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Введение 

Современные полимерные композиционные материалы (ПКМ), армированные 

углеродными волокнами, представляют собой один из наиболее перспективных классов 

материалов для применения в высокотехнологичных отраслях – авиации, космонавти-

ке, автомобилестроении, энергетике и строительстве [1‒5]. Их широкое внедрение обу-

словлено уникальным сочетанием высокой удельной прочности и жесткости, устойчи-

востью к коррозии, малой плотностью и возможностью направленного проектирования 

свойств [1, 6].  

Однако на практике часто возникает проблема несоответствия заявленных и 

фактических свойств материала [7], поступающего в производство. Вопрос сохраняе-

мости уровня свойств углеродного волокна в процессе хранения часто трактуется неод-

нозначно, а методы контроля качества не всегда обеспечивают необходимую точность 

[8‒10]. Принципиальное значение имеет разделение понятий стабильности самого во-

локна и стабильности его поверхностного модификатора (аппрета) [11].  

Данная статья посвящена анализу двух взаимосвязанных аспектов: факторов, 

влияющих на сохраняемость физико-механических свойств катушек с углеродным 

волокном, и источников погрешности при определении их физико-механических ха-

рактеристик стандартизированными методами проведения испытаний при растяжении 

моноволокна. 

Работа выполнена в рамках реализации комплексного научного направления 

2. «Фундаментально-ориентированные исследования, квалификация материалов, 

неразрушающий контроль» («Стратегические направления развития материалов и тех-

нологий их переработки на период до 2030 года») при поддержке ЦКП «Климатиче-

ские испытания» НИЦ «Курчатовский институт» ‒ ВИАМ. 

 

Факторы, определяющие сохраняемость свойств углеродных волокон 

Влияние температурно-влажностного режима 

Углеродные волокна, обладающие графитоподобной структурой с высокой сте-

пенью ковалентных связей в базисных плоскостях, характеризуются термодинамиче-

ской стабильностью и химической инертностью в отсутствие окислителей при условии 

нормальных температур [11].  

Однако промышленные углеродные волокна поступают к потребителю в форме 

катушек с нанесенным на их поверхность тонким слоем аппрета в количестве 1,0–1,5 % 

по общей массе [12]. Данный полимерный слой выполняет критически важные функции: 

защищает нити от абразивного износа при размотке, связывает элементарные волокна в 

жгут и обеспечивает адгезию к полимерной матрице при изготовлении ПКМ [13‒15]. 

В отличие от углеродного волокна, аппрет представляет собой термодинамически 

неравновесную полимерную систему, чувствительную к температуре, влажности и време-

ни. При нарушении рекомендуемого температурно-влажностного режима хранения струк-

тура аппрета и его поверхностные свойства могут изменяться, что в перспективе приводит 

к снижению межфазной адгезии в ПКМ [13‒16]. Таким образом, именно скорость и харак-

тер протекания процессов деструкции в слое аппрета являются определяющими фактора-

ми, ограничивающими период гарантированной пригодности материала [16]. 

 

Загрязнение поверхности волокна 

Помимо внутренних процессов деградации, существенное влияние на состояние 
поверхности волокон оказывает миграция низкомолекулярных компонентов из упако-
вочных материалов. Исследования [9] демонстрируют, что при хранении углеродных 
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волокон в полиолефиновых пакетах происходит диффузия технологических добавок 
полиэтилена, в частности эрукамида, на поверхность элементарных нитей (жгутов). 
Накопление загрязнителей отслеживается по увеличению количества и интенсивности 
сигналов от азотсодержащих групп посредством рентгеновской фотоэлектронной и ин-
фракрасной спектроскопии. Методом фрагментации одиночного волокна выявлено, что 
контаминация не приводит к статистическому изменению среднего значения сдвиговой 
прочности, однако наблюдается рост дисперсии длин фрагментов. Это указывает 
на наличие локальных неоднородностей на границе раздела фаз, обусловленных за-
грязнением поверхности. Таким образом, при определении срока годности катушек 
углеродного волокна необходимо учитывать не только температурно-влажностный ре-
жим, но и химическую совместимость волокна и упаковочных материалов. 

 

Влияние аппрета на повреждаемость волокна 

и сохраняемость прочности 

В зарубежных исследованиях [17], посвященных влиянию аппрета на эксплуата-
ционные характеристики углеродных волокон, описаны следующие ключевые функции 
аппрета: снижение частоты обрывов и повреждений элементарных волокон при намот-
ке и формирование более стабильного соединения волокна с полимерной матрицей за 
счет улучшения смачиваемости и адгезии. Это подтверждается экспериментальными 
данными [17] при испытании на растяжение микропластиков (углеродный жгут, полно-
стью пропитанный полимерным связующим и отвержденный в виде монолитного об-
разца с накладками) в соответствии с ISO 10618:2004 (рис. 1): для неаппретированных 
углеродных волокон изменение прочности при растяжении в процессе намотки состав-
ляет ~(14,4‒22,4) %, тогда как для волокон, проклеенных составами A, B и C, диапазон 
изменения снижается приблизительно до 5,9‒7,3; 4,2‒6,0 и 4,3‒5,8 % соответственно, 
что указывает на выраженный защитный эффект аппрета в условиях механического 
натяжения при намотке. Эти значения получены при трех уровнях натяжения (20; 30 и 
40 Н) в процессе намотки, причем для всех уровней натяжения фиксируется одинаковая 
тенденция изменения прочности при переходе от неаппретированных к аппретирован-
ным волокнам. Под изменением прочности в данном случае понимают разность между 
пределом прочности при растяжении после намотки и исходным состоянием волокна, 
выраженное в процентах. 

 

 
Рис. 1. Изменение прочности при испытании на растяжение углеродных волокон в зависи-

мости от типа аппрета и силы натяжения жгута при намотке 
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В дополнение к этим данным в работе [18] исследуется влияние различных ап-

претов на прочность углеродного моноволокна и микропластика для высокопрочных 

волокон класса T800. Сопоставлены три партии углеродных волокон T800, изготовлен-

ные по одинаковой технологии, но обработанные различными аппретами (A, B и C). 

Испытания на растяжение моноволокон в соответствии с ASTM D3379 показали, что 

для волокон с аппретами A и C средняя прочность моноволокон по трем партиям со-

ставляет 4,84 и 4,93 ГПа соответственно, тогда как для аппрета B она снижается 

до ~4,50 ГПа. Аналогичная тенденция прослеживается при испытании на растяжение 

микропластиков в соответствии с GB/T 26749: средняя прочность при растяжении для 

волокон с аппретами A и C находится на уровне, равном 5,56 и 5,84 ГПа соответствен-

но, тогда как для аппрета B она составляет ~5,42 ГПа. 

Можно сделать вывод, что технологические отклонения/изменения в процессе 

производства исходного аппрета влияют на конечные свойства углеродного волокна и 

конструкции из ПКМ. 
 

Обзор стандартизированных методов испытаний 

на растяжение моноволокна и анализ погрешностей 

Оценка уровня физико-механических свойств невозможна без проведения кор-

ректных механических испытаний [19, 20]. С учетом того, что истирание волокон 

в жгуте [17] и изменение состава аппрета [18] способны приводить к снижению проч-

ности моноволокна при растяжении, критически важным становится выбор методоло-

гии, обеспечивающей высокую точность. 

Основу нормативной базы составляют ГОСТ 32667‒2014 (модифицированный 

ISO 11566:1996) и ГОСТ Р 57603‒2017 (модифицированный ASTM C1557-14). Стан-

дарты имеют некоторые различия в параметрах испытаний: ГОСТ 32667‒2014 реко-

мендует длину рабочей области 25 мм, тогда как ГОСТ Р 57603‒2017 фиксирует 

25,4 мм (1 дюйм); скорость перемещения активного захвата по ГОСТ 32667‒2014 уста-

навливается в диапазоне 1‒5 мм/мин, в то время как ГОСТ Р 57603‒2017 рекомендует 

выбирать скорость, обеспечивающую разрыв образца в течение 30 с.  

Вышеприведенные методики испытаний сопровождаются рядом систематиче-

ских и случайных погрешностей, влияющих на достоверность получаемых значений 

предела прочности и модуля упругости. Основными источниками ошибок являются: 

неточное определение площади поперечного сечения волокна, несоответствие оси об-

разца оси нагрузки, особенности крепления образца в захватах испытательной машины, 

а также используемые способы регистрации деформации, не всегда обеспечивающие 

необходимую точность. Суммарное влияние вышеперечисленных факторов обусловли-

вает несоответствие истинных и измеренных характеристик материала, что делает 

необходимым детальный анализ при интерпретации результатов испытаний. 
 

Погрешность определения геометрических параметров 

Первым значимым источником ошибки является определение диаметра волокна 

[19, 21, 22]. Напряжение рассчитывается как отношение приложенной силы к площади 

поперечного сечения (σ = F/S). Поскольку площадь сечения вычисляется через диаметр 

(S = πd2/4), любая ошибка в измерении диаметра возводится в квадрат в итоговом зна-

чении напряжения. Например, погрешность измерения диаметра всего 5 % приводит 

к ошибке в расчете напряжения ~10 %. 

В стандартах на испытание при растяжении волокон используют стандарт ГОСТ 

32666‒2014 (модификация к ISO 11567:1995), который предусматривает четыре метода 

определения диаметра. 
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Метод А ‒ основан на измерении линейной плотности элементарной нити (жгут, 

состоящий из n волокон) без аппрета и плотности материала элементарной нити; дает 

усредненное значение диаметра d для жгута по формуле (1) без учета разброса значе-

ний диаметров отдельных волокон: 
 

𝑑 = √
4𝑡·103

πρ𝑐 
,                                                            (1) 

где t – линейная плотность комплексной нити, текс; ρ – плотность элементарной нити, 

г/см3; с – число волокон в элементарной нити, шт. 

 

Метод B ‒ основан на прямом измерении диаметра d в трех равноудаленных 

друг от друга точках по всей рабочей длине образца с помощью оптического микро-

скопа (используется не менее 1000-кратное увеличение). В качестве образцов для 

испытания используют элементарные волокна длиной 50 мм, закрепленные на рамке 

с помощью клейкой ленты или клея. Образец помещают между предметным и покров-

ным стеклами ‒ это обязательное условие, при котором предотвращаются хаотические 

вибрации волокна вследствие воздушных потоков и иных внешних воздействий. До-

пускается проводить измерения диаметра на образцах, которые впоследствии будут ис-

пытаны на растяжение. Однако точность данного метода существенно зависит от опе-

раторской ошибки при идентификации границы волокна на изображении. Кроме того, 

в стандарте не рекомендуется применять этот метод к измерению элементарных воло-

кон диаметром <10 мкм из-за эффектов дифракции, что создает существенную методи-

ческую проблему, поскольку диаметр многих углеродных моноволокон составляет 

5‒8 мкм [23]. 

Метод С ‒ основан на определении с помощью микроскопа диаметра и площади 

поперечного сечения разрезанного элементарного волокна в отвержденной залитой 

термореактивной полимерной матрице, поверхность которой полируют после отвер-

ждения перпендикулярно оси элементарной нити. В качестве образцов для испытания 

используют волокна длиной ~30 мм, которые помещают в жидкое связующее, отвер-

ждают, а затем полируют поверхность с помощью шлифовального станка в несколько 

этапов с использованием абразивной бумаги и порошка оксида алюминия или алмазной 

пасты. Измерения проводят по цифровому изображению или фотографии с исполь-

зованием калиброванной шкалы масштаба. Допускается использовать оптический 

микроскоп с увеличением ×(1000‒1500) и/или сканирующий электронный микро-

скоп (с нанесением тонкого слоя металла). При испытании волокон диаметром 

>10 мкм рекомендуется использовать оптический микроскоп, при диаметре <10 мкм ‒ 

электронный. Точность метода ограничивается дифракцией света (электронного луча). 

Данный метод предпочтителен в ситуациях, когда форма поперечного сечения волокон 

не является круглой (рис. 2). В таком случае площадь поперечного сечения S опреде-

ляют по цифровому изображению с использованием специализированного программ-

ного обеспечения, после чего вычисляют эквивалентный диаметр по формуле  
 

𝑑 = 2√𝑆 π⁄ .                                                              (2) 

К существенным недостаткам этого метода относится тот факт, что определяе-

мый диаметр носит номинальный характер для всей выборки, тогда как для корректно-

го расчета напряжений требуется знание фактического диаметра каждого конкретного 

образца, подвергаемого испытанию на растяжение. Как показано на рис. 2, площадь 
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поперечного сечения образца 1 существенно меньше площади поперечного сечения 

образца 2, что при использовании номинального диаметра приведет к значительной 

погрешности в определении напряжений. 

 

 
Рис. 2. Изображение, показывающее возможную форму поперечного сечения углеродного 

волокна [16] 

 
Метод D ‒ основан на определении диаметра с помощью лазерной дифрактомет-

рии. Суть метода состоит в том, что элементарную нить располагают в лазерном луче, 
формируя на экране дифракционную картину. На экране измеряют расстояние между дву-
мя ближайшими к центру темными зонами, после чего диаметр рассчитывают по извест-
ной зависимости (3), учитывающей длину волны лазера и геометрические параметры 
оптической схемы. Для получения среднего значения диаметра образец поворачивают во-
круг оси до угла 165 градусов с шагом в 15 градусов и повторяют измерения:  

 

𝑑 =
λ𝐷

𝑙
 ,                                                       (3) 

где λ – длина волны лазерного света, мкм; D – расстояние между образцом и экраном, мм; 
l – половина расстояния между двумя темными зонами, наиболее близко расположенными к 
центру дифракционной картины, мм. 

 
Для элементарных волокон с другой формой поперечного сечения, например 

овальной или в форме почки (рис. 2), этот метод дает «кажущийся» диаметр. Ключе-
вым достоинством метода является бесконтактность измерений непосредственно на об-
разцах, используемых при испытании на растяжение, однако точность данного метода 
напрямую зависит от внешних факторов: вибраций, статичности фиксации образца, 
точности юстировки оптической системы.  

Таким образом, рассмотренные методы либо дают усредненные значения диа-
метра для выборки, либо чувствительны к ошибкам оператора и конфигурации сечения. 
В результате возникает дополнительная погрешность при вычислении площади попе-
речного сечения моноволокна, что напрямую влияет на определение напряжения при 
его растяжении. 

В данных условиях особый интерес представляет использование специализиро-
ванных программных средств, позволяющих анализировать цифровые изображения 
поперечного сечения волокна. В настоящее время разработана и зарегистрирована Про-
грамма [24], предназначенная для автоматизированного определения геометрических 
параметров углеродного моноволокна по изображению. Программа позволяет получать 
такие параметры, как шероховатость, овальность, диаметр, площадь, периметр и ряд 
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других характеристик непосредственно по фактической форме контура поперечного 
сечения волокна. 

Программа обрабатывает изображение волокна и последовательно выполняет 
следующие операции: предварительная обработка и бинаризация изображения, выде-
ление единичного волокна, инверсия цвета и получение контура; расчет радиусов 
описанной, эквивалентной и вписанной окружностей; построение зависимости ше-
роховатости от параметра функции сглаживания; преобразование контура из по-
лярной в декартову систему координат с формированием зависимостей радиуса 
и диаметра от угловой координаты. 

Принцип работы включает подготовку образца с использованием высокоточных 
отрезных и шлифовальных станков, шлифовально-полировальных установок и вакуум-
ного оборудования для ионного травления. Затем с помощью растрового электронного 
микроскопа получают цифровое изображение поперечного сечения волокна, которое 
затем подвергают автоматизированной обработке. Обработка включает в себя удаление 
шумов, бинаризацию, выделение единичного волокна, детектирование границ и расчет 
геометрических параметров. Использование данного подхода позволяет корректно 
определять некруглую форму сечения и снижает влияние ошибок оператора. 

 
Соосность и крепление образца в захваты испытательной машины 

При установке образца в захваты испытательной машины незначительное 
отклонение оси моноволокна от направления прикладываемой нагрузки приводит к 
возникновению изгибающих моментов и преждевременному разрушению [8, 21].  
Обеспечение строгой соосности оси волокна и направления прикладываемой нагрузки 
является сложной инженерной задачей, так как диаметр волокон равен 5‒8 мкм. Кроме 
того, стандартные механические захваты создают локальные концентрации напряже-
ний на волокне, что требует использования демпфирующих накладок на зажимных 
губках захватов, позволяющих сместить зону разрушения в рабочую часть образца. 

В работе [8] приведена количественная оценка влияния нарушения соосности 
между осью волокна и направлением прикладываемой нагрузки. Согласно разработан-
ной аналитической модели с подтверждением методом конечных элементов, погреш-
ность определения модуля упругости пропорциональна cos³θ, а предела прочности 
cos²θ. Практически это означает, что угол рассогласования 10 градусов приводит к 
снижению модуля упругости на 4,49 %, а прочности при разрыве ‒ на 1,52 %. Таким 
образом, угол рассогласования до 10 градусов не приводит к значительной (>5 %) ме-
тодической погрешности. 

 

Методы регистрации деформации 

Для определения модуля упругости и предельной деформации при разрушении 

необходима точная регистрация фактической деформации волокна. Стандарты допус-

кают два принципиально разных подхода к измерению деформации. Первый подход ‒ 

косвенный, основанный на регистрации перемещения активного захвата с последую-

щей коррекцией на податливость испытательной системы, которая определяется экспе-

риментально путем серии испытаний образцов с различной рабочей длиной. Данный 

метод широко распространен из-за своей доступности, однако принципиально не спо-

собен исключить погрешности, связанные с проскальзыванием волокна в захватах, не-

линейной деформацией монтажной подложки и рамки-держателя. По сути, измеряется 

перемещение точек, заведомо не совпадающих с рабочей зоной волокна, что вносит 

неконтролируемую систематическую ошибку. Второй подход, допускаемый только 

в ГОСТ Р 57603‒2017 (ASTM C1557-14), предполагает прямое измерение деформации 

с помощью бесконтактных оптических систем, фиксирующих перемещение меток, 
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нанесенных непосредственно на рабочую поверхность волокна. Этот метод потенци-

ально способен обеспечить более высокую точность, поскольку измерение производит-

ся именно в той зоне, где происходит деформирование и последующее разрушение. 

Однако ключевая проблема заключается в том, что стандарт ограничивается лишь об-

щим упоминанием возможности применения бесконтактных методов, но не содержит 

детализированных требований и рекомендаций по их практической реализации. Отсут-

ствует также регламентация таких критически важных аспектов, как: 
‒ способ нанесения меток, исключающий повреждение волокна; 
‒ выбор оптимальной базы измерения, которая, с одной стороны, должна быть 

достаточной для корректной работы оптической системы, а с другой ‒ обеспечивать 
положение, когда нанесенные метки не создают локальных зон с повышенной жест-
костью (например, за счет нанесения клеевого состава); 

‒ способ учета или уменьшения влияния внеплоскостных колебаний волокна в про-
цессе нагружения, вызванных вибрациями, воздушными потоками или иными внешни-
ми воздействиями. 

Таким образом, бесконтактный метод, несмотря на свой потенциал, остается 
чувствительным к ошибкам оператора, что приводит к ограниченной сопоставимости 
и воспроизводимости получаемых результатов. 

Дополнительная методическая погрешность связана с выбором участка кривой 
на диаграмме «деформация‒напряжение», используемого при определении модуля 
упругости. В действующих стандартах ГОСТ 32667–2014 и ГОСТ Р 57603–2017 отсут-
ствуют рекомендации по выбору участка расчета модуля упругости в случае волокон 
с нелинейной диаграммой деформирования (рис. 3). В частности, для углеродных воло-
кон, у которых модуль упругости возрастает по мере увеличения деформации [25, 26], 
использование фиксированных диапазонов (400–800 мН/текс или 0,05–0,25 %) может 
приводить к систематическому занижению получаемых значений. 

 

 
Рис. 3. Диаграммы деформирования при испытаниях на растяжение углеродных моноволокон [25] 

 
Отмечена также обратная зависимость между диаметром волокна и его модулем 

упругости (рис. 4). Показано, что с уменьшением диаметра волокна модуль упруго-
сти возрастает. Авторы статьи [25] объясняют этот эффект более высокой степенью 
ориентации кристаллитов, достигаемой при увеличении вытяжки прекурсора из по-
лиакрилонитрила. Данная физическая корреляция вносит дополнительный вклад 
в погрешность определения свойств, так как вариация диаметров в пределах партии 
волокон неизбежно вызывает изменение механических характеристик. 
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Рис. 4. Взаимосвязь модуля упругости и диаметра углеродного моноволокна [25] 

 

Заключения 

Анализ факторов, ограничивающих срок годности катушек с углеродным волок-

ном, показывает, что во многом определяющим элементом является не само волокно, 

обладающее термодинамической стабильностью, а состояние аппрета. Нарушение тем-

пературно-влажностного режима, миграция низкомолекулярных компонентов из упа-

ковочных материалов, технологические отклонения/изменения в процессе производ-

ства исходного аппрета приводят к деградации поверхностного слоя с последующим 

изменением межфазного взаимодействия системы «волокно‒полимерная матрица».  

Одновременно с этим действующие стандартизированные методики испытаний 

на растяжение моноволокна (ГОСТ, ISO, ASTM) содержат ряд систематических источ-

ников погрешности, связанных с определением диаметра и площади поперечного сече-

ния, обеспечением соосности образца с вектором прикладываемой нагрузки и реализа-

цией методов регистрации деформации. Так, нарушение соосности на 10 градусов при-

водит к снижению определяемых характеристик при испытании на растяжение (~4,5 % ‒ 

для модуля упругости и ~1,5 % ‒ для предела прочности).  

Перспективными направлениями преодоления методических погрешностей 

являются:  

‒ разработка автоматизированных алгоритмов обработки изображений, позволяю-

щих определять контур волокна с высокой степенью повторяемости, исключая влияние 

человеческого фактора; 

‒ бесконтактное измерение деформации с детализированными требованиями к обо-

рудованию, подготовке образцов и проведению испытаний. 
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