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Исследование формирования физического 
взаимодействия на границе структурных 
фаз углеродная матрица ‒ углеродное 
волокно электрофизическими методами 
в углерод-углеродных композиционных 
материалах с различным уровнем плотности 

Исследовано изменение удельного электрического сопротивления в четырехмерно армированных 
углерод-углеродных композиционных материалах с разным уровнем плотности, а также влияние тех-
нологических параметров на фактор физического взаимодействия на границе раздела фаз углерод-
ная матрица ‒ углеродное волокно. Установлено ранжирование факторов, определяющих уровень по-
верхностного электрического сопротивления материала. Определены физико-механические свойства 
углерод-углеродных композитов с различным уровнем поверхностного электрического сопротивления.
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Углерод-углеродные композиционные матери-
алы (УУКМ), представляющие собой гетеро-

генную структуру, состоят из волокон, матрицы 
и пор. Структурные превращения, происходя-
щие в углеродистом материале в зависимости 
от температуры и времени изотермической вы-
держки отражаются в изменениях физических и 
химических свойств.

Высокотемпературная обработка (ВТО) за-
готовок ― неотъемлемая часть технологии 
углеродных материалов ― является тем этапом 
технологических процессов производства угле-
родных композитов, с помощью которого регу-
лируют не только теплопроводность, но и ис-
тинную плотность углеродного материала, его 
электропроводность, а также скорость окисле-
ния и другие показатели механических и хими-
ческих свойств [1‒5]. 

Цель настоящей работы ― исследование 
электрофизическими методами физического 
взаимодействия углеродной матрицы и углерод-
ного волокна в материале с различным уровнем 
плотности.

Объектом исследования служил композит 
четырехмерного армирования на основе угле-
родной конструкционной нити из полиакрило-
нитрильного (ПАН) волокна марки УКН-5000 и 

углеродной матрицы из кокса каменноугольного 
пека. Карбонизацию проводили в печах под дав-
лением. Принципиальная технологическая схема 
изготовления УУКМ описана ранее [6, 7]. После 
заключительного числа циклов пропитки и кар-
бонизации под давлением заготовки проходили 
ВТО при температуре около 2200 °С, достаточной 
для достижения истинной плотности углеродно-
го вещества матрицы ≤2,1 г/см3. Затем заготовки 
подвергали заключительной ВТО при значитель-
но меньшей температуре, достаточной только для 
завершения процессов карбонизации.

Методики исследования 
Определение параметров кристаллической 
решетки графита 
Выполнение рентгенофазового анализа, а так-
же определение размеров кристаллов и области 
когерентного рассеяния, межплоскостных рас-
стояний в структуре природного графита и ис-
следуемого компонента УУКМ проводили по ме-
тодике, представленной в статье [8].

Анализом диаграмм «интенсивность реф-
лекса ― угол падения луча» в образцах УУКМ 
выявлено бимодальное распределение. По сопо-
ставлению с калибровочными зависимостями 
для отдельных компонентов композита (углерод-
ное волокно, кокс каменноугольного пека) со-
ответствующие пики диаграммы отнесли к его 
компонентам. В результате в настоящей работе 
оценивали степень различия кристаллического 
состояния армирующего наполнителя компози-
та и его матрицы. 
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Определение средней величины теплопроводности
Среднюю величину теплопроводности измеряли в 
стационарном осевом тепловом потоке по методи-
ке МИ 00200851-125‒2007. Метод основан на срав-
нении теплопроводности исследуемого образца с 
теплопроводностью эталонных материалов. Для 
устранения конвекции измерительную кювету по-
мещали в термостат. Максимальная расчетная по-
грешность эксперимента с учетом измерительных 
устройств и различия термосопротивления этало-
на и исследуемых образцов не превышала 7 %.

Определение предела прочности 
при растяжении σрст

Предельное сопротивление прочности при рас-
тяжении определяли на образцах-лопатках раз-
мерами 100×25×10 мм. Метод основан на расчете 
предела прочности при растяжении как частного 
от деления величины разрушающей образец на-
грузки на первоначальную площадь поперечного 
сечения рабочей части образца. Принцип метода 
заключается в приложении к образцу растягива-
ющей нагрузки при заданной скорости перемеще-
ния активной траверсы испытательной машины 
до разрушения и измерения этой величины.

Определение удельного электросопротивле-
ния Ps токовихревым методом 
Удельное электрическое сопротивление опреде-
ляли на образцах углеродного материала с ме-
ханически обработанной ровной поверхностью 
(Rz не более 60). Метод основан на измерении 
величины электрического сопротивления в при-
поверхностном слое углеродного материла (УГМ) 
при помощи датчика вихревого тока, создающего 
на поверхности УГМ возбуждение, сила которого 
различна в местах изменения структуры мате-
риала.

Вихретоковый дефектоскоп используется для 
обнаружения поверхностных и подповерхност-
ных дефектов в изделиях из ферромагнитных и 
немагнитных материалов. Дефектоскоп пред-

назначен для неразрушающего контроля, осно-
ванного на анализе взаимодействия внешнего 
электромагнитного поля с электромагнитным 
полем вихревых токов, наводимых в объекте кон-
троля этим полем. Преимущества токовихревого 
метода контроля заключаются в возможности 
измерения через зазор от долей миллиметра до 
нескольких миллиметров (без контакта преобра-
зователя и объекта) и  минимальных требований 
к состоянию поверхности.

На первом этапе исследовали уровень по-
верхностного удельного сопротивления углерод-
ных материалов различной структуры. Резуль-
таты представлены в табл. 1. Карбонизованная 
фенолоформальдегидная смола (техническое 
наименование стеклоуглерод) является про-
тотипом углеродных матриц с низким уровнем 
совершенства кристаллической структуры. Гра-
фитовые конструкционные материалы (ВПГ и 
РБМК) могут служить прототипом углеродной 
матрицы из каменноугольного пека в составе 
УУКМ. Разные показатели удельного электриче-
ского сопротивления при одинаковых исходных 
сырьевых материалах свидетельствуют о разли-
чии структуры материалов из-за неодинаковой 
температуры их обработки. Пиролитический 
графит (УПВ-1) с высокой степенью текстури-
рования может служить модельным углерод-
ным веществом (прототипом) для углеродных 
высокомодульных и высокопрочных волокон. 
Как видно из данных табл. 1, уровни удельного 
сопротивления перечисленных материалов раз-
нятся в несколько раз.

В табл. 2 приведены результаты измерения 
удельного электрического сопротивления для  
разных образцов одного и того же углеродного 
вещества. Как видно, стандартное отклонение σ 
результатов множественных измерений (число 
измерений N = 72) и для других совокупностей 
измерений, как правило, составляет не более 6 % 
от среднего результата Ps. Результаты последо-
вательных множественных (N = 6) измерений Ps 

Таблица 1. Уровень поверхностного удельного сопротивления различных углеродных материалов, опре-
деленный токовихревым методом

Материал Особенности 
структуры

Среднее 
значение 

Ps, мкОм·м

Стандартное 
отклонение 
σ, мкОм·м

Коэффициент 
вариации,

%

Уровень Ps, най-
денный методом 

пропускания 
тока, мкОм·м

МПГ-6 Мелкозернистый изотропный графит на основе 
непрокаленного нефтяного кокса

14,7 0,25 1,70 14‒15

ВПП Высокоплотный графит на основе прокаленного 
нефтяного кокса

10,2 0,25 2,40 8‒9

РБМК Радиационно стойкий особо чистый графит на 
основе нефтяного пека

13,1 0,2 1,53 11‒14

Десна Т-1 Высокоплотный УУКМ трехмерного армирования 16,09 0,37 1,27 11‒21
УПВ-1 Пиролитический графит 4,98 0,104 2,09 3,8‒4,5
ТРГ-1 Терморасширенный графит 19,4 0,8 4,12 14‒18
СУ-2500 Стеклоуглерод (высокотемпературно обрабо-

танный кокс фенолоформальдегидной смолы)
29,6 0,49 1,66 41‒45
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на одном образце материала имеют погрешность 
не более 4 % от средней величины.

Технологические операции. Принципиальная 
технологическая схема процесса и основного обо-
рудования, на котором исследовали влияние вы-
сокотемпературной обработки на свойства угле-
родного композита, представлена в публикации 
[9]. 

Высокотемпературную обработку образцов 
УУКМ проводили в камере электровакуумной во-
доохлаждаемой печи (диаметр рабочей зоны 40 
мм, ее длина 1300 мм). Температурный диапазон 
от (2170 ± 30) до (2900 ± 50)  °С. На отдельных вы-
бранных уровнях рабочих температур осущест-
вляли изотермические выдержки от 1 до 17 ч       
(± 30 мин). Температуру внутри рабочей камеры 
печи измеряли при помощи оптического пиро-
метра «Проминь», показатели фиксировались 
с поверхности графитового нагревателя через 
кварцевое стекло смотрового окна. Отклонение 
от истинного значения температуры, обуслов-
ленное такими факторами, как индивидуальная 
чувствительность оператора, поглощение среды 
и стекла в окне измерения, неточность учета 
степени черноты тела и другие, менее значимые 
факторы, составляло от –40 до +10 °С от номи-
нального значения.

Экспериментальные результаты
Работу проводили в двух направлениях:

‒ исследование изменения поверхностного 
электрического сопротивления в материале от 

Таблица 2. Результаты измерения токовихревым методом Ps УУКМ четырехмерного армирования 
марки КМ-ВМ-4Д

Совокупность 
(число образцов)

Среднее 
значение Ps, 

мкОм·м

Стандартное 
отклонение, 

мкОм·м
Коэффициент 
вариации, %

Статистическое сопоставление с общей 
совокупностью*

Fфакт Fтабл tфакт tтабл заключение
Из 12 деталей (N = 24) 18,92 0,763 4,03 ― ― ― ― ―
1-я из двух комплектующих 
деталей одной сборки (N = 12)

18,05 1,138 6,15 2,225 2,74 1,11 2,074 Значимо 
не разнятся

2-я из двух комплектующих 
деталей одной сборки (N = 12)

17,6 0,871 4,94 1,3 2,74 4,299 2,074 Средние 
значимо 
разнятся

3-я из двух комплектующих 
деталей одной сборки (N = 12)

18,9 0,490 2,59 2,425 2,74 1,11 2,074 Значимо 
не разнятся

4-я из двух комплектующих 
деталей одной сборки (N = 12)

21,15 0,555 2,60 1,89 2,74 9,658 2,074 Средние 
значимо 
разнятся

Одна деталь из 1-й сборки 
(N = 6)

17,1 0,606 3,54 1,585 2,74 5,791 2,074 Средние 
значимо 
разнятся

Одна деталь из 2-й сборки 
(N = 6)

19,0 0,577 3,04 1,749 2,74 0,264 2,074 Значимо 
не разнятся

Одна деталь из 4-й сборки 
(N = 6)

20,8 0,606 3,54 2,225 2,74 5,982 2,074 Средние 
значимо 
разнятся

* F ― критерий  Фишера;  t ― критерий Стьюдента.

количества производственных циклов пропитки 
‒ карбонизации под давлением;

‒ исследования на четырех видах материала: 
стандартном УУКМ (ТУ 1916-036-00200851‒2010) 
марки КМ-ВМ-4D; УУКМ марки КМ-ВМ-4DТ с по-
вышенным уровнем теплопроводности; модель-
ные образцы УУКМ структуры 4D, термически 
обработанные по экспериментальным режимам; 
УУКМ структуры 4D с пониженными физико-
механическими характеристиками.

Для последних образцов характерно «вы-
тягивание» стержней из объема рабочей зоны 
во время испытаний при растяжении. Общий 
вид такого разрушения  показан на рис. 1. Ха-
рактер разрушения образцов свидетельствует 
о недостаточно высокой прочности компонен-
тов композита на границах раздела углеродный 
жгут ‒ углеродная матрица. Технологической 
причиной такого состояния материала была от-
носительно пониженная температура до 2100 
°С вместо (2170 ± 30) °С термической обработ-
ки на одном или двух промежуточных техноло-
гических переделах формирования углеродной 
матрицы. Как правило, эти отклонения проис-
ходили на первом или втором этапах обработки. 
Такие образцы материала характеризовались 
пониженной теплопроводностью, а также мень-
шей скоростью прохождения ультразвуковых 
волн (последнее в настоящей работе не анализи-
руется). Это указывает на изменения в структу-
ре углеродного вещества.

Результаты испытаний приведены в табл. 3‒5. 
В табл. 3 представлены результаты испытаний 
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УУКМ различной плотности. В табл. 4 приведены 
данные, полученные при отсутствии отступлений 
по температуре обработки на всех этапах форми-
рования углеродной матрицы, а также результаты 
исследования свойств материала после дополни-
тельной ВТО до температур, существенно превы-
шающих стандартную. В табл. 5 представлены 
результаты испытаний образцов материала при 
отклонении предельной температуры обработ-
ки в меньшую сторону на одном или двух этапах 
формирования углеродной матрицы. В каждой из 
этих таблиц выделены результаты определения 
рентгеноструктурных характеристик, отнесен-
ных  к углеродному волокну (жирный шрифт) и 
углеродной матрице из каменноугольного пека. 
Меньший уровень кристаллического совершен-
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Рис. 2. Изменение поверхностного электрического сопро-
тивления УУКМ от количества циклов ПКД ‒ ВТО

Рис. 3. Зависимость удельного электрического сопротив-
ления от температуры обработки; наблюдается тенденция 
снижения Ps в зависимости от предельного уровня темпе-
ратуры обработки
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ства имеют углеродные волокна, как это пока-
зали одновременно экспонированные образцы-
свидетели. Графитация углеродного волокна 
(рост g, %) наблюдается только при значитель-
ном повышении температуры дополнительной 
обработки ― выше 2300 °С. Углеродная матрица 
из каменноугольного пека более чувствительно 
откликается на вариацию температур обработки 
начиная с 2200 °С.

Обработка результатов испытаний в виде за-
висимости электрического сопротивления от ко-
личества циклов пропитки и карбонизации под 
давлением (ПКД) ‒ ВТО показана на рис. 2, от 
температуры обработки ― на рис. 3, сопостав-
ление σрст материала с уровнем электрического 
сопротивления термообработанного материала 

Таблица 3. Свойства материалов 4D-УУКМ, прошедших разное количество циклов пропитки-карбонизации

Число 
циклов 
ПКД

Кажу-
щаяся 

плотность 
ρ, кг/м3

Показатели углеродного 
волокна Показатели углеродной матрицы

межпло-
скостное 

расстояние 
d002, нм

размер кристал-
лов, нм

межпло-
скостное 

расстояние 
d002, нм

степень 
графита-
ции g, %

размер кристал-
лов, нм теплопро-

водность λ, 
Вт/(м·К)

предел проч-
ности при 

растяжении 
σрст, МПа

удельное 
электросо-

противление 
Ps, мкОм·мLc La Lc La

1 1,130 0,349 4,0 0,4 3,41 35 29 17 8,7 10,5 26,2
2 1,500 0,348 4,0 0,4 3,41 41 29 17 15,5 31,5 21,8
3 1,750 0,348 5,0 0,4 3,39 50 31 24 28,3 70,7 20,0
4 1,890 0,345 ‒ 0,63 3,37 73 36 28 46,8 137,5 16,5

3                 4

Рис. 1. Разрушение образца при растяжении без «вытяги-
вания» стержней (а) и с «вытягиванием» (б)
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Таблица 4. Свойства 4D-УУКМ после термической обработки

Образец
Темпе-
ратура 

обработ-
ки, °С

Выдерж-
ка, ч

Показатели углеродного 
волокна Показатели углеродной матрицы

d002, нм g, % Lc, нм d002, нм g, % Lc, нм La, нм λ, 
Вт/(м·К) σрст, МПа Ps, мкОм·м

Свойства стандартного 4D-УУКМ
1 2170 1 0,344 ‒ 12,0 0,34 46 33 13 44,5 129,5 12,5
2 2150 1 0,347 ‒ 6,0 0,34 51 33 19 45,8 146,6 14,3
3 2200 1 0,348 ‒ 6,0 0,34 44 29 16 48,7 135,5 14,9
4 2300 1 0,347 ‒ 6,0 0,339 60 40 21 50,0 144,7 16,4
5 2170 1 0,360 ‒ 3,0 0,343 14 14 5 31,4 149,6 16,1
6 2170 1 0,352 ‒ 5,0 0,342 23 23 9 30,3 133,3 15,9
7 2170 1 0,349 ‒ 6,0 0,341 33 27 12 33,7 144,2 16,9
8 2170 1 0,349 ‒ 5,0 0,34 45 31 18 39,2 188,3 17,6
9 2170 1 0,347 ‒ 6,0 0,339 60 36 23 54,6 167,2 18
10 2170 1 0,346 ‒ 7,0 0,338 65 41 28 65,8 166,9 18,2
11 2170 1 0,346 ‒ 6,0 0,338 65 38 25 56,1 133,9 20
12 2170 1 0,346 ‒ 6,0 0,338 67 41 28 57 137,2 20
13 2170 1 0,347 ‒ 6,0 0,339 64 36 26 58,3 155,4 21,4

Свойства 4D-УУКМ, термообработанного при температурах до 2500 °С
14 2300 17 0,337 79 27,8 0,335 100 136 105 130,1 46,3 7,1
15 2600 10 0,338 67 18,0 0,335 102 111 140 34,7 67,2 8,5
16 2300 17 0,339 57 16,2 0,336 92 77 46 139,9 73,0 9,3
17 2500 10 0,34 50 14,3 0,336 92 77 34 133,2 75,0 10,6
18 2500 10 0,341 29 19,0 0,337 83 52 34 85,0 77,0 10,9
19 2400 10 0,343 32 26,7 0,337 86 54 33 88,0 80,5 11,0
20 2400 10 0,344 6 6,8 0,337 81 50 39 69,5 84,0 11,5
21 2400 10 0,345 ‒ 6,5 0,337 77 44 35 66,7 87,5 12,0
22 2300 10 0,345 ‒ 5,9 0,337 75 41 31 58,3 91,0 12,5

Таблица 5. Свойства стандартного 4D-УУКМ с плохим физическим взаимодействием*
Образец d002, нм Lc, нм d002, нм g, % Lc, нм La, нм λ, Вт/(м·К) σрст, МПа Ps, мкОм·м

1 0,360 3,2 0,343 16 14 4 33,5 76,0 29,9
2 0,352 4,6 0,343 22 23 11 34,0 73,2 28,6
3 0,349 5,3 0,342 29 27 13 37,5 106,4 28
4 0,349 4,9 0,340 35 31 16 40,3 88,2 26,8
5 0,347 5,5 0,341 55 36 22 48,4 108,3 26,6
6 0,346 5,7 0,338 57 41 25 60,3 106,5 26,2
7 0,346 5,9 0,342 60 38 25 60,7 111,6 25,8
8 0,346 5,9 0,338 65 41 27 59,0 117,5 25,3
9 0,347 6,0 0,339 60 36 27 56,1 119,0 25

10 0,349 6,2 0,342 60 36 23 55,9 122,5 24,5
11 0,347 5,6 0,339 61 38 24 57,6 128,1 24
12 0,346 6,5 0,340 66 40 29 59,9 133,0 23,2
13 0,346 6,6 0,341 63 42 29 58,3 138,6 23
14 0,346 6,0 0,340 64 40 27 57 135,2 21,5
15 0,347 6,0 0,333 67 39 25 56,5 76,1 29,9

* Термическая обработка при 2170 ˚С и выдержке 1 ч.

при температурах до 2600 °С ― на рис. 4. Изме-
нение Ps в меньшую сторону происходит с повы-
шением температуры термической обработки, 
и, напротив, этот показатель увеличивается в 
случае отклонений в режиме термообработки с 
понижением ее температуры.

Данные табл. 2 показывают, как с увеличени-
ем плотности и ростом предела прочности при 

растяжении происходит улучшение физическо-
го взаимодействия на границах структурных 
фаз углеродная матрица ‒ углеродное волокно. 
Это является причиной понижения удельного 
электрического сопротивления, изображенного 
на рис. 2. Прохождение каждого дополнитель-
ного цикла приводит к понижению удельного 
электрического сопротивления в среднем на 
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10‒15 %, одновременно улучшаются физические 
и механические показатели УУКМ. Итоговый, 
четвертый цикл ПКД ‒ ВТО выводит УУКМ на 
требуемый уровень плотности и приводит к за-
вершенности формирования структуры УУКМ. 

На рис. 3 видно, что при росте температуры 
обработки удельное сопротивление снижается, 
это имеет место для всех видов углеродных ма-
териалов [9]. Снижение Ps соответствует повы-
шению совершенства кристаллической решет-
ки (d002, нм; g, %; Lc и La, нм). Для композиций, 
обработанных с относительным понижением 
температуры, наблюдается противоположная 
тенденция (см. табл. 3). Для этой совокупности 
образцов средняя величина степени графитации 
углеродной матрицы относительно занижена (42 
против 49 %). Финишная температура обработ-
ки, одинаковая для обеих совокупностей, не обе-
спечивала одинаковую структуру углеродного 
вещества, если во время промежуточных опера-
ций было отклонение от стандартного режима. 

Сопоставление уровня прочности при рас-
тяжении с результатами измерения удельного 
электросопротивления токовихревым методом 
(см. рис. 4) показывает, что зависимость име-
ет оптимизацию механической прочности, но 
при отклонении удельного электросопротивле-
ния на ± 10 мкОм·м от среднего значения для 
стандартного материала ~ 18 мкОм·м уменьше-
ние прочности достигает 50 %. Из полученных 
результатов следует, что измерение удельного 
электрического сопротивления токовихревым 
методом выявляет различие в структуре образ-
цов УУКМ объемного армирования и может быть 
информативным неразрушающим методом оцен-
ки отклонения структуры материала от ее опти-
мальной формы. Так, увеличение на каждые 4 
мкОм·м начиная с 12 мкОм·м дает прирост σрст 
на 3‒4 МПа. 

Анализ экспериментальных результатов
Особенностью трека электрического тока, ин-
дуцированного токовихревым способом, явля-

ется последовательное пересечение в припо-
верхностном слое электропроводного, в данном 
случае УУКМ, углеродного волокна, жгутов из 
них, участков углеродной матрицы разных эта-
пов формирования, а также преодоление кон-
тактного сопротивления в местах скопления 
пор. Глубина проникновения тока индукцион-
ной природы в глубину материала от поверхно-
сти пропорциональна проводимости вещества и, 
видимо, неоднородна по площади поверхности. 
Границы раздела углеродных волокон и угле-
родной матрицы с разными уровнями контакт-
ного сопротивления и сильно разнящихся кри-
сталлической структурой, а также пористость, 
микротрещины на поверхностях раздела угле-
родных веществ с различными уровнями моду-
лей упругости, температурных коэффициентов 
линейного расширения, коэффициентов Пуас-
сона увеличивают гетерогенность вещества на 
пути прохождения электрического тока. В та-
ком случае минимальная проводимость фраг-
мента структуры становится определяющей и 
измерение электропроводности токовихревым 
способом становится информативным методом 
выявления в материале участков с низкой элек-
тропроводимостью.

Относительное снижение прочности компози-
та (см. рис. 3), повышение измеренного удельно-
го сопротивления в зоне 3 рис. 4 и при этом появ-
ление механизма «выдергивания» стержней (см. 
рис. 1) свидетельствуют о развитии дефектности 
на границе раздела стержень ‒ углеродная кок-
совая матрица.

При сопоставлении результатов удельного 
электрического сопротивления рис. 2 и 4 видно, 
что зона 3 рис. 4 находится в диапазоне первых 
двух циклов ПКД – ВТО, в котором уровень взаи-
модействия углеродной матрицы и углеродного 
волокна невысок.

Заключение
Для УУКМ со степенью графитации матрицы 
свыше 75 % неоднородность структуры понижа-
ет показатель поверхностного электрического 
сопротивления. Выявлена зависимость этого 
показателя от предела прочности при растяже-
нии композиционного углеродного материала. 
При исследовании стандартного УУКМ марки 
КМ-ВМ-4D установлено, что рост механической 
прочности, как результат эффективного меха-
нического взаимодействия компонентов ком-
позита, находит свое отражение в изменении 
электрического сопротивления, определяемого 
токовихревым методом.

Анализ полученных результатов показал, что, 
используя метод определения поверхностного 
электрического сопротивления в УУКМ, можно 
неразрушающим способом отследить степень за-
вершенности формирования внутренней струк-
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Рис. 4. Сопоставление предела прочности при растяжении ис-
следованного УУКМ с уровнем поверхностного удельного элек-
трического сопротивления токовихревым методом в зонах 1‒3

1                        2                        3

y = 0,0039x4 ‒ 0,2778x3 + 6,3562x2 ‒ 46,965x + 147,62
R2 = 0,5972
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туры композиционного материала на различных 
стадиях технологического процесса производ-
ства как на образцах, так и на готовых деталях.
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