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Инновационные направления развития науки о полимерных волокнистых и композиционных материалах
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Описан способ контроля параметров волокнистого целлюлозосодержащего материала с помощью 
получения 3D-микроструктуры. Разработанный способ изучения взаимодействия волокон путем 
их 3D-моделирования может применяться для прогнозирования и контроля качества бумаги и 
картона. К числу определяемых показателей относятся его объем и пористость, равномерность 
формования волокнистого целлюлозного материала, объем волокон и равномерность их распреде­
ления. С помощью описанного способа также можно прогнозировать, в определенной степени, 
физико-механические показатели по 3D-микроструктуре образцов волокнистого целлюлозного 
материала, а именно по оценке поверхности контакта волокон между собой и по равномерности 
их распределения. Для разработки ЗВ-модели волокон были использованы программы графического 
формата работы с файлами. Представлены микроскопические срезы волокнистого композицион­
ного материала, которые в последующем были оцифрованы и распределены на расстоянии в 5 
мкм. Затем с помощью команды «Лофт» графический редактор выдавил плоскости и сформиро­
вал объемное тело волокнистого композиционного материала, что позволило получить ЗВ-моделъ 
волокнистой микроструктуры. Изложен алгоритм действий для определения и прогнозирования 
свойств волокнистого композиционного материала по анализу его 3D-микроструктуры.

Целью исследования является разработка 
способа получения ЗБ-микроструктуры для кон­
троля параметров волокнистого целлюлозосодер­
жащего материала, который применим при оцен­
ке качества бумаги и картона.

Известен способ подготовки и оценки попе­
речного среза ламинированной бумаги [1], кото­
рый включает подготовку многослойной бумаги 
с содержанием наполнителей -  высокомолеку­
лярного полиакриламида и силиката кальция в 
слоях. Равномерность распределения ламиниро­
ванного слоя оценивали по поперечным срезам, 
полученным с помощью скальпеля или микро­
тома. Пористость целлюлозосодержащего мате­
риала оценивали по методу Герлея [2, 3], кото­
рый основан на воздухопроницаемости бумаги и 
картона, а плотность определяли по отношению 
массы 1 м2 образца к его толщине. Механичес­
кие характеристики материала, исследованного 
в этой работе [1], определяли путем контроля 
параметра связеобразования между волокнами по 
методу Скотта [4, 5]. Недостатком предложен­
ного метода является низкое качество попереч­
ного среза, которое было получено с помощью 
микротома. При воздействии ножа микротома 
расположение волокон в поперечном сечении 
изменялось, из-за чего искажалось изображение
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микроструктуры поперечного среза: волокна де­
формировались, и не просматривался контур 
среза, не различались границы слоев. Фактичес­
ки отсутствовала возможность создания 3 D -mhk- 
роструктуры, что не позволяло рассчитать объем 
и материала, и волокон.

Существует метод определения равномерно­
сти распределения волокон по контролю анизот­
ропии углового распределения волокон в струк­
туре плоского волокнистого материала [4]. На­
ряду с общепринятым методом определения ин­
декса формования (ТАРР1) [5] предлагаемый спо­
соб позволяет оценить качество формования бу­
маги и картона путем определения светопрони­
цаемости волокнистого материала.

Известен способ получения поперечного сре­
за методом ионной резки, контроля поверхност­
ных и механических параметров [6]. Согласно 
методу, целлюлозосодержащий материал, мело­
ванную бумагу формуют в несколько слоев, в том 
числе формуют покровный слой из минераль­
ных компонентов. Помимо основного слоя из 
волокнистого материала бумага имеет барьерный 
слой из каолина и покровные слои из мела с 
содержанием наночастиц серебра. Полученный 
методом ионной резки поперечный срез позво­
ляет получить качественное изображение мик­
роструктуры ламинированного покрытия бума­
ги. Однако протяженность среза в 5-10 мкм ох­
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ватывает только область покровного слоя, состо­
ящего из минеральных веществ без волокнистой 
микроструктуры целлюлозосодержащего матери­
ала, что не позволяет оценить связеобразование 
волокон, а следовательно, механические показа­
тели. Поверхностные свойства, такие как пори­
стость, шероховатость авторы определяют раз­
ными методами. В частности, пористость опре­
деляют согласно методу, основанному на ртут­
ной порометрии, которая связана с заполнением 
пор ртутью и дальнейшим измерением массы 
образца, а шероховатость -  по методу Паркера, 
т. е. профиль материала устанавливают по излу­
чению света с дальнейшим его отражением и 
анализом [7, 8].

Наиболее значим для формирования ЗБ-мик- 
роструктуры волокнистого композиционного 
материала метод подготовки поперечного среза 
для контроля параметров целлюлозосодержаще­
го материала [9], согласно которому образцы из 
целлюлозосодержащего волокнистого материала 
с заданными свойствами толщиной 50—250 мкм 
подвергают ионной резке при 8-10 кВ с продол­
жительностью от 1 до 2 ч. Далее получают изоб­
ражение поперечного среза с помощью .скани­
рующего электронного микроскопа и карту эле­
ментного состава поперечного среза, после чего 
изображения протяженностью от 50 до 150 мкн 
соединяют в панорамные снимки длиной от 1 до 
10 мм. На следующем этапе микроскопические 
снимки преобразовывают графически, подбирая 
оттенки черного, белого и серого цвета с конт­
ролем контрастности изображений. По профи­
лям поверхности и профилю границы слоев в 
поперечном срезе волокон оценивают шерохо­
ватость; профиль поверхности создают по выс­
тупам и впадинам, находящимся на поверхнос­
ти материала. Также формируют профиль линии 
границы слоев, на панорамном снимке попереч­
ного среза выделяют область поперечного среза 
и делят ее на слои с определением профиля ли ­
нии границы. Затем отмечают линии контакта 
волокон между собой, линии контакта стенок 
волокна, выделяют область среза волокон, об­
ласть фибрилл, мела, пор и шероховатость, про­
фили поверхности и границы слоев. Согласно 
описанию способа существует возможность оцен­
ки распределения толщины слоев, по размерам 
которых устанавливают равномерность формо­
вания слоев волокнистого материала.

По протяженности линий контакта волокон 
и протяженности линий контакта стенок воло­
кон, а также по равномерности их распределе­
ния в поперечном срезе прогнозируют прочнос­

тные характеристики бумаги и картона. По их 
плотности расположения и протяженности су­
дят о связеобразовании волокон, следовательно, 
о механических показателях.

По равномерности распределения срезов во­
локон по размерам оценивают однородность во­
локнистой структуры, а по площади, занимае­
мой фибриллами, определяют фибрилляцию во­
локон.

По разнице между общей площадью и пло­
щадью области среза волокон и фибрилл оцени­
вают пористость.

По рассчитанной площади области, которую 
занимает кальций, соответствующий определен­
ному цвету на карте распределения элементного 
состава, оценивают содержание наполнителя -  
мела (карбоната кальция) и однородность его рас­
пределения в поперечном сечении волокна. Спо­
соб позволяет контролировать множество пока­
зателей волокнистого, целлюлозосодержащего 
материала, однако они определяются по един­
ственному поперечному срезу, достаточному для 
оценки содержания и распределения наполни­
теля -  мела, каолина и т.д.

Однако описанный выше способ позволяет 
исследовать бумагу и картон только по микро­
структуре, изображенной на плоскости, а для 
полной картины необходима ЗБ-модель. Исполь­
зование ЗБ-модели дает возможность более пол­
но и достоверно оценить взаимодействие воло­
кон между собой, тем самым спрогнозировать 
физико-механические показатели по поверхно­
сти контакта волокон, пористость в микромет­
рах кубических по разнице объемов материала и 
волокна, равномерность распределения волокон 
по всему объему материала и шероховатость по 
рельефу поверхности. Предлагаемый способ ис­
ключает погрешность, связанную с неоднород­
ностью и неопределенностью состава целлюло­
зосодержащего материала при оценке ЗБ-мик- 
роструктуры.

Подготовку основного и поверхностного сло­
ев многослойного волокнистого иеллюлозосодер- 
жашего материала осуществляют в эксперимен­
тальной лаборатории подготовки волокнистой 
суспензии и получения образцов волокнистого 
целлюлозосодержащего материала согласно меж­
дународным и российским стандартам. Массу 
абсолютно сухого волокна в образце и в полу­
фабрикате определяют по ISO 638 [10], влажность 
образцов контролируют согласно ISO 287 [11]. 
Волокнистую суспензию для получения образ­
цов подготавливают при определенной концен­
трации по ISO 4119 [12]. Подготовка массы вклю-
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Рис. 1. Последовательность создания ЗБ-микрострук- 
туры волокнистого композиционного материала:
1 — подготовка образцов; 2 — подготовка поперечного 
среза; 3 — получение изображений поперечных сре­
зов, выполненных с шагом в 5 мкм; 4 — предвари­
тельная обработка изображений поперечных срезов 
волокнистого материала; 5 — графическое преобразо­
вание изображений поперечных срезов; 6 — форми­
рование рельефа поверхности бумаги и картона; 7 — 
оценка равномерности поверхности; 8 — выделение и 
расчет плошади поверхности контактов волокон; Р — 
равномерность распределения областей контактов во­
локон; 10 —  определение поверхности контакта внут­
ренних стенок волокон; 11 — оценка равномерности 
распределения поверхностей контактов внутренних 
стенок волокон; 12 — оценка равномерности формо­
вания волокнистого целлюлозного материала; 13 — гра­
фическое преобразование поперечного среза в век­
торный формат файла; 14— распределение изображе­
ний поперечных срезов в шаге 5 мкм в программе 
векторного формата; 75— выдавливание областей сре­
зов с помощью команды «Лофт» в графической про­
грамме (ЗБ-моделирование волокнистого материала).

чает в себя роспуск макулатуры согласно стан­
дарту ISO 5263-1 [13], размол в мельнице Валлей 
-  согласно ISO 5264-2 [14]. В ходе подготовки 
контролируют среднюю длину волокна согласно 
ISO 16065-1 [15] и степень пол-юла согласно стан­
дарту ISO 5267-1:1999 116]. Из подготовленной 
волокнистой суспензии выполняют многослой­
ные отливки в листоотливном аппарате соглас­
но ISO 5269-2 [17].

Из подготовленных образцов получают по­
перечный срез методом ионной резки, исполь­
зуя установку ионного травления. Ионную резку 
образцов производят многократно с шагом в 5

мкм не менее 200 раз с помощью установки 
Technoorg Linda SEMPrep2 (модель SC-2100), 
образец устанавливают в устройство для ионной 
резки на стадии подготовки поперечного среза 
(рис.1). На рис. 2 изображен поперечный срез 
образца, полученный с помощью электронного 
микроскопа Tescan M1RA3 LMH (Чешская Рес­
публика) [37].

3D -модель микроструктуры волокнистого 
композиционного материала формировалась в 
последовательности, представленной на рис. 1, 
согласно которой образцы волокнистого целлю­
лозосодержащего материала подготавливают в 
лаборатории или берут с производственной ли­
нии. Стадию подготовки образцов 1 с заданны­
ми свойствами реализуют согласно стандартам 
получения образцов в лаборатории или по тех­
ническим условиям, разработанным на предпри­
ятии. Затем образец устанавливают в устройство 
для ионной резки на стадии подготовки попе­
речного среза 2. Образцы волокнистого целлю­
лозосодержащего материала многократно под­
вергают ионной резке с повторением срезов 
через 5 мкм не менее 200 раз.

Подготовленные поперечные срезы бумаги 
или картона визуализируют с помощью скани­
рующего электронного микроскопа на стадиях 
3, 4. На стадии 3 получают изображение попе­
речного среза. Стадии 3, 4 имеют важное значе­
ние для дальнейшего преобразования микро­
снимков на следующей стадии. Графическое пре­
образование изображений на стадии 5 осуществ­
ляют с помощью графических программ, в част­
ности, изображения поперечных срезов преоб­
разуют в векторный формат с выделением сре­
занных областей волокнистого материала и оп­
ределением их расположения друг относительно 
друга по изображениям срезов. После этого пу­
тем выдавливания по областях! срезанных воло­
кон формируют 3D-модели объемных тел с об­
разованием ЗО-микроструктуры волокнистого 
целлюлозного материала.

На дальнейших стадиях 6-12 по графически 
преобразованным изображениям поперечных 
срезов и сфорлшрованной ЗО-микроструктуре с 
помощью известных программных продуктов 
оценивают ф изико-механические показатели 
волокнистого целлюлозного материала. Так, с 
помощью графических программ на стадии 6 
выстраивают рельеф поверхности бумаги и кар­
тона, получив профили нижней и верхней по­
верхностей в объеме, по ним оценивают равно­
мерность поверхности 7. На ЗО-микрострукту- 
ре, реализованной в векторном формате, выде-
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Рис. 2. Поперечный срез волокнистого целлюлозоео- 
держащего композиционного материала.

ляют поверхности контакта волокон между со­
бой, а на стадии ^рассчитывают площадь повер­
хности контакта и равномерность их распреде­
ления 9. Подобное преобразование выполняют 
при определении поверхности контакта внутрен­
них стенок волокон 10 и определяют равномер­
ность их распределения по поперечному срезу 
11. По разнице между общим объемом материа­
ла и объемом волокон определяют пористость в 
микрометрах кубических и по равномерности 
распределения агломератов волокон по размерам 
оценивают равномерность формования волокни­
стого целлюлозного материала 12.

Графическое преобразование изображений на 
стадии 5 (рис.1) осуществляют с помощью гра­
фических программ, работающих в векторном 
формате работы с файлом. В результате получа­
ют изображение поперечного среза волокнисто­
го целлюлозосодержащего материала, представ­
ленное на рис. 2, которое в последующем преоб­
разовывают, выделив области среза волокнисто­
го целлюлозосодержащего композиционного ма­
териала (рис. 3). Для лучшего восприятия фон 
снимка поперечного среза волокнистого матери­
ала удален, чтобы на белом фоне остались толь­
ко элементы срезанных областей (рис. 4).

Затем изображения поперечных срезов, в 
которых выделены срезанные области волокни­
стого материала, располагают с шагом в 5 мкм 
друг относительно друга (рис. 5).

Благодаря векторному формату по областям, 
выделенным на изображениях поперечного сре­
за путем выдавливания (команда «Лофт»), фор-

Рис. 3. Графически преобразованный срез волокнисто­
го материала с выделенными областями.

Рис. 4. Результат выделения областей среза волокнис­
того композиционного материала.

“ Ч

Рис. 5. Распределение областей среза волокон с шагом 
в 5 мкм.

мируют 3D -модели объемных тел 16 с образова­
нием ЗО-микроструктуры волокнистого целлю­
лозного материала (рис. 6).

С помощью графической программы, рабо­
тающей в векторном формате, на стадии 6 (рис.1) 
выстраивают рельеф поверхности бумаги и кар­
тона, получив профили нижней и верхней по­
верхностей в объеме, по ним оценивают равно­
мерность поверхности.

Таким образом, предлагаемый способ под­
готовки микроструктуры для контроля парамет­
ров волокнистого целлюлозосодержащего мате­
риала позволяет оценить шероховатость не по по­
перечному срезу волокнистого целлюлозосодер-

Рис. 6. ЗВ-микроструктура волокнистого целлюлозного 
материала.
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жащего материала, а по профилю поверхности 
объемного тела

На ЗБ-микроструктуре, реализованной в век­
торном формате, выделяют поверхности контакта 
волокон между собой, а на стадии <?рассчитывают 
площадь поверхности контакта и их равномерность 
распределения 9. Подобное преобразование выпол­
няют при определении поверхности контакта внут­
ренних стенок волокон 10 и определяют их равно­
мерность распределения по поперечному срезу 11. 
По разнице между общим объемом материала и 
объемом волокон определяют пористость в мик­
рометрах кубических, по равномерности распре­
деления агломератов волокон по размерам оцени­
вают равномерность формования волокнистого 
целлюлозного материала 12.

О механических показателях судят по по­
верхности контакта волокон, которые выделя­
ют в объеме 3 D - м и проструктуры с помощью ко­
манды определения поверхности пересечения 
объемных тел в программе AutoCAD. По пло­
щади поверхности контакта между волокнами 
судят о межволоконных силах связи (чем боль­
ше поверхность, по которой волокна контакти­
руют между собой, тем выше силы механичес­
кого сцепления между ними и больше вероят­
ность возникновения водородных связей при 
сближении волокон), следовательно, механичес­
кие показатели материала. По количеству и рав­
номерности поверхностей контактов волокон 
судят о механических показателях, например о 
прочности. Выделяют область контакта волокон 
с помощью команды определения поверхности 
п е р е с е ч е н и я  о б ъ е м н ы х  тел в п р о г р а мм е  
AutoCAD, а с помощью команды «Масс-Хар» 
определяют координаты центра выделенных 
поверхностей. Затем по удаленности центров по­
верхности пересечения объемных тел друг от 
друга оценивают равномерность их распределе­
ния в объеме волокнистого целлюлозосодержа­
щего материала.

В идеальных условиях, когда близлежащие 
центры поверхностей пересечения объемных тел 
равноудалены друг от друга и соединяющие их 
отрезки одинаковы, механические показатели 
волокнистого целлюлозосодержащего материа­
ла наилучшие. Таким образом, по оценке по­
верхности контакта волокон, которая характе­
ризуется значением площади поверхности пе­
ресечения объемных тел и равномерности рас­
пределения этих поверхностей, которую опре­
деляют равноудаленностью от центров, судят о 
связеобразовании волокон, то есть о механичес­
ких характеристиках. Заявляемый способ позво­

ляет исключить погрешность, связанную с нео­
днородностью и неопределенностью  состава 
целлюлозосодержащего материала, оценивая 3D- 
микроструктуру.

По значениям общего объема материала и 
объема волокон определяют пористость в мик­
рометрах кубических, которую оценивают в раз­
деле свойств выделенных объектов в программе 
AutoCAD, работающей в векторном формате. 
Объем волокон оценивают в кубических микро­
метрах, а объем материала ограничен профиля­
ми поверхностей. Разница между объемами ма­
териала и волокон позволяет установить порис­
тость волокнистого целлюлозосодержащего ма­
териала в объеме по 3D -м икроструктуре, что 
повышает точность измерения.

-  Предлагаемый способ исследования взаимодей­
ствия волокон многослойного целлюлозосодержащего 
материала путем ЗБ-моделирования позволяет опреде­
лять ряд физических параметров и прогнозировать ме­
ханические характеристики.

-  Объемная микроструктуры композиционного ма­
териала дает представление о взаимодействии волокон 
между собой, а современные графические программы в 
«один клик» позволяют установить объем волокнистого 
материала, площади соприкосновения волокон, равно­
мерность их распределения. Эти новые знания позволя­
ют лучше понять причины изменения физико-механи­
ческих свойств материала, что открывает широкие воз­
можности для производителей и ученых в разработке 
практических рекомендаций по созданию новых компо­
зиционных материалов с заданными свойствами.
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