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文 　摘 　在室温最大应力为 250 MPa、应力比 R = 0. 1 和频率为 60 Hz 条件下 ,对 3D - C/ SiC复合材料进

行了拉 —拉疲劳试验。用共振法和电阻增量仪分别测试了杨氏模量及电阻的变化。结果表明 :随循环次数

增加 ,杨氏模量呈显著下降、缓慢下降和突然下降的变化规律。杨氏模量的下降大部分发生在疲劳循环的前

600 次。缓慢降低阶段约占疲劳寿命的 94 %以上 ,此阶段杨氏模量变化率与循环次数的对数近似呈线性关

系 ;电阻变化率除首次循环降低外 ,随着循环次数增加一直在增加。增加规律大致可分为缓慢增加、台阶式

增加和急剧增加三个阶段。材料的电阻变化率基本反映了纤维的损伤程度和破坏形式 ,可作为表征复合材

料纤维损伤的有效参量。
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Variation of Youngs Modulus and Electric Resistance of 3D2C/ SiC Composite

During Tension2tension Fatigue at Room Temperature
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Abstract 　Tension2tension fatigue tests of 3D2C/ SiC composite are conducted at room temperature under a maxi2
mum stress of 250 MPa , a sinusoidal loading frequency of 60 Hz and stress ratio of 0. 1. Variation of electrical resistance

and Young′s modulus is measured by dynamic resonance method and electrical resistance appearance respectively. As fa2
tigue cycles increase ,experimental data curve of normalized modulus shows three parts : normalized modulus decrease sig2
nificantly at first ,then decrease slowly and decrease abruptly at last . Most of normalized modulus reduction occurres in

first 600 cycles. Fatigue cycles in the second part are more than 94 % of fatigue life ,which can be approximated by loga2
rithmic correlation. Except variation rate of electrical resistance decreases in first cycle ,it increases continuously as cycles

increase , which mainly consists of steady increment , spurting and abrupt increment . The variation rate of electric resis2
tance basically reflectes damage degree and type of the fibres , and can be used to characterize the fiber damage of the 3D2
C/ SiC composite.
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1 　前言

三维碳纤维编织体增强碳化硅陶瓷基复合材料

(3D - C/ SiC)具有低密度、高比模量、高比强度和耐

高温等特点而成为目前研究热点。随着这类材料的

不断发展和应用 ,迫切需要认识材料的疲劳损伤演

化规律。多年来 ,国内外对陶瓷基复合材料 (CMCs)

的损伤研究开展了许多工作 ,例如通过测定应力 —

应变滞后回线[1 ] 、剩余强度[2 ]和摩擦温升[3 ]等方法

对疲劳损伤进行了研究 ,取得了一些有意义的结果。

但由于各类复合材料的组元以及编织方式不同 ,损

伤类型表现出多样性的特点 ,损伤参量对损伤过程

的反映程度也不相同。一般认为 ,CMCs 的疲劳损伤

经历了基体开裂、基体裂纹饱和、纤维/ 基体界面处

脱粘、纤维沿界面往复滑动、纤维断裂和纤维拔出等

阶段 ,材料最终失效是受纤维所控制 ;因此 ,认识纤

维的损伤过程非常重要。在 3D - C/ SiC 复合材料

中 ,碳纤维是良导体 ,SiC 基体是不良导体 ,这使得

电阻法测定其损伤演化规律成为可能。

本文试图通过试样在拉 —拉疲劳过程中弹性模

量和电阻率的变化 ,表征 3D - C/ SiC 复合材料的疲

劳损伤 ,并从细观角度探讨了疲劳损伤的发生与演

化 ,为建立合理的宏观计算模型提供依据。

2 　试验材料、设备和方法

2. 1 　材料

试验中用日本 Toray 公司生产的 T—300 碳纤

维 ,采用三维编织的方法制备纤维预制体 ,然后用

CVI法进行致密 。3D - C/ SiC复合材料组元的基本

性能见表 1 ,该材料由 T300 碳纤维、热解碳界面层、

CVI - SiC 基体和孔隙组成。三维四向碳纤维编织

体的编织角为 22°,热解碳界面层厚约 0. 2μm ,热解

碳界面层和 SiC 基体沉积温度为 950 ℃～1 000 ℃。

3D - C/ SiC复合材料的基本性能见表 2 ,表中拉伸强

度、弹性模量和比例极限 (或基体裂纹生成应力) 均

为五个试样的平均值。

表 1 　3D - C/ SiC复合材料组元的基本性能[ 4]

Tab. 1 　Component properties of

3D2C/ SiC composite material

材料
轴向线膨胀系数

/ 10 - 6K- 1

径向线膨胀系数

/ 10 - 6K- 1

电阻率

/Ω·cm

碳纤维 - 1. 0～ - 0. 5 7 10 - 2

SiC基体 4. 8 4. 8 106

表 2 　3D - C/ SiC复合材料的基本性能

Tab. 2 　Main properties of 3D2C/ SiC composite material

纤维体积

分数/ %

密度

/ g·cm - 3

空隙率

/ %

拉伸强度

/ MPa

比例极限

/ MPa

弹性模量

/ GPa

45 2. 01 17 276 58. 5 103

2. 2 　设备及方法

试样的形状和尺寸如图 1 所示。在室温用

FTM —HT疲劳试验机进行拉 —拉疲劳试验 , 试样施

加最大应力为 250 MPa、应力比 R = 0. 1 ,频率为 60

Hz 正弦波。

图 1 　拉 —拉疲劳试样试意图

Fig. 1 　Schematic of tension2tension fatigue specimen

　　为了跟踪试样疲劳损伤的发展过程 ,经过一定

循环周次停机取出试样 ,用 VS —300 —2 型电动振动

台和 WFC —3 电涡流测振仪测量共振频率。采用自

制电阻增量测量仪实时检测试样标距 (10 mm) 的电

阻变化 ,电阻测试仪最小读数为 0. 0001Ω;为此 ,用

导电胶将铜导线黏结于标距处。
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3 　结果与讨论

3. 1 　杨氏模量的变化

试样的机械共振频率由材料的杨氏模量、密度

和试样的几何尺寸确定 ,它们之间存在如下关系[5 ] :

E = 0. 9464 ×10 - 9 ( L / h) 3 ( M/ b) f 2 T

式中 , f 为试样的共振频率 , M 为试样质量 , b 为试

样宽度 , L 为试样长度 , h 为试样厚度 , T 为修正系

数。由于本试验中试样的密度和试样的几何尺寸不

变 ,试样的杨氏模量变化率可用下式表示 :

En/ E0 = ( f n/ f 0) 2

式中 , E0 为试样初始杨氏模量 , En 为试样疲劳循环

n 次的杨氏模量 , f 0 为试样初始共振频率 , f n 为试样

疲劳循环 n 次的共振频率。

试样杨氏模量变化率随疲劳循环次数的变化曲

线如图 2 所示。可以看出 ,模量变化曲线可分为显

著降低阶段、缓慢降低阶段和急剧降低三个阶段 ,缓

慢降低阶段约占疲劳寿命的 94 %以上。杨氏模量

的降低大部分发生在疲劳初期 ,类似的结果在其它

系列复合材料的疲劳试验中也有报道[6 ] ,这是因为

疲劳时基体开裂所致。随着循环次数的增加 ,基体

裂纹达到饱和 ,模量下降速度减慢。与其它系列复

合材料相比 ,3D - C/ SiC 复合材料在该阶段模量下

降速率较小。当扬氏模量累计下降到约 26 %时 ,出

现突然下降现象 ,试样几乎丧失承载能力 ,这可能主

要归结于纤维断裂数急剧增加 ,进而使基体裂纹尺

度增加。

图 2 　杨氏模量与循环次数的关系

Fig. 2 　Young′s modulus vs fatigue cycles

for 3D2C/ SiC composite

　　在缓慢下降阶段杨氏模量与循环次数的对数近

似呈线形关系 ,通过数据拟合可得到 :

En/ E0 = 0. 811 - 0. 012lg ( n)

R2 = 0. 974

其中 R2 为线性相关系数 ,可以说明其线性相关性

较高。

3. 2 　电阻变化率

3. 2. 1 　缓慢加载/ 卸载过程的电阻变化

为了观测电阻随应力的变化 ,对试样施加 250

MPa 应力 ,采用三角波加载 ,加载速率为 2. 25 N/ s。

初始电阻为 R0 ,某瞬时测量值为 R ,电阻变化率为

( R - R0) / R0 =ΔR/ R0。图 3 是 3D - C/ SiC 复合材

料缓慢加载/ 卸载的电阻变化率曲线。

图 3 　电阻、应力随时间的变化曲线

Fig. 3 　Varation ofΔR/ R0 and tensile stress during

first few cycles for 3D2C/ SiC composite

　　可以看出 ,电阻率随加载、卸载过程呈周期性变

化 ,在加载阶段 ,电阻减小 ,在卸载阶段 ,电阻增大。

在第一次循环结束后 ,电阻不能完全恢复到疲劳前

的初始值 ,而是比初始值小。

从表 1 可知 ,碳纤维是良导体 ,SiC 基体是不良

导体 ,可以认为 3D - C/ SiC 复合材料的电阻变化基

本上是碳纤维的电阻变化所致。根据欧姆定律 ,若

假定碳纤维本身的电阻率不变 ,加载过程引起的纤

维伸长会导致电阻增大 ,但实际测试的电阻减小 ,说

明加载时材料的电阻减小与其电阻率的减小有关。

文献[7 ,8 ]认为 ,复合材料中碳纤维的电阻率与

碳纤维在基体中的平直程度和应力状态有关。循环
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拉应力引起的纤维变形有利于纤维 (束)取向度的提

高 ,使得纤维的电阻率降低。同时 ,由于沿纤维轴向

碳纤维的线膨胀系数小于 SiC 基体的线膨胀系数 ,

3D - C/ SiC复合材料冷却到室温后 ,碳纤维受到残

余压应力。外加循环拉应力使得残余压应力得到松

弛 ,纤维 (束)取向度的提高 ,导致纤维电阻率降低。

当载荷卸至零时 ,纤维残余压应力和纤维弹性变形

引起的电阻率的变化就会得到恢复。与初始电阻比

较 ,首次加载/ 卸载后产生的不可逆电阻下降可能是

由于首次加载时材料 (包括纤维束)发生了不可逆变

形 ,使得纤维排列的整齐程度提高所致。随着循环

次数的增加 ,每一循环电阻变化率的最大、最小值均

有所增加 ,表明碳纤维发生了有限的损伤。

3. 2. 2 　连续疲劳过程的电阻变化

在疲劳最大应力为 250 MPa、应力比 R = 0. 1、频

率为 60 Hz 正弦波条件下连续测试试样的电阻变化

率 ,其结果如图 4 所示。

图 4 　电阻变化率ΔR/ R0 随循环次数的变化曲线

Fig. 4 　Varation ofΔR/ R0 with fatingue

cycles for 3D2C/ SiC composite

　　可以看出 ,电阻变化率除首次循环降低外 ,随着

循环次数增加一直在增加。增加规律大致可分为缓

慢增加、台阶式增加和急剧增加三个阶段。第一次

循环结束后材料的电阻变化率下降。在缓慢增加阶

段 ,随着疲劳次数的增加 ,电阻变化率呈连续、缓慢

上升 ,表明材料在不断地受到轻微稳定的损伤 ,纤维

的损伤形式可能以桥接纤维的滑动磨损为主。当疲

劳循环至 6 ×105 次时 ,电阻呈台阶式上升 ,表明纤

维的导电性呈现周期性减小 ,纤维的损伤形式很可

能表现为纤维断裂 ,电阻变化率的增量与断裂纤维

的根数有关。当循环次数约为 8. 65 ×105 次时 ,电

阻变化率急剧增加 ,直至 8. 6564 ×105 次试样断裂 ,

纤维的损伤可能以纤维束断裂和纤维断裂相结合的

方式进行。

从疲劳试样的断口形貌 (图 5) 可以看出 ,疲劳

试样断口表面呈台阶形 ,既存在纤维的拔出 ,又存在

纤维束的拔出 ,说明了疲劳过程中纤维断裂是不连

续的。由此可见 ,材料电阻变化率的变化规律基本

反映了纤维的破坏形式。

图 5 　疲劳断口形貌

Fig. 5 　Morphology of fatigue fracture

4 　结论

(1) 3D - C/ SiC在室温拉 —拉疲劳过程中 ,杨氏

模量呈显著下降、缓慢下降、突然下降的变化规律。

缓慢降低阶段约占疲劳寿命的 94 %以上 ,此阶段杨

氏模量的变化率与循环次数的对数近似呈线性关

系。

(2) 3D - C/ SiC 的电阻变化率除在首次循环降

低外 ,随着循环次数增加不断增加 ,增加规律大致可

分为缓慢增加、台阶式增加和急剧增加三个阶段。

材料的电阻变化率基本反映了纤维的损伤程度和破

坏形式 ,可作为表征复合材料纤维损伤的参量。
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(b) 　H2 = 400 mL/ min ,Ar = 400 mL/ min

图 3 　SiC涂层 XRD 图谱

Fig. 3 　XRD patterns of SiC coatings

3. 3 　不同基体沉积结果对照

对于石墨和 SiCp/ SiC 两种基体 ,CVD SiC 涂层

与 SiCp/ SiC基体结合得较石墨基体牢固。因为先驱

体浸渍 —裂解转化制备的 SiCp/ SiC基体存在小的孔

洞 ,所以在化学气相沉积过程中 ,SiC 颗粒会渗透到

基体的孔洞中去 ,这样涂层和基体之间有一个过渡

层 ,所以涂层和基体结合得较牢固 ;再者石墨基体和

SiC涂层的线膨胀系数差异相对较大 ,而 SiCp/ SiC基

体和 SiC涂层的线膨胀系数差异相对较小。所以在

SiCp/ SiC基体上制备 SiC 涂层的性能要优于石墨基

体。

4 　结论

　　(1)在 1 100 ℃～1 300 ℃进行沉积时 ,随着温度

的提高 ,SiC涂层沉积速度增大 ,SiC 颗粒变大 ,同时

颗粒间的孔隙也变大 ,涂层的致密度降低。

(2) Ar 流量相对小时 ,制备的涂层致密、光滑 ,

SiC涂层的晶面以 (111)面为主。

(3)以 SiCp/ SiC作基体时 ,涂层和基体结合得很

牢固 ,SiC颗粒会向基体中渗透 ,从而增强了涂层和

基体之间的结合力。
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