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__________________________________________________________________________________ 
Аннотация: в статье приведены результаты исследований, подтверждающие преимущества 
плазменной обработки при производстве стеклонаполненных композиционных материалов на 
основе полиамидов, заключающиеся в экологичности, ресурсосбережении и отсутствии зави-
симости от химических растворов, которые предлагает плазменная обработка по сравнению с 
традиционными методами. Путем оптимизации параметров обработки в исследовании также 
изучается, как плазменная обработка может управлять характеристиками поверхностного слоя 
и структурой материала, чтобы улучшать определенные характеристики стекловолокна без 
ущерба для других свойств. 
В рамках исследования проводились эксперименты по изучению влияния низкоэнергетических 
ионов, генерируемых высокочастотной плазмой, на технологические характеристики стеклян-
ных волокон. Предыдущие исследования показали, что плазменная обработка в различных га-
зовых средах (аргон, воздух, пропан-бутановая смесь) позволяет удалять замасливатель с по-
верхности стекловолокна, активировать его поверхность, увеличивать адгезию в системе поли-
мер-наполнитель. 
Для оценки адгезионных характеристик обработанных плазмой стеклянных волокон были про-
ведены тесты на капиллярность. Результаты показали прямую зависимость между увеличением 
показателя капиллярности, длительностью и интенсивностью плазменной обработки. В резуль-
тате исследования были определены оптимальные параметры обработки для достижения жела-
емых адгезионных характеристик, в результате чего адгезионная прочность увеличилась в 1,5-
1,7 раза. 
Результаты исследования подтвердили сохранение эффекта плазменной обработки во времени, 
в связи с чем, рекомендуется использовать модифицированные стекловолокна для армирования 
полимерных матриц в течение первых 10-25 дней после обработки. 
Полученные данные позволяют рекомендовать плазменную обработку для модификации стек-
лянных волокон при производстве армированных полимерных композитов. 
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Abstract: the article presents the results of studies confirming the advantages of plasma treatment in 
the production of glass-filled composite materials based on polyamides, which consist in environmen-
tal friendliness, resource saving and no dependence on chemical solutions that plasma treatment offers 
compared to traditional methods. By optimizing processing parameters, the study also explores how 
plasma processing can manipulate surface layer characteristics and material structure to improve cer-
tain glass fiber characteristics without sacrificing other properties. 
As part of the study, experiments were carried out to study the effect of low-energy ions generated by 
high-frequency plasma on the technological characteristics of glass fibers. Previous studies have 
shown that plasma treatment in various gaseous media (argon, air, propane-butane mixture) makes it 
possible to remove the lubricant from the fiberglass surface, activate its surface, and increase adhesion 
in the polymer-filler system. 
Capillarity tests were carried out to evaluate the adhesion characteristics of the plasma-treated glass 
fibers. The results showed a direct relationship between the increase in the capillarity index, the dura-
tion and intensity of the plasma treatment. As a result of the study, the optimal processing parameters 
were determined to achieve the desired adhesive characteristics, as a result of which the adhesive 
strength increased by 1.5-1.7 times. 
The results of the study confirmed the persistence of the effect of plasma treatment over time, and 
therefore, it is recommended to use modified glass fibers to reinforce polymer matrices during the first 
10-25 days after treatment. 
The data obtained make it possible to recommend plasma treatment for the modification of glass fibers 
in the production of reinforced polymer composites. 
Keywords: glass fiber materials, technological characteristics, low-energy ions, low-pressure high-
frequency inductive discharge plasma 
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_________________________________________________________________________________ 

ВВЕДЕНИЕ 

Известно, что использование стекловолокон (СВ), как армирующего наполнителя компози-
ционного материала на полимерной основе дает возможность значительно повысить показатели 
его эксплуатационных характеристик [1-3]. Однако, создание стеклонаполненных композитов 
сопряжено с определенными трудностями, обусловленными обеспечением технологических 
характеристик СВ в процессе производства [4-6], так как для улучшения адгезии с полимерной 
матрицей требуется обработка поверхности СВ, обусловленная наличием замасливателя на их 
поверхности [7-8], которая однако часто снижает его физико-механические характеристики. 

Следует отметить, что чаще всего для такой предварительной подготовки стекловолокон ис-
пользуются как механические так и химические методы отличающиеся высокой затратностью 
ресурсов [7-9]. Однако доступна более экономичная и экологически чистая альтернатива в виде 
электрофизической модификации с использованием низкоэнергетических ионов, генерируемых 
плазмой высокочастотного индукционного разряда низкого давления (ВЧИР-ПД). Регулируя 
технологические параметры плазменной обработки, можно управлять значениями выбранных 
характеристик не применяя экологически небезопасные химические растворы [10-11]. 

МЕТОДЫ И МАТЕРИАЛЫ 

Обработка образцов СВ выработанного по ГОСТ 17139-2000, производства ООО «П-Д Тат-
нефть-Алабуга Стекловолокно» (СВ-ТАС) марки ЕС11-2320-А1 (300) и ОАО «Новгородский 
завод стекловолокна» марки ЕС13 600Т-Т-76 (300) (СВ-НЗС) в потоке низкоэнергетических 
ионов, генерируемых плазмой ВЧИР-ПД проводилась по методике, подробно описанной в [13]. 
В качестве плазмообразующих использовались следующие среды: воздух, аргон, азот, смесь 
пропан-бутан в массовом соотношении 70:30. 

Режим плазменной обработки волокон регулируется путем изменения расхода плазмообра-
зующего газа, тока анода, напряжения на аноде генераторной лампы, давления в разрядной ка-
мере и длительности обработки. Основываясь на результатах, полученных ранее [4-8], базовым 
интервалом варьирования напряжения на аноде генераторной лампы выбран следующий: 
Uа=1,5-3,0кВ; по времени обработки – τ =1,5 - 3 мин., прочие параметры в данном исследова-
нии приняты постоянными: Iа=1,25А; G=0,04 г/с; Р=26,6 Па. 

Регистрация возможного химического преобразования поверхностного слоя СВ проведена с 
использованием оборудования (IRAffinity-1S) и программного обеспечения (LabSolutions IR) 
для инфракрасной спектроскопии (ИКС). 

Для определения прочности связи между полимерной матрицей и волокнами использован 
метод wet-pull-out [14] с использованием испытательной машины РМ-50. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ 

Плазменная обработка ВЧИР-ПД выгодна производителям стеклонаполненных композитов 
благодаря своей экологичности, снижению энергопотребления и отсутствию зависимости от 
поставок химических растворов по сравнению с традиционными методами. Более того, при 
установлении оптимальных параметров обработки, внутренняя структура материала остается 
неизменной, а состав поверхностного слоя и наноструктура могут быть изменены для управле-
ния значениями выбранных характеристик стекловолокна без ущерба для других свойств [13]. 
При этом обработку производят после рубки СВ для использования в качестве наполнителя, 
таким образом модифицируется вся поверхность СВ как с прямым замасливателем, так и с его 
торцевой части, которые в отсутствии замасливателя становятся основными концентраторами 
напряжения и являются инициаторами катастрофического разрушения в объеме матрицы. 

Известно, что обработка материалов в среде ВЧИ плазмы пониженного давления может 
приводить к изменению геометрии поверхности, объемных и поверхностных свойств обраба-
тываемого объекта. В связи с чем проведено исследование по установлению характера воздей-
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ствия потока низкоэнергетических ионов, генерируемых из плазмы ВЧИР-ПД на технологиче-
ские характеристики СВ, а также установлены оптимальные параметры обработки, для дости-
жения необходимых показателей исследуемых характеристик. 

Ранее установлено [13-14], что плазменная обработка в среде инертных газов (аргон) приво-
дит к частичному удалению с поверхности стекловолокон замасливателей и ее активизацию. 
Обработка волокон в среде воздуха вызывает окислительные процессы с образованием на по-
верхности волокна соединений, содержащих атомы кислорода, что, как следствие, повышает 
полярность поверхности волокна и приводит к большей капиллярности и лучшей адгезии си-
стемы полимер-наполнитель. При обработке СВ пропан-бутановой газовой смесью на поверх-
ностном слое волокон образуются гидрофобные соединения, что в конечном итоге снижает его 
адгезионные характеристики. Однако замечено, что вне зависимости от газовой среды в про-
цессе обработки, с поверхности волокна происходит точечное удаление замасливающей компо-
зиции и ее активация под воздействием бомбардировки ионами. Данный эффект наиболее вы-
ражен на рубленных срезах волокон, г того, происходит активация поверхности, особенно на 
концах, куда замасливатель не был нанесен, что дополнительно улучшает адгезионные харак-
теристики стекловолокнистого наполнителя. 

Влияние плазменной обработки СВ в ВЧИР-ПД адгезионные характеристики исследовалось 
по капиллярности (высоте подъема) эпоксидной композиции по СВ до и после воздействия.  

Зависимость капиллярности с использованием эпоксидной композиции от режимов плаз-
менной обработки представлена на рис. 1 и 2. 

 

 
Рис. 1. Зависимость капиллярности с использованием эпоксидной композиции от режимов 

плазменной модификации при варьировании напряжения Ua (Iа=1,25A, Р = 26.6 Па, G=0,04 г/с) 
Fig. 1. Dependence of capillarity with the use of epoxy composition on plasma modification modes 

with varying voltage Ua (Iа=1,25A, Р = 26.6 Pa, G=0,04 g/s) 
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Рис. 2. Зависимость капиллярности с использованием эпоксидной композиции от  

режимов плазменной модификации при варьировании времени обработки (Р= 50 Па,  
GAr= 0,04 г/с) 

Fig. 2. Dependence of capillarity using an epoxy composition on plasma modification  
modes with varying treatment time (Р= 50 Pa, GAr= 0,04 g/s) 

 
Экспериментально установлена прямая зависимость (рис. 1-2) между повышением значения 

капиллярности поверхности СВ с эпоксидной композицией и длительностью, а также интен-
сивностью плазменной обработки в воздушной среде.  

Замечено, что в аргоновой среде капиллярность уменьшается после достижения определен-
ного порогового значения длительности обработки (τ, минут) при постоянном напряжении на 
аноде генераторной лампы (Ua, кВ). Среди различных режимов обработки наилучший резуль-
тат по капиллярности эпоксидной композиции получен при Ua – 2,5 кВ, τ – 2,5 минуты. 

Обработка СВ-ТАС в плазме ВЧИР-ПД в режиме Ua – 2,5кВ, Iа – 1,25A, Р – 26,6Па, G – 
0,04г/с, τ – 2,5мин., плазмообразующий газ аргон, приводит к повышению адгезионных харак-
теристик волокон в 1,7 раза, а обработка СВ-НЗС в том же режиме позволяет получить повы-
шение в 1,5 раза. 

Затем, с использованием метода wet-pull-out, проведен анализ влияния плазменной обработ-
ки СВ на изменение величины его физико-химической связи с полимерной матрицей. Чтобы 
определить данное влияние, до и после плазменной обработки СВ с использованием ВЧИР-ПД 
измерялась сила, затрачиваемая для выдирания элементарного волокна из твердой матрицы с 
одинаковой глубиной погружения волокна (рис. 3). 

 

 
Рис. 3. Зависимость изменения величины разрушающей  
нагрузки полимерной матрицы от плазменной обработки 

Fig. 3. Dependence of the change in the value of the breaking load  
of the polymer matrix on plasma treatment 
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Результаты проведенных исследований показывают, что активация СВ плазмой ВЧИР-ПД 
увеличивает нормированную величину разрушающей нагрузки матрицы микрокомпозита для 
СВ-ТАС в 1,4 раза, а для СВ-НЗС – в 1,3 раза. 

Установленная трансформация свойств поверхностных слоев СВ объясняется ее физико-
химическими и конформационными преобразованиями, вызванными переносом энергии бом-
бардирующими ионами, приводящей к очистке поверхности СВ от чужеродных примесей, а 
также формированием дополнительных водородных связей вследствие разрушения связей, со-
зданных силами Ван-дер-Ваальса. 

Установление сохранения полученного эффекта плазменного воздействия в виде повышения 
капиллярности поверхности обработанного СВ проведено с использованием регулярных экспе-
риментов, проводимых на протяжении девяноста суток (рис. 4). 

 

 
Рис. 4. Зависимость изменения капиллярности плазмообработанных  

стекловолокон с течением времени 
Fig. 4. The dependence of the change in the capillarity of plasma-treated glass fibers over time 

 
Результаты анализа экспериментальных данных выявили 1,3-кратный рост капиллярности 

волокон марки СВ-ТАС к пятнадцатому дню наблюдения, который остается выше значения, 
зафиксированного непосредственно после обработки и через 45 дней. Волокна марки СВ-НЗС 
на 15-е сутки эксперимента демонстрируют 1,2-кратное увеличение капиллярности, аналогично 
снижающееся к 30 дню и дальнейший менее интенсивный возврат к прежнему уровню к окон-
чанию эксперимента. 

Указанный характер изменения во времени достигнутого эффекта плазменной обработки СВ 
с использованием ВЧИР-ПД подтверждает произошедшие в результате модификации преобра-
зования поверхностных слоев СВ с нанесенным замасливателем. 

Поскольку наибольшее значение капиллярности у обеих марок волокон наблюдается на 15 
сутки выдержки, то рекомендуется использовать СВ для армирования полимерных матриц в 
период 10-25 дней после обработки. 

Затем, с использованием ИКС, изучена зависимость изменения физико-химических характе-
ристик поверхностного слоя СВ от влияния плазменной ВЧИР-ПД обработки. Данный вид ана-
лиза применен для оценки любых изменений характера и количественной оценки функцио-
нальных групп поверхностного слоя СВ, играющих решающую роль в адгезионном взаимодей-
ствии волокна и полимера (рис. 5). 
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Рис. 5. ИК-спектрограмма СВ-ТАС и СВ-НЗС до (1, 3)  

и после (2, 4) обработки плазмой ВЧИР-ПД 
Fig. 5. IR spectrogram of GF-TAS and GF-NZS before (1, 3) and after (2, 4)  

treatment with low-pressure high-frequency discharge plasma 
 
На спектре исходного стекловолокна наблюдается волновые числа, характерные для сили-

конового замасливателяю Si-О-Si- 1250 см-1 . и 2350см -1 Пик в области 3350 см-1 возможно от-
носится к СО2 сорбированному стекловолокном. Установлено, что после плазмообработки  ин-
тенсивность этого пика увеличивается, что говорит о лучшей сорбционной способности по от-
ношению к газообразному оксиду углерода после плазменного воздействия. Следствием этого 
является увеличение полярности поверхности СВ и лучшая  его адгезия к полимерной матрице. 

ВЫВОДЫ 

В ходе исследований установлено, что адгезионными характеристиками СВ можно управ-
лять, используя технологию воздействия потоком низкоэнергетических ионов, генерируемых 
из высокочастотной плазмы в динамическом вакууме. Данный метод обработки более эконо-
мичен, экологичен и не имеет разрушающего воздействия на обрабатываемый материал, по 
сравнению с традиционными методами обработки. Кроме того, внедрение данного метода поз-
воляет исключить значительную реструктуризацию производственного процесса, избежать вы-
бросов вредных веществ и колебаний качественных характеристик продукции. 

Обнаружено, что обработка образцов СВ в плазме ВЧИР-ПД, приводит к повышению адге-
зионных характеристик волокон в 1,5-1,7 раза. Результаты исследования по определению влия-
ния плазменной обработки СВ в ВЧИР-ПД на физико-химическую связь СВ с полимерной мат-
рицей по величине силы, необходимой для выдирания СВ из твердой матрицы с учетом едино-
го заглубления, подтверждают, что активация СВ плазмой ВЧИР-ПД приводит к повышению 
усилия, необходимого для разрушения связи с полимером для СВ-ТАС в 1,4 раза, а для СВ-
НЗС – в 1,3 раза. 

Результаты инфракрасной спектроскопии позволили установить что после плазмообработки 
повышается сорбционная способность поверхности СВ по отношению к газообразному оксиду 
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углерода, следствием этого является увеличение полярности поверхности СВ и лучшая его ад-
гезия к полимерной матрице. 

Таким образом, на основании анализа полученных результатов, можно сделать вывод, что 
плазмообработка СВ в ВЧИР-ПД позволяет улучшить его адгезионные характеристики и ее 
можно рекомендовать для модификации СВ, предназначенных для армирования полимерных 
композитов. 
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