
掺混型碳化硅纤维及其微波吸收特性
T he M ixed Silicon Carbide Fiber and its M icrowave-

Absorbing Properties

王军　宋永才　冯春祥 (国防科技大学, 长沙)

Wang Jun　Song Yongcai　Feng Chunxiang

( Nat ional University o f Defence and T echnolo gy , Changsha )

　　 [摘要 ] 　运用超声将平均粒径 30nm 的超细金属镍粉均匀分散到聚碳硅烷中 , 通过熔融纺丝、不熔化

处理、烧结 , 制备出具有良好力学性能、电阻率连续可调的掺混型碳化硅陶瓷纤维。这种纤维与环氧树脂复

合制备的三层结构吸波材料具有良好的微波吸收特性。运用WAXD 研究了纳米镍粉在陶瓷纤维内的存在状

态。
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[Abstract] 　In this paper , nano nickel part icle, �= 30nm , w as dispersed into poly carbosi-

lane ( PC ) equally by ul tra-sonic and subsequent ly magnetic m ixed silicon carbide ceram ic f iber ,

w ith good mechanical propert ies and cont inuous contro llable resist ivity , w as prepared by melt

spinning , curing t reatment and sintering . T he t ri-lay er st ructure micr ow ave absor ber composed

of the mixed SiC f iber and epoxy resin have good micr ow ave-absorbing proper ties. The form o f

nano Ni part icle in ceram ic f iber w as studied by WAXD.

　　Keywords　 silicon carbide f iber　nano material　nickel　po lycarbosilane　microw ave ab-

sor ber

1　前言

　　先驱体转化法制备的碳化硅 ( SiC ) 陶瓷纤维是金属

基、陶瓷基、树脂基复合材料高性能增强纤维[ 1、2] , 它具

有良好的力学特性和高温抗氧化性能 , 可在 1000～

1200℃下长期工作。现在 , 人们对其磁性能和微波吸收

特性也越来越感兴趣。一般说来 , SiC 纤维的电阻率可

在 1～106�·cm 之间依据制造条件来调节[ 3] , 因其直径

细、易于编织 , 还可以与其它有机或无机纤维 (如

PEEK、PEK、C 纤维等 ) 混编成混杂纤维, 用于制备树

脂基结构吸波材料。此外 , 陶瓷纤维也是导弹头锥、发

动机喷管等耐高温、耐高速气流冲刷部件用陶瓷结构吸

波材料的首选吸收剂材料。

　　近十余年来 , 在“863”高技术和国家攻关计划资助

下 , 我们一直进行先驱体转换制备连续 SiC 陶瓷纤维的

研究[ 4] , 并对其吸波特性进行了一些初步探索[ 5]。本文

将平均粒径 30nm 的超细金属镍微粉掺混入聚碳硅烷

( PC ) , 通过熔融纺丝、不熔化处理、烧结制备出了电阻

率连续可调的掺混型 SiC 纤维。将这种纤维正交铺排 ,

与环氧树脂复合 , 制备的三层结构吸波材料具有良好的

微波吸收特性。

2　实验过程

2. 1　主要原料

　　聚碳硅烷 ( PC) : 自己合成 , 软化点 185～195℃, M
—

n

= 1800

　　纳米镍微粉 : 青岛化工学院提供 , 平均粒径 30nm

2. 2　掺混型 SiC 纤维的制备

　　运用功率超声将纳米 Ni粉均匀分散到聚碳烷体系

中 , 按照连续 SiC 纤维的制备工艺[ 4] , 通过熔融纺丝、不

熔化处理、烧结等处理 , 制得掺混型 SiC 陶瓷纤维。

2. 3　结构性能测试

　　采用 H -800 型扫描电镜观察纤维的截面和外表 ;

采用 Siemens D-500 型 X 射线衍射仪进行物相分析 ; 采

用 YG-001 型电子强力仪测试纤维的强度。
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2 . 4　电磁性能测试

2 . 4 . 1　电阻率的测定 : 采用双臂电桥测量纤维的电

阻率。

2 . 4. 2　电磁参数的测定: 将掺混型 SiC 纤维与环氧树

脂 复合 ( 重量比为 8∶ 2 ) , 制成大小为 10. 16mm ×

22. 86mm×2mm 的试样 , 采用波导法测量其电磁参数。

测试频率 8. 0～12. 4GHz。

2 . 4. 3　反射衰减的测定 : 将不同 Ni 含量的掺混型 SiC

纤维正交铺排 , 按一定比例分别与环氧树脂复合 , 制成

大小为 180mm×180mm×2mm 的板材 , 根据阻抗匹配

设计多层叠合。采用空间样板移动法 , 测试试样在 8 . 0

～12. 4GHz 频率范围内的衰减量。

3　结果讨论

3 . 1　纳米 Ni粉的分散性及掺混型聚碳硅烷的熔融纺

丝

　　图 1 是纳米 Ni 粉分散于聚碳硅烷体系中的 SEM

照片。从中看出 , 功率超声是一种有效的分散手段 , 可

以使纳米 Ni 粉均匀分散到聚碳硅烷体系中。

图 1　纳米 Ni 粉分散于 PC 的 SEM 照片

　Fig . 1　 SEM photo of n ano Ni part icle dispers ing in PC

　　流变性能测试表明, 随着纳米 Ni粉加入量的增加 ,

聚碳硅烷熔体粘度大大增加 (见表 1)。这是因为纳米微

粉具有增稠作用 , 导致聚碳硅烷熔体粘度增大 , 同时体

系中微粉还会阻碍聚碳硅烷分子链在熔纺过程中的牵

伸移动 , 因而掺混纳米 Ni 粉后聚碳烷熔融纺丝温度也

相应升高 (见表 1)。但熔纺温度过高 , 会使聚碳硅烷体

粘度下降 , 导致部分未完全分散开的纳米粉在熔融纺丝

过程中发生沉降而堵塞喷丝孔 , 因而加入纳米微粉后聚

碳硅烷熔融纺丝工艺条件更加难以控制。在实际操作过

程中 , 严格控制熔纺条件, 纺出了直径 15～35�m 的连

续聚碳硅烷纤维 (见图 2)。流变性能测试表明 , 稳定纺

丝时聚碳烷熔体的粘度为 1Pa·s 左右。

　　　　表 1　纳米 Ni 粉含量对 PC 熔体粘度和

熔融纺丝温度的影响

　Table 1　Effect o f nano Ni par ticle content on PC melt

v iscosity and melt spinning temperature

Ni, w t% 0 2 5 10 15 20

�, Pa·s

T s,℃

113. 5

290

148. 3

292

225

295

442. 3

300

1204

307

3969

315

　　注: 粘度测试温度为 260℃; T s表示 PC熔融纺丝温度。

图 2　掺混纳米 Ni粉的 PC 纤维

　　　Fig . 2　PC fiber mixed w it h nano Ni par ticle

3. 2　聚碳硅烷原丝的不熔化处理、烧结

　　将含纳米 Ni 粉的 PC 原纤维置于空气中 , 以小于

0. 5℃ / min 升温速度加热至 210℃左右 , 恒温 3～5h , 控

制纤维增重为 9～11wt% , 即可完成不熔化处理。经不

熔化处理的原纤维是不溶不熔的。

　　将经不熔化处理的 PC 纤维在高纯 N 2 的保护下 ,

以 1 ～ 1. 5℃ / min 的升温速度加 热至 1250℃ , 恒温

60 min , 即可制得掺混型 SiC 纤维。

3. 3　掺混型 SiC 纤维的抗拉强度

　　随着纳米 Ni 粉含量的增加 , 掺混型 SiC 纤维的强

度逐步下降 (见表 2)。这是因纳米 Ni粉分散于聚碳硅

烷体系中 , 导致熔融纺丝时在原纤维表面和内部形成了

一些损伤和缺陷 , 造成 SiC 纤维的强度下降。

3. 4　掺混型 SiC 纤维的电阻率

　　先驱体转化法制备的 SiC 纤维 (如 Nicalon) 的电阻

率一般约 106�·cm。从表 2 看出 , 加入纳米 Ni 粉后掺

混型 SiC 纤维的电阻率急剧下降。只需加入约 1～

5w t% 的纳米微粉就可将掺混型 SiC 纤维的电阻率调节
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至 1～103�· cm 范围内。从表 2 中还可以看出含 1～

　　　表 2　纳米 Ni 粉含量对掺混型 SiC 纤维

的抗拉强度和电阻率的影响

　　Table 2　Effect o f nano N i part icle content on

str eng th and resisvisit y of mixed SiC fiber

Ni , w t% 0 1 2 3 5 10 15 20

�, GPa

�, �·cm

2. 26

> 106

1. 96

1356

1. 87

128. 7

1. 82

27. 4

1. 62

1. 34

1. 10

0. 49

0. 62

0. 22

0. 40

0. 082

　　注: N i, w t%是指在聚碳硅烷中加入的 Ni的量

5w t% 纳米 Ni粉的 SiC 纤维仍能保持较高的强度。

3. 5　碳化硅纤维的电磁参数

　　先驱体转化法制备的 SiC 纤维 (如 Nicalon) 一般不

显磁性 , 其电磁参数在 X 波段为 �′< 5, �″< 0. 15 ; �′=

0. 98～1. 03, �″= 0。这是一种良好的透波材料。图 3 显

示了掺混型 SiC 纤维的电磁参数随纤维内 Ni含量的变

化规律。可以看出 , 随着纤维内 Ni 含量的提高 , 其电磁

参 �′、�″、�′和 �″都增大。纤维的 �值大于 1, 这表明

纤维具有一定磁性。同时, 电磁参数损耗角也增大 , 表

明掺混型 SiC 纤维可以做为一种微波吸收使用。

图 3　Ni含量对掺混型 SiC纤维电磁参数的影响 ( a) �′, �″和 t g��; ( b) �′, �″和 tg��

Fig. 3　Ef fect of Ni content on elect romagn et ic param eter of m ixed SiC f iber

( a) �′, �″and tg��; ( b) �′, �″and tg��

3 . 6　掺混型 SiC 纤维的物相分析

　　纯聚碳硅烷制备的 SiC 纤维是由直径约 10nm 左右

�-SiC 微晶紧密堆砌而成, 其 WAXD 分析谱图中只有很

宽的 �-SiC 衍射峰 (图 4)。掺混型 SiC 纤维的WAXD 分

析谱图 (图 4) 中存在明显的 �-SiC、Ni2 Si的衍射峰。这

　　图 4　 SiC 纤维和掺混型 S iC 纤维的 WAXD 分析

　　 ( a ) SiC 纤维 ; ( b ) 掺混型 SiC 纤维

　 Fig . 4 WAXD analys is of SiC fiber and mixed SiC f iber

　　 ( a ) SiC f iber ; ( b ) mixed SiC f iber

表明在 SiC 纤维内纳米 Ni粉主要以 Ni2Si 的形式存在。

Ni2 Si是一种磁性物质 , 因而掺混型 SiC 纤维显现磁性 ,

并有一定的磁损耗。图中尖锐的 �-SiC 衍射峰表明 Ni

的引入促进了掺混型 SiC 纤维内 �-SiC 微晶的生长 , 生

成了直径约 180nm 左右的 �-SiC 晶粒 , 导致 SiC 纤维电

阻率下降 , 介电常数和介电损耗增加。

3. 7　掺混型 SiCl纤维的微波吸收特性

　　经过阻抗匹配设计 , 将含 Ni量分别为 1, 2, 3w t%

的聚碳硅烷所制备的掺混型 SiC 纤维分别与一定量的环

氧树脂复合 , 再叠合成总厚度为 6mm 的三层层合板材。

这种材料在 8. 0～12. 4GHz 频率范围内的衰减量见图 5。

图 5　三层结构吸波材料的微波吸收特效

　　　　Fig. 5　Wave-absorbing propert ies of t ri-layer

　　 st ructure w ave absor ber

(下转第 47 页 )
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3 . 5　二体、三体磨损结果

　　表 3 是准贝氏体磨料磨损试验结果。从表看出 , 准

贝氏体钢 7h 渗碳后空冷+ 180℃回火与 18Cr 2N i4WA

钢最终热处理后磨损性能接近或稍逊于后者, 但 280℃

回火后准贝氏体钢的磨损量均小于 18Cr 2N i4WA 钢。

较高温度回火后 , 准贝氏体钢的耐磨性可达到或超过

18Cr2N i4WA 钢水平。图 4 是准贝氏体钢磨面的扫描电

镜照片。

　　由图 4 所示磨损面表面形貌知 : 二体磨损机制以微

切削机制为主 , 三体磨损机制以应变疲劳机制为主。

4　结论

　　 ( 1) 准贝氏体钢具有良好的渗碳特性和优越的空

冷淬 硬性 , 而且 工艺简单。该钢种 可代替 昂贵的

18Cr2N i4WA 钢 , 用于制造渗碳零部件 ;

　　 ( 2) 准贝氏体渗碳层中不出现渗碳体及石墨化 , 渗

层最外层为高碳马氏体+ 残留奥氏体组织 ; 次外层为马

氏体+ 准贝氏体组织 ; 心部为准贝氏组织 , 具有很好的

强韧性配合。
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　　从图中可以看出, 经过阻抗匹配设计 , 掺混型 SiC

纤维与环氧树脂复合制成的三层结构吸波材料具有优

异的微波吸收特性 , 在 8～12. 4GHz 范围内其反射衰减

达-12dB 以上 , 最大可达-23 dB , 小于-20dB 的带宽约

2. 0GHz。这表明掺混型 SiC 纤维是一种很有实用价值

和应用前景的结构吸波材料用的吸收剂。

4　结论

　　 ( 1) 功率超声可使纳米 Ni粉均匀分散在聚碳硅烷

体系内 , 通过熔融纺丝、不熔化处理、烧结, 可以制备

出掺混型 SiC 纤维, 这种纤维具有较好的力学性能。

　　 ( 2) 随着纳米 Ni粉含量的增加 , 掺混型 SiC 纤维

的电阻率急剧下降 , 其介电常数 �和磁导率 � 增大 , 损

耗角 tg��、 tg�� 也增大。

　　 ( 3) 掺混型 SiC 纤维与环氧树脂复合制成的三层结

构吸波材料具有优良的微波吸收特性 , 表明掺混型 SiC

纤维是一种很有实用价值和应用前景的结构吸波材料。
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