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ВВЕДЕНИЕ

Углеродные материалы широко используют-
ся в ядерной энергетике, плазменном оборудова-
нии и аэрокосмической технике [1]. Обращенные 
к плазме материалы в термоядерных установках 
подвергаются облучению ионами широкого спек-
тра энергий, от единиц эВ до нескольких МэВ 
[1, 2]. Стойкие к воздействию температур и ради-
ационному воздействию детали конструкций из 
углерод-углеродных материалов и стеклоуглеро-
дов широко применяются и  имеют дальнейшие 
перспективы применения в космической отрасли 
[3, 4]. Создание новых типов графитов и компози-
тов из углерода позволяет достигать значительной 
изотропии свойств вместе с сохранением термо-
стойкости и  термостабильности деталей из них. 
При этом были и остаются актуальными исследо-
вания стойкости новых материалов в радиацион-
ных полях различной природы при высоких уров-
нях атомных смещений. Несмотря на единый меха-
низм радиационных смещений в упругих атомных 
столкновениях, размерные и  морфологические 
изменения материалов могут сильно различаться 
в зависимости от материала и типа радиационного 
воздействия [5–9]. В частности, значительные раз-
личия размерных изменений модельных материа-
лов матрицы углерод-углеродных композиционных 

материалов (пеков, стеклоуглеродов, пиролитиче-
ского графита) наблюдаются при нейтронном об-
лучении, что необходимо учитывать при решении 
проблемы совместимости матриц и армирующих 
волокон [2]. Для графитов и графитоподобных ма-
териалов при радиационном воздействии наблю-
даются значительные анизотропные радиацион-
но-индуцированные размерные изменения: разбу-
хание в направлении оси с кристаллитов и усадка 
в направлении графеновых плоскостей [2, 5]. Воз-
никающие в результате размерных изменений на-
пряжения сжатия и растяжения могут приводить 
к пластическим деформационным процессам, что 
выражается во вторичных эффектах изменения 
морфологии в объеме [6] и на поверхности мате-
риала [7,10,11]. Изменения морфологии связыва-
ют с накоплением в процессе облучения точечных 
и кластерных дефектов, в частности междоузель-
ных атомов и вакансий, а также с переходом струк-
туры в аморфное состояние [12]. В процессах агло-
мерации и коллапса точечных дефектов образуются 
дислокационные петли, приводящие к механиче-
ским напряжениям. Материал либо разрушается, 
либо пластически деформируется. Такие процес-
сы исследовали в [13] при нейтронном облучении 
ядерного графита NGB‑18 в сравнении с воздей-
ствием облучения на высокоориентированный 
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пиролитический графит (ВОПГ). В [6,13] с помо-
щью просвечивающей электронной микроскопии 
показано, что графиты способны аккомодировать 
возникающие напряжения через пластическую де-
формацию изгиба и/или поворота кристаллитов 
при значительном числе радиационных смещений. 
Отмечается также, что ВОПГ, как материал, сфор-
мированный микрокристаллитами с замкнутыми 
границами и  малыми углами разориентировки, 
может служить модельным материалом, определя-
ющим микромеханику, лежащую в основе дефор-
мации и деградации графита.

Свойства углеродных волокон определяются ма-
териалом препрега из которого они изготавливают-
ся. Для углеродных волокон из полиакрилонитрила 
(ПАН) характерна двухкомпонентная структура из 
хорошо ориентированной графитовой оболочки 
толщиной до 1/3 диаметра и турбостратного ядра. 
Надмолекулярная фибриллярная структура ПАН 
сохраняется в углеродном волокне в виде надкри-
сталлитной фибриллярной структуры. Углеродные 
волокна из вискозы, наоборот, характеризуются 
меньшей по размеру и качеству графитовой оболоч-
кой. Сравнение экспериментов по высокодозному 
воздействию ионных пучков с энергией 10–30 кэВ 
показали значительное различие ионно-индуциро-
ванной морфологии углеродных волокон из ПАН 
и вискозы [14]. Для углеродных волокон из ПАН 
характерным является формирование гофрирован-
ного рельефа, зависящего от формы профиля ра-
диационных смещений [10,15]. Поверхность облу-
ченных с теми же энергиями углеродных волокон 
из вискозы состоит из наноразмерной ячеистой 
структуры. Учитывая двухкомпонентную структуру 
углеродных волокон, представляется интересным 
провести сравнительное исследование ионно-ин-
дуцированного рельефа на углеродных волокнах 
с  использованием модельных материалов ВОПГ 
(имитирующего оболочку волокна) и стеклоугле-
родов (имитирующих ядро волокна).

Целью работы является исследование воздей-
ствия высокодозного облучения ионами гелия 
и аргона на поверхность ВОПГ и графитоподобных 
материалов (стеклоуглерода, углеродных волокон 
(УВ) из полиакрилонитрила (ПАН) и  вискозы), 
обладающих значительными структурными разли-
чиями, обусловленными как отличием надкристал-
литной структуры исходного полимерного сырья 
(препрегов), так и различиями размеров графито-
вых кристаллитов в получаемых материалах.

ЭКСПЕРИМЕНТ

Мишенями в работе служили образцы углерод-
ного волокна из ПАН (Кулон, ВМН‑4) и виско-
зы (углеродная ткань ТГН‑2МК), ВОПГ УПВ‑1Т 
и стеклоуглероды (СУ‑2500, СУ-2000). Облучение 
ионами He+ и Ar+ с энергией 30 кэВ проводили по 

нормали к поверхности образцов на масс-моно-
хроматоре НИИЯФ МГУ [16]. Плотность ионного 
тока при облучении ионами Ar+ и He+ составляла 
0.3–0.4  мА/см2 и  0.2–0.3 мА/см2, соответствен-
но. Облучение мишеней проводили в диапазоне 
температур от 30 до 600°C. Контроль температу-
ры проводился при помощи хромель-алюмелевой 
термопары, прикрепляемой к образцу вне области 
облучения. Флюенсы облучения соответствовали 
числу радиационных смещений в материалах по-
рядка 102 смещений на атом (СНА), что отвечает 
требованиям по числу радиационных нарушений 
в проектируемых атомных реакторах нового поко-
ления [17,18]. Флюенс облучения ионами He+ ва-
рьировали от 1018 до 6⋅1018 см–2. Профиль смещений 
при этом имеет максимум на глубине около 200 нм 
и составляет при флюенсе 6⋅1018 см–2 140 СНА [10]. 
При определении флюенса облучения ионами Ar+ 

учитывали, что профиль смещений при флюенсах 
>1018 см–2 становится стационарным из-за распы-
ления и движения границы облучаемой поверхно-
сти. Число смещений при этом достигает максиму-
ма на поверхности и составляет 190 СНА [10]. Ис-
следования морфологии и структуры поверхности 
проводили при помощи растровой электронной 
микроскопии (РЭМ) и спектроскопии комбина-
ционного рассеяния света (КРС) при длине волны 
лазерного излучения 473 нм.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Морфология поверхности

На рис.  1 приведены РЭМ-изображения по-
верхности образцов ВОПГ, стеклоуглерода и угле-
родных волокон из ПАН и вискозы после облуче-
ния ионами гелия и аргона с энергией 30 кэВ при 
температуре облучения выше 200°C. Видно, что 
ионно-индуцированная морфология поверхности 
сильно зависит как от типа углеродного материала, 
так и от сорта бомбардирующих ионов. При облу-
чении ионами 30 кэВ He+ на поверхности ВОПГ, 
структура которого близка к  монокристалличе-
скому графиту, наблюдается расслоение в виде че-
шуек размерами в сотни микрометров, покрытых 
блистерами (рис. 1а). Облучение углеродного во-
локна из ПАН, для которого ось с кристаллитов 
оболочки ориентирована по радиусу волокна, при-
вело к расслоению поверхности вдоль оси волок-
на с субмикронным размером структуры (рис. 1б). 
Такое же облучение углеродного волокна из виско-
зы, с преобладающей аморфной структурой, при-
вело к появлению на гладкой поверхности волокна 
блистеров (рис. 1в). РЭМ-изображения облученно-
го ионами 30 кэВ He+ стеклоуглерода показывают 
отсутствие видимых морфологических изменений 
на поверхности (рис. 1г).

Существенно иная картина наблюдается при 
облучении ионами аргона. Характерными здесь 
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являются субмикронные гребни и протяженные 
борозды, отражающие, по-видимому, геометрию 
мозаичной текстуры ВОПГ (рис. 1д). Облучение 
ионами аргона углеродного волокна из ПАН гоф-
рирует поверхность волокна с ребрами гофров пер-
пендикулярными оси волокна (рис. 1е). Аналогич-
ное облучение менее упорядоченных по структуре 
углеродного волокна из вискозы и стеклоуглерода 
проявляется в виде наносетчатой морфологии по-
верхности (рис. 1ж и 1з).

Структура поверхностного слоя

На рис.  2 приведены спектры КРС, отража-
ющие структурное состояние поверхностного 
слоя до и после облучения ионами гелия и арго-
на с энергией 30 кэВ. Спектры КРС необлучен-
ного углеродного волокна содержат два основных 
пика первого порядка: пик G (графитовый пик) 
при сдвиге частоты Δk ~ 1580 см‑1 и пик D, обу-
словленный несовершенством кристаллической 
структуры при Δk ~ 1350 см‑1, а также соответству-
ющие им пики второго порядка: 2D пик (обертон 
D пика) и др. [19,20]. Сравнение спектров ВОПГ 
и  углеродного волокна ВМН‑4 показывает схо-
жий уровень совершенства кристаллитов. Вместе 
с тем, надо учитывать, что для ВОПГ в области 
1200–1600 см‑1 характерным является одиночный 
G пик. D пик может проявляться при повороте 

образца, когда графеновые плоскости становятся 
параллельными лазерному лучу [21]. Значительная 
анизотропия ВОПГ и высокая скорость диффузии 
дефектов являются дополнительными факторами 
возникновения D пика.

Спектры КРС облученных образцов показыва-
ют уширение пиков и увеличение интенсивности 
D-пика, при этом следует отметить большую ин-
тенсивность G пика по сравнению с D пиком для 
облученного ВОПГ (рис. 2б, спектр ВОПГ 30 кэВ 
He+ 400°C). Такая трансформация спектров КРС 
при ионном облучении является характерной для 
графитов и связывается со значительной концен-
трацией радиационных дефектов в облученном 
слое [22,23], при этом сам слой остается графи-
топодобным. Аморфизация поверхностного угле-
родного слоя при температурах близких к комнат-
ной приводит в спектрах КРС к широкому купо-
лу вместо разделенных G и D пиков, см. рис. 2б, 
спектр ВОПГ 30 кэВ He+ 50°C. Таким образом, 
повышенная температура образцов в описывае-
мых экспериментах обеспечивала динамический 
отжиг радиационных нарушений и  сохранение 
графитоподобной структуры для всех рассматри-
ваемых условий облучения. Наименьшее различие 
спектров КРС до и после облучения наблюдает-
ся для углеродных волокон из вискозы и стекло-
углеродов см. рис.  2, спектры для ТГН‑2МК 
и СУ‑2500.

а б в г

д е ж з

50 мкм 10 мкм 10 мкм 10 мкм

10 мкм10 мкм10 мкм10 мкм

Рис. 1. РЭМ изображения ионно-индуцированной морфологии после облучения ионами гелия (а, б, в, г) и аргона 
(д, е, ж, з) с энергией 30 кэВ ВОПГ УПВ‑1Т (а, д), углеродных волокон ВМН‑4 (б, е), углеродной ткани ТГН‑2МК 
(в, ж) и стеклоуглерода СУ‑2500 (г, з). Флюенс облучения для ВОПГ и стеклоуглерода составлял 1018 см–2, для угле-
родных волокон >3⋅1018 см–2. Температура облучения выше 200°C.
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Эффекты микроструктуры при 
облучении ионами гелия

На рис. 3 приведено РЭМ-изображения ВОПГ, 
облученного ионами гелия в интервале температур 
от комнатной до 400°C. Видно, что воздействие ио-
нов гелия приводит к перпендикулярному изгибу 
графитовых плоскостей. Границы изгиба для об-
лучения ионами гелия определяются границами 
кристаллитов мозаики ВОПГ (см. рис. 3). С ростом 
температуры отшелушивание графитовых плоско-
стей происходит не только с верхним, но и с ниже-
лежащими слоями, глубина которых значительно 
превосходит пробег ионов гелия в графите. Облу-
чение при комнатной и повышенной температурах 
приводит к образованию на повернутых вертикаль-
но графитовых плоскостях значительного числа 
блистеров. На лежащих параллельно поверхности 
образца частях кристаллитов блистеринг практиче-
ски не наблюдается. При увеличении температуры 
до 400°C появляется дополнительное расслоение 
повернутых вертикально графитовых плоскостей.

Образование графитовых плоскостей с верти-
кальной ориентацией также наблюдается при об-
лучении ВОПГ ионами аргона. Размеры этих пло-
скостей кратно меньше, чем при облучении ио-
нами гелия. Границы кристаллитов графита при 
облучении ионами аргона хорошо прослеживают-
ся, образуя протяженные участки рельефа рис. 1д. 

При этом внутри границ кристаллитов расположе-
ние вертикальных стенок является неупорядочен-
ным, проявляя некоторое сходство с морфологией 
стеклоуглерода после облучения ионами аргона, 
рис. 1з.

Различия ионно-индуцированной морфологии 
на поверхности ВОПГ и стеклоуглерода проявля-
ются при ионном облучении углеродных волокон. 
Так, при облучении углеродных волокон из ПАН 
ионами гелия также происходит образование по-
вернутых вертикально графитовых плоскостей. 
Надкристаллитная фибриллярная структура волок-
на приводит к доминирующей вдоль оси волокна 
ориентации вертикальных графитовых стенок. Ро-
сту вертикально направленных графитовых пло-
скостей может препятствовать неупорядоченная 
структура ядра. В пользу такого предположения го-
ворят данные для представляющего структуру ядра 
стеклоуглерода, которые не показывают сколь-
ко-нибудь существенного развития морфологии 
при облучении ионами гелия с энергией 30 кэВ.

Блистеринг, наблюдаемый при облучении 
ВОПГ, практически не характерен для углерод-
ных волокон из ПАН. Это показывает исследо-
вание поверхности углеродного волокна ВМН‑4 
после облучения ионами аргона и гелия при ком-
натной температуре, рис. 4а и 4б. После облучения 
аргоном наблюдались лишь единичные участки 
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Рис. 2. Спектры КРС углеродных материалов до (а) и после (б) высокодозного облучения ионами гелия и аргона 
с энергией 30 кэВ.
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с образованием блистеров и открытых пор. При об-
лучении ионами гелия открытая пористость была 
выше, диаметр пор варьировался от 100 до 1000 нм. 
Обусловленный давлением нерастворимого в гра-
фите гелия блистеринг заменяется с увеличением 
температуры открытой пористостью при условии, 
когда толщина отделяемого от поверхности слоя 
сопоставима с областью пластической деформации 
[24]. Блистеринг при облучении волокна из виско-
зы был значительно меньше по размерам блисте-
ров и не превышал нескольких сотен нм. Размеры 
блистеров и пор на углеродном волокне из ПАН 
достигали единиц мкм. Сравнение размеров пори-
стых участков и участков с блистерингом для угле-
родных волокон из ПАН и вискозы при облучении 
гелием с энергией 30 кэВ косвенно может указы-
вать на толщину слоя графита, где может происхо-
дить расслоение. С увеличением температуры бли-
стеринг и пористость на волокнах исчезают, заме-
няясь продольным и поперечным гофрированием.

Эффекты микроструктуры при 
облучении ионами аргона

Облучение ВОПГ и стеклоуглерода ионами ар-
гона с энергией 30 кэВ приводит к схожим по виду 
стеночным структурам, но различающимся по 

размерам более чем на порядок, рис. 4в и 4г. Так-
же на порядки величины отличаются поперечные 
размеры кристаллитов в ВОПГ и глобул в стеклоу-
глероде. Облучение углеродного волокна из виско-
зы ионами аргона с энергией 30 кэВ также приво-
дит к схожей со стеклоуглеродом наностеночной 
структуре, тогда как для углеродного волокна из 
ПАН образования стеночного рельефа не проис-
ходит. Стеночные структуры на ВОПГ и гофры на 
углеродном волокне из ПАН имеют сопоставимые 
размеры.

Поперечное оси волокна гофрирование мо-
жет вызываться рядом причин. Отмеченные в [2] 
различия размерных изменений при облучении 
для графитов и стеклоуглеродов являются макси-
мальными среди всех графитоподобных материа-
лов. Разнонаправленное изменение размеров при 
значительном уровне радиационных нарушений 
должно приводить к значительным напряжениям 
в оболочке углеродного волокна из ПАН, отличая 
его от углеродного волокна из вискозы. Аккомо-
дация возникающих напряжений через пластиче-
ские деформационные процессы двойникования, 
скольжения и изгиба кристаллитов приводит при 
ионно-лучевой эрозии к их дроблению и гофриро-
ванию поверхности углеродного волокна.
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Рис. 3. РЭМ изображения морфологии поверхности ВОПГ после облучения ионами гелия с энергией 30 кэВ при 
комнатной (а) и при температуре 400°C (б, в). Флюенс 1⋅1018 см–2.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Экспериментально изучено воздействие высоко-
дозного, с флюенсом >1018 см–2, облучения ионами 
гелия и аргона с энергией 10–30 кэВ на морфоло-
гию и микроструктуру поверхности высокоориен-
тированного пиролитического графита, стеклоугле-
рода, углеродных волокон из ПАН и вискозы.

Повышенная, более 200°С температура обеспе-
чивает динамический отжиг радиационных нару-
шений и по данным КРС сохранение графитопо-
добной структуры для всех видов углеродных ма-
териалов. Наименьшее различие спектров КРС до 
и  после облучения наблюдается для углеродных 
волокон из вискозы и стеклоуглеродов.

Ионно-индуцированная морфология поверхно-
сти сильно зависит как от вида углеродного мате-
риала, так и от сорта бомбардирующих ионов и мо-
жет быть трех типов в виде гладкой поверхности, 
стеночных структур (от  сотен нм, до сотен мкм 
в зависимости от температуры и энергии ионов) 
и гофрированных структур.

Разнообразие ионно-индуцированных морфо-
логических элементов на поверхности графитопо-
добных материалов связано не только с различия-
ми их надкристаллитной структуры, но и с формой 
профиля радиационных смещений.

Исследование выполнено при частичной фи-
нансовой поддержке гранта Российского научного 
фонда (проект № 21-79-30058). При выполнении 
работы использовано оборудование “Ускоритель-
ного комплекса МГУ”.
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Effects of the microstructure of carbon materials under ion-beam surface modification
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The effect of high-fluence (>1018 cm–2) irradiation by helium and argon ions with energy of 30 keV on the 
structure and morphology of the surface of carbon materials with significantly different microstructure: 
highly oriented pyrolytic graphite, glassy carbon, carbon fibres from PAN and viscose has been studied 
experimentally.




