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Ï.Ë. ÆÓÐÀÂËÅÂÀ, Ä.Â. ÇÀÉÖÅÂ

ИССЛЕДОВАНИЕ СТРУКТУРЫ УГЛЕРОДНЫХ ВОЛОКОН

С ПРИМЕНЕНИЕМ ДИФРАКЦИОННЫХ МЕТОДОВ

Äèôðàêöèîííûå ìåòîäû àíàëèçà – ðåíòãåíîñòðóêòóðíûé àíàëèç
(ÐÑÀ) è ïðîñâå÷èâàþùàÿ ýëåêòðîííàÿ ìèêðîñêîïèÿ (ÏÝÌ) – íàèáîëåå
÷àñòî ïðèìåíÿþòñÿ äëÿ èçó÷åíèÿ õàðàêòåðèñòèê êðèñòàëëè÷åñêèõ è íå-
êðèñòàëëè÷åñêèõ ñòðóêòóð. Ýòè ìåòîäû ÿâëÿþòñÿ ýêñïðåññíûìè, èíôîð-
ìàòèâíûìè è íàãëÿäíûìè, íå òðåáóþò áîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìàòåðèàëà
äëÿ èññëåäîâàíèé. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ àêòèâíî ðàçðàáàòûâàåòñÿ óíè-
êàëüíîå íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêîå îáîðóäîâàíèå äëÿ äèôðàêöèîííûõ
èññëåäîâàíèé. Ñîâðåìåííûå ïðèáîðû îáëàäàþò âûñîêèì ðàçðåøåíèåì,
âîçìîæíîñòüþ áûñòðîé ïðåöèçèîííîé çàìåíû ìîäóëåé, ÷òî ïîçâîëÿåò
ðàñøèðèòü êðóã ðåøàåìûõ çàäà÷. Ñîâðåìåííîå ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå
äàåò âîçìîæíîñòü âûïîëíåíèÿ âñåõ âèäîâ àíàëèçà è ïîääåðæèâàåò øè-
ðîêèé ñïåêòð èññëåäîâàíèé. Â äàííîé ðàáîòå ðàññìîòðåíû îñíîâíûå ÐÑÀ
è ÏÝÌ ìåòîäèêè è ïðèâåäåíû ïðèìåðû èõ êîìïëåêñíîãî ïðèìåíåíèÿ
ïðè èçó÷åíèè ñòðóêòóðû óãëåðîäíûõ âîëîêîí ñ ëîêàëüíîñòüþ äî 1 íì.

Òàáëèöà 1

Ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà èñïîëüçîâàííûõ ìàòåðèàëîâ

Óãëåðîäíûå íàïîëíèòåëè 
(ôèðìà-ïðîèçâîäèòåëü)

Ìîäóëü óïðóãîñòè 
ïðè ðàñòÿæåíèè, ÃÏà

Ïðåäåë ïðî÷íîñòè
ïðè ðàñòÿæåíèè, ÌÏà

Ëåíòà Ýëóð-Ï (ÎÎÎ «Àðãîí») 210 –

Æãóò 3k (Toho Tenàx) 240 4120

Ëåíòà ËÐ300 (ÎÎÎ «Íèàãàðà») 240 4140

Æãóò IM7 (Hexcel) 280 5480

Æãóò T800 (Torayca) 290 5490

Æãóò ÃÆ-20 (ÎÎÎ «Àðãîí») 380 2500

Ëåíòà Êóëîí-Ï (ÎÎÎ «Óâèêîì») 500 2600
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Èññëåäîâàíû ïîëèàêðèëîíèò-
ðèëüíûå âîëîêíà (ÏÀÍ-âîëîêíà)
îòå÷åñòâåííîãî ïðîèçâîäñòâà è óãëå-
ðîäíûå âîëîêíà (ÓÂ) íà îñíîâå ïî-
ëèàêðèëîíèòðèëà (ÏÀÍ) îòå÷åñò-
âåííîãî è çàðóáåæíîãî ïðîèçâîäñ-
òâà (òàáë. 1).

Äèôðàêöèîííûìè ìåòîäàìè èçó-
÷åíà ñòðóêòóðà âîëîêîí, îïðåäåëå-
íû õàðàêòåðèñòèêè äèôðàêöèîí-
íûõ ìàêñèìóìîâ 0002, 10 11, 11 0,
à òàêæå ìàêñèìóìû, ïîçâîëÿþùèå
îöåíèòü ýôôåêòèâíîå ðàññòîÿíèå
ìåæäó ïà÷êàìè óãëåðîäíûõ ñëîåâ.
Îïðåäåëåíû ðàçìåðû êðèñòàëëèòîâ
(èëè äëèíà êîãåðåíòíîñòè) ïîïåðåê
óãëåðîäíûõ ñëîåâ (L

c
) è âäîëü ñëîåâ

(L
a⊥) (ðèñ. 1) [1]. Ïî ìåæïëîñêîñò-

íûì ðàññòîÿíèÿì d
0002

 è  îï-
ðåäåëåíû ïåðèîäû c è a äëÿ âûñîêî-
ìîäóëüíûõ (ÂÌ) âîëîêîí, àíàëî-
ãè÷íî ïåðèîäàì ãðàôèòà. Èçó÷åíà
òåêñòóðà óãëåðîäíûõ âîëîêîí, óñòà-
íîâëåíî ðàñïðåäåëåíèå íîðìàëè ê
áàçèñíûì ïëîñêîñòÿì îòíîñèòåëüíî

1
−

2
−

d
1011
−

îñè âîëîêíà, îïðåäåëåíà øèðèíà òåêñòóðíûõ ìàêñèìóìîâ (óãîë ðàç-
îðèåíòàöèè êðèñòàëëèòîâ). Èçó÷åíà ìîðôîëîãèÿ ñòðóêòóðíûõ ñîñòàâëÿ-
þùèõ ÓÂ, â òîì ÷èñëå ïàêåòîâ ñëîåâ è íåñïëîøíîñòåé (ïîð).

Ðåíòãåíîñòðóêòóðíûå èññëåäîâàíèÿ

Ðåíòãåíîñòðóêòóðíûå èññëåäîâàíèÿ ïðîâåäåíû ñ ïðèìåíåíèåì ðåíòãå-
íîâñêîãî äèôðàêòîìåòðà D/MAX-2500 ôèðìû «Rigaku» ñ ìîíîõðîìàòè-
÷åñêèì èçëó÷åíèåì Cu Kα. Ðàáî÷èé ðåæèì: àíîäíîå íàïðÿæåíèå 30 êÂ;
ñèëà òîêà 100 ìÀ. Òàê êàê îòäåëüíûå âîëîêíà ñëèøêîì òîíêèå, òî äëÿ
ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèé âçÿòû îäíîíàïðàâëåííûå ïó÷êè ÓÂ, ãîðèçîí-
òàëüíî çàêðåïëåííûå íà äåðæàòåëå äèôðàêòîìåòðà. Îáðàçöû, ïîëó÷åí-
íûå òàêèì îáðàçîì, èçíà÷àëüíî èìåþò àêñèàëüíóþ òåêñòóðó. Èíôîðìà-
öèÿ, ïîëó÷åííàÿ äëÿ òàêèõ êîìáèíèðîâàííûõ îáúåêòîâ, äàåò ïðåäñòàâ-
ëåíèå î ñòðóêòóðå îòäåëüíûõ ìîíîâîëîêîí.

Äëÿ ñúåìêè äèôðàêòîãðàìì ÓÂ èñïîëüçîâàíà ñõåìà (θ–2θ)-ñêàíèðîâà-
íèÿ, äèàïàçîí ïî óãëó 2θ – îò 1,2 äî 90 ãðàä. Ðàñ÷åòíàÿ èíôîðìàöèîííàÿ
ãëóáèíà íà äàííîì èíòåðâàëå óãëîâ ñîñòàâëÿåò îò 10 äî 580 ìêì ïðè ëè-
íåéíîì êîýôôèöèåíòå îñëàáëåíèÿ 12. Äëÿ èíäèöèðîâàíèÿ äèôðàêòîã-
ðàìì è îïðåäåëåíèÿ ïåðèîäîâ çà îñíîâó âçÿòà ãåêñàãîíàëüíàÿ ðåøåòêà
ãðàôèòà.

Ðàçìåðû êðèñòàëëèòîâ L
c
 è L

a⊥ îïðåäåëåíû ðåíòãåíîâñêèì ìåòîäîì
ïî ðàçìåðàì îáëàñòåé êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ (ÎÊÐ) ñ èñïîëüçîâàíèåì
ëèíèé 0002 è 10 1. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïåðèîäîâ è ÎÊÐ ïðîâåäåíà íà÷àëü-
íàÿ îáðàáîòêà ïðîôèëåé ðåíòãåíîâñêèõ ëèíèé, êîòîðàÿ çàêëþ÷àåòñÿ â
îïðåäåëåíèè èíòåãðàëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé è øèðèíû, öåíòðîâ òÿæåñòè

1
−

Ðèñ. 1. Îáîçíà÷åíèÿ, ïðèíÿòûå ïðè
äèôðàêöèîííîì àíàëèçå óãëåðîäíîãî
âîëîêíà: ðàçìåð êðèñòàëëèòîâ – ïîïå-
ðåê óãëåðîäíûõ ñëîåâ – L

c
; âäîëü ñëî-

åâ, âäîëü îñè âîëîêíà – L
a||; âäîëü ñëî-

åâ, ïîïåðåê îñè âîëîêíà – L
a⊥; d0002 –

ìåæïëîñêîñòíîå ðàññòîÿíèå
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è ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé äëÿ èçîëèðîâàííûõ Kα1–Kα2 äóáëåòîâ.
Ôîðìà ëèíèé çàäàíà ôóíêöèåé Pearson VII [2]. Ïîãðåøíîñòü R îïèñàíèÿ
ïðîôèëÿ ñîñòàâëÿåò íå áîëåå 5%.

Äëÿ ðàñ÷åòà ÎÊÐ âçÿòà ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ èíòåãðàëüíàÿ øèðèíà B è
öåíòðû òÿæåñòè ëèíèé, ââåäåíà ïîïðàâêà íà ãåîìåòðè÷åñêóþ øèðèíó b.
Ôóíêöèÿ ðàçðåøåíèÿ ïðèáîðà îïðåäåëåíà ñ ïðèìåíåíèåì ýòàëîíà – LaB

6

NIST SRM 660b. Ïðè B . b, èíòåãðàëüíóþ øèðèíó ìîæíî ðàññìàòðè-
âàòü êàê ñóììó B = β + b, ãäå β – ôèçè÷åñêàÿ øèðèíà. Ðàçìåð ÎÊÐ (L)
îïðåäåëåí ïî ôîðìóëå Øåððåðà: βcosθ = λK/L, ãäå K – ôàêòîð ôîðìû
(îáû÷íî ~0,9).

Îáðàáîòêà ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ è íåîáõîäèìûå ðàñ÷åòû ïðîâå-
äåíû ñ ïîìîùüþ ñïåöèàëèçèðîâàííîãî ïðîãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ JADE 5
è ïðîãðàìì Microsoft Excel è Mathcad 14.

Ðåíòãåíîñòðóêòóðíûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ÏÀÍ-âîëîêíî èìå-
åò õîðîøóþ ñòðóêòóðèðîâàííîñòü è îäíîðîäíîñòü, î ÷åì ìîæíî ñóäèòü
ïî âûñîêîé èíòåíñèâíîñòè ðåôëåêñîâ, õàðàêòåðèçóþùèõ îñíîâíûå
ïëîñêîñòè îòðàæåíèÿ. Íà äèôðàêòîãðàììå ÏÀÍ-âîëîêîí (ðèñ. 2) ïðè-

ñóòñòâóþò ðåôëåêñû d = 0,521 íì è
d = 0,301 íì ñ äëèíîé êîãåðåíòíîñ-
òè ~6 íì (ïîïåðå÷íûé ðàçìåð
êðèñòàëëè÷åñêèõ ó÷àñòêîâ âîëî-
êîí). Â îáëàñòè óãëîâ 2θ îò 23 äî
34 ãðàä íàõîäèòñÿ ãàëî, ÷òî ñâèäå-
òåëüñòâóåò î íàëè÷èè â âîëîêíå
àìîðôíûõ ó÷àñòêîâ. Ïëîùàäü ãàëî
(è ñîîòâåòñòâåííî îáúåìíàÿ äîëÿ
àìîðôíîé ôàçû) ñîñòàâëÿåò ~13% îò
îáùåé ïëîùàäè äèôðàêòîãðàììû.

Â ðàáîòå ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå
äèôðàêòîãðàìì ÓÂ ñ ýòàëîííîé
øòðèõ-äèàãðàììîé ãðàôèòà (èç áàçû
äàííûõ PDF-2). Íà äèôðàêòîãðàì-
ìå âûñîêîìîäóëüíîãî âîëîêíà, âçÿ-
òîãî èç ëåíòû Êóëîí-Ï (ðèñ. 3),
ïðèñóòñòâóåò ÷åòêàÿ èíòåíñèâíàÿ
ëèíèÿ 0002, êîòîðàÿ èìååò íå-
ñêîëüêî ïîðÿäêîâ îòðàæåíèÿ, à
òàêæå ñëàáàÿ ëèíèÿ 10 1 è î÷åíü
ñëàáàÿ ëèíèÿ 11 0. Íà äèôðàêòîã-
ðàììàõ ÓÂ ñî ñðåäíèì ìîäóëåì
ïðèñóòñòâóþò ìàëîèíòåíñèâíûå ëè-
íèè 0002, â ðàçíîé ñòåïåíè ðàçìû-
òûå, è î÷åíü ñëàáûå ðàçìûòûå ëè-
íèè 10 1. Ïî âèäó äèôðàêöèîííîé
êàðòèíû âîëîêíî èç æãóòà ÃÆ-20
çàíèìàåò ïðîìåæóòî÷íîå ïîëîæå-
íèå ìåæäó âûñîêîìîäóëüíûìè è
ñðåäíåìîäóëüíûìè âîëîêíàìè.

Íà äèôðàêòîãðàììàõ ÓÂ ñ íèçêèì
ìîäóëåì (æãóò Toho Tenax 3k (HTA) è
ëåíòà Ýëóð-Ï) â îáëàñòè ìàëûõ óãëîâ

1
−

2
−

1
−

Ðèñ. 2. Äèôðàêòîãðàììà ÏÀÍ-âîëîêíà
(ñâåòëî-ñåðûì öâåòîì âûäåëåíà ïëî-
ùàäü êðèñòàëëè÷åñêèõ ïèêîâ, òåìíî-
ñåðûì – ïëîùàäü àìîðôíîãî ãàëî)

Ðèñ. 3. Äèôðàêòîãðàììà âûñîêîìî-
äóëüíîãî âîëîêíà èç ëåíòû Êóëîí-Ï
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2θ (îò 1,3 äî 10 ãðàä) ïîÿâëÿþòñÿ ÷åò-
êèå èíòåíñèâíûå ìàêñèìóìû, ñîîò-
âåòñòâóþùèå ðàññòîÿíèþ d ≈ 4 íì, êî-
òîðûå îòñóòñòâóþò íà äèôðàêòîãðàì-
ìàõ äðóãèõ âîëîêîí è íå ÿâëÿþòñÿ
õàðàêòåðíûìè äëÿ ãðàôèòà (ðèñ. 4).
Ëèíèè 0002 ñèëüíî ðàçìûòû, ëèíèè
10 1 íå íàáëþäàþòñÿ.

Ïî íàáëþäàåìûì ìàêñèìóìàì ðàñ-
ñ÷èòàíû ìåæïëîñêîñòíûå ðàññòîÿíèÿ
â âîëîêíàõ. Îïðåäåëåíû ðàçìåðû
êðèñòàëëèòîâ ïîïåðåê ñëîÿ L

c
 ïî èí-

òåãðàëüíîé øèðèíå ëèíèé 0002 è ðàç-
ìåðû âäîëü ñëîÿ L

a⊥ ïî èíòåãðàëü-

íîé øèðèíå ëèíèé 10 1. Ðåçóëüòàòû
ðàñ÷åòîâ ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

1
−

1
−

Óãëåðîäíûå âîëîêíà ôàêòè÷åñêè ÿâëÿþòñÿ ñòðóêòóðíî íåóïîðÿäî÷åí-
íûì (òóðáîñòðàòíûì) óãëåðîäîì [3], ò. å., ïðè ñîõðàíÿþùåìñÿ ìåæñëîå-
âîì ðàññòîÿíèè, ñàìè óãëåðîäíûå ñëîè ìîãóò áûòü ðàçâåðíóòû äðóã îò-
íîñèòåëüíî äðóãà (áåñïîðÿäî÷íî îðèåíòèðîâàíû îòíîñèòåëüíî ãåêñàãî-
íàëüíîé îñè). Èññëåäîâàííûå óãëåðîäíûå âîëîêíà íà îñíîâå ÏÀÍ èìåþò
ìåæñëîåâîå ðàññòîÿíèå d

0002 
≈ 0,355 íì, çà èñêëþ÷åíèåì âîëîêîí, âçÿ-

òûõ èç æãóòà ÃÆ-20 è ëåíòû Êóëîí-Ï, ó êîòîðûõ d
0002 

= 0,342 íì.
Óìåíüøåíèå ìåæñëîåâîãî ðàññòîÿíèÿ è ïîÿâëåíèå íà äèôðàêòîãðàììàõ
âûñîêîìîäóëüíûõ âîëîêîí ìàêñèìóìîâ 10 1 è 10 0, âåðîÿòíî, ÿâëÿþòñÿ
ïðèçíàêàìè íà÷àëüíîãî òðåõìåðíîãî óïîðÿäî÷åíèÿ ñòðóêòóðû â òàêèõ
âîëîêíàõ. Â ýòîì ñëó÷àå ìîæíî ðàññ÷èòàòü ïåðèîäû ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åé-
êè ãåêñàãîíàëüíîé ñèíãîíèè (òàáë. 3).

1
−

2
−

Ðèñ. 4. Äèôðàêòîãðàììû óãëåðîäíûõ
âîëîêîí ñ íèçêèì ìîäóëåì óïðóãîñòè:
à – èç æãóòà Toho Tenax 3k (HTA); á –
èç óãëåðîäíîé ëåíòû Ýëóð-Ï

Òàáëèöà 2

Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìåæñëîåâûõ ðàññòîÿíèé è ðàçìåðîâ êðèñòàëëèòîâ 
â âîëîêíàõ èç ðàçëè÷íûõ íàïîëíèòåëåé

Íàïîëíèòåëü

d0002 d1011 L
c

L
a

íì

Ëåíòà Ýëóð-Ï 0,359 – 1,7 –

Æãóòû:

3k (HTA) 0,359 – 1,3 –

12k (HTS) 0,356 – 1,4 –

Ëåíòà ËÐ300 0,355 – 1,5 –

Æãóòû:

IM7 0,356 – 1,4 –

T800 0,349 – 1,7 –

ÃÆ-20 0,342 0,208 3,8 2,9

Ëåíòà Êóëîí-Ï 0,342 0,209 5,3 3,6
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Ìàëîóãëîâûå ìàêñèìóìû íà äèôðàêòîãðàììàõ íèçêîìîäóëüíûõ ÓÂ
ïðåäïîëîæèòåëüíî õàðàêòåðèçóþò óïîðÿäî÷åííîå ðàñïîëîæåíèå ïà÷åê
óãëåðîäíûõ ñëîåâ â âîëîêíàõ (ñðåäíåå ðàññòîÿíèå ìåæäó íèìè). Äàííûå
ìàëîóãëîâîé äèôðàêöèè ñîãëàñóþòñÿ ñ ðàçìåðàìè êðèñòàëëè÷åñêèõ îá-
ëàñòåé â âîëîêíàõ ñ íèçêèì ìîäóëåì.

Èññëåäîâàíèÿ òåêñòóðû

Àíàëèç òåêñòóðû âûïîëíåí ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ïîñòðîåíèÿ ïðÿìûõ
ïîëþñíûõ ôèãóð (ÏÏÔ) äëÿ âñåõ èìåþùèõñÿ ëèíèé – ñõåìà (α–β)-ñêàíè-
ðîâàíèÿ. Äëÿ áàçèñíûõ ïëîñêîñòåé èçìåðåíà èíòåíñèâíîñòü îòðàæåííîãî
äèôðàãèðîâàííîãî ïó÷êà, äèàïàçîí ñêàíèðîâàíèÿ ïî óãëó α – îò 15 äî
90 ãðàä, ïî óãëó β – îò 0 äî 360 ãðàä. Äëÿ ïðèçìàòè÷åñêèõ ïëîñêîñòåé èç-
ìåðåíà èíòåíñèâíîñòü ïðîøåäøåãî äèôðàãèðîâàííîãî ïó÷êà, äèàïàçîí
ñêàíèðîâàíèÿ ïî óãëó α – îò 0 äî 30 ãðàä, ïî óãëó β – îò 0 äî 360 ãðàä.

Èçó÷åíèå òåêñòóðû âîëîêîí ïðîâîäèëîñü ñ ïðèìåíåíèåì ìíîãîôóíêöè-
îíàëüíîé ïðèñòàâêè MPA-2000, ïîçâîëÿþùåé ñòðîèòü ÏÏÔ â ïîëíîñòüþ
àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå. ÏÏÔ ÿâëÿþòñÿ ãðàôè÷åñêèì ïðåäñòàâëåíèåì óã-
ëîâîãî ðàñïðåäåëåíèÿ îðèåíòàöèé êðèñòàëëèòîâ â ìàòåðèàëå è ïðåäíàçíà-
÷åíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ òèïà òåêñòóðû è ñòåïåíè ðàññåÿíèÿ òåêñòóðû (÷òî â
ñëó÷àå ïëîñêîñòè {0002} ñîîòâåòñòâóåò óãëó ðàçîðèåíòàöèè êðèñòàëëèòîâ
ϕ/2 îòíîñèòåëüíî îñè âîëîêíà).

Òàáëèöà 3

Ðåçóëüòàòû ðàñ÷åòà ïåðèîäîâ ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè

Íàïîëíèòåëü
c a

íì

Æãóò ÃÆ-20 0,684 0,252

Ëåíòà Êóëîí-Ï 0,686 0,254

Äëÿ çàïèñè ÏÏÔ ÏÀÍ-âîëîêíà
âûáðàíà ïëîñêîñòü ñ d = 0,521 íì.
Ïîëó÷åííàÿ ïîëþñíàÿ ôèãóðà
(ðèñ. 5) èìååò òîëüêî îäíó ïîâîðîò-
íóþ îñü ñèììåòðèè, ïðîõîäÿùóþ
÷åðåç öåíòð ïëîñêîñòè ïðîåêöèè.
Âèä ÏÏÔ, âåðîÿòíî, óêàçûâàåò íà
íàëè÷èå â îáðàçöå âèíòîâîé ñèì-
ìåòðèè, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ
òåõíîëîãèåé ïîëó÷åíèÿ âîëîêíà.

Äëÿ âñåõ òèïîâ óãëåðîäíûõ âî-
ëîêîí íà ÏÏÔ, ïîñòðîåííûõ äëÿ
ïëîñêîñòè {0002}, ïîëó÷åíû ñèì-
ìåòðè÷íûå àêñèàëüíûå òåêñòóðû
òèïà «ïîÿñ» (ðèñ. 6, à) [4]. Äëÿ âî-
ëîêíà èç æãóòà ÃÆ-20 òàêæå ïîñò-
ðîåíà ÏÏÔ äëÿ ïëîñêîñòè {10 1},
äëÿ âîëîêíà èç ëåíòû Êóëîí-Ï ïîñ-
òðîåíû ÏÏÔ äëÿ ïëîñêîñòåé {10 1}

1
−

1
−Ðèñ. 5. Ïðÿìàÿ ïîëþñíàÿ ôèãóðà

ÏÀÍ-âîëîêíà
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è {11 0}. Íà ýòèõ ïîëþñíûõ ôèãóðàõ ïîëó÷åíû òåêñòóðû òèïà «øàïêà»
(ðèñ. 6, á, â) ñ ðàçíûì ðàñïîëîæåíèåì ïîëþñîâ îòíîñèòåëüíî öåíòðà
ÏÏÔ, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò ðàçíûì óãëàì íàêëîíà ïëîñêîñòåé ïèðàìèäû è
ïðèçìû ê áàçèñíîé ïëîñêîñòè ãðàôèòà.

Ïîëþñíûå ôèãóðû â âèäå «ïîÿñà» ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òî íîð-
ìàëü ê áàçèñíîé ïëîñêîñòè ãðàôèòà {0002} îðèåíòèðîâàíà ïðåèìóùåñò-
âåííî ïåðïåíäèêóëÿðíî îñè âîëîêíà. Èíòåðåñíî, ÷òî ÏÏÔ ïëîñêîñòè
{0002} âîëîêíà èç æãóòà Toho Tenax 3k, êàê è ÏÏÔ ÏÀÍ-âîëîêíà, èìååò
òîëüêî îäíó ïîâîðîòíóþ îñü ñèììåòðèè, ïðîõîäÿùóþ ÷åðåç öåíòð ïëîñ-
êîñòè ïðîåêöèè, òîãäà êàê îñòàëüíûå ïîëþñíûå ôèãóðû îáëàäàþò òðåìÿ
îñÿìè. Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî â âîëîêíàõ èç æãóòà Toho Tenax 3k ñî-
õðàíèëîñü ïîäîáèå èñõîäíîé ñòðóêòóðû ÏÀÍ.

2
−

Ðèñ. 6. Ïðÿìàÿ ïîëþñíàÿ ôèãóðà âûñîêîìîäóëüíîãî âîëîêíà èç ëåíòû Êóëîí-Ï
äëÿ ïëîñêîñòåé {0002} (à); {10 1} (á) è {11 0} (â)1

−
2
−

Ñòåïåíü ðàññåÿíèÿ òåêñòóðû îïðå-
äåëåíà ïî ïîëóøèðèíå òåêñòóðíûõ
ìàêñèìóìîâ íà ïîëóâûñîòå. Äëÿ îï-
ðåäåëåíèÿ ïîëóøèðèíû èñïîëüçîâà-
íû β-ïðîôèëè ïðè α = 30 ãðàä, òàê
êàê ïðàêòè÷åñêè ó âñåõ îáðàçöîâ ýòî
ñå÷åíèå èìååò íàèáîëüøóþ èíòåí-
ñèâíîñòü. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ
óãëà ðàçîðèåíòàöèè êðèñòàëëèòîâ
(ϕ/2) â çàâèñèìîñòè îò ìîäóëÿ óïðó-
ãîñòè ÓÂ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 7.

Óãîë ðàçîðèåíòàöèè êðèñòàëëè-
òîâ îòíîñèòåëüíî îñè âîëîêíà ó âû-
ñîêîìîäóëüíûõ âîëîêîí ñîñòàâëÿåò
~10 ãðàä, ñ óìåíüøåíèåì ìîäóëÿ
óïðóãîñòè óãîë ðàçîðèåíòàöèè âîçðàñòàåò äî 30 ãðàä, ñëåäîâàòåëüíî, óã-
ëåðîäíûå ñëîè â ðàçíîé ñòåïåíè âîëíèñòûå (èëè ñêëàä÷àòûå). Òàêèå èç-
ãèáû ìîãóò áûòü îáåñïå÷åíû çà ñ÷åò àìîðôíûõ ó÷àñòêîâ, ñîåäèíÿþùèõ
óïîðÿäî÷åííûå ó÷àñòêè ñëîåâ.

Ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ

Ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ ïðîâåäåíû íà ïðîñâå÷è-
âàþùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå JEM-200CX ôèðìû «Jeol». Îáúåêòû
äëÿ èññëåäîâàíèÿ ïðåäñòàâëÿëè ñîáîé èçëîìû âîëîêîí, ïðèêëååííûå

Ðèñ. 7. Çàâèñèìîñòü óãëà ðàçîðèåíòà-
öèè êðèñòàëëèòîâ îò ìîäóëÿ óïðóãîñòè
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òîêîïðîâîäÿùèì êëååì íà ìåäíóþ ñåòêó ñ ìèêðîííûìè îòâåðñòèÿìè.
Ãîòîâûé îáúåêò ïîìåùàëñÿ â äåðæàòåëü ñ îñüþ âðàùåíèÿ, ïåðïåíäèêó-
ëÿðíîé îïòè÷åñêîé îñè.

Â ðåæèìå ñâåòëîãî ïîëÿ âûáðàí ó÷àñòîê îáðàçöà (òîëùèíîé íå áîëåå
200 íì), ïðîçðà÷íûé äëÿ ýëåêòðîíîâ. Èññëåäîâàíèÿ ïðîâåäåíû òåìíî-
ïîëüíûìè è ñâåòëîïîëüíûìè ìåòîäàìè [5] ïðè óâåëè÷åíèÿõ Ѕ100 000 è
Ѕ200 000. Äèôðàêöèîííûå êàðòèíû, ïîëó÷åííûå ñ ïðîçðà÷íûõ ó÷àñò-
êîâ, èìåþò âèä êîëüöåâûõ ýëåêòðîíîãðàìì, õàðàêòåðíûõ äëÿ îáúåêòîâ,
ñîñòîÿùèõ èç ìèêðîäîìåíîâ, èìåþùèõ áëèçêèå îðèåíòàöèè. Òåìíîïîëü-
íîå þñòèðîâàííîå èçîáðàæåíèå ïîëó÷åíî â ó÷àñòêå äèôðàêöèîííîãî êîëü-
öà, ñîîòâåòñòâóþùåãî îïðåäåëåííîìó ìåæïëîñêîñòíîìó ðàññòîÿíèþ d.

Äëÿ îáðàáîòêè ïîëó÷åííûõ òåìíîïîëüíûõ èçîáðàæåíèé èñïîëüçîâàíî
ñïåöèàëèçèðîâàííîå ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå Digital Micrograph è ïðî-
ãðàììà Microsoft Excel.

Âíóòðåííÿÿ ñòðóêòóðà âûñîêîìîäóëüíîãî âîëîêíà, ïîëó÷åííàÿ ïðè
ñâåòëîïîëüíûõ ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèõ èññëåäîâàíèÿõ, ïðèâåäå-
íà íà ðèñ. 8, à. Îáðàçåö èìååò âîëîêíèñòîå ñòðîåíèå è ñîñòîèò èç õîðîøî
ðàçëè÷èìûõ ëåíòîîáðàçíûõ ñëîåâ, íàïðàâëåííûõ âäîëü îñè âîëîêíà.
Ìåæäó ñëîÿìè âèäíû èãëîâèäíûå íåñïëîøíîñòè, âûòÿíóòûå âäîëü îñè
âîëîêíà, øèðèíîé äî 5 íì (ïîêàçàíû ñòðåëêàìè íà ðèñ. 8, à). Ñîîòâåòñ-
òâóþùàÿ ìèêðîäèôðàêöèîííàÿ êàðòèíà (ðèñ. 8, á) ïðîèíäèöèðîâàíà ñî-
ãëàñíî äàííûì ðåíòãåíîâñêîé äèôðàêöèè. Õîðîøî âèäíû äèôðàêöèîí-
íûå ìàêñèìóìû 0002, âûòÿíóòûå â òàíãåíöèàëüíîì íàïðàâëåíèè. Ýòè
ðåôëåêñû ñîîòâåòñòâóþò ïàðàëëåëüíûì ãðàôèòîâûì ñëîÿì. Áîëåå ñëà-
áûå òî÷å÷íûå îòðàæåíèÿ ïðèíàäëåæàò {10 1} òèïó.

Íà òåìíîïîëüíîì èçîáðàæåíèè, ïîëó÷åííîì â áàçèñíîì ðåôëåêñå
0002, íàáëþäàåòñÿ êîíòðàñò îò óïîðÿäî÷åííûõ ó÷àñòêîâ óãëåðîäíûõ
ñëîåâ (ðèñ. 8, â). Ïåðèîäè÷íîñòü êîíòðàñòà ñâèäåòåëüñòâóåò î ïåðèîäè÷-
íîñòè îðèåíòàöèé íàáëþäàåìûõ ó÷àñòêîâ, ÷òî ïîäòâåðæäàåò âûâîä î
ñêëàä÷àòîé ñòðóêòóðå ñëîåâ. Äëèíà ýòèõ ó÷àñòêîâ ñîîòâåòñòâóåò ðàçìåðó
L
a⊥. Íà òåìíîïîëüíîì èçîáðàæåíèè, ïîëó÷åííîì â äèôðàêöèîííûõ óñ-

ëîâèÿõ g = [10 1], óïîðÿäî÷åííûå îáëàñòè çíà÷èòåëüíî ìåëü÷å è ëåæàò
âäîëü îñè âîëîêíà. Ïîñëå îáðàáîòêè òåìíîïîëüíîãî èçîáðàæåíèÿ âûñî-
êîìîäóëüíîãî âîëîêíà ïîëó÷åíî ðàñïðåäåëåíèå ðàçìåðîâ L

a⊥ (ðèñ. 9). Ðå-
çóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ðàçìåðîâ êðèñòàëëèòîâ L

a⊥ ìåòîäîì ÏÝÌ õîðîøî
ñîãëàñóþòñÿ ñ äàííûìè, ïîëó÷åííûìè ìåòîäîì ÐÑÀ.

1
−

Ðèñ. 8. Ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ èçëîìà âûñîêîìîäóëüíûõ
âîëîêîí:
à, â – ñâåòëîïîëüíîå è òåìíîïîëüíîå èçîáðàæåíèÿ ñîîòâåòñòâåííî (ñòðåëêàìè ïîêàçàíû
èãëîâèäíûå íåñïëîøíîñòè); á – äèôðàêöèîííàÿ êàðòèíà

1
−
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Íà èçîáðàæåíèÿõ ñðåäíåìî-

äóëüíûõ è íèçêîìîäóëüíûõ âîëî-

êîí ïðè ñâåòëîïîëüíûõ èññëåäîâà-

íèÿõ íàáëþäàþòñÿ ìåëêèå ëåíòû

ñ ïîïåðå÷íûì ðàçìåðîì ~2 íì, íà

äèôðàêöèîííîé êàðòèíå îòñóòñòâó-

þò òî÷å÷íûå îòðàæåíèÿ 10 1.

Â ÂÈÀÌ îñâîåí êîìïëåêñíûé
ïîäõîä ïðîâåäåíèÿ èññëåäîâàíèé
ñòðóêòóðû, âêëþ÷àþùèé ìåòîäû
ÐÑÀ è ÏÝÌ, ïðè êîòîðîì äèô-
ðàêöèîííûå ìåòîäû âçàèìíî
ñîãëàñóþòñÿ  è äîïîëíÿþò äðóã

1
−

äðóãà. Ïðèìåíåííûå â ðàáîòå ìåòîäè÷åñêèå ïîäõîäû ïîçâîëÿþò èçó÷èòü
ñòðóêòóðó ÓÂ íà óðîâíå ïà÷åê óãëåðîäíûõ ñëîåâ.
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Ñòðîåíèå èçëîìà ÿâëÿåòñÿ íåïîñðåäñòâåííûì îòðàæåíèåì ïðîöåññà
ðàçðóøåíèÿ è ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé õàðàêòåðèñòèêó êèíåòèêè ðàçðóøåíèÿ,
ò.å. õàðàêòåðèñòèêó ñïîñîáíîñòè ìàòåðèàëà òîðìîçèòü ðàçâèâàþùóþñÿ
òðåùèíó íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ ïðîöåññà. Ðàçíûì ñïîñîáàì íàãðóæåíèÿ è
ñòðóêòóðàì ìàòåðèàëà ïðèñóùè îïðåäåëåííûå ñïåöèôè÷åñêèå îñîáåííîñ-
òè ñòðîåíèÿ èçëîìîâ, çíàíèå êîòîðûõ ïîëåçíî êàê ïðè àíàëèçå ðàçðóøå-
íèÿ îáðàçöîâ, òàê è ïðè èññëåäîâàíèè ýêñïëóàòàöèîííûõ ðàçðóøåíèé [1].

Çíàíèå ñïîñîáíîñòè ìàòåðèàëà ê òîðìîæåíèþ ðàçðóøåíèÿ ïðè ðàç-
ëè÷íûõ ñïîñîáàõ íàãðóæåíèÿ îïðåäåëÿåò âûáîð îïòèìàëüíîãî ñîñòàâà
ìàòåðèàëà è ñïîñîáñòâóåò ïîâûøåíèþ åãî íàäåæíîñòè â ïðîöåññå ýêñïëó-
àòàöèè.

Ôðàêòîãðàôè÷åñêèé àíàëèç ïðîâîäèòñÿ äëÿ âûÿâëåíèÿ âëèÿíèÿ
ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà è óñëîâèé íàãðóæåíèÿ íà ñòðîåíèå èçëîìîâ, à òàê-
æå ýêñïëóàòàöèîííûõ ðàçðóøåíèé.

Àâòîðàìè ñîçäàíà ýëåêòðîííàÿ âåðñèÿ àòëàñà ôðàêòîãðàìì «Ðàçðóøå-
íèå èçäåëèé èç êîíñòðóêöèîííûõ âûñîêîïðî÷íûõ ñòàëåé» (â òðåõ òîìàõ),

Ðèñ. 9. Ðàñïðåäåëåíèå ðàçìåðîâ êðèñ-
òàëëèòîâ L
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