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Аннотация.  

Мезофазный пек образует термотропный кристалл, что позволяет 

организовать подачу и формировать линейные цепочки без 

использования натяжения, тем самым получая углеродные волокна 

требуемой длины и высокого качества. Использование 

каменноугольного сырья (каменноугольной смолы – продукта 

высокотемпературного коксования каменных углей) для получения 

мезофазных пеков по сравнению с другими видами углеводородного 

сырья обеспечивает лучшее качество мезофазы в пеке, большее ее 

количество и более высокий выход мезофазного пека. При получении 

мезофазных пеков из каменноугольной смолы коксования каменных 

углей наиболее значимыми и оказывающими влияние на формирование 

мезофазы в каменноугольных пеках являются: 1) качество 

каменноугольной смолы (соответственно, качество каменных углей, 

идущих на коксование, технологии коксования, физический износ печей 

коксования каменных углей и сопутствующей аппаратуры и 

трубопроводов); 2) температура и период термовоздействия на 

каменноугольную смолу; 3) состав газовой среды в реакторе (ее 

инертность); 4) давление в реакторе. Изучена и установлена 

возможность получения из каменноугольной смолы ПАО «Кокс» 

мезофазных пеков. Исследования проводились при температурах, 

равных 390С и 420С в среде чистого аргона. Определены 

качественные характеристики пеков, проведен анализ полученных 

данных, а также сделано соответствие характеристик полученных 

мезофазных пеков с требуемыми значениями показателей качества 

сырья для получения из него углеродных волокон. Установлено, что при 

420-440С получается мезофазный пек, который пригоден для 

получения углеродных волокон. Температуры синтеза в 400С 

недостаточно для формирования требуемого количества мезофазы и 

ее предельного размера по крупности. 
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Основным источником получения тяжелых 

углеводородных пеков является 

каменноугольная смола. Количественные 

ресурсы (запасы) каменноугольной смолы 

значительно ограничены производительностью 

коксохимических производств, соответственно, 

объемы и возможности производства 

каменноугольного пека также ограничены. 

Коксохимическая промышленность России пока 

не обеспечивает и половины ее потребностей в 

пеке [1, 2, 3]. 

Особенную ценность и интерес для 

наукоемкой и высокотехнологичной продукции 

представляют мезофазные пеки – уникальное 

сырье для получения высококачественных 

углеродных волокон. Благодаря целому набору 

уникальных свойств (низкий вес и плотность, 

высокая прочность и химическая стойкость, 

термостойкость, высокие электрофизические 

характеристики) продукты на основе углеродных 

волокон имеют широкую область применения [3, 

4, 5, 6]. 

Углеродные волокна, сделанные на основе 

полиакрилонитрильных и вискозных волокон, 

значительно уступают по свойствам углеродным 

волокнам, полученным из мезофазного пека. 

Поэтому разработка и реализация технологии, 

всестороннее полное исследование мезофазных 

пеков, а также влияние различных факторов на 

образование и размер мезофазы в пеке является 

актуальным направлением для исследований и 

изучения [5, 7]. 

Существует множество методов производства 

мезофазных пеков из разного углеводородного 

сырья. Важнейшей характеристикой мезофазных 

пеков из углеводородного сырья является 

высокая степень молекулярной упорядоченности 

атомов углерода. Ввиду этой причины самым 

важным вопросом является получение мезофазы, 

ее количества и ее крупности в пеке, контроль ее 

качества, а также максимально возможное 

отсутствие α1-фракции – карбоидов (кокса, угля 

и т. д.) 

При классической атмосферной отгонке 

низкомолекулярных соединений из 

каменноугольной смолы происходит 

концентрирование высокомолекулярных 

фракций. Высокомолекулярные вакуум-

дистиллированные каменноугольные пеки 

получают путем непрерывной дистилляции либо 

каменноугольной смолы, либо уже 

среднетемпературного пека, полученного после 

атмосферной отгонки низкомолекулярных 

соединений при температуре до 380С. 

Получаемые высокомолекулярные 

каменноугольные пеки содержат мало вторичной 

α1-фракции (температура не достаточна для 

образования центров кристаллизации 

коксообразования), что способствует получению 

качественного пезофазного пека и в итоге 

высококачественного углеродного волокна на 

его основе. 

Далее, если провести дополнительную 

термическую обработку, молекулярная масса 

полученного пека значительно вырастет. 

Температура и длительность термической 

обработки определяют содержание, размеры и 

качество образующейся мезофазы [6]. 

 Использование каменноугольной смолы для 

получения мезофазного пека является более 

перспективным, чем использование нефтяного 

сырья, так как это в итоге приводит к получению 

наиболее качественной продукции [7].  

При нагревании каменноугольных пеков при 

температуре от 350 до 500°С в пеке появляются 

стабильные мезофазные сферы (мезосферы) 

небольшого диаметра, размер которых может 

увеличиваться по мере увеличения температуры 

и периода термовоздействия на пек. Мезосферы 

состоят из четко ориентированных в одном 

направлении молекулярных слоев. Они 

представляют фактически мезофазу и 

наблюдаются через микроскоп в отраженном 

поляризованном свете [8]. 

Если провести дальнейший нагрев, то размер 

мезосфер продолжит расти вплоть до 

образования слияния мезосфер друг с другом, 

образуется объемная мезофаза. Дальнейший 

нагрев приводит к коалесценции мезофазы и 

образованию кристаллической структуры кокса.  

Таким образом, механизм процесса 

формирования мезофазы в мезофазных пеках 

идет по следующей схеме (Рис. 1) [9, 10, 11]. 

 
Рис. 1. Схема механизма процесса формирования мезофазы в мезофазных пеках 

Fig. 1. Diagram of the mechanism of the mesophase formation process in mesophase pitches 
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После термического воздействия (выше 

400С) на каменноугольный пек, получаемый 

при перегонке каменноугольной смолы под 

вакуумом, в получаемом уже мезофазном пеке 

наблюдается довольно высокое значение 

количественного содержания мезофазы [12]. 

Известно, что термическое воздействие на 

каменноугольную смолу для получения 

мезофазного пека должно осуществляться при 

температуре в реакторе не ниже 400С и время 

термообработки каменноугольной смолы должно 

быть не менее 14 часов [13].  

При снижении времени термического 

воздействия на каменноугольную смолу 

содержание мезофазы в получаемом пеке 

заметно снижается, ее размеры также становятся 

малы.  

Термообработка углеводородных пеков 

(каменноугольных и нефтяных) обязательно 

должна проводиться в инертной среде, так как 

окисление, тем более при высоких температурах, 

значительно способствует возможности 

протекания реакций, которые препятствуют 

росту мезосфер в мезофазе и их количества [14, 

15, 16].  

Еще одним важным фактором является 

высокое значение вязкости каменноугольной 

смолы, зависящее от содержания в ней 

нерастворимых веществ в хинолине, что также 

сильно затрудняет образование и рост мезосфер 

и в итоге всей мезофазы.  

В Институте химических и нефтегазовых 

технологий (ИХНТ) ФГБОУ ВО «Кузбасский 

государственный технический университет 

имени Т.Ф. Горбачева» (КузГТУ) с учетом опыта 

эксплуатации лабораторных установок по 

вакуумной и атмосферной перегонкам 

каменноугольной смолы [17, 18] проведены 

исследования качества получаемых продуктов 

перегонки каменноугольной смолы, процесса 

коксования каменных углей, разработана 

технология получения мезофазного пека из 

каменноугольной смолы индустриального 

партнера проекта КНТП ПАО «Кокс». 

Исследованиями установлено и 

подтверждено, что влияние на формирование 

мезосфер и мезофазной структуры 

каменноугольных пеков, а также на качество 

пека  оказывают: показатели качества исходной 

каменноугольной смолы, температура 

термосинтеза и периода термообработки пека, а 

также высокая инертность газовой среды в 

реакторе. 

На предприятии индустриального партнера 

ПАО «Кокс» вырабатывается каменноугольная 

смола со следующими показателями качества, 

представленными в  Таблице 1. 

Из полученных данных видно, что 

получаемая каменноугольная смола близка по 

показателям нормы для марки А, 2 сорта.  

Каменноугольная смола содержит небольшое 

количество воды, препятствующей проведению 

процессов ее переработки. Поэтому в хранилище 

смолы производится ее отстой от воды при 

температуре 90-110°С. 

После окончания обезвоживания 

каменноугольной смолы передача из хранилища 

в сборник обезвоженной смолы производится с 

помощью центробежного насоса периодически, 

по мере увеличения уровня смолы в сборнике.  

Далее исходная обезвоженная 

каменноугольная смола подвергается перегонке 

под вакуумом для получения фракции при 

температуре до 440С. Полученный остаток – 

тяжелая фракция – представляет собой 

каменноугольный пек, по показателям качества 

соответствующий электродному пеку. Данная 

фракция (электродный пек) для дальнейшей 

переработки не используется и является одним 

из целевых продуктов (его можно использовать 

для получения мезофазного пека, но нужно 

проводить дополнительное гидрирование и т. д.)  

Для получения мезофазного пека необходим 

отогнанный до температуры 440С дистиллят. 

Дистиллят загружался в реактор и подвергался 

температурному воздействию до 490С и 

давлению (до 70-80 атмосфер). Получение 

мезофазного пека проводится в инертной среде, 

для этого в рабочее пространство реактора 

подавался чистый аргон. Период синтеза 

варьировался с целью получения качественного 

мезофазного пека.  

В завершение процесса проводилась еще одна 

повторная отгонка легких фракций, которые в 

Таблица 1. Качественные показатели каменноугольной смолы ПАО «Кокс» 

Table 1. Qualitative characteristics of coal tar of ПАО "Koks" 

№ 

п/п 
Наименование 

Качественные характеристики 

Плотно

сть, 

г/см3 

Содержание 

воды, % 

Вещества 

нерастворимые 

в толуоле, % 

Вещества 

нерастворимые 

в хинолине, % 

Зольно

сть, % 

1 Каменноугольная 

смола ПАО 

«Кокс» от 

23.06.2023 

1,198 2,0 11,0 6,7 0,1 
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процессе синтеза являются побочными 

продуктами при температуре 430-440С. Далее 

полученный мезофазный пек медленно 

охлаждался и выгружается из реактора.  

НИИ «Графит» и КузГТУ был проведен ряд 

опытных экспериментов по получению 

мезофазного пека из каменноугольной смолы 

ПАО «Кокс». 

Эксперименты проводились по следующей 

режимной схеме: 1) режим №1 – термообработка 

при 400С и давлении до 70 атмосфер и в 

течение времени выдержки в реакторе 8, 16, 24, 

32 часа; 2) режим №2 – термическая обработка 

при 400С и давлении до 70 атмосфер и в 

течение времени выдержки (периоде 

температурного воздействия) в реакторе 52 часа; 

3) режим №3 – термообработка при 440С 

и давлении до 70 атмосфер в течение 

времени температурного воздействия 15 

часов и более 4 часов после достижения 

критичной температуры – 450С. Время 

выдержки (период термообработки) в 

реакторе позволяет управлять 

образованием мезофазы, ее количеством и 

размерами мезосфер. 

При реализации процесса синтеза 

мезофазного пека по режиму №1 не был 

получен мезофазный пек, после окончания 

проведения процесса из реактора 

извлекалось исходное сырье без 

значительного изменения свойств. 

Проведение процесса получения 

мезофазного пека согласно параметрам 

режима №2 позволило синтезировать 

мезофазный пек, однако содержание 

мезофазы в нем было низким и ее размер 

был мелким. Соответственно, при данной 

температуре, равной 400С, период 

выдержки практически не влияет на 

образование мезофазы в пеке, очевидно, 

требуется повышение температуры при 

термообработке. При реализации процесса 

синтеза мезофазного пека согласно параметрам 

режима №3 был получен мезофазный пек с 

содержанием мезофазы более 50%, предельный 

размер частиц мезофазы был более 100 мкм.  

  Целью дальнейшего исследования было 

определение предельного размера мезосфер в 

мезофазном пеке. Анализ производился согласно 

методике ASTM D 4616-95R18, а также 

определялось общее процентное количество 

мезофазы в пеке. Были сделаны, согласно 

методике, аншлифы для исследования мезофазы 

в пеке методом оптической микроскопии в 

отраженном поляризационном свете.  

 
 

Рис. 2. Изображение (фотография) поверхности 

аншлифов образца мезофазного пека (полученных при 

режиме 2), под микроскопом при увеличении 60Х, в 

отраженном поляризационном свете 

Fig. 2. Image (photograph) of the surface of the mesophase 

pitch sample (obtained under mode 2), under a microscope 

at 60X magnification, in reflected polarizing light 

 

Таблица 2. Сравнение характеристик мезофазного пека на соответствие нормативным 

Table 2. Comparison of mesophase pitch characteristics for compliance with regulatory requirements 

№ Наименование показателя Экспериментальные 

значения 

Нормативные 

(требуемые)  

значения 

1 Содержание мезофазы, % об. 56 не менее 40 

2 Межплосткостное расстояние - d, нм 0,3363 не более 0,338 

3 Содержание летучих веществ в пеке, % мас. 17,7 не более 40 

4 Зольность, % мас. 0,07 не более 0,50 

5 Внешний вид (описание)  Твердый, цвет 

черный  

_ 

6 Предельный размер  

частиц мезофазы в пеке, мкм 

106 не менее 100 
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На Рис. 2 представлены фотографии 

поверхности аншлифов образца мезофазного 

пека (полученного по режиму №2) при 

увеличении 60Х. 

Также для образцов мезофазного пека были 

исследованы качественные характеристики, 

дающие общее представление о качестве 

мезофазного пека. Результаты 

экспериментальных исследований представлены 

в Таблице 1. 

Результаты исследований, представленные в 

Таблице 2, показывают, что качество 

полученного мезофазного пека соответствует 

требованиям, предъявляемым к пекам для 

получения углеродных волокон.  

Выбранный температурный режим (режим 

№3) стадии получения мезофазного пека, 

соответствующий температуре 420-440С, 

обеспечивает необходимые технические условия 

для формирования мезосфер и роста мезофазы в 

каменноугольном пеке. 

В свою очередь, важнейшим вопросом 

является пригодность полученного мезофазного 

пека для производства высококачественного 

углеродного волокна. Безусловно, одним из 

основных параметров тут выступает групповой 

(или фракционный) состав. Таким образом, 

методом селективной экстракции 

растворителями пеки разделяют на следующий 

ряд фракций: γ-фракция – нейтральные смолы 

или мальтены, растворимые в легком бензине и 

насыщенных углеводородах (гептане и др.); β-

фракция – асфальтены, нерастворимые в 

предельных углеводородах, но растворимые в 

горячем бензоле, толуоле; α-фракция – карбены, 

нерастворимые в бензоле, но растворимые в 

хинолине; α1-фракция – карбоиды, практически 

нерастворимые в известных растворителях [19].  

От наличия этих фракций и их 

количественного соотношения значительно 

зависят их волокнообразующие свойства [19]. 

Зачастую при образовании мезофазы образуются 

и центры ее кристаллизации, перерождения 

мезофазы в анизотропный полукокс, в итоге 

составляющий α1-фракцию, препятствующую 

получению качественных углеродных волокон 

[20].  

На Рис. 3 представлены фотографии 

поверхности аншлифов образца мезофазного 

пека (полученного при режиме 3) в отраженном 

поляризационном свете, при увеличении 60Х и 

100Х.  

С помощью программного обеспечения было 

установлено, что содержание мезофазы в образце 

полученного пека составляет более 50%, а 

предельный размер мезофазы – более 100 мкм.  

Выводы: 

Фотографии, полученные методом 

оптической микроскопии в отраженном 

поляризационном свете, микроструктуры 

шлифов образцов мезофазного пека, 

изготовленных по режимам 2 и 3, представлены 

на Рис. 1 и 2. Как видно из Рис. 1, температуры 

синтеза в 390С (режим №2) недостаточно для 

формирования требуемого количества мезофазы 

и ее предельного размера по крупности. 

Наибольший предельный размер частиц 

мезофазы (более 100 мкм) имеет образец, 

изготовленный согласно режима 3.  

Проведение процесса синтеза мезофазного 

пека при температуре 420-440С (режим №3) из 

каменноугольной смолы индустриального 

партнера ПАО «Кокс» позволяет получить 

мезофазный пек, качество которого 

соответствует требованиям для получения 

углеродных волокон. 

Установлено, что наибольшее влияние на 

формирование мезофазы каменноугольных пеков 

оказывают: качество каменноугольной смолы, 

термообработка стадии получения мезофазного 

пека, продолжительность периода 

термообработки; также требуется инертный 

состав газовой среды в реакторе. 

 

 
Рис. 3. Изображения (фотографии) поверхности аншлифов образца мезофазного пека (режим 3), 

при увеличении 60Х и 100Х методом оптической микроскопии в отраженном поляризационном свете 

Fig. 3. Images (photographs) of the surface of the mesophase pitch sample (mode 3), at magnification of 60X 

and 100X by optical microscopy in reflected polarizing light 
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Abstract.  

The mesophase pitch forms a thermotropic crystal, which makes it possible to 

organize feeding and form linear chains without using tension, thereby 

obtaining carbon fibers of the required length and high quality. The use of 

coal raw materials (coal tar – a product of high-temperature coking of coal) 

for the production of mesophase pitches, compared with other types of 

hydrocarbon raw materials, it provides a better quality of the mesophase in 

the pitch, a larger amount of it and a higher yield of mesophase pitch. In the 

production of mesophase pitches from coal tar coking of hard coals, the most 

significant and influencing the formation of mesophase in coal pitches are: 1) 

the quality of coal tar (respectively, the quality of coking coals, coking 

technologies, physical wear of coal coking furnaces and related equipment 

and pipelines); 2) temperature and period of thermal effect on coal tar; 3) 

composition of the gas medium in the reactor (its inertia); 4) pressure in the 

reactor. The possibility of radiating mesophase pitches from coal tar of PJSC 

"Coke" has been studied and established. The studies were carried out at 

temperatures equal to 390 °C and 420 °C in pure argon medium. The 

qualitative characteristics of the pitches were determined, the data obtained 

were analyzed, and the characteristics of the obtained mesophase pitches 

were matched with the required values of the quality indicators of raw 

materials for the production of carbon fibers from it. It was found that at 

420-440 ° C, a mesophase pitch is obtained that is suitable for producing 

carbon fibers. The synthesis temperature of 400 ° C is insufficient to form the 

required amount of mesophase and its maximum size in size. 
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