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文　摘　系统研究了氮化硅纤维的基本物理性能、力学性能和介电性能，并且探究了各性能的测试方法。
结果表明，氮化硅纤维在１５００℃的高温强度保留率达到５０％以上，介电常数为６．０左右，说明氮化硅纤维可以
作为透波材料在苛刻的高温环境下长时使用。
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０　引言
采用前驱体聚合物制备陶瓷的方法成为陶瓷材

料的新热点，目前氮化硅纤维、氮化硼纤维和ＳｉＢＮ陶
瓷纤维引起广泛的关注［１］。氮化硅纤维具有优异的

高温热稳定性、高温抗氧化性及高温抗蠕变性，同时

具有低的介电常数，被认为是高温高性能陶瓷基复合

材料的理想增强体，也是高温环境下电磁波透过的优

选材料，可满足高超声速巡航导弹、中远程战略导弹

等新一代武器的雷达天线罩的迫切需求，因此氮化硅

纤维具有非常广泛的应用背景［２－３］。

国外以Ｓｉ、Ｎ为主要成分的陶瓷纤维主要有日本
原子能研究所开发的Ｓｉｎｂｅｒ纤维、日本东燃公司开发
的ＳＮＦ和ＳＮＢＦ纤维、法国Ｄｏｍａｉｎｅ大学开发的ＳｉＣＮ
纤维以及德国马普硅酸盐研究所和贝尔公司共同开发

的Ｓｉｂｏｒａｍｉｃ纤维［４－６］。上述几家研制单位代表着不同

的工艺路线，因此组成结构及性能具有较大差异，受碳

含量的影响，只有ＳＮＦ纤维可以用于透波材料。ＳＮＦ
纤维是由全氢聚硅氮烷出发，经干法纺丝和陶瓷化制

备得到，而Ｓｉｎｂｅｒ纤维则是由聚碳硅烷出发，经熔融纺
丝、电子束交联、氨气氮化脱碳和陶瓷化制备得到。

对于这种新型的透波纤维还没有成熟的测试方法，

需要在借鉴其他纤维测试标准的基础上确定适合氮化

硅纤维的测试方案，本文对氮化硅纤维的综合性能进行

了评价表征，包括束丝根数、直径、力学性能及介电性能

等，并对比了不同测试方法的合理性和局限性。

１　实验
１．１　材料

连续氮化硅纤维（Ｃａｎｓａｓ４１０３）由福建立亚新材
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有限公司提供，采用聚碳硅烷氮化热解法制备。

１．２　制备方法
氮化硅纤维根数和直径的测试制样方法参照

ＧＢ／Ｔ３３６４—２００８，即将待测纤维束丝固定于包埋材
料中，在束丝横截面上磨平、剖光，然后采用显微镜数

算纤维的根数或测量纤维的直径。

氮化硅纤维的力学性能采用束丝拉伸强度进行

表征（参照ＧＢ／Ｔ３３６２—２００５），首先对束丝纤维进行
浸渍上胶处理，浸过胶的束丝，去掉多余的胶液，在一

定张力下晾干、固化，最后试样两端贴上加强片。

介电性能的测试要求试样为薄圆片形状，本文采用

石蜡法对纤维进行成型，即将氮化硅纤维磨成粉，与熔化

后的石蜡混合均匀，再经冷却成型得到可加工的试样。

１．３　测试
纤维的束丝根数和直径通过扫描电镜（ＳＥＭ）进

行观测、测量，束丝拉伸强度在电子万能试验机上测

试，以１０根纤维拉伸强度的平均值作为该条件下的
有效数据，高温拉伸强度的升降温速率为 ５℃／ｍｉｎ，
介电性能通过高Ｑ腔法测试（ＧＢ／Ｔ５５９７—１９９９）。
２　结果与讨论
２．１　纤维束丝根数

本文所用氮化硅纤维为５００孔喷丝板制得，理论
上纤维的束丝根数应为５００根，但经过一系列生产工
序会使部分纤维断纱，断头率直接影响纤维束丝的力

学性能及编织性能，因此测试纤维束丝根数具有重要

意义，但实际应用中该参数测试较少。对于纺织纤维

一般采用显微镜投影仪法［７］，即将纤维切片制样，再把

纤维横截面投影在纸上，根据纤维横截面形态，数出纤

维根数。采用投影仪法测试了氮化硅纤维的束丝根

数，结果为５０８根／束，测试存在一定误差，说明投影法
不太适用于模量高的陶瓷纤维。此外，本文还借鉴了

碳纤维根数的测试方法，即包埋、剖光后在显微镜中直

接观测（图１），测试结果为４７０～４８４根／束，说明氮化
硅纤维断头率在５．２％～６．０％内。对于陶瓷纤维讨论
束丝根数的标准或文献很少，碳纤维束丝根数测试结

果与本文研究结果一致，即在纤维生产牵引过程中会

出现断丝情况，导致实际丝束根数小于理论数值［８］。

图１　纤维根数测试图片
Ｆｉｇ．１　Ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｏｆｆｉｌａｍｅｎｔｃｏｕｎｔ

２．２　纤维直径
纤维直径的测试方法包括直接法（图像法）和间

接法（激光法、红外法等），本文采用图像法观测了氮

化硅纤维的直径，并且对比了垂直截面和水平表面的

测试差异。

理论上分析，如果氮化硅纤维是标准的圆柱状，

那么采用垂直截面与水平表面测量纤维的直径应该

是一致的，但由于样品形态和仪器对焦方式有所不

同，会导致测试结果有差异。图２显示为采用垂直截
面测量的直径结果，有效测量纤维数量为８０个，直径
分布在９～２０μｍ范围内，平均直径１２．６６μｍ，离散系
数１３．６％，日本原子能研究所采用相同路线制备的氮
化硅纤维平均直径为 １５μｍ，而东亚燃料公司采用
ＰＨＰＳ制备的氮化硅纤维平均值均为 １０μｍ［２］。该
方法优点为所有纤维经过剖光后均处于同一平面上，

经过一次聚焦可以同时得到几十甚至上百个有效数

据，缺点是制样过程较复杂，需要经过包埋、固化、剖

光等环节。

图２　氮化硅纤维直径测试结果（垂直截面）
Ｆｉｇ．２　Ｄｉａｍｅｔｅｒｏｆｓｉｌｉｃｏｎｎｉｔｒｉｄｅｆｉｂｅｒｓ（ｖｅｒｔｉｃａｌｓｅｃｔｉｏｎ）

图３显示为采用水平表面测量的纤维直径结果，
有效数据同样为 ８０根纤维，平均直径 １３．１６μｍ，离
散系数１４．７％，与垂直截面相比平均直径大了 ０．５
μｍ，这是由于纤维为圆柱的立体形状，聚焦时两个边
缘线可能不在同一平面，会导致边线粗化，因此测试
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直径结果偏大，但由于该方法制样简单，在可以接受

的误差范围内，水平表面法也是可行的，但每张图片

仅有６～１０个有效数据，因此需要多张图片才能满足
数据要求。

图３　氮化硅纤维直径测试结果（水平表面）
Ｆｉｇ．３　Ｄｉａｍｅｔｅｒｏｆｓｉｌｉｃｏｎｎｉｔｒｉｄｅｆｉｂｅｒ（ｈｏｒｉｚｏｎｔａｌｓｕｒｆａｃｅ）

２．３　纤维力学性能
由于氮化硅中存在非常强的Ｓｉ—Ｎ共价键，导致

氮化硅纤维具有优异的力学性能（图４），纤维的室温
束丝拉伸强度为１６００ＭＰａ，１２００℃热处理后纤维强
度几乎没有下降，即使在１５００℃热处理后，纤维仍有
７００～８００ＭＰａ的强度，强度保留率高于５０％，说明氮
化硅纤维可以在苛刻的高温环境下长时使用。

图４　氮化硅纤维在不同温度热处理后的强度
Ｆｉｇ．４　Ｓｔｒｅｎｇｔｈｏｆｓｉｌｉｃｏｎｎｉｔｒｉｄｅｆｉｂｅｒｓａｆｔｅｒ

ｔｒｅａｔｉｎｇａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

纤维在使用过程中需要进行反复的“升温－恒温
－降温”操作，为了考察此工艺过程对氮化硅纤维强
度的损伤，将纤维进行反复的“升温－恒温－降温”处
理后再测试纤维的拉伸强度（图５）。结果发现，氮化
硅纤维不论是在氮气还是空气中，即使经过５次反复
的热处理过程后，纤维强度几乎没有下降，这说明纤

维抗热震性能优异，在使用过程中即使反复热处理，

也不会对纤维强度造成影响。此外，还发现在空气中

热处理后的强度略高于氮气中的，这是由于空气中热

处理后纤维表面会形成一层致密氧化层，导致纤维强

度略高。

图５　氮化硅纤维多次热处理后的强度（１２００℃，２０ｍｉｎ）
Ｆｉｇ．５　Ｓｔｒｅｎｇｔｈｏｆｓｉｌｉｃｏｎｎｉｔｒｉｄｅｆｉｂｅｒａｆｔｅｒｈｅａｔ
ｔｒｅａｔｉｎｇｆｏｒｓｅｖｅｒａｌｔｉｍｅｓ（１２００℃，２０ｍｉｎ）

通过扫描电镜可以观测到空气中热处理后氮化硅

纤维表面氧化层的存在（图６），氧化层非常致密，但只
有几十纳米厚，对纤维表面进行能谱分析，ＥＤＳ结果表
明纤维表面成份主要由硅和氧组成，证明了氮化硅纤

维在空气中热处理后表面会生成氧化层，氧化层可以

阻止氧气与纤维接触，避免氧化的进一步发生。

图６　氮化硅纤维空气中多次热处理后的结果
Ｆｉｇ．６　Ｓｉｌｉｃｏｎｎｉｔｒｉｄｅｆｉｂｅｒｓａｆｔｅｒｈｅａｔｔｒｅａｔｉｎｇｉｎａｉｒｆｏｒｓｅｖｅｒａｌｔｉｍｅｓ

２．４　纤维介电性能
具有较低的介电常数和介电损耗是氮化硅纤维

可以作为透波材料使用的前提，因此需要对纤维的介

电性能进行测试。但氮化硅烧结困难，必须添加适量
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辅助成型的物质，石蜡具有较小的介电损耗角，而且

粘接性、成型性良好，所以将石蜡作为成型基体。测

试了不同纤维／石蜡体积分数试样的介电性能（图
７），纯石蜡的介电常数为２．２９，介电损耗１．６×１０－４，随
着氮化硅纤维体积分数从 ９．０％、２０．８％、３１．５％、
４３８％、４７．４％、５１．３％逐渐增加，试样介电常数也从
２４６、２．６４、３．０１、３．５０、３．６３、３．７５逐渐增大。

随着纤维体积含量增加，试样的介电损耗也逐渐增

大，纯石蜡的损耗角正切值为（１．１～１．７）×１０－４，当纤维体
积含量为５１．３％时介电损耗增大至（１．０～１．８）×１０－３。

图７　石蜡法试样介电性能
Ｆｉｇ．７　Ｄｉｅｌｅｃｔｒｉｃａｌｐｒｏｐｅｒｔｙｏｆｓａｍｐｌｅｓｆｏｒｍｅｄｂｙｐａｒａｆｆｉｎ

根据下式中的 Ｌｉｃｈｔｅｎｅｃｋｅｒ对数混合定律［９］，可

以反算得到氮化硅纤维的介电参数，计算结果如图８
所示，纤维体积分数分别为 ９．０％、２０．８％、３１．５％、
４３．８％、４７．４％和５１．３％时，得到氮化硅纤维的介电常
数分别为１１．１２、８．５２、６．５８、６．０６、６．０４和６．０２。理论
上氮化硅纤维的介电参数是固定的，不同纤维含量计

算得到的介电常数应该一致，现在结果出现差异，一

方面是由于纤维和石蜡混合后，会存在一些影响多相

材料介电性能的非本征因素，如缺陷、气孔和界面等，

它们的存在会使电磁波发生散射，导致测试结果与材

料本征参数出现偏差［１０］。另一方面是因为 Ｌｉｃｈｔｅ
ｎｅｃｋｅｒ公式模型存在一定的适用性，曲宝龙等［１１］采

用有限元法计算得出，对于两相复合材料只有当介电

常数较高的组成相，其体积分数达到一定时，两相复

合材料的介电性能才有意义，因此纤维体积分数为９．
０％和２０．８％时所得数据会偏差比较大，而当纤维含
量增加至４３．８％、４７．４％和５１．３％时，计算得到的室温
介电常数分别为６．０６、６．０４和 ６．０２更接近氮化硅纤
维的本征参数，其值低于致密氮化硅陶瓷的介电常数

（７．９），这是由于氮化硅纤维的体密度为２．３ｇ／ｃｍ３左
右，远低于致密氮化硅陶瓷的密度（３．２ｇ／ｃｍ３）。胡
暄等［１２］通过测试计算得到氮化硅纤维的介电常数为

６～７（纤维与石蜡质量比为１∶４时），与本文测试结果
基本一致。

ｌｎεｅｆｆ＝Ｖｆｌｎεｆ＋Ｖｐｌｎεｐ
式中，εｅｆｆ为测试得到的试样的等效介电常数，Ｖｆ和εｆ
分别为试样中纤维的体积分数和介电常数，Ｖｐ和 εｐ
分别为试样中石蜡的体积分数和介电常数。

图８　根据纤维体积含量反算得到的氮化硅纤维介电常数
Ｆｉｇ．８　Ｄｉｅｌｅｃｔｒｉｃａｌｃｏｎｓｔａｎｔｏｆｓｉｌｉｃｏｎｎｉｔｒｉｄｅｆｉｂｅｒ

ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂｙｖｏｌｕｍｅｆｒａｃｔｉｏｎ

３　结论
（１）氮化硅纤维平均直径为１２．６６μｍ，采用垂直

截面观测氮化硅纤维直径更准确，水平表面观测得到

的纤维直径会粗０．５μｍ左右；
（２）氮化硅纤维具有优异的力学性能，即使在

１５００℃热处理后，纤维仍有７００～８００ＭＰａ的强度，
强度保留率高于 ５０％，即使在空气气氛中热处理纤
维仍然具有良好的高温强度，是因为纤维表面可以形

成一层致密氧化层，防止氧化的进一步发生；

（３）通过测试不同石蜡／纤维含量试样的介电
参数，计算得到氮化硅纤维的介电性能，结果表明

纤维含量较低时会存在较大偏差，而当纤维含量增

加至４３．８％、４７．４％和５１．３％时，计算得到的室温介
电常数６．０６、６．０４和 ６．０２更接近氮化硅纤维的本
征参数。
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