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级炭纤维表面特性及其复合

材料微观界面性能
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摘要!采用扫描电镜"

750

#)原子力显微镜"

L@0

#)

I

射线光电子能谱"

I=7

#等测试方法表征了两种国产上浆$去浆

[F""

级炭纤维的表面特性!并通过单丝断裂实验测试了单丝复合体系微观界面剪切强度"

O@77

#!在此基础上研究了炭

纤维表面特性对单丝复合体系微观界面性能及其耐湿热性能的影响%结果表明&去浆后炭纤维表面含氧活性官能团含

量降低!粗糙度增加!与基体树脂的界面结合强度增大'湿热环境对复合材料的微观界面性能影响显著!尤其是破坏了纤

维$基体间的化学键合作用!但去湿后部分界面性能可恢复%
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作为一种重要的高性能战略材料!炭纤维在航空航

天等领域发挥着不可替代的作用*

#

+

%这是由于其具有

高比强度)高比模量)抗化学腐蚀)耐辐射)抗蠕变)导

电)传热和热膨胀系数小等一系列优异性能*

!

+

%此外!

它还具有纤维的柔软性和可编性*

V

+

%因此!通常以增强

体的形式广泛用于复合材料!尤其是先进树脂基复合材

料*

$

+

%对于树脂基复合材料而言!纤维与树脂基体之间

的界面是极为重要的微观结构!它作为增强体与基体连

接的,桥梁-!是载荷和其他信息的传递者%结合优良的

界面能有效地传递载荷!改善复合材料的力学性能%

以
[F""

为代表的高强中模型炭纤维是新一代复

合材料的主选增强材料*

X

+

%但其纤维单丝直径较小!

表面结晶结构完整使其表面惰性高*

W

+

!导致表面性能

与
[V""

和
['""

级炭纤维相比相差较大!与通用树脂

浸润性较差!界面结合性能较低!在复合材料中难以发

挥出其应有的性能*

'

+

%此外!

[F""

级炭纤维在我国目

前尚处于起步阶段!围绕其所开展的基础性研究工作

也不充分!因此研究国产
[F""

级炭纤维特性!对开发

与之相适应的配套树脂体系!提升国产
[F""

级炭纤

维复合材料的性能具有重要意义%
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本工作采用扫描电镜"

750

#)原子力显微镜

"

L@0

#)

I

射线光电子能谱"

I=7

#等手段观察分析了

两种国产
[F""

级炭纤维的表面物理)化学特性!并通

过单丝断裂实验研究了国产
[F""

级炭纤维$环氧树

脂复合材料在干态和湿热环境下的微观界面剪切强

度!探讨了国产
[F""

级炭纤维表面特性与其复合材

料界面性能之间的内在关联%

0

!

实验材料与方法

010

!

实验材料

本研究中使用炭纤维
L

"

E@JL

#和
C

"

E@JC

#'

NQJ

#

环氧树脂由沈阳东南化学研究所提供'甲基六氢苯

酐由上海秉奇化工科技有限公司提供'丙酮"化学纯

级#由青岛凯特化工有限公司提供%

012

!

实验方法及条件

去浆前后炭纤维的表面形貌观察*

F

+

!采用
B5O77

7D=TLXXc=

型场发射扫描电镜!加速电压为
!"̀ c

%

去浆前后炭纤维的表面三维形貌图和表面粗糙度

表征*

%

+

!采用
c22>)RV"""

型原子力显微镜微探针扫

描!轻敲模式!悬臂的弹性常数为
V!;

$

9

!扫描面积为

V

!

9bV

!

9

%粗糙度采用
;-,)7>)

8

2

软件分析%

去浆前后炭纤维表面的化学成分分析*

#"

+

!采用

[A2+9)cM57ELNLC!X"

型
I

射线光电子能谱仪!

官能团种类和所占比例采用
I=7J

8

2-̀

软件分峰处理

得到%

复合材料的微观界面剪切强度采用单丝断裂实验

测试!拉伸速率为
!

!

9

$

4

%实验过程中!对偏光显微镜

下的光弹花样进行视频成像!并测量)统计单丝断裂长

度*

##

+

!基于
S2..

P

J[

P

4),

模型计算复合材料微观界面

剪切强度*

#!

+

%

去浆炭纤维采用索氏萃取法以丙酮为溶剂抽提

'!A

后干燥得到!由此还可测得上浆炭纤维
L

和
C

的

上浆量分别为
#<#%_

和
#<#"_

%

[F""

级炭纤维$

NQJ#

单丝复合材料体系试样湿热处理条件为
'#Y

水

浴浸泡
X""A

达到饱和吸湿状态!吸湿后的试样在

'#Y

环境下烘
'!A

至水分完全去除%

2

!

结果与讨论

210

!

炭纤维表面形貌

两种炭纤维去浆前后的表面形貌如图
#

所示%由

图
#

"

-

#!"

:

#可见!两种上浆国产
[F""

级炭纤维表面

存在沿纤维轴向分布的沟槽结构!但沟槽较浅'由图
#

"

>

#!"

?

#可以发现!两种去浆炭纤维表面沟槽较上浆炭

纤维表面沟槽深度要深%这是由于在炭纤维上浆过程

中!表面张力的作用使上浆剂在炭纤维表面铺覆!沟槽

处填充的上浆剂多有利于表面能降低!表面积减小!从

而表现为上浆炭纤维表面更加光滑*

#V

+

%

图
#

!

两种炭纤维去浆前后表面
750

照片
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!

炭纤维表面粗糙度

两种炭纤维在原子力显微镜下表面形貌如图
!

所

示%上浆炭纤维表面沿轴向分布沟槽较多!表面局部

图
!

!

两种炭纤维去浆前后
L@0

图
!
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级炭纤维表面特性及其复合材料微观界面性能

区域上浆剂不均匀!表现为一些,凸起-%而相对于上

浆炭纤维!去浆炭纤维表面则出现更深的沟槽!呈,山

脊-状!粗糙度显著增加%

对去浆前后炭纤维表面不同区域的粗糙度进行统

计!得到两种炭纤维去浆前后的平均粗糙度!见表
#

%

可以发现!两种上浆炭纤维
L

和
C

表面粗糙度相当!

而去浆后两种炭纤维表面粗糙度都有所增加!其中去

表
0

!

两种炭纤维去浆前后的平均粗糙度

[-:.2#

!

LU2+-

6

2+)*

6

A,244)/1])

43\2?-,??243\2?>-+:),/3:2+4

E-+:),/3:2+ E@JL R243\2?E@JL E@JC R243\2?E@JC

T)*

6

A,244

$

,9 #!<W #'<! #!<' #$<W

浆炭纤维
L

表面粗糙度增幅更大!这与原子力显微镜

下炭纤维
L

表面沟槽较宽较深的观察结果一致%这

种沟槽在上浆过程中对上浆剂引流作用较强!上浆后

表面更加光滑*

#$

+

%
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!

炭纤维表面化学特性

对炭纤维表面采用
I=7

全扫描!得到两种炭纤维

去浆前后表面元素成分及含量!如表
!

所示%炭纤维

表面元素主要为碳)氮)硅)氧等元素%炭纤维的表面

活性可以用
H

$

E

比来表示!含氧官能团不仅可以提高

炭纤维的表面能!还可与树脂反应形成化学键提高界

面粘接强度!

H

$

E

值越高!其表面活性越大!化学键合

力越强*

#X

+

%从表
!

可以发现!

E@JL

表面的
H

$

E

比高

于
E@JC

!其表面含氧活性官能团更多%

表
2

!

两种炭纤维去浆前后表面元素组成
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E

E@JL !%V<!V '$<'! $"V<WW "<W# #"W<%' $<'$ XVW<%V #%<X$ "<!W

R243\2?E@JL !F$<W! FX<'! V%%<WF !<'" #"'<!! "<'F XV!<$X #"<F" "<#V

E@JC !F$<F" F$<VF V%%<W$ #<%%

0 0

XV!<F% #V<$' "<#W

R243\2?E@JC !F$<WV F#<X! V%%<F" X<'V

0 0

XV!<'F #!<XX "<#X

!!

图
V

为两种炭纤维去浆前后
I=7

分峰图!表
V

为

两种炭纤维表面
E#4

峰拟合结果%由图
V

和表
V

可

知!两种炭纤维表面的活性官能团主要是以0

E

0

HG

或0

E

0

HT

)0

33

E H

为主%相对于
E@JC

"0

E

0

E

0

或0

E

0

G

0含量高达
F!<FF_

#!

E@JL

表面0

E

0

E

0或0

E

0

G

0含量仅为
$#<'#_

!表明
E@JL

表面

含氧官能团含量更高!表面化学活性更强*

#W

+

%相对于

上浆炭纤维!去浆炭纤维表面含氧官能团含量降低!表

图
V

!

两种炭纤维去浆前后
I=7

分峰图
!
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表
3

!

两种炭纤维去浆前后表面
H0'

峰拟合结果

[-:.2V
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2c
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6P
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E@JL !F$<F $#<'# !FW<$ !X<F' !F'<X V!<$!

R243\2?E@JL !F$<W XX<W" !FX<% $$<!% !F'<X "<##

E@JC !F$<F F!<FF !FW<X #X<X! !FF<V #<W"

R243\2?E@JC !F$<W W$<F' !FW<" V"<FV !F'<W $<V"

明活性减弱%

214

!

微观界面性能

采用单丝断裂实验测试单丝复合体系的微观界面

剪切强度"

O,12+/->27A2-+71+2,

6

1A

!

O@77

#!两种炭纤

维去浆前后单丝复合体系典型断点形貌如图
$

所示!

可以发现!上浆炭纤维
E@JL

和
E@JC

单丝复合体系断点

呈现明显的十字光弹花样!应力冲断纤维呈脆性破坏!为

典型的强界面结合破坏模式%去浆后两种炭纤维复合体

系断点十字光弹花样更加明显!说明界面粘接强度更高%

图
$

!

两种炭纤维去浆前后复合体系单丝断裂实验的光弹花样
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表
$

为两种炭纤维
E@JL

和
E@JC

去浆前后的微

观界面剪切强度!去浆后两种炭纤维的界面剪切强度

较上浆炭纤维明显提高%图
X

为两种炭纤维去浆前后

O@77

的变化趋势与
H

$

E

比和表面粗糙度的关系%由

图
X

可以发现!去浆前后两种炭纤维界面剪切强度变

化趋势与纤维表面粗糙度大小趋势一致!与表面化学

活性大小趋势并不一致!这说明去浆后纤维表面粗糙

度增加对界面剪切强度的贡献比化学键合作用更大%

从图
X

还可以发现!上浆炭纤维
E@JL

和
E@JC

!表面

粗糙度相当!但
E@JL

表面活性显著高于
E@JC

!其微

观界面剪切强度只略高于
E@JC

体系%上述现象表

明!界面剪切强度由纤维表面化学活性和粗糙度共同

作用!表面粗糙度对界面强度的贡献不可忽视%

表
4

!

两种炭纤维去浆前后单丝复合体系微观界面剪切强度

[-:.2$

!

O@77)/1])43\2?-,??243\2?43,
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R243\2?E@JL X!!<#! XV<'V

E@JC $F!<$% $#<W"

R243\2?E@JC $$#<$X $W<"V

图
X

!

两种炭纤维去浆前后
O@77

的变化趋势

与
H

$

E

比和表面粗糙度的关系

@3

6

<X

!

T2.-13),4A3

8

:21]22,O@77-,?4*+/->2+)*

6

A,244

"

)+H

$

E+-13)

#

/)+1])43\2?-,??243\2?>-+:),/3:2+4

!!

另外!对两种炭纤维去浆前后的单丝复合体系分

别经湿热处理至达到饱和吸湿以及饱和吸湿后烘干状

态下的微观界面剪切性能进行了考察%图
W

%

%

分别

为
E@JL

和
E@JC

去浆前后单丝复合体系经不同条件

处理后在单丝断裂实验过程中呈现的光弹花样%通过

单丝断裂实验计算得到的不同纤维单丝复合体系在饱

和吸湿状态和饱和吸湿后烘干状态下的微观界面剪切

强度如表
X

所示%

由图
W

%

%

可以发现!在单丝断裂实验中!无论是

两种上浆
[F""

级炭纤维!还是去浆炭纤维!在自然干

态下其单丝复合体系都存在明显的十字光弹花样!且

断点数较多!呈现出强界面结合现象'湿热处理后!不

同复合体系断点附近均出现了不同程度的界面脱粘和

WF
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图
W

!

单丝断裂实验中
E@JL

复合体系在不同状态下的光弹花样
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图
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单丝断裂实验中
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去浆复合体系在不同状态下的
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图
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单丝断裂实验中
E@JC

复合体系在不同状态下的

光弹花样
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!

单丝断裂实验中
E@JC

去浆复合体系在不同状态下的

光弹花样
!
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表
9

!

不同湿热状态下两种炭纤维去浆前后单丝复合体系的微观界面剪切强度
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E@JC WWX<$! !F<'$ X#F<V' VF<V"

R243\2?E@JC W%#<#W !'<$% W"$<'' V!<"X

断点数量减少现象!说明湿热处理对界面造成了一定

程度的损伤!导致界面结合强度降低'饱和吸湿烘干

后!不同复合体系断点数量较饱和吸湿状态下出现了

不同程度的增加!说明烘干后界面性能相对于吸湿状

态下有所恢复%

从表
X

中可以发现!相对于饱和吸湿状态!饱和吸

湿烘干后单丝复合体系在单丝断裂实验中平均断裂长

度降低!意味着断点数量增加"这与前述光弹花样变化

趋势吻合#!界面剪切强度增大%说明湿热环境对界面

的损伤分为可逆部分和不可逆部分%水分对于化学键

合力的破坏不可逆!除了化学键合力之外!纤维与树脂

间还有物理的机械啮合力!其受基体溶胀影响!水分造

成的基体溶胀经烘干去除水分后可以恢复!这部分为

可逆部分%吸湿导致的化学键合力破坏在烘干后不可

恢复!但水分对机械啮合作用的削弱在烘干后可恢复!

导致部分界面性能恢复%

另外!由表
X

还可以发现!无论是炭纤维
E@JL

还

是炭纤维
E@JC

!在饱和吸湿状态下上浆和去浆炭纤维

复合体系的微观界面强度基本相当!说明化学键合作

用对界面强度的贡献在湿热处理过程中被明显削弱!

湿热处理后界面性能主要由炭纤维表面沟槽与基体树

脂的机械啮合作用贡献%

'F



材料工程
!"#$

年
%

期

3

!

结论

"

#

#相对于国产上浆
[F""

级炭纤维!去浆后炭纤

维表面含氧活性官能团含量降低!粗糙度增加!与基体

树脂的界面结合强度增大%

"

!

#纤维$基体界面结合强度由纤维表面化学活性

和粗糙度共同作用!表面粗糙度对界面强度的贡献不

可忽视!尤其是在湿热环境下%

"

V

#湿热环境对复合材料的微观界面性能影响显

著!尤其是造成了纤维$基体间的化学键合作用破坏!

去湿后部分界面性能可恢复%
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'修订日期!
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通讯作者!罗云烽"
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#!男!博士!主要从事树脂基复合材料方面研

究工作!联系地址&北京 市 顺 义 区 双 河 大 街 中 航 工 贸 大 楼 五 层
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