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Интенсивное развитие электротранспорта и портативной электроники суще-

ственно активизировали исследования в области химических источников тока, в частно-

сти, литий-ионных аккумуляторов (ЛИА) и их составных компонентов, таких как элек-

троды. В работе рассматривается использование термогравиметрического анализа и диф-

ференциальной сканирующей калориметрии в окислительной атмосфере для количествен-

ного определения содержания пиролитического углерода в продуктах гетерофазного пиро-

осаждения из толуол-аргоновой смеси на сферолизованный графит, который широко исполь-

зуется в качестве активного материала анодов ЛИА. Показано, что использование удвоен-

ной потери массы при температуре максимальной скорости сгорания пиролитического уг-

лерода позволяет при скорости нагревания 10 °С/мин определять содержание пироуглерода 

в диапазоне от 8 до 23 мас.% с точностью не менее 10%. В качестве максимальной скорости 

сгорания пиролитического углерода могут быть выбраны локальные экстремумы либо на 

кривых дифференциального термогравиметрического анализа, либо на кривых дифференци-

альной сканирующей калориметрии. Установлено, что дальнейшее повышение точности 

определения содержания пироуглерода может быть достигнуто путём уменьшения скоро-

сти нагревания, которое, однако, приводит к увеличению длительности измерений. Исполь-

зование скоростей нагревания выше 10 °С/мин может приводить к существенному перекры-

ванию процессов термоокислительной деструкции пиролитического углерода и сферолизо-

ванного графита, что приводит к повышению ошибки и возникновению трудностей при 

определении максимальной скорости сгорания пироуглерода. Отмечается, что данный под-

ход может приводить к большим ошибкам для покрытий из пиролитического углерода, по 

свойствам близких к свойствам исходного сферолизованного графита. 

Ключевые слова: термический анализ, термогравиметрический анализ, дифференциальная ска-
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The intensive development of electric vehicles and portable electronics significantly acti-

vated the research in the field of electric batteries, in particular, lithium-ion batteries (LIB) and 

their components such as electrodes. The application of differential thermogravimetric analysis 

and differential scanning calorimetry under oxidative atmosphere for quantitate determination of 

pyrolytic carbon in the products of heterophase decomposition of toluene-argon mixture on the 

spheroidized graphite, which is used as the active materials of the LIA anodes, is regarded. It was 

shown, that the using of double mass loss at the maximum combustion rate of pyrolytic graphite 

under the heating rate of 10 °C/min makes it possible to determine the content of pyrocarbon in the 

range from 8 to 23 wt.% with the precision of not less than 10%. The local extremums on the curves 

of either differential thermogravimetric analysis or differential scanning analysis can be chosen as 

the maximum combustion rate of pyrolytic carbon. It was established that further increasing of 

precision can be achieved by decreasing of heating rate which causes, however, increasing of the 

measurement duration. The using of heating rates higher than 10 °C/min can result in significant 

overlapping of thermooxidative destruction processes of pyrolytic carbon and spheroidized 

graphite, that can lead to increasing in an error and to appearance of difficulties under determi-

nation of maximal combustion rate of pyrolytic carbon. It was noted that such an approach can 

cause significant error if the properties of pyrolytic carbon coating are similar to those of sphe-

roidized graphite. 

Key words: thermal analysis, thermogravimetric analysis, differential scanning calorimetry, lithium-ion 
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ВВЕДЕНИЕ 

В настоящее время бурное развитие рынка 

портативной электроники и электротранспорта су-

щественно активизировало исследования в области 

химических источников тока, в частности, литий-

ионных аккумуляторов (ЛИА), характеризую-

щихся высокой эффективностью по энергии, плот-

ностью энергии и незначительным эффектом па-

мяти [1]. В качестве активного материала анодов в 

ЛИА наиболее часто используются углеродные ма-

териалы, например, синтетические или природные 

чешуйчатые графиты, которые, при наличии таких 

положительных характеристик, как структурная 
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устойчивость при циклировании, низкая стои-

мость, распространенность и высокая энергетиче-

ская емкость [2], обладают высокой анизотропией 

транспортных свойств [3]. Высокая анизотропия 

транспортных свойств, таких как электропровод-

ность и диффузия лития при интеркалировании/де-

интеркалировании в графитовой матрице с образо-

ванием интеркалированных соединений графита 

[4], являющихся основой механизма работы ЛИА 

на основе графита, существенно ухудшает кине-

тику электрохимической интеркаляции/деинтерка-

ляции лития и увеличивает время зарядки, что 

ограничивает использование ЛИА, например, в 

электромобилях [3]. Для уменьшения анизотропии 

транспортных свойств природного чешуйчатого 

графита проводят дополнительное химическое 

травление его базальных плоскостей, селективное 

«вспенивание» структуры графита, модификацию 

торцевых поверхностей частиц графита и др. [5], 

но наиболее распространен метод механической 

сферолизации графита [6] в высокоскоростных и 

ударных мельницах. В процессе сферолизации 

плоские чешуйки графита скатываются в сферы 

[7], существенно понижая анизотропию транспорт-

ных свойств графитовой частицы, однако при этом 

увеличивается содержание различных структур-

ных дефектов, которые при дальнейшей электро-

химической интеркаляции лития являются причи-

ной повышенной необратимой емкости анода 

ЛИА. Для уменьшения необратимой емкости сфе-

ролизованного графита, обусловленной образова-

нием поверхностной пленки на границе раздела 

электрод/электролит (SEI) [8], его покрывают за-

щитным покрытием, которое также улучшает 

структурную устойчивость частиц активного мате-

риала анода в процессе интеркаляции/деинтеркаля-

ции лития, сопровождающихся изменением объ-

ема, и способствует равномерному образованию 

SEI. В качестве материала покрытия могут исполь-

зоваться различные материалы, например, поли-

меры [9] или металлы [10], однако наиболее рас-

пространен метод нанесения углеродного покры-

тия [11], которое обычно наносят пироосаждением 

из газовой [12] или жидкой фазы [13]. Стоит отме-

тить, что электрохимические характеристики сфе-

ролизованного графита, покрытого слоем пироли-

тического углерода, напрямую зависят от качества 

и количества углеродного пиролитического покры-

тия [14]. В этой связи разработка новых и оптими-

зация используемых физико-химических методов, 

позволяющих быстро определять содержание пи-

ролитического углерода на сферолизованном гра-

фите, является важной и актуальной задачей для 

эффективной разработки активных материалов 

анодов ЛИА на основе природного графита. 

В настоящее время для исследования по-

крытия из пиролитического углерода на сфероли-

зованном графите используют различные методы, 

например, электронную микроскопию [15], спек-

троскопию комбинационного рассеяния [16], спек-

троскопию характеристических потерь энергии 

электронами [12], однако для оценки количествен-

ного содержания предложен только термический 

анализ, в частности, для этих целей используют ис-

следование сгорания сферолизованного графита с 

покрытием с использованием дифференциального 

термического анализа [14] и термогравиметрии 

[17]. Стоит отметить, что в литературе встречаются  

работы по выбору характеристических температур 

для расчетов содержания пиролитического угле-

рода только из полученных данных ДТА [14], при 

этом исследований по подбору оптимальных усло-

вий проведения термического анализа не приво-

дится, тогда как правильно подобранные условия 

термического анализа позволяют, например, диф-

ференцировать угли по различным месторожде-

ниям [18],  оценивать долю углеродных нанотру-

бок в продуктах каталитического газофазного раз-

ложения углеводородов [19], оценивать микро- и 

мезопористую структуру углеродных матриц [20], 

оценивать дефектность углеродных матриц [21], 

подбирать оптимальные условия селективного тер-

моокислительного удаления различных форм угле-

рода, включающие различную степень гибридиза-

ции орбиталей атомов углерода sp2/sp3 [22] и т.д.  

В этой связи целью данной работы явля-

лось изучение процессов окислительной термоде-

струкции продуктов гетерофазного пироосаждения 

на сферолизованный графит с использованием тер-

могравиметрического анализа и дифференциаль-

ной сканирующей калориметрии для выбора опти-

мальных условий определения количественного 

содержания покрытия из пиролитического угле-

рода на сферолизованном графите, используемом в 

качестве активного материала ЛИА. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

В качестве объектов исследования исполь-

зовали продукты пироосаждения на сферолизован-

ный природный графит, полученные при 900 °С с 

использованием толуол-аргоновой смеси в течение 

различной продолжительности газофазного пиро-

лиза. Пироосаждение проводили в горизонтальном 

кварцевом реакторе, в который помещалась ло-
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дочка из графитовой фольги с равномерно распре-

деленным в ней образцом сферолизованного гра-

фита (масса образца не более 250 мг, толщина слоя 

сферолизованного графита не более 150 мкм) для 

предотвращения диффузионных ограничений ре-

акционного газа и для равномерного пироосажде-

ния углерода по всей поверхности образца.  

Маркировка образцов, время пирооса-

ждния, полученный после пироосаждения привес 

образцов, удельная поверхность и суммарная пори-

стость представлены в табл. 1. 

 
Таблица 1 

Условия синтеза и характеристики исследуемых об-

разцов 

Table 1. Synthesis condition and characteristics of sam-

ples under investigation 

Маркировка 

образца 
tПО

1, мин ∆mПО
2, % SУД

3, м2/г 
VПОР

4, 

см3/г 

СФГ_0  

(Исходный) 
- - 12,0 0,060 

СФГ_1 32 7,9 6,9 0,028 

СФГ_2 63 14,8 4,7 0,009 

СФГ_3 73 17,7 5,5 0,008 

СФГ_4 96 20,1 4,5 0,008 

СФГ_5 111 22,5 4,5 0,013 
Примечания: 1 время пироосаждения, 2 привес после пиро-

осаждения, 3 удельная поверхность, 4 суммарный объем пор 

Notes: 1- pyrolysis time, 2-weight gain after pyrolytic decompo-

sition, 3-surface area, 4-total pore volume 

 

Исследования методом растровой элек-

тронной микроскопии (РЭМ) проводили на растро-

вом электронном микроскопе TESCAN Vega 3. В 

качестве катода использовался вольфрамовый 

термокатод с рабочим ускоряющим напряже-

нием – 5 кВ. В качестве детектора использовался 

внутрикамерный детектор вторичных электронов 

типа Эверхарта-Торнли.  

Спектры комбинационного рассеяния реги-

стрировались в спектральном диапазоне от 900 до 

3300 см-1 с помощью конфокального рамановского 

микроспектрометра Renishaw inVia Reflex. Мощ-

ность лазерного излучения 5 мВт. Возбуждающей 

служила линия 532 нм твердотельного Nd:YAG-ла-

зера с диодной накачкой.  

Адсорбционную низкотемпературную азот-

ную порометрию проводили на приборе сорбцион-

ного анализа порошкообразных и гранулирован-

ных материалов Nova Touch LX2 (Quantachrome 

Instruments). Перед измерениями образцы дегази-

ровались в вакууме при 300 °С в течение 1 ч. 

Термогравиметрический анализ (ТГА) и 

дифференциальную сканирующую калориметрию 

(ДСК) проводили на приборе синхронного терми-

ческого анализа NETZSCH STA 449 F1 в тиглях из 

оксида алюминия со скоростью нагревания 2,5, 5, 

10 и 20 °С/мин в динамической атмосфере синте-

тического воздуха (50 мл/мин) с пониженным пар-

циальным содержанием кислорода (15 об.% O2 в 

N2). Перед измерениями прибор калибровался по 

температуре и чувствительности с использованием 

стандартных образцов: In, Bi, Zn, Al и Ag, имею-

щих фазовые переходы первого рода в температур-

ном диапазоне от 156,6 до 961,8 °С. Для измерений, 

проводившихся при скорости нагревания 10 °С/мин, 

и сравнения образцов с различной продолжительно-

стью пироосаждения использовали навеску 15±2 мг. 

Для кинетических измерений с использованием 

различных скоростей нагревания использовали 

навеску 6,8±0,2 мг. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Для подтверждения гетерогенного осажде-
ния толуола на сферолизованный графит использо-
вали методы спектроскопии комбинационного рас-
сеяния и электронной микроскопии. Одним из ин-
формативных методов физико-химического ана-
лиза, используемого для характеризации различ-
ных углеродных материалов, определении их 
структуры и даже позволяющего оценивать их 
свойства, включая термические и механические, 
является спектроскопия комбинационного рассея-
ния [23]. На КР-спектрах исходного сферолизован-
ного графита фиксируется G-пик (~1580 см-1), D-
пик (~1350 см-1), D’-пик (~1615 см-1) в виде плеча на 
G-пике, D+D”-пик (~2745 см-1), 2D-пик (~2715 см-1) и 
2D’-пик (~3245 см-1), что характерно для сфероли-
зованных природных графитов [24]. После пиро-
осаждения КР-спектр представляет собой уже су-
перпозицию исходного спектра сферолизованного 
графита и уширенных D- и G-пиков, характерных 
для пиролитического аморфного углерода [25]. Со-
гласно данным электронной микроскопии пиро-
осаждение из толуол-аргоновой смеси при 900 °С 
не приводит к существенному изменению морфоло-
гии и размеров частиц сферолизованного графита.  

Таким образом, данные КР-спектроскопии 
и электронной микроскопии подтверждают пиро-
литическое разложение толуола при 900 °С на по-
верхности сферолизованного графита, т.е. его гете-
рофазное пироосаждение, и указывают на отсут-
ствие гомофазного пиролиза толуола, который 
проходил бы с образованием обособленных частиц 
пиролитического углерода. 

На рис. 1 представлены данные термогра-
виметрического анализа (ТГА) и дифференциаль-
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ного термогравиметрического анализа (ДТГ) ис-
ходного сферолизованного графита и графита по-
сле пироосаждения при 900 °С в течение 73 мин, 
полученные при нагревании образцов в атмосфере 
синтетического воздуха с пониженным содержанием 
кислорода при скорости нагревания 10 °С/мин. 

 

 
а 

 
б 

Рис. 1. Данные ТГА (кривая 1) и ДТГ (кривая 2) сгорания при 

скорости нагревания 10 °С/мин исходного сферолизованного 

графита (а) и графита после пироосаждения при 900 °С в те-

чение 73 мин (б)  

Fig. 1. TG (curve 1) and DTG (curve 2) results of combustion at 

heating rate of 10 °C/min of initial spheroidized graphite (a) and 

graphite after pyrolytic decomposition at 900 °C during 73 min (б) 

 

Полученные результаты представлены в 

табл. 2. 

Как видно из рис. 1, на ДТГ кривых после 

пироосаждения появляется низкотемпературное 

плечо, которое может соответствовать выгоранию 

пиролитического углерода, т.к. при выбранной 

температуре пироосаждения (900 °С) продуктами 

пироосаждения является преимущественно аморф-

ный углерод, что подтверждается данными КР-

спектроскопии. При этом известно, что аморфный 

углерод начинает окисляться при более низких 

температурах, чем упорядоченные и кристалличе-

ские формы элементного углерода, такие как гра-

фит [14], углеродные нанотрубки [26] и алмаз [22], 

что позволяет, разделяя вклад от каждой углерод-

ной фазы на кривых ТГ и ДТГ, проводить количе-

ственное определения содержания различных форм 

углерода в образце [27]. 

Как видно из табл. 2, потеря массы при низ-

котемпературном локальном минимуме на кривой 

ДТГ (ТП), который можно отнести к максимальной 

скорости сгорания аморфного углерода, увеличи-

вается с повышением продолжительности пиро-

осаждения. Также можно отметить тенденцию по-

вышения начальной температуры уменьшения 

массы (ТА) с увеличением продолжительности пи-

роосаждения. Стоит отметить, что окисление угле-

рода происходит на поверхности частиц [28], по-

этому повышение температуры начала потери 

массы может быть связано с уменьшением удель-

ной поверхности образцов (табл. 1). Можно сде-

лать предположение, что в приближении равно-

мерного сгорания пироуглерода и симметричности 

пика его сгорания на ДТГ кривой, а также незначи-

тельного сгорания сферолизованного графита до 

температуры минимума пика на ДТГ кривой (TП-ДТГ), 

удвоенная потеря массы при температуре мини-

мума (∆m(TП-ДТГ)) может служить возможным кри-

терием для определения содержания пиролитиче-

ского углерода на поверхности сферолизованного 

графита при гетерофазном пироосаждении из то-

луол-аргоновой газовой смеси.   

Удвоенная потеря массы при температуре 

минимума на пике ДТГ (∆m(TП-ДТГ)) для различных 

образцов, а также экспериментально измеренный 

привес, наблюдаемый при получении данных об-

разцов, представлены в табл. 3. 

Как видно из табл. 3, метод определения со-

держания пиролитического углерода в продуктах 

пироосаждения на сферолизованный графит, осно-

ванный на определении локального минимума на 

кривой ДТГ с расчетом удвоенной потери массы 

при данной температуре, дает ошибку, не превы-

шающую 10%. 
Таблица 2 

Данные ТГА и ДТГ, полученные при скорости 

нагревания 10 °С/мин исходного сферолизованного 

графита и образцов после пироосаждения 

Table 2. TG and DTG results, obtained under heating 

rate of 10 °C/min of initial spheroidized graphite and 

the samples after pyrolytic decomposition 

Образец TА
1, °C TВ

2, °C ТП-ДТГ
3, °C  ∆m(TП-ДТГ)4, % 

СФГ_0 660 1111 - - 

СФГ_1 530 946 560 4,2 

СФГ_2 539 947 572 6,9 

СФГ_3 543 917 576 8,3 

СФГ_4 561 895 599 9,1 

СФГ_5 549 927 596 11,0 
Примечания: 1-начальная точка потери массы по ГОСТ Р 

56721 - 2015, 2-конечная точка потери массы по ГОСТ Р 

56721 – 2015, 3-температура локального минимума на кри-

вой ДТГ при сгорании пиролитического углерода, 4-по-

теря массы при ТП-ДТГ 

Notes: 1- starting point in accordance with ISO 11358-1, 2 - end 

point in accordance with ISO 11358-1, 3-temperature of local 

minimum on DTG curve during combustion of pyrolytic car-

bon, 4-weight loss at ТG-DTG 
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Таблица 3 
Удвоенная потеря массы при температуре мини-

мума на кривой ДТГ и экспериментальный привес 
образцов 

Table 3. Double weight loss at the minimum tempera-
ture of DTG curve and experimental weight gain of the 

samples 

Образец 
tПО

1, 
мин 

Привес2, % 2∙∆m(TП)3, % (∆m)4, % 

СФГ_1 32 7,9 8,4 6 

СФГ_2 63 14,8 13,8 7 

СФГ_3 73 17,7 16,6 6 

СФГ_4 96 20,1 18,2 9 

СФГ_5 111 22,5 22,0 2 
Примечания: 1-время пироосаждения, 2-привес образца 
после пироосаждения, 3-удвоенная потеря массы при тем-
пературе локального минимума на кривой ДТГ при сгора-
нии пиролитического углерода ТП, 4-ошибка метода с ис-
пользованием 2∙∆m 
Notes: 1-duration of pyrolytic decomposition, 2-sample weight 
gain after pyrolytic decomposition, 3-ouble weight loss at the 
temperatures of local minimum on DTG curve during combus-
tion of pyrolytic carbon ТG, 4- error of the method using 2∙∆m 

 
Стоит отметить, что основной причиной 

ошибки определения содержания пироуглерода по 
минимуму на кривой ДТГ, возможно, является пе-
рекрывание по температуре процессов сгорания 
пиролитического углерода и сферолизованного 
графита, что может быть минимизировано с ис-
пользованием меньших скоростей нагревания. 
Необходимо подчеркнуть, что как видно из рис. 1, 
сгорание пиролитического углерода протекает до 

700 С, где, например, термоокислительная де-
струкция графита переходит из кинетически-кон-
тролируемого в диффузионно-контролируемый ре-
жим [29], поэтому увеличение скорости нагрева-
ния не должно привести к затруднению массопере-
носа молекул кислорода к поверхности углеродной 
матрицы.  

На рис. 2 представлены кривые ТГА сгора-
ния образца СФГ_4, полученные при различных 
скоростях нагревания. 

 

 
Рис. 2. ТГА (Кривые 1) и ДТГ (Кривые 2) кривые сгорания 

образца СФГ_4, снятые при различных скоростях нагревания: 
1’ – 2,5 °С/мин, 2’ – 5 °С/мин, 3’ – 10 °С/мин, 4’ – 20 °С/мин 
Fig. 2. TG (curves 1) and DTG (curves 2) curves during combus-

tion of the sample СФГ_4 obtained at different heating rates:  
1’ – 2.5 °C/min, 2’– 5 °С/min, 3’ – 10 °С/min, 4’ – 20 °С/min 

Как видно из рис. 2, температура минимума 

пика ДТГ сгорания образца СФГ_4 увеличивается 

с повышением скорости нагревания, что указывает 

на протекание химической реакции с конечной эф-

фективной энергией активации [30], при этом при 

20 °С/мин минимум на кривой ДТГ сгорания 

аморфного углерода практически сливается с ос-

новной кривой. 

Полученные результаты и данные по содер-

жанию аморфного углерода, полученные на их ос-

нове, представлены в табл. 4. 

 
Таблица 4 

Данные ТГА, ДТГ и ДСК сгорания образца СФГ_4, 

измеренные при различных скоростях нагревания 

Table 4. TG, DTG and DSC results of СФГ_4 sample 

combustion, obtained at different heating rates 

Скорость нагревания, 

°С/мин 
2,5 5 10 20 

ТП-ДТГ
1, °С 551 570 619 648 

ТП-ДСК
2, °С 551 569 617 671 

∆m(TП-ДТГ)3, % 9,5 9,3 9,0 8,8 

∆m(TП-ДСК)4, % 9,5 9,1 9,3 12,4 

2∙∆m(TП-ДТГ)5, % 19,0 18,6 18,0 17,6 

2∙∆m(TП-ДСК)6, % 19,0 18,2 18,6 24,8 

(ДТГ)7, % 5 7 10 12 

(ДСК)8, % 5 9 7 23 

Примечания: 1-температура минимума пика ДТГ сгорания 

пироуглерода, 2-температура минимума пика ДСК сгора-

ния пироуглерода, 3-потеря массы при ТП-ДТГ, 4-потеря 

массы при ТП-ДСК, 5-удвоенная потеря массы при ТП-

ДТГ, 6-удвоенная потеря массы при ТП-ДСК, 7-ошибка 

метода с использованием 2∙∆m и данных ДТГ, 8-ошибка 

метода с использованием 2∙∆m и данных ДСК 

Notes: 1-temperature of DTG curve peak minimum of pyro-

lytic carbon combustion, 2-temperature of DSC curve peak 

minimum of pyrolytic carbon combustion, 3-weight loss at ТG-

DTG, 4-weight loss at ТG-DSC, 5-double weight loss at ТG-

DTG, 6-double weight loss at ТG-ДTG, 7- the error of the 

method with the using of 2∙∆m and DTG data, 8-the error of 

the method with the using of 2∙∆m and DSC data 

 

Как видно из табл. 4, уменьшение скорости 

нагревания приводит к уменьшению ошибки опре-

деления, возможно, за счет лучшего разрешения по 

температуре пиков сгорания аморфного углерода и 

сферолизованного графита. 

Стоит отметить, что определение темпера-

туры для расчета содержания пиролитического уг-

лерода в продуктах гетерофазного пиросаждения 

на сферолизованный графит может быть сделана и 

на основании данных ДСК сгорания образца.  

ДСК кривые термокислительной деструк-

ции образца СФГ_4, снятые при различных скоро-

стях нагревания в атмосфере синтетического воз-

духа с пониженным парциальным давлением кис-
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лорода, и соответствующие им кривые ТГА пред-

ставлены на рис. 3. Результаты обработки кривых 

представлены в табл. 4. 
 

 
Рис. 3. ТГА (Кривые 1) и ДСК (Кривые 2) кривые сгорания 

образца СФГ_4, снятые при различных скоростях нагревания: 
1’ – 2,5 °С/мин, 2’ – 5 °С/мин, 3’ – 10 °С/мин, 4’ – 20 °С/мин 

Fig. 3. TG (Curves 1) and DSC (Curves 2) curves during combus-

tion of the sample СФГ_4 obtained at different heating rates:  
1’ – 2.5 °C/min, 2’ – 5 °C/min, 3’ – 10 °C/min, 4’ – 20 °C/min  

 
Как видно из данных табл. 4, выбор в каче-

стве максимальной скорости потери массы при сго-
рании пиролитического углерода экстремума на кри-
вой ДСК при скоростях нагревания ниже 10 °С/мин, 
также приводит к оценке содержания аморфного 
углерода в продуктах пироосаждения на сфероли-
зованный графит с ошибкой не более 10%. 

Стоит отметить, что, как и в случае данных 
ДТГ, скорости нагревания выше 10 °С/мин приводят 
к перекрыванию процессов сгорания аморфного уг-
лерода и сферолизованного графита, что в свою 
очередь приводит к высокой ошибке измерения. 

Также стоит отметить, что при использова-
нии данных ДСК необходимо брать небольшие 
навески образца, т.к. большие навески образца мо-
гут привести к возникновению температурного 
градиента внутри тигля [31] и приводить к увели-
чению ошибки определения содержания аморф-
ного углерода. 

Таким образом, на основании полученных 
результатов можно рекомендовать метод термо-
гравиметрического анализа и дифференциальной 
сканирующей калориметрии в окислительной ат-
мосфере для количественного определения содер-
жания  пиролитического углерода на сферолизо-
ванном графите, при этом скорости нагревания 
выше 10 °С/мин не рекомендуются вследствие пло-
хого разрешения по температуре областей сгора-
ния пиролитического углерода и сферолизован-
ного графита, а для повышения точности определе-
ния необходимо понижать скорости нагревания, 
что, однако, будет приводить к увеличению дли-
тельности измерений. 

Стоит отметить, что условия пироосажде-

ния, такие как углеводородный прекурсор и темпе-

ратура пироосаждения, могут приводить к образо-

ванию продуктов с другими физико-химическими 

свойствами и термоокислительной устойчивостью, 

что позволяет сделать предположение о возможном 

ограниченном применении данного подхода к более 

структурированному пиролитическом углероду.  

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Показано, что метод термогравиметриче-

ского анализа и дифференциальной сканирующей 

калориметрии в окислительной атмосфере позво-

ляет достаточно точно количественно оценивать 

содержание аморфного углерода в продуктах пиро-

осаждения из толуол-аргоновой смеси на сфероли-

зованный графит. В качестве возможного критерия 

оценки количественного содержания пиролитиче-

ского графита на сферолизованном графите может 

быть выбрана удвоенная потеря массы при макси-

муме скорости (минимуме на пиках ДТГ или ДСК) 

сгорания аморфного углерода. Использование дан-

ного критерия и скорости нагревания 10 °С/мин 

позволяет определять содержание пиролитиче-

ского углерода с ошибкой, не превышающей 10%, 

причем понижение ошибки возможно за счет умень-

шения скорости нагревания, однако при этом возрас-

тает длительность эксперимента. Использование 

скоростей выше 10 °С/мин не рекомендуется, т.к. 

области процессов термоокисления аморфного уг-

лерода и сферолизованного графита перекрыва-

ются, что приводит к трудностям определения мак-

симума скорости сгорания аморфного углерода и 

ошибке, существенно превышающей 10%. 
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