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Водопроводные трубы из полимеров и их 
композиций почти полностью заместили на 
рынке  трубы из бетона и металла. Применение 
пластиковых труб для водопровода в разы вы-
годнее, что обусловлено их свойствами, такими 
как относительная простота монтажа, возмож-
ность бесканальной прокладки, долговечность 
эксплуатации и небольшая цена [1]. 

ПЭ100 представляет собой надежный труб-
ный материал, который отличается от других 
крупнотоннажных термопластов прекрасной 
химической стойкостью, высокой стойкостью к 
термоокислительной деструкции и стабильно-
стью свойств во времени. Конечно, данные пре-
имущества поддерживаются при соответствии 
исходного сырья  стандартам (ГОСТ 18599-
2001, ГОСТ 50838-2009). Нарушение параме-
тров производства и переработки ПЭ100 влечет 
за собой изменение макромолекулярной струк-
туры полимера, его физических свойств и экс-
плуатационных показателей. К одним из таких 
показателей относится способность труб к без-
дефектному свариванию между собой. 

Процесс сварки (нами рассматривалась свар-
ка нагретым инструментом встык [2]) осущест-
вляется при монтаже  труб и должен проводить-
ся строго в соответствии с установленными 
стандартами (ГОСТ Р 55276-2012). Однако даже 
точное соблюдение всех регламентируемых па-
раметров не всегда гарантирует высокое каче-
ство сварного шва. 

Экспериментальная часть

Цель настоящей работы – изучение свойств 
различных партий ПЭ100 серийной марки и их 
влияния на качество сварных швов. Трубные из-
делия, изготовленные из данной марки ПЭ100, 
порой имеют изъяны, приводящие к значитель-
ному снижению физико-механических харак-
теристик и невозможности сваривания. При 
сплавлении на поверхности сварного шва были 
зафиксированы различные дефекты (поры, об-
ласти несплавления, включения) (рис. 1). Кроме 
того, как показали испытания, сварной шов раз-
рушался хрупко, а не пластично. 

Материалы и методы

1. Определение массовой доли летучих веществ 
по ГОСТ 26359.

2. Определение массовой доли летучих веществ 
при 105 °С с помощью галогенного влагоанализа-
тора «HR83»  («Mettler Toledo»).

3. Определение массовой доли воды методом 
кулонометрического титрования.

4. Определение динамики влагопоглощения 
КТУ. 

5. Определение методом  газовой хромато-
масс-спектрометрии качественного состава лету-
чих соединений, выделяющихся при нагревании 
образцов. 

6. Фурье-ИК-спектроскопия (ИК-спектры сни-
мали в режиме НПВО с использованием алмаз-
ного кристалла при разрешении 2 и спектральном 
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диапазоне 4000–400 см–1 на приборе «Nicolet iS50 
FT-IR» фирмы «Thermo Scientifi c»).

7. Сканирующая электронная микроскопия 
(прибор «Phenom ProX» фирмы «Phenom-World» 
ускоряющее напряжение 10/15 кВ, детектор обрат-
но рассеянных электронов).

8. Оптическая микроскопия в проходящем и па-
дающем свете с использованием (либо без исполь-
зования) простой поляризации (прибор «Eclipse 
LV100 Nikon»).

Результаты и обсуждение

Одной из причин образования полостей на 
поверхности сварного шва может быть повы-
шенное содержание влаги и низкокипящих 
соединений в исследуемых партиях ПЭ. Ухуд-
шение этого показателя может привести к не-
допустимому понижению качества сварного 
шва, так как выделение летучих соединений в 
процессе сплавления вызывает образование пу-
зырей и неровностей [3]. Для уточнения данной 
гипотезы нами был проведен представленный 
ниже комплекс исследований. 

В промышленности контролируется такой па-
раметр, как содержание летучих веществ (не более 
0,035%), которое измеряют по ГОСТ 26359. Для 
уточнения и подтверждения полученных резуль-
татов проводят дополнительные анализы, в числе 
которых кулонометрическое титрование по Карлу 
Фишеру и измерение на галогенном влагоанализа-
торе. Этими методами можно определить только 
содержание воды, поскольку они проводятся при 
температуре 105 °С. 

Для обнаружения в полимере других низкоки-
пящих соединений было использовано измерение 
в термошкафу при 230 °С (максимальный темпера-
турный режим сварки). Сравнивали две партии по-
лиэтиленовых труб – А и Б. Для труб из партии А 

характерно образование дефектов на сварном шве, 
для партии Б – нет.

Результаты всех исследований полностью кор-
релируют между собой (рис. 2) и свидетельствуют 
о повышенном содержании воды и других низко-
кипящих летучих соединений в партии А по срав-
нению с партией Б. 

На основании вышеизложенных результатов 
было принято решение провести анализ влаго-
поглощения концентрата технического углерода, 
применяемого в данной марке ПЭ100 (тип сажи 
ISAF, содержание 40%), так как технический 
углерод относится к гигроскопичным материа-
лам. Способность КТУ поглощать влагу напря-
мую зависит от размера частиц и присутствия 
примесей. На количество поглощенной влаги 
влияет сорбционная способность и условия хра-
нения КТУ [4]. В настоящее время существует 
несколько типов саж, применяемых в КТУ:  ISAF, 
HAF, FEF, SRF и P-type. Концентраты, содержа-
щие высокоструктурные типы сажи с большой 
удельной поверхностью (ISAF, HAF), обладают 
прекрасной красящей способностью и максималь-
ной укрывистостью, однако эти типы саж можно 
тонко диспергировать только при их содержании 
в концентрате не более 40%. Сажи P-type отно-
сятся к особо чистым и предназначены для окра-
шивания и светостабилизации пластиков, особен-
но полимерных композиций для напорных труб 
(газовых и водопроводных). Их отличие состоит 
главным образом в том, что они имеют очень низ-
кое (менее 0,1%) содержание золы, серы и экстра-
гируемых веществ. Поэтому данная марка имеет 
допуск для использования в изделиях, контакти-
рующих с пищевыми продуктами, и трубах водо-
снабжения. Полимерной основой служит линей-
ный полиэтилен низкой плотности, обладающий 
хорошими смачивающими и диспергирующими 

Рис. 1. Примеры некондиционных сварных швов (видны полости и зоны несплавле-
ния, справа стрелками показаны включения агломератов сажи)
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свойствами [5]. Для сравнения с исследуемым об-
разцом был выбран КТУ, содержащий сажу P-type 
в концентрации 40%. 

Условия эксперимента: предварительно высу-
шенные образцы массой 10 г погружали в эксика-
тор, на дно которого была помещена чаша с водой. 
Содержание влаги измеряли каждую неделю по 
увеличению массы образцов. Продолжительность 
эксперимента составила 10 недель. 

На основании проведенного исследования мож-
но заключить, что итоговое значение влагопогло-
щения в исследуемых образцах отличается в 1,75 
раза (0,69 % в КТУ на основе P-type против 1,21% 
на основе ISAF) (рис. 3).

Для качественного и количественного опреде-
ления летучих соединений, выделяющихся при 
нагревании, был проведен анализ гранул ПЭ ме-
тодом ГХ-МС. Условия эксперимента: 1) образцы 
нагревали при 200 °С в течение 40 мин, затем ана-
лизировали методом ГХ-МС с помощью автома-
тизированного парофазного отбора пробы TriPlus 
RSH; 2) образцы нагревали в термошкафу при 
300 °С в течение 20 или 30 мин и анализировали 
методом ГХ-МС с помощью парофазного отбора 
пробы. Результаты представлены в табл. 1, 2.

Результаты исследования свидетельствуют о 
бóльшем числе разнообразных летучих соедине-
ний в партии А (25)  по сравнению с партией Б 
(4). Это может быть следствием нарушения тех-
нологического режима синтеза полимера (в част-
ности, может быть разным содержание примесей 
в исходных мономерах). Кроме того, объем лету-
чих соединений, выделившихся при 190–210 °C из 
образца партии А, в 4 раза больше аналогичного 
показателя для партии Б (58,59% против 14,05%). 
Это объясняет образование пузырей на сваривае-
мой поверхности труб в результате миграции вы-
сококипящей фракции из массы ПЭ100 в расплаве.

Для определения количества и состава ле-
тучих соединений в температурном диапазоне 
200–400 °C был проведен анализ с помощью пи-
ролитической приставки EGA/PY-3030D к ГХ-
МС. Результаты показали, что образцы партии А 
имеют повышенное содержание углеводородов 
С16–С36 (16,8%) по сравнению с образцами партии 
Б (9,1%). Это также может быть следствием нару-
шения технологического режима на стадии синте-
за полимера.

Для измерения прочности сварного соедине-
ния были проведены испытания лопаток из швов 

Рис. 2.  Гистограмма содержания влаги в партии А (слева) и Б (справа)

Рис. 3. Динамика влагопоглощения КТУ
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(трубы партии А) на изгиб. Сплавление проис-
ходило при высоком давлении и Т = 200–210 °С. 
Разрушение образца происходило при изгибе, 
составляющем угол ~25°. Наблюдалось ярко вы-
раженное хрупкое разрушение, а также локальные 
места «несплавления», напоминающие по форме 
полоски шириной до 4 мм, ориентированные от 
центра стенки трубы к внешней и внутренней по-
верхностям.

На поверхности мы выделили и анализирова-
ли следующие области: 1) поверхность разлома 
гладкая; 2) поверхность разлома «пузырчатая»; 

3) полосы «несплавления»; 4) «тело» трубы. По 
данным Фурье-ИКС (НПВО), ИК-спектры всех 
исследованных областей соответствуют спек-
тру полиэтилена. Термостабильность (ИПО) 
во всех деформированных сегментах составила 
более 90 мин при 200 °С.

Методами оптической и сканирующей элек-
тронной микроскопии исследовали поверхность 
разлома. В поляризованном свете (рис. 4, а) на 
изображении появляются темные области, так на-
зываемые «кресты». Обычно при исследовании 
полимеров в поляризованном свете так же выгля-

Т а б л и ц а  1
Качественный и количественный состав летучих соединений, выделившихся при нагревании образцов                  

из партий А и Б 

Время 
удерживания, мин Вещество Температура кипения, 

°С
Площадь пика, %

партия А партия Б

1,08 гептан 98,4 10,5 –

1,71 2-гексанон 128 7,38 3,15

1,76 октан 125,7 5,18

–
5,83 октанон-4 172–174 1,35

6,28 децен 170,6 5

6,37 октанон-2 172–174 4,47

6,52 декан 174 9,93 10,9

6,68 октаналь 163,4 4,93

–

8,34 дибутилкетон 181–187 1,41

8,76 гептилметилкетон 181–187 2,21

8,83 ундекан 195,9 3,05

8,97 нонаналь 190–192 3,18

10,48 додецен 213,4 0,75

10,62 додекан 216,3 12,19 80,03

10,76 деканаль 208–209 1,01

–
12,14 тридекан 235,5 1,04

12,31 ундеканаль 223 0,51

13,41 тетрадецен 251,1 0,32

13,51 тетрадекан 253,6 12,36 5,91

13,70 додеканаль 249 0,27

–

14,77 пентадекан 270,6 0,42

15,95 гекасадекан 286,8 5,56

17,07 гептадекан 301,9 0,37

18,13 октадекан 316,1 5,65

20,10 эйкозан 342,7 0,94



178 ВЕСТН. МОСК. УН-ТА. СЕР. 2. ХИМИЯ. 2020. Т. 61. № 2

дят сферолиты – надмолекулярные кристалличе-
ские образования. Исходная ламель, растущая из 
первичного зародыша, в дефектных точках (дис-
локациях) кристаллической решетки ветвится, 
давая вторичные ламели, которые по мере роста 
изгибаются и скручиваются, а затем тоже ветвят-
ся, давая третичные ламели и т.д. В конечном сче-
те образуется множество волокнистых ламелей, 
которые расходятся во всех направлениях ради-
ально от центра, пока их рост не прекращается 
вследствие нагромождения соседних сферолитов 
друг на друга [6]. Этот процесс во многом опре-
деляется скоростью кристаллизации материала. 
Размер сферолитов тем больше, чем ниже ско-
рость процесса кристаллизации (ниже скорость 
охлаждения). Хорошо видны отдельные области 
в виде многоугольников (рис. 4, б). Следует обра-
тить внимание на структуру поверхности каждого 
из многоугольников – в каждом отчетливо виден 
центр, из которого в радиальном направлении идут 
«лучи». Подобная структура, по нашему мнению, 
подтверждает результаты оптической микроско-
пии в поляризованном свете и позволяет предпо-
ложить, что наблюдаемые многоугольники пред-
ставляют собой достаточно крупные (300–400 мкм 
в диаметре) полимерные сферолиты. Оптическая 
микроскопия поверхности сварного шва показала, 
что еще одной из возможных причин, приводящих 
к внутренним дефектам сварного соединения, яв-

ляется наличие агломератов технического углеро-
да, обнаруженных в материале некондиционного 
сварного шва (рис. 4, в).

Вероятно, в процессе сварки труб возникают 
области точечного перегрева, в которых скаплива-
ются газообразные соединения, выделяющиеся из 
материала. В результате этого в локальных обла-
стях сварного шва образуются полости (пузыри), 
стенки которых сформированы крупными сферо-
литами полимера. Сферолиты обладают высокой 
прочностью, в то время как пространство между 
сферолитами представляет собой напряженную 
область с пониженной прочностью. Поэтому раз-
рушение шва в «пузырчатой» области происходит 
вокруг сферолитов. В гладкой области поверх-
ности разлома также присутствуют сферолиты, 
однако они имеют значительно (в десятки раз) 
меньший размер, чем в «пузырчатой» области, а 
пространство между мелкими сферолитами менее 
напряженное.

Выводы

Исследование массива образцов ПЭ различ-
ных партий (гранулят, трубы, сварные швы) по-
зволило выявить три основные проблемы, встре-
чающиеся наиболее часто при использовании 
этого сырья.  

Первая проблема – неравномерное распределе-
ния технического углерода в полимерной матрице, 

Т а б л и ц а  2
Приблизительное количественное содержание летучих соединений, 
выделяющихся при нагревании образцов (по фракциям с разной 

температурой кипения)

Образец
Содержание, %

Tкип. < 110 °C 110 °C <  Tкип.< 220 °C Tкип. > 220 °C

Партия А 10,5 62,0 27,5

Партия Б 3,15 90,93 5,91 

Рис. 4. Поверхность разлома «пузырчатая»: а – оптическая микроскопия, падающий свет, простая поляриза-
ция; б – СЭМ (композиционный режим); в – микрофотографии в проходящем свете полученных из лопаток 

образцов пленок, изготовленных из ПЭ партии А
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что  приводит к образованию крупных агломера-
тов, которые выступают концентраторами напря-
жения. В результате наблюдается хрупкое разру-
шение, чаще в теле трубы, но иногда  (локально) 
по сварному шву. 

Вторая проблема также напрямую связа-
на с качеством КТУ. Использование дешевых 
марок КТУ на сажах с высокой сорбционной 
способностью приводит к тому, что содержа-
ние влаги в материале становится выше нормы 
(0,035 мас.%) и труба приобретает пористость, 
особенно это проявляется на грате сварного шва.

Третья проблема – наличие в материале боль-
шого числа летучих соединений с температурой 
кипения в интервале, характерном для процесса 
переработки данного сырья. Наличие подобных 
фракций может привести к возникновению де-
фектов в виде пор или полостей, образующихся в 
изделиях в процессе их изготовления, а также вы-
звать ухудшение качества сварного шва при свар-
ке готовых изделий. Данный вид примесей нельзя 
убрать с помощью стандартных сушилок. Ото-

гнать высококипящую фракцию можно только из 
расплава. Стандартные трубные линии не имеют 
зон дегазации, поэтому оставшаяся высококипя-
щая фракция проявляется в виде пузырчатой по-
верхности на сварных швах, что может привести 
к несплавлению. 

Для предотвращения появления в готовых изде-
лиях всех вышеперечисленных дефектов требует-
ся проводить тщательный входной контроль при-
обретаемого сырья и отбраковку некондиционного 
материала. Следует более тщательно анализиро-
вать содержание влаги и других летучих соеди-
нений, влагопоглощение, а также определять тип 
сажи, используемой в полиэтиленовой компози-
ции. Несоответствие данных параметров установ-
ленным и рекомендуемым стандартам может при-
вести к появлению дефектов сварных соединений. 

Исследование выполнено в рамках научно-ис-
следовательской и опытно-конструкторской ра-
боты группы «Полипластик».
Конфликта интересов нет.
Дополнительных материалов нет.
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