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摘要: 在 ASTM D6264-98 试验方法的基础上, 同步测量了碳纤维复合材料层板的压入深度-压力-电阻、以及电阻-时

间关系, 确定了电极形式对这些关系的影响规律, 拓展了 ASTM D6264-98 试验方法的探测范围和探测量, 为准静态

压入方法研究材料损伤创造了有利的试验条件。
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Abstract: In accordance w ith ASTM D6264-98 test m ethod, the indenter depth-contact force-resis-

tance r elat ion and the resistance-tim e relat ion of epoxy based carbon fiber laminates w ere simultane-

ously measured w ith r espect to the variation of elect rodes. T he invest ig at ion explo red and expanded

the AST M standard, made a simultaneous detect o f concentrated indentat ion-induced damage of

composite lam inates possible.
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　　碳纤维具有一定的导电能力, 这种导电能力能够

保持在复合材料之中, 同时在复合材料上表现出导电

性能的各向异性。文献 1曾对单向碳纤维增强树脂基

复合材料的导电性建立模型, 定量地计算了复合材料

沿纤维方向和垂直于纤维方向的导电性。对于碳纤维

复合材料的压阻导电现象, 主要是电阻随外压力的增

加而减小的现象, 文献 [ 2～5] 等曾进行了系统的探

索, 确认这类导电现象主要来源于压力作用下导电相

在绝缘相中的重组。当时, 这些研究还仅仅是兴趣驱

动, 并没有什么实用性。然而, 最近有关复合材料层

板的一个新的试验方法为这些研究提供了实用的舞

台。

为考察碳纤维树脂基复合材料的损伤阻抗及压

入损伤历程, ASTM 于 1998年对这类复合材料层板

建议了一种准静态的点压入试验方法 ASTM D6264-

98
[ 6]

, 简记为 QSI ( Quasi-Stat ic Indentation Test

M ethod) 方法。根据这个方法, 一个金属球压头应以

恒速慢压入层板, 同时记录压头的压力-位移曲线, 以

便跟踪复合材料的压入损伤历程。这种准静态压入损

伤与常规的冲击损伤可能存在非常近的相似性。一个

巧合是, 我们恰恰在这个标准公布的同时正在开展系

统性的复合材料压阻性质的研究, 包括金属球压头在

复合材料层板上的电压阻性质研究[ 7] , 并观察到压入

过程与不同电极间电阻值的变化。这个变化显然与复

合材料微结构的变化及损伤程度和损伤状态密切相

关。这样, 就在按照 QSI 方法研究层板压入过程的同

时, 同步、在线、实时地获得了与材料微结构有关的

额外信息。本文报道这个研究结果。

1　实验方法

　　实验材料选自本重点实验室开发的 5228 环氧/

T 300 体系。层板样品由本室生产的复合材料中随机

确定, 其铺层、尺寸、固化工艺等符合这两种材料的

材料标准和工艺标准。准静态压入试验的装置见图 1,

它基本符合 AST M -QSI 6264-98的条件。QSI 方法给
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出实底板 (压入位移变形约束) 和中心开孔底板 (压

入加弯曲载荷) 两种夹具情况, 而本工作仅就实底板

的情况开展了研究。其中, 半球头钢压头 <= 10m m。加

载速度 10m m/ m in, 卸载速度 50m m/ min。试验压机

提供压力与位移值。

图 1　准静态压入与电阻同步测量装置示意图

Fig. 1　Schem at ic setup of quas i-stat ic inden tat ion

tes t w ith simu ltan eous resistance measur ement

　　为了在按 QSI 方法测定层板压入深度-压力的同

时测定其电阻值, 特在每个层板上制备了 3个电极:

上表面电极, 下表面电极和侧表面电极。为此, 在3cm

×3cm 大小的层板试样上下表面的中心位置、以及层

板的侧表面, 各刷涂上导电胶, 分别粘上 <= 5m m 的

上、下表面铜电极各一片和长度为 10m m 的侧表面铜

电极一片, 然后在 120℃下固化 12小时, 再冷却备用。

测试时, 分别取其中的两个电极形成测量回路。读电

阻值约在加压后 1m in 进行, 以便稳定结果。

2　结果与讨论

　　图 2 为在碳纤维复合材料层板上同步测到的电

阻-压力-压入位移曲线, 图中不同的曲线分别代表上

表面-下表面电极、上表面-侧表面电极、和下表面-侧

表面电极 3种情况的测试结果。在图 2a 里, 随着压入

压力的增加, 不同电极之间的压阻行为明显不同: 下

表面-侧表面电极的压阻响应最为敏感, 很小的压力

就引起电阻的剧烈减少, 随后, 电阻值基本饱和而不

再变化。上表面-下表面电极间的压阻变化最平缓, 电

阻-压力曲线的下降斜率最小, 曲线基本可以近似为

一条直线。上表面-侧表面电极之间的压阻行为大约

图 2　单向碳纤维复合材料层板的电阻接触压力 ( a) 和压入深度-接触压力曲线 (b )

Fig. 2　 ( a) Res istance-contact force and ( b) indenter depth -contact force plot for an unidirect ional carbon

fiber reinforced laminate under concent rated ind entation

介于以上两种情况之间。

　　根据文献 [ 1] 的导电模型, 所有以上3种沿层板

厚度方向压阻的变化都源于碳纤维外表面之间在平

均程度上的接触传导, 不同电极之间压阻的变化反映

出复合材料层板在球形压头压入时不同的局部密度

变化。由于试验中复合材料层板是放在金属实底板上

的, 所以压入位移约束导致局部密度变化最大的地方

出现在压头下不与压头接触的层板下表面。直接与压

头接触的上表面虽然也发生变形, 使局部密度增加,

但这种变化比下表面弱。上表面-下表面电极之间的

压阻变化是层板内压阻的平均度量。当最大试验压力

达 2. 0kN 后再卸载, 所有以上 3种情况都表现出压阻

的可逆性, 3条曲线基本都沿原路返回起点, 无迟滞现

象。

　　对比压阻的可逆性变化, 压入位移-压力的行为

则有所不同, 两个典型的试验结果见图2b。这个结果

与 AST M-QSI 标准中给出的图例曲线完全一致, 它

们都显示, 一个加载-卸载周期结束后, 层板上记录到

残余变形, 层板表面也存在肉眼可见的点压入损伤,

说明试验选择的最大压力已超过层板的损伤极限而

造成永久损伤。这也说明, 球头压入造成的碳纤维相

互接触在卸载后虽然已经分开, 但基体树脂 (甚至纤

维的) 损伤已不可恢复。

　　图示的典型曲线分别选自一个上表面-下表面电
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极和一个下表面-侧表面电极的试验结果, 按说, 压入

位移-压力曲线应与电极无关, 它们应该一致, 但由于

压入试验选点的随机性, 测试数据还是比较分散, 但

其趋势一致, 数据误差可以量化。

　　从以上的电阻-压力-压入位移试验结果可以想

到, 如果将压阻与压入变形 (或压力) 及压入损伤进

行定量标定, 则可能确定对应损伤初始值的那个接触

电阻值, 从而可能通过测阻达到确定损伤阈值的目

的。

　　从图 2的结果看, 环氧树脂基碳纤维复合材料似

乎具有一种类 “弹性”(无迟滞) 的接触电阻效应, 压

入导致纤维相互接触, 卸载时电接触即时脱开, 而且

这种接触与脱开看上去与树脂基体无直接联系, 其实

并不然。图 3所示为与图 2相同的 3种不同电极条件

下测到的电阻-时间曲线, 其中图3a 为上表面-下表面

电极, 3b上表面-侧表面电极, 3c 为下表面-侧表面电

极。

　　在阶跃加载条件下, 所有 3种情况都表现出相同

图 3　相对电阻-时间曲线　 ( a) 上下表面电阻; ( b ) 上侧表面电阻; ( c) 侧底表面电阻

Fig. 3　Relat ive resistance change in ag ains t t ime u nder dif f erent concent rated ind entation loadings

的瞬时电阻响应, 其中下表面-侧表面电极表现出最

大的电阻降, 这与图 2的结果一致。在各自 3个压力

值的保压阶段, 所有 3种电极条件的阻值都没有太大

的变化, 说明在恒压力下的碳纤维接触保持稳定。但

在卸载阶段, 不同电极条件却表现出不同的时间响

应。其中, 图 3b的上表面-侧表面电极形式对应的恢

复时间最长, 而图 3c的下表面-侧表面电极对应的电

阻恢复时间最短, 图 3a 的电极形式大约为它们的平

均。这说明, 作用在层板上表面的压力及其压入损伤

使碳纤维脱离接触变得困难, 而在材料也许尚无损伤

能 “弹性”恢复时, 这种恢复基本是即时的。由此启

示, 通过测量在不同压入水平下的电阻-时间曲线, 也

许可以定量标定层板的表面损伤及其分层, 这显然对

层板压入损伤的表征是非常有意义的。事实上, 利用

非电量电测的方法可以同步的测量多种有意义的材

料物理性能参数, 我们曾就此申报了两项国家发明专

利[ 8, 9]。本文述及的方法可以认为是这两个专利申报

内容的延伸。

3　结论

　　参照 AST M-QSI 方法, 在金属实底板的试验条

件下同步测量碳纤维复合材料层板的电阻-压入深度-

压力关系, 我们发现, 下表面-侧表面电极的压力-电阻

响应最敏感, 很小的压力可以导致很大的电阻降; 电

阻-时间响应最迅速, 基本无时间滞后地恢复。上表面

-侧表面电极的压力-电阻响应较平缓, 电阻-时间响应

最缓慢, 表现出最长的时间滞后效应。上表面-下表面

电极的压力-电阻响应最平缓, 电阻-时间响应表现出

上面两种情况的中间态。

　　电阻的压力响应和时间响应的机制是复合材料

中的碳纤维在平均程度上的表面接触, 它与复合材料

的树脂含量、碳纤维的表面电性质、纤维间树脂的压

变形能力及其损伤等有关。本工作的意义在于通过标

定压入深度-压力-电阻的定量关系, 有可能找出对应

损伤阈值的电阻值以及压入深度值, 从而为在线跟踪

损伤的产生与发展提供新方法。
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图 4　ZLTC、MHTC 和FZM3陶瓷在 2H= 45°

附近的 ( 200) XRD 图谱

Fig . 4　T he XRD pat term s at near 2H= 45°

f or ZL TC、M HTC and FZM3 ceramics

加, 又由于共价键具有一定的方向性, 使得 Zn
2+ 和

M g
2+
的互扩散受到限制, 减少了两相形成单相固溶

体的倾向。因而在此两个系统中选择高、低温相容易

获得两相共存的复相陶瓷。此外, 由于控制了适宜的

动力学条件如起始组元的粉体活性、B位离子的摩尔

浓度梯度大小、烧结温度等抑制或减小了两相间的固

溶反应, 保证了两相共存。

2. 3　复相陶瓷提高温度稳定性的新机制

　　文献
[ 1, 3]
认为, 复相陶瓷提高介电温度稳定性的

原因是由于共存两相具有不同介电温度特性的相互

补偿所致, 我们认为复相陶瓷提高介电温度稳定性不

仅与复相陶瓷的宏观组分的不均匀有关, 而且更重要

的是还与居里温度区内极性微区和第二相 (顺电相)

所占的体积以及极性微区转向难易程度有关。也就是

说, 与第二相在复相陶瓷中的作用有关。

　　对于高温相来说, 当温度在它的T m 以下时, 随着

温度的降低, 极性微区的体积逐渐增大, 顺电相体积

减小, 极性微区间的相互作用增大, 极性微区转向困

难, 使得 P s减小, 因此介电常数大幅度降低。对于低

温相来说, 当温度在它的 T m以上时, 完全处于顺电相

区, 随着温度的升高, 它的介电常数也大幅度降低。但

对于复相陶瓷来说, 在居里温区内, 由于低温相 (第

二相) 处于顺电态, 分隔和减弱了高温相中极性微区

之间的静电场和弹性场的耦合作用, 改变了原来高温

相单独存在时的状态, 减小了极性微区的体积, 使极

性微区重新激活, 又易转向, 增大了 P s, 故提高了复

相陶瓷的介电温度稳定性。

3　结论

　　 ( 1) 以PZN基和PM N基粉体作为起始组元, 采

用两相混合烧结法、控制适宜的烧结动力学烧条件,

获得了两相共存的复相陶瓷。实验证明可以用键价理

论来设计复相陶瓷;

　　( 2) 复相陶瓷的室温介电常数高达 5377( 1kHz) ,

其介电温谱在- 15℃～+ 90℃温度范围内相当平坦,

大幅度提高了介电温度稳定性;

　　( 3) 复相陶瓷提高介电温度稳定性的机制是由于

处于顺电态的低温相分隔和减弱了高温相中极性微

区间的静电场和弹性场的耦合作用, 使之反转定向更

容易所致。
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