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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»
Сведения о стандарте
1 ПОДГОТОВЛЕН Федеральным государственным бюджетным учреждением «Российский институт стандартизации» (ФГБУ «Институт стандартизации») на основе собственного перевода на русский язык англоязычной версии стандарта, указанного в пункте 4
2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом по стандартизации МТК 542 «Продукция нефтехимического комплекса»
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                       202       г. №                )
За принятие проголосовали:
	Краткое наименование страны
по МК (ИСО 3166) 004–97
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4 Настоящий стандарт является модифицированным по отношению к международному стандарту ISO 48-4:2018 «Резина и термопласты. Определение твердости. Часть 4. Метод вдавливания с применением дюрометра (твердость по Шору)» [«Rubber, vulcanized or thermoplastic — Determination of hardness — Part 4: Indentation hardness by durometer method (Shore hardness)», MOD] путем изменения отдельных слов (фраз, ссылок), введения дополнительных положений, включения нормативных ссылок, изменения нумерации библиографических ссылок, выделенных в тексте курсивом. 
Международный стандарт разработан Техническим комитетом по стандартизации ISO/TC 45 «Резина и резиновые изделия», подкомитетом SC-2 «Испытания и анализ».
Наименование настоящего стандарта изменено по отношению к наименованию международного стандарта для приведения в соответствие с ГОСТ 1.5 (подраздел 3.6).
Сведения о соответствии ссылочных межгосударственных стандартов международным стандартам, использованным в качестве ссылочных в примененном международном стандарте, приведены в дополнительном приложении ДА
5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ


Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты»


Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории указанных выше государств принадлежит национальным органам по стандартизации этих государств
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Введение
ISO/TC 45/SC 2 разработал принцип в помощь пользователям, который заключается в том, что лучше объединить в одну группу стандарты, распространяющиеся на один объект, но касающиеся разных аспектов или методов испытаний, предпочтительно с вводным стандартом-руководством, чем иметь ряд разрозненных стандартов с разными номерами. Это уже сделано для некоторых объектов, например, приборов для определения степени отверждения (ISO 6502) и динамических свойств (ISO 4664).
В 2017 г. было принято решение объединить в одну группу стандарты на твердость и впоследствии пришли к соглашению присвоить им номер ISO 48. Новые стандарты и их прежние номера (в скобках) перечислены ниже.
- ISO 48-1 (ISO 18517);
- ISO 48-2 (ISO 48);
- ISO 48-3 (ISO 27588);
- ISO 48-4 (ISO 7619-1);
- ISO 48-5 (ISO 7619-2);
- ISO 48-6 (ISO 7267-1);
- ISO 48-7 (ISO 7267-2);
- ISO 48-8 (ISO 7267-3);
- ISO 48-9 (ISO 18898).
Твердость резины, измеряемую дюрометром (твердость по Шору) или карманным твердомером (в международных единицах твердости, IRHD), определяют по отклику резины на приложенное вдавливающее усилие. Этот отклик является комплексным и зависит:
a) от модуля упругости резины;
b) вязкоупругих свойств резины;
c) толщины испытуемого образца;
d) геометрии индентора;
e) приложенного давления;
f) скорости наращивания давления;
g) интервала времени, после которого регистрируют твердость.
Вследствие этого нецелесообразно соотносить результаты, полученные с использованием дюрометра (твердость по Шору) непосредственно со значениями, полученными с помощью карманного твердомера (IRHD), хотя для некоторых отдельных сортов резины и резиновых смесей корреляция установлена.
Дюрометры первоначально были портативными ручными измерительными приборами, которые оказались особенно удобными для проведения измерений на изделиях. К настоящему времени многие лаборатории используют их на испытательном стенде с грузом, с помощью которого прикладывают давление на прижимную лапку, что позволяет существенно повысить прецизионность результатов.
Примечание ― ISO 48-2 регламентирует методы измерения твердости в диапазоне между 10 IRHD и 100 IRHD. Дополнительная информация о взаимосвязи между значениями твердости, измеренными дюрометром и методом IRHD, приведена в научной литературе, указанной в [1], [2], [3].
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Предупреждение 1 — Пользователи данного стандарта должны быть знакомы с обычной лабораторной практикой. Настоящий стандарт не ставит цели осветить все проблемы безопасности, связанные с его использованием. Пользователь сам несет ответственность за установление правил техники безопасности и охраны здоровья и определяет применимость любых других ограничений, соответствующих нормативным правовым актам и техническим регламентам, действующим на территории государства, принявшего стандарт.
Предупреждение 2 — Определенные процедуры, установленные данным стандартом, могут включать применение веществ или образование отходов, представляющих опасность для окружающей среды. Необходимо пользоваться соответствующей документацией по безопасному обращению и утилизации после использования вредных веществ.
1. [bookmark: _Toc252999753][bookmark: _Toc272821765][bookmark: _Toc309039269][bookmark: _Toc528853608]Область применения
Настоящий стандарт распространяется на вулканизованную и термопластичную резину и изделия из нее и устанавливает метод определения твердости при вдавливании (твердость по Шору) с использованием дюрометров, имеющих следующие шкалы:
- А ― шкала для образцов резины со значениями твердости в нормальном диапазоне;
- D ― шкала для образцов резины со значениями твердости в высоком диапазоне;
- AO ― шкала для образцов резины со значениями твердости в низком диапазоне и для пористой (губчатой) резины;
- AM ― шкала для тонких образцов резины со значениями твердости в нормальном диапазоне.
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[bookmark: _Toc62618784][bookmark: _Toc252999754][bookmark: _Toc272821766][bookmark: _Toc309039270][bookmark: _Toc528853609]Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ISO 48-9 Резина вулканизованная и термопластичная. Определение твердости. Часть 9. Калибровка и верификация приборов для измерения твердости
ГОСТ 24621 (ISO 868:2003) Пластмассы и эбонит. Определение твердости при вдавливании с помощью дюрометра (твердость по Шору)
ГОСТ ISO 23529 Резина. Общие методы приготовления и кондиционирования образцов для определения физических свойств
[bookmark: _Toc62618785][bookmark: _Toc252999755][bookmark: _Toc272821767][bookmark: _Toc309039271][bookmark: _Toc528853610]Термины и определения
В настоящем стандарте не стандартизованные термины не использованы.
[bookmark: _Toc528853611]Сущность метода
Индентор определенных заданных размеров вдавливают в испытуемый образец под действием установленной нагрузки и измеряют глубину вдавливания. Измеренное значение преобразуют в значение твердости по установленной зависимости.
[bookmark: _Toc528853612]Выбор шкалы дюрометра
При использовании дюрометров шкалу следует выбирать с учетом следующих рекомендаций: 
- шкала A ― для дюрометров типа D при значениях менее 20;
- шкала AO ― для дюрометров типа A при значениях менее 20;
- шкала D ― для дюрометров типа A при значениях свыше 90;
- шкала AM ― при испытаниях тонких образцов резины (толщиной менее 6 мм).
[bookmark: _Toc62618786][bookmark: _Toc252999756][bookmark: _Toc272821768][bookmark: _Toc309039272][bookmark: _Toc528853613]Аппаратура
0.1 [bookmark: _Toc252999757][bookmark: _Toc272821769][bookmark: _Toc309039273][bookmark: _Toc528853614]Дюрометры типов A, D и AO
Дюрометры данных типов состоят из компонентов, указанных в 6.1.1‒6.1.5. 
0.1.1 [bookmark: _Toc528853615]Прижимная лапка
Прижимная лапка дюрометров типа A и D должна иметь диаметр (18,0  0,5) мм и центральное отверстие диаметром (3,0  0,1) мм. У дюрометров типа AO прижимная лапка должна иметь минимальную площадь 500 мм2 с центральным отверстием диаметром (5,4  0,2) мм. Допуски на размер центрального отверстия и требование к размеру прижимной лапки применимы только к измерительным приборам, установленным на стенде.
0.1.2 [bookmark: _Toc528853616]Индентор
Индентор должен быть изготовлен из прутка закаленной стали диаметром (1,25  0,15) мм в соответствии с формами и размерами, показанными на рисунке 1 для дюрометров типа A и рисунке 2 ― для дюрометров типа D. Дюрометры типа AO должны иметь круглый индентор радиусом (2,50  0,02) мм в соответствии с рисунком 3.
0.1.3 [bookmark: _Toc528853617]Индикаторное устройство
Индикаторное устройство позволяет считывать степень выступания кончика индентора за пределы лицевой поверхности прижимной лапки. Оно должно быть напрямую отградуировано в единицах от 0 до 100 таким образом, чтобы показание 0 соответствовало максимальному выступанию кончика индентора на (2,50  0,02) мм, а показание 100 ― нулевому выступанию, которое получают при плотном контакте прижимной лапки с индентором и подходящей плоской твердой поверхности (например стекла).
0.1.4 [bookmark: _Toc528853618]Калиброванная пружина
Пружину используют для приложения к индентору силы F, мН, вычисляемой по одной из следующих формул:
- для дюрометров типа A:
F  550  75HА ,
где HА ― показание твердости, получаемое при использовании дюрометра типа A;
- для дюрометров типа D:
F  445HD ,
где HD ― показание твердости, получаемое при использовании дюрометра типа D;
- для дюрометров типа AO:
F  550  75HАО ,
где HАО ― показание твердости, получаемое при использовании дюрометра типа AO.
Примечание ― В резиновой промышленности вместо использованного здесь для описания математической зависимости термина «формула» принято использовать термин «уравнение», а термин «формула» применяют для описания таблиц ингредиентов резиновой смеси.
Размеры в миллиметрах
[image: ]
[bookmark: _Toc521862684]а ― выступание кончика индентора, соответствующее показанию 0 индикаторного устройства
Рисунок 1 — Индентор дюрометра типа А
Размеры в миллиметрах
[image: ]
а ― выступание кончика индентора, соответствующее показанию 0 индикаторного устройства
Рисунок 2 — Индентор дюрометра типа D
Размеры в миллиметрах
[image: ]
[bookmark: _Toc521862686]а ― выступание кончика индентора, соответствующее показанию 0 индикаторного устройства
Рисунок 3 — Индентор дюрометра типа АО

0.1.5 [bookmark: _Toc528853619]Автоматический таймер
Дополнительно к указанной выше аппаратуре используют таймер, который должен автоматически включаться при соприкосновении прижимной лапки с испытуемым образцом и показывать время окончания испытания или прекращать отсчет времени в момент завершения испытания. Использование таймера для измерения времени повышает прецизионность результатов испытаний. При использовании измерительного прибора на стенде допустимое отклонение показаний таймера должно составлять 0,3 с.
0.2 [bookmark: _Toc252999758][bookmark: _Toc272821770][bookmark: _Toc309039274][bookmark: _Toc528853620]Дюрометр типа AM
Дюрометр типа АМ состоит из компонентов, указанных в 6.2.1‒6.2.5.
0.2.1 [bookmark: _Toc528853621]Прижимная лапка
Прижимная лапка должна иметь диаметр (9,0  0,3) мм и центральное отверстие диаметром (1,19  0,03) мм.
0.2.2 [bookmark: _Toc528853622]Индентор
Интендор должен быть изготовлен из прутка закаленной стали диаметром (0,790  0,025) мм, а по форме и размерам соответствовать рисунку 4.
Размеры в миллиметрах
[image: ]
а ― выступание кончика индентора, соответствующее показанию 0 индикаторного устройства
Рисунок 4 — Индентор дюрометра типа АМ
0.2.3 [bookmark: _Toc528853623]Индикаторное устройство
Индикаторное устройство позволяет считывать степень выступания кончика индентора за пределы лицевой поверхности прижимной лапки. Оно должно быть напрямую отградуировано в единицах от 0 до 100 таким образом, чтобы показание 0 соответствовало максимальному выступанию кончика индентора на 
(1,25  0,01) мм, а показание 100 ― нулевому выступанию, которое получают при плотном контакте прижимной лапки с индентором и подходящей плоской твердой поверхности (например стекла).
0.2.4 [bookmark: _Toc528853624]Калиброванная пружина
[bookmark: _Toc716703][bookmark: _Toc528853625]Пружину используют для приложения к индентору силы F, мН, вычисляемой по формуле
F  324  4,4HАМ ,
где HАМ ― показание твердости, получаемое при использовании дюрометра типа AМ.
Примечание ― В резиновой промышленности вместо использованного здесь для описания математической зависимости термина «формула» принято использовать термин «уравнение», а термин «формула» применяют для описания таблиц ингредиентов резиновой смеси.
0.2.5 Автоматический таймер
Дополнительно к указанной выше аппаратуре используют таймер, который должен автоматически включаться при соприкосновении прижимной лапки с испытуемым образцом и показывать время окончания испытания или прекращать отсчет времени в момент завершения испытания. Использование таймера для измерения времени повышает прецизионность результатов испытаний. Допустимое отклонение показаний таймера должно составлять 0,3 с.
0.3 [bookmark: _Toc252999759][bookmark: _Toc272821771][bookmark: _Toc309039275][bookmark: _Toc528853626]Стенд
6.3.1 Первоначальная концепция дюрометра предлагала портативный прибор, который может быть использован, например, на изделии, находящемся в эксплуатации. Однако, повышения прецизионности можно было достичь за счет использования стенда, где усилие, обеспечивающее давление при соприкосновении прижимной лапки с испытуемым образцом, можно было центрировать по оси индентора. Дюрометры типов A, D и AO могут быть использованы в качестве ручных приборов или могут быть смонтированы на стенде. Дюрометры типа AM используют только установленными на стенде. Очевидно, если используется стенд, прибор перестает быть переносным.
Примечание ― Общепринято мнение, что прецизионность повышается в следующем порядке: ручной дюрометр ‒ ручной дюрометр, оснащенный рукояткой, откалиброванной по величине прикладываемого усилия ‒ дюрометр на стенде ‒ дюрометр с таймером на стенде.
На прецизионность влияет ряд факторов, включая ошибку за счет параллакса, продолжительность приложения нагрузки, скорость приложения нагрузки к прижимной лапке и ориентация образца. Подробное исследование воспроизводимости результатов определения твердости резины приведено в [4]. 
6.3.2 Работающий стенд должен быть способным обеспечивать параллельность поверхности прижимной лапки дюрометра и поверхности стола, на котором помещен испытуемый образец.
6.3.3 Стенд должен обеспечивать плавное, без толчка приложение испытуемого образца к индентору или наоборот.
[bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK2]Примечание ― Допустимой максимальной скоростью при соприкосновении признана скорость 3,2 мм/с.
6.3.4 Полная масса дюрометра и дополнительная масса за счет пружины, передающей усилие, должна быть следующей:

- кг ― для дюрометров типов A и AO;

- кг ― для дюрометров типа D;

- кг ― для дюрометров типа AM.
0.4 [bookmark: _Toc252999760][bookmark: _Toc272821772][bookmark: _Toc309039276][bookmark: _Toc528853627]Калибровка пружины дюрометра, передающей усилие
Значения прилагаемых усилий должны соответствовать таблице 1.
Таблица 1 — Усилия, прилагаемые к пружине дюрометра при калибровке, и соответствующие показания шкалы
	Показание по шкале дюрометра
	Усилие, приложенное к пружине, мН, для дюрометра типа

	
	AM
	A и AO
	D

	0
	324
	550
	―

	10
	368
	1300
	4450

	20
	412
	2050
	8900

	30
	456
	2800
	13350

	40
	500
	3550
	17800

	50
	544
	4300
	22250

	60
	588
	5050
	26700

	70
	632
	5800
	31150

	80
	676
	6550
	35600

	90
	720
	7300
	40050

	100
	764
	8050
	44500

	Миллиньютонов (мН) на единицу
	4,4
	75
	445

	Допустимое отклонение усилия, передаваемого пружиной
	±8,8
	±37,5
	±222,5



[bookmark: _Toc62618787][bookmark: _Toc252999761][bookmark: _Toc272821773][bookmark: _Toc309039277][bookmark: _Toc528853628]Образцы для испытания
0.5 [bookmark: _Toc252999762][bookmark: _Toc272821774][bookmark: _Toc309039278][bookmark: _Toc528853629]Общие положения
Образцы для проведения испытаний подготавливают в соответствии с ГОСТ ISO 23529.
0.6 [bookmark: _Toc252999763][bookmark: _Toc272821775][bookmark: _Toc309039279][bookmark: _Toc528853630]Толщина
Для определения твердости с использованием дюрометров типа A, D и AO толщина испытуемых образцов резины должна составлять не менее 6 мм.
Для определения твердости с использованием дюрометра типа AМ толщина испытуемых образцов резины должна составлять не менее 1,5 мм.
Для листов резины тоньше 6 мм и 1,5 мм (см. выше), образец для проведения испытания может быть составлен из нескольких, но не более чем из трех слоев, чтобы получить необходимую толщину. Однако результаты определения твердости на таких образцах могут не совпадать с результатами, полученными на однослойных образцах.
Для того, чтобы результаты определений можно было сравнивать, испытуемые образцы должны быть одинаковыми.
Примечание ― На результаты измерений, проводимых на тонких испытуемых образцах мягкой резины, влияет поверхность стола, что приводит к получению завышенных результатов.
0.7 [bookmark: _Toc252999764][bookmark: _Toc272821776][bookmark: _Toc309039280][bookmark: _Toc528853631]Поверхность
Другие размеры испытуемого образца должны быть достаточными, чтобы проводить измерения на расстоянии, по меньшей мере, 12 мм от любого края при использовании дюрометров типов A и D и на расстоянии, по меньшей мере, 15 мм и 4,5 мм от любого края при использовании дюрометров типов AO и AM соответственно.
Поверхности испытуемого образца должны быть плоскими и параллельными на участке такой площади, которая достаточна для приведения прижимной лапки в соприкосновение с образцом на участке круглой формы радиусом не менее 6 мм от кончика индентора при использовании дюрометров типов A и D, не менее 9 мм ― при использовании дюрометра типа AO и не менее 2,5 мм ― при использовании дюрометра типа AM.
Удовлетворительные результаты определения твердости с использованием дюрометров не могут быть получены на искривленных, неровных или негладких поверхностях. Однако возможно применение дюрометров в некоторых специальных случаях, например, в соответствии с [5] для определения твердости резиновых покрытий валов. При таких применениях должны быть четко указаны ограничения по использованию дюрометров.
[bookmark: _Toc62618788][bookmark: _Toc252999765][bookmark: _Toc272821777][bookmark: _Toc309039281][bookmark: _Toc528853632]Кондиционирование образцов и температура испытания
Для любых целей испытания минимальное время от вулканизации до испытания должно составлять 16 ч. По возможности, образцы кондиционируют непосредственно перед испытанием, выдерживая в течение, как минимум, одного часа при одной из стандартных лабораторных температур, указанных в ГОСТ ISO 23529. Для возможности сравнения результатов единичных испытаний или серий испытаний они должны быть проведены при одинаковых температурах.
[bookmark: _Toc528853633]Проведение испытания
0.8 [bookmark: _Toc252999767][bookmark: _Toc272821779][bookmark: _Toc309039283][bookmark: _Toc528853634]Общие положения
Испытуемый образец помещают на плоскую, твердую, жесткую поверхность (например стекло). Прикладывают прижимную лапку к испытуемому образцу или наоборот настолько быстро, насколько возможно, но без толчка, удерживая лапку параллельно поверхности образца резины и обеспечивая положение индентора перпендикулярно к поверхности резины.
0.9 [bookmark: _Toc528853635]Продолжительность приложения усилия
Прикладывают усилие, соблюдая требования 6.3.3 и 7.3, достаточное только для получения плотного контакта между прижимной лапкой и испытуемым образцом, и через заданный промежуток времени после установления такого контакта снимают показание прибора. Стандартный промежуток времени составляет 3 с для вулканизованной резины и 15 с ― для термопластичной резины. Допускается устанавливать другие промежутки времени при условии, что они будут указаны в протоколе испытания. Резину неизвестного типа следует испытывать как вулканизованную резину.
Примечания
1 Промежуток времени 15 с введен для термопластической резины по той причине, что значение твердости ее образцов продолжает уменьшаться в течение более длительного периода по сравнению с образцами вулканизованной резины. Данный промежуток времени аналогичен тому, который установлен для пластмасс в ГОСТ 24621.
2 Если испытанию подлежит образец резины неизвестного типа, то вместо того, чтобы априори принимать его за вулканизованную резину, продолжительность приложения к нему усилия (3 с или 15 с) может быть выбрана по характеру кривой деформации, регистрируемой в течение 15 с, с измерением твердости через каждые 0,1 с.
0.10 [bookmark: _Toc252999769][bookmark: _Toc272821781][bookmark: _Toc309039285][bookmark: _Toc528853636]Измерения
Выполняют три (для неизвестного материала) или пять измерений твердости в разных местах на поверхности испытуемого образца, отстоящих друг от друга, как минимум, на 6 мм при использовании дюрометров типов A, D и AO или, как минимум, на 0,8 мм при использовании дюрометра типа AM, и вычисляют среднее значение.
Если промежуток времени, после которого считано каждое показание, отличается от контрольного времени 3 с, то записывают отдельные значения твердости, полученные вдавливанием, приводя для каждого промежуток времени, после которого снято показание, а также указывают полученные среднее, максимальное и минимальное значения.
[bookmark: _Toc62618790][bookmark: _Toc252999770][bookmark: _Toc272821782][bookmark: _Toc309039286][bookmark: _Toc528853637]Калибровка и контроль
[bookmark: _Toc252999771][bookmark: _Toc272821783][bookmark: _Toc309039287][bookmark: _Toc528853638]10.1 Калибровка
Измерительный прибор необходимо регулярно калибровать, проводя процедуры по ISO 48-9, применяя соответствующие приборы для измерения усилия, глубины вдавливания и геометрии индентора.
[bookmark: _Toc252999772][bookmark: _Toc272821784][bookmark: _Toc309039288][bookmark: _Toc528853639]Примечание– Индентор может в значительной степени изнашиваться при испытаниях абразивных материалов. Поэтому повторная калибровка или замена требуются для индентора чаще, чем стандартная частота для других частей прибора.
10.2 Контроль с использованием эталонных резиновых блоков[footnoteRef:1]) [1: 1) Резиновые блоки, используемые в качестве стандартных образцов (эталонов) твердости, имеются у ряда производителей измерительных приборов и в аккредитованных испытательных лабораториях.] 

Прижимают измерительный прибор к подходящей плоской, твердой поверхности (например к стеклу) и осуществляют регулировку таким образом, чтобы шкала прибора показывала значение 100. 
Продолжают контроль измерительного прибора с использованием набора эталонных резиновых блоков, твердость которых охватывает измеряемый диапазон. Все регулировки проводят в соответствии с инструкциями производителя. Набор используемых эталонных резиновых блоков должен состоять, по меньшей мере, из трех блоков, содержащихся в подходящем закрывающемся контейнере, защищенном от света и тепла, не имеющем смазки. Сами эталонные резиновые блоки подлежат калибровке раз в год или, если среднее измеренное значение отклоняется более чем на единицу от указанного в сертификате значения. Калибровка эталонных блоков должна проводиться на образцовом приборе аккредитованной лабораторией. Измерительные приборы, регулярно используемые в работе, должны проходить контроль не реже одного раза в неделю с использованием эталонных резиновых блоков.
[bookmark: _Toc252999773][bookmark: _Toc272821785][bookmark: _Toc309039289][bookmark: _Toc528853640]Прецизионность
См. приложение A.
[bookmark: _Toc62618791][bookmark: _Toc252999774][bookmark: _Toc272821786][bookmark: _Toc309039290][bookmark: _Toc528853641]Протокол испытания
Протокол испытания должен включать следующую информацию:
1. сведения об испытуемом материале:
 полное описание пробы и ее происхождение;
 описание испытуемого образца, включая его толщину, а в случае составного образца ― количество слоев;
метод испытания, т. е. ссылку на настоящий стандарт;
1. подробное описание процедуры испытания:
1.  температура окружающего воздуха при испытании и относительная влажность, если твердость материала зависит от влажности,
1.  тип измерительного прибора, а также вариант его использования: ручной или на стенде,
1.  число измерений,
1.  продолжительность периода, прошедшего между подготовкой образца для испытания и измерением его твердости,
1.  подробное описание любых отклонений от стандартной процедуры,
1.  подробное описание всех операций, не указанных в настоящем стандарте, и любых инцидентов, которые могли повлиять на результат;
1. результат испытания, выраженный целым числом, а также примененную шкалу, например, 75 по Шору A (А75);
1. дату проведения испытания.
[bookmark: _Toc309039291][bookmark: _Toc528853642][bookmark: _Toc272821787]
Приложение A
(справочное)
Прецизионность
[bookmark: _Toc62618792]A.1	Общие положения
Программы межлабораторных испытаний для оценки прецизионности определения твердости были осуществлены в 1985 г., 2004 г. и 2007 г.
Примечание ― Испытания 1985 г. проведены в соответствии с ISO/TR 9272:1986[footnoteRef:2]), а испытания 2004 г и 2007 г. ― в соответствии с [6]. [2: 1) Отозванный документ, замененный на [6].] 

А.2	Межлабораторные испытания 1985 г.
A.2.1 Первые межлабораторные испытания были организованы и проведены организацией Statens Provningsanstalt (Швеция) в конце 1985 г. Вулканизованные образцы четырех резиновых смесей (материалы) были подготовлены в одной лаборатории и разосланы всем участникам. Номинальные значения твердости составляли 30, 45, 65 и 85. В измерении твердости по шкале Шора приняло участие 32 лаборатории. В течение двух дней с интервалом в одну неделю, выполнялось пять определений (измерений) твердости образца каждого материала. Для оценки прецизионности использованы средние значения пяти определений, названные «результатом испытания».
A.2.2 Оценка прецизионности проведена по типу 1 (рассылка подготовленных образцы), а время для оценки повторяемости и воспроизводимости измерялось в днях.
A.2.3	 Данные о прецизионности результатов определения твердости по Шору приведены в таблице A.1.
[bookmark: _Toc521862715]Таблица A.1 — Оценка прецизионности по типу 1 прецизионности результатов определения твердости по Шору
	Материал
	Среднее значение
	Внутри одной лаборатории
	Между лабораториями

	
	
	Повторяе-мость (абс.)
	Повторяе-мость (отн.)
	Воспроизво-димость (абс.)
	Воспроизво-димость (отн.)

	
	
	ra
	(r)b
	Ra
	(R)b

	A
	32,7
	2,67
	8,15
	6,41
	19,6

	B
	47,2
	1,65
	3,49
	4,80
	10,2

	C
	65,6
	1,53
	2,34
	2,83
	4,31

	D
	80,2
	1,64
	2,04
	5,19
	6,46

	Объединен-ные значения
	56,2
	1,93
	3,42
	5,03
	8,94

	a   В единицах измеряемого параметра.
b   В процентах от среднего уровня.


А.3		Межлабораторные испытания 2004 г. (прецизионность результатов, полученных с применением дюрометра типа АМ, в сравнении с прецизионностью, полученной микро-методом IRHD[footnoteRef:3])) [3: 1) IRHD ― твердость резины по международной шкале.] 

А.3.1 Была установлена прецизионность результатов при использовании дюрометра типа AM. Полученные данные приведены в таблицах A.2 и A.3. Хотя микро-метод IRHD никак не регламентирован настоящим методом, прецизионность результатов для микро-метода также была оценена в целях сравнения и эти данные вошли в [7][footnoteRef:4]). [4: 2) Это позволило обеспечить оптимальный подход к результатам межлабораторных испытаний, полученных в соответствии с действовавшим в то время ISO 7619-1, выраженных в международных единицах (IRHD), которые в противном случае могли бы быть забракованы. Наличие в обоих документах ([7] и настоящем) данных о прецизионности результатов определения твердости по международной шкале расширяет знания о прецизионности и обеспечивает более точную информацию о настоящем методе.] 

Повторяемость, как локальная область прецизионности, для каждого метода определения твердости была установлена для каждого материала и представлена в таблице A.2. Два результата отдельных испытаний (полученные в соответствии с требованиями настоящего стандарта), разность между которыми превышает указанные в таблице значения r (в измеряемых единицах) и (r) (в процентах), следует считать сомнительными, т. е. как произошедшими от разных совокупностей. Такие результаты рекомендуется дополнительно исследовать.
Воспроизводимость, как общая область прецизионности, для метода определения твердости с использованием дюрометра типа AM была установлена для каждого материала и представлена в таблице A.2. Два отдельных результата испытаний, полученных в разных лабораториях (в соответствии с требованиями настоящего стандарта), разность между которыми превышает указанные в таблице значения R (в измеряемых единицах) и (R) (в процентах), следует считать сомнительными, т. е. как произошедшими от разных совокупностей. Такие результаты рекомендуется дополнительно исследовать.
A.3.2 Прецизионность по типу 1 была оценена (для обоих методов испытаний) с использованием вулканизованных испытуемых образцов, изготовленных из четырех разных резиновых смесей: A, B, C и D (с диапазоном значений твердости), которые были разосланы в каждую из шести лабораторий, участвующих в межлабораторных испытаниях. В течение каждых двух дней с двухнедельным интервалом были проведены испытания в следующей последовательности. Каждым из двух операторов испытаны по три образца каждой резиновой смеси. Для каждого образца проведено пять измерений твердости и вычислены средние значения из пяти полученных результатов. Каждым оператором для каждого из трех образцов, представляющих одну смесь, отобрано одно среднее значение твердости. Затем оставшиеся два средних значения были усреднены, чтобы получить одно значение твердости, принятое как результат испытания для данного дня. Измерения по Шору дюрометром типа АМ проводились на одной стороне испытуемого образца, а измерения микро-методом IRHD ― на противоположной стороне. Оценка прецизионности была проведена по результатам испытаний каждого дня отдельно, т. е. на основании двух результатов испытаний от каждой лаборатории.
Процедура обработки, заключающаяся в изъятии или замене выбросов, была проведена по [6], вариант 2, так как в программе межлабораторных испытаний приняли участие только шесть лабораторий. Процедура по варианту 2 подразумевает замену каждого выброса, признанного значимым, значением, которое согласуется с распределением значений, не являющихся выбросами, для определенного материала. Обоснование этой концепции и другие подробности см. в [6].
Прецизионность, установленная в ходе данных межлабораторных испытаний, не может быть использована для признания или непризнания испытаний любых групп материалов или изделий без документального подтверждения того, что результаты этой оценки прецизионности действительно применимы к испытуемым материалам или изделиям.
A.3.3	 Данные о прецизионности результатов измерений твердости дюрометром типа AM приведены в таблице A.2, где материалы перечислены в порядке увеличения их твердости. Прецизионность представлена как в абсолютных единицах r и R, так и в относительных (r) и (R). Общие сведения об использовании показателей прецизионности изложены выше.
Таблица A.2 — Прецизионность результатов определения твердости по ISO 7619‑1 (сейчас ISO 48-4) с использованием дюрометра типа AM
	Материал
	Среднее значение твердости
	Внутри лаборатории
	Между лабораториями
	Число лабора-
торийd

	
	
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Повторяемость
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Воспроизводимость
	

	
	
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	

	
	
	sra
	ra
	(r)b
	sRc
	Ra
	(R)b
	

	B (2)
	47,9
	0,276
	0,772
	1,61
	2,32
	6,5
	13,57
	6

	C (3)
	55,2
	0,223
	0,623
	1,13
	1,85
	5,17
	9,35
	6 (1)

	A (1)
	62,8
	0,404
	1,13
	1,8
	1,95
	5,45
	8,68
	6

	D (4)
	73,9
	0,357
	1
	1,35
	1,14
	3,2
	4,33
	6 (1)

	Усредненное
	―
	0,88125
	1,4725
	―
	5,08
	8,982 5
	―

	Примечание ― Обсуждение данных таблицы - см. А.3.5.
a В единицах измерения твердости.
b В процентах от среднего значения.
c Общее межлабораторное отклонение.
d Число замен выбросов по варианту 2 указано в круглых скобках.



A.3.4	 Данные о прецизионности результатов измерений твердости микро-методом IRHD приведены в таблице A.3, где материалы перечислены в порядке увеличения их твердости. Прецизионность представлена как в абсолютных единицах r и R, так и в относительных (r) и (R). Общие сведения об использовании показателей прецизионности изложены выше.
Таблица A.3 — Прецизионность результатов определения твердости по ISO 48 (сейчас [7]) микро-методом IRHD
	Материал
	Среднее значение твердости
	Внутри лаборатории
	Между лабораториями
	Число лабора-
торийd

	
	
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Повторяемость
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Воспроизводимость
	

	
	
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	

	
	
	sra
	ra
	(r)b
	sRc
	Ra
	(R)b
	

	B (2)
	45,6
	0,404
	1,13
	2,48
	0,954
	2,67
	5,85
	6

	C (3)
	53,9
	0,469
	1,31
	2,43
	0,583
	1,63
	3,03
	6 (1)

	A (1)
	63,7
	0,605
	1,7
	2,66
	0,728
	2,04
	3,2
	6

	D (4)
	74
	0,149
	0,416
	0,57
	0,875
	2,45
	3,31
	6 (1)

	Усредненное
	―
	1,139
	2,035
	―
	2,1975
	3,8475
	―

	Примечание ― Обсуждение данных таблицы - см. А.3.5.
a В единицах измерения твердости.
b В процентах от среднего значения.
c Общее межлабораторное отклонение.
d Число замен выбросов по варианту 2 указано в круглых скобках.



A.3.5	 Анализ показателей прецизионности, приведенных в таблицах A.2 и A.3, показывает, что для материалов твердостью в диапазоне от 46 до 74 явная зависимость значений r и R от уровня твердости отсутствует. Показатели повторяемости результатов, полученных с использованием дюрометра типа AM [r  0,88, (r)  1,47] и микро-методом IRHD [r  1,14, (r)  2,04], практически схожи. Однако воспроизводимости результатов, полученных двумя методами измерения твердости, существенно отличаются: для твердости по Шору, измеренной дюрометром AM, R  5,08 и (R)  8,98, а для твердости в международных единицах IRHD R  2,20 и (R)  3,85. Показатели воспроизводимости r и R для микро-метода IRHD составляют 43 % от значений этих показателей для результатов определения твердости по Шору дюрометром AM, демонстрируя намного лучшую сходимость результатов разных лабораторий, измеряющих твердость в единицах IRHD.
А.4 	Межлабораторные испытания 2007 г.
[bookmark: _Toc521862720][bookmark: _Toc528853644]А.4.1	Программа испытаний
A.4.1.1	Межлабораторные испытания для оценки прецизионности результатов определения твердости по Шору A и D, а также твердости в единицах IRHD методами N, M и L были проведены в 2007 г. с использованием процедур и рекомендаций, указанных в [6]. Прецизионность метода IRHD, описанного в [7], была определена с целью сравнения с прецизионностью метода измерения по шкале Шора. См. [7] для дополнительной информации по определению твердости методами по шкале IRHD.
A.4.1.2	Оценка прецизионности проведена по типу 1 с рассылкой вулканизованных образцов, изготовленных из семи различных стандартных материалов или резиновых смесей (RM), обозначенных RM 121, 122, 123, 124, 125, 126 и 128. Эти материалы имели диапазон твердости от низких до высоких значений. Данные о прецизионности для разных уровней твердости, полученные обработкой результатов определения по шкале Шора A и шкале Шора D, приведены в таблицах A.4 и A.5.
A.4.1.3 Число лабораторий, согласившихся добровольно участвовать в испытаниях с измерениями твердости по Шору A ― 26, с измерениями по Шору D ― 18.
Однако, несколько лабораторий, давших сначала согласие, в конечном итоге в проведении испытаний не участвовали. Число лабораторий, на данных которых основаны показатели прецизионности для каждого метода, приведено в таблицах A.4 и A.5. Число лабораторий-участников, указанное в этих таблицах, является окончательным числом, определившимся после того, как результаты ряда лабораторий были исключены как выбросы (для каждого из пяти различных типов испытаний) в соответствии с процедурой, описанной в [6].
A.4.1.4 В каждую лабораторию было отослано по два образца (обозначенные как a и b) каждого стандартного материала или смеси и на каждом из двух образцов было проведено по пять измерений твердости за каждый день испытаний (понедельник или пятницу) отведенной для этого испытательной недели. Подобная схема испытаний была повторена в другие испытательные недели, общее число которых равнялось четырем, уложившимся в промежуток времени, равный восьми календарным неделям.
A.4.1.5 Для каждого из двух образцов (a и b) по результатам пяти измерений, проведенных за каждый день (каждой недели), было найдено среднее значение. Затем два средних значения (a и b), полученных в каждый день испытаний, усреднили, получив одно значение, названное «объединенным результатом испытаний» за данный день испытаний данной испытательной недели. Статистический анализ для оценки прецизионности был проведен с учетом «объединенных результатов» для каждого из этих дней: дня 1 и дня 2. Отдельный анализ прецизионности был проведен для каждой из четырех испытательных недель и, чтобы составить итоговые таблицы прецизионности, показатели прецизионности (r, R и др.) были усреднены с целью получения совокупного показателя прецизионности за все четыре недели.
A.4.1.6 Лабораториям-участникам данных межлабораторных испытаний было предложено использовать двух операторов равной квалификации (по мере возможности), оператора 1 ― в испытательные недели 1 и 3 и оператора 2 ― в испытательные недели 2 и 4. Решение использовать разные образцы и разных операторов, а также о проведении испытаний в течение четырех недель было основано на желании включить обычное число источников изменчивости в конечную или объединенную базу данных. Таким образом, показатели прецизионности, приведенные в таблицах A.4 и A.5, представляют более надежные или реалистичные значения по сравнению с обычными межлабораторными испытаниями, при которых оценка прецизионности осуществляется как оценка «в определенный момент времени».
А.4.1.7 Прецизионность, установленная в ходе данных межлабораторных испытаний, не может быть использована для признания или непризнания испытаний любых групп материалов или изделий без документального подтверждения того, что результаты этой оценки прецизионности действительно применимы к испытуемым материалам или изделиям.
[bookmark: _Toc521862721][bookmark: _Toc528853645]А.4.2	Результаты оценки прецизионности
A.4.2.1 Показатели прецизионности результатов определения твердости по Шору, полученные в межлабораторных испытаниях 2007 г., приведены в таблицах A.4 и A.5, а показатели прецизионности результатов определения твердости в единицах IRHD ― в [7]. При этом в таблице A.4 приведены показатели для твердости по шкале Шора A, а в таблице A.5 ― для твердости по шкале Шора D. Показатели прецизионности приведены как в абсолютных единицах (r или R), так и в относительных [(r) и (R)].
A.4.2.2 Представленные показатели прецизионности демонстрируют, что прецизионность результатов, полученных методом IRHD N, существенно лучше, чем прецизионность метода IRHD M. Прецизионность метода IRHD L оказалась приблизительно эквивалентна прецизионности метода IRHD N, но следует с осторожностью делать такой вывод, поскольку показатели прецизионности метода IRHD L основаны на результатах только четырех лабораторий. Прецизионность результатов, полученных методом IRHD N, оказалась практически равной прецизионности резултатов определения твердости по Шору A. Наихудшей оказалась прецизионность результатов определения твердости по Шору D.
A.4.2.3 Погрешность определения ― это разность между средним результатом, измеренным при испытании, и принятым или истинным значением определяемого показателя. Принятых значений для данного метода испытания не существует и поэтому погрешность его результатов оценить нельзя.


Таблица A.4 — Прецизионность результатов определения твердости по Шору А
	Материал
	Среднее значение твердости
	Внутри лаборатории
	Между лабораториями
	Число лабора-
торийd

	
	
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Повторяемость
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Воспроизводимость
	

	
	
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	

	
	
	sra
	ra
	(r)b
	sRc
	Ra
	(R)b
	

	RM 122
	35,6
	0,199
	0,560
	1,57
	0,613
	1,72
	4,83
	19

	RM 124
	57,5
	0,263
	0,720
	1,28
	0,720
	2,02
	3,51
	20

	RM 126
	79,3
	0,473
	1,320
	1,67
	0,821
	2,30
	2,90
	20

	Усредненноеe
	0,312
	0,867
	1,51
	0,718
	2,01
	3,75
	―

	a В единицах измерения твердости.
b В процентах от среднего значения.
c Общее межлабораторное отклонение.
d Число лабораторий, результаты которых учтены, оставшееся после исключения выбросов.
e Просто усредненное значение для сравнения.


[bookmark: _Toc521862723]Таблица A.5 — Прецизионность результатов определения твердости по Шору D
	Материал
	Среднее значение твердости
	Внутри лаборатории
	Между лабораториями
	Число лабора-
торийd

	
	
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Повторяемость
	Среднеква-дратичное
отклонение
	Воспроизводимость
	

	
	
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	
	абсо-лютная
	относи-
тельная
	

	
	
	sra
	ra
	(r)b
	sRc
	Ra
	(R)b
	

	RM 126
	24,4
	0,369
	1,030
	4,22
	0,756
	2,12
	8,66
	15

	RM 128
	43,4
	0,617
	1,730
	3,98
	1,040
	2,92
	6,73
	14

	Усредненноеe
	0,493
	1,380
	4,10
	0,898
	2,52
	7,70
	―

	a В единицах измерения твердости.
b В процентах от среднего значения.
c Общее межлабораторное отклонение.
d Число лабораторий, результаты которых учтены, оставшееся после исключения выбросов.
e Просто усредненное значение для сравнения.




Приложение ДА
(справочное)
Сведения о соответствии ссылочных межгосударственных стандартов международным стандартам, использованным в качестве ссылочных в примененном международном стандарте
Таблица ДА.1
	Обозначение ссылочного
межгосударственного
стандарта
	Степень
соответствия
	Обозначение и наименование
ссылочного международного стандарта

	ГОСТ ISO 23529―2020
	IDT
	ISO 23529:2016 «Резина. Общие процедуры приготовления и кондиционирования образцов для физических методов испытаний»

	Примечание― В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соответствия стандартов:
- IDT ― идентичные стандарты.
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