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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本标准使用翻译法等同采用ISO18766:2014《硫化橡胶或热塑性橡胶 低温试验 概述与指南》。
本标准由中国石油和化学工业联合会提出。
本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会(SAC/TC35)归口。
本标准起草单位:双星集团有限责任公司、徐州徐轮橡胶有限公司、山东玲珑轮胎股份有限公司、

常州毅立方圆复合材料科技有限公司、贵州轮胎股份有限公司、江苏明珠试验机械有限公司、赛轮集团

股份有限公司、北京橡胶工业研究设计院有限公司。
本标准主要起草人:郭菲、韦帮风、刘练、张丽杰、路官山、张美玲、闫毅、尹智、吕强、朱牧之、周天明、

侯晓倩、谢君芳、孙斯文。
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硫化橡胶或热塑性橡胶 低温试验
概述与指南

1 范围

本标准给出了硫化橡胶和热塑性橡胶低温性能测试方法的概述与指南。
本标准适用于理解各种低温性能的意义,有助于选择适当的测试方法。

2 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

2.1
低温试验 lowtemperaturetest
在低于标准实验室温度的条件下测量各项性能的试验。

3 低温试验类型

3.1 概述

随着温度降低,橡胶的硬度逐渐增加,最终呈现又硬又脆的状态,而且因外力导致形变的恢复变得

更加缓慢。橡胶变硬变脆的点就是玻璃化转变点。任何物理测试都可以在低温下进行,对于某些特定

目的,有必要根据实际应用关注一些性能随温度降低而变化的情况,这些性能包括:拉伸强度、动态模

量、回弹性和电阻率等。常用差示扫描量热法(DSC)或动态热力学分析法(DMTA)来测定玻璃化转变

温度(Tg)。在此应注意,Tg 的测量取决于所使用的测试频率,“快速”测试产生的Tg 比“慢速”测试的

更高。详细信息可参考文献[6]。
为方便实际应用,已经开发了一些特定的低温测试程序来测量这些行为的一般趋势,并已广泛地标

准化。
这些低温测试可分为以下几类:
———刚性变化;
———脆性点;
———恢复率(压缩恢复和拉伸回缩)。
此外,某些橡胶,如天然橡胶、氯丁橡胶,在低温下由于部分结晶而变得僵硬。这是一个渐变的过

程,历时数天或数周。但是,这种结晶过程对于每种聚合物来说,在某一特定的温度下又会显得非常迅

速,例如,天然橡胶在-25℃下结晶得非常快。因此,用来测定结晶效应的那些试验,就必须测定低温

下“老化”一段时间后的刚性或回缩性能的变化情况。

3.2 刚性变化

历史上,在使用热分析仪之前,低温下测量拉伸或压缩模量比较困难,且成本高。虽然在常温下很

少用扭转试验来测定刚性,但是当温度降低时用它来测量刚性的变化则很方便。该橡胶测试方法在

ISO1432中被称为吉门试验,规定使用扭转钢丝提供扭矩将试样进行扭转,测量的刚性与对应温度为
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函数关系。测量可以在液体或气体环境中进行,升温方式可用间隔升温或连续升温。原则上,这些可选

方式产生的结果相同。
结果表示为温度,该温度点对应相对模量(相对于23℃)为2、5、10和100。如需要,可以计算在任

一温度下的表观刚性扭转模量,但因其取决于测试条件,所以不应被视为绝对值。
随着现代带有环境试验箱试验机的发展,特别是动态热力学分析仪,采用较常用的变形模式,在常

温条件下和高温条件下获得的变形测试数据比较匹配。但ISO1432方法仍被广泛使用。

3.3 脆性温度点

ISO812标准中描述了一种测定材料脆性温度点的方法。用单悬臂装置冲击试样,冲击头速度为

2m/s。结果为通过或失败,试样出现任何裂纹或断裂都为失败。可以使用各种形式的仪器,测试可以

在液体或气体介质中进行,原则上结果相同。
规定了两个测试程序:脆性温度的测定和50%脆性温度的测定。前者给出了没有任何试样产生破

坏的最低温度,后者是确定有50%的试样发生破坏时的温度。50%脆性温度方法重现性较好,但需要

较多的试样。为规范使用,本测试可以作为规定温度下通过性判定程序。

3.4 低温恢复试验

测量低温下的变形恢复最直接的方法是压缩变形或拉伸形变试验,ISO815-2中给出了压缩恢复

的试验方法。从本质上讲,它是常规的压缩变形试验,但该方法要求将压缩试样在规定的低温条件下卸

载并恢复。
虽然原理简单,但是由于需要在低温环境下卸载并测试试样的恢复情况,该试验实际操作是相当困

难的。该测试影响因素较多,需用专用的测试装置。
另一种基于拉伸恢复的试验方法被称作低温回缩试验(TR试验),该试验方法被广泛应用,

ISO2921详细介绍了该方法。将拉伸试样放入低于玻璃化转变温度的传热介质中,将温度逐渐升高。
随着温度升高,试样逐渐恢复。根据温度-回缩率曲线图,得到与10%、30%、50%、70%回缩率相对应

的温度点。这种结果表示方法在原理上与吉门刚性试验相似。

3.5 结晶

原则上,任何低温试验均可用来研究结晶效应,只要将试样在低温下放置的时间比标准试验长得多

就可以。大部分标准方法都可以使用这样的条款,例如,TR测试标准。ISO3387是一个基于硬度测试

的标准。规定将试样置于低温箱内保持一段时间后,立即测量试样的硬度。放置时间通常为24h和

168h。该方法与低温下测试压缩变形一样,在低温下操作试验较为困难。但由于硬度测定对硫化胶、
未硫化胶都适用,这也是采用硬度试验方法的一个原因。而其他低温测试方法都不适用于未硫化橡胶。

4 低温试验的意义

由于结果取决于特定的试验条件,没有一个低温测试的标准可以获得绝对值结果。不同条件得到

不同的结果。因此,测试结果仅表示该产品大致的低温性能,并不能准确反映该产品特性。然而,在吉

门试验和TR试验中,测量的结果实质上是表征属性的变化,这是由于该类试验与条件的关联较小。
因此,不同的测试方法表征产品不同的低温性能,各种方法互为补充。具体使用哪种测试方法,取

决于相关联的使用场合。例如:仅考察剩余弹性,可以使用脆性温度测试方法;如考察密封制品的变形

恢复性能,使用压缩变形或TR测试方法关联性较好。如前所述,与标准化低温试验中的特性相比,其
他特性可能更适合于特定的环境。
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5 试验比较

虽然不同的测试方法测量样品不同的低温性能,但是常见的问题是如何对试验结果进行比较。关

于探讨各试验方法间比较的文献见参考文献[6]。应该指出,虽然所有试验用的胶料等级并不总是相同

的,但是在相似的测量之间(如硬度和吉门模量)或相同刚度程度[如脆性和TR10或T10(吉门)]的测

量之间期待显示出合理的相关性。
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