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Аннотация. Углеродные нанотрубки (УНТ) обладают интересным набором свойств, ко-
торые позволяют использовать их для широкого спектра потенциальных применений в жид-
ких суспензиях, растворах полимеров, расплавах полимеров и полимерных композитах. Их не-
обычные свойства включают высокие модули упругости, высокие коэффициенты упругости, 
отличную тепловую и электрическую проводимость, а также магнитные свойства. Важными 
задачами для разработки приложений для этих уникальных материалов являются: равномер-
ная и воспроизводимая дисперсия; устойчивая ориентация этих твердых частиц в жидкой и 
расплавленной фазах. Процессы производства углеродных нанотрубок часто приводят к об-
разованию смесей твердых морфологий, которые механически запутаны или которые само-
ассоциируются в агрегаты. Запутанные или агрегированные частицы часто необходимо дис-
пергировать в жидкие суспензии, чтобы получить материалы, обладающие уникальными ме-
ханическими характеристиками. 

В данной статье рассматривается влияние измельчения, ультразвука на характер рас-
пределения углеродных нанотрубок и их взаимодействия в жидкой фазе. Предложен экспресс-
метод оценки степени диспергируемости и ориентацию УНТ в вязкой среде с применением 
программного обеспечения для анализа изображений «DG Analyzer». 

Ключевые слова: углеродные нанотрубки, эпоксидные смолы, нанокомпозиты, стабиль-
ность дисперсии, ориентация, анализ изображения, равномерность распределения 
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Abstract. Carbon nanotubes (CNTs) have an interesting set of properties that position them for a 
wide variety of potential applications in liquid suspensions, polymer solutions, polymer melts, and poly-
mer composites. Their unusual properties include high moduli of elasticity, high aspect ratios, excellent 
thermal and electrical conductivities, and magnetic properties. Important challenges to developing ap-
plications for these unique materials include uniform and reproducible dispersion and orientation of 
these solids in liquid and melt phases. Production processes for carbon nanotubes often produce mix-
tures of solid morphologies that are mechanically entangled or that self-associate into aggregates. En-
tangled or aggregated nanoparticles often need to be dispersed into fluid suspensions in order to de-
velop materials that have unique mechanical characteristics. 

This paper reviews the effects of milling, ultrasonication, on the distribution of carbon nanotubes 
and their interactions in the liquid phase. An express method for estimating the degree of dispersibility 
and orientation of CNTs in a viscous medium using the image analysis software "DG Analyzer” pro-
posed. 
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Углеродные нанотрубки (УНТ) обладают 

такими уникальными свойствами, как большая 
удельная поверхность (до 1000 м2/г), размер 
нанометрового диапазона, высокое аспектное 
соотношение (более 100) хемо- и термоста-
бильность, высокая прочность, жесткость и 
электропроводность. Набор данных характе-
ристик открывает широкие перспективы для их 
использования в инновационных областях 
науки и технологии, в том числе при производ-
стве конструкционных композиционных мате-
риалов [1–7]. 

Модификация УНТ является одним из 
перспективных методов улучшения свойств 
полимерных армированных композиционных 
материалов [3–7]. Однако высокая удельная 

поверхность УНТ обуславливает их склон-
ность к агрегированию, при этом размер агре-
гатов может достигать нескольких микронов, 
что приводит к достижению обратных эффек-
тов от модификации – к крупномасштабному 
разупорядочению структуры полимеров и, со-
ответственно, к существенному снижению их 
механических характеристик, в первую оче-
редь, модуля упругости, по сравнению с харак-
теристиками, прогнозируемыми моделями. 

Теоретически и экспериментально обос-
новано [9–11], что на эффективность модифи-
кации существенное влияние оказывает рав-
номерность распределения УНТ по объему 
полимера и размер агрегатов УНТ (распреде-
ление агрегатов по размерам). Эти факторы 
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обуславливают механизм упрочнения, рас-
пределение полей напряжений, условия за-
рождения и развития структурной поврежден-
ности. На рисунке 1 представлены модели 
возможного распределения агрегатов УНТ в 
объеме полимерного связующего [9]. 
 

  
а б 

  
в г 

 

Рисунок 1 – Варианты распределения УНТ  
в объеме полимерного связующего:  

а – крупные агрегаты; б – небольшие агрегаты 
и «единичные» пучки; в – «единичные» пучки 

и агломераты средних размеров;  
г – «единичные» пучки 

 

Figure 1 - Variants of CNT distribution in the  
volume of a polymer binder: a-large aggregates; 

б - small aggregates and "single" beams;  
в - "single" beams and agglomerates of medium 

size; г - "single" beams 
 

Одними из распространенных методов 
характеризации структуры и морфологии про-
дольных и поперечных срезов, полученных 
композиционных материалов, являются ме-
тоды сканирующей и электронной микроско-
пии. Данное исследование требует наличие 
специального оборудования – электронных 
сканирующих, просвечивающих и других мик-
роскопов, для получения высококачественных 
электронно-микроскопических изображений 
нанообъектов. На рисунке 2 представлено 
изображение агломератов УНТ в объеме мо-
дельной высоковязкой матрицы. 

Однако на практике при разработке тех-
нологических операций по интенсификации 
процессов диспергирования и распределения 
УНТ в объеме полимеров появляется необхо-
димость использования экспресс метода для 
анализа качества диспергирования и геомет-
рии распределения частиц УНТ. 

 

ОБЪЕКТЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 
 

В качестве объекта исследования были вы-
браны УНТ (SWCNT TUBALLTM) производства 
компании Ocsial (г. Новосибирск) (рисунок 3), 
удельная площадь поверхности которых 800–
1600 м2/г, первичный диаметр 1,6–2,0 нм [7]. 
 

 

Рисунок 2 – Агломераты УНТ 
в модельной матрице 

 

Figure 2 - CNT agglomerates 
in the model matrix 

 

Среда, в которой производили дисперги-
рование – эпоксидное связующее на основе 
смолы ЭД-22 и ангидридного отвердителя 
(Изо-МТГФА). 

Для оценки структурных параметров рас-
пределения УНТ в объеме полимера, получения 
изображения с распределением частиц по раз-
мерам, оценки изменения формы УНТ и их ори-
ентации применили «DG Analyzer» – программ-
ное обеспечение для анализа изображений.  

 

 
 

Рисунок 3 – ТЭМ изображение 
SWCNT TUBALLTM [7] 

 

Figure 3 - TEM imageSWCNT TUBALLTM [7] 
 

Программа бинаризирует изображение, 
т. е. конвертирует исходное изображение в 
черно-белое, выставляет четкий порог свет-
лых и темных участков исследуемого изобра-
жения от фонового пространства и фильтра-
ции шумов, что позволяет получить значения 

1 

mmm

mmm 
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относительного количества белых пикселей, 
периметра и площади микроструктурных эле-
ментов, средних приведенных диаметров эле-
ментов, выявить ориентированность светлых 
участков. Результаты обработки изображений 
выводятся в численном и графическом виде. 

Для получения характерных распределе-
ний и ориентации наполнителей в объеме свя-
зующего использовались модели эквивалент-
ных сфер («клубки» – агломераты волокон) и 
вытянутых частиц (вытянутые пучки волокон). 
 

 
 

а 
 

 
 

б 
Рисунок 4 – Распределение наполнителей  
в модельных системах: а – эквивалентные 

сферы; б – вытянутые частицы 
 

Figure 4 - Distribution of fillers in model systems: 
a - equivalent spheres; b - elongated particles 
 

На рисунке 4 представлены варианты ори-
ентации модельных систем. При равномерном 
распределении агломератов, которые мы мо-
жем вписать в радиус описываемой сферы, 
наблюдается равноосное распределение в объ-
еме и максимальная площадь перекрытия среза 
с возрастанием степени наполнения. 

При введении вытянутых частиц (ориенти-
рованных пучков волокон) появляется преиму-
щественное направление ориентации в плоско-
сти среза. Таким образом, можно предположить, 
что при диспергировании во время интенсив-
ного перемешивания компонентов может проис-
ходить разделение комков агломератов на от-
дельные ориентированные пучки волокон. 

Если в процессе смешения происходит 
диспергирование УНТ, то размер, распреде-
ление и форма агломератов УНТ становится 

отличной от первоначальной. Это предопре-
деляет произвольный характер распределе-
ния в объеме УНТ. 
 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 
 

Экспериментально установлено, что в ре-
зультате диспергирования изменяется объем-
ное содержание УНТ в связующем при умень-
шении размеров агломератов. На рисунке 5 
представлено распределение УНТ в объеме 
связующего до и после механического диспер-
гирования. 

 

 
 
 

 

  
а б 

Рисунок 5 – Распределение УНТ в эпоксид-
ном связующем: а – до диспергирования;  

б – после диспергирования 
 

Figure 5 - Distribution of CNTs in the epoxy 
binder: a - before dispersion; b - after dispersion 

 

Анализ изображений «DG Analyzer» поз-
волил получить структурные параметры 
наполненной системы. Так, количество «пуч-
ков» до и после диспергирования (масса 
навески 10 г) составило 76 и 304 соответ-
ственно, изменив долю волокон в плоскости 
среза с 3,8 % до 21 % и увеличив суммарную 
площадь (пкс2), занимаемую ими в 3 раза. 

С целью апробирования методики экс-
пресс-оценки качества распределения и дис-
пергируемости УНТ в объеме эпоксидного свя-
зующего были проанализированы отверждён-
ные образцы с толщиной среза до 1 мм. Были 
выбраны степени наполнения 0,01 и 0,05 объ-
емных %, механическое диспергирование 250 
об/мин в течение 2 минут. Выбор режима обу-
словлен стремлением минимизировать воз-
можность газификации смеси и получением 
четких фотографий для анализа. Графические 
результаты, полученные с помощью «DG 
Analyzer», представлены на рисунке 6. 
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Рисунок 6 – Распределение агломератов УНТ в эпоксидном связующем по размерам и их 
ориентация в плоскости среза: а – 0,01 об. %; б – 0,05 об. % 

 

Figure 6 - The size distribution of CNT agglomerates in the epoxy binder and their orientation in 
the cut plane a - 0.01 vol. %; b - 0.05 vol. % 
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Результаты оценки распределения при 
«идеальном» распределении и максимально 
возможном диспергировании в условиях экспе-
римента, достигнутом комбинированием меха-
нического измельчения, механического диспер-
гирования при 800 об. / минуту в связующем и 
ультразвуковой обработкой смеси [12] в течение 
4 часов, приведены на рисунке 7. 

 

  
 

Рисунок 7 – «Идеальное» распределение и 
максимально возможное диспергирование 

 
Figure 7 - "Ideal" distribution and maximum pos-

sible dispersion 
 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 

В результате проведенных исследований 
разработан и апробирован метод экспресс-
оценки качества распределения и диспергиро-
вания агломерированного волокнистого напол-
нителя в вязкой среде по полученным изображе-
ниям с применением программы «DG Analyzer» 
в плоскостях среза до 1 мм. Стоит отметить, что 
для того чтобы получить полную картину рас-
пределения по высоте и ширине образца, необ-
ходимо проанализировать N плоскостей срезов, 
и чем тоньше плоскость среза, тем более досто-
верную картину распределения получим по объ-
ему материала. 

Практическое применения данного экс-
пресс-метода эффективно при отработке тех-
нологии смешения и диспергирования нанона-
полнителей в вязких жидкостях как в лабора-
торных, так и в производственных условиях. 
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