
Вестник ПНИПУ. Аэрокосмическая техника. 2017. № 48 

 69

DOI: 10.15593/2224-9982/2017.48.07  
УДК 621.763:621.454.3 

И.Б. Шендеров, Б.А. Воскресенский, А.П. Гуляйкин, И.В. Сысоева 

АО «Пермский научно-исследовательский технологический институт», Пермь, Россия 

ИДЕНТИФИКАЦИЯ ТЕХНОЛОГИЧЕСКИХ РИСКОВ  

И ПОВЫШЕНИЕ КАЧЕСТВА УГЛЕРОД-УГЛЕРОДНЫХ МАТЕРИАЛОВ 

Приводятся результаты исследования, выполненного с целью повышения качества изготовления деталей из  
углерод-углеродных композиционных материалов. Технология изготовления включает жидкостное насыщение углево-
локонного каркаса углеводородным связующим – каменноугольным пеком – и последующую графитацию. Полученные 
по этой технологии композиционные материалы обладают уникальными свойствами, в том числе при высоких темпера-
турах и нагрузках, но их качество чувствительно к свойствам сырья, получаемого из природных материалов. Целью 
описываемой работы являлось обеспечение стабильности свойств углерод-углеродных материалов в производстве,  
в частности за счет идентификации и исключения факторов, повышающих риски. Полученные результаты основаны  
на длительном мониторинге технологического процесса и продукции, включая регрессионный анализ промышленных 
данных. Прямая связь между сертификатными характеристиками пека и физико-механическими свойствами готового 
продукта не установлена. Особенностью поставленной задачи в условиях мелкосерийного производства является дос-
тупность только относительно небольшой выборки данных, что ограничивает возможность статистических методов. Для 
этих условий предложен способ идентификации характеристик сырья, совокупность которых может повысить риск по-
лучения несоответствующей продукции. Разработана математическая модель кумулятивного влияния свойств сырья  
на качество продукта и получена зависимость для анализа рисков. Выделенные для расчета характеристики выбраны 
по уровню корреляции с оценкой риска получения несоответствующей продукции. Таким образом выбраны четыре  
из шести сертификатных характеристик и построена линейная форма, предлагаемая в качестве критерия соответствия 
используемого каменноугольного пека. 
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IDENTIFICATION OF TECHNOLOGICAL RISKS AND IMPROVEMENT  

OF QUALITY OF CARBON-CARBON COMPOSITES 

It is presented the results of research carried out with the aim of improving the quality of the manufacture of parts from 
carbon-carbon composites. Used in this case, the production method is based on the impregnation of the frame from carbon fi-
ber liquid coal-tar pitch and a graphitization of the composition. Composite materials obtained by this technology have unique 
properties, including under high temperatures and loads, but their quality is sensitive to the properties of raw from natural mate-
rials. The aim of the work was to ensure the stability of the properties of carbon-carbon materials in the production, in particular 
by identifying and addressing the factors that increase the risks. The results are based on long-term monitoring of the process 
and products, including using regression analysis of production data. Direct relationship between certificate data of raw and 
physico-mechanical properties of the finished product is not determined. The peculiarity of the problem in small-scale production 
is the availability of only a relatively small sample of data, which limits the possibility of statistical methods. For these conditions 
there is provided a method of identifying characteristics of the raw material, the totality of which can increase the risk of produc-
tion of unsuitable products. It was developed the mathematical model of the cumulative influence of properties of raw material 
on the quality of the product and the dependence for calculation of risk. Before inclusion in the calculation the characteristics of 
the raw materials were ranked according to the degree of influence on risk assessment. Thus it was selected 4 characteristics 
from 6 which included in the certificate. It was constructed a linear form, which is a fitting criterion of used coal tar pitch. 

Keywords: carbon-carbon composite material, coal pitch, characteristics, quality, identification, calculation, iterations, 
influence coefficients, criterion, linear regression, risk. 

 
Развитие техники в последние десятилетия потребовало создания новых материалов, об-

ладающих уникальными свойствами, которыми не обладают традиционные металлы, полимеры 
и другие виды материалов. Такими материалами стали композиционные материалы, среди ко-
торых углеродные занимают особое положение [1–5]. Один из способов получения углерод-
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углеродного композиционного материала (УУКМ) [6–9] основан на пропитке объемно-
армирующего углеволокнистого [10, 11] каркаса жидким углеродсодержащим составом с по-
следующей графитацией композиции при высокой температуре [12–14]. В АО ПНИТИ для по-
лучения УУКМ [15] используется каменноугольный пек [16–19]. Как отмечено в работе [20],  
в нашей стране сырьевая база таких материалов ограничена в основном пеками каменноуголь-
ного происхождения, выпускаемыми коксохимическими предприятиями. Качество этих пеков 
часто не соответствует стандартам, разработанным для электродных пеков, применяемых  
для производства композиционных углеродных материалов, а также требованиям, определяю-
щим, в конечном счете, эксплуатационные характеристики конечной углеродной продукции. 
Длительное время в АО ПНИТИ использовали каменноугольный пек производства 
ОАО «Северсталь». В связи с изменением номенклатуры продукции этого предприятия был 
осуществлен переход на продукцию другого поставщика. Проведенные исследования, завер-
шившиеся изготовлением УУКМ из пека выбранного поставщика, позволили продолжить се-
рийное производство. 

С целью обеспечения стабильного качества продукции в течение 2015 г. был организован 
мониторинг качества УУКМ. В производство было запущено 15 промышленных партий пека, 
соответствующих установленным требованиям. При анализе результатов испытания образцов 
готовой продукции было установлено, что при стабильном технологическом процессе отмече-
ны случаи снижения качества по нескольким физико-механическим характеристикам, но в пре-
делах, допускаемых техническими условиями на материал. Эти случаи были квалифицированы 
как связанные с особенностями нескольких партий пека. Свойства пека зависят от исходного 
сырья, особенностей технологии и прочих факторов. 

Сертификатные характеристики сырья указаны ниже. В табл. 1 приводятся сертификат-
ные данные всех использованных в течение года партий пека. Сопоставление совокупностей 
партий, различающихся по характеристикам готовой продукции (табл. 2), учитывая существен-
но разные количества партий в каждой подгруппе, не позволяет определить возможную причи-
ну отклонения. 

 

Характеристики сырья 

i Наименование характеристики 

1 Температура размягчения, °С 

2 Массовая доля золы, % 

3 Массовая доля влаги, % 

4 Массовая доля коксового остатка, % 

5 Массовая доля веществ, нерастворимых в толуоле, % 

6 Массовая доля веществ, нерастворимых в хинолине, % 

 
Прямая связь между сертификатными (указываемыми в сертификате в соответствии  

с требованиями технических условий) характеристиками пека и физико-механическими свой-
ствами готового продукта отсутствует. 

Целью настоящей работы являлась идентификация сырья (каменноугольного пека), опре-
деление совокупности характеристик, сочетание которых может привести к повышению риска 
получения несоответствующей продукции, и разработка необходимых предупреждающих ме-
роприятий. Решаемая задача имеет некоторую неопределенность: сертификатные характери-
стики сырья нельзя однозначно считать достаточными и взаимно независимыми (оценки коэф-
фициентов парной корреляции приведены в табл. 3), размер выборки исходных данных недос-
таточен для надежного использования статистических методов [21]. 
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Таблица 1 

Характеристики партий сырья 

i 
j 

1 2 3 4 5 6 

Оценка партии  
сырья 

1 141 0,15 1,1 56 47 29 Нормально 

2 139 0,17 1,0 58 50 30 Нормально 

3 138 0,15 0,9 54 48 23 Нормально 

4 140 0,15 1,0 50 48 30 Критично 

5 145 0,40 0,6 56 56 17 Критично 

6 142 0,40 0,5 61 54 36 Критично 

7 142 0,19 0,5 58 48 27 Критично 

8 143 0,19 0,6 56 47 23 Нормально 

9 144 0,48 1,1 60 49 30 Нормально 

10 137 0,22 1,0 59 48 23 Нормально 

11 134 0,13 1,1 60 48 25 Нормально 

12 137 0,05 1,0 61 49 31 Нормально 

13 140 0,02 1,0 61 48 31 Нормально 

14 138 0,23 1,0 60 47 31 Нормально 

15 141 0,20 1,0 64 53 34 Нормально 

 
Таблица 2 

Сопоставление характеристик партий сырья 

i 
j Параметр 

1 2 3 4 5 6 

Нижняя граница 134 0,02 0,6 54 47 23 

Верхняя граница 144 0,48 1,1 64 53 34 

Среднее значение 139 0,18 0,98 59 48,5 28 

1–3, 
8–15 

Среднеквадратическое отклонение 2,90 0,12 0,14 2,83 1,75 3,95 

Нижняя граница 140 0,15 0,5 50 48 17 

Верхняя граница 145 0,4 1,0 61 56 36 

Среднее значение 142 0,29 0,7 56 52 28 

4–9 

Среднеквадратическое отклонение 2,06 0,13 0,24 4,65 4,12 7,94 

 
Таблица 3 

Коэффициенты парной корреляции характеристик сырья 

i 
i 

1 2 3 4 5 6 

1 1,00 0,62 –0,54 –0,13 0,46 –0,07 

2 0,62 1,00 –0,34 0,06 0,55 –0,08 

3 –0,54 –0,34 1,00 0,11 –0,43 0,22 

4 –0,13 0,06 0,11 1,00 0,25 0,46 

5 0,46 0,55 –0,43 0,25 1,00 0,00 

6 –0,07 –0,08 0,22 0,46 0,00 1,00 
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Качество готовой продукции из УУКМ характеризуется достаточно большим набором 
физико-механических характеристик. Выявление причин возникшей проблемы путем расчета 
корреляций всех характеристик УУКМ с характеристиками пека из-за явной недоступности 
больших выборок и больших ожидаемых доверительных интервалов сразу было признано не-
эффективным. Кроме того, свойства сырья – каменноугольного пека – характеризуются не зна-
чениями определенных физико-химических величин, а достаточно косвенно, интегрально,  
в том числе растворимостью компонентов в стандартных растворителях и величиной несгорае-
мого остатка. В этих условиях задача исследования была поставлена как изучение процесса  
с формализованными входами и бинарным откликом «хорошо» – «плохо». Если весь комплекс 
контролируемых свойств УУКМ находится в заданном диапазоне значений, расчетный риск 
равен нулю, если хотя бы одна характеристика вышла на грань допустимого, риск равен едини-
це. В такой постановке при небольшой доступной выборке опытных данных корреляционным 
анализом удалось получить количественные оценки проблемы, а не ограничиваться обычным 
описательным анализом. Для комплексной оценки качества (пригодности для использования по 
назначению) сырья необходимо найти (если таковая существует) величину, рассчитываемую по 
совокупности свойств сырья, и критерий – правило отнесения продукции к соответствующей 
или несоответствующей. 

Формализуется задача следующим образом. Имеется n сертификатных характеристик xi  
(i = 1, 2, …, n), приведенных выше, и m практических реализаций (см. табл. 1). Для идентифи-
кации рисков предлагается использовать уравнение регрессии (в первом приближении – линей-
ной), аппроксимирующее бинарную функцию, принимающую значение 0 для успешных реали-
заций, и значение 1 – для реализаций, рассматриваемых как критические: 

 
1

.
n

i i
i

R c k x
=

= +∑  (1) 

Здесь с – постоянная составляющая; ki, i = 1, 2, …, n – коэффициенты влияния характеристик. 
Количество «успешных» реализаций – m1, 1,j M⊂  «критических» – m2, 2 ,j M⊂  

1 2 ;m m m+ =  j – условный номер партии сырья. 

Функцию (1) можно считать приемлемой, если ее значения для подмножеств – «успешных» 
и «критических» реализаций – будут различаться. Например, при среднем уровне значений до 0,5 
значение этой функции для критических партий должно быть соизмеримо с единицей. 

Физический смысл функции R – оценка риска получения несоответствующей продукции. 
Таким образом, критерием качества (пригодности сырья) будет являться малое значение оцен-
ки: R < 0,5. 

Поставленная задача решалась по следующему итеративному алгоритму: 
– строится линейная форма R для всей выборки данных табл. 1; 
– если значения R для выделенных экспертами подмножеств M1 и M2 партий сырья нераз-

личимы, то в рассматриваемой постановке поставленная задача решения не имеет; 
– если по значениям R подмножества уверенно различаются, то характеристики сырья 

ранжируют по уровню влияния на величину R; 
– проводят расчет формы R для усеченной выборки – исключают данные, относящиеся  

к характеристике сырья с наименьшим влиянием на результат; 
– если подмножества M1 и M2 различаются по значениям R, продолжают процесс расчета. 

В противном случае в качестве решения принимают результаты предыдущего шага расчета. 
Параметры уравнения (1) определяли по условию наименьших квадратов: 

( )
1 2

22 1 min,j j
j M j M

R R
⊂ ⊂

+ − →∑ ∑  

которое, с учетом выражения (1), приводит к системе линейных уравнений 
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1

1

,
n

pi i p
i

a k b
+

=
=∑  p = 1, 2, …, n + 1,  (2) 

где 1 ;nk c+ =  ;pi pj ij
j M

a x x
⊂

= ∑  
2

p pj
j M

b x
⊂

= ∑  при p = 1, 2, …, n; 1, ;n i ij
j M

a x+
⊂

= ∑  1, 1 ;n na m+ + =  

1 2nb m+ = ; М1 – множество партий сырья, по которым не возникло вопросов (количество таких 

m1 = 11); М2 – множество партий сырья, при использовании которых выявились отклонения от 
ожидаемых результатов (количество партий m2 = 4, m1 + m2 = m). 

Уравнения (2) решались по компактной схеме исключения [22]. 
Ранжирование параметров – характеристик сырья по степени влияния на результаты рас-

чета – проводилось в соответствии с табл. 2. Степень влияния qi оценивалась как величина про-
изведения абсолютной величины коэффициента влияния ki на величину интервала изменения 
значения характеристики: 

( ) ( )max min .i i ij ij
j Mj M

q k x x
⊂⊂

 = −  
 

Результаты оценки приведены в табл. 4. 
 

Таблица 4 

Степень влияния характеристик сырья на результаты расчета 

Учитываемые характеристики (i) 
i 

1–6 1, 3–6 3–6 

1 0,2447 0,1018 – 

2 0,1531 – – 

3 0,5883 0,5761 0,5375 

4 0,4662 0,4577 0,4406 

5 0,1975 0,2174 0,2012 

6 0,2140 0,2057 0,1984 

 
При следующем расчете исключалась характеристика с наименьшим уровнем влияния. 

Последовательно исключались из рассмотрения характеристики с номерами 2 и 1. При даль-
нейшем уменьшении числа учитываемых характеристик партии сырья становились неразличи-
мыми по параметру R (см.  табл. 1). 

Результаты расчета приведены в табл. 5. Рамкой из жирных линий выделена область зна-
чений характеристик сырья, в которой значения оценки риска получения несоответствующей 
продукции R > 0,5. 

В результате выполненного исследования выявлена совокупность характеристик сырья, 
сочетание значений которых привело к существенному отклонению свойств полученного 
УУКМ от средних: в этих партиях хотя бы одна из контролируемых физико-механических ха-
рактеристик УУКМ приближалась к границе допустимых значений. В пределах изменения зна-
чений характеристик сырья, использованного в течение 2015 г. (т.е. для значений характери-
стики 1 – от 134 до 145 °С, значений характеристики 2 – от 0,02 до 0,48 %), эти характеристики 
оказались незначимыми. Набольшее влияние оказывают характеристики 3, 4, 5 и 6, сочетания 
значений которых позволяют выделить партии сырья, экспертно при оценке готового продукта 
отмеченные как критические. Получено, что совокупность характеристик свойств сырья может, 
дополнительно к установленным сертификатным требованиям, оцениваться показателем 

R = 1,404 – 1,075x3 – 0,073x4 + 0,067x5 + 0,028x6. 
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Таблица 5 

Результаты расчета оценки риска R 

Учитываемые характеристики (i) 
j 

1–6 1, 3–6 3–6 3–5 
Оценка партии сырья 

1 0,028 0,048 0,083 0,038 Нормально 

2 0,276 0,287 0,273 0,220 Нормально 

3 0,375 0,371 0,342 0,408 Нормально 

4 0,773 0,738 0,726 0,528 Критично 

5 0,853 0,866 0,884 1,108 Критично 

6 1,105 1,056 1,028 0,803 Критично 

7 0,576 0,586 0,591 0,581 Критично 

8 0,402 0,419 0,450 0,528 Нормально 

9 –0,050 –0,126 –0,048 –0,052 Нормально 

10 –0,076 –0,111 –0,133 0,036 Нормально 

11 –0,177 –0,200 –0,257 –0,117 Нормально 

12 0,004 0,044 0,014 –0,009 Нормально 

13 –0,148 –0,072 –0,053 –0,073 Нормально 

14 0,005 –0,039 –0,047 –0,083 Нормально 

15 0,094 0,135 0,147 0,085 Нормально 
 

Рекомендуемый для производства критерий качества (пригодности сырья) R < 0,5. Дове-
рительные границы критерия по имеющимся данным не могут быть определены: выборки дан-
ных слишком малы, а характеристики сырья взаимозависимы (см. табл. 3), чтобы выявить за-
коны распределения случайных значений характеристик. Использование в производстве сырья 
с малыми значениями оценки риска R должно обеспечить стабильное качество УУКМ. 

Соотношение между достаточно большим числом различающихся свойствами партий 
сырья (15) и числом характеристик (4), по значениям которых партии сырья были разделены на 
две группы, совпавшие с экспертными оценками партий, позволяет считать предложенную 
формализованную оценку достоверной. 

С целью обеспечения стабильности качества изготавливаемых УУКМ мониторинг будет 
продолжен, а приведенные в настоящей работе результаты послужат для обсуждения с постав-
щиком возможности совершенствования технологии изготовления пека в выявленном направ-
лении или целесообразности введения селективного отбора партий пека для изготовления 
УУКМ. 

Предложенный метод идентификации может использоваться как один из инструментов 
регрессионного анализа при статистическом мониторинге качества продукции, особенно при 
наличии небольших выборок данных. 

Таким образом, в результате выполненного исследования для обеспечения стабильности 
получения в производстве УУКМ с заданными свойствами: 

а) предложен критерий качества (пригодности) сырья – каменноугольного пека опреде-
ленной марки; 

б) показана обоснованность предложенного критерия; 
в) определены направления дальнейшего развитие работ по УУКМ: совершенствование 

технологии изготовления пека до устойчивого получения сырья с малыми значениями оценки 
риска R или отбор для использования в производстве УУКМ только продукции, соответствую-
щей предложенному критерию, что технически и экономически окажется эффективнее; 

г) оценена возможность использования разработанного и предложенного в статье метода 
анализа (идентификации) в качестве исследовательского инструмента. 
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