
10   Изв. вузов. Химия и хим. технология. 2018. Т. 61. Вып. 11 

 

 

DOI: 10.6060/ivkkt.20186111.17y 

УДК: 661.666 

ВЛИЯНИЕ УСЛОВИЙ ВЫТЯЖКИ И ГАЗОВОЙ СРЕДЫ ПРИ ГРАФИТАЦИИ  

НА КРИСТАЛЛИЧЕСКУЮ СТРУКТУРУ И СВОЙСТВА ВЫСОКОМОДУЛЬНЫХ УГЛЕРОДНЫХ 

ВОЛОКОН НА ОСНОВЕ ПОЛИАКРИЛОНИТРИЛА 

Д.Б. Вербец, В.М. Самойлов, Л.М. Бучнев, А.В. Находнова, И.А. Бубненков, Н.Н. Степарева 

Дмитрий Борисович Вербец* 

Отдел разработки углеродных тканей и УУКМ, АО «НИИграфит», ул. Электродная, 2, Москва, Российская 

Федерация, 111524 

E-mail: room20907@rambler.ru* 

Владимир Маркович Самойлов, Анастасия Васильевна Находнова* 

Отдел инновационного развития и перспективных разработок, АО «НИИграфит», ул. Электродная, 2, 

Москва, Российская Федерация, 111524 

E-mail: vsamoylov@niigrafit.org, anikolaeva@niigrafit.org* 

Леонид Михайлович Бучнев 

Технологический отдел, ООО «Графит Эл-МЭЗ», шоссе Энтузиастов, 31, стр. 2, Москва, Российская 

Федерация, 111123 

E-mail: buchnev@list.ru 

Игорь Анатольевич Бубненков, Нина Николаевна Степарева 

Отдел «НПО УККМ», АО «НИИграфит», ул. Электродная, 2, Москва, Российская Федерация, 111524 

E-mail: i.bubnenkov@mail.ru, stenn50@mail.ru 

Исследовалось влияние условий вытяжки и газовой среды при графитации на 

кристаллическую структуру и свойства высокомодульных углеродных волокон (УВ) на 

основе полиакрилонитрила. Показано, что увеличение степени вытяжки до 8 – 10,5% 

исходного высокопрочного УВ при температуре 3000 С приводит к уменьшению проч-

ности УВ и росту модуля упругости. Использование галогенсодержащей среды при 

температуре графитации 2500 С, не привело к снижению прочности полученных УВ, 

но привело к значительному увеличению модуля упругости, до 59%. Изучение кристал-

лической структуры полученных УВ проводили методами рентгеноструктурного ана-

лиза и Рамановской спектроскопии. Показано, что с увеличением степени вытяжки до 

8 % наблюдается уменьшение межслоевого расстояния d002, рост высоты Lc и диамет-

ра Lа кристаллитов. Методом рамановской спектроскопии было установлено, что па-

раметр ID/IG (соотношению интегральных интенсивностей спектральных полос D и 

G) при этом уменьшается, что также соответствует увеличению степени совершен-

ства кристаллической структуры УВ. На дифрактограмме  видно влияние галогенсо-

держащей среды при температуре графитации 2500 С на кристаллическую структу-

ру УВ: наблюдается снижение полуширины пика 002, хотя межслоевое расстояние 

при этом не уменьшается, а на рамановком спектре наблюдается снижение отноше-

ния спектральных интенсивностей ID/IG, что подтверждает более высокую степень 

совершенства  кристаллической структуры для УВ, прошедших графитацию в гало-

генсодержащей среде. 
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The effect of stretching ratio and the gaseous medium on graphitization on the crystal 

structure and properties of high-modulus carbon fibers (CFs) based on polyacrylonitrile was 

studied. It is shown that an increase in the degree of stretching ratio to 8-10.5% of the initial 

high-strength CFs at a temperature of 3000 °С leads to a decrease in the tensile strength and an 

increase in the modulus of elasticity CFs. The use of a halogen-hydrocarbons containing medium 

at a graphitization temperature of 2500 °C did not lead to a decrease in the strength of the ob-

tained CFs, but led to a significant increase in the modulus of elasticity CFs up to 59%. The crys-

tal structure of the obtained CFs was studied by X-ray structural analysis and Raman spectrosco-

py. It is shown that with an increase in stretching ratio up to 8%, a decrease in the interlayer dis-

tance d002, an increase in the height Lc, and the diameter of the La crystallites are observed. Ra-

man spectroscopy showed that the ID/IG parameter (the ratio of the integrated intensities of the 

spectral bands D and G) decreases, which also corresponds to an increase in the degree of perfec-

tion of the CFs crystal structure. The diffraction pattern shows the effect of a halogen-

hydrocarbons containing medium at a graphitization temperature of 2500 °C on the CFs crystal 

structure: a decrease in the half-width of the 002 peak is observed, although the interlayer dis-

tance does not decrease, and the ratio of the ID/IG spectral intensities is observed on the Raman 

spectrum, which confirms a higher degree of crystalline structures for CFs that have undergone 

graphitization in a halogen- hydrocarbons containing medium. 

Key words: high-modulus carbon fiber, Raman spectroscopy, X-ray diffraction analysis, microstruc-

ture, halogen-hydrocarbons 
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ВВЕДЕНИЕ 

Углеродные волокна на основе полиакри-
лонитрила (ПАН), мезофазных пеков и целлюлозы 
в последние десятилетия являются материалами, 
определяющими научно-технический прогресс в 
космической отрасли, авиастроении, ветроэнерге-
тике, водородной энергетике [1-3]. В настоящее 
время высокомодульные УВ нашли широкое при-
менение в автомобилестроении, производстве вы-
сококачественного спортинвентаря, медицине, 
строительстве и т.д. [3-5]. Однако дальнейшее 
расширение областей применения высокомодуль-
ного УВ в значительной степени ограничивается 
его высокой стоимостью [3-5].  

Современные высокомодульные УВ полу-
чают из исходных ПАН-волокон, используя не-
прерывный технологический процесс, осуществ-
ляемый на весьма протяженных технологических 
линиях, проводя последовательно несколько стадий 
термообработки: термостабилизацию (180-270 °С), 
карбонизацию (700-1500 °С) и графитацию 
(2200-3000 °С) [1-5]. При этом именно на стадии 
графитации происходит повышение степени со-
вершенства кристаллической структуры УВ: 
уменьшение межслоевого расстояния и рост раз-
меров кристаллитов при одновременном увеличе-
нии степени ориентации графеновых слоев отно-
сительно оси волокна, что и предопределяет высо-
кие значения модуля упругости получаемых УВ [4-6]. 

Вместе с тем, именно эта стадия термооб-
работки в значительной степени определяет высо-
кую стоимость получаемого продукта, в частности 
из-за быстрого износа дорогостоящей графитовой 
оснастки печей графитации при температурах 
2500-3000 °С. В этой связи чрезвычайно актуаль-
ным является исследование возможности измене-
ния режима обработки уже высокопрочных ПАН-
волокон на стадии графитации, что позволило бы 
в несколько раз повысить производительность 
существующего оборудования и, тем самым, су-
щественно понизить производственные издержки.  

Кроме того, с недавнего времени на рынке 
появился новый класс УВ: высокопрочно-высоко-
модульные (ВПВМ), которые имеют прочность на 
уровне высокопрочных УВ (от 4,0 до 5,6 ГПа) и в 
то же время высокие значения модуля Юнга (от 
350 до 450 ГПа), характерные для высокомодуль-
ных УВ. В основном эту продукцию поставляют 
такие крупные производители как «Toray», «Teijin» 
и «Mitsubishi Chemical Carbon Fiber and  
Composites», сведения о сырье и технология про-
изводства на эту продукцию не опубликованы в 
общедоступной литературе [7-10]. 

Целью настоящей работы было изучение 

возможности повышения физико-механических 
свойств УВ на стадии графитации, а также изуче-

ние кристаллической структуры и физико-
механических свойств экспериментальных высо-

комодульных УВ на основе полиакрилонитрила. 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

В качестве исходных УВ использовали 

стандартное высокопрочное УВ марок: Т-700 
(Torayca) с плотностью 1,78 г/см3, средним диа-

метром филаментов 6,4 мкм, прочностью при раз-
рыве 4,9 ГПа и модулем упругости 205 ГПа, а 

также отечественные волокна: высокопрочное УВ 
маки UMT-42 «Алабуга» плотностью 1,77 г/см3, 

средним диаметром филаментов 6,5 мкм, прочно-
стью при разрыве 4,9 ГПа и модулем упругости 

222 ГПа; «ВМН-4» с плотностью 1,75 г/см3, сред-

ним диаметром филаментов 5,1 мкм, прочностью 
при разрыве 3,7 ГПа и модулем упругости 375 ГПа; 

«Ровилон-5» с плотностью 1,74 г/см3, средним 
диаметром филаментов 5,4 мкм, прочностью при 

разрыве 5,7 ГПа и модулем упругости 285 ГПа [7-12].  
Термообработку (графитацию) исходного 

УВ проводили на экспериментальной линии ЛПУ-1, 
разработанной в АО «НИИграфит». Протяжка 

осуществлялась посредством подающих и прини-
мающих механизмов: подающего шпулярника, 

приемно-намоточного устройства, транспортиру-
ющих семивальцев. Скорость протяжки регулиро-

валась частотным преобразователем, усилие вы-
тяжки измерялось тензодатчиком. Вытяжка и 

нагрузка на термообрабатываемый углеродный 
жгут осуществлялась посредством изменения ско-

ростей подающих и принимающих механизмов, 

фиксируемая тензодатчиком. 
Высокотемпературную термообработку 

проводили в модернизированной печи Таммана, 
смонтированной в охлаждаемом стальном корпу-

се, в атмосфере инертного газа (аргона). Исполь-
зовали два вида нагревателя, один для термообра-

ботки при температурах до 3000 °С, комбиниро-
ванного типа [13], и трубчатый графитовый 

нагреватель консольного типа специальной кон-
струкции из среднезернистого графита ГМЗ, име-

ющий общую длину 600 мм, что обеспечивает ра-
бочую зону высокотемпературной зоны нагрева 

200 мм, где tизм. = ±50 °С, обеспечивающий устой-
чивую работу при температурах до 2600 °С. 

Галогенсодержащий продукт подавали 
непосредственно на нагреватель в высокотемпера-

турной зоне, при этом избыточное давление в ра-

бочей зоне печи поддерживали дополнительной 
продувкой инертного газа (аргона). 
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Измерения температуры осуществлялись 

оптическим пирометром ЭОП-66 (при температу-

рах выше 800 °С) и вольфрам-рениевыми термо-

парами (при температурах до 2500 °С).  

Образцы УВ были получены при темпера-

туре обработки 3000 °С и скорости протяжки 31 м/ч. 

Обработка образцов 1-серии из УВ марки: «ВМН–4» 

проходила с вытяжкой до 8%, а образцы высоко-

прочных УВ марок «Ровилон – 5,0» и Т-700 с вы-

тяжкой до 10,5% 2 и 3-й серии соответственно, в 

инертной среде (аргона).  

Термообработку в галогенсодержащей сре-

де, при температуре 2500 °С, проходили высоко-

прочные УВ «Алабуга» UMT – 42 (4-я серия об-

разцов) и УВ «Т-700» – (5-я серия образцов). 

Физико-механические свойства УВ опре-

деляли как средние по 25 измерениям значениям 

прочности и модуля упругости полученных УВ по 

стандартным методикам АО «НИИграфит», в со-

ответствии с ГОСТ 6943.5-79, ГОСТ280008-88. 

Рентгенофазовый и рентгеноструктурный 

анализ высокомодульных УВ проводили на рент-

геновской установке ДИФРЕЙ – 401 с острофо-

кусной рентгеновской трубкой с кобальтовым (Со) 

анодом, с изогнутым координатно-чувствительным 

детектором и с одновременной регистрацией ди-

фракционной картины в большом интервале уг-

лов. Для дифракционных исследований использу-

ется Кα–серия рентгеновского излучения для 

фильтрация Кβ–серии непосредственно перед ок-

ном детектора устанавливается селективно по-

глощающий β – фильтр (Fe). Абсолютная погреш-

ность при измерении угловых положений дифрак-

ционных максимумов не превышает ±0,03 град. 

Межслоевое расстояние d002 рассчитывали 

по положению центра тяжести линии (002) из 

уравнения Вульфа  Брэгга [14, 15]:  

,                            (1) 

где n = 1  порядок отражения; р  длина волны 

рентгеновского излучения;   угол отражения, 

определяемый из геометрии съемки. 

Высоту кристаллитов Lс рассчитывали по 

полуширине дифракционных максимумов, ис-

пользуя модифицированную формулу Селякова 

Шеррера [14,15]: 

,                              (2) 

где   полуширина дифракционного пика (002); 

А = 0,89  постоянная, зависящая от формы частиц. 

Анализ дифракционных линий проводили 

с помощью программы Difract АО "Научные при-

боры" Санкт-Петербург.  

Для уменьшения влияния ориентации фи-

ламентов на интенсивность дифракционного мак-

симума (002) жгуты УВ предварительно измель-

чались на агатовой шаровой мельнице «Fritsch» в 

течение 15 мин. Время измельчения выбиралось 

таким образом, чтобы уменьшить вариацию ин-

тенсивности дифракционного максимума (002) 

при укладке порошкообразного образца.  

Дополнительно исследование степени со-

вершенства кристаллической структуры и одно-

родности высокомодульных УВ проводили мето-

дом Рамановской спектроскопии. Измерения про-

водили на поверхности образцов отдельных фи-

ламентов УВ.   

Спектры комбинационного рассеяния ре-

гистрировали в широком спектральном диапазоне 

700-3000 см-1 с помощью конфокального раманов-

ского микроспектрометра Renishaw inVia Reflex. 

Микроспектрометр снабжен оптическим микро-

скопом и охлаждаемым CCD детектором. Мощ-

ность лазерного излучения 1 мВт. Возбуждающее 

излучение твердотельного Nd:YAG-лазера с ди-

одной накачкой имело длину волны 532 нм.  

В спектре первого порядка (1000-2000 см-1) 

углеродные материалы, в том числе УВ, как пра-

вило, показывают две характерные полосы [16-19]. 

Одна из них  это разрешенная комбинационным 

рассеянием полоса 1580 см-1, соответствующая 

идеальной графитовой колебательной моде с сим-

метрией E2g, часто называемая G-модой [16-19]. 

Полоса G определятся колебаниями атомов угле-

рода в плоскости графеновых слоев и ассоцииру-

ется с атомами углерода в состоянии sp2 гибриди-

зации. Другая активная полоса комбинационного 

рассеяния 1360 см-1 индуцируется неупорядочен-

ными атомами углерода, соответствует колебани-

ям решетки с симметрией A1g, называется D-

модой [16-19]. Полоса D ассоциируется с атомами 

углерода в состоянии sp2 и sp3 гибридизации, ло-

кализующихся в области дефектов и периферии 

графеновых слоев [17-19]. Полоса D отсутствует в 

монокристаллическом графите, и увеличение ее 

интенсивности принято считать результатом 

увеличения количества неупорядоченного уг-

лерода [17-19].  

Согласно результатам многочисленных 

работ, при размерах кристаллитов более 2 нм [17-19] 

соотношение интегральных интенсивностей этих 
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полос, параметр ID/IG, определяется средними рас-

стояниями между дефектами, и для углеродных 

материалов на стадии графитации позволяет ха-

рактеризовать средние размеры La из соотно-

шения [16-19]: 

,                              (3) 

где C(), постоянная, зависящая от длины волны и 

энергии лазерного излучения, C( = 514 нм) при-

мерно равна 4,4 нм [18]. 

Часто параметр ID/IG используют в каче-

стве количественной характеристики степени со-

вершенства кристаллической структуры, достига-

емой при графитации углеродных материалов, или 

величины, аналогичной по смыслу степени графи-

тации, g, определяемой методом рентгенострук-

турного анализа [14]. Однако если величина g с 

ростом степени графитации увеличивается, пара-

метр ID/IG, напротив, уменьшается [14, 16-19]. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

На основании данных о температурном 

профиле нагревателя и скорости протяжки опре-

деляли скорости нагрева до 3000 °С и время пре-

бывания УВ в высокотемпературной зоне (2500-

3000 °С), при использовании нагревателя одной 

конструкции и скорости нагрева до 2500 °С и 

время пребывания в нагревателе, при скорости 

протяжки 31 м/ч, представленные в табл. 1. 

 
Таблица 1 

Скорость и время пребывания УВ в высокотемпе-

ратурной зоне при использовании комбинированно-

го (3000 °С) и консольного (2500 °С) нагревателя 

при скорости протяжки 31 м/ч 

Table 1. Heating rate and residence time in the high-

temperature zone during graphitization of CFs 

Нагреватель 

Скорость нагрева 

°С/с 

до 

Время пребыва-

ния в темпера-

турной зоне, с 

Комбинированный 
3000 °С 2500-3000 °С 

108 22 

Консольный 
2500 °С 2500±50 °С 

57 23 

 

В табл. 2 представлены результаты опре-

деления прочности на разрыв и модуля упругости 

УВ: 1-серии на основе «ВМН-4», 2-серии на осно-

ве «Ровилон-5», 3-й серии на основе Т-700, про-

шедших термообработку при температуре 3000 °С 

и различных степенях вытяжки. Очевидно, что 

при увеличении степени вытяжки увеличивается 

модуль упругости и изменяется прочность УВ [20]. 

Таблица 2 

Прочностные характеристики УВ после графитации 

при Т = 3000 °С при различной степени вытяжки 

Table 2. Strength characteristics of CFs after graphiti-

zation at T = 3000 °С with different stretching ratio 

Исходное 

УВ 

полученная 

серия 

Вытяжка 

при графи-

тации  

ε % 

d, мкм σ, МПа Е, ГПа ε % 

ВМН-4 

УВ 1 

+5,0 5,0 2486,3 482,7 0,52 

+6,5 5,0 3303,3 489,5 0,68 

+8,0 4,8 3829,0 502,3 0,77 

Ровилон-5 

УВ 2 

+0,5 5,5 4947,7 401,2 1,25 

+6,5 4,9 4062,4 482,1 0,85 

+7,3 5,0 4349,2 490,7 0,89 

+10,5 4,8 3950,1 515,9 0,77 

Т-700 

УВ 3 

+1,0 6,2 4384,6 305,4 1,56 

+6,5 5,8 5133,0 366,5 1,41 

+9,0 5,5 4947,7 401,2 1,25 

+10,5 5,7 5525,2 434,1 1,28 
 

 
Рис. 1. Зависимость изменения модуля Юнга от величины 

вытяжки при графитации, Т=3000 °С 

Fig. 1 Dependence of the Young's modulus CFs change on the 

stretching ratio during graphitization, T = 3000 °С 

 

Из данных, приведенных на рис. 1, видно, 

что по мере увеличения вытяжки модуль Юнга 

УВ возрастает, причем взаимосвязь между этими 

параметрами имеет линейный характер как для 

УВ из Т-700 (3-я серия образцов), так и для 

отечественных УВ из «Ровилон-5» (2-я серия 

образцов) и УВ из ВМН-4 (1-я серия образцов). 

Однако как это видно из табл. 2, с повышением 

степени вытяжки при графитации прочность УВ 

может как увеличиваться УВ 1 (из ВМН-4), так и 

уменьшаться УВ 2 (из Ровилон-5), или колебаться 

вокруг некоторого среднего значения УВ 3 (из  

Т-700). Однако даже эти результаты противоречат 

хорошо известным литературным данным, [1-3, 

21-24], где указывается на снижение прочностных 

свойств УВ при графитации в 1,5-2 раза, но 

согласуется с данными работ [20, 26].  
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Полученные образцы ВМ УВ 1 исследова-

ны методом рентгеноструктурного анализа и ра-

мановской спектроскопии. По мере увеличения 

степени вытяжки при графитации, на дифракто-

граммах (рис. 2а) наблюдается снижение меж-

плоскостного расстояния d002 с 3,475 до 3,447 нм, 

увеличение высоты кристаллитов Lс с 7,3 до 9,0 нм и 

диаметра кристаллитов Lа с 8,2 до 13,0 нм. Рама-

новские спектры (рис. 2б) показали, что при уве-

личении вытяжки при графитации от 0 до 8% (1- 

(0%); 2- (+6,5%); 3- (+8%)), наблюдается сниже-

ние соотношения интенсивности полос (ID/IG) с 

0,47 до 0,29, что также подтверждает совершен-

ствование кристаллической структуры УВ по мере 

увеличения степени вытяжки. 

 

 
а 

 
б 

Рис. 2. Данные рентгеноструктурного анализа (а) и раманов-

ской спектроскопии (б), для серии УВ 1, полученных под воз-

действием вытяжки при графитации: 1 – 0%, 2 – 6,4% 3 – 8% 

Fig. 2. Data of X-ray diffraction analysis (a) and Raman spectros-

copy (б) for the CFs series 1 obtained under the influence of 

stretching ratio during graphitization: 1 – 0%, 2 – 6,4% 3 – 8%  
 

В дополнение к исследованию влияния 

вытяжки при высоких температурах термообра-

ботки УВ нами было исследовано влияние при-

сутствия галогенов в газовой среде в процессе 

графитации УВ. Как известно, галогенсодержа-

щие среды широко применяются в технологии 

получения особочистых искусственных графитов 

[25]. При этом, кроме удаления примесей, приме-

нение галогенсодержащей среды вызывает уско-

рение процессов графитации и смещает их в об-

ласть менее высоких температур [25]. Однако в 

доступной литературе нет сведений о применении 

подобных технологий при производстве УВ.  

Для исследования использовали отече-

ственное УВ марки «Aлaбуга» (4-я серия образ-

цов) и японское УВ марки «Т-700» (5-я серия об-

разцов). Эксперименты были проведены как в 

инертной среде (аргона), так и в галогенсодержа-

щей среде.  

У образцов 4 серии УВ, прошедших гра-

фитацию в галогенсодержащей среде, прочность 

практически не изменилась по сравнению с ис-

ходным высокопрочным УВ, а на образцах 5-се-

рии даже отмечено увеличении прочности на 20%, 

также в сопоставлении с прочностью исходного 

УВ. В то же время, значение модуля упругости 

увеличилось более чем на 35% для УВ, прошед-

ших графитацию в инертной среде (аргона), и на 

59% для УВ, прошедших графитацию в галоген-

содержащей среде, также в сопоставлении со зна-

чениями исходного УВ.  

Из данных табл. 3 видно, что с увеличени-

ем значения модуля Юнга значения соотношение 

спектральных полос (ID/IG) уменьшается, а соот-

ношения спектральных полос (I2D/IG) напротив 

увеличивается, что характеризует процессы со-

вершенствования кристаллической структуры УВ 

при графитации в галогенсодержащей среде. При 

этом оба параметра рамановской спектроскопии 

указывают на более высокую степень совершен-

ства кристаллической структуры для высокопроч-

но-высокомодульных (ВПВМ) УВ, полученных в 

галогенсодержащей среде.  

Дифрактограммы и рамановские спектры 

УВ, прошедших графитацию в галогенсодержа-

щей среде и в инертной среде (аргона), приведены 

на рис. 3.  

На дифрактограмме (рис. 3а) исходного УВ 

(3-d002=0,350 nm), прошедшего графитацию в 

инертной среде (аргона) (2-d002=0,344 nm) и в гало-

генсодержащей среде (1-d002=0,345 nm) видно вли-

яние галогенов на процессы совершенствования 

структуры – снижение полуширины пика 002, хотя 

межслоевое расстояние при этом не уменьшается. 
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Таблица 3 

Физико-механические характеристики и параметры кристаллической структуры для исходных УВ и УВ 

после графитации при 2500 °С в различных газовых средах 

Table 3. Strength characteristics and parameters of Raman spectroscopy and X-ray diffraction analysis of the initial 

CFs and CFs after graphitization in various gaseous media 

УВ  Условия ТТО  σ, МПа  Е, ГПа  I
D
/I

G
, отн.ед.  I

2D
/I

G
, отн.ед.  d

002
,нм  

УВ Алабуга исх.  1500 °С, Ar  4917  223  2,050  -  0,349  
УВ Т-700 исх.  1300 °С, N

2
  4900  230  2,301  -  0,350  

ВПВМ УВ 4  2500 °C, Ar  4447  310  0,528  1,627  0,344 
ВПВМ УВ 4  2500 °C, Gal + Ar  5162  358  0,385  1,801  0,344 
ВПВМ УВ 5  2500 °C, Ar  5120  314  0,551  1,553  0,344  
ВПВМ УВ 5 2500 °C, Gal + Ar  6279  361  0,419  1,737  0,345  

 

 
а 

 
б 

Рис. 3. Данные рентгеноструктурного анализа (а) (1 – Ar+Gal, 

2 – Ar, 3 – T-700) и рамановской спектроскопии (б) УВ, про-

шедшего графитацию в присутствии галогеноуглеводородов (1) 

и в инертной среде аргона (2) 

Fig. 3. Data of X-ray diffraction analysis (a) (1 – Ar+Gal, 2 – Ar, 

3 – T-700) and Raman spectroscopy (б) for CFs, which has been 

graphitized in the presence of halogen-hydrocarbons (1) and in an 

inert medium (argon) (2) 

 

На рамановском спектре (рис. 3б) для УВ, 

прошедших графитацию в галогенсодержащей 

среде, наблюдается снижение отношения спек-

тральных интенсивностей ID/IG, что подтверждает 

совершенствование кристаллической структуры.  

На рис. 4 представлен график, показыва-
ющий соотношение значений модуля Юнга и 
прочности на разрыв ведущих мировых произво-
дителей УВ на основе ПАН, «Toray», «Teijin» и 
«Mitsubishi Chemical Carbon Fiber and Composites» 
и экспериментальных образцов УВ типа ВМ и 
ВПВМ, полученных в данной работе.  

 

 
Рис. 4. Соотношение модуля Юнга от прочности на разрыв 
для УВ ведущих мировых производителей «Toray», «Toho 
tenax», «Mitsubishi Chemical Carbon Fiber and Composites» 

экспериментальных образцов УВ всех 5-ти серий типа ВМ и 
ВПВМ, полученных в данной работе. 4 – УВ 1; 5 – УВ 2; 6 – УВ 3; 

7 – УВ 4; 8 – УВ 5 
Fig. 4. The ratio of the Young's modulus of the tensile strength for 

the CFs of the world's leading manufacturers “Toray”, “Toho 
Tenax”, “Mitsubishi Chemical Carbon Fiber and Composites” of 
the experimental CFs samples of all 5 series of the type HM and 

HS-HM obtained in this work. 4 – УВ 1; 5 – УВ 2; 6 – УВ 3;  
7 – УВ 4; 8 – УВ 5 

 

Таким образом, по сочетанию прочности и 
модуля упругости экспериментальные образцы УВ 
1, 2, 3-й серий, полученные нами при температуре 
3000 °С и вытяжке 8-10,5% в инертной среде (арго-
на), а также УВ 4, 5-й серий, полученные нами при 
температуре 2500 °С в галогенсодержащей среде из 
УВ отечественного и зарубежного производства, 
относятся к классу высокомодульных (ВМ) и высо-
копрочно-высокомодульных (ВПВМ) УВ. При этом 
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образцы 1 и 2-й серии ВМУВ, а 3, 4, 5-й серии 
ВПВМ УВ (рис. 4). На графике (рис. 4) представле-
ны максимально достигнутые значения физико-меха-
нических свойств полученных УВ 1-5 серий. 

ВЫВОДЫ 

В результате выполненной работы доказа-

на возможность получения высокомодульных УВ, 

с модулем упругости 500 ГПа и более, с прочно-

стью от 3 до 5,5 ГПа при температурах графита-

ции 3000 °С и ориентационной вытяжке 8 – 10,5 % 

в инертной среде, из высокопрочных УВ на  осно-

ве полиакрилонитрила. 

Получены опытные образцы ВПВМ УВ из 

высокопрочных УВ на основе ПАН как отече-

ственного, так и импортного производства с ис-

пользованием галогенсодержащей атмосферы при 

температуре графитации около 2500 °С.  

Отмечено значительное влияние на кри-

сталлическую структуру УВ ориентационной вы-

тяжки в процессе графитации при 3000 °С и при-

сутствия галогенов в процессе графитации при 

2500 °С. Положительное влияние галогенсодер-

жащей среды, по нашему мнению, может быть 

связано как с глубокой очисткой исходного УВ от 

примесей, так и с повышением степени совершен-

ства кристаллической структуры УВ при графита-

ции в галогенсодержащей среде.  
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