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试验参数对滚塑制品低温冲击强度影响

郭德宇，毛现朋，温原
( 浙江瑞堂塑料科技股份有限公司，浙江宁波 315323)

摘要：在滚塑制品低温冲击强度的国外测试标准中，对试样的冷冻时间、取出时间和冲击质量三个试验参数的

要求各异。考察了这三个试验参数对低温冲击强度的影响规律。结果表明，低温冲击强度随着冷冻时间的延长先增

大后减小，最后趋于稳定。低温冲击强度存在极值，该极值出现的时间和试样厚度有关，极值大小和试样厚度及制样

方式有关，现有各标准对冷冻时间的规定均不能使低温冲击强度稳定化，测试存在缺陷，建议试样的冷冻时间的小时

数不小于试样厚度毫米数的 2 倍；试样取出时间应不大于 15 s，现有国际滚塑协会标准的规定仅能满足厚度不小于

21 mm 试样的测试要求；低温冲击强度和应变速率的对数呈线性关系，随着应变速率的增加，低温冲击强度降低，这

种变化在 t 检验下显示差异不显著。
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Effects of Test Parameters on Low Temperature Impact Strength of Rotomolded Products
Guo Deyu， Mao Xianpeng， Wen Yuan

(Zhejiang Rotoun Plastic Technology Corp.， Ningbo 315323， China)

Abstract ：In the foreign testing standards for low temperature impact strength of rotational molded products，the requirements 
of three test parameters for freezing time，taking out time and impact mass of specimen are different. The law of influence of three 
test parameters on the low temperature impact strength was investigated. The results show that the low temperature impact strength 
increases first and then decreases with the extension of freezing time，and finally tends to be stable，there is an extreme value of low 
temperature impact strength，the occurrence time of the extreme value is related to the thickness of specimen，and the size of the ex-
treme value is related to the thickness of specimen and the way of specimen preparation，the rules of existing standards on freezing 
time can not stabilize the low temperature impact strength，there are defects in testing，it is recommended that the number of hours 
of the freezing time for the specimen should be no less than 2 times the millimeter number of the thickness for the specimen. The 
taking out time of freezing specimen should not more than 15 s，the existing association of rotational molders international standard 
can only meet the test requirement of the specimen which thickness is not less than 21 mm. There is a linear relationship between the 
low temperature impact strength and the logarithm of strain rate，with the increase of strain rate，the low temperature impact strength 
decreases，the difference is not significant under t-test.
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–40℃下的落锤冲击强度是滚塑制品质量的核心

表征指标之一 [1]，而目前的研究都集中在滚塑工艺 [2–4]、

材料特征 [5–6] 对低温冲击强度的影响方面，较少有研

究者讨论试验参数对低温冲击强度的影响。

目前国内没有滚塑制品低温冲击强度的测试

标准，研究人员均采用国外标准进行测试。国标委

于 2017 年下达国家标准制修订计划 ( 国标委综合

[2017]114 号 )，启动了《滚塑成型　低温冲击试验》

国家标准制定，该标准由中国轻工联合会提出，全国

塑料制品标准化分技术委员会 (SAC／TC48／SC1)
秘书处归口，浙江瑞堂塑料科技股份有限公司主要

负责起草。在标准起草的过程中，工作组发现，国外
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各标准对试验参数的要求有较大差异，为了验证试

验参数的合理性，工作组对试样的冷冻时间、低温环

境取出时间、落锤质量三个主要参数对低温冲击强

度的影响进行了研究。

1　实验部分

1．1　主要原材料

线型低密度聚乙烯 (PE-LLD) ：50035E，密度为

0.935 g／cm3，熔体流动速率为 5 g／(10 min)，沙特

基础工业公司；

PE-LLD ：R546，密度为 0.935 g／cm3，熔体流

动速率为 5 g／(10 min)，中国石油化工股份有限公

司镇海炼化分公司。

1．2　主要设备及仪器

电加热滚塑机：BF–1000 型，浙江本凡机械设

备有限公司；

无线模内测温仪：MW–4 型，温岭旭日滚塑科

技有限公司；

落锤冲击试验机：LC–300B 型，承德精密试验

机有限公司；

低温冰箱：DW–50–100 型，北京中科路达试验

设备有限公司；

热熔压片机：SEIMIT–YP–303 型，东莞市精建

自动化设备有限公司。

1．3　试样制备

(1) 滚塑法。

将原材料研磨成滚塑标准粉体，粒径 D98 ≤ 

500 μm。将粉末在滚塑机上进行滚塑制备试样，

使用 300 mm×300 mm×300 mm 的正方体铁质

模具，模内空气最高温度控制在 208～212℃，采用

水雾冷却至 80℃脱模。通过控制投料量，制备出不

同厚度的滚塑试样。

(2) 模压法。

将原材料放在压片机模具中，在温度 220℃、时

间 15 min、压力 3.5 MPa 下制备试样，使用水冷至

80℃脱模。通过选取不同型腔厚度的模具并控制投

料量，制备出不同厚度的模压试样。

将不同厚度的试样裁剪成边长为 127 mm× 
127 mm 的方形。将同一制样方式下的相同厚度的

试样打乱顺序，随机分成 22 个试样一组。

1．4　性能测试

选择不同厚度的试样，在侧面钻孔至试样中

心，插入无线测温探头，放在 –40℃冰箱中，观察温

度随时间的变化。

–40℃落锤低温冲击强度按照国际滚塑协会

(ARMI) 制定的《滚塑成型低温冲击试验》标准 (4.0
版，2003 年 7 月发布 ) 进行试验。

2　结果和讨论

2．1　试样冷冻时间

ARMI 制定的《滚塑成型低温冲击试验》标准

(4.0 版，2003 年 7 月发布 ) 中要求，滚塑试样在试验

前应在 (–40±2)℃环境中冷冻不少于 2 h。法国标

准 NF 50–700 ：2014 《塑料 – 滚塑 – 聚烯烃滚塑制

品和配件的通用规范》在附录A中引用了这一表述。

美国标准 ASTM D1998–2015 《聚乙烯立式储

罐的规范》中，要求在冷冻液中冷却至少 30 min，厚
度大于 6.4 mm 的试样冷冻时间应延长，但没有给

出延长时间。该标准同时指出，在冷空气中冷却至

少 2 h。
澳大利亚标准 AS／NZS 4766–2006 《盛放水和

化学溶液的聚乙烯储罐》中，要求试样根据厚度冷

冻不同的时间，具体要求列于表 1。我国中标协标

准 T／CAS 237–2014 《滚塑制品聚乙烯储罐》和印

度滚塑协会标准中引用了这一表述。
表 1　AS／NZS 4766–2006 标准对试样冷冻时间的要求

试样厚度 (N)／mm 冷冻时间／h
N ≤ 7.5 2

7.5 ＜ N ≤ 15.0 6
N ＞ 15.0 12

欧盟标准 EN 13575 ：2012 《放在地面上静止

存放化学物质的热塑性水箱—吹塑或滚塑的聚乙烯

水箱的要求和测试方法》要求冷冻时间至少 4 h。
综上可知，国际上各标准对冷冻时间的要求差

异较大。

工作组首先验证了冷冻时间对试样温度的影

响。各标准均要求试样温度为 (–40±2)℃。将冰箱

设置为 –40℃，恒温 4 h 后，将处于室温状态下的试

样放入冰箱中，以试样中心温度和冰箱温度差达到

–2℃为限，得出试样的冷冻平衡温度时间，不同厚度

试样的冷冻平衡温度时间如图 1 所示。

5 10 15 20 25
1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

h

图 1　不同厚度试样的冷冻平衡温度时间
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根据傅立叶定律，试样厚度和冷冻平衡温度时

间应为线性关系 [7]，试验结果验证了这一理论。利

用最小二乘法原则，得出的关系式如式 (1) 所示，其

相关系数 R2 为 0.965 1。
 . .N0 09 0 89*x = +  (1)
式中：N——试样厚度，mm ；

 *x ——冷冻平衡温度时间，h。
实际生产中，滚塑制品的厚度多为 3～8 mm，

但在部分大型制品中，制品厚度可高达 30 mm。从

式 (1) 可知，冷冻时间 2 h 时，仅能满足厚度不大于

12.3 mm 的滚塑制品的温控要求。对于厚壁滚塑

制品，冷冻时间规定≥ 2 h，不具备可操作性。

随后，工作组使用不同厚度的牌号为 50035E
的 PE-LLD 材料制备试样，测试了不同冷冻时间下

–40℃落锤低温冲击强度，结果如图 2 所示。
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图 2　不同冷冻时间下 –40℃落锤冲击强度

由图 2 可以看出，–40℃落锤冲击强度随冷冻

时间先增加后减小，最后趋于稳定。–40℃落锤冲击

强度存在极值现象，极值的出现时间和试样厚度有

关。

随着试验温度的降低，聚乙烯的落锤冲击强度

上升是普遍的规律 [8]。但和图 1 的试验结果进行

对比发现，低温冲击强度极值出现的时间远远大于

试样冷冻平衡温度时间。例如，对于厚度为 10 mm
的试样，从室温冷冻到 –40℃的时间仅需要 1.79 h，
但其低温冲击强度出现极值的冷冻时间约为 10 h，
因此，初期低温冲击强度随冷冻时间的延长上升的

现象不能单纯地以温度平衡原理来解释。

试样在冷冻过程中存在两种变化 [9] ：一是高分

子的分子链热运动随温度的降低逐渐减少，提高了

材料的屈服应力，变形能增加，使得低温冲击强度增

大 ( 刚性效应 ) ；另一方面，高分子球晶受热胀冷缩

效应，当温度逐步降低时，球晶尺寸减少，减弱了高

分子分子链的连接性，裂纹生成能和裂纹扩展能降

低，造成低温冲击强度下降 ( 脆性效应 )，由于弛豫

效应，这一现象随冷冻时间的延长而加剧 [10]。

随着冷冻时间的延长，刚性效应和脆性效应的

综合效果决定了低温冲击强度值。冷冻前期，主要

显现的是刚性效应，因此低温冲击强度增大；冷冻

后期，脆性效应逐步显现，低温冲击强度下降。当两

种效应的变化基本稳定后，低温冲击强度也趋于稳

定。

由于落锤低温冲击强度是材料刚性效应和脆

性效应的综合体现，因此其随温度的降低而升高的

规律表明刚性效应占主导地位；随冷冻时间的延长

先上升后下降再趋于稳定，表明弛豫效应主要对脆

性效应起作用。

为了验证以上现象是否是滚塑成型的特有规

律，工作组使用牌号为 R546 的 PE-LLD 材料，通过

模压法和滚塑法，分别制备了 4 mm 厚度的试样进

行试验，结果如图 3 所示。
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图 3　不同制样方式的 –40℃落锤冲击强度

由于滚塑成型是单边慢速冷却，滚塑制品在厚

度方向上存在热梯度，表现为从模具面到空气面球

晶尺寸逐渐增大 [11]。而模压成型是双边快速冷却，

模压制品基本上不存在结晶梯度。模压制品的球晶

尺寸和滚塑制品模具面基本一致，同时远小于滚塑

制品空气面的球晶尺寸。

由图 3 可以看出，模压法和滚塑法一样，落锤低

温冲击强度随着冷冻时间的延长存在极值现象，且

出现极值的时间一致，说明不同制样方式均出现同

样的极值现象。但模压法出现的极值峰较平缓。说

明由于滚塑成型空气面的球晶尺寸大，因此刚性效

应较大，反映到试验结果上就产生了滚塑法的低温

冲击强度极值远大于模压法的低温冲击强度极值的

现象。另外，不同厂家的材料均出现落锤低温冲击

强度极值的现象，说明该现象和材料选择基本无关。

经工作组讨论，考虑到试验周期的因素，认为

规定最少冷冻时间的小时数为试样厚度毫米数的 2
倍是较为恰当的。
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2．2　试样取出时间

ARMI 制定的《滚塑成型低温冲击试验》标

准 (4.0 版，2003 年 7 月发布 ) 规定，样品离开低

温环境到受到冲击时的最长时间间隔为 30 s，
GB／T 14153–1993 《硬质塑料落锤冲击试验方

法 通则》的 6.2 条款规定为 15 s，AS／NZS4766–
2006 《盛放水和化学溶液的聚乙烯储罐》中的 D7.2
条款规定为 10 s，ASTM D 1998–15 《聚乙烯立式储

罐的规范》的 11.3.4.4 条款规定为 5 s。
试样从低温环境中取出温度变化应符合式 (2)

牛顿冷却定律：

 ( )ln
T T
T T

k
0

x
-
-

=-
3

3  (2)

式中：T——试样温度，℃；

 T3——环境温度，℃；

 T0——试样初始温度，℃；

 k——冷却系数；

 τ——取出时间，s。
使用厚度为 5，10，15，20，25 mm 的试样，在试

样侧面钻孔至试样中心，插入测温探头，放在 –40℃
冰箱中冷却 4 h 后取出，观察温度随时间的变化，试

验过程环境温度为 23℃。利用式 (2) 进行拟合得到

冷却系数，再计算试样从 –40℃在标准环境中温升

到 –38℃所需时间，结果如图 4 所示。
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图 4　试样厚度和取出时间的关系曲线

从图 4 可以看出，如果取出时间为 30 s，那么

对于厚度≤ 21 mm 的试样来说，冲击时温升会大

于 2℃，实际温度不能满足 (–40±2)℃的要求。

从操作层面看，将试样从低温环境中取出，到

落锤冲击到试样，在 10 s 内完成是相当困难的，这

无疑大大增加了对设备和人员的要求。

经工作组讨论，认为试样取出时间≤ 15 s 是比

较合理的。

2．3　落锤质量

应变速率是冲击强度测试的影响因素之一，应

变速率和冲击强度的关系呈现多样化现象 [12–14]。

对高分子而言，通常情况下应变速率越大，测试出

的冲击强度越低 [15]。应变速率在冲击试验中通常

使用冲击速度来控制，在塑料简支梁和悬臂梁冲击

试验的国家标准中，虽未将冲击速度列入“不可比

较数据”的影响因素内，但均指出“如摆锤的能量大

小、冲击速度和试样的状态调节也会影响试验结果，

因此，需要数据比较时，应仔细地控制和记录这些因

素。”

对于 –40℃下的落锤低温冲击强度试样，当冲

击能量相同时，可以使用不同质量的落锤进行试验，

使用大质量的落锤，中值破坏高度会降低，使用小质

量的落锤，中值破坏高度会上升，这造成了冲击动量

的差别，反映在影响因素上，还是冲击造成的应变速

率的差异。

ARMI 制定的《滚塑成型低温冲击试验》标准

(4.0 版，2003 年 7 月发布 ) 的 2.3 条款中指出，“由

于不同落锤质量引起落锤速度有差异，只能比较相

同落锤质量下的冲击能量数据”。但在实际应用中，

检验人员往往忽略了冲击质量对数据的影响，为了

验证不同冲击质量下的低温冲击强度数据是否可以

比较，进行了本次研究。

使用牌号为 50035E 的 PE-LLD 材料制样，选用

A 型 (4.536 kg)、B 型 (6.804 kg)、C 型 (9.072 kg)、
D 型 (13.608 kg) 四种不同冲击质量的落锤进行试

验。低温冲击试验结果列于表 2。
表 2　不同冲击质量下的低温冲击强度

项目
冲击质量类型

A B C D
试样厚度／mm 4.0 4.0 4.3 4.2

中值破坏高度／m 2.35 1.575 1.275 0.846
低温冲击强度／(J · mm-1) 26.1 26.3 26.6 27.0

标准偏差 2.1 1.5 0.5 3.5
有效事件性质 未破坏 未破坏 未破坏 未破坏

破坏模式 延性 延性 延性 延性

　　注：有效事件指试验过程中，试样破坏和未破坏两者出现频次较

小的现象。

当落锤跌落到试样上表面时，瞬时速度可按式

(3) 进行计算 ( 忽略落锤能量损失 ) ：
 V gh20 =  (3)
式中：V0——瞬时速度，m／s ；

 h——中值破坏高度，m ；

 g——重力加速度，g ＝ 9.8 m／s2。

由文献 [16] 可知，落锤和平壁发生碰撞时，接

触时间可按式 (4) 进行计算：

 1.47
n
m

V K4
5 1

1
15/2

/ /s
0
1 5 1 5x = +` c `j m j (4)
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式中： sx——接触时间，s ；

 m——冲击质量，kg ；

 n——计算系数，

 V0——冲击速度，m／s ；

 K——恢复系数，将碰撞视为完全弹性膨胀，

                     K=1。
计算系数 n 按式 (5) 计算。

 
( )

n

E E

R

3
1 1

4

1 2

1
2

2
2n n

=
-

+
-

 (5)

式中：R——落锤锤头半径，m ；

 μ1，μ2——落锤和试样的泊松比；

 E1，E2——落锤和试样的拉伸弹性模量，MPa。
落锤材料为 45# 钢，其泊松比 μ1=0.3，拉伸弹性

模量 E1=2×105 MPa，牌号为 50035E 的 PE-LLD 试

样的泊松比 μ2=0.43，拉伸弹性模量 E2=640 MPa，
锤头半径 R=0.0127 m，按式 (5) 计算得计算系数

n=117.56。
考虑到试验中试样的破坏模式均为延性破坏，

有效事件性质为未破坏，冲击完成后落锤速度为零，

因此冲击过程的变形量 s 和时间 τ 的关系为：

 s V
V
20

0 2

s

x
x
x= -  (6)

当 τ=τs 时，最大变形量 smax=V0τs／2。
冲击过程的应变 ε 为：

 
s
s 2 1 2

max s s
2f

x
x
x
x= = -  (7)

应变速率 δ 为：

 
d
d 2 2

s s
2d

x
f

x x
x= = -  (8)

从式 (8) 可知，冲击过程中的应变速率不是恒

定值。开始冲击时，应变速率有最大值，为 2／τs，冲

击结束时，应变速率为零，因此，冲击过程的平均应

变速率为 1／τs。经计算得到的应变速率数据列于

表 3。
表 3　应变速率的计算数据

项目
冲击质量类型

A B C D
冲击速度／(m · s-1) 6.79 5.56 5.00 4.07

接触时间／ms 0.78 2.15 4.40 12.11 
平均应变速率／s-1 1 278.4 464.6 226.9 82.6 

使用平均应变速率的对数值ln d和低温冲击强
度 a 作图，如图 5 所示，利用最小二乘法进行拟合得

式 (9)，发现两者有良好的线性关系，相关系数 R2 为

0.961，这一规律和文献 [17] 的研究类似。

4.0 4.5 5.0 5.5 6.0 6.5 7.0 7.5 8.0
26.0

26.2

26.4

26.6

26.8

27.0

(J
m

m
1 )

40

图 5　平均应变速率和 –40℃落锤冲击强度的关系曲线

 . . lna 28 433 0 334 d= -  (9)
从表 3 和图 5 可知，当冲击质量类型由 A 型

变为 D 型时，平均应变速率从 82.6 s-1 增长到

1 278.4 s-1，增加了约 14.5 倍，相应的低温冲击强度

从 27.0 J／mm 下降到 26.1 J／mm，仅降低了 3.3%，

数值相对稳定。因此工作组对数据进行了显著性检

验。

对不同冲击质量下的 4 组低温冲击强度数据分

别配对，根据每组数据，按式 (10) 和式 (11) 分别计

算合并标准差和 t 统计量 [18]，得 t 分布值列于表 4。

 ( )( )
S

S S
21 21 2

21 1 1
2

2
2

=
+ -

- +  (10)

 t
S

a a

21 21
21 211 2 #; ;

=
-

+
 (11)

式中：S1，S2——对比的两组低温冲击强度的标准偏

　　　　　　   差；

	 a1，a2——对比的两组低温冲击强度值。
表 4　4 组低温冲击强度数据 t 分布值表

项目
冲击质量类型

B C D

冲击质量类型
A 0.355 1.061 1.010 
B — 0.869 0.842 
C — — 0.518 

查 t 表可得：t ＜ t0.05，20=2.086，因此 4 组数据的

差异不显著，可以认为 4 种不同冲击质量下的低温

冲击强度数据是一致的。

考虑到标准的谨慎性，工作组经讨论决定，在

国家标准中删除不同冲击质量下的数据不可类比的

表述，但也不增加可以类比的表述。

3　结论

经过对试样的冷冻时间、低温环境取出时间和

落锤质量三个试验参数的研究，并和现有国外标准

进行比较，得出以下结论：

(1) ARMI 标准中仅规定冷冻时间≥ 2 h 是

有 缺 陷 的，不 能 覆 盖 试 样 的 厚 度 范 围。AS／
NZS 4766–2006 标准中将冷冻时间和厚度关联是
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恰当的，但其没有考虑低温冲击强度的稳定化，其冷

冻时间的规定是有缺陷的。

(2) 随着冷冻时间的延长，试验的低温冲击强度

先增大后减小，最后趋于稳定。低温冲击强度存在

极大值，该极值出现的时间和试样厚度有关，极值大

小和试样厚度及制样方式有关。建议试样的冷冻时

间的小时数不小于试样厚度的毫米数的 2 倍。

(3) ARMI 标准中试样取出时间不大于 30 s 的

规定不能满足大多数滚塑试样的厚度要求，是不恰

当的。经工作组讨论，认为试样取出时间≤ 15 s 是

比较合理的。

(4) 不同冲击质量下的低温冲击强度存在差异，

但 t 检验差异不显著。
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