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С целью поиска эффективных решений проблемы переработки техногенных отходов, 
предложены системы наполнителей для битумных вяжущих, применяемых в дорож-
ном строительстве. Впервые, совместно с использованием отходов серы, получаемых 
в технологических процессах переработки нефти, природного газа и др., для улучше-
ния качества битумных дорожных вяжущих, был опробован продукт вторичный пе-
реработки шинных резин – активный порошок дискретно девулканизованной резины. 
Исследованы реологические свойства и усталостная долговечность содержащих серу 
битумных вяжущих по методу линейной амплитудной развертки (LAS) на реометре 
динамического сдвига Smart Pave серии Physica MCR компании Anton Paar (Австрия). На 
основании результатов анализа микрофотографий, получаемых методом оптической 
микроскопии, была разработана методика пробоподготовки образцов серосодержащих 
вяжущих для исследования на стойкость к усталостному растрескиванию. Анализ вли-
яния серы и эластичного наполнителя индивидуально и совместно на показатель уста-
лостной долговечности показал, что увеличение числа циклов до разрушения образцов 
вяжущих в 3-5 раз при их деформации 5 и 2.5% определяется концентрацией резиновой 
крошки. Введение серы в тройных системах: битум/сера/эластичный наполнитель по-
зволяет за счет возможности изготовления сероасфальтобетонных смесей при более 
низких температурах экономить энергоресурсы.
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порошок дискретно девулканизованной резины.

USING LARGE-TONNAGE INDUSTRIAL WASTE TO CREATE BITUMEN 
COMPOSITES WITH IMPROVED FATIGUE LIFE

I.A. Frolov1, U.G. Zvereva2, T.V. Dudareva2, I.A. Krasotkina2, V.G. Nikol'skiy2, 
L.R. Lyusova1, Yu.A. Naumova1

1Moscow Technological University, (M.V. Lomonosov Institute of Fine Chemical Technologies), 
Moscow 119571, Russia
2N.N.Semenov Institute of Chemical Physics, Russian Academy of Sciences, Moscow 119991, Russia
@Corresponding author e-mail: naumova_yulia@mail.ru 



65Тонкие химические технологии / Fine Chemical Technologies 2018 том 13 № 2

И.А. Фролов, У.Г. Зверева, Т.В. Дударева и др.

With the goal of searching effective methods of industrial wastes recycling, filler systems for bituminous 
binders in road building have been proposed. For the first time in the world, the product of recycled tire 
rubbers, which is an active powder of discretely devulcanized type of rubber in addition to waste of 
sulfur produced in technological processes of oil refining, natural gas, etc., have been tested in order to 
improve the quality of bitumen binders. The rheological properties and fatigue life of the sulfur-bitumen 
binder have been investigated according to the linear amplitude sweep test (LAS) by using a Smart 
Pave dynamic shear rheometer (Physica MCR series, Anton Paar, Austria). A technique for preparing 
samples of sulfur-containing binders has been developed based on the results of photomicrographs 
analysis obtained by optical microscopy. It has been done to study their fatigue cracking resistance. 
The analysis of the influence of sulfur and elastic filler on fatigue life has showed that the rise of the 
quantity of cycles up to fatigue damage of binder samples by the factor of 3–5 (strain of 5% and 2.5%) 
is due to crumb rubber concentration. The addition of sulfur to ternary systems bitumen/sulfur/elastic 
filler enables saving energy resources as a result of the possibility of manufacturing sulfur-extended 
asphalt at lower temperatures.

Keywords: bitumen, bitumen binders, fatigue life, modifier, sulfur, waste, tire, high-temperature 
shear-induced grinding, active powder of discretely devulcanized rubber.
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Рис. 2. Микрофотографии поверхности образца 
вяжущего с серой (№ 8): 

1 – до отжига; 2 – через 15 мин после отжига; 
3 – 76 мин после отжига (увеличение ×400).

включения на рис. 2 (изображения 2 и 3) – это следы 
расплавившихся кристаллов.

Было установлено, что кристаллы серы на по-
верхности образца при температуре 120 °С полно-
стью расплавились в течение 4 мин, и, как демонстри-
руют данные оптической микроскопии, через 15 мин 
после начала охлаждения на поверхности вяжущего 
кристаллов выявлено не было. Образование первых 
кристаллов серы было отмечено через 76 мин. 

Согласно приведенным выше данным, была 
предложена следующая методика предваритель-
ной подготовки образцов серосодержащих образцов 

модифицированных вяжущих для испытаний на 
усталостную долговечность. Испытуемый образец 
помещали между пластинами реометра, предваритель-
но нагретыми до Т = 66 ºС, и в течение 3 мин нагрева-
ли до Т = 120 ºС, выдерживали при этой температуре 
4 мин, затем в течение 6 мин охлаждали до Т = 16 ºС 
(температура определения усталостной долговечности). 
При этой температуре образец термостатировали в тече-
ние 20 мин и затем начинали измерения. 

В настоящей работе в качестве базовых образцов, 
с которыми проводили сравнение модифицированных 
битумных вяжущих, были выбраны: битум БНД 60/90 
и вяжущее, содержащее минеральный наполнитель 
МП10 (соответственно, образцы № 1 и 2, табл. 1). 

При проведении усталостных испытаний по 
ПНСТ 81-2016 на реометре динамического сдвига 
были получены графические зависимости напряже-
ния сдвига (τ) от деформации сдвига (γ). Был выпол-

нен анализ полученных данных и по формуле   

рассчитан модуль сдвига G при разных деформациях 
сдвига (табл. 2).

Из данных табл. 2 видно, что для базовых и мо-
дифицированных образцов вяжущих модуль сдви-
га битума имеет максимальные значения в области 
деформаций сдвига 10-15% мас. Введение в битум 
минерального наполнителя приводит к незначитель-
ному снижению модуля сдвига по сравнению с БНД 
60/90 при сохранении тенденции к повышению дан-
ного показателя с ростом величины деформации.
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Из приведенных в табл. 3 данных видно, что вве-
дение минерального порошка лишь незначительно 
улучшает усталостную долговечность базового би-
тума, в то время как введение в битум эластичного 
наполнителя – АПДДР приводит к приблизительно 
трехкратному увеличению числа циклов до разруше-
ния для покрытий, подвергающихся деформации 5%, 
и пятикратному увеличению для покрытий, подвер-
гающихся деформации 2.5%. При этом температура 
приготовления резино-битумного вяжущего в диапа-
зоне 140–180 °С практически не влияет на его уста-
лостную долговечность. 

Усталостная долговечность серо-битумных вя-
жущих, приготовленных при 140 и 160 °С, несколько 
уменьшается по сравнению с базовым битумом при 
содержании серы 10 и 20% мас. При дальнейшем 
увеличении содержания серы в вяжущем до 30% 
мас. усталостная долговечность вяжущего возраста-
ет: для образца серо-битумного вяжущего, приготов-
ленного при 160 °С, – приблизительно в 1.6 раза (для 
покрытий, подвергающихся деформациям 2.5 и 5%)
и для образца, приготовленного при 140 °С, – в 1.6 
раза (для покрытия, подвергающегося деформации 
2.5%). В то же время для образца, приготовленного 
при 140 °С, не наблюдалось изменения усталостной 
долговечности по сравнению с базовым битумом для 
покрытия, подвергающегося деформации 5%.

При изготовлении тройной смеси модифициро-
ванного вяжущего, при постоянной концентрации 
АПДДР – 12.5% мас., введение 10% мас. серы обе-
спечивает сопоставимый уровень усталостной дол-
говечности в сравнении с резино-битумным вяжу-

щим, включающим 12.5% мас. резиновой крошки. 
При увеличении содержания серы в вяжущем до 20% 
мас. наблюдается тенденция к повышению числа ци-
клов до разрушения при деформациях 2.5 и 5% по 
сравнению с резино-битумным вяжущим. В тройной 
системе битум/сера/эластичный наполнитель при 
концентрации серы 30% мас. усталостная долговеч-
ность вяжущего существенно возрастает: в 3.2 раза 
по сравнению с резино-битумным вяжущим и в 16.5 
раз по сравнению с исходным битумом.

Можно предположить, что наблюдаемое увели-
чение усталостной долговечности обусловлено уве-
личением концентрации АПДДР по отношению к би-
туму (для этих трех образцов концентрация АПДДР 
в битуме составляет 13.8, 15.6 и 17.9% мас., соответ-
ственно), а не связано с эффектом взаимодействия 
серы с компонентами в исследованной тройной си-
стеме. В пользу этого свидетельствуют дополнитель-
но проведенные испытания контрольных образцов 
резинобитума, содержащего 18% АПДДР (см. табл. 
3, шифр образца № 15 АПДДР18, 160). 

На динамические свойства битумных вяжущих 
оказывают влияние как концентрация эластичных 
наполнителей, так и степень их диспергирования в 
битуме [3]. Улучшение динамических свойств би-
тумных вяжущих при введении измельченных вул-
канизатов, получаемых методом высокотемператур-
ного сдвигового измельчения, как следствие, может 
быть связано с затруднением роста трещин в усло-
виях циклических деформаций, что было отмечено в 
работе [12] при испытаниях полимерных композици-
онных материалов с гетерогенной структурой. 
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Выводы

Исследована усталостная долговечность при 
температуре 16 ºС образцов битума БНД 60/90 и 
вяжущих на основе того же битума, содержащих 
добавки минерального порошка, серы и активно-
го порошка дискретно девулканизованной резины. 
Испытания выполнены на реометре динамического 
сдвига в соответствии с ПНСТ 81-2016. Разработа-
на и опробована методика предварительной подго-
товки образцов при исследовании серо-содержащих 
вяжущих.

Показано, что введение неактивного наполни-
теля – минерального порошка лишь незначительно 
улучшает усталостную долговечность базового би-
тума, в то время как введение в битум эластичного 
наполнителя – АПДДР приводит к приблизительно 
трехкратному увеличению числа циклов до разру-
шения при деформации 5% и пятикратному увеличе-
нию – при деформации 2.5%. При этом температура 

приготовления резино-битумного вяжущего в диапа-
зоне 140–180 °С практически не влияет на его уста-
лостную долговечность. 

Показано, что применение серы в составе вя-
жущего, не оказывая существенного влияния на 
усталостную стойкость вяжущего, позволяет в трой-
ной системе битум/сера/эластичный наполнитель, 
во-первых, экономить достаточно дорогой битум, а, 
во-вторых, за счет снижения общей вязкости асфаль-
тобетонной смеси достигать высоких усталостных 
характеристик, которые обеспечиваются за счет вы-
сокого наполнения битума продуктом вторичной пе-
реработки резин – АПДДР.

Научно-исследовательская работа выполнена 
за счет субсидии, выделенной ИХФ РАН на выполне-
ние государственного задания, тема 0082-2014-0008 
«Физико-химия наноструктур, наноматериалов и 
субмолекулярных соединений. Получение новых нано-
материалов», АААА-А17-117040310008-5.
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