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В работе представлены результаты исследования микроструктуры волокнистого композицион­
ного материала. Полученный в лаборатории образец многослойного волокнистого материала ана­
лизировали с помощью электронной сканирующей и оптической микроскопии. Полученные изоб­
ражения поперечного среза материала обрабатывали с помощью программы ImageJ. Площади 
срезов волокнистого материала, полученные в графической программе, были определены после 
графической обработки. В результате показана возможность использования оптической микро­
скопии, которая может с достаточной точностью выделить и оценить области среза волокон. 
Электронная микроскопия позволяет получить более контрастные изображения, что облегчает 
графическую обработку, но при этом сканирующие электронные микроскопы не всегда доступны 
небольшим промышленным производителям бумаги и картона.

Разработка новых методов оценки волокни­
стых композиционных материалов, таких как бу­
мага и картон, имеет важное значение из-за ог­
раниченного доступа к лабораториям, оснащен­
ным импортным оборудованием. Использова­
ние цифровых технологий может заменить слож­
ное и дорогостоящее оборудование. Визуализа­
ция и анализ микроструктуры с помощью со­
временных методов имеет ключевое значение. 
Анализ изображений микроструктуры с помо­
щью цифровой обработки позволяет оценить 
такие свойства, как однородность формования, 
распределение волокон, химикатов, а также по­
ристость материала. Для цифровой обработки 
необходимы современные графические програм­
мы, успешно протестированные в различных 
условиях. Анализ микроструктуры образцов бу­
маги и картона может эффективно выявить 
физические и механические параметры этих во­
локнистых материалов [1—4].

Микроструктура материала играет важную 
роль в определении таких характеристик печати, 
как гладкость поверхности, толщина, масса на 
единицу площади, плотность и пористость. Фло­
куляция волокон в бумажной массе может нару­
шить структурную однородность и постоянство 
просвета. Микроструктура также влияет на сор­
бционные характеристики, такие как гидрофоб- 
ность и впитывание краски на различных осно­
вах. Анализ микроструктуры бумаги и картона 
позволяет выявить изменения в печатных свой­
ствах волокнистых материалов. На качество пе­
чати, помимо микроструктуры материала, влия-
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ют методы нанесения чернил при струйной, оф­
сетной и лазерной печати [5-12].

Ученые из Университета Граца в Австрии, 
работая над оценкой пористости и шероховатос­
ти бумаги и картона, анализируют микрострук- 
турные характеристики поперечного сечения во­
локон в композиционных материалах. Они под­
черкивают недостатки методов оценки, основан­
ных на воздухопроницаемости [13, 14]

Анализ современного состояния исследова­
ний в области микроструктуры бумаги и карто­
на показывает, что разработка новых цифровых 
методов оценки качества преимущественно пред­
полагает комплексный анализ волокон как на 
поверхности, так и в их поперечном сечении. 
Для полноты картины микроструктура волокни­
стого композиционного материала должна быть 
рассмотрена не только на поверхности, но и в 
поперечном срезе. В методе, включающем оцен­
ку поперечного сечения ламинированной бума­
ги, используются высокомолекулярные наполни­
тели из полиакриламида и силиката кальция, а 
их равномерное распределение оценивается с 
помощью ножевых инструментов или микрото­
мов [15]. Ограничения связаны с искажениями, 
вызванными подготовкой микротома, влияющи­
ми на расположение волокон и четкость изобра­
жения микроструктуры. Это искажает изображе­
ние микроструктуры целлюлозного материала, 
затрудняя оценку механических свойств и свойств 
поверхности без комплексного трехмерного изоб­
ражения. Разнообразие образцов, необходимых 
для оценки целлюлозных материалов со слож­
ной микроструктуры, приводит к неточной оцен­
ке их характеристик.
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Существует метод оценки однородности рас­
пределения волокон в плоских волокнистых ма­
териалах путем мониторинга угловой анизотро­
пии волокон [16]. Он дополняет стандартный 
метод оценки индекса формования путем изме­
рения коэффициента пропускания света. Авто­
ры оценивают многослойные материалы в це­
лом, пренебрегая однородностью волокон отдель­
ных слоев. Неоднородные области внутри слоев 
на разной высоте не учитываются, что влияет на 
точность измерений по мере увеличения толщи­
ны материала и ставит под сомнение контроль 
качества неоднородности распределения волокон 
в целлюлозном материале.

Упомянутую выше проблему деформации 
волокон при использовании микротома решает 
ионная резка, которая используется для полу­
чения поперечного сечения мелованной бумаги 
на основе целлюлозы [17]. Однако представлен­
ные в этой работе результаты не позволили ох­
ватить целлюлозные волокна из-за ограничен­
ной глубины разреза 5-10 мкм. Свойства повер­
хности, такие как пористость и шероховатость, 
оценивали с помощью ртутной порометрии и 
метода Паркера соответственно. Эти методы 
позволяют получить представление о физичес­
ких и механических характеристиках исключи­
тельно покровных слоев, не обладая всесторон­
ним обзором.

Известен метод, включающий ионную резку 
волокнистых образцов, содержащих целлюлозу 
с последующей SEM-визуализацией для анализа 
элементного состава, оценки шероховатости во­
локон, границ слоев и связи волокон. Он оцени­
вает однородность толщины слоя, плотность рас­
положения волокон, механические свойства, 
плотность материала, фибрилляцию, пористость 
и распределение наполнителя. Этот метод обес­
печивает комплексную оценку с использовани­
ем одного поперечного сечения [18]. Способ по­
зволяет исключить погрешность, связанную с 
неоднородностью и неопределенностью состава 
целлюлозосодержащего материала при оценке 
ЗО-микроструктуры.

Оптические методы используются для изу­
чения однородности волокнистых композитов. 
Метод оценки поверхности бумаги включает оп­
ределение ее фрактальной размерности, что по­
могает оценить однородность поверхности. С 
помощью этого метода измеряют показатели 
шероховатости (Ra, Rz, Rmax) путем анализа 
микропрофилей иглой алмазного детектора, хотя 
для большей точности он требует сложного сбо­
ра данных и большего количества измерений [19].

Контактные методы определения неоднород­
ности бумаги в основном используются в лабо­
раториях из-за сложности обработки данных; оп­
тические системы предпочтительны для онлайн- 
управления. С помощью оптической системы 
можно использовать вертикальный световой луч 
для мониторинга движущейся бумаги в реаль­
ном времени, но ее надежность зависит от кон­
фигурации источника света [201. Другой метод 
улучшает контроль качества бумаги за счет осве­
щения бумажного полотна снизу, эффективного 
обнаружения отклонений и дефектов изображе­
ний, не оценивая при этом равномерность фор­
мования или конкретные показатели [21].

Существуют способ и устройство для ана­
лиза формования волокнистого материала с оп­
ределением индекса, который также основан на 
оптической оценке структуры бумаги. Процеду­
ра включает в себя перпендикулярную подачу 
света снизу, захват изображения камерой, обра­
ботку изображения с помощью матрицы на ос­
нове интенсивности света и обработку статисти­
ческих данных с помощью графической програм­
мы [22]. Недостаточная точность оценки индек­
са формирования обусловлена условиями осве­
щенности и ракурсом съемки. Другой метод 
включает оценку качества бумаги с использова­
нием базы данных для прогнозирования свойств 
бумаги посредством анализа изображения повер­
хности [23]. Известна также онлайн-система, 
позволяющая оценивать оптические свойства 
бумаги в производстве с помощью стандартов 
TAPPI, используя стандартные белый и черный 
цвета и металлическую зеркальную подложку для 
определения прозрачности [24, 25]. Эта система 
не оценивает неоднородность оптических свойств 
и не определяет индекс формования.

Неоднородность поверхности бумаги обыч­
но измеряется с помощью устройства М/К 
System. Световой луч под углом 40° взаимодей­
ствует с образцами бумаги, при этом его отраже­
ние или пропускание фиксируются детектором 
для анализа интенсивности света. Этот метод дает 
возможность рассчитать неоднородность матери­
ала на основе распределения интенсивности от­
раженного или прошедшего света [26].

Из литературного обзора способов иссле­
дования микроструктуры волокнистого компо­
зиционного материала можно сделать выводы, 
что каждый способ обладает рядом преиму­
ществ в определенных условиях. Однако с прак­
тической точки зрения можно выделить два 
основных принципа визуализации: это скани­
рующая электронная микроскопия и оптичес-

67



Химические волокна № 2 2024 г.

Рис. 1. Визуализация микроструктуры поперечного сре­
за картона с помощью сканирующей электронной мик­
роскопии.

кая. В подавляющем большинстве случаев ана­
лиз структуры бумаги производится с помощью 
специализированных графических программ. 
Задачей нашей работы является сопоставление 
способов оптической и электронной систем ви­
зуализации с использованием графической об­
работки полученных изображений и анализом 
полученных статистических данных с целью 
оценки микроструктуры волокнистого компо­
зиционного материала.

Для получения многослойного композицион­
ного материала использовались волокна макула­
туры из гофрокартона. Макулатурная масса под­
готавливалась в соответствии с международными 
стандартами. Размол макулатурной массы осуще­
ствлялся по стандарту DIN-54360 [27J. Из подго­
товленной макулатурной массы формовались мно­
гослойные отливки на листоотливном аппарате 
согласно ISO 5269-2 [281. Визуализация попереч­
ных срезов полученных образцов проводилась с 
помощью сканирующего электронного микроско­
па компании TESCAN MIRA3 LMH (Чешская рес­
публика). Характеристики этого микроскопа сле­
дующие: электронная колонна (FEG SEM) с ис­
точником электронов на основе катода Шоттки; 
ускоряющее напряжение 200 В — 30 кВ; ток зонда 
2 нА -  200 нА; разрешение 1.0 нм (при 30 кВ), 
увеличение до 1 000 000, детекторы вторичных элек­
тронов (SE, In-Beam SE) [29, 30]. Исследование 
микроструктуры образцов волокнистого материа­
ла, отобранного после различных стадий подготов­
ки бумажной массы, осуществлялось путем ска­
нирующей электронной микроскопии в центре кол­
лективного пользования при НИЦ «Курчатовский 
институт» -  ЦНИИ КМ «Прометей».

Образцы для исследования были получены в 
соответствии с международным стандартом с 
помощью приборов, находящихся в центре кол­
лективного пользования «Биорефайнинг древе­
сины и нанотехнологии» на базе Высшей школы

технологии и энергетики при Санкт-Петербург­
ском государственном технологическом универ­
ситете промышленных технологий и дизайна

Для оценки равномерности распределения 
срезов волокон были использованы програм­
мы ImageJ и Excel, с помощью которых прове­
дена графическая и статистическая обработка 
данных [31].

Исследования проводились в рамках гранта 
«Разработка методов оценки и анализ неодно­
родности межволоконных связей в 2D/3D гете­
рогенной среде целлюлозных композиционных 
материалов».

Результатом исследований является сопостав­
ление изображений поперечного среза картона, 
полученного с помощью оптической и электрон­
ной сканирующей микроскопии.

Электронная сканирующая микроскопия по­
зволяет получить изображения срезов волокон с 
высоким разрешением (рис.1). Потенциал увели­
чения резкости СЭМ высокий. Электронная мик­
роскопия дает возможность визуализировать об­
ласти в несколько нанометров. Однако для оцен­
ки качества формования волокнистого компози­
ционного материала необходимо охватить участ­
ки размером более 100 мкм, для чего можно адап­
тировать оптическую микроскопию. Важно, что­
бы растровое изображение микроструктуры об­
ладало необходимой контрастностью для дальней­
шего анализа областей, которые соответствуют 
целлюлозному волокнистому материалу. Особую 
роль в этом занимает подготовка образцов.

Проанализировав серию снимков, получен­
ных с помощью электронной сканирующей мик­
роскопии (рис.1) и оптической микроскопии 
(рис.2), можно отметить, что для дальнейшей гра­
фической обработки более предпочтителен по­
перечный срез, полученный с помощью СЭМ. 
Оптическая микроскопия требует детальной и

5* *  ‘

Рис. 2. Визуализация микроструктуры поперечного сре­
за картона с помощью оптической микроскопии.
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Рис. 3. Графическая обработка изображения попереч­
ного среза, полученная с помощью сканирующей элект­
ронной микроскопии.

Рис. 4. Анализ площади волокнистого материала.

скрупулезной графической обработки, для чего 
существуют профессиональные программы, ши­
роко использующиеся в оценке микрострукту­
ры, в том числе с открытым исходным кодом.

На рис.З. Показан результат графической 
обработки изображения поперечного среза во­
локнистого композиционного материала с помо­
щью программы ImageJ. При автоматической 
обработке с помощью команды «Treshold», ImageJ 
позволяет выделить и проанализировать облас­
ти, которые соответствуют целлюлозному волок­
нистому материалу, а также оценить их площадь 
и периметр. На рисунке представлен вариант 
определения площади области, полученной в 
программе, которая соответствует площади во­
локнистого материала

Программа ImageJ позволяет также просчи­
тать площадь выделенных областей среза воло­
кон (рис.4).

— Проанализировав способы визуализации и ана­
лиза микроструктуры, заключили, что программа ImageJ 
таким образом позволиляет оценить площадь волокнис­
той и составляющей материала в картоне, по которой

можно установить его пористость. Пористость будет оп­
ределяться площадью темной области, заключенной в 
профиль картона. Учитывая, что плотность целлюлоз­
ного материала составляет 1500 кг/м3, можно оценить 
плотность картона, массу его 1 м2 (зная его толщину). 
Толщина легко определяется с помощью инструмента 
«линия». Периметр, который также представлен в рас­
четах программы, может косвенно характеризовать ак­
тивность целлюлозного материала.

— По такому же принципу графической обработки 
изображения поперечного среза, полученного с по­
мощью оптической микроскопии, можно оценить изоб­
ражения, полученные при помощи СЭМ. Более кон­
трастные изображения позволяют облегчить графи­
ческую обработку, но при этом важно отметить, что 
сканирующая электронная микроскопия дорогая и не 
доступна для небольших предприятий, в отличие от 
оптической.

— В защиту оптической микроскопии можно отме­
тить, что она позволяет получить цветное изображение. 
Кроме того, существует важный момент, связанный с 
тем, что целлюлозные волокна содержат влагу (равно­
весное влагосодержание составляет 8-10%), которая уда­
ляется в вакуумной камере при использовании СЭМ. 
Поэтому структура волокнистого каркаса материала 
может изменяться, особенно это касается фибрилл, ко­
торые связывают близлежащие волокна между собой. 
При удалении влаги фибриллы могут разрушаться или 
слипаться с поверхностью волокна.

Совместный научный и научно-технический про­
ект, выполняемый образовательными и научными орга­
низациями, расположенными на территориях Санкт- 
Петербурга и Республики Беларусь, на тему «Разра­
ботка методов оценки и анализ неоднородности меж­
волоконных связей в 2D/3D гетерогенной среде целлю­
лозных композиционных материалов» поддержан Коми­
тетом по науке и высшей школе Правительства 
Санкт-Петербурга.
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