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Мезофазные пеки являются ценным сырьем для производства угле-
родных волокон, которые имеют уникальные свойства и широкую 
область применения. Использование каменноугольного сырья для 
получения мезофазных пеков по сравнению с нефтяным сырьем обе-
спечивает более высокий выход продукта. При получении мезофазных 
пеков из каменноугольной смолы наиболее значимыми факторами, 
оказывающими влияние на формирование мезофазы в каменноу-
гольных пеках, являются: качество исходного сырья, температура и 
время синтеза мезофазного пека, состав газовой среды в реакторе. 
Были проведены исследования по получению мезофазных пеков из 
каменноугольной смолы ПАО «Кокс» при температурах стадии синтеза 
мезофазного пека в среде аргона, равных 390 и 420ºС. Для получен-
ных образцов пеков были определены качественные характеристики. 
Результаты исследований показали, что полученный при 420ºС мезо-
фазный пек пригоден для производства углеродных волокон. 
Ключевые слова: каменноугольная смола, каменноугольный пек, 
синтез, углеродное волокно, мезофазный пек.
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Abstract
Mesophase pakes are a valuable raw material for the production of carbon 
fibers, which have unique properties and a wide range of applications. 
The use of coal raw materials for the production of mesophase pitches 
in comparison with petroleum raw materials provides a higher yield 
of the product. When producing mesophase pitches from coal tar, the 
most significant factors influencing the formation of mesophase in coal 
pitches are: the quality of the feedstock, the temperature and time of 
synthesis of mesophase pitch, the composition of the gas medium in the 
reactor. Studies have been conducted on the production of mesophase 
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pitches from coal tar of PJSC «Coke» at temperatures of the 
synthesis stage of mesophase pitch in argon medium equal 
to 390 and 420 °C. Qualitative characteristics were determined 
for the obtained peck samples. The research results showed 
that the mesophase pitch obtained at 420 °C is suitable for the 
production of carbon fibers.
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ВВЕДЕНИЕ
Углеродные волокна обладают низкой плотностью, хи-

мической стойкостью в агрессивных средах, прочностью 
при высоких температурах, хорошими тепло- и электро-
физическими свойствами, устойчивостью к радиацион-
ному излучению, высокой адсорбционной активностью и 
другими уникальными свойствами [1, 2]. Благодаря этим 
свойствам углеродные волокна имеют широкую область 
применения: производство композиционных, теплоза-
щитных, хемостойких и других видов материалов [3, 4, 5].

В качестве исходного сырья для производства углерод-
ных волокон могут использоваться вискозное волокно, 
полиакрилонитрильное волокно или мезофазные пеки 
[6, 7, 8]. Углеродное волокно на основе мезофазного пека 
значительно превосходит по физико-механическим и те-
плофизическим свойствам углеродные волокна на основе 
полиакрилонитрильных и вискозных волокон. Поэтому 
исследование и разработка технологии получения мезо-
фазных пеков являются актуальным направлением для аэ-
рокосмической промышленности, оборонной промышлен-
ности, наукоемкого производства и других отраслей [5, 7].

ОСНОВНАЯ ЧАСТЬ
Существует множество методов производства мезофаз-

ных пеков, однако точная технология является закрытой 
информацией предприятий-разработчиков. Для получе-
ния мезофазного пека из изотропного пека его подверга-
ют термической обработке. Режим обработки зависит от 
происхождения пека, его молекулярной массы и фракци-
онного состава и заключается в предварительной отгонке 
низкомолекулярных соединений вакуумной дистилляци-
ей и последующей термической обработке.

При отгонке низкомолекулярных соединений проис-
ходит концентрирование высокомолекулярных фракций 
за счет испарения легколетучих веществ с минимальным 
участием термолитических реакций уплотнения углево-
дородов. Вакуум-дистиллированные пеки получают пу-
тем непрерывной дистилляции либо каменноугольной 
смолы, либо среднетемпературного пека в условиях раз-
ряжения при температуре, не превышающей 350-380ºС. 

Получаемые пеки практически не содержат вторичной 
α1-фракции. В ходе последующей термической обработки 
молекулярная масса пека продолжает расти. От темпе-
ратуры и длительности термической обработки зависит 
содержание мезофазы [6].

При нагревании природных или синтетических изотроп-
ных пеков, включающих ароматические соединения, в ста-
тических условиях при температуре от 350 до 500ºС в пеке 
формируются нерастворимые мезофазные сферы (мезос-
феры) небольшого диаметра, размер которых постепенно 
увеличивается по мере нагревания. Мезосферы состоят из 
молекулярных слоев, ориентированных в одном направ-
лении. Мезосферы можно наблюдать с помощью микро-
скопа в отраженном поляризованном свете [8].

При дальнейшем нагреве размер мезосфер продолжает 
расти, мезосферы вступают друг с другом в контакт и по-
степенно сливаются. По мере слияния в пеке образуются 
домены ориентированных молекул, размеры которых 
значительно превосходят размеры первоначальных ме-
зосфер. При дальнейшем объединении доменов образу-
ется объемная мезофаза, в которой переход от домена к 
домену может происходить плавно и непрерывно через 
постепенно изгибающиеся молекулярные слои, а может 
через резкие изгибы слоев. 

Таким образом, процесс формирования мезофазы в пе-
ках идет в четыре стадии [9, 10]: 

– генерация оптически анизотропных сфер в изотроп-
ной матрице;

– рост анизотропных сфер в изотропной матрице;
– слияние анизотропных сфер в изотропной матрице;
– деформация и распад анизотропных сросшихся сфер 

с образованием объемной жидкокристаллической мезо-
фазы [11].

Применение каменноугольного сырья для производства 
мезофазного пека является более выгодным, чем исполь-
зование нефтяного сырья, поскольку оно обеспечивает 
более высокий выход мезофазного пека и обеспечивает 
более низкую себестоимость продукции [7]. После тер-
мической обработки каменноугольного пека при темпе-
ратуре выше 400ºС в получаемом продукте наблюдается 
высокое содержание мезофазы [12].

Согласно результатам исследований, представленным 
в научной литературе [13], термическая обработка ис-
ходного сырья для получения мезофазных пеков должна 
осуществляться при температурах не ниже 400ºС, вре-
мя термической обработки должно быть не менее 14 ч. 
При уменьшении времени термической обработки содер-
жание мезофазы в пеке сокращается. Увеличение вязкости 
исходного сырья и содержания в нем нерастворимых в 
хинолине веществ затрудняет образование мезофазы. 
Термическая обработка должна проводиться в инертной 
среде или вакууме, так как термическое окисление спо-
собствует протеканию реакции дегидрополиконденсации, 
которая подавляет рост мезофазы [14, 15, 16]. 

Таким образом, главными факторами, влияющими на 
формирование мезофазной структуры каменноугольных 
пеков, являются: качество исходного сырья, температура 
термической обработки, время термической обработки, 
инертность газовой среды в реакторе.
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ТЕХНОЛОГИЯ ПОЛУЧЕНИЯ 
МЕЗОФАЗНОГО ПЕКА 
ИЗ КАМЕННОУГОЛЬНОЙ СМОЛЫ
В Институте химических и нефтегазовых технологий 

ФГБОУ ВО «Кузбасский государственный технический уни-
верситет имени Т.Ф. Горбачева» с учетом опыта примене-
ния лабораторных установок по вакуумной и атмосферной 
перегонкам каменноугольной смолы [17, 18], исследова-
ния качества получаемых продуктов была разработана 
технология получения мезофазного пека из каменноу-
гольной смолы. Данная технология состоит из основных 
блоков, представленных на рисунке.

Согласно данной технологии, сначала исходная камен-
ноугольная смола подвергается перегонке под вакуумом 
для получения различных ее фракций при температуре 
440ºС. Тяжелая фракция в виде каменноугольного пека со-
ответствует качеству электродного пека и для дальнейшей 
переработки не используется. Для синтеза мезофазного 
пека применяется дистиллят, состоящий из различных вы-
сокомолекулярных фракций. Все эти фракции загружаются 
в реактор и подвергаются воздействию высоких темпе-
ратур – вплоть до 500ºС и давлений (до 100 атмосфер). 
Синтез мезофазного пека проводится в атмосфере аргона. 
По окончании процесса синтеза проводится повторная 
отгонка фракций, которые в процессе синтеза стали по-
бочными продуктами (низкомолекулярные фракции) при 
температуре 430-440ºС. Далее полученный мезофазный 
пек выгружается из реактора. 

Для отработки технологии получения мезофазного пека 
из каменноугольной смолы для производства углеродных 
волокон было проведено несколько процессов синтеза 
мезофазного пека по следующим режимам термической 
обработки (стадии синтеза): 

– режим 1: термическая обработка при 390ºС и давлении 
63-70 атмосфер;

– режим 2: термическая обработка при 420ºС и давлении 
63-70 атмосфер. 

Синтез осуществляли в атмосфере аргона для создания 
инертной среды с целью предотвращения окисления. Син-
тез проводился после процесса предварительной вакуум-
ной разгонки. После синтеза проводился процесс отгонки 
низкомолекулярных фракций.

При проведении процесса синтеза по режиму 1 не были 
получены какие-либо высокотемпературные фракции 
пека в процессе термополиконденсации. В реакторе не 
происходил процесс синтеза мезофазного пека, и после 
проведения процесса из реактора извлекался исходный 
продукт. При проведении процесса синтеза по режиму 2 
был получен мезофазный пек. 

Для полученного лабораторного образца мезофазного 
пека были сделаны шлифы для исследования методом 
оптической микроскопии в отраженном поляризацион-
ном свете с целью определения предельного размера 
мезосфер по методике ASTM D 4616-95R18. Также для 
образца мезофазного пека были исследованы и другие 
качественные характеристики, имеющие наибольшее 

значение для применения мезофаз-
ного пека в производстве углеродных 
волокон. Результаты исследований 
представлены в таблице.

Результаты исследований показы-
вают, что качество полученного об-
разца мезофазного пека по всем пока-
зателям соответствует требованиям, 
предъявляемым к пековому сырью 
для производства углеродных воло-
кон (см. таблицу). Температурный 
режим стадии синтеза мезофазного 
пека, соответствующий температуре 
420ºС, обеспечивает необходимые 
условия для формирования мезофа-
зы в каменноугольном пеке.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
На основании анализа результатов 

обзора современной научной литера-
туры, касающейся проблемы получе-
ния мезофазных пеков, можно сделать 
вывод о том, что наиболее значимыми 
факторами, оказывающими наиболь-
шее влияние на формирование мезо-
фазной структуры каменноугольных 
пеков, являются: качество исходного 
сырья, температурный режим стадии 
синтеза мезофазного пека, продол-
жительность стадии синтеза, состав 
газовой среды в реакторе.

Качественные характеристики мезофазного пека
Qualitative characteristics of the mesophase pitch

Наименование показателя Фактические 
значения

Нормативные 
значения

Содержание мезофазы на объемном уровне, 
не менее, %

56 40

Межплосткостное расстояние d, не более, нм 0,3363 0,338
Содержание летучих веществ, не более, % 17,7 40
Зольность, не более, % 0,07 0,50
Внешний вид Твердый продукт 

черного цвета
_

Предельный размер частиц мезофазы, 
не менее, мкм

106 100
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Результаты проведенных исследований по получению 
мезофазных пеков из каменноугольной смолы показали, 
что температурный режим стадии синтеза мезофазного 
пека при 390ºС не позволяет получить мезофазный пек. 
Проведение процесса синтеза при 420ºС позволило по-
лучить мезофазный пек, пригодный для производства 
углеродных волокон.
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