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Aннотация

Активированный уголь (АУ) и диоксид кремния SiO2 являются одними из важных и доступных фильтрующих 
материалов для газов и жидкостей благодаря их высокопористой структуре и удельной площади 
поверхности. Активированный уголь производится в различных формах, а именно в виде порошка, гранул 
и, в последнее время, в виде волокон или волокнистых матриц. Диоксид кремния синтезируют в виде 
порошка из различных растительных материалов. В целом уменьшение размера частиц активированных 
углей и диоксида кремния до наноразмеров приводит к резкому изменению характеристик в результате 
увеличения удельной поверхности. Поэтому в данной работе рассматривается синтез композиционных 
волокон на основе поликрилонитрила (ПАН) с добавлением АУ-компонентов и диоксида кремния SiO2 

методом электроспиннинга. Кроме того, изучалась их пористая структура. Полученные композиционные 
волокна ПАН/SiO2 и ПАН/АУ имеют сорбционную емкость 0,822 мг/г и 1,93 мг/г, соответственно. Таким 
образом, ПАН/АУ имеют более высокую адсорбционную способность, чем ПАН/SiO2. Морфология 
поверхности и структурные характеристики композиционных волокон ПАН/AУ и ПАН/SiO2 исследовались 
с помощью сканирующей электронной микроскопии (СЭМ) и энергодисперсионной рентгеновской 
спектроскопии (ЕДРС). Также были проведены испытания на сорбционные характеристики методом 
атомно-абсорбционной спектроскопии относительно ионов марганца (II).

Ключевые слова: композиционные углеродные волокна, полиакрилонитрил, активированный уголь, 
диоксид кремния SiO2, электроспиннинг, композиционные наноматериалы.

1. Введение

В данной статье показаны некоторые ре-
зультаты по созданию новых типов компози-
ционных материалов методом электроформо-
вания, в частности представлены результаты 
получения композиционных волокон с приме-
нением материалов из растительных отходов. 

В 1902 году электроспиннинг впервые был 
запатентован как устройство для электри-
ческого распыления жидкости [1]. В патенте 
описывается процесс по сбору и наматыванию 
волокон, получаемых из жидких растворов с 

использованием межэлектродного взаимодей-
ствия. С тех пор были опубликованы патенты, 
описывающие способы получения различных 
продуктов, отличающихся физико-химиче-
скими характеристиками и геометрическим 
ориентированием волокон. Электроспиннинг 
– это универсальный и гибкий метод подго-
товки ультратонких композиционных воло-
кон различных диаметров (от нанометров до 
микронов), основанный на электростатиче-
ских силах [2]. 

В классическом методе электроспиннинга 
электрический потенциал прикладывается 
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между металлической иглой, из которой по-
ступает полимерный раствор или расплав, и 
коллектором. В момент, когда электрическое 
поле преодолевает поверхностное натяже-
ние капли, происходит выбрасывание струи 
полимерного раствора в сторону коллектора. 
Образованная струя характеризуется неста-
бильной траекторией и обладает изгибами, 
которые возникают за счет движения зарядов, 
переносимых струей. Все описываемые явле-
ния хорошо изучены многими учеными и уста-
новлено влияние таких параметров как: при-
рода происхождения исходного материала и 
растворителя, концентрация раствора, прово-
димость раствора, прилагаемое напряжение, 
межэлектродное расстояние, положение и тип 
используемого коллектора. 

На сегодняшний день для получения по-
лимерных нановолокон применяются раз-
личные методы: электроспиннинг [3-5], тем-
платный синтез [6-8], вытягивание [9-11] и 
фазовое разделение [12, 13]. Процесс вытяги-
вания позволяет получать длинные одиноч-
ные волокна, однако данный метод ограни-
чен в производительности за счет того, что 
не многие материалы обладают достаточной 
связностью, чтобы выдерживать напряжение, 
возникающее во время процесса вытягивания. 
Темплатный синтез использует нанопористую 
мембрану в качестве шаблона для изготовле-
ния нановолокон твердой (фибриллы) или 
полой (трубчатой) формы. Нанофибриллы 
или трубочки могут быть изготовлены из раз-
личных исходных материалов, хотя отдельные 
нановолокна не могут быть получены путем 
матричного синтеза. Разделение фаз состоит 
из ряда стадий растворения, гелеобразования, 
экстракции, замораживания и сушки для по-
лучения нанопористой пены, которая исполь-
зуется для изготовления волокон; процесс 
перевода твердого полимера в нанопористую 
пену занимает довольно много времени. При 
самосборке отдельные компоненты много-
компонентной системы организуются в узо-
ры и формы с применением энергии или силы 
(обычно тепла, давления или электрического 
поля) и времени. К сожалению, приготовление 
непрерывных полимерных наночастиц мето-
дом самосборки требует много времени. Для 
сравнения, электроспиннинг – это быстрый, 
прямой, простой и экономичный метод произ-
водства новых волокон за счет использования 
кулоновских сил. Метод электроспиннинга 
позволяет получать воспроизводимые непре-
рывные волокна диаметром от микрона до 

десятков нанометров из полимерных раство-
ров и расплавов при комнатной температуре 
за считанные секунды. Процесс электроспин-
нинга пересекается с современной техноло-
гией текстильного волокна и, по-видимому, 
является единственным методом, который 
можно развивать для массового производства 
непрерывных нановолокон из различных по-
лимеров. 

На сегодняшний день электроспиннинг 
применяется для получения различных воло-
кон и композитов на основе различных мате-
риалов, включая природные и синтетические 
полимеры, наноматериалы на основе углеро-
да, а также полупроводниковых и композит-
ных материалов. Этот метод используется для 
создания ультратонких волокон из широкого 
спектра полимеров, включая инженерные пла-
стики, биополимеры, проводящие полимеры и 
смеси полимеров, а недавно он был использо-
ван для получения нановолокон из керамики и 
композитных материалов. Главной особенно-
стью процесса электроспиннинга является то, 
что это простое средство по получению непре-
рывных волокон с необычно большим отноше-
нием поверхности к объему и поверхностями 
с пористой структурой. В ходе процесса элек-
троспиннинга часто образуются изотропные 
структуры в виде матов или полотен из не-
тканых нановолокон. Эти маты представляют 
большой интерес для применения в различ-
ных областях инженерных наук, включая ком-
позитное армирование, разделение на основе 
мембран, зондирование и тканевую инжене-
рию. За время исследований учеными были 
продемонстрированы различные способы кон-
тролирования пространственной ориентации 
электропряденых волокон для их использова-
ния при изготовлении 1D материалов.

Хоть и электроспиннинг считается доволь-
но простым методом по получению подобных 
материалов в качестве недостатков можно 
отметить низкую скорость воспроизведения 
процесса. Однако в ходе множества исследо-
ваний были получены молекулярно-ориенти-
рованные волокна, собранные на поверхности 
параллельных пластин и вращающихся бара-
банных коллекторов. Данное явление позво-
лило усовершенствовать традиционную тех-
нику электроспиннинга и ускорить процесс 
сбора волокон за счет применения вращаю-
щихся коллекторов. В результате исследова-
ний, было установлено, что на процесс форми-
рования волокон однозначно влияют скорость 
формирования волокна и скорость вращения 
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коллектора. В результате известно, что ско-
рость вращения коллектора не должна пре-
вышать скорости образования и вытягивания 
волокна, иначе процесс становится невозмож-
ным.

Прогресс в понимании технологии электро-
спиннинга позволил использовать получен-
ные знания и навыки в процессах, используе-
мых для сбора электроформовочных волокон 
и применять их в различных инженерных об-
ластях.

2. Материалы и методы 

В работе для синтеза композитных матери-
алов методом электроспиннинга были исполь-
зованы следующие материалы и оборудова-
ние: полиакрилонитрил (ПАН (-CH2-CH(CN)-)
n, молекулярная масса 150 000 г/моль, про-
изводства DFL Minmet Refractories Corp.); ди-
метилформамид (ДМФ, (CH3)2NC(O)H, Sigma-
Aldrich ≥99,8%); активированный уголь (АУ) 
и диоксид кремния (SiO2), синтезированные 
из отходов растительного сырья, подробное 
описание методик получения представлено в 
работах [14, 15]; магнитная мешалка (ISOLAB). 
ПАН представляет собой порошок белого цве-
та, без запаха. На рис. 1 представлены микро-
снимки ПАН, сделанные оптической и скани-
рующей электронной микроскопией. Частицы 
ПАН порошка имеют сферическую форму с ди-
аметрами от 10 мкм до 40 мкм.

Для получения композиционного мате-
риала ПАН/АУ и ПАН/SiO2 был приготовлен 
9 мас.% раствор полиакрилонитрила в ДМФ. 
Для этого соответствующую навеску по-
рошкообразного ПАН перемешивали с ДМФ в 
течение 2-х часов на магнитной мешалке при 
скорости перемешивания 150 об/мин и тем-
пературе 70~80 °С до получения однородного 
раствора. Полученные полимерные растворы 
использовались для формования волокон под 
воздействием электростатических сил. 

Процесс электроспиннинга волокон прово-
дили на соответствующей установке, состоя-
щей из системы подачи раствора, шприцевого 
резервуара с металлической иглой, источни-
ка напряжения и барабанного коллектора с 
регулируемой скоростью вращения. Процесс 
формования волокон проводили при темпера-
туре окружающей среды 20-30 °С и влажности 
30-40%. Полимерным раствором заполняли 
шприц объемом 5 мл, на конце шприца нахо-
дилась металлическая игла, к которой подава-
ли отрицательное напряжение, на коллектор 

 

 
Рис. 1. Микроснимки структуры исходного ПАН-
порошка, полученные с помощью оптической 
микроскопии (а) и СЭМ (б).

– положительное. Напряжение, подаваемое на 
иглу и барабанный коллектор, составляло 15 
кВ, скорость подачи раствора – 1,0 мл/ч, ра-
диус барабанного коллектора – 20 см, рассто-
яние между иглой и коллектором составляло 
15 см, поверхность коллектора для осаждения 
волокон была покрыта алюминиевой фольгой. 
Прилагаемое напряжение, расстояние меж-
ду электродом и заземленным коллектором 
были отрегулированы для получения стабиль-
ной струи электроспиннинга. Схема установки 
электроспиннинга представлена на рис. 2.

(а)

(б)

 

Рис. 2. Схема установки электроспиннинга: 1 – игла, 
2 – мотор, 3 – контроллер скорости движения мотора, 
4 – барабанный коллектор, 5 – высоковольтный 
источник питания, 6 – шприцевой насос.
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После приготовления полимерного рас-
твора в него добавляли небольшими порци-
ями АУ или SiO2 в соотношении 9:1 по массе. 
Смесь помещали в ультразвуковую ванну на 
час при температуре 60 °С для равномерного 
распределения функциональных добавок в 
полимерном растворе. Морфология поверхно-
сти и структурные характеристики компози-
ционных волокон на основе ПАН/АУ и ПАН/
SiO2 исследовались с помощью сканирующей 
электронной микроскопии (СЭМ) на приборе 
Quanta 200i 3D со встроенной системой энерго-
дисперсионного микроанализа (EDAX).

3. Результаты и обсуждение 

Анализ СЭМ-снимков (рис. 3а и 3б) показал, 
что композиционные волокна на основе ПАН/
АУ в процессе прядения не имеют системной 
оси ориентации и расположены неупорядочен-
но, в случайном направлении. Снимки, полу-
ченные при большем разрешении, показыва-
ют, что полученные композиционные волокна 
ПАН/АУ имеют гладкую поверхностную струк-
туру, без видимых дефектов и дислокаций.

Было показано, что при разных увеличени-
ях наблюдается однородная дисперсия воло-

  

  
Рис. 3. СЭМ-снимки (а, б), распределение волокон по диаметру (в) и ЭДРС-анализ (г) композиционных 
волокон ПАН/АУ.

(а)

(в)

(б)

(г)

кон. Форма волокон однородна и средний диа-
метр волокон варьируется в диапазоне 600 нм. 
Элементный анализ был проведен для оценки 
включения активированного угля в волокна. 
Значительное количество углерода по резуль-
татам анализа составляет 73,33 мас.%. Кроме 
углерода в спектре присутствуют Kα-линия 
азота 21,45 мас.%, слабая Kα-линия кисло-
рода 5,21 мас.%. Высокое содержание азота в 
составе синтезированных волокон объясняет-
ся природой происхождения используемого 
полимерного прекурсора. Небольшое присут-
ствие кислорода в полученных волокнах свя-
зано с тем, что процесс электроспиннинга 
волокон проводился в атмосфере воздуха. Сле-
дует отметить, что полученные композици-
онные волокна могут быть модифицированы 
посредством термической обработки (стаби-
лизации и карбонизации), что в последствии 
приведет к увеличению содержания углерода 
и уменьшению диаметра волокон. 

Были проведены испытания на сорбцион-
ные характеристики полученных композици-
онных волокон в отношении сорбции ионов 
марганца (II) ГСО 7875–2000 в водном раство-
ре при разных временах адсорбции. Разности 
концентрации до и после сорбции определя-
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ли методом атомно-адсорбционной спектро-
метрии. Для этого были приготовлены кали-
бровочные растворы, содержащие: 5, 10, 15 и 
20 мг/л марганца (II) марки ГСО 7875–2000. 
После чего в качестве рабочей была выбра-
на концентрация раствора, равная 10 мг/л. 
Адсорбент в виде волокон ПАН/АУ или ПАН/
SiO2 массой 0,25 г помещали в мерный стакан 
объемом 200 мл, который наполняли рабочим 
раствором в объеме 100 мл. Далее из стакана 
с периодичностью в 3, 10, 30, 60 и 720 мин от-
биралась проба для определения содержания 
ионов марганца (рис. 4). С помощью прибо-
ра PerkinElmer «AAnalyst 200» анализировали 
изменение концентрации ионов марганца в 
подкисленных водных растворах по спектрам 
поглощения атомов. Применяя в качестве ато-
мизатора пламя ацетилен-воздушной горел-
ки, проводились измерения концентрации 
растворов в процессе сорбции.

 

Рис. 4. Динамика сорбции ионов марганца 
композиционными волокнами ПАН/АУ при разном 
времени выдержки.

𝑎𝑎 =  
(𝐶𝐶0 − 𝐶𝐶) ∙ 𝑉𝑉

𝑔𝑔  

В результате, полученные композиционные 
волокна ПАН/АУ показали степень сорбции 
52% и сорбционную емкость, равную 1,93 мг/г. 
Сорбционная емкость была рассчитана по сле-
дующей формуле:

(1)

где, C0 и С – концентрации ионов металла в 
растворе до и после сорбции, соответственно, 
мг/л; V – объем раствора, л; g – масса компози-
ционных волокон, г.

 

(а)

 

(б)

 

(в)

 

(г)

Рис. 5. СЭМ-изображения (а, б) распределение 
диаметра волокон (в) и ЭДРС-спектр (г) ПАН/SiO2 
волокон.

Анализ СЭМ-снимков (рис. 5а и 5б) показал, 
что композиционные волокна на основе ПАН/
SiO2 в процессе прядения так же, как и волокна 
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ПАН/АУ не имеют системной оси ориентации 
и расположены неупорядоченно, в случайном 
направлении. Однако стоит отметить, что 
СЭМ-изображения демонстрируют включе-
ние наночастиц диоксида кремния в струк-
туру волокон, которые распределены как на 
поверхности волокон, так и присутствуют 
агломераты SiO2, распределенные по образцу. 
ЭДРС-спектры показывают, что полученные 
композитные волокна ПАН/SiO2 состоят из 
углерода, азота, кислорода и кремния. Волок-
на имеют диаметр 60-200 нм, средний диа-
метр волокон варьируется в пределах 115 нм. 
В большом количестве имеются кристалличе-
ские включения SiO2. 

Были проведены испытания на сорбци-
онные характеристики (рис. 6) полученных 
композиционных волокон в отношении сорб-
ции ионов марганца (II) ГСО 7875-2000 в вод-
ном растворе при разном времени сорбции. 
В результате полученные композиционные 
волокна имеют степень сорбции 20,5 %, сор-
бционную емкость – 0,822 мг/г. Сорбционная 
емкость была рассчитана по формуле (1).

Установлено, что на основании активиро-
ванных углей и диоксида кремния, получен-
ных из отходов растительного сырья, воз-
можно получение композиционных волокон, 
которые проявляют эффективность относи-
тельно сорбции ионов марганца II (ГСО 7875-
2000). В результате композиционные волокна 
ПАН/АУ и ПАН/SiO2 имеют степень сорбции 
52% и 20%, соответственно.

Рис. 6. Динамика сорбции композиционными во-
локнами ПАН/SiO2 при разном времени выдержки.

3. Заключение

В результате проделанной работы получе-
ны композиционные волокна на основе мате-
риалов, полученных из растительных отходов, 
с полимерной матрицей в виде полиакрило-
нитрила (ПАН/АУ и ПАН/SiO2). Установлено, 
что на основании активированных углей и ди-
оксида кремния, полученных из отходов рас-
тительного сырья, возможно получение ком-
позиционных волокон, которые проявляют 
эффективность относительно сорбции ионов 
марганца (II). В результате композиционные 
волокна ПАН/АУ и ПАН/SiO2 имеют степень 
сорбции 52 и 20% и сорбционную емкость – 
0,822 мг/г и 1,93 мг/г, соответственно.
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Abstract

Activated carbon (AC) and silica SiO2 are 
among the important and affordable filter media 
for gases and liquids due to their highly porous 
structure and specific surface area. Activated 
carbon is produced in various forms, namely 
powder, granules and, more recently, fibers or 
fibrous matrices. Silicon dioxide is synthesized 
as a powder from various plant materials. In 
general, a decrease in the particle size of activated 
carbons and silicon dioxide to nanosizes leads to 
a sharp change in characteristics as a result of an 
increase in the specific surface area. Therefore, 
this paper considers the synthesis of composite 
fibers based on polyacrylonitrile (PAN) with the 
addition of AC components and silicon dioxide 
SiO2 by electrospinning. In addition, their porous 

structure was studied. The resulting PAN/SiO2 and 
PAN/AC composite fibers have a sorption capacity 
of 0.822 mg/g and 1.93 mg/g, respectively. Thus, 
PAN/AC have a higher adsorption capacity 
than PAN/SiO2. The surface morphology and 
structural characteristics of PAN/AC and PAN/
SiO2 composite fibers were studied using scanning 
electron microscopy (SEM) and energy dispersive 
X-ray spectroscopy (EDX). In addition, tests 
were carried out for sorption characteristics by 
atomic absorption spectroscopy with respect to 
manganese (II) ions.
Keywords: composite carbon fibers, polyacrylonitrile, 
activated carbon, silicon dioxide SiO2, electrospinning, 
composite nanomaterials.

Өсімдік шикізатының қалдықтарын пай-
далана отырып, электроспиннинг әдісімен 
композициялық талшықтарды алу
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Аңдатпа 

Белсендірілген көмір (БК) және кремний 
диоксиді SiO2 жоғары кеуекті құрылымы мен 
меншікті бетінің ауданына байланысты газ-
дар мен сұйықтықтар үшін маңызды және 
қолжетімді сүзгі орталарының бірі болып та-
былады. Белсендірілген көмір әртүрлі форма-
ларда, атап айтқанда ұнтақ, түйіршіктер және 
жақында талшықтар немесе талшықты ма-
трицалар түрінде өндіріледі. Кремний диок-
сиді әртүрлі өсімдік материалдарынан ұнтақ 
түрінде синтезделеді. Жалпы алғанда, белсен-
дірілген көмірлер мен кремний диоксидінің 
бөлшектер мөлшерінің наноөлшемдерге дейін 
төмендеуі меншікті бетінің ұлғаюы нәтиже-
сінде сипаттамалардың күрт өзгеруіне әке-
леді. Сондықтан бұл жұмыста электроспининг 
әдісі арқылы БК және SiO2 кремний диоксиді 
қосылған полиакрилонитрил (ПАН) негізінде-
гі композиттік талшықтардың синтезі қара-
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стырылады. Сонымен қатар олардың кеуекті 
құрылымы зерттелді. Алынған ПАН/SiO2 және 
ПАН/БК композиттік талшықтары сәйкесінше 
0,822 мг/г және 1,93 мг/г сорбциялық сыйым-
дылыққа ие. Осылайша, ПАН/БК  талшықтары 
ПАН/SiO2 талшықтарына қарағанда адсорбци-
ялық сыйымдылығы жоғары. ПАН/БК және 
ПАН/SiO2 композиттік талшықтарының беткі 
морфологиясы мен құрылымдық сипаттама-
лары сканерлеуші электронды микроскопия 

(СЭМ) және энергетикалық дисперсиялық 
рентгендік спектроскопия (ЭДРС) көмегімен 
зерттелді. Сондай-ақ марганец (II) иондары-
на қатысты атомдық абсорбциялық спектро-
скопия арқылы сорбциялық сипаттамаларға 
сынақтар жүргізілді.
Кілт сөздер: композициялық көміртекті талшықтар, 
полиакрилонитрил, белсендірілген көмір, кремний 
диоксиді SiO2, электроспининг, композиттік нано-
материалдар.


