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АННОТАЦИЯ: Введение. Рассмотрены различные методы определения прогнозируемой температуры разрушения битумного 
вяжущего при низких температурах и дана оценка возможного влияния на результаты химического состава битума, природы 
модификатора и термоистории испытуемых образцов. Для улучшения низкотемпературных свойств битума предложен по-
рошковый эластомерный модификатор, способный к быстрому распаду на микро- и нанофрагменты при контакте с горячим 
битумом. Материалы и методы исследования. При температурах до –36оС проведены осцилляционные реологические ис-
пытания (4-mm DSR тест) RTFO-состаренных образцов битума БНД 60/90 и модифицированного вяжущего (МВ), содержащего 
активный порошок дискретно девулканизованной резины (АПДДР), полученный методом высокотемпературного сдвигового 
измельчения из резины изношенных шин. МВ готовили смешением битума (3 мин; 160оС и 600 об/мин) с 12.5 масс. % АПДДР. 
Результаты и обсуждение. Исследовано влияние условий проведения испытаний на реологические параметры. Опреде-
лены структурные переходы в битуме и МВ методами дифференциальной сканирующей калориметрии (ДСК) и температура 
растрескивания тех же образцов в статических условиях в тесте ABCD. Выявлено снижение температуры фактического 
растрескивания образца МВ по сравнению с битумом. Заключение. Показано, что АПДДР в качестве модификатора влияет 
на структуру битума и снижает температурную чувствительность битума к внешним воздействиям.
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ВВЕДЕНИЕ

Выбирая битум для строительства дорожных по-
крытий, стремятся к тому, чтобы его темпера-

турный интервал пластичности, определяемый как 
разница между температурой размягчения и темпе-
ратурой хрупкости, соответствовал климатическим 
условиям региона. В противном случае велика ве-
роятность образования различного рода дефектов, 
среди которых существенное место занимает обра-
зование трещин в зимний период [1]. Низкотемпе-

ратурные трещины могут появляться в отсутствие 
транспортной нагрузки при однократном понижении 
температуры вследствие усадочных и растягиваю-
щих напряжений. Также важна устойчивость би-
тума к циклическим деформациям, возникающим 
под действием движущихся транспортных средств, 
и к статическим – во времени под нагрузкой [2]. 

Температура хрупкости по Фраасу [3] большин-
ства современных дорожных битумов не достигает 
–30оС [4], в то время как на 65% территории Россий-
ской Федерации температура воздуха в самые холод-
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ные дни опускается ниже –35оC [5]. Для улучшения 
свойств битума его модифицируют различного рода 
полимерами, термоэластопластами, эластомерами 
и другими добавками [6]. Как правило, модифика-
ция обеспечивает высокую устойчивость дорожного 
покрытия к пластическим деформациям в жаркий 
период года. Относительно влияния модификато-
ров на низкотемпературные и усталостные свойства 
битума нет единого мнения, несмотря на сообщения 
о положительных результатах мониторинга дорож-
ных покрытий [7–9].

Несмотря на многолетние исследования, сохра-
няется проблема прогнозирования поведения дорож-
ных покрытий в процессе эксплуатации на основа-
нии низкотемпературных лабораторных испытаний 
битума [10]. Во многом это связано со сложностью 
химического состава битума [7] и динамики измене-
ния микроструктур, образующихся при охлаждении 
[11–12]. Присутствие в битуме двух типов восков 
(wax): парафинового и нафтенового (микрокристал-
лического), способных к кристаллизации при по-
ложительных и отрицательных температурах, соот-
ветственно [13–15] определяет центры концентрации 
напряжений. Битумы, получаемые из нефти разного 
месторождения, могут отличаться содержанием вос-
ков с различным химическим составом, что приводит 
к возможности стеклования, кристаллизации, рекри-
сталлизации и плавления микроструктур в широком 
температурном диапазоне: от 80-90 °С вплоть до от-
рицательных температур, даже ниже –40оС [7, 15]. 

Среди наиболее распространенных методов низ-
котемпературных испытаний битума следует назвать 
определение температуры хрупкости по Фраасу [16] 
и BBR тест [17]. Однако считается, что эти мето-
ды недооценивают низкотемпературные характе-
ристики модифицированных вяжущих (МВ) [18]. 
В последние годы предложены новые методы низ-
котемпературных испытаний как битума, так и МВ, 
позволяющие определять температуру разрушения 
образца при охлаждении в статических условиях 
(ABCD-test [19]) и реологические характеристики 
при динамических испытаниях на реометре динами-
ческого сдвига с диаметром параллельных пластин 
4 мм (4-mm DSR тест) [20]. Сущность метода ABCD 
заключается в охлаждении образца кольцевой формы 
с фиксированным внутренним диаметром до растре-
скивания. В 4-mm DSR тесте выполняют осцилляци-
онные испытания в заданном диапазоне частот при 
деформации 0.1%. Каждый образец испытывают при 
двух температурах, различающихся на 10оС, начиная 
с более низкой. Несмотря на то, что DSR позволяет 
исследовать образцы вплоть до –40оC, испытания 
при низких температурах до настоящего времени 
не являются общепринятой практикой [21]. При 
разработке 4-mm DSR теста предлагалось прово-

дить испытания при относительно высоких темпе-
ратурах по сравнению с BBR тестом, а полученные 
результаты затем сдвигать к соответствующей низкой 
температуре [22]. 

По сложившейся практике, параметры, полу-
чаемые в BBR тесте, используются для расчета те-
плового напряжения битума и асфальтобетона [23]. 
Поэтому был предложен метод преобразования дан-
ных комплексного модуля сдвига (G*), получаемых 
в 4-mm DSR тесте в параметры, определяемые в BBR 
тесте: жесткость (S) и коэффициент ползучести (m) 
[20]. Отметим, что для вяжущих, модифицированных 
блок-сополимером стирол-бутадиен-стирола (СБС), 
исследования взаимосвязи этих параметров пока-
зали наличие линейной корреляции в случае, когда 
битум совместим с СБС, и отклонения от линейной 
тенденции в вяжущих с плохой совместимостью СБС 
и битума, когда наблюдается расслоение на макро-
фазы [9].

Также следует отметить, что в большинстве случа-
ев протоколы лабораторных испытаний игнорируют 
эффект, так называемого, термообратимого старе-
ния битума, являющегося следствием физических 
процессов, таких как кристаллизация, разделение 
фаз и стеклование, которые обратимы при нагрева-
нии до достаточно высоких температур, в отличие 
от окислительного старения [24–25]. Так, например, 
схема пробоподготовки образцов перед испытаниями 
в 4-mm DSR тесте [26] на реометре динамического 
сдвига не предусматривает их отжиг (только кратко-
временный разогрев до 70оС для улучшения адгезии 
к пластинам реометра) и не регламентирует сроки 
хранения образцов между процедурой старения 
и проведением испытаний, в отличие от образцов, 
испытываемых по BBR тесту (разогрев до 163–175оС 
и «испытание в течение 4 часов») [27] и по ABCD 
тесту (разогрев до 163–175оС и «остывание до ком-
натной температуры в течение не менее 30 минут») 
[28]. Результатом является проведение испытаний 
образцов, зачастую находящихся в неравновесном 
состоянии, следствием чего порой является несоот-
ветствие прогнозируемого и реального срока службы 
покрытий [10, 24]. Ввиду этого особое значение при-
обретает термоистория образцов, осуществляемая 
в процессах пробоподготовки и проведения испы-
таний [29]. 

Целью данной работы было исследование вли-
яния эластомерного порошкового модификатора, 
способного к быстрому распаду в горячем битуме 
на микро- и нанофрагменты [30], на низкотемпе-
ратурные свойства битума. В настоящей работе для 
образцов с различной термоисторией при –20, –26, 
–30 и –36оС проведены реологические испытания 
битума БНД 60/90 и модифицированного вяжущего, 
содержащего активный порошок дискретно девулка-
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низованной резины (АПДДР), полученный методом 
высокотемпературного сдвигового измельчения [31] 
из резины изношенных шин. Полученные данные 
были сопоставлены с результатами низкотемператур-
ного растрескивания в статических условиях (в от-
сутствие нагрузки) тех же образцов в тесте ABCD и с 
данными дифференциальной сканирующей калори-
метрии (ДСК).

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

В работе были использованы:
• Битум марки БНД 60/90: глубина проникания 

иглы (пенетрация) при 25оС – 60×0,1 мм; тем-
пература размягчения по кольцу и шару – 48оС; 
температура хрупкости по Фраасу – минус 18оС. 

• Активный порошок дискретно девулканизо-
ванной резины (АПДДР), полученный высоко-
температурным сдвиговым измельчением рези-

ны изношенных шин. Размер частиц – менее 
0,63 мм; удельная поверхность (BET) при Т = 
77 К – 0,45 м2/г. 

• Модифицированное вяжущее (МВ), приготов-
ленное перемешиванием при 160оС в течение 
3 мин битума и АПДДР со скоростью вращения 
600 об/мин. Концентрация АПДДР в МВ состав-
ляла 12.5 масс. %.
До проведения испытаний образцы битума и МВ 

подвергали термоокислительному старению [32] 
в тонком слое в течение 85 минут при 163оС (RTFO 
старение).

Испытания устойчивости образцов к низкотемпе-
ратурному растрескиванию в статических условиях 
выполняли на приборе ABCD фирмы «Инфотех» 
(РФ) с использованием 4 параллельных образцов 
в соответствии с [28].

Тепловые свойства исследовали на калориметре 
ДСК-500 в атмосфере азота при скорости нагрева-

Рис. 1. Схема вариантов проведения испытаний

Таблица 1
Схемы пробоподготовки RTFO-состаренных образцов битума и МВ для проведения 4-mm DSR теста

Шифр схемы 
пробоподготов-

ки образца
Описание процедуры пробоподготовки

П-1 Образцы массой 2.5 ± 0.1 г разогревали в термошкафу при 70оС в течение 15 мин, далее перемеши-
вали, укладывали разогретым шпателем между плитами реометра диаметром 4 мм (по [26]) и про-
водили испытания.

П-2 Образцы массой 2.5 ± 0.1 г доводили до подвижного состояния при 165оС (Б) / 175оС (МВ) и раз-
ливали по силиконовым формам диаметром 4 мм. Далее охлаждали при комнатной температуре 
в течение 2 часов и проводили испытания.

П-3 Образцы, приготовленные по схеме 2, семь дней хранили при комнатной температуре, затем про-
водили испытания.
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ния 1–5 K/мин. Температурная шкала калиброва-
лась по точкам плавления льда (273.1 К) и индия 
(429.7 К); шкала теплового потока – по теплоемко-
сти лейкосапфира. Измерения проводились в об-
ласти температур 180–430 K. Вес образцов для ис-
пытаний составлял 5 мг.

Реологические исследования выполняли на ре-
ометре динамического сдвига «MCR 702e» фирмы 
«Anton Paar» (Австрия) с параллельными пластинами 
диаметром 4 мм (4-mm DSR тест). Для оценки вли-
яния термоистории образцов использовали 3 схемы 
пробоподготовки (см. таблицу 1). Укладку образцов 
в реометр проводили при 60оС, обрезку образцов 
проводили при этой же температуре после 5 мин тер-
мостатирования с установленным зазором между 
пластинами реометра 1.87 мм. Установку рабочего 
зазора – 1.75 мм – выполняли при 30оС, с после-
дующим термостатированием в течение 20 минут. 
Выполняли осцилляционные испытания при по-
стоянной деформации (γ) 0.1 % в диапазоне частот 
(ω) от 0.016 до 7.96 Гц при –36, –30, –26 и –20оС 
с термостатированием образцов при температуре 
испытаний в течение 20 мин.

Варианты проведения низкотемпературных ис-
пытаний представлены на рис. 1: при варианте ис-
пытаний ВИ-1 один образец исследовали при двух 
температурах с интервалом 10оС, начиная с более 
низкой в соответствии с [26]; при варианте испы-
таний ВИ-2 для каждой температуры использовали 
новый образец. 

Параметры низкотемпературной трещиностой-
кости: жесткость ползучести S(60), m, Т(S) и Т(m) 
определяли в соответствии с [26].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Испытания RTFO-состаренных образцов би-
тума БНД 60/90 и модифицированного вяжущего 
(МВ) на его основе на приборе ABCD показали 
(см. табл. 2), что растрескивание МВ происходило 
на 7.6оС ниже, чем у исходного битума при более 
высоких деформации (в 1,7 раза) и напряжении раз-
рушения (в 1,8 раз), что говорит о положительном 
эффекте модификации.

Экспериментальные кривые ДСК для исследо-
ванного битума и МВ приведены на рис. 2. На обе-

их кривых теплового потока в интервалах темпера-
тур Tg: 241–249 K (от –32оС до –24оС) для битума 
и 235–241 K (от –38оС до –32оС) для МВ наблюда-
ется ступенька, связанная с процессом стеклования. 
По температурному положению эта ступенька по-
падает в температурный диапазон расстеклования 
аморфной части низкомолекулярного полиэтилена 
(для битума – восков). В исследованных образцах 
объем этой аморфной части составляет ~ 60%. Вто-
рой интересный факт, что наблюдающийся для дан-
ного битума при Т = 288 К пик, характерный для 
плавления кристаллов парафинов с длиной цепи по-
рядка 16–19 единиц, сильно уменьшается для МВ 
и немного сдвигается до 290 К. Следует отметить, 
что для МВ энтальпия плавления ΔH1 уменьшается 
до 2 Дж–1 от 8 Дж–1 для битума, и, соответственно, 
содержание закристаллизованной части воска зна-
чительно меньше, чем в образце битума. Следова-
тельно, в модифицированном вяжущем большая 
часть восков не образует изолированных локальных 
объемов, в которых могут образоваться зародыши 
микрокристаллов (уменьшение энтальпии плавления 
ΔH2), а служит пластификатором для матрицы (на 
это указывает снижение температурного диапазона 
расстеклования). Скорее всего это говорит о том, 

Рис. 2. Кривые ДСК RTFO-состаренных образцов 
битума (1) и МВ (2)

Таблица 2
Результаты испытаний RTFO-состаренных образцов по методу ABCD

Материал Температура растрескивания 
(фактическая), ТABCD, оС

Скачок деформации, 
με

Напряжение 
разрушения, σ, MПa

Битум –34,3 16,1 2,3
МВ –41,7 26,8 4,2
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Следует отметить, что образец битума с пробо-
подготовкой П-2 (отжиг) при –36оС демонстрировал 
во всем диапазоне частот максимальные, по сравне-
нию с пробоподготовками П-1 и П-3, значения G*, 
G' и G'' (в то время, как образец МВ – минималь-
ный); минимальные значения и большую зависи-
мость δ от частоты по сравнению с МВ.  

Возможное объяснение различного влияния от-
жига на структуру вяжущего заключается в том, что 
битум был отожжен при более низкой температуре, 
чем МВ – 165 и 175оС, соответственно. Имеющиеся 
в литературе данные говорят о том, что полное исчез-
новение микроструктуры можно наблюдать вблизи 
180оС [34]. В таком случае можно предположить, что 
вариант пробоподготовки П-2 для МВ сопровождал-
ся гомогенизацией микроструктуры при отжиге при 
175оС с последующим образованием менее жесткой 
структуры, по сравнению с вариантом пробоподго-
товки П-1, где кратковременный разогрев до 70оС 
не полностью убирает низкотемпературное отвер-
ждение. 

что стерические затруднения в матрице образца из-
за наличия микро- и суб-микрочастиц резины [34] 
существенно уменьшают число и размер кристаллов 
воска.

На первом этапе реологических исследований оце-
нивали влияние пробоподготовки (термоистории) 
образцов (см. табл. 1) на реологические параметры. 
На рис. 3 приведены графики зависимости от частоты 
испытаний комплексного модуля (G*) (а, б), модуля 
упругости (G') (в, г), модуля потерь (G'') (д, е) и фа-
зового угла (δ) (ж, з) для битума Б и модифициро-
ванного вяжущего (МВ) при–20 и –36оС при схемах 
пробоподготовки П-1 (кривые 1, 4); П-2 (кривые 2, 5); 
П-3 (кривые 4, 6) (вариант испытаний ВИ-1). 

Анализируя графики, представленные на рис. 3, 
можно отметить значительное влияние термоисто-
рии на поведение образцов битума при обеих темпе-
ратурах испытаний. Для МВ схема пробоподготовки 
не имела значения при –20оС (все кривые располо-
жены очень близко), в отличие от поведения МВ 
при –36оС. 

a

в

б

г

Рис. 3. Графики зависимости от частоты испытаний при варианте испытаний ВИ-1: а, б – комплексного 
модуля (G*), в, г – модуля упругости (G'), д, е – модуля потерь (G''), ж, з – фазового угла (δ) RTFO-
состаренных образцов битума (слева) и МВ (справа): при –20оС (1, 2, 3) и –36 оС (4, 5, 6) при схемах 
пробоподготовки П-1 (1, 4); П-2 (2, 5); П-3 (3, 6)
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Можно также отметить близость результатов ис-
пытаний образцов с пробоподготовками П-1 и П-3 
и для битума, и для МВ, что говорит об обратимости 
микроструктуры вяжущих после отжига. 

Также при анализе результатов, представленных 
на рис. 3, обращает на себя внимание различие в по-
ведении кривых G' и G'' битума и МВ. Если значения 
G' в обоих случаях растут с увеличением температуры 
и частоты испытаний, то кривые G'' демонстрирует 
более сложное поведение, существенно различающе-
еся для битума и МВ. Так, при –20оС, значение G'' для 
МВ растет аналогично G' во всем диапазоне частоты 
испытаний, а для битума рост G'' замедляется и на-
блюдается слабо выраженный максимум, независимо 
от варианта пробоподготовки. При –36оС значение 
G'' битума при пробоподготовке П-2 (кривая 5) сни-
жается во всем диапазоне частоты испытаний, а при 
пробоподготовках П-1 (кривая 4) и П-3 (кривая 6) 
демонстрирует небольшой рост при малых частотах 
с последующим снижением. Для МВ при этой же тем-
пературе кривые, соответствующие пробоподготовкам 
П-2 и П-3 (кривые 5 и 6, соответственно), растут, а при 
пробоподготовке П-1 (кривая 4) рост G'' замедляется 
и наблюдается очень слабо выраженный максимум.

На рис. 4 для образцов битума и модельного вя-
жущего с разными схемами пробоподготовки пред-
ставлены полученные при –30оС зависимости мо-
дуля потерь G'' от модуля упругости G' (Cole-Cole 
диаграммы). 

Как можно видеть, при испытаниях RTFO-
состаренных образцов всех схем пробоподготовки 
на кривых битума (рис. 4 а) присутствует макси-
мум  (частоты положения максимума приведены 
в табл. 3), в то время как на кривых МВ максимум 
не наблюдается. 

Схема пробоподготовки П-1 была выбрана для 
дальнейших испытаний как наиболее воспроизво-
димая. На рис. 5 для RTFO-состаренного битума 
приведены графики зависимости G* (а); G' (б); G'' 
(в); δ (г) от частоты испытаний (ω) в 4-mm DSR 
тесте при –20; –26; –30 и –36оС. Для каждой тем-
пературы использовали новый образец (вариант ис-
пытаний – ВИ-2). Как можно видеть, при пониже-
нии температуры и увеличении частоты испытаний 
G* и G' растут. Совершенно иначе ведет себя G'', 
который при –20оС демонстрирует рост, а при –26 
и –30оС после достижения максимума наблюдает-
ся уменьшение значений. При –36оС наблюдается 

д

ж

е

з

Продолжение рис. 3. Графики зависимости от частоты испытаний при варианте испытаний ВИ-1: а, б – ком-
плексного модуля (G*), в, г – модуля упругости (G'), д, е – модуля потерь (G''), ж, з – фазового угла (δ) 
RTFO-состаренных образцов битума (слева) и МВ (справа): при –20оС (1, 2, 3) и –36 оС (4, 5, 6) при схемах 
пробоподготовки П-1 (1, 4); П-2 (2, 5); П-3 (3, 6)
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падение G'' практически во всем диапазоне частот. 
При этом обращают на себя внимания низкие зна-
чения фазового угла, особенно при –36оС, где они 
составляют от 16 до 4 градусов в данном диапазоне 
частот. 

Следует отметить, что температура –36оС близка 
к температуре фактического растрескивания биту-
ма в статических условиях, которая в тесте ABCD 
составляет –34.3оС. Отметим, что есть мнение, что 
среди всех методов низкотемпературных испытаний 
результаты метода ABCD с относительной деформа-
цией образцов около 0.012% наиболее близки к ди-
латометрическому методу определения температуры 
стеклования [35].

На рис. 6 для RTFO-состаренного образца МВ 
представлены графики зависимости G'' (6 а) и δ (6 б) 
от частоты испытаний (ω) при –36 и –30оС. Про-
боподготовку образцов производили по схеме П-1, 
для каждой температуры использовали новый об-
разец (вариант испытаний – ВИ-2). Для МВ, как 
и для битума, в исследованном интервале температур 
наблюдается рост G* и G' (не приводится) и сниже-

ние δ. Следует отметить меньший, по сравнению 
с битумом, угол наклона фазового угла при –36оС 
и его более высокие значения: от 16 до 8 градусов. 
Модуль потерь МВ при –20 и –26оС растет, подобно 
G* и G'; при –30оС скорость его роста замедляется 
так, что при больших частотах кривые G'' соответ-
ствующие температурам испытаний –26 и –30оС, 
пересекаются, а при –36оС можно наблюдать подо-
бие плато.

На рис. 7 представлены Cole-Cole диаграммы 
RTFO-состаренных образцов битума и МВ (про-
боподготовка по схеме П-1, вариант испытаний – 
ВИ-2) при –20; –26; –30 и –36оС. 

Как можно видеть из рис. 7 а, Cole-Cole диаграм-
мы битума при –26; –30 и –36оС характеризуются 
наличием хорошо выраженного максимума, что мо-
жет быть интерпретировано как динамическое (меха-
ническое) стеклование, возникающее под действием 
приложенной нагрузки при частоте (ωG''max). Можно 
также предположить, что температура –36оС, при 
которой модуль потерь битума начинает снижаться 
при малых частотах (0.016 Гц), близка к температуре 

a b

Таблица 3 
Влияние условий испытаний на частоту ωG''max при схеме пробоподготовки П-1

Вяжущее Битум МВ 

Вариант испытаний ВИ-1 [26] ВИ-2 ВИ-1 [26] ВИ-2

Частота, соответствующая максимуму
на Cole-Cole диаграмме ωG''max, Гц

Температура 
испытаний T, оC

–36 0,0248 0,0248 2,1019 2,1019

–30 0,1465 0,1465 нет нет
–26 0,1465 0,5556 нет нет
–20 2,1019 нет нет нет

Рис. 4. Cole-Cole диаграммы при –30оC RTFO-состаренных образцов: битум (а) и МВ (б) при схеме пробопод-
готовки П-1 (1), П-2 (2), П-3 (3)
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a

c

b

d

a b

Рис. 5. Графики зависимости от частоты испытаний (ω) в 4-mm DSR тесте: G* (а), G' (б), G'' (в), δ (г) RTFO-
состаренного битума при –20оС (1); –26оС (2); –30оС (3) и –36оС (4). Пробоподготовка П-1, вариант ис-
пытаний – ВИ-2

Рис. 6. Графики зависимости от частоты испытаний (ω) в 4-mm DSR тесте: G'' (а); δ (б) RTFO-состаренного 
образца МВ при –20 (1); –26 (2); –30 (3) и –36оС (4). Пробоподготовка по схеме П-1, вариант испыта-
ний – ВИ-2
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структурного стеклования. На Cole-Cole диаграмме 
МВ (рис. 7 б), как можно видеть, подобие максимума 
появляется при –36оС.

Отсутствие максимума на Cole-Cole диаграмме 
МВ –20; –26; –30оС (рис. 7 б) в сочетании с более 
высокими, по сравнению с битумом, значениями δ 
и более низкими значениями модулей (рис. 6) по-
зволяет сделать вывод о благоприятном влиянии 
модификатора на структуру битума и понижении 
температуры динамического стеклования. Это за-
ключение подтверждает понижение температуры 
растрескивания в тесте ABCD для МВ по сравне-
нию с битумом (табл. 1), а также смещение в сторо-
ну более низких температур ступеньки стеклования 
на кривой ДСК (рис. 2).

На рис. 8 для RTFO-состаренного битума при-
веден график зависимости положения максимума 
по частоте от обратной температуры испытаний, ко-
торая носит линейный характер с достоверностью 
аппроксимации (R2) 0.9988. На этом же графике 
показана прямая, параллельная оси абсцисс, соот-
ветствующая значению обратной температуры раз-
рушения образца битума в ABCD тесте. 

При температурах ниже –20оС можно ожидать, 
что приложенные к битуму нагрузки даже в ли-
нейном диапазоне будут приводить к накоплению 
повреждений, сказывающихся при повторном ис-
пользовании образца. Это предположение подтвер-
дилось при сравнении испытаний по вариантам 
ВИ-1 и ВИ-2. В табл. 3 для битума и МВ приведены 
значения частоты ωG''max, соответствующей максиму-
му G'' на Cole-Cole диаграммах, в зависимости от ва-
рианта испытаний и температуры испытаний для 
схемы пробоподготовки П-1. При анализе таблицы 
следует помнить, что в обоих вариантах испытаний 
при –30 и –36оС испытывались новые образцы. При 
–20 и –26оС в варианте ВИ-2 использовали новые 
образцы, а в варианте ВИ-1 образцы, которые до это-

го были испытаны при –30 и –36оС, соответственно. 
Следует отметить, что вариант испытаний ВИ-1 со-
ответствует требованиям [26], на основании резуль-
татов которого производится маркировка битумных 
вяжущих по допустимой температуре эксплуатации 
при отрицательных температурах. Можно видеть, 
что предварительное испытание образца при более 
низкой температуре в сочетании с частотным воз-
действием (вариант ВИ-1) привело к появлению 
максимума G'' на Cole-Cole диаграмме битума при 
–20оС, отсутствующего в варианте ВИ-2, и к смеще-
нию ωG''max при –26оС в сторону меньших частот. Для 
МВ подобных эффектов при испытаниях по схеме 
ВИ-1 не было обнаружено. 

На основании результатов 4-mm DSR теста, в со-
ответствии с [26], были определены модуль жестко-

a b

Рис. 7. Сole-Cole 
диаграмма RTFO-

состаренных образ-
цов: битум (а) и МВ 

(б) при –20оС (1); 
–26оС (2); –30оС (3) 
и –36оС (4). Пробо-

подготовка по схеме 
П-1, вариант испы-

таний – ВИ-2

Рис. 8. График зависимости частоты положения мак-
симума на Сole-Cole диаграмме от обратной темпера-
туры испытаний RTFO-состаренного битума
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сти S, характеризующий низкотемпературную пол-
зучесть битумного вяжущего, параметр m, характе-
ризующий, как считается, способность к релаксации 
и определяемый как наклон кривой зависимости 
жесткости ползучести от времени, критические низ-
кие температуры Т(S) (температура, при которой S = 
300 МПа) и Т(m) (температура, при которой m = 0,3, 
что соответствует фазовому углу порядка 28 граду-
сов); параметр ΔT = T(S) – Т(m). Результаты рас-
четов приведены в табл. 4.

Как можно видеть, T(S) МВ при любом способе 
пробоподготовки и варианте испытаний ниже, чем 
у битума, что можно трактовать как положительный 
эффект модификации. Вместе с тем, наблюдается 
большой разброс результатов, особенно по значе-
ниям Т(m) МВ, которые во всех случаях выше, чем 
T(S), и выше, чем Т(m) битума, что должно было бы 
говорить о неудаче модификации, однако это абсо-
лютно противоречит характеру экпериментальных 
кривых и продемонстрированной выше устойчи-
вости МВ к динамическому стеклованию. Высокие 
значения Т(m) характерны и для вяжущих, моди-
фицированных СБС [36], которые, как известно, 
лучше сопротивляются распространению трещин, 
чем немодифицированные битумы [37].

Скорее всего, принятое предельное значение 
коэффициента ползучести m = 0,3 недостаточно 
удовлетворяет условиям хрупкого разрушения, тем 
более для модифицированных образцов, когда моди-
фикатор встраивается в структуру битума и образует 
физическую и/или химическую сетку, что приво-
дит к уменьшению фазового угла. Более обоснова-
но полагать, что битумное вяжущее приближается 
к состоянию упругого тела (модуль упругости при-
ближается к комплексному модулю), когда фазовый 
угол достигает, по крайней мере, 10 градусов. В связи 
с этим представляется справедливым предложение, 
что норму «m = 0,3» для пересчета в температуру 

разрушения T(m) следует пересмотреть, уменьшив 
значение m до 0,1–0,15 [35].

Положительный эффект модификации при ис-
пользовании порошкового эластомерного моди-
фикатора, способного к структурированию битума 
за счет быстрого распада частиц на микро- и на-
нофрагменты при их концентрации вблизи порога 
перколяции [30, 33], может быть связан с рядом 
факторов, среди которых следует отметить воз-
можность включения дополнительных механизмов 
релаксации напряжений, с учетом того, что в рас-
смотренном интервале температур частицы АПДДР 
находятся выше температуры стеклования каучука. 
Отметим также, что теоретические исследования 
процесса разрушения в условиях приложения де-
формаций показывают, что эластичные частицы 
наиболее эффективно защищают вяжущее от рас-
трескивания в диапазоне размеров от нескольких 
микрон до сотни нанометров. При этом с ростом 
напряжения эффект модификации проявляется 
сильнее [38]. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Методами АBCD, ДСК и 4-mm DSR выполнены 
испытания RTFO-состаренных образцов нефтяного 
дорожного битума марки БНД 60/90 и модифициро-
ванного вяжущего (МВ), приготовленного кратко-
временным смешением (3 мин; 160оС и 600 об/мин) 
битума с активным порошком дискретно девулка-
низованной резины (АПДДР), полученным мето-
дом высокотемпературного сдвигового измельчения 
(ВСИ) из резины изношенных шин. 

Показано, что:
– модификация снижает температуру фактического 

растрескивания битума в статических условиях 
испытаний по методу ABCD и увеличивает ве-
личину деформации и напряжение разрушения;

Таблица 4 
Значения параметров Т(S), Т(m) и ∆T, определенных по результатам 4-mm DSR теста

Вяжущее Схема пробоподготовки и испытаний T(S), оC T(m), оC ∆T, оC 

Битум

П-1 ВИ-1 [26] –20,24 –26,9 6,72
П-1 ВИ-2 –18,01 –24,07 6,06
П-2 ВИ-1 –14,19 –38,80 14,61
П-3 ВИ-1 –21,19 –23,75 2,56

МВ

П-1 ВИ-1 [26] –28,07 –11,8 –9,82
П-1 ВИ-2 –23,9 –2,3 –21,6
П-2 ВИ-1 –24,78 –7,95 –16,83
П-3 ВИ-1 –27,97 –14,89 –13,08
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– модификация сдвигает положение ступеньки 
стеклования для битума (от –32оС до –24оС) 
на экспериментальных кривых ДСК в сторону 
более низких температур (от –38оС до –32оС). 
По температурному положению эта ступенька по-
падает в температурный диапазон расстеклования 
аморфных восков; 

– по данным 4-mm DSR теста, для образцов МВ 
в исследованном интервале температур и частот 
отсутствует явление динамического стеклования, 
которое наблюдается для битума;

– процедура пробоподготовки оказывает значитель-
ное влияние на реологические параметры, на Т(S) 
и Т(m) битума и МВ, при этом наибольшие от-
личия наблюдаются при отжиге образцов;

– меньший разброс значений по параметру Т(S) 
для МВ, по сравнению с битумом, может гово-

рить о большей однородности микроструктуры 
образцов МВ. 

– высокие значения Т(m) МВ, которые для всех 
случаев пробоподготовки испытаний выше, чем 
T(S) МВ, и выше, чем Т(m) битума, могут быть 
объяснены тем, что модификатор встраивается 
в структуру битума и образует физическую и/или 
химическую сетку, что приводит к уменьшению 
фазового угла. Представляется справедливым 
предложение, что норму «m = 0,3» для пересчета 
в температуру разрушения T(m) следует пересмо-
треть, уменьшив значение m до 0,1–0,15 [35].
Полученные результаты позволяют сделать вывод 

об увеличении устойчивости вяжущего, модифици-
рованного АПДДР, к образованию низкотемператур-
ных трещин в статических и динамических условиях 
эксплуатации дорожных покрытий.
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