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В  работе были определены вязкоупругие свойства протекторных резин автомобильных шин 
в  приповерхностном слое при помощи нанотвердомера "НаноСкан-4D" с  функцией осцилляции 
индентора, помещенного в климатическую камеру. Поддержание единой температуры на образце 
и измерительном модуле позволило не только оценить термомеханические свойства исследуемых 
материалов, но и минимизировать ошибки измерений, связанные с температурными дрейфами.
We investigated rubber viscoelastic properties at near surface layer using nano-hardness tester 
"NanoScan-4D" placed in climatic chamber. The same temperature of sample and the device made it 
possible to minimize the measurement errors arising due to thermal drifts.

ВВЕДЕНИЕ
Разработка методов исследования механических 
свойств поверхностного слоя материала в диапазоне 
температур от –60 до 60 °С особенно актуальна для 
эластомеров, работающих в узлах трения.

Стандартным оборудованием для исследования 
физико-механических свойств являются нанот-
вердомеры. Ключевая методика, реализованная 
в  данных приборах – метод инструментального 
индентирования, основанный на  вдавливании 
твердого наконечника (индентора) в поверхность 

исследуемого образца с совместным измерением 
перемещения индентора и  прикладываемой 
силы. Эта методика позволяет измерить твердость 
и  модуль упругости. Областью измерения меха-
нических свойств является приповерхностный 
слой образца, объем которого определяется глуби-
ной внедрения индентора. Метод инструменталь-
ного индентирования регламентируется стандар-
том ГОСТ Р 8.748-2011. Модуль упругости припо-
верхностного слоя резины, подвергшегося испы-
танию на износ, может значительно отличаться 

Оборудование для наноиндустрии

1	 ФГБНУ ТИСНУМ, г. Москва / FSBSI TISNUM, Moscow.
2	 ИПМех РАН, г. Москва / 2 IPMech RAS, Moscow.



445

Vol. 12 No. 7–8 (93) 2019

INTRODUCTION
The development of methods for 
studying the mechanical properties 
of a material surface layer in the tem-
perature range from –60 to 60 °С is 
especially relevant for the elastomers 
used in friction joints.

Nano-hardness meters are the 
standard equipment to study the 
physical and mechanical proper-
ties. The key method applied in these 
instruments is based on indention 
of a hard tip (indenter) in the stud-
ied sample surface simultaneously 
with measuring of the indenter dis-
placement and the applied force. This 
method makes it possible to measure 
hardness and elasticity modulus. 
The measurement area of mechani-
cal properties is the surface layer of 
the sample which volume is deter-
mined by the depth of the indenter 
penetration. The method of instru-
mental indention is regulated by 
GOST Р 8.748-2011. The elasticity mod-
ulus of the rubber near-surface layer 
that has passed wear tests may be 

significantly different from the value 
obtained in the volume of the mate-
rial [1]. One of the problems reflect-
ing the topicality of the presented 
paper is a study of viscoelastic prop-
erties of rubber and their changes by 
depth from the surface of the worn-
out material.

As a rule, measurements last tens 
of seconds, which corresponds to the 
quasi-static loading mode [2]. The pos-
sibilities of the method may be much 
more expanded in the dynamic mode, 
when periodical loading is applied to 
the sample, and some time-depen-
dent properties maybe calculated.

Usually, special cells [3] are used 
to perform the tests at different tem-
peratures by hardness meters in order 
to maintain the necessary tempera-
ture in measurement area. A small 
sample and an indenter are placed 
inside the cell. The measuring sen-
sors are placed outside the instru-
ment at room temperature and are 
connected to the tip by a long inflex-
ible rod. Such a design usually does 

not allow of the uniform heating of 
the sample, and the movement of 
the indenter and its contact with the 
sample lead to a change in the tem-
perature gradient along the rod that 
connects the indenter with the force 
and displacement sensors. The tem-
perature changes make it difficult to 
accurately measure the tip penetra-
tion depth into the sample. Besides, 
such type of a design, as a rule, sig-
nificantly limits the sample dimen-
sions to a few millimeters and does 
not allow of comprehensive studies 
of the mechanical properties for the 
wide range of objects.

In the presented paper we propose 
to maintain the same temperature in 
a sample and in the measuring sen-
sor during the temperature tests. The 
measuring equipment with samples 
to be tested is placed in a chamber 
where the necessary temperature is 
maintained. An electronic unit and a 
computer for processing the hardness 
meter data are placed outside of the 
temperature chamber.
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от значения, полученного в объеме материала [1]. 
Одной из  задач, представляющих актуальность 
данной работы, является изучение вязкоупру-
гих свойств резины и  их изменение по  глубине 
от поверхности изношенного материала.

Измерения, как правило, длятся десятки секунд, 
что соответствует квазистатическому режиму 
нагружения [2]. При приложении к образцу пери-
одической нагрузки (динамический режим) воз-
можности метода расширяются, становится воз-
можным вычислять некоторые зависимые от вре-
мени свойства.

Для проведения испытаний при различных 
температурах на  твердомерах обычно исполь-
зуют специальные ячейки [3], позволяющие под-
держивать заданную температуру измеритель-
ной области. Внутри ячейки располагается обра-
зец, как правило, небольшого размера и индентор. 
Измерительные датчики прибора находятся сна-
ружи при комнатной температуре и соединены 
с наконечником через длинный жесткий шток. 
Такая конструкция обычно не позволяет добиться 

однородного прогрева образца, а движения инден-
тора и его касание с образцом приводят к измене-
нию температурного градиента на штоке, соеди
няющем индентор с датчиками силы и переме-
щения. Изменение температуры затрудняет точ-
ное измерение глубины внедрения наконечника 
в образец. Кроме того, такое исполнение, как пра-
вило, существенно ограничивает размер образца 
несколькими миллиметрами, что для широкого 
круга объектов не позволяет провести полноценные 
исследования механических свойств.

В настоящей работе предлагается поддерживать 
единую температуру на образце и измерительном 
датчике при проведении температурных испыта-
ний. Измерительное оборудование вместе с образ-
цами целиком помещается в камеру, в которой под-
держивается заданная температура. Вне темпера-
турной камеры находятся электронный блок и ком-
пьютер для обработки сигналов твердомера.

Исследования механических свойств прове-
дены на протекторной резине автомобильных шин 
в широком диапазоне температур.
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Studies of the mechanical proper-
ties of the motor vehicle tread rubber 
tires in a wide temperature range 
have been carried out.

METHODS OF MEASURING
Dynamical mechanical analysis
Dynamic mechanical analysis [5, 
6] means the testing method and 
the instrument for measuring the 
mechanical and viscoelastic proper-
ties of rubbers (real and imaginary 
part of the complex elasticity mod-
ulus, mechanical loss tangent, etc.) 
and enables to obtain frequency-
temperature dependences of relax-
ation processes in rubber at defor-
mation under periodic loading. A 

spherical ceramic tip (0.5 mm, made 
of silicon nitride) was penetrated 
into the sample until achievement 
of the maximum load of 100  mN. 
The harmonic oscillations of 25 mN 
amplitude in a frequency range 
from 0.01 to 80 Hz during 5 min were 
applied to the indenter at a constant 
average loading force F. During the 
tests the tip displacement ampli-
tude, related to the contact rigid-
ity (Scont) of a tip with a sample, 
and a phase difference (δ) between 
the displacement signal and load-
ing force were measured. The equa-
tions describe the force applied to 
the indenter and its displacement as 
follows: 

	 F = Fquasi–static + F0eiωt , 

	 h = hquasi–static + h0ei(ωt+δ). 

The real and imaginary parts 
of the complex elasticity modulus 
are determined by the following 
relationships:

′ 0

0

F π 1
E = cos ,

,

δ
h 2 A

′′ 0

0

F π 1
E = sinδ

h 2 A

w h e r e  А   –  c o n t a c t  a r e a , 

0

0

F
Scont= cosδ

h
 – contact rigidity, 

МЕТОДИКА ИЗМЕРЕНИЯ
Динамический механический анализ
Динамический механический анализ [5, 6] 
(ДМА) – это методика испытаний и  инстру-
мент, при помощи которого возможно опре-
делить механические и  вязкоупругие свой-
ства резин (действительную и  мнимую часть 
комплексного модуля упругости, тангенс угла 
механических потерь и т.д.), а также получить 
частотно-температурные зависимости релак-
сационных процессов, происходящих в резине 
в процессе деформации при воздействии перио-
дических нагрузок.

Процедура и параметры ДМА-испытаний
Сферический керамический наконечник (диа-
метр – 0,5 мм, материал – нитрид кремния) вне-
дрялся в образец до достижения максимальной 
нагрузки 100 мН. При поддержании постоянной 
средней силы нагружения F на  индентор пода-
вались гармонические колебания с амплитудой 
25 мН в диапазоне частот от 0,01 до 80 Гц на про-
тяжении 5 мин. В процессе проведения испыта-
ния измерялась амплитуда перемещения нако-
нечника, связанная с жесткостью контакта (Scont) 
наконечника с образцом, и разница фаз (δ) между 
сигналом перемещения и  силой нагружения. 
Уравнения, описывающие силу, прикладывае-
мую к индентору, и его перемещение имеют сле-
дующий вид:

	 F = Fquasi–static + F0eiωt , h = hquasi–static + h0ei(ωt+δ).

Действительная и  мнимая части комплекс-
ного модуля упругости определяются следующими 
соотношениями:

′ 0

0

F π 1
E = cos ,δ

h 2 A
′′ 0

0

F π 1
E = sinδ

h 2 A

где А – контактная площадь, 0

0

F
Scont= cosδ

h
 – контакт-

ная жесткость; 0

0

F
 sinδ

h
= Cω, где С – коэффициент вяз-

кого трения.

ИССЛЕДОВАННЫЕ ОБРАЗЦЫ И ОБОРУДОВАНИЕ
Описание образцов
ДМА-испытания проведены на  двух образ-
цах. Первый образец выполнен из  протектор-
ной резины магистральной рулевой цельноме-
таллокордной (ЦМК) шины. Материал второго 
образца – протекторная резина летней легковой 
шины. Исследуемые образцы были подвергнуты 
испытанию на трибометре, где контртело пред-
ставляло собой диск с наклеенной на его поверх-
ность наждачной бумагой из  карбида кремния 
с зернистостью 120 мкм [7]. Глубина нарушенного 
слоя на  исследуемой поверхности сопоставима 
с  размером зерен абразива и  составляет около 
десятка микрометров (рис.1). Следствием прове-
денных испытаний на сухое трение стала высо-
кая шероховатость поверхности (Ra – 30  мкм). 
Шероховатость измерялась с помощью оптического 
3D-профилометра S neox (Sensofar).
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0

0

F
 sinδ

h
= Cω where С – coefficient of 

viscous friction.

SAMPLES AND EQUIPMENT
Description of the samples
DM tests were performed on two 
samples. The first sample was made 
of a tread rubber of mainline all-
steel (AST) tyre. The second one 
was made of a tread rubber of sum-
mer tyre. The samples to be studied 
were measured using tribometer 
where the counterbody was a disk 
with the glued abrasive paper made 
of silicon carbide with a grain size 
of 120 µm [7]. The depth of the dis-
turbed layer of the studied surface is 

Нанотвердомер "НаноСкан-4D"
Измерения проведены при помощи нанотвердомера 
"НаноСкан-4D" [4] (ФГБНУ ТИСНУМ). Компактная 
модификация данного прибора не превышает 
по габаритам 300 мм, в рамках данного исследова-
ния конструкция была целиком помещена в рабо-
чий объем климатической камеры. Высочайшая 
надежность конструкции прибора позволяет эксплу-
атировать его в широком температурном диапазоне 
в течение долгого времени. В компактной комплек-
тации прибор включает модуль индентирования 
и два моторизованных транслятора, обеспечиваю-
щих взаимное перемещение индентора и образца. 
Специальная конструкция трансляторов позволяет 
эксплуатировать их в диапазоне температур от –60 
до 60 °С без паразитных эффектов, таких как закли-
нивание, потеря жесткости, люфты и т.п. Модуль 
индентирования позволяет проводить стандартные 
испытания методом наноиндентирования в дина-
мическом и квазистатическом режиме. В любом 
методе испытаний может быть выбран наконечник 
произвольной формы. Стандартным наконечником 
для проведения механических испытаний является 
индентор типа Беркович – трехгранная алмазная 
пирамида. В данной работе для уменьшения пла-
стической деформации образца был использован 
сферический наконечник.

Климатическая камера КТХВ-300
Поддержание температуры в  диапазоне –60…
60  °С осуществлялось с  помощью климатической 
камеры КТХВ-300 ("НПФ Технология"). Камера имеет 

возможность контролировать влажность воздуха 
в диапазоне 20…98%, что позволяет предотвратить 
выпадение инея на  подвижных элементах при 
понижении температуры. Точность поддержания 
температуры в камере – 0,5 °С. Для минимизации 
температурного дрейфа и вибрации применялся 
защитный бокс, внутренняя поверхность которого 
была выстлана акустическим поролоном, а швы про-
клеены герметизирующей лентой "ГЕРЛЕН". Также 
использовалась пассивная виброизоляционная 
платформа. Температура воздуха контролировалась 
датчиками, встроенными в климатическую камеру. 
Температура на корпусе прибора контролировалась 
с помощью лабораторного электронного термометра 
ЛТ-300 с цифровым разрешением 0,01 °С.

РЕЗУЛЬТАТЫ
Компрессоры климатической камеры – основной 
источник шума в описанной схеме эксперимента. 
Применение виброизоляции позволило существенно 
снизить уровень шумов при измерении глубины во 
время вдавливания наконечника. Температурный 
дрейф после стабилизации системы составлял не 
более 0,5  нм/с. Глубина внедрения наконечника 
находилась в диапазоне 1–20 мкм. В результате про-
веденных испытаний были построены температур-
ные зависимости модуля упругости и тангенса угла 
потерь для двух образцов резин (рис.2). Результаты 
испытаний согласуются с данными ДМА, прове-
денными на объемных образцах на динамомеха-
ническом анализаторе METRAVIB, испытательной 
машине, реализующей режим одноосного сжатия.

Z мкм | µm

X мкм | µm

мкм | µm

Y мкм | µm

107,6

-107,6

425,0

1275,1

1700,2 0

354,7

1064,0

1418,6

107,6

-107,6

Рис.1. Трехмерное изображение рельефа протекторной резины магистральной 
рулевой ЦМК шины
Fig.1. 3D image of protector rubber relief of mainline full steel-cord tyre
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comparable with the abrasive grains 
and is equal to about 10  µm (See 
Fig.1). The result of the dry friction 
was a high roughness of the surface 
(Ra – 30 µm). It was measured using 
a 3D-profilometer S neox (Sensofar).

"NanoScan-4D" nano-hardness meter
The tests were performed using a 
"NanoScan-4D" [4]. The portable 
model of this device does not exceed 
300 mm in size and it was entirely 
placed into the climate chamber. 
The highest reliability of design of 
the device allows of using it in a 
wide temperature range. The porta-
ble design of the device has an inden-
tation modulus and two motorized 

translators to provide the mutual 
movement of the indenter and a sam-
ple. The design of the translators 
enables to use them in the temper-
ature range from –60 to 60 °С with-
out parasitic effects such as block-
ing, loss of rigidity, play, etc. The 
indentation modulus permits to 
perform the standard tests by nano-
indention method in the dynamic 
and quasi-static modes. In any test 
method, a tip of an arbitrary shape 
can be selected. The standard tip 
for mechanical testing presents an 
indentor of the Berkovich type. In 
this work we used the spherical tip 
in order to reduce the plasticity defor-
mation of the sample.

КТХВ-300 climate chamber
The temperature was maintained in 
the range of –60…60 °С with the aid 
of КТХВ-300 climate chamber. It is 
possible to maintain air humidity in 
the range of 20…98% to prevent frost 
on the moving parts when the tem-
perature drops. Accuracy of temper-
ature control in the chamber was 
0.5 °С. To minimize a temperature 
drift and vibrations, a protective box 
was used, which inner surface was 
coated with acoustic foaming plas-
tic and the joints were glued with 
a GERLEN sealing tape. We used 
the passive vibration-isolating plat-
form. Air temperature was controlled 
by sensors built into the climate 
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Mechanical loss tangent, rad
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Рис.2. Температурная зависимость вязкоупругих свойств протекторной резины магистральной рулевой ЦМК шины (a, b) 
и летней легковой шины (c, d) 
Fig.2. Temperature dependences of protector rubber viscoelastic properties of mainline full steel-cord tyre (a, b) and summer tyre (c, d)
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ВЫВОДЫ
Предложена схема проведения динамиче-
ских механических испытаний резин с помо-
щью нанотвердомера "НаноСкан-4D" при под-
держании единой температуры на  образце 
и  измерительном модуле индентирования, 
что позволяет обеспечить однородность темпе-
ратуры образца, минимизировать температур-
ные дрейфы во время проведения испытаний. 
Использование наконечников с малым ради-
усом позволяет проводить измерение физиче-
ских свойств в небольшом приповерхностном 
объеме. С уменьшением температуры на иссле-
дуемых образцах резин наблюдалось значи-
тельное (более чем в 10 раз) увеличение модуля 
упругости образца. Зависимость сдвига фазы 
от температуры носит немонотонный характер 
и имеет максимум, соответствующий макси-
мальному отношению модуля потерь к модулю 
упругости материала.

Работа выполнена при финансовой поддержке гранта 
Р Ф ФИ 18-08-0 055 8-а "Совершенствование зондовы х 
методов исследования поверхностей триботехниче-
ски х материалов на  основе мех аники контактного 
взаимодействия".
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chamber. The temperature of the 
device case was controlled using an 
LT-300 electronic thermometer with 
a digital resolution of 0.01 °C.

RESULTS
The climate chamber compressors 
are the main source of noise in the 
described experiment design. The 
use of vibration isolation made it 
possible to significantly reduce the 
noise level when measuring depth 
during indentation of the tip. The 
temperature drift of the system was 
no more than 0.5 nm/s. Indention 
depth of the tip was in the range 
of about 1–20 µm. As a result of the 
tests, the temperature dependences 

of the elasticity modulus and the 
mechanical loss tangent were con-
structed for two rubber samples (See 
Fig.2). The test results are consistent 
with DMA data performed on bulk 
samples on a METRAVIB dynamo-
mechanical analyzer.

CONCLUSIONS
A scheme for conducting dynamic 
mechanical testing of rubbers using 
a "NanoScan-4D" while maintain-
ing the same temperature on the 
sample and on the indentation mea-
suring modulus is proposed, which 
ensures uniformity of the tempera-
ture of the sample and minimizes 
temperature drifts during testing. 

The use of a small radius tips allows 
of measuring physical properties 
within a small surface volume. With 
a decrease in temperature, a signifi-
cant increase in the elastic modulus 
of the sample was observed on the 
studied rubber samples. The temper-
ature dependence of the phase shift 
is nonmonotonic and has the maxi-
mum that corresponds to the maxi-
mum ratio of the loss modulus to the 
elasticity modulus of the material.	■
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