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ВНУТРЕННИЕ ДЕФЕКТЫ КОМПЛЕКСНЫХ НИТЕЙ 
ИЗ ОКСИДНЫХ ТУГОПЛАВКИХ ВОЛОКОН

Получены образцы многофиламентной нити на основе тугоплавких оксидов золь-гель методом. Ис-
следованы технологические дефекты, характерные для волокон полученной нити. Классифицирова-
ны обнаруженные дефекты волокон и даны рекомендации по их устранению, что позволит увеличить 
прочность волокон при растяжении.
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ВВЕДЕНИЕ

Одними из широко востребованных высоко-
температурных материалов являются ма-

териалы на основе волокон тугоплавких окси-
дов. Обладая температурой эксплуатации выше 
1000 °С, материалы на основе подобных волокон 
нашли широкое применение в различных отрас-
лях промышленности, требующих стойкости к 
высоким температурам, а именно авиационной, 
химической, металлургической и других [1‒8]. 

В настоящее время существует большое ко-
личество неорганических оксидных волокон на 
основе оксидов кремния, циркония, алюминия 
и др., устойчивых при повышенных температу-
рах к различным агрессивным средам, в том 
числе кислотам, солям, которые благодаря сво-
ей инертности к окислению имеют огромное 
преимущество перед неоксидными волокнами 
[9‒13].

Основным методом получения комплексных 
нитей из оксидных тугоплавких волокон явля-
ется золь-гель технология [14‒16]. Ее преиму-
щество ― возможность формования волокна 
при низких температурах, в отличие от метода 
получения волокна из расплавов. Кроме того, 
только этот метод дает возможность получать 
оксидные волокна с высоким содержанием ок-
сидов, расплавы которых обладают требуемыми 
волокнообразующими свойствами [17‒19].

В большинстве своем керамические оксид-
ные волокна являются хрупкими, что затруд-

няет их переработку в текстильные изделия, 
такие как ткань, нетканые материалы и другие. 
Одним из наиболее эффективных способов, об-
легчающих дальнейшую переработку волокон 
и увеличивающих их прочность, является по-
лучение волокон с достаточно малым диаме-
тром и бездефектной структурой [20]. Таким 
же образом регулируется линейная плотность 
комплексных нитей, которая (при постоянном 
числе филаментов) находится в квадратичной 
зависимости от диаметра волокна. 

Так как для уменьшения обрывности при пе-
реработке комплексных нитей из оксидных туго-
плавких волокон и обеспечения их высокой проч-
ности необходимы достаточно малый диаметр 
волокон и малодефектная внутренняя структура, 
высокая прочность волокон зависит как от ре-
жимов приготовления растворов и формования 
полуфабриката, так и от режимов термообработ-
ки. Дефекты (пороки) поверхности и внутренней 
структуры оксидных тугоплавких волокон приво-
дят к уменьшению их прочности и, как следствие, 
прочности и технологичности изготовленных из 
них материалов. Наиболее значимыми причина-
ми возникновения дефектов являются:

1. Нестабильность структуры прядильного 
раствора, приводящая к его расслоению на не-
смешивающиеся жидкости и выделению вклю-
чений, нарушающих однородность раствора.

2. Появление в процессе производства ме-
ханических повреждений поверхности воло-
кон, служащих концентраторами напряжений 
и снижающих прочность и гибкость готового 
волокна.

3. Дефекты, вызванные термообработкой, вы-
ражающиеся в отклонении внутренней структу-
ры волокон от оптимальной (изменение размеров 
кристаллов, фазового состава и текстуры).
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Цель настоящей работы ― исследование 
условий образования дефектов внутренней 
структуры, обнаруженных в полученных об-
разцах многофиламентной нити на основе туго-
плавких оксидов.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Для проведения исследований была получена 
многофиламентная нить (рис. 1). Для удаления 
влаги и летучих соединений в волокнах нить 
подвергали сушке, низкотемпературному обжи-
гу для перевода ксерогеля в оксидную форму, 
а затем высокотемпературному обжигу для за-
вершения формирования структуры волокна.

Диаметр и дефекты волокна исследовали на 
оптическом микроскопе Olympus BX51 (Япония) 
при 30- и 10-кратном увеличении и на электрон-
ном сканирующем микроскопе Hitachi S-405A 
(Япония). 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 
Исследование волокон при растяжении пока-
зало, что некоторые партии волокон не имеют 
достаточной прочности [21‒23]. Известно, что 
дефекты поверхности и структуры в хрупких ма-
териалах, в том числе в керамических волокнах, 
обычно приводят к уменьшению их прочности. 

Изучение поверхности образцов элементар-
ных волокон комплексной нити из тугоплавких 
оксидных волокон показало наличие заметного 
количества поверхностных дефектов. Практиче-
ски все поверхностные дефекты, не связанные 
с дефектами внутренней структуры, представ-
ляли собой следы слипания волокон в процессе 
формования и термообработки (рис. 2).

При разделении подобных групп в процессе 
переработки возникают весьма характерные де-
фекты поверхности (рис. 3). Влияние подобных 
дефектов на механические свойства волокон из 
хрупких материалов подробно описано в работе 
[24]. Очевидным способом борьбы с поврежде-
ниями поверхности является интенсификация 
сушки при формовании и обеспечение хране-
ния свежеотформованных волокон в условиях 
низкой влажности.

Внутренние дефекты волокон исследовали 
на оптическом микроскопе в скрещенных по-
ляризаторах. Окрашивание различных групп 
кристаллов в дополнительные цвета означает 
90-градусный разворот проекций их оптиче-
ских осей на плоскость, перпендикулярную 
оптической оси микроскопа [25]. Характерные 
внутренние дефекты готовых волокон могут 
быть разделены на две группы: первая ― окру-
глые либо вытянутые включения, наследуемые 
из неоднородностей, возникших в процессе рас-
слоения растворов; вторая ― дефекты, связан-
ные с изменениями структуры волокон.

Рис. 1. Образцы комплексной многофиламентной нити

Рис. 2. Группа слипшихся моноволокон

Рис. 3. Дефект поверхности, возникший вследствие сли-
пания волокон (видны цепочки продольных лунок)
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Дефекты первой группы
Данные включения являются продуктом пи-
ролиза капель второй жидкой фазы, выделяю-
щихся в объеме формовочного раствора при 
возникновении определенных сочетаний техно-
логических параметров. Вид подобных дефектов 
зависит от соотношения реологических свойств 
включений и основного раствора, а также от 
размеров затягиваемых в фильеру включений. 
Например, на рис. 4 показано растянутое вклю-
чение среднего размера с низкой вязкостью и 
поверхностным натяжением, сопоставимым с 
таковым для основного раствора.

На снимке, сделанном в скрещенных поля-
ризаторах, вокруг включений явно различимы 
характерные кресты от усадочных напряжений, 
возникших вследствие различия в объемах ми-

Рис. 4. Растянутое жидкое включение, близкое по рео-
логии к основному раствору

Рис. 5. Растянутые крупные включения в аномально 
вязком растворе

неральных фаз, выделяющихся из двух фракций 
расслоившегося раствора, а также следы за-
крутки раствора на входе в фильеру.

При вытяжке из растворов аномально вы-
сокой вязкости включения растягиваются в 
стержнеподобные структуры, склонные к со-
бирательной рекристаллизации с аномальным 
ростом зерна (рис. 5). Наблюдается бамбуко-
образная структура рекристаллизации внутри 
включений.

При вязкости включений, существенно 
большей вязкости основного раствора, или при 
преждевременном их переходе в гель-фазу они 
ведут себя как вязкие, упругие, твердые сферы, 
существенно искажая местную или общую фор-
му волокон (рис. 6).

Мелкие жидкие капли с высоким поверх-
ностным натяжением при вытяжке дробятся в 
цепочки либо в облака мелких сфер (рис. 7).

Рис. 6. Вязкие включения с высоким поверхностным 
натяжением, вызывающие местные (а) и общие (б) ис-
кажения формы

Рис. 7. Маловязкие включения с высоким поверхност-
ным натяжением
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Дефекты второй группы
Наличие в структуре волокон крупных или ано-
мально крупных кристаллов (рис. 8) во многих 
случаях сопровождается аномалиями в фазо-
вом составе волокон, возникающими при от-
сутствии значимых отклонений их химических 
составов. Наиболее вероятным источником по-
добного дефекта, выявляемым по анализу тех-
нологического процесса, являются некоррект-
ные режимы термообработки.

Текстурные дефекты ― участки волокон, 
характеризующиеся устойчивыми отклонения-
ми преимущественной ориентации кристаллов 
основных фаз в пространственно ограничен-
ных областях (рис. 9). Следует отметить, что 
в данной статье под текстурой типа «0» под-
разумевается структура материала, в которой 
оптические оси всех кристаллов ориентирова-
ны в одном направлении. На фотографиях по-
добных матералов, сделанных в скрещенных 
поляризаторах, интерференционная окраска 
всех видимых кристаллов одинакова (рис. 10). 
При текстуре типа «0/90» одна часть кристал-
лов повернута на 90 градусов к другой, в поля-
ризованном свете эти две группы кристаллов 
выглядят окрашенными в дополнительные цве-
та (см. рис. 9) [25].

В волокнах муллитового и корундового со-
ставов оптимальной текстурой является одно-
осная. Характерное качественное волокно с по-
добной структурой показано на рис. 10.

Предварительный анализ данного явления 
позволяет с достаточно высокой вероятностью 
предположить, что оно вызывается различия-
ми в условиях термомеханической обработки 
волокон.

Предполагаемые причины появления 
обнаруженных дефектов и способы 
борьбы с ними
Дефекты первой группы вызваны повышением 
склонности растворов к микроликвации и ис-
правляются улучшением контроля за режима-
ми приготовления растворов и использованием 
стабильных исходных компонентов. Также не-
обходимо уточнение технологических режи-
мов при переходе на иную партию какого-либо 
из исходных компонентов, так как материалы 
различных партий, формально удовлетворяю-
щие существующим стандартам и техническим 
условиям, могут существенно отличаться по 
технологическим свойствам при применении в 
качестве сырья в золь-гель процессе.

Дефекты второй группы возникают при от-
клонении режимов термической и термомеха-
нической обработки от оптимальных и исправ-
ляются точным соблюдением технологических 
режимов.

Рис. 8. Аномально крупные кристаллы основных фаз

Рис. 9. Вид волокна с текстурой типа «0/90» (видны 
две группы кристаллов, окрашенных в дополнитель-
ные цвета)

Рис. 10. Вид волокна с текстурой типа «0»

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Показано наличие в первичных нитях разно-
образных внутренних и поверхностных дефек-
тов, являющихся причиной снижения механи-
ческих свойств волокон.

С целью получения одноосной текстуры, вы-
годной для повышения механических свойств 
волокна предложена его термомеханическая 
обработка в процессе получения.

Показана унаследованность включений в 
волокнах от неоднородностей формовочного 
раствора. Выдвинуто предположение о соответ-
ствии различных форм включений соотноше-
нию свойств формовочных растворов и присут-
ствующих в них включений второй фазы.

Показана необходимость корректировки 
технологических режимов в зависимости от ха-
рактеристик исходных компонентов.

Сделано предположение о влиянии возму-
щений, возникающих при входе формовочного 
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раствора в каналы фильеры, на характер дефек-
тов волокон, унаследованных от раствора.

Показана необходимость защиты поверхно-
сти волокна в процессе его получения.
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