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Экспериментально изучено воздействие облучения ионами водорода, гелия, азота и неона со сред-
ней энергией 0.8 кэВ на морфологию поверхности при магнетронном распылении высокомодуль-
ного углеродного волокна из полиакрилонитрила. Во всех случаях на поверхности формировался
вискероподобный рельеф. Наибольшая высота вискеров получалась при облучении ионами азота и
неона, наименьшая высота и пониженная плотность вискеров была при облучении ионами водоро-
да. Сравнение с облучением углеродного волокна из полиакрилонитрила ионами инертных газов и
азота с энергией 10–30 кэВ показывает, что вискероподобная морфология дополняет разнообразие
ионно-индуцированных морфологий поверхности волокна. Полученные результаты обсуждены в
рамках существующих моделей образования ионно-индуцированных морфологических элементов
на поверхности графитоподобных материалов. Предполагается наличие порога по числу радиаци-
онных смещений, создаваемых в поверхностном слое, приводящего к наблюдаемому качественно-
му различию ионно-индуцированной морфологии при низких и высоких энергиях ионов. Прове-
денные оценки профилей смещений для случая облучения ионами водорода показывают кратно
меньшее число смещений, чем для других ионов, что коррелирует с наблюдаемыми в проведенном
эксперименте различиями вискеризации выбранными ионами и факторами развития вискеров.
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ВВЕДЕНИЕ
Модификация поверхности углеродных воло-

кон является актуальной проблемой при созда-
нии новых композиционных материалов [1–3].
Механические свойства композитов зависят в
большой степени от адгезии между волокном и
матрицей, которая, в свою очередь, определяется
свойствами поверхности волокна. Для улучше-
ния совместимости матрицы и армирующих во-
локон применяют вискеризацию волокна, позво-
ляющую значительно увеличивать удельную пло-
щадь поверхности и положительно влияющую на
межфазные прочностные характеристики [4, 5].
Перспективным методом вискеризации является
выращивание на поверхности углеродного волок-
на нанотрубок и нановолокон [5–7]. Вместе с
тем, известно, что вискеры эффективно форми-

руются на графитовых материалах при распыле-
нии ионами низких (около 1 кэВ) энергий [8, 9].
Можно предположить, что вискеризация угле-
родного волокна ионным облучением может
стать серьезной альтернативой сложным и доро-
гим методам прививки и синтеза на поверхности
нанотрубок. В настоящей работе эксперимен-
тально изучено воздействие на морфологию по-
верхности облучения ионами водорода, гелия,
азота и неона при магнетронном распылении вы-
сокомодульного углеродного волокна из полиа-
крилонитрила (ПАН). Средняя энергия ионов
при магнетронном разряде составляет несколько
сотен эВ [10]. Полученные результаты сравнива-
ются с модифицированием волокна ионами бо-
лее высоких энергий 10–30 кэВ, когда высоко-
дозное облучение углеродного волокна из ПАН
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при температурах выше температуры динамиче-
ского отжига радиационных нарушений (выше
150°C) приводит к поперечному или продольному
относительно оси волокна гофрированию по-
верхности высотой не более 1 мкм [11–15]. Ион-
но-лучевое гофрирование углеродных волокон из
ПАН удалось получить также на высокопроизво-
дительных технологических ускорителях с анод-
ным слоем при высокодозном облучении ионами
гелия со средней энергией 3 кэВ [16]. Высокую про-
изводительность можно также получить для систем
магнетронного распыления за счет большой пло-
щади облучаемой мишени-катода и значительной
плотности ионного потока на катод [17].

ЭКСПЕРИМЕНТ И МЕТОДИКИ 
ИССЛЕДОВАНИЯ

Мишенями в эксперименте служили образцы
из высокомодульных углеродных волокнистых
материалов марок Кулон и ВМН-4, производи-
мые из ПАН-волокна. Ионное облучение прово-
дили на стенде напыления проводящих покрытий
SPI Module Sputter\Carbon coater 12157EQ-AX с
использованием магнетронной разрядной при-
ставки. На катод магнетрона устанавливали пла-
стинку из титана и образец волокна, который за-
крепляли с помощью вольфрамовой сетки (рис. 1).
Низкая теплопроводность титана обеспечивала
теплоизоляцию углеродного волокна и его нагрев
в процессе магнетронного разряда до температуры
не менее 100°C. Напряжение разряда Uр составляло
1.1–1.4 кВ при токах разряда 20–25 мА. Давление
рабочих газов (водорода, гелия, азота и неона) в раз-
рядной камере не превышало 2 × 10–1 Па. Время
облучения составляло 1–2 ч. Анализ морфологии
поверхности углеродного волокна до и после об-

лучения проводили с помощью растровой элек-
тронной микроскопии (РЭМ).

Для сравнения результатов высокодозного об-
лучения разными ионами с различными энергия-
ми использовали универсальную дозовую харак-
теристику радиационного воздействия – уровень
радиационных смещений ν в числе смещенных
атомов на атом мишени (СНА) [18]. Расчеты про-
филя ν(x) по глубине x проводили согласно [19].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Типичные РЭМ-изображения углеродных во-

локон до и после ионного облучения в магне-
тронной распылительной системе представлены
на рис. 2. Видно, что исходно гладкий рельеф по-
верхности волокна (рис. 2б) для всех случаев ион-
ного облучения становится столбчато-игольча-
тым, вискероподобным. Наибольшая высота вис-
керов до 1 мкм с диаметром основания не более
0.1 мкм наблюдается при облучении ионами нео-
на и азота (рис. 2д, 2ж). Вискеры при облучении
ионами гелия получаются по высоте несколько
меньшими ~0.3 мкм (рис. 2в). Еще меньшими по
высоте, не более 0.1 мкм, получаются вискеры
при облучении ионами водорода (рис. 2а). В по-
следнем случае плотность расположения виске-
ров на поверхности оказалась существенно мень-
шей, чем для других ионов. На выделенном участ-
ке рис. 2а видно, что вискеры группируются в
цепочки, перпендикулярные оси волокна. Надо
отметить, что помимо столбчато-игольчатых об-
разований на поверхности наблюдали также ти-
пичный для наклонного падения ионов на мише-
ни волнообразный нанорельеф.

Для сравнения на рис. 2г, 2е, 2з приведены ре-
зультаты воздействия ионов He+,  Ne+ с энер-
гией 30 кэВ при температуре ≥400°C и флуенсе
≥3 × 1018 см–2, когда высокодозное облучение уг-
леродного волокна из ПАН приводит поперечно-
му или продольному относительно оси волокна
гофрированию поверхности [11–15]. Кардиналь-
ное различие морфологии при облучении ионами
низких (≤1 кэВ) и более высоких (10–30 кэВ)
энергий показывает, что вискероподобная мор-
фология, качественно дополняя разнообразие
ионно-индуцированных изменений на поверхно-
сти углеродного волокна из ПАН, предполагает
существенные различия в механизмах их форми-
рования. Рассмотрение существующих моделей
показывает, что все они основаны на фундамен-
тальном процессе образования пар Френкеля
смещенный атом–вакансия в каскадах упругих
атомных соударений при торможении ионов.

Закономерности и механизмы образования
ионно-индуцированных вискеров на поверхно-

+
2N ,

Рис. 1. Схема экспериментальной магнетронной раз-
рядной ячейки: 1 – катод; 2 – анод; 3 – постоянный
магнит; 4 – ферромагнитный корпус; 5 – титановая
фольга; 6 – углеродное волокно; 7 – вольфрамовая сетка.
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сти твердых тел при низких (около 1 кэВ) энерги-
ях ионов анализировали в [8, 9, 20]. Для графито-
вых материалов в [8, 9] рассматривали механизмы
образования за счет движении атомов мишени в
электрическом поле, диффузионного роста кри-
сталла на внутренних дефектах и релаксации на-
пряжений при рекристаллизации. Процесс роста
вискеров на графите представляли как двухста-
дийный, с быстрым ростом на отдельных дефек-
тах вплоть до критической длины и диаметра и
последующим ростом за счет миграции атомов
углерода на поверхности. Эксперимент показал,
что примеси значительно уменьшают плотность
расположения вискеров на поверхности. Образо-
вание и рост вискеров на поверхности при ионно-
лучевом воздействии на полупроводники иссле-
довали в [20]. Проводили сравнение морфологии
поверхности InP при распылении монохроматич-

ными пучками ионов аргона с энергией от 0.1 до
15 кэВ. Было обнаружено, что уменьшение энер-
гии ионов до ~1 кэВ приводит к образованию
вискероподобной структуры образца. Увеличе-
ние энергии до 15 кэВ приводило к образованию
конусов на поверхности. В целом, наблюдаемая
вискеризация поверхности углеродного волокна
при магнетронном распылении соответствует за-
кономерностям образования вискеров на графи-
товой поверхности при облучении ионами с энер-
гией около 1 кэВ в [8, 9], а разработанные в [9, 20]
модели процесса могут использоваться для опре-
деления условий получения, заданного вискеро-
образного рельефа. Следует учесть, что при маг-
нетронном распылении ионный поток на катод
характеризуется сплошным спектром энергий с
максимумом при 0.7 еUр и ограниченным энерги-
ей ионов еUр, где е – заряд электрона.

Рис. 2. РЭМ-изображения углеродного волокна из ПАН до (б) и после облучения ионами H2 после 2-х часов магне-
тронного распыления (а), ионами He (в), ионами N2 (д) и ионами Ne (ж) после первого часа магнетронного распыле-
ния. Для сравнения приведены данные по облучению ионами He+ (г),  (е), Ne+ (з), с энергией 30 кэВ при темпера-
туре ≥400°C и флуенсе ≥3 × 1018 см–2 [8, 10, 11].
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Проведенное выше, на рис. 2, сравнение пока-
зывает, что десятикратное увеличение энергии
ионов приводит к качественному изменению
ионно-индуцированного рельефа. Вместо нано-
вискеров при низких энергиях ионов при боль-
ших энергиях ионов формируются гофры высо-
той не более 1 мкм с поперечной или продольной
ориентацией ребер относительно оси волокна в
зависимости от сорта ионов. Согласно [11–15],
образование гофрированной поверхности угле-
родных волокон из ПАН обусловлено анизотроп-
ными изменениями размеров облучаемых графи-
товых кристаллитов, проводящими к механиче-

ским напряжениям в поверхностном слое и их
последующей релаксации с участием пластиче-
ской деформации двойникованием [14, 21–23].
Характер механических напряжений (сжатие или
растяжение) и их релаксация определяются фор-
мой профиля радиационных смещений в числе
смещений на атом ν(x). На рис. 3а приведены
профили смещений ν(x), соответствующие случа-
ям гофрирования, показанным на рис. 2. При об-
лучении ионами неона и азота с энергией 30 кэВ
максимум смещений приходится на поверхность
образца. Это приводит к поперченному гофриро-
ванию с ребрами гофров, перпендикулярными
оси волокна. При продольном гофрировании
ионами гелия с энергией 30 кэВ с ребрами гоф-
ров, параллельными оси волокна, максимум ν(x)
находится под поверхностью образца на расстоя-
нии, близком к проективному пробегу ионов. Яв-
ление гофрирования имеет порог по энергии
ионов, ниже которой гофрирование поверхности
не происходит. Соответствующее значение поро-
га по числу смещений ν в интервале температур
облучаемой мишени 200–600°C приходится на
интервал 50–75 СНА [13]. Можно предположить,
что существование порога по числу ν обуславли-
вает наблюдаемое качественное различие ионно-
индуцированной морфологии при низких и вы-
соких энергиях. В пользу этого предположения
говорят оценки профилей смещений, соответ-
ствующие различным условиям магнетронного
распыления, представленные на рис. 3б. Видно,
что максимум смещений ν во всех случаях мень-
ше пороговых значений гофрирования. Видно
также, что число смещений для случая облучения
ионами водорода кратно меньше, чем для других
ионов. Это коррелирует как с наблюдаемыми в
настоящем эксперименте различиями вискериза-
ции выбранными ионами, так и с факторами раз-
вития вискеров, описанными в [9, 18].

Таким образом, можно заключить, что фунда-
ментальный процесс радиационных смещений
при ионном облучении в зависимости от профи-
ля смещений ν(x) может приводить к формирова-
нию либо нановискеров на поверхности углерод-
ного волокна, либо к его гофрированию.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Экспериментально изучено воздействие на

морфологию поверхности облучения ионами во-
дорода, гелия, азота и неона при магнетронном
распылении высокомодульного углеродного во-
локна из полиакрилонитрила. Средняя энергия
ионов составляла 0.8 кэВ. Во всех случаях наблю-
дали формирование на поверхности вискеропо-
добного рельефа. Наибольшая высота вискеров
получалась при облучении ионами азота и неона,

Рис. 3. Профили радиационных смещений на атом
ν(x) для случаев облучения с энергией 30 кэВ (а)

ионами  (1) Ne+ (2) He+ с флуенсом 6 × 1018 см–2

(3) и с энергией 0.8 кэВ (б) ионами N2 (1), Ne (2), H2
(3), He (4).
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наименьшая высота и пониженная плотность
расположения вискеров была при облучении
ионами водорода.

Вискероподобная морфология дополняет гоф-
рообразные виды ионно-индуцированной мор-
фологии поверхности углеродного волокна, ха-
рактерные для облучения ионами с энергиями
10–30 кэВ.

Рассмотрение образования ионно-индуциро-
ванных морфологических элементов на поверх-
ности графитоподобных материалов в рамках су-
ществующих моделей показывает, что фундамен-
тальный процесс радиационных смещений при
ионном облучении может в зависимости от про-
филя смещений приводить к формированию как
наноразмерных вискеров, так и к субмикронному
гофрированию.
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Formation of Whisker-Like Morphology on the Surface of Carbon Fiber
under Magnetron Sputtering

N. N. Andrianova1, 2, A. M. Borisov1, 2, 3, A. S. Metel3, M. A. Ovchinnikov1, *,
V. V. Sleptsov2, and R. A. Tsyrkov2

1Skobeltsyn Institute of Nuclear Physics of Moscow State University, Moscow, 119991 Russia
2Moscow Aviation Institute (National Research University), Moscow, 125993 Russia

3Moscow State University of Technology “STANKIN”, Moscow, 127055 Russia
*e-mail: ov.mikhail@gmail.com

The effect of irradiation with hydrogen, helium, nitrogen and neon ions with an average energy of 0.8 keV on
the surface morphology under magnetron sputtering of a high-modular carbon fiber made of polyacryloni-
trile was studied experimentally. In all cases, a whisker-like relief was formed on the surface. The greatest
height of whiskers was obtained under irradiation with nitrogen and neon ions, the lowest height and lower
density of whiskers was obtained under irradiation with hydrogen ions. Comparison with irradiation of poly-
acrylonitrile carbon fiber with noble gas and nitrogen ions with energies of 10–30 keV shows that the whisker-
like morphology complements the variety of types of ion-induced fiber surface morphology. The results ob-
tained are discussed within the framework of existing models of formation of ion-induced morphological el-
ements on the surface of graphite-like materials. It is assumed that there is a threshold in the number of radi-
ation displacements created in the surface layer, leading to the observed qualitative difference in ion-induced
morphology at low and high energies. The evaluations of the displacement profiles for the case of irradiation
with hydrogen ions show several-fold fewer displacements than for other ions, which correlates with the ob-
served differences in whiskering by selected ions and whisker growth factors observed in the experiment per-
formed.

Keywords: carbon fiber, irradiation with hydrogen ions, inert gases, nitrogen, magnetron sputtering, surface
morphology, whiskers, corrugations.
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