
收稿日期 : 2006 - 09 - 04;修回日期 : 2006 - 10 - 31

基金项目 :国防预研基金资助项目

作者简介 : 张峰 , 1982年出生 ,硕士研究生 ,主要从事碳纤维增强 SiC复合材料的研究工作

2D - Cf /SiC复合材料及构件的无压成型工艺

张　峰　　胡海峰　　陈朝辉　　简　科
(国防科技大学新型陶瓷纤维及其复合材料国防科技重点实验室 ,长沙　410073)

文　摘　采用无压成型工艺制备了 2D - Cf /SiC及复杂构件。结果表明 :复合材料弯曲强度达到 328

MPa,断裂韧度达到 14. 9 MPa·m
1 /2

,层间剪切强度达到 35. 9 MPa,同时材料也具有很好的高温抗氧化性能。

利用本工艺制备了某型号发动机的尾喷管 ,并成功通过了应用部门的试车考核。
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Pressureless Forming Technics of 2D2Cf /SiC Composites

and Structural Components
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Abstract　Carbon fiber cloth reinforced silicon carbide (2D2Cf /SiC) composites and comp lex2shaped structural

components are p repared with p ressureless form ing technics. The results show that the composites have flexural

strength of 328 MPa, fracture toughness of 14. 9 MPa·m1 /2
and p ly2to2p ly shear strength of 35. 9 MPa. The composites

also have rather good resistance to oxidation at high temperature. Pressureless form ing technics is a simp le, low cost,

p ressure2independent method, breaking through the key technique for p reparation of comp lex2shaped structural com2
ponents. A t last, an engine nozzle by using this technics is successfully p repared.
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1　前言

Cf /SiC复合材料具有高温强度好、韧性高、抗腐

蚀性好和密度低等特点 ,在空间技术、能源、化工、交

通工业等领域具有广阔的应用前景 [ 1～2 ]。

2D - Cf /SiC具有面内性能较好、制备工艺简单、

制备构件尺寸精度较高、铺排方式灵活等优点 ,且成

本较低 ,其主要缺点是层间性能差、易分层 [ 3 ]。目

前 ,在制备 2D - Cf /SiC构件时 ,通常采用压机模压的

方式提高层间剪切强度。然而 ,由于加压方式的限

制 ,难以成型复杂形状构件。

本文针对 2D - Cf /SiC复杂形状构件制备的具体

需求 ,借鉴树脂基复合材料成熟的手糊成型工艺 ,通过

特制浆料来解决 2D - Cf /SiC的层间问题 ,首次通过无

压成型工艺制备得到了 2D - Cf /SiC,材料具有良好的

力学性能和抗氧化性能。在此基础上成功制备了某型

号发动机尾喷管 ,并通过了应用部门的试车考核。

2　实验

2. 1　主要原料

碳布 :吉林炭素厂生产 ,纤维束丝数 3 000,厚度

0. 29 mm,密度 1. 76 g/cm3 ,单根纤维强度 3. 57 GPa。

聚碳硅烷 ( PCS) :由国防科技大学合成 ,数均分

子量为 1 400～2 000,软化点为 180～240℃,氧质量

分数约为 1. 2%。

SiC微粉 :灰色粉末 ,平均粒径约为 0. 4μm ,比表

面积为 15. 8 m
2

/ g。

2. 2　实验方法

以 PCS、SiC微粉、黏接剂、溶剂等为原料配制浆

料 ,采用边刷浆料边成型碳布的方式制备坯体 ,将坯

体放入烘箱内 50℃处理 1 h制得预成型体 ,然后通过

反复浸渍—裂解过程来使制品致密化。利用上述方

法制备出用于测试的平板试样 ,并在此基础上制得形

状复杂的构件。

2. 3　测试方法

用于测试的平板试样厚度为 4 mm。

采用 CSS—1101系列电子万能试验机测试试样

的常温力学性能。采用三点弯曲法测试材料的弯曲
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强度 ,跨高比为 15,加载速率 0. 5 mm /m in。采用单

边缺口梁法测试材料的断裂韧性 ,跨高比为 10,加载

速率 0. 05 mm /m in。采用短梁法测试材料的剪切强

度 ,跨高比为 5,加载速率 0. 5 mm /m in。

用马弗炉进行高温抗氧化实验 , 其氧化温度取

1 100和 1 300℃两种。采用 JSM—5600LV扫描电镜
( SEM )观察试样的断口形貌。

3　结果与讨论

3. 1　材料的力学性能

无压成型制备的平板试样 ,其弯曲强度为 328

MPa、断裂韧度为 14. 9 MPa·m
1 /2、剪切强度为 35. 9

MPa

　　采用本工艺制备的平板试样与采用 7 MPa加压

条件下成型的 2D - Cf /SiC进行了对比测试。表 1列

出了不同条件下制备出的 2D - Cf /SiC的性能。
表 1　不同条件下制备出的 2D - Cf /S iC的性能

Tab. 1　Properties of 2D - Cf /S iC com posites

fabr ica ted under d ifferen t cond ition s

模压压力

/MPa

纤维体积分数

/%

孔隙率

/%

弯曲强度

/MPa

0 36. 1 15. 2 328

7 47. 7 15. 0 320

　　从表 1中可以看出 ,不同条件下所制备的材料虽

体积分数存在较大差异 ,但孔隙率却较为接近。这主

要是因为先驱体浸渍裂解工艺中材料的致密是通过

反复的浸渍—裂解来完成的 [ 4 ]。另外 ,在纤维强度

保留率一样的假设下 ,理论上可以计算出随着材料中

纤维体积分数增加 ,弯曲强度是随之增加的 ,但可以

看到结果并不是这样 ,不同条件下制备出的材料弯曲

强度差别不大。这说明纤维强度保留率的假设在这

里是不成立的 ,在加压成型过程中纤维受到了损伤。

图 1是无压和 7 MPa加压成型制备出的材料的

断口形貌。从图 1中可以看出 ,各组材料在断裂时 ,

均存在大量的纤维拔出 ,表明纤维基体间结合较好 ,

因此各组材料的弯曲强度均达到较好水平 ,超过了

300 MPa;而比较图 1 ( a)、( b) ,采用无压成型制备材

料时 ,纤维表面非常光滑 ;当以 7 MPa的压力加压成

型时 , 纤维表面出现了明显的机械刻蚀 ,表明随着模

压压力的增加 ,纤维损伤加剧 ,强度保留率下降。虽

然宏观上 SiC微粉颗粒的尺寸很小 ,但它的形状是不

规则的 ,在压力作用下 , SiC微粉的棱角将对纤维表

面产生机械刻蚀 ,随着压力的增加 ,这种机械刻蚀也

将加剧。因此 ,加压成型并不是一个优化的工艺。

( a)　无压 ( b)　加压 7 MPa

图 1　无压和 7 MPa成型制备的材料的断口 SEM照片

Fig. 1　SEM m icrograph of fracture surface of composite with p ressureless and 7 MPa form ing technics

3. 2　材料的高温抗氧化性

表 2列出了 1 100和 1 300℃两种条件下无压成

型制备的平板试样的抗氧化性能。
表 2　无压成型制备试样的抗氧化性

Tab. 2　An ti2ox ida tion properties of 2D 2Cf /S iC

com posites w ith pressureless form ing techn ics

氧化时间

/m in

1 100℃

弯曲强度

保留率 /%

断裂韧度

保留率 /%

1 300℃

弯曲强度

保留率 /%

断裂韧度

保留率 /%

10 90. 1 93. 9 104 101

20 73. 6 75. 8 75. 4 80. 9

30 48. 6 68. 4 55. 9 70. 8

　　从表 3可以看出 ,材料具有相当好的高温抗氧化

性 ,特别是短时间 (10 m in)氧化后其力学性能保留率

很高 ,达到 90%以上 , 1 300℃条件下较常温时的力学

性能甚至有所提高。这可能是因为材料表面生成了
致密的 SiO2膜填充了表面部分孔隙造成的。另外 ,

实验数据显示 , 1 300℃下的力学性能保留率比 1

100℃下的要高 ,这是因为对 Cf /SiC而言 ,碳纤维本

身与 SiC基体线胀系数不一致 ,在制备阶段材料内部

出现微裂纹 ,在氧化气氛中这些裂纹会加速氧扩
散 [ 5 ]。在 800～1 000℃内 ,因基体中存在微裂纹 ,氧
化气体沿裂纹方向扩散 ,碳纤维氧化严重 ,而温度达
到 1 250℃时 SiO2膜生成速率较高 ,裂纹愈合 ,纤维不
易氧化。试样良好的抗氧化性表明 ,采用这种工艺制

备的碳布增强 SiC陶瓷基复合材料可以有效地应用

于如超燃冲压发动机喷管等短时高温热结构部件。
3. 3　2D - Cf /S iC复杂形状构件的制备过程
在制备平板试样的基础上 ,根据某型号发动机尾

喷管的应用需要 ,采用无压成型的方式制备了复杂方

形件。构件的内型面是长方形 ,且四角有弧度 ,同时 ,

在上端还有法兰边 ,厚度和直段厚度不一致。
(下转第 54页 )
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生在与 BTR区相对应的位置上 ,锤击压力有效抵消

焊缝的横向拉应变 ,并且锤击过程与焊接熔池的凝固

过程相匹配时 ,才具有最佳的止裂效果。试验中 ,随

焊锤击碾压过程的锤击压力和锤头高度配合调试 ,即

锤击高度在 0. 8 mm左右 ,锤击压力为 0. 22 MPa可

以得到成形美观、质量稳定的焊缝。

(4)选择适合的焊接线能量 ,以减小熔池的过

热 ,有利于改善抗裂性。焊接线能量的选择可以尝试

通过调整焊接速度和焊接电流来实现。
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(上接第 42页 )

　　采用本工艺制备 2D - Cf /SiC复杂形状构件的过

程包括以下两步。

(1)预制件的制作与成型

设计了带翻边的石墨芯模 ,外型面和方形件的内

型面一致 (稍稍有余量 ) ,通过边涂浆料边叠层碳布

的方式 ,一次成型出坯体。将带模具的坯体放入烘箱

中 50℃处理 1 h,然后 1 200℃下高温裂解 ,冷却后脱

模即得构件的预成型体。

(2)后续致密化与加工

由于先驱体在裂解时会放出小分子而在制品中

留下气孔 ,所以在后续过程中 ,重复单组分真空浸

渍—裂解过程来提高制品致密度。

另外 ,研究发现致密化周期对构件的加工性能有

非常重要的影响 ,致密化周期太短 ,构件强度太差 ,加

工时易受到损伤 ,而构件完全致密化后 ,构件硬度很

高 ,加工十分困难。通过反复摸索发现在致密化一定

周期后通过铣床进行精加工以保证构件法兰面的平

整度和尺寸精度。加工完成后再浸渍—交联—裂解

几个周期使构件致密化。同时为了满足 CMC结构件

所要求表面粗糙度 ,粗坯及每次浸渍裂解后构件表面

都需用细砂纸打磨。当达到所需致密度后 ,再将表面

打磨光滑即最终制得符合要求的 Cf /SiC构件。

所制备的 2D - Cf /SiC尾喷管 ,经试车考核具有

良好的耐高温和抗冲刷能力 ,试车后尾喷管结构仍然

完整 ,内型面保持光滑。

4　结论

(1)选用合适的浆料组分 ,采用无压成型工艺制

备的 2D - Cf /SiC具有良好的综合性能 ,弯曲强度达

到 327. 73 MPa,断裂韧度达到 14. 92 MPa·m
1 /2

,层

间剪切强度达到 35. 90 MPa,和加压成型制备的材料

性能相近。

(2)无压成型的 2D - Cf /SiC具有很好的高温抗

氧化性能 ,完全可以满足短时高温热结构部件的要

求。

(3)应用本工艺制备的某型号发动机尾喷管成

功通过了试车考核表明无压成型工艺具有良好的应

用前景。
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