние образца, а в ГОСТ Р 56753–2015 температура стеклования определяется в точке пе-
региба на кривой модуля упругости и характеризует середину перехода из стеклооб-
разного в высокоэластическое состояние образца. Далее в работе будет использована 
методика определения температуры Тg как экстраполированное начало перехода на 
кривой модуля упругости по ГОСТ Р 57739–2017. 

Значения температуры Тg, определенные методом ДМА, широко используются 
при разработке новых полимерных связующих и ПКМ: они приводятся в технических 
описаниях (datasheet) зарубежных фирм-производителей композиционных материалов 
(Hexcel, Cytec, TenCate), применяются разработчиками для определения верхней гра-
ницы диапазона температур эксплуатации ПКМ, по сохранению значений температуры 
Тg полимерной матрицы или ПКМ делаются выводы о работоспособности материала 
после длительного воздействия высоких температур/влажности. 

Помимо различий в стандартах для определения температуры стеклования мето-
дом ДМА, накопленный опыт определения этой температуры в полимерных матрицах 
на основе отверждающихся синтетических смол и ПКМ на их основе позволяет выде-
лить две основные температурные зависимости:  

– равномерное снижение значений динамического модуля упругости при нагревании 

(рис. 3); 

– незначительное снижение значений модуля упругости до начала расстекловывания 

с последующим резким падением после начала перехода на кривой модуля упругости 

(рис. 4). 
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Рис. 3. Температурная зависимость равномерного снижения динамического модуля упругости 

при нагревании при частоте нагружения 1 Гц 
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Рис. 4. Температурная зависимость незначительного снижения модуля упругости до начала 

расстекловывания с последующим резким падением после начала перехода на кривой модуля 

упругости при частоте нагружения 1 Гц 

 

При столь различном характере снижения значений динамического модуля 

упругости при нагревании, определенная таким образом температура Тg не в полной 

мере отражает теплостойкие свойства полимерной матрицы и может ввести в заблуж-

дение как разработчика, так и потребителя. Данные особенности поведения динамиче-

ского модуля упругости связаны с химической и физической структурой полимера. Из-

вестно несколько факторов, обусловленных химической или физической структурой 

сетчатых полимеров, существенно влияющих на характер снижения значения модуля 

упругости при нагревании и их температуру Тg: молекулярная масса участка полимер-

ной цепи между узлами сетки и частота узлов, жесткость или обратная ей величина – 

гибкость полимерных цепей, а также различные факторы, связанные со свободным 

объемом в структуре полимера и наличием петель и свободных концов в структуре по-

лимерной сетки. 
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Цель данной работы – изучение зависимости механических характеристик от 

динамического модуля упругости, определяемого методом ДМА, для эпоксидных мат-

риц с различным характером снижения значений Е′ при нагревании. 

 
Материалы и методы 

В качестве объектов исследования выбраны два максимально аналогичных эпок-

сидных связующих расплавного типа, пригодных для препреговой технологии перера-

ботки с близкими значениями температуры Тg, но с различным характером снижения 

значений динамического модуля упругости при нагревании. Первое связующее марки 

ВСЭ-34 (ТУ 1-595-12-1424–2014) применяется для изготовления ПКМ, рекомендован-

ных к эксплуатации в интервале температур от –60 до +100 °С длительно (в течение 

1000 ч). Второе связующее – экспериментальная композиция под условной маркой 

НКЛ-23 – рекомендуется на рабочую температуру от –60 до +120 °С в течение 2000 ч. 

В качестве метода оценки температуры Тg для полимерных матриц применяли 

метод ДМА по ГОСТ Р 57739–2017 (ASTM E1640-09) на термомеханическом динами-

ческом анализаторе DMA 242C.  

Испытания при растяжении проводили по ГОСТ 11262–2017 на универсальной 

разрывной машине, предназначенной для квазистатических испытаний образцов мате-

риалов, с номинальной силой 5 кН, электромеханическим приводом и тензорезистор-

ным датчиком силы, размещенным на траверсе. 

Образцы изготавливали в блок-форме (рис. 5) с последующей механической об-

работкой (подробно преимущества метода изготовления подобных образцов для высо-

ковязких расплавных связующих описаны в работе [18]). Все образцы изготавливали из 

полимерных блоков, отлитых и отвержденных за одну технологическую операцию из од-

ной партии для каждого связующего. Для связующих ВСЭ-34 и НКЛ-23 разработаны ре-

жимы заливки и отверждения в блок-форме, а затем по ним изготовлены полимерные бло-

ки, из которых на отрезном станке Brilliant с водяным охлаждением нарезаны образцы. 

Выбранный метод изготовления позволил получить бездефектные образцы из 

полимерных матриц связующих ВСЭ-34 и НКЛ-23 с отклонениями по геометрическим 

размерам, не превышающими 0,005 мм. Качество изготовления таких образцов являет-

ся важным аспектом в получении экспериментальных данных для выполнения целей, 

поставленных в данной работе. 

 

 
Рис. 5. Блок-форма для изготовления образцов из полимерных связующих 
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Испытания при растяжении проводили на образцах в форме лопаток в соответ-

ствии с ГОСТ 11262–80, определение температуры стеклования – на плоских образцах 

размером 50×10×2 мм. 

Работа выполнена с использованием оборудования ЦКП «Климатические испы-

тания» НИЦ «Курчатовский институт» – ВИАМ. 

 

Результаты и обсуждение 

По ГОСТ Р 57739–2017 (ASTM E1640-09) проведены испытания образцов с по-

мощью метода ДМА, полученные данные представлены на рис. 6. 
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Рис. 6. Кривые динамического механического анализа для связующих НКЛ-23 (1) и ВСЭ-34 

(2) при скорости нагрева 5 °С/мин 

 

Видно, что определяемая таким образом температура стеклования для связую-

щего НКЛ-23 на 10 °С больше, чем у связующего ВСЭ-34, что, по сути, могло бы ука-

зывать на то, что матрица связующего НКЛ-23 обладает большей теплостойкостью. 

Однако, если принять значения динамического модуля упругости при комнатной тем-

пературе как исходные, то можно отметить, что при температуре Тg сохранение значе-

ния Е′ для связующего НКЛ-23 составляет 43 %, а для связующего ВСЭ-34: 69 %. Такая 

же тенденция наблюдается, например, при температуре 120 °С – сохранение значений 

динамического модуля упругости составило для связующего НКЛ-23: 70 %, а для свя-

зующего ВСЭ-34: 85 %. Подобная картина наблюдается вплоть до температуры Тg свя-

зующего ВСЭ-34, после которой динамический модуль упругости резко снижается. 

Сравнение полученных значений экстраполированного начала перехода с точкой пере-

гиба на кривой приведено в табл. 1. 
 

Таблица 1 

Сравнение значений экстраполированного начала перехода 

с точкой перегиба на кривой для полимерных матриц ВСЭ-34 и НКЛ-23 

Полимерная матрица ВСЭ-34 НКЛ-23 

Температура стеклования по ГОСТ Р 56753–2015 (ISO 6721-11:2012), 

определяемая как температура точки перегиба на кривой модуля 

упругости в области перехода к стеклованию, °С  

164 189 

Температура стеклования по ГОСТ Р 57739–2017 (ASTM D7028-07) 

и ASTM E1640-09, определяемая как температура экстраполирован-

ного начала перехода на кривой модуля упругости, °С 

157 167 
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Температура стеклования, определяемая по ГОСТ Р 56753–2015, больше, чем 
температура стеклования, определяемая по ГОСТ Р 57739–2017, на 7 и 22 °С для свя-
зующих ВСЭ-34 и НКЛ-23 соответственно. Из полученных данных можно сделать вы-
вод, что разница в определяемой температуре стеклования в зависимости от стандарта 
зависит от характера снижения динамического модуля упругости.  

Для более наглядной оценки снижения динамического модуля упругости при 
нагревании построены температурные зависимости (рис. 7). 
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Рис. 7. Сохранение значений модуля упругости при нагревании со скоростью 5 °С/мин  для 
связующих НКЛ-23 (1) и ВСЭ-34 (2) 

 
Температурные зависимости снижения динамического модуля упругости Е′ с 

высокой степенью достоверности отражают теплостойкие характеристики полимерных 
матриц и позволяют прогнозировать упруго-прочностные свойства полимерных матриц 
при определении температуры эксплуатации. 

Для проверки полученных данных о характере снижения значений динамическо-
го модуля упругости проведены статические испытания на определение модуля упру-
гости и прочности при растяжении при температуре 20 и 120 °С. Результаты представ-
лены в табл. 2. 

 
Таблица 2 

Термомеханические свойства образцов связующих ВСЭ-34 и НКЛ-23 
при различных температурах (приведены средние значения характеристик 

по пяти образцам, коэффициент вариации не превышал 5 %) 

Связующее 
Температура 
стеклования 

Тg, °С 

Динамический модуль 
упругости, ГПа 

Модуль упругости 
при растяжении, ГПа 

Прочность при  
растяжении, МПа 

при температуре, °С 

Тg 25 120  25  120  25  120  

ВСЭ-34 157 2,4 3,5 2,9 3,4 2,9 75 45,5 

НКЛ-23 167 1,3 3,1 2,2 3,0 2,2 79 41,6 

 
Модули упругости, определяемые при растяжении для связующих ВСЭ-34 и 

НКЛ-23, практически соответствуют динамическим модулям упругости, определяемым 
методом ДМА (скорость нагрева 5 °С/мин), как при 25, так и при 120 °С (рис. 8).  
Сохранение значения модуля упругости при растяжении при 120 °С для связующего 
ВСЭ-34 составило 85 %, а для связующего НКЛ-23: 73 %. Сохранение прочности при 
растяжении при 120 °С для связующего ВСЭ-34 составило 61 %, а для связующего 
НКЛ-23: 53 %. Полученные значения характеризуют теплостойкость матрицы ВСЭ-34 
при 120 °С выше, чем аналогичное свойство матрицы НКЛ-23 (по абсолютным значе-
ниям и сохранению значений модуля упругости при нагревании до 120 °С), при том, 
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что при определении температур стеклования матрица НКЛ-23 будет считаться более 
теплостойкой, так как ее температура стеклования больше, чем у матрицы ВСЭ-34 на 
10 °С. Полученные результаты испытаний позволяют расширить возможности приме-
нения метода ДМА для определения теплостойких характеристик полимерных матриц 
и ПКМ на их основе, что позволит сократить объем испытаний и сроки разработки но-
вых полимерных матриц. 
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Рис. 8. Сравнение динамического модуля упругости Е′ (■) и модуля упругости при растяже-
нии Е (■) матриц на основе связующих ВСЭ-34 и НКЛ-23 

 

Заключения 
Результаты проведенной работы показывают, что получившая широкое распро-

странение характеристика ‒ температура стеклования Тg, определенная методом ДМА, 
в некоторых случаях может вводить в заблуждение потребителя или разработчика ма-
териала. При оценке этой характеристики важной особенностью является методика 
(или стандарт), по которой проводят определение температуры Тg. 

Для более детальной оценки теплостойких характеристик полимерных связую-
щих необходимо анализировать зависимость снижения динамического модуля упруго-
сти от температуры. Данный подход позволит более точно прогнозировать теплостой-
кие характеристики ПКМ еще на этапе разработки полимерного связующего. 

Установлено, что значения динамического модуля упругости эпоксидных мат-
риц, определяемые методом ДМА при номинальной частоте 1 Гц и скорости нагрева 
5 °С/мин, близки по значению к значениям модуля упругости эпоксидных матриц, 
определяемых при испытании на растяжение. 

Авторский коллектив продолжит работу по определению значений динамиче-
ского модуля упругости Е′ методом ДМА на образцах ПКМ с последующим сравнени-
ем их со значениями модуля упругости при растяжении, а также по оценке длительного 
влияния внешних воздействующих факторов на определяемый методом ДМА характер 
снижения динамического модуля упругости Е′. 
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