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В статье исследуются полимерные композиционные материалы на основе полипропилена и рисовой шелухи с 
использованием методов термического анализа для оценки их химических, физических и структурных изменений 
при тепловом воздействии. Применены методы синхронного термического анализа, а также проведены иссле-
дования масс-спектрометрии для определения содержания и распределения диоксида кремния (SiO₂) в струк-
туре композитов. Особое внимание уделено влиянию дозировки SiO₂ на термические характеристики матери-
алов. В работе проанализированы как контрольный образец полипропилена без наполнителя, так и композици-
онные материалы с рисовой шелухой различной фракции (до 200, 200–250, 250–355, 355–560, 560–630, 630–1250 
мкм) и наполнением в диапазоне от 10% до 60% масс. Результаты показали, что добавление рисовой шелухи 
повышает температуру начала разложения с 217 °C до 240 °C, указывая на улучшение термостабильности 
композита. Термогравиметрический анализ продемонстрировал, что увеличение содержания рисовой шелухи 
снижает потерю массы в интервале 240–400 °C, что подтверждает улучшение стабильности материала. 
ДТА-кривые показали, что разложение композитов с содержанием рисовой шелухи до 40% происходит в два 
этапа, а при 50–60% - упрощается до одного этапа с основной потерей массы при более низких температурах. 
Установлено, что более мелкие частицы наполнителя (до 200–250 мкм) вызывают смещение максимумов экзо-
термических эффектов в сторону более низких температур, что свидетельствует о влиянии дисперсности 
наполнителя на термическое поведение материала. Оптимальные характеристики термостабильности и теп-
лового поведения композитов достигнуты при содержании наполнителя в диапазоне 40–50% и размере частиц 
до 200 мкм, что позволяет эффективно сохранять структуру материала при высоких температурах. 
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The article investigates polymer composite materials based on polypropylene and rice husk using thermal analysis meth-
ods to evaluate their chemical, physical, and structural changes under thermal exposure. Methods of simultaneous ther-
mal analysis were applied, and mass spectrometry studies were conducted to determine the content and distribution of 
silicon dioxide (SiO₂) within the composite structure. Particular attention was paid to the effect of SiO₂ dosage on the 
thermal characteristics of the materials. Both a control polypropylene sample without filler and composite materials with 
rice husk of various fractions (up to 200, 200–250, 250–355, 355–560, 560–630, 630–1250 μm) and filler content ranging 
from 10% to 60% by mass were analyzed. The results showed that the addition of rice husk increases the temperature of 
the beginning of decomposition from 217 °C to 240 °C, indicating improved thermal stability of the composite. Thermo-
gravimetric analysis demonstrated that increasing the rice husk content reduces mass loss in the 240–400 °C range, 
confirming the material’s enhanced stability. DTA curves revealed that decomposition of composites containing up to 
40% rice husk occurs in two stages, while at 50–60% it simplifies to a single stage with the primary mass loss at lower 
temperatures. It was established that smaller filler particles (up to 200–250 μm) shift the peaks of exothermic effects 
toward lower temperatures, indicating the impact of filler dispersion on the material’s thermal behavior. The optimal 
characteristics of thermal stability and behavior were achieved with a filler content in the 40–50% range and particle 
size up to 200 μm, allowing the material’s structure to be effectively preserved at high temperatures. 

 
Введение 

Анализ научных источников, опубликованных с 
2017 по 2024 гг. [1-9,10,11], показывает растущий ин-
терес к производству полимерных композиционных 
материалов (ПКМ) с лигноцеллюлозными наполни-
телями. К таким наполнителям относятся древесные 
волокна, кукурузные, льняные и конопляные во-
локна, солома, а также шелуха пшеницы, овса, риса и 
др. Эти композиты находят применение в медицине, 
упаковке, аэрокосмической отрасли, автомобиле-
строении, строительстве и производстве мебели бла-
годаря своей экологической ценности и способности 

к повторной переработке, что делает их перспектив-
ными с точки зрения устойчивого развития. 

Особый интерес в России качестве лигноцеллю-
лозного наполнителя вызывает рисовая шелуха [12-
13], объем валового сбора в результате обмола по ре-
зультатам составляет 190 тыс. тонн в среднем еже-
годно. за последние 10 лет при максимальном значе-
нии в 2023 г. 220 тыс. т, минимальном в 2013 г. – 159 
тыс. т [14-17]. Рисовая шелуха содержит около 20% 
аморфного диоксида кремния (SiO₂) [18], отличается 
низкой стоимостью, экологичностью и доступно-
стью. Использование таких наполнителей способ-
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ствует повышению экологической устойчивости по-
лимерных композиционных материалов и улучшает 
физико-механические свойства [19]. 

Для исследования термических процессов компо-
зитов с добавлением рисовой шелухи ключевое зна-
чение имеют методы термогравиметрического и диф-
ференциально термогравиметрического анализа (ТГ-
ДТГ) и дифференциально-термического анализа 
(ДТА) [20]. Эти методики позволяют подробно изу-
чить термическую стабильность и изменения массы 
при нагреве композита, фиксируя тепловые эффекты, 
возникающие в результате разложения как полимера, 
так и термочувствительных лигноцеллюлозных 
наполнителей. Применение синхронного термоана-
лиза предоставляет возможность комплексного изу-
чения стабильности полимерных композиционных 
материалов при различных температурах, что крити-
чески важно для материалов, предназначенных для 
эксплуатации в условиях температурных колебаний, 
например, в автомобилестроении и строительстве 
[21-23]. Такой подход способствует оптимизации со-
става композитов и прогнозированию их долговечно-
сти и надежности. 

 
Экспериментальная часть 

 
В качестве полимерного связующего использо-

вался полипропилен экструзионной марки PP H250 
GP/3 производства ПАО «СИБУР холдинг» (г. То-
больск, Россия). Для повышения термической ста-
бильности полимеров в процессе переработки был 
использован антиоксидант марки Irganox 1010 произ-
водителя BASF Societas Europaea (г. Людвигсхафен, 
Германия). В качестве наполнителя использовалась 
рисовая шелуха производителя ООО «Агродар» (г. 
Краснодар, Россия). 

Перед смешением рисовую шелуху высушивали 
при температуре 100 °C в течение 24 часов, для до-
стижения его влажности до 1-2%. Для получения ри-
совой шелухи с определенными размерами частиц 
были использованы сита с различными диаметрами 
отверстий устанавливаемые на вибростоле марки 
ЭКРОС-6700 (ПЭ-6700) производителя ООО 
«ЭКРОСХИМ» (Санкт-Петербург, Россия). Сита 
устанавливались в порядке уменьшения диаметра от-
верстий, начиная с самого крупного 1250 мкм и за-
канчивая самым мелким 200 мкм. Размер частиц, по-
лучаемый в процессе просеивания составлял до 200 
мкм, 200-250 мкм, 250-355 мкм, 355-560 мкм, 560-630 
мкм, 630-1250 мкм. Время работы вибрационного 
стола составляло не менее 5 минут. При завершении 
вибрации фракции, оставшиеся на каждом сите, со-
бирались в отдельные контейнеры. 

Полимерные композиционные материалы, напол-
ненные рисовой шелухой с различными размерами 
частиц, были получены на двухроторном смесителе 
закрытого типа «Measuring Mixer 350E» производи-
теля Кrauss Мaffei (Германия). Дозировка просеян-
ного наполнителя была фиксированной и составляла 
50% масс. Irganox 1010 был использован в дозировке 
0,1%. Температура смешения составляла 180°C, про-
должительность смешения 6 минут при частоте вра-
щения роторов 80 об/мин. 

Далее для испытаний композиций с различными 
дозировками наполнителя был выбран размер частиц 
наполнителя до 200 мкм. Дозировка композитов со-
ставляла 10÷20÷30÷40÷50÷60% масс.. Композиции 
были получены на полупромышленном двухшнеко-
вом экструдере Krausmaffei ZE 25*60 производителя 
Кrauss Мaffei (Германия). Температура по зонам со-
ставляла – Т1=25 °C, T2=50 °C, T3=70 °C, T4=100 °C, 
Т5=180 °C, Т6=180 °C, Т7=190 °C, Т8=190 °C, 
Т9=205 °C, Т10=210 °C, Т11=220 °C, Т12=220 °C, 
Т13=220 °C где Т1 – зона загрузки сырья, а Т13 – это 
зона головки экструдера. 

 
Обсуждение результатов 

 
Кривые ТГ-ДТА и ДТГ всех образцов приведены 

на рисунках 1-4. 
 

Полимерный композиционный материал, 
наполненный рисовой шелухой с различной 

дозировкой 
 

На рисунках 1–2 представлены ТГ-ДТА и ДТГ 
кривые образцов полипропилена, наполненного ри-
совой шелухой с различной дозировкой. 

ТГ-кривые (рисунок 1) показывают, что в низко-
температурной области (29–240 °С) для всех образ-
цов наблюдается потеря массы, которая увеличива-
ется с ростом содержания рисовой шелухи. Макси-
мальная потеря массы в этом интервале составляет 
4,50% для образца с 50% наполнителя, а минималь-
ная — 0,29% для образца с 10%. В интервале темпе-
ратур 240–400 °С начинается интенсивная потеря 
массы, общая величина которой также уменьшается 
с увеличением доли рисовой шелухи. Наибольшая 
потеря массы в этом интервале (92,77%) зафиксиро-
вана для образца с 10% наполнителя, наименьшая — 
72,4% для образца с 60%. Обнаружено, что с увели-
чением дозировки рисовой шелухи уменьшается об-
щая потеря массы во всем интервале нагрева. Это мо-
жет быть связано с более высоким содержанием уг-
леродистой фазы, способной окисляться при высоких 
температурах. 

 

 
Рис. 1 – ТГ-ДТА кривые образцов полипропилена 
наполненного рисовой шелухой с различной 
дозировкой 
Fig. 1 – TG-DTA curves of polypropylene samples 
filled with rice husk with different dosages 

 
ДТА-кривые (рисунок 1) показывают, что во всех 

образцах в интервале температур 150–177 °С реги-
стрируется малый эндотермический эффект с макси-
мумом около 165–166 °С. В интервале температур 
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выше 215 °С наблюдаются сложные экзотермиче-
ские эффекты, свидетельствующие о фазовых пре-
вращениях. В интервале 200-290 °С эффект растяну-
тый, без явновыраженных максимумов. Далее выше 
290 °С для контрольного и с добавкой 10% рисовой 
шелухи проявляются также слегка размытые экзотер-
мические эффекты. Начиная с 20% добавки наблюда-
ется разрешённый экзотермический эффект. С увели-
чением добавки рисовой шелухи этот эффект стано-
вится узкоинтервальным и его максимум смещается 
в сторону уменьшения температуры. 

ДТГ-кривые (рисунок 2) показывают, что в интер-
вале температур 240–400 °С регистрируются эндо-
термические эффекты. Для образцов с 10% и 20% ри-
совой шелухи наблюдаются два максимума, причем 
они смещены к более высоким температурам по мере 
увеличения содержания наполнителя (от 298 °С и 330 
°С для 10% до 330 °С и 348 °С для 20%). Для образ-
цов с 30%, 40%, 50% и 60% рисовой шелухи зареги-
стрирован один максимум, также с тенденцией к сме-
щению в сторону высоких температур при увеличе-
нии содержания наполнителя: от 348 °С для 30% до 
332 °С для 60%. С увеличением дозировки рисовой 
шелухи смещение максимумов эндотермических эф-
фектов к более высоким температурам указывает на 
изменение термической стабильности материала. 

 

 
Рис. 2 – ДТГ кривые образцов полипропилена, 
наполненного рисовой шелухой с различной 
дозировкой 
Fig. 2 – DTG curves of polypropylene samples filled 
with rice husk with different dosages 

 
Анализ термических данных показал, что темпе-

ратура плавления полипропилена для контрольной 
пробы и всех композитов регистрируется при 166 °C, 
однако при содержании рисовой шелухи 50% и 60% 
она снижается на 1 °C. Введение наполнителя повы-
шает температуру начала разложения с 217 °C (кон-
троль) до 240 °C, что указывает на рост термоста-
бильности. По ТГ-кривым, увеличение содержания 
рисовой шелухи снижает потерю массы в интервале 
240–400 °C. ДТГ-кривые показывают, что при кон-
центрации наполнителя до 40% разложение происхо-
дит в два этапа, тогда как при 50% и 60% оно упро-
щается до одного этапа, смещаясь в область более 
низких температур. 

Полимерный композиционный материал, 
наполненный рисовой шелухой                                      

с различными размерами частиц 
 

На рисунках 3-4 представлены ТГ-ДТА и ДТГ 
кривые образцов полипропилена, наполненного ри-
совой шелухой с различными размерами частиц. Ха-
рактер кривых аналогичен кривым предыдущей се-
рии. 

По ТГ-кривым (рисунок 3) потеря массы напол-
ненных рисовой шелухой с различными размерами 
частиц, происходит в два этапа: в низкотемператур-
ной области в интервале 29-240 °С наблюдается 
плавная потеря массы порядка 4-4,5% масс. Начиная 
с 240 °С регистрируется ускоренная потеря массы от 
75 до 79% масс. 

По ДТА-кривым (рисунок 3) видно, что в интер-
вале температур 155-177 °С регистрируется малый 
интенсивности эндотермический эффект с максиму-
мами при 166 °С. Начиная с 230 °С регистрируется 
два экзотермических эффекта с максимумами при 
256 °С и 355-358 °С. Однако исключением в этом 
ряду являются образцы, наполненные рисовой шелу-
хой с размерами частиц до 200 мкм и 200-250 мкм с 
максимумами второго эффекта при 347ºС и 349 ºС. 

 

 
Рис. 3 – ТГ-ДТА кривые образцов полипропилена 
наполненного рисовой шелухой с различными 
размерами частиц 
Fig. 3 – TG-DTA curves of rice husk filled 
polypropylene samples with different particle sizes 
 

По ДТГ-кривым (рисунок 4) видно, что в интер-
вале температур 240-400 °С регистрируется затяж-
ной эндотермический эффект с явно выраженными 
максимумами от 330 °С до 342 °С. По ДТГ кривым 
максимумы этих потерь достигают при 328 при этом 
максимум эффекта для большинства образцов сохра-
няется при 328 °С Исключением являются образцы, 
наполненные с размерами частиц до 200 мкм и 200-
250 мкм, где максимумы эффекта наблюдается при 
342 °С и 345 °С. 

Анализ кривых показал, что разложение компози-
тов полипропилена с рисовой шелухой происходит в 
два этапа. В интервале 29–240 °C наблюдается плав-
ная потеря массы (~4–4,5%), а с 240 °C начинается 
интенсивная потеря массы до 75–79%. ДТА-кривые 
регистрируют эндотермический эффект при 166 °C и 
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два экзотермических эффекта с максимумами при 
256 °C и 355–358 °C. Однако у образцов с размерами 
частиц шелухи до 200 мкм и 200–250 мкм второй 
максимум сдвигается к 347–349 °C. По ДТГ-кривым 
максимальная потеря массы в интервале 240–400 °C 
достигает пика при 328 °C для большинства образ-
цов. Исключение составляют композиты с более мел-
кими частицами (до 250 мкм), у которых максимум 
эффекта смещается к 342–345 °C. Это указывает на 
влияние размера частиц на термостабильность и по-
ведение материала при нагревании. 

 

 
Рис. 4 – ДТГ кривые образцов полипропилена 
наполненного рисовой шелухой с различными 
размерами частиц 
Fig. 4 – DTG curves of rice husk filled polypropylene 
samples with different particle sizes 

 
 

Масс-спектрометрия полимерных                             
композиционных материалов 

 
В рамках исследования полимерных композици-

онных материалов на основе полипропилена и рисо-
вой шелухи была проведена масс-спектрометрия для 
оценки содержания SiO₂ в образцах с различной до-
зировкой рисовой шелухи.  

Согласно результатам анализа (таблица 1) кон-
трольный образец практически не показал содержа-
ние SiO₂, тогда как при наполнении полимера до 60% 
содержание SiO₂ достигло 12,42%. 

 
Таблица 1 - Масс-спектрометрия полимерных 
композиционных материалов на основе полипро-
пилена и рисовой шелухи 
Table 1 - Mass spectrometry of polymer composites 
based on polypropylene and rice husks 

№ SiO2 
Контрольный 

образец 0,02 

10 2,33 
20 4,67 
30 6,96 
40 7,62 
50 11,13 
60 12,42 

 

Известно, что повышение концентрации рисовой 
шелухи в полимерных композитах приводит к увели-
чению содержания SiO₂, что увеличивает их терми-
ческую стабильность [24]. Корреляция между содер-
жанием SiO₂ и термостабильностью композитов под-
черкивает необходимость точного подбора концен-
трации наполнителя при разработке материалов, 
предназначенных для эксплуатации в условиях тер-
мических нагрузок. 

Выводы 
Таким образом, с использованием методов терми-

ческого анализа при тепловом воздействии оценены 
термостабильность и влияние дозировки и размеров 
частиц наполнителя на термическое поведение поли-
мерных композитов на основе полипропилена и ри-
совой шелухи. Это важно для оптимизации состава 
композитов, что позволяет повысить их устойчи-
вость к высоким температурам и снизить экологиче-
ское воздействие. 

Температура плавления полимера для всех образ-
цов составляет 166 °C, но при высоком содержании 
наполнителя (50–60%) она снижается на 1 °C. Добав-
ление рисовой шелухи увеличивает температуру 
начала разложения с 217 °C (контроль) до 240 °C, что 
свидетельствует о повышении термостабильности. 
По данным ТГ анализа, с увеличением дозировки ри-
совой шелухи снижается потеря массы в интервале 
240–400 °C, что также подтверждает улучшение ста-
бильности материала. ДТА-кривые показали, что раз-
ложение композитов с содержанием рисовой шелухи 
до 40% происходит в два этапа, в то время как при 
содержании 50–60% оно упрощается до одного этапа 
с максимальной потерей массы при более низких 
температурах. 

Анализ кривых термогравиметрии показал, что 
потеря массы композитов происходит в два этапа: 
при низкотемпературном плавном процессе (29–
240 °C) теряется около 4–4,5% массы, а с 240 °C 
начинается ускоренное разложение с потерей до 75–
79%. Максимумы экзотермических эффектов при 
256 °C и 355–358 °C смещаются в зависимости от 
размеров частиц наполнителя: для частиц до 200–250 
мкм максимум наблюдается при более низких темпе-
ратурах (347–349 °C), что указывает на значительное 
влияние дисперсности наполнителя на термическое 
поведение материала. 

Повышение концентрации рисовой шелухи в ком-
позитах коррелирует с ростом содержания диоксида 
кремния (SiO₂), что также оказывает значительное 
влияние на термостабильность материала. Данные 
выводы подчеркивают важность точного подбора 
концентрации и дисперсности наполнителя для по-
вышения эксплуатационных характеристик полимер-
ных композитов, особенно в условиях термических 
нагрузок. 

Оптимальная композиция для полимерных ком-
позитов на основе полипропилена и рисовой шелухи 
достигается при содержании наполнителя в диапазоне 
40–50% и размере частиц до 200 мкм. В этом составе 
композиты демонстрируют лучшую термостабиль-
ность, сохраняя структуру при повышенных температу-
рах и снижая углеродный след. 
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