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Введение

Для негорючих теплоизоляционных (ТИЗ) материалов 
независимо от области (и возможности) их применения 
в России определяют только один показатель пожарной 
опасности [1]. В то же время зарубежные производители 
в сопроводительной документации для таких материалов 
приводят ряд показателей, характеризующих область их 
применения. В частности, наряду с технологическими ха­
рактеристиками (плотность, коэффициент теплопроводно­
сти и др.) для применяемых в строительстве (например, для 
противопожарных преград, огнестойких перегородок, 
для утепления фасадов зданий, а также теплоизоляции труб 
и тепловых агрегатов и особенно для огнезащиты) материа­
лов указывают показатели, определяющие максимальные 
температуры их эксплуатации и предельные температуры 
потери свойств -  температуры спекания.

В настоящее время отсутствуют методы прогноза, по­
зволяющие прямо на объекте или путем отбора проб менее 
30 г выполнить оценку качества теплоизоляционного или 
теплоогнезащитного материала. Метод термического анали­
за (ТА) дает возможность получить данные на микрообраз­
цах, отбор которых (из-за малой массы (порядка 10 мг) и 
размера) позволяет практически не нарушать внешний вид 
поверхности конструкции.

Данная методика восполняет пробел в российской 
практике в области методов оценки стойкости к воздейст­
вию температуры, или «жаростойкости», ТИЗ материалов. 
Настоящая методика позволяет дать оценку характеристи­
ческих свойств ТИЗ материала -  получая необходимую ин­
формацию о показателях, влияющих на область его приме-
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нения, например, для огнезащиты, где важна максимальная 
температура, характеризующая жаростойкость, до которой 
материал выполняет функции огнезащиты.

Особенно важно получать данные для контроля ТИЗ 
материалов, примененных на путях эвакуации, теплоизоля­
ционных материалов в составе огнезащитных покрытий, 
обеспечивающих значительное повышение предела огне­
стойкости конструкций на ответственных объектах.

Методика оценки пожарной опасности теплоизоляци­
онных материалов методами термического анализа позволя­
ет решать следующие задачи:

- осуществить оценку и прогноз пожарной опасности и 
пожарно-технических показателей ТИЗ материала;

- установить значимые ТА характеристики для инстру­
ментальной идентификации волокнистых утеплителей -  
по виду и целевым показателям, в частности, по новому по­
казателю -  «жаростойкости»;

- выполнить оценку качества материала и установить 
его идентичность по жаростойкости;

- повысить качество и объективность приемки выпол­
ненных огнезащитных работ за счет использования контро­
ля с помощью комплексного термического анализа.

Применение методики поможет существенно повы­
сить объективность и достоверность установления качества 
теплоизоляционных материалов и средств огнезащиты на их 
основе. Такие задачи требуют решения при приемке объек­
тов огнезащиты, лицензионных проверках деятельности ор­
ганизаций, а также при сертификации, в том числе при про­
ведении инспекционного контроля (контроль качества вы­
полненных работ) и при проведении инспекций по контро­
лю соответствия применяемых на объектах материалов.
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Результаты использования методики позволят осуще­
ствлять научно-методическую помощь в организации:

-контроля качества теплоизоляционных материалов 
на объектах;

- входного контроля перед испытаниями на пожарную 
опасность;

-инспекционного контроля при сертификации про­
дукции;

- контроля соответствия применяемых на объектах те­
плоизоляционных материалов.

1. ОБЩ ИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

1.1. Данная Методика распространяется на теплоизо­
ляционные материалы, в том числе применяемые в качестве 
средств огнезащиты, подлежащие испытаниям на пожарную 
опасность или огнезащитную эффективность и (или) серти­
фикации в области пожарной безопасности.

1.2. Настоящая Методика устанавливает порядок, пра­
вила и методы испытаний и исследований.

1.3. Методика предназначена для специалистов испы­
тательных лабораторий (центров), организаций и предпри­
ятий, проводящих испытания продукции на пожарную 
опасность и оценку ее соответствия установленным требо­
ваниям, а также мониторинг состояния пожарной безопас­
ности объектов и инструментальный контроль качества ог­
незащитных работ.

1.4. Цель представленной Методики -  оценка пожар­
ной опасности и жаростойкости теплоизоляционных мате­
риалов, а также определение их соответствия установлен­
ным требованиям.
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1.5. Положения настоящей Методики рекомендованы 
к применению при испытаниях, сертификации и инспекци­
онном контроле продукции, изготавливаемой предприятия­
ми, юридическими и физическими лицами независимо 
от форм собственности и ведомственной подчиненности, 
а также ввозимой в Российскую Федерацию продукции, 
произведенной за рубежом.

1.6. В Методике применяются термины, приведенные 
в разд. 3 и соответствующих документах разд. 2.

2. НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В основе настоящей Методики лежат следующие до­
кументы:

Федеральный закон Российской Федерации от 22 июля 
2008 г. № 123-ФЗ «Технический регламент о требованиях 
пожарной безопасности» (в ред. Федерального закона 
от 10.07.2012 г. № 117-ФЗ).

СП 2.13130.2012. Система противопожарной защиты. 
Обеспечение огнестойкости объектов защиты.

ГОСТ Р 51293-99. Идентификация продукции. Общие 
положения.

ГОСТ Р 53293-2009. Пожарная опасность веществ и 
материалов. Материалы, вещества и средства огнезащиты. 
Идентификация методами термического анализа.

ГОСТ 30244-94. Материалы строительные. Методы 
испытаний на горючесть.

ГОСТ 17177-94. Материалы и изделия строительные 
теплоизоляционные. Методы испытаний.

ГОСТ 9.715-86. Материалы полимерные. Методы ис­
пытаний на стойкость к воздействию температуры.
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ГОСТ Р ИСО 5725-2002. Точность (правильность и 
прецизионность) методов и результатов измерений.

ГОСТ 9980.2-86. Материалы лакокрасочные. Отбор 
проб для испытаний.

ГОСТ 21553-76. Пластмассы. Методы определения 
температуры плавления.

ГОСТ 29127-91 (ИСО 7111-87). Пластмассы. Термо­
гравиметрический анализ полимеров. Метод сканирования 
по температуре.

ГОСТ Р 50779.11-2000. Статистические методы. Стати­
стическое управление качеством. Термины и определения.

ИСО 11358:1997. Пластмассы. Термогравиметрия (ГГ) 
полимеров. Общие требования.

ГОСТ 18124-2012. Листы асбестоцементные плоские. 
Технические условия.

3. ТЕРМИНЫ, ОПРЕДЕЛЕНИЯ, ОБОЗНАЧЕНИЯ 
И СОКРАЩ ЕНИЯ

3.1. Образец -  часть материала, которая используется 
для измерений и характеризуется составом, структурой, 
массой, объемом и другими свойствами.

3.2. Кривая нагревания -  запись температуры веще­
ства (образца), помещенного в среду, нагреваемую с регу­
лируемой скоростью, в зависимости от времени (T=J(t)).

3.3. Скорость нагревания (Р) — производная темпера­
туры по времени ф = dT/ dx).

3.4. Термический анализ (ТА) -  группа методов, 
объединяющая термогравиметрию, дифференциально­
термический анализ, дифференциально-сканирующую ка­
лориметрию и др.
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3.5. Термогравиметрия (ТГ) -  метод термического 
анализа, при котором регистрируется изменение массы об­
разца в зависимости от температуры или времени при на­
гревании в заданной среде с регулируемой скоростью.

3.6. Термогравиметрия по производной -  метод, по­
зволяющий получить первую (ДТГ) или вторую (ДЦТГ) 
производную термогравиметрической кривой по времени 
или температуре.

3.7. Дифференциально-термический анализ (ЦТА) -
метод, позволяющий регистрировать разность темпера­
тур (АТ) исследуемого вещества и эталона в зависимости 
от температуры или времени.

3.8. Дифференциально-сканирующая калоримет­
рии (ЦСК) -  метод, позволяющий регистрировать энер­
гию (АН), необходимую для выравнивания температур ис­
следуемого вещества и эталона в зависимости от темпера­
туры или времени.

3.9. Экстраполированная точка начала или оконча­
ния процесса -  точка пересечения касательной, проведен­
ной в точке наибольшего наклона с экстраполированной ба­
зовой линией.

3.10. Температура начала разложения -  по
ГОСТ 29127.

3.11. Идентификация -  установление соответствия 
конкретной продукции образцу и (или) ее описанию 
(по ГОСТ Р 51293).

3.12. Значимые характеристики (критерии идентифи­
кации) -  характеристики термоаналитических (ТА) кривых, 
по которым устанавливается идентичность материалов, ве­
ществ и средств огнезащиты.
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3.13. Качественные характеристики -  характеристи­
ки ТА кривых, которые дополняют информацию о процессе 
разложения.

3.14. М аксимальная скорость потери массы
(Атях, % / мин) -  амплитуда максимума ДТГ кривой.

3.15. Относительная амплитуда теплового эффекта 
(/, °С / (мг • мин)) -  относительная амплитуда максимума 
ДТА кривой.

3.16. Относительные тепловые (экзо-, эндо-) эф­
ф екты  -площадь под ДТА кривой (Q, °С / мг).

3.17. Зольный остаток (т3, %) -  остаточный процент 
массы при температуре окончания процесса деструкции или 
указанной температуре -  Т, °С.

3.18. Жаростойкость -  устойчивость ТИЗ материала 
к тепловому воздействию, характеризуется максимальной 
температурой, до которой материал выполняет свои функ­
ции в течение заданного времени (например, неизменность 
коэффициента теплопроводности).

4. ОБЪЕКТЫ , МЕТОДЫ И ПОРЯДОК 
ПРОВЕДЕНИЯ ИСПЫТАНИЙ

4.1. Объекты испытаний, особенности поведения 
при нагревании, классификация

Объектами испытаний по данной методике являются 
теплоизоляционные волокнистые негорючие материалы.

В зависимости от области применения в строительстве 
теплоизоляционные, в частности теплозвукоизоляционные 
(ТЗИ) материалы (далее по тексту все рассматриваемые ма­
териалы будут сокращенно обозначаться ТИЗ), имеют раз­
личные технологические характеристики (плотность, коэф-
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фициент теплопроводности, влагостойкость и др.), а также 
показатели, определяющие максимальные температуры 
эксплуатации материала и предельные температуры потери 
свойств -  температуру усадки, спекания или разрушения 
материала.

Для понимания получаемых в методике результатов 
рассмотрим процессы, протекающие в материалах при на­
гревании. Под воздействием тепловых потоков (далее по 
тексту упрощенно -  температуры) теплоизоляционные во­
локнистые материалы последовательно претерпевают изме­
нения, связанные с процессами, протекающими в состав­
ляющих их компонентах.

В температурном диапазоне 350+500 °С в материа­
лах, имеющих связующее, идет процесс его термоокис­
ления.

Материалы на основе стекловаты уже в температур­
ном диапазоне 600+800 °С начинают терять форму и пла­
виться.

Более жаростойкие и термостойкие материалы на ос­
нове минеральных, базальтовых волокон и волокон горных 
пород в указанном диапазоне термостабильны и начинают 
претерпевать изменения при температурах выше 800 °С.

При достижении температур порядка 800 °С в системе 
начинается процесс кристаллизации фаз, который сопрово­
ждается выделением тепла. В изотермических условиях при 
температуре, соответствующей началу кристаллизации, этот 
процесс может составлять часы. При кристаллизации фаз 
может происходить значительное изменение состава стек­
ломассы и, как результат, более резкое уменьшение вязко­
сти системы.
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Интенсивная кристаллизация сопровождается измене­
нием формы волокон: увеличением их толщины и умень­
шением длины (утолщением и «укорачиванием» волокон -  
«сборкой»). В зависимости от марки волокон доли наблю­
даемых после нагрева до 1000 °С волокон с описанными 
выше изменениями могут различаться в разы.

Следующим этапом в ухудшении эксплуатационных 
свойств волокон при высокой температуре является сниже­
ние их вязкости до порога появления пластичности, потери 
формы волокон, их слипания -  «спекания».

Плавление волокон для большинства минераловатных 
материалов, и тем более жаростойких, наблюдается при 
температурах выше 1100 °С.

Теплоизоляционные волокнистые негорючие материа­
лы по области применения классифицируются на 3 группы: 
НГ1, НГ2 и НГЗ, где:

- H IT  -  м атериалы  негорючие высокой жаростой­
кости -  устойчивы к длительному тепловому воздействию 
с максимальной температурой 1050 °С (область примене­
ния: для теплоизоляции огнестойких конструкций (REI 60 и 
более) противопожарных преград, стен и перегородок, в ог­
незащитных системах);

- НГ2 -  м атериалы негорючие средней жаростойко­
сти -  устойчивы к кратковременному тепловому воздейст­
вию с максимальной температурой Т=  950 °С (область 
применения: для теплоизоляции фасадов, термоизоляции 
агрегатов, работающих при повышенных температурах, и 
других специальных назначений);

- НГЗ -  м атериалы  негорючие неж аростойкие-  
не устойчивы к кратковременному тепловому воздействию 
с максимальной температурой Т=  950 °С (область примене-
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ния: для теплоизоляции стен, перекрытий (с пределом огне­
стойкости до R E I45), потолков и кровли).

4.2. Образцы для испытаний

Первичные пробы (не менее 5) отбираются из разных 
мест представленного образца в виде небольших монолит­
ных фрагментов (не менее 1 см3) изделия, приблизительно 
в равных количествах.

При отборе первичной пробы применяется инстру­
мент, способный отделить от образца пробу размером 
не менее 1 см3.

Образцы должны анализироваться в реально используе­
мом на практике состоянии дисперсности, без измельчения.

Образцы материалов отбираются от конструкций и из­
делий на всю толпщну, причем площадь поверхности каж­
дого должна быть не менее 1 см2.

Для испытания методом термического анализа готовят 
среднюю пробу -  количество материала, взятое из общей 
массы первичной пробы. Состав средней пробы соответст­
вует среднему составу всего продукта. Подготовка прово­
дится на основании результатов анализа визуальных при­
знаков (сходства и отличий точечных проб, например, по 
количеству включений). Обязательным условием при отбо­
ре проб является сохранение в пробе соотношения между 
крупными и мелкими частицами, имеющимися в исходном 
материале, т. е. соблюдение представительности пробы.

Из отобранной средней пробы материала готовится 
микрообразец для проведения испытаний методом ТА.

Рекомендуемая масса микрообразца для материалов 
минеральных ват и огнезащитной волокнистой штукатур­
к и -5 0  мг.
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4.3. Методы и порядок проведения испытаний

4.3.1. Термические испытания образцов

Образцы точечных проб (после предварительного 
кондиционирования не менее суток при нормальных усло­
виях) подвергаются тепловому воздействию путем выдерж­
ки в предварительно разогретой до температур 950 °С 
(испытание № 1) и 1050 °С (испытания № 2 и №  3) муфель­
ной печи (например, СНОЛ или ПЛ5/1250) соответственно 
в течение 5 и 30 мин.

Образцы реальной толщины площадью не менее 1 см2 
вместе с керамической подложкой (толщиной 5-ИО мм) по­
мещаются в печь. Для удобства работы допускается образ­
цы предварительно плотно укладывать в керамические тиг­
ли объемом не менее 10 мл.

После испытания образцы направляются на морфоло­
гические исследования.

4.3.2. Морфологические исследования образцов

Образцы волокон для исследования готовятся двух 
типов: исходные и подверженные тепловому воздействию 
по п. 4.3.1.

Образцы исследуются под микроскопом в проходящем 
и отраженном свете с использованием микроскопа с увели­
чением ~100х, например, бинокулярного микроскопа типа 
МБС-9 с фотонасадкой или металлографического микро­
скопа, например, «Neophot-32».

При исследовании проводится сравнение визуальных 
и полученных с помощью микроскопа характеристик образ­
цов до и после испытаний.
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Характеристические изменения после изотермиче­
ской выдержки образцов при температуре Т = 950 °С 
(испытание№  1) или Т = 1050 X (испы т ания№ 2и № 3)

Визуальные изменения волокон теплоизоляции 
в процессе нагрева, наблюдаемые в зависимости от их жа­
ростойкости:

для образцов, которые не выдержали испытания, из­
менение формы и цвета:

- конглом ерация на стенке тигля -  образование про­
зрачных макроспеков волокон;

- «усадка» -  проседание образца -  стадия перед спе­
канием;

-образование п л ав а  в виде темного, почти непро­
зрачного бруска;

для образцов, которые выдержали испытания, изме­
нение упругости волокон (спекание отсутствует):

«упругие» -  исходное состояние или слабое {вменение;
«хрупкие» -  наличие ломкости волокон при надавли­

вании (пограничное состояние).
Наблюдение под микроскопом изменений волокон теп­

лоизоляции (при отсутствии признаков изменения формы и 
цвета (спекание отсутствует):

• качественные изменения среднестатистического 
размера (длины) волокон:

-утолщ ение волокон, увеличение количества утол­
щенных волокон;

- образование прозрачных или непрозрачных «сборок» 
волокон, а также объектов в виде клякс и капель;

• качественные изменения среднестатистического ко­
личества корольков: увеличение количества непрозрачных
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корольков (рассматривается кратность такого увеличения 
в разы).

4.3.3. Термический анализ

Основные положения методики на основе метода ТА 
изложены в ГОСТ Р 53293.

Для проведения исследований используются следую­
щие методы ТА: ТГ, ДТГ, ДТА, ДСК.

Для проведения экспериментальных исследований ме­
тодами термического анализа применяют аттестованное 
оборудование.

Приборы могут быть следующих типов:
- модульные, в которых каждый метод сосредоточен 

водном приборе (например, только ТГ или только ДТА) 
(например, «DuPont-2100»);

-совмещенные, в которых разные методы (ТГ, ДТА 
или ДСК) объединены в одном приборе (например, «Дери- 
ватограф-С»);

- с горизонтальным или вертикальным размещением 
реакционных камер и механизмов весов;

- одно- или двухчашечные;
- с ручной обработкой термоаналитических кривых;
- автоматизированные, имеющие соответствующее 

программное обеспечение по управлению и обработке.
Программное управление должно обеспечивать авто­

матическое представление измеряемой кривой в виде зави­
симости СИГНАЛ-ТЕМПЕРАТУРА или СИГНАЛ-  
ВРЕМЯ.

Для проведения испытаний используется аппаратура 
ТА, обеспечивающая возможность получения необходимых
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параметров по ТГ и ДТГ кривым, а также кривым ДТА или 
ДСК исследуемого материала в динамическом режиме.

Обработка полученных ТА кривых, расчет средних 
значений идентификационных характеристик (значимых 
термоаналитических характеристик), а также соответст­
вующих значений среднеквадратического отклонения по­
вторяемости (сходимости) результатов измерений S  и дис­
персии а  для каждой значимой точки и усредненной дис­
персии проводится в соответствии с ГОСТ Р 53293.

5. МЕТОДИЧЕСКИЕ ОСОБЕННОСТИ ПРИМЕНЕНИЯ 
МЕТОДА ТЕРМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА

5.1. Проведение термического анализа

Требования к приготовлению образцов для термиче­
ского анализа, подготовке и проведению испытаний, обра­
ботке результатов, протоколу испытаний приведены 
в ГОСТ Р 53293.

Условия проведения ДТА приведены ниже.
Линейный нагрев:
- скорость нагревания -  от 7,5 до 10 °С / мин для оцен­

ки характеристик жаростойкости и 20 °С / мин -  для оценки 
горючести;

- температурный диапазон нагревания: 30-^1050 °С;
- держатель образца -  платиновые или кварцевые тигли;
- термопара образца -  платина/платинородий;
- атмосфера -  воздух, расход газа -  в зависимости от 

типа прибора от 50 до 120 мл / мин;
- скорость съема информации во время эксперимента -  

30 точек в минуту.
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Для получения данных о температуре плавления мате­
риала дополнительно используется режим циклического на­
грева:

- 1-я стадия -  линейный нагрев (максимальная темпе­
ратура нагрева 1350 °С);

- 2-я стадия -  контролируемое охлаждение после дос­
тижения максимальной температуры.

5.2. Обработка данных

В результате термоаналитических испытаний получа­
ют соответствующие графические зависимости, связанные 
с изменением массы (ТГ кривые), скорости потери массы 
(ДТГ кривая, производная ТГ кривой по времени), а также 
сигналов, с изменением энергии (ДТА или ДСК кривые) 
от времени или температуры.

Обработка термоаналитических кривых проводится 
с использованием прикладных программ для применяемого 
оборудования по схемам, приведенным на рис. 1-4 прил. 1.

При обработке кривых фиксируются следующие ха­
рактеристики:

-А  -  в интервале температур нагрева ЮО-ИЮО °С;
- |и 3;
- точки максимумов и минимумов ДТА -  темпера­

тура максимума Длю, °С, амплитуда максимума -  J max, 
°С / (мг • мин), например:

- Tm*xt -  температура первого максимума экзотерми­
ческого ДТА пика (в диапазоне температур 35(Н-500 °С) -  
соответствует окислению органического связующего;

- Тт„-> -  температура второго (высокотемпературного) 
максимума экзотермического ДТА пика (в диапазоне тем-
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ператур 70СН-950 °С) -  соответствует максимальной скоро­
сти кристаллизации;

- Т’плявл = T'min -  температура минимума эндотермиче­
ского ДТА пика (в диапазоне температур 950-4300 °С) — 
соответствует плавлению материала;

- Лк -  относительная амплитуда экзотермического те­
плового эффекта, °С / (мг • мин);

- JKp -  относительная амплитуда эндотермического 
пика ДТА, °С /  (мг • мин);

- Q0K -  величина относительного экзотермического те­
плового эффекта пика окисления;

- бкр -  величина относительного эндотермического 
теплового эффекта пика кристаллизации, °С /  (мг • мин).

Характерные точки перегибов ДТА кривых -  темпе­
ратуры перегибов ДТА кривой TnneptT, °С, где я  -  порядковый 
№ перегиба, например:

- Tjneperl -  температура первого перегиба ДТА кривой 
(изменение хода кривой вниз) -  соответствует началу плав­
ного изменения вязкости системы;

- Tnepert (Гек) -  температура перегиба с переходом на 
подъем (начало перехода на экзопик или точка завершения 
эндопроцесса -  определяет начало кристаллизации);

- Гзперег4- -  температура третьего перегиба ДТА кривой, 
соответствующая началу резкой потери вязкости.

По данным, полученным для нескольких параллель­
ных испытаний, согласно ГОСТ Р 53293, для каждой значи­
мой характеристики ТА рассчитываются: среднее арифме­
тическое; отклонение d  от среднего арифметического для 
каждого определения, квадраты их отклонений, среднеквад­
ратическое отклонение повторяемости (сходимости) резуль-
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татов измерений S, дисперсии в для каждой значимой точки 
и усредненная дисперсия.

Результаты обработки заносят в протокол испытаний 
(прил. 2 и 3), в котором указывают дату и время испытаний, 
информацию о материале, заказчике (производителе) и дру­
гие сведения (в соответствии с ГОСТ Р 53293), где также 
приведены примеры протоколов испытаний для различных 
материалов.

6. АНАЛИЗ РЕЗУЛЬТАТОВ, ВЫВОДЫ

На основании анализа полученных результатов испы­
таний и исследований образцов можно делать нижесле­
дующие выводы.

6.1. Критерии прогноза негорючести 
строительных материалов

По результатам термоаналитических исследований 
строительные теплоизоляционные материалы относят к него­
рючим при следующих значениях критериев негорючести:

- °С /  (мг • мин) -  не более 0,15 °С / (мг • мин) (для 
материалов минеральных ват не более 0,1 °С /  (мг * мин));

- Q,°C I (мг ■ мин) -  не более 5 °С /  (мг • мин);
-  А, % / мин -  не более 3 % / мин в интервале темпера­

тур нагрева 100*600 °С;
- /Из -  не менее 80 % (для материалов минеральных ват 

не менее 90 %).
Строительные материалы, не удовлетворяющие хотя 

бы одному из указанных критериев, относятся к горючим.
Строительный материал относится к негорючим при 

значении относительного теплового эффекта менее или 
равном нулю, независимо от других критериев.
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6.2. Критерии жаростойкости 
теплоизоляционного материала

На основании полученных результатов метода ТА, 
термических испытаний и морфологического анализа об­
разцов осуществляется оценка температурно-временных 
параметров «спекания» и прогнозирование жаростойкости 
волокон теплоизоляционных материалов.

По данны м  ДТА материал жаростойкий (темпера­
тура спекания выше 1000 °С), если соблюдается условие:

- Тзперег! > W00 °С -  температура начала резкого пере­
гиба ДТА кривой в области температур 9004100 °С (означа­
ет начало резкой потери вязкости системы, что соответствует 
температуре начала ее спекания).

Значимые характеристики пика кристаллизации, опре­
деляющие степень жаростойкости:

- Tnepert (Тик) > 800 °С -  температура начала кристал­
лизации;

- Ттах2  >  890 °С -  температура максимума кристалли­
зации.

Дополнительные характеристики пика кристал­
лизации:

- Л р \  °С / (мг • мин) -  чем ниже относительная ампли­
туда максимума ДТА кривой, тем выше жаростойкость*;

- QKр, °С / мг -  чем ниже площадь ДТА кривой, тем 
выше жаростойкость .

Большие значения величин J Kp и QK? делают менее значимыми 
крит ерии U 7|шх2-
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Значимые ТА характеристики ДТА кривых, которые 
необходимо применять для идентификации ТИЗ по пара­
метру жаростойкости:

- температуры пиков ДТА: Ттахь Ттах2;
- температуры точек перегибов ДТА кривых (ГЛПерег):

Т [перегну Tneptrf (Тдк)д ^3ntpcrJ-

Критерии жаростойкости по результатам 
термических и морфологических исследований

Критерии жаростойкости по визуальным и морфоло­
гическим характеристикам образцов, прошедших термиче­
ские испытания (№ 1, № 2 и Ха 3 по пп. 4.3.1 и 4.3.2): 

Материалы нежаростойкие -  НГЗ -  
наблюдается (после испытания № 1):
- образование плава, в виде темного, почти непрозрач­

ного бруска;
- конгломерация на стенке тигля -  спеки волокон;
- массовое образование непрозрачных «сборок» воло­

кон в виде капель и клякс.
Материалы средней жаростойкости -  НГ2 -  
после испытания № 1 -  изменений не наблюдается; 
после испытания № 2 (спекание отсутствует) выявля­
ются следующие изменения:
-утолщение волокон (преобладание более коротких 

волокон), полупрозрачные слияния волокон;
-появление полупрозрачных и непрозрачных «сбо­

рок» волокон в виде капель и клякс;
- увеличение количества непрозрачных корольков 

(в разы).
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Материалы с высокой жаростойкостью -  НГ1 -
после испытания № 3 (спекание отсутствует) наблю­

даются следующие изменения:
- утолщение волокон, полупрозрачные «сборки» воло­

кон в виде капель и клякс;
- утолщение волокон, наличие непрозрачных ко­

рольков.
Обязательным и окончательным критерием отнесения 

теплоизоляционного материала к группе жаростойкости яв­
ляется морфологическая характеристика образца волокон 
после термических испытаний (№ 1, № 2 и № 3 по пп. 4.3.1 
и 4.3.2) соответственно до температур 950 и 1050 °С.
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ПРИЛОЖЕНИЕ 1
(справочное)

СХЕМЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ТА ХАРАКТЕРИСТИК

0,4
dm, % / мин

03

03

о д

о

- о д

Рис. 1. Схема определения ТА характеристик 
по совмещенным кривым дифференциально-термического анализа 

в температурной области, ответственной за горючесть
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Рис, 2. Схема определения ДТА характеристик 
в температурной области, ответственной за жаростойкость:

1 -  температура, ЯС; 2 -Д Т А  кривая, °С /  (мг ■ мин). 
Характеристики ДТА кривой: пик 7 (точка 3) -  Гперег|  -  температура первого 
перегиба ДТА кривой; пик 8 (точка 4) -  Tncpcrt  (THJ  -  экстраполированная тем­
пература начала процесса кристаллизации; пик 9 (точка 5) -  Гтах2> °С -  экст­
раполированная температура максимума кристаллизации; пик 10 (точка 6) -  

■̂зneper! “ температура третьего перегиба
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dT,
С / (мг • мин)

т, мин

Рис. 3. Совмещенные кривые дифференциально-термического анализа 
(скорость нагрева 10 ЯС/м ин, = 1050 КЗ):

1-4 -ДТА кривые образцов волокон ведущих европейских 
фирм-производителей
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Рис. 4. Совмещенные кривые дифференциально-термического анализа 
(скорость нагрева 10 XI/мин, Гтах -  1050 X):

Т(1) иДТА кривые (2-6) образцов волокон теплоизоляционных материалов 
(ведущих европейских фирм-производителей) в температурной области, 

ответственной за жаростойкость
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2
(рекомендуемое)

(наименование организации, выполняющей испытания)

ПРОТОКОЛ № _________ от «___ » ________ 20__ г.

результатов термического анализа материалов 

(прогнозирование негорючести материалов)
1. Адрес заказчика: __________________________________
2. Наименование материала (ТУ, ГОСТ и т, д .) :__________
3. Дата поступления образца на испытания:_____________
4. Дата проведения испытаний: ________________________
5. Аппаратура ТА: (на примере термоаналитического при­

бора «Дериватогра<Ь-С»)____________________________
6. Режим проведения испытании: (линейный нагрев)________
7. Условия проведения испытании: табл. 1________________

Т а б л и ц а 1
Условия Используемый прибор

«Дериватограф-С»
Термопара PtfPt-Rhl3%
Тигель Корунд
Масса образца, мг 50
Атмосфера Воздух
Расход газа, мл / мин 120
Скорость нагрева, °С / мин 20
Конечная температура нагрева, °С 700

8. Результаты испытаний: ТГА. ДТА: табл. 2. ри с . 1 
(см. прил. 1)________________________________________
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Т а б л и ц а2

Характеристики ТА кривой
Значения

характеристик

Зольный остаток (т3, %) при 700 °С
Характеристика максимумов ДТГ пиков 
(А, %  / мин)
Характеристика максимумов ДТА эффектов 
J, °С / (мг • мин)
Относительные тепловые эффекты 
ДТА кривой (Q, °С / мг)

9. Заключение: горючий, негорючий

ПРИЛОЖЕНИЕ 3
(рекомендуемое)

(наименование организации, выполняющей испытания)

ПРОТОКОЛ № _________ от «___ » ________ 20__ г.

результатов термического анализа материалов 

(прогнозирование жаростойкости ТИЗ)
1. Адрес заказчика:____________________________________
2. Наименование материала (ТУ, ГОСТ, экспериментальная

партия и т. д.):______________________________________
3. Дата поступления образца на испытания:______________
4. Дата проведения испытаний:___________________
5. Аппаратура ТА: (на примере термоаналитического при­

бора «Деоиватограф-С»)____________________________
6. Режим проведения испытаний: (линейный нагрев / нагрев-

охлаждение)________________________________________
7. Условия проведения испытаний: табл. 1________________
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Т а б л и ц а !

Условия Используемый прибор
«Дериватограф-С»

Термопара
Тигель
Масса образца, мг
Атмосфера
Расход газа, мл / мин
Скорость нагрева, °С / мин
Конечная температура нагрева, °С

Pt/Pt-Rhl3 % 
Кварц 

50
Воздух

120
10

1050

8. Результаты ДТА  испытаний (идентификация и прогноз 
жаростойкости): табл. 2. р и с . 1 (см. прил. 1)________________

Т а б л  и ц а 2

Характеристики ТА кривой
Значения

характери­
стик

Температуры точек перегибов ДТА кривых (ГПжрег), °С:
- Tnepert, (Г,,,,) °С -  температура начала кристаллизации
- Т’зпеои-;, °С -  температура начала резкого перегиба ДТА

>800
>1000

Температуры пиков ДТА, °С:
- T'maxi -  температура макс, скорости окисления
- Т тяЖ1 -  температура максимума кристаллизации

>400
>890

/ ко, °С / (мг • мин) -  интенсивность пика кристаллизации
бкР> °С / мг -  величина относительного теплового 
эффекта пика кристаллизации

9. Заключение: жаростойкость Ш Г1. НГ2, НГ31
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