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Аннотация. Проведено исследование углеволокна (УВ) марки UMT 49-12К-ЕР ООО «Алабуга-Волокно» (АО «Юматекс»). 

Изучены его физико-химические свойства. С помощью рентгеновской дифракции и атомно-эмиссионной спектроскопии 
определены межплоскостные размеры и химический состав УВ. Исследования поверхностных свойств углеволокна (удельной 
поверхности и распределения пор по размерам) проведены по адсорбции азота. Удельная поверхность рассчитана по методу 
БЭТ и составила 0,29 м2/г. Объем мезопор и их распределение по размерам рассчитывали по методу Баррета, Джойнера 
и Халенды. Методом обратного титрования проведен анализ содержания поверхностных функциональных групп. Наличие 
карбоксильных, фенольных и карбонильных групп не обнаружено. Обработку дифрактограмм осуществляли посредством 
двухкомпонентной модели описания профиля. По результатам атомно-эмиссионного спектрального анализа установлено, 
что в примесном химическом составе углеволокна преобладают соединения кремния. Подтверждено, что в инертной среде 
эпоксидный аппрет, которым пропитано данное УВ для улучшения эксплуатационных свойств, подвергается термической 
деструкции при температурах 300–400 °С, в то время как само углеволокно не теряет массу при нагревании до 950 °С. 
Установлено, что данное УВ сгорает на воздухе при температуре свыше 550 °С, что превышает температуру, указанную 
в литературе для углеродного волокна без специальных добавок. По результатам проведенных исследований предложены 
методики исследования углеволокна.  

Ключевые слова: углеволокно, рентгенофазовый структурный анализ (РФСА), синхронный термический анализ (СТА), атомный 
эмиссионный спектральный анализ (АЭСА), удельная поверхность, метод БЭТ, функциональные группы
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Abstract. The carbon fiber (CF) of UMT 49-12K-ER grade, manufactured by Alabuga-Volokno LLC (Umatex JSC), was the subject of 

an extensive study. This investigation encompassed an analysis of its physico-chemical properties. The interplanar dimensions and 
chemical composition of the CF were determined using X-ray diffraction and atomic emission spectroscopy. Surface properties of 
the CF, including specific surface area and pore size distribution, were investigated through nitrogen adsorption. The BET specific 
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ВведениеВведение
В настоящее время сфера применения высоко-

прочных углеродных волокон (УВ) весьма широка. 
Развитие техники, транспорта, строительства сегодня 
невозможно без использования волокнистых матери-
алов. УВ являются одним из основных видов арми-
рующих элементов, применяемых при создании 
композиционных материалов. Для их производства 
используются различные полимерные волокна, чаще 
всего полиакрилонитрильные (ПАН-волокна). Эти 
волокна обладают высокой прочностью, достаточно 
высоким модулем упругости, низким удельным 
весом, не теряют свою массу при высоких температу-
рах, что позволяет использовать их во многих облас-
тях. В научно-технической литературе этому вопросу 
в последние десятилетия посвящено значительное 
количество работ [1–18]. В то же время влияние неко-
торых физико-химических параметров на конечные 
свойства УВ недостаточно полно изучено.

Целью данной работы являлось комплексное иссле-
дование углеволокна посредством рентгенофазового 
структурного анализа (РФСА), синхронного терми-
ческого анализа (СТА), атомно-эмиссионного спек-
трального анализа (АЭСА), томографических иссле-
дований, изучения поверхностных свойств волокна. 
Проведено обобщение полученных результатов. 

В качестве исходного материала для эксперимен-
тальных исследований было выбрано волокно марки 
UMT 49-12К-ЕР, представленное ООО «Алабуга-
Волокно» (АО «Юматекс»).

Использование полученных результатов физико-
химических аналитических исследований позволяет 
разработать и предложить методики дальнейшего 
изучения УВ.

Методики исследованияМетодики исследования
Изображение волокон было получено на микро-

томографе высокого разрешения «SkyScan 1272» 

(Bruker, Германия). Режим съемки: без использова-
ния фильтра, 50 кВ, 200 мA, шаг вращения – 0,1°, 
размер пикселя – 3,81 мкм. Реконструкция по сече-
ниям выполнена в программах «NRecon» и «CTvox».

Рентгенофазовый структурный анализ про-
водили на дифрактометре «D8 Advance» (Bruker, 
Германия). В качестве источника рентгеновского 
излучения использовалась медная рентгеновская 
трубка с максимальной мощностью 2200 Вт, излуче-
нием CuKα (длина волны λ = 0,15418 нм) в геометрии 
Брегга-Брентано (на отражение). Рентгеновскую 
съемку выполняли в диапазоне углов 2θ = 10÷90°. 
Экспозиция съемки составляла порядка 10 мин. 
Волокна помещались на кремниевую кювету с низ-
ким фоном при равномерном распределении их по 
ее площади. Перед каждым измерением проводилась 
инициализация трубки и детектора. Для расшиф-
ровки дифрактограмм применяли специализирован-
ную программу TOPAS. Абсолютная погрешность 
при измерении угловых положений дифракционных 
максимумов не превышала ±0,026°.

Атомно-эмиссионный спектральный анализ УВ 
проводили на ДФС-8 (компания «ЛОМО», г. Санкт-
Петербург) в диапазоне длин волн 220–330 нм. Масса 
образца составляла 7 мг. В качестве нижнего элек-
трода использовался электрод «с рюмкой» (тип IV), 
а в качестве верхнего – электрод, заточенный под 
конус (тип I). Волокна помещались в кратер нижнего 
электрода и присыпались графитом ОСЧ. Время экс-
позиции – 10 с. Применялась дуга постоянного тока 
17 А. Спектры регистрировались посредством фото-
электронной кассеты. Обсчет спектров выполнялся 
с помощью программы SM 2008 (ООО «МОРС», 
г. Троицк). 

Образец УВ также был исследован методом син-
хронного термического анализа с помощью прибора 
«STA 449 F1 Jupiter» (Netzsch, Германия). Анализ 
углеволокна проводился в следующих условиях: 

1) среда – аргон (40 мл/мин), масса образца – 5 мг, 
равномерный нагрев со скоростью 5 °С/мин в темпе-

surface area was measured at 0.29 m2/g. The volume of mesopores and their size distribution were calculated using the Barrett, Joyner, 
and Halenda method. Additionally, an analysis of surface functional groups was conducted through a back titration method. It was 
observed that there was no presence of carboxyl, phenolic, or carbonyl groups. The diffraction patterns were processed with a two-
component profile description model. The results of atomic emission spectral analysis revealed that silicon compounds were the 
dominant impurities in the chemical composition of the CF. Further investigations determined that, in an inert environment, the epoxy 
coupling agent used to enhance the performance properties of this CF undergoes thermal decomposition at temperatures of 300–400 °C. 
The CF itself does not experience weight loss when heated up to 950 °C. It was also discovered that this CF ignites in the presence 
of oxygen at temperatures exceeding 550 °C, surpassing the thresholds noted in previous publications for carbon fibers without such 
specialized additives. The results of this research have suggested new methodologies for studying carbon fibers. 

Keywords: carbon fiber, X-ray phase structural analysis (XPSA), synchronous thermal analysis (STA), atomic emission spectral analysis 
(AESA), specific surface area, BET method, functional groups
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ратурном интервале 25–955 °С с выдержкой 10 мин 
при максимальной температуре;

2) среда – воздух (40 мл/мин), масса образца – 
5 мг, равномерный нагрев со скоростью 5 °С/мин 
в температурном интервале 25–950 °С.

Для обработки полученных результатов исполь-
зовали программное обеспечение «Proteus Thermal 
Analysis v.5.1.0» (Netzsch, Германия).

Обработка экспериментальных данных заключа-
лась в определении температур начала потери массы, 
остаточной массы образца при конечной температуре, 
температурных интервалов протекания процессов 
с тепловыми эффектами (экзо- или эндотермических 
процессов), температур пиковых значений тепловых 
эффектов и т.д.

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
Внешний вид исходного волокна представлен на 

рис. 1.
Обработку дифрактограмм осуществляли посред-

ством двухкомпонентной модели описания профиля. 
На рис. 2 приведена дифрактограмма углеволокна 
UMT 49-12К-ЕР. Видно, что оно представляет собой 
аморфный материал. Углеродные волокна относятся 
к неграфитирующимся материалам, т.е. стопки из кри-
сталлитов расположены хаотически и имеют малый 
размер по сравнению с графитирующимися материа-
лами. При этом присутствует асимметрия в сторону 
малых углов, что традиционно объясняется наличием 
нескольких структурных компонентов (СК). В дан-
ной работе выбрана двухкомпонентная модель опи-
сания профиля (рис. 3). Компонент с бόльшим меж-
плоскостным расстоянием принято считать ядром, 
а с меньшим – оболочкой. Примерное содержание 
компонентов, оцененное по площади пиков, состав-
ляет: для СК 1 – 57 мас. %, а для СК 2 – 47 мас. %. 

Из таблицы видно, что УВ обладает большим 
межплоскостным расстоянием и малыми размерами 
кристаллитов – говорит о том, что данное волокно 

Данные рентгенофазового анализа  
углеволокна UMT 49-12K-EP
Data from X-ray phase analysis  
of UMT 49-12K-EP carbon fiber

Структурный компонент d002 , нм Lc , нм
СК 1
СК 2

0,3523
0,3894

2,2
1,4

Примечание. d002 – межплоскостное расстояние; Lc – размер 
кристаллитов (перпендикулярно слою).

Погрешность измерений для d002 составляла 0,05 %, для 
Lc – 4,1%.

Рис. 2. Дифрактограмма углеволокна

Fig. 2. Carbon fiber diffraction pattern

Рис. 1. Фрагмент волокна UMT 49-12К-ЕР 
(3D-реконструкция)

Fig. 1. UMT 49-12K-EP fiber fragment (3D reconstruction)
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относится больше к аморфным неграфитирующимся 
материалам. 

Содержание примесей в углеволокне определяли 
по МИ00200851-323-2009 (методика АО «НИИгра-
фит»). Абсолютная погрешность АЭСА состав-
ляла 70–0,5 ppm.

Результаты атомно-эмиссионного спектрального 
анализа образца UMT 49-12К-EP представлены 
ниже, ppm:

Al . . .
B . . . .
Fe . . .
Si . . .

41
5
73
420

Mg . . .
Ca . . .
Co . . .
Cr . . .

30
230
40
3

Mo . . .
Ti . . . .
Mn . . .
Cu . . . 

17
26
<0,1
6

Cd . . .
Ni . . .
Pb . . .
V . . . .

3
7
4
4

Σпримесей – 909

Видно, что наибольший вклад в общую сумму 
примесей вносит кремний, за присутствие которого 
отвечает добавка элементоорганического соедине-
ния, содержащего кремний, на стадии получения 
прекурсора для последующей каталитической графи-

тации УВ. Причина наличия Si в высокопрочных УВ 
подробно описана в работе [19].

Результаты термического анализа УВ представ-
лены в виде графиков зависимостей сигналов ТГ 
и ДСК от температуры (рис. 4).

Видно, что в инертной среде (рис. 4, а) при повы-
шении температуры от <100 °С образец УВ начинает 
терять массу. По достижении 300 °С наблюдается ее 
потеря в 0,3 % за счет постепенного удаления незна-
чительного количества остаточной влаги и некоторой 
части летучих веществ. При дальнейшем росте темпе-
ратуры скорость потери массы значительно увеличи-
вается в результате протекания термической деструк-
ции эпоксидного аппрета, наносимого на углеволокно 
для улучшения смачиваемости и адгезии полимерных 
связующих к поверхности УВ при создании компо-
зиционных материалов. Уменьшение массы на 1,5 % 
в интервале t = 300÷400 °С соотносится с содержа-
нием аппрета в УВ, заявленным производителем (1,2–
1,7 мас. %). При последующем нагревании в аргоне 
потеря массы практичес ки прекращается (<0,1 мас. % 

Рис. 4. Результаты синхронного термического анализа углеволокна UMT 49-12К-ЕР  
в инертной среде (аргон) (а) и на воздухе (б)

Fig. 4. Results of simultaneous thermal analysis of UMT 49-12K-EP carbon fiber  
in an inert environment (argon) (a) and in air (б)

Рис. 3. Пример расчета по двухкомпонентной модели

Fig. 3. Example of calculation using a two-component model
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при t = 400÷955 °С). Остаточная масса УВ при конеч-
ной температуре составляет 98,15 мас. %, что соот-
ветствует литературным данным, согласно которым 
в инертной среде углеродное волокно способно 
выдержать нагревание свыше 1000 °С без изменения 
механических показателей [3]. Высокая термическая 
стойкость достигается благодаря этапу высокотемпе-
ратурной термической обработки при производстве 
углеродного волокна.

В присутствии кислорода воздуха при достиже-
нии t = 550 °С образец УВ теряет более 5 % своей 
массы. При дальнейшем увеличении температуры 
происходит активное окисление (сгорание) образца, 
сопровождающееся значительным экзотермическим 
эффектом (пик на кривой ДСК при t = 781,5 °С). 
В работах [1; 3] указано, что в воздушной среде пре-
дельная температура эксплуатации углеволокна без 
добавок, после которой начинается термоокисление, 
составляет 300–370 °С. Учитывая, что остаточная 
масса при t = 950 °С примерно равна 0,09 мас. % 
(900 ppm) от исходной и соотносится с вышеприве-
денными результатами АЭСА (Σпримесей = 909 ppm), 
можно сделать вывод, что несгоревший остаток 
составляют примеси соединений кремния, кальция 
и других элементов, содержащихся в незначительном 
количестве в составе углеволокна. Эти соединения, 
по всей видимости, способствуют росту термоокис-
лительной стабильности УВ на воздухе.

Исследования поверхностных свойств волокна 
UMT 49-12К-ЕР проведены по адсорбции азота на 
приборе ASAP 2020 (Micromeritics, США). Удельную 
поверхность рассчитывали по методу БЭТ, объем 
мезопор (диаметром <900 Å) и их распределение по 
размерам – по методу Баррета, Джойнера и Халенды 
(BJH) в интервале давлений 0,35–0,95 p/ps .

Результаты измерения поверхностных свойств УВ:

Sуд , м2/г . . . . . . . . . . .
Vп , см3/г . . . . . . . . . .
Dп , Å . . . . . . . . . . . . .

0,29
0,0002
255

Здесь Sуд – удельная поверхность, Vп – относи-
тельный объем мезопор, Dп – их средний диаметр.

На рис. 5 показано распределение мезопор по раз-
мерам. Кривая зависимости относительного объема 
пор от их диаметра имеет выраженные пики, соот-
ветствующие присутствию групп пор одинакового 
размера. 

На рис. 6 представлена изотерма исследованного 
образца УВ. Она относится к 4-му типу изотерм 
по международной классификации БДДТ и харак-
терна для непористых материалов, в частности ПАН 
волокна. На адсорбционной ветви с увеличением 
относительного показателя p/ps наблюдаются равно-
мерный рост значений удельной сорбции (Vадс) и их 

резкий подъем около p/ps = 1. Изотерма имеет протя-
женный необратимый гистерезис. 

Определение содержания поверхностных функ-
циональных групп в углеволокне выполнено согласно 
методике МИ-00200851-331-2010 (АО «НИИгра  -
фит»). В результате анализа наличие карбоксильных, 
фенольных и карбонильных групп не обнаружено.

Из полученных данных можно сделать вывод, 
что поверхность волокна не активирована и не 
имеет кислотно-основных центров. В целом, по 
своим поверхностным свойствам, волокно соот-
ветствует классу углеродных волокон на основе 
ПАН-прекурсора [20–22] и является адсорбционно 
и химичес ки неактивным, что может в дальнейшем 
определять области его применения.

ВыводыВыводы
1. Определены и оценены структурные характе-

ристики углеволокна, показан его химический 
состав. Установлено, что углеволокно имеет нераз-

Рис. 5. Интегральная зависимость относительного объема 
мезопор от их диаметра

Fig. 5. Relative volume of mesopores as an integral function  
of their diameter

Рис. 6. Изотерма адсорбции-десорбции азота

Fig. 6. Nitrogen adsorption-desorption isotherm
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витую поверхность и не содержит поверхностных 
карбоксильных, фенольных и карбонильных групп.

2. Выявлено, что в примесном химическом составе 
углеволокна преобладают соединения кремния.

3. Определены температуры протекания тер-
мической деструкции аппрета углеродного волок-
 на в инертной среде (300–400 °С). Показано, что само 
углеродное волокно выдерживает нагрев до 950 °С 
без потери массы.

4. Установлено, что наличие элементоорганиче-
ских соединений в составе УВ способствует росту 
термоокислительной стабильности: окисление (сго-
рание) начинается при температурах свыше 550 °С 
вместо 350 °С для УВ без добавок.

5. Предложены физико-химические методики 
иссле  дования углеволокна.
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