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摘　要　聚丙烯腈(PAN)基碳纤维力学性能测试样品制备过程中,纤维与树脂基体的浸润效果受诸多条件影

响.通过在纤维浸润时设置水浴,控制树脂液温度在３０~３５℃之间,能够有效提高纤维的拉伸强度并降低离散程度.

同时,选取树脂液的固含量、纤维在树脂液中的浸润时间以及树脂的固化时间３种因素进行了正交试验.结果表明:

对于不同丝束级别的碳纤维样品,３种因素的影响程度主次关系不一致,在制备样品时应有所倾向.
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　　聚丙烯腈(PAN)基碳纤维的力学性能优异,具
有高比强度和高比模量,作为结构体原材料广泛应

用于军工及民用领域.对PAN 基碳纤维力学性能

的测试倍受相关科研院所及生产单位的重视.制备

碳纤维力学性能测试样品的过程就是纤维与树脂基

体的复合过程,碳纤维的表面结构是影响其结合性

能的主要原因[１],但制样条件也会影响纤维与树脂

的浸润效果.浸润不良会导致纤维丝束内部与树脂

复合界面上产生孔隙等缺陷,在拉伸时,这些缺陷由

于应力集中提前发生破坏断裂,使测试结果偏低,无
法反映碳纤维的真实力学性能.因此,业内普遍对

碳纤维力学性能测试结果的准确性认可度不高[２].
采用环氧树脂做基体时,改善树脂体系的黏性、

流动性有利于纤维均匀浸润[３].本研究基于提高碳

纤维力学性能测试结果准确性的目的,通过改变样

品制备过程的相关条件,研究不同条件对拉伸强度

测试结果的影响.

１　实验部分

１􀆰１　原料

聚丙烯腈(PAN)基碳纤维,国产及日产碳纤

维;环氧树脂 WSR６１０１(E４４型),南通星辰合成材

料有限公司;固化剂三乙烯四胺(分析纯),天津市科

密欧化学试剂有限公司;溶剂丙酮(分析纯),北京化

工厂;室温快速固化环氧粘接剂(HYＧ９１４AB),天津

燕海化学有限公司.

１􀆰２　制样与测试方法

碳纤维拉伸强度测试样品的制备方法参照

GB/T３３６２—２００５[４]进行.碳纤维以一定间隔和张

力均匀缠绕在框架上.环氧树脂和三乙烯四胺按

１０∶１的质量比混合,倒入定量丙酮,搅拌至树脂和固

化剂充分溶解后,放入缠绕好纤维的框架浸润数分
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钟.取出纤维,待纤维中溶剂在室温下挥发完全后

置于烘箱中固化.固化完全后,以牛皮纸做加强片,
用粘接剂将样品两端夹持在加强片中即制得测试用

样品.
采用万能材料试验机(５８６６型,美国INSTRON

公司),垂直夹持样品后以２０mm/min的加载速度

拉伸至断裂.同一轴碳纤维有效测试结果至少保留

６个,取有效测试结果的算术平均值即为该轴碳纤

维的拉伸强度,变异系数即离散系数(Cν,％)按式

(１)计算.

Cν ＝
n

∑
n

i＝１

(Xi －􀭿X)２

n－１

∑
n

i＝１
Xi

(１)

　　式中,Xi 为同一轴碳纤维每个样品的拉伸强度

值,GPa;􀭿X 为拉伸强度的算术平均值,GPa;n 为样

品数量.

１􀆰３　实验方法

１􀆰３􀆰１　温度条件测试

制备测试样品时,将碳纤维在具有一定深度的

装有树脂液的白钢槽中浸润.在白钢槽外设置循环

水浴控制树脂液的温度.按表１所示的温度调节树

脂液的温度,选择６轴国产６K 碳纤维制备测试样

品,记为１＃ —６＃ .
表１　树脂液温度条件

水浴条件 温度条件 温度/℃

无水浴 室温 ３０

有水浴 树脂液温度 ２０、２５、３０、３５、４０、４５

该实验使用的树脂体系固含量为４２％,纤维浸

润１０min,随后在１２０℃下固化２h.

１􀆰３􀆰２　正交试验设计

碳纤维拉伸强度测试样品的制备过程中,纤维

在树脂体系中的浸润及树脂的固化过程属于核心环

节.选择制样时树脂液的固含量、纤维在树脂液中

的浸润时间以及树脂的固化时间设计三因素四水平

正交试验,如表２所示.
(１)固含量:丙酮的密度以０􀆰８g/cm３ 计,调节

环氧树脂与三乙烯四胺在溶剂中溶解后的固含量比

例分别为４８％、４５％、４２％和４０％.
(２)浸润时间:样品在树脂液中浸润时间分别为

２、５、１０和１５min.
(３)固化时间:纤维和树脂基体分别在１、２、３和

４h的时长下进行固化,固化温度为１２０℃.
表２　正交试验表

序号 固含量/％ 浸润时间/min 固化时间/h

１ ４８ ２ １

２ ４８ ５ ２

３ ４８ １０ ３

４ ４８ １５ ４

５ ４５ ５ １

６ ４５ ２ ２

７ ４５ １５ ３

８ ４５ １０ ４

９ ４２ １０ １

１０ ４２ １５ ２

１１ ４２ ２ ３

１２ ４２ ５ ４

１３ ４０ １５ １

１４ ４０ １０ ２

１５ ４０ ５ ３

１６ ４０ ２ ４

选择国产６K、１２K 碳纤维和日产１２K 碳纤维

各１轴,依据表２中所列条件制备样品,测试碳纤维

样品的拉伸强度.

２　结果与讨论

２􀆰１　树脂液温度对纤维拉伸强度的影响

２􀆰１􀆰１　水浴对纤维拉伸强度的影响

在装有树脂液的白钢槽外设置水浴,可以有效

控制树脂液的温度.考察３０℃水浴对纤维拉伸强

度的影响,结果如图１所示.由图可知,３０℃水浴条

件下,６＃ 纤维的拉伸强度更高,且离散系数更低.

图１　３０℃水浴下不同样品的纤维拉伸强度(a)和
离散系数(b)
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说明在３０℃条件下,在含有树脂、固化剂和溶剂的

浸润体系中制备测试结果更稳定、更接近真实性能

的样品,有水浴控温时更有利.

２􀆰１􀆰２　树脂液温度对纤维拉伸强度的影响

循环水浴可以有效控制碳纤维浸润过程中树脂

液的温度,其温度可以反映和表征树脂液温度.环

氧树脂 WSR６１０１(E４４)属于热固性树脂,与固化剂

和溶剂组成树脂体系,当体系温度升高时,制得６种

碳纤维样品的拉伸强度和离散系数变化情况如图２
所示.

图２　不同树脂液温度对碳纤维拉伸强度(a)和
离散系数(b)的影响

由图可知,随着树脂液温度的升高,６种碳纤维

的测试结果呈现较一致的变化.在２０℃和４５℃条

件下,６种纤维的拉伸强度低且离散大;在３０~３５℃
之间,拉伸强度增大且离散较小.说明３０~３５℃的

树脂液温度对制备测试结果更接近真实性能的样品

有利.当升温至４５℃时,纤维的拉伸强度降低,离
散系数变大.

当纤维在树脂体系中浸润时,树脂体系的扩散系

数随温度升高变大,树脂液的流动性提高,渗透进纤

维内部的速度也变快,纤维的浸润效果也有所改善.
温度过高时,虽然纤维在树脂体系中的浸润效

果更好,但由于树脂体系温度偏高,纤维浸润后树脂

随丙酮流失的速度也提高,纤维的浸润效果随之变

差,制得样品的拉伸强度低、离散系数大.
树脂液温度在３０~３５℃时,纤维的浸润效果与

浸润后树脂的流失能保持相对平衡,制得样品的拉

伸强度相对更高且离散程度更低.

２􀆰２　制样条件对纤维拉伸强度的影响

根据表２中正交试验的制样条件,３种纤维制

备的样品的拉伸强度如表３所示.
表３　不同制样条件的正交试验结果表

序号

因素 拉伸强度/GPa

固含量
浸润

时间

固化

时间

国产６K
碳纤维

国产１２K
碳纤维

日产１２K
碳纤维

１ １ １ １ ５􀆰６２ ５􀆰０２ ５􀆰１９

２ １ ２ ２ ５􀆰２１ ４􀆰８４ ５􀆰３７

３ １ ３ ３ ５􀆰４２ ４􀆰９６ ４􀆰７１

４ １ ４ ４ ５􀆰４４ ４􀆰６９ ４􀆰５８

５ ２ １ ２ ５􀆰７６ ５􀆰１３ ５􀆰４０

６ ２ ２ １ ５􀆰５５ ５􀆰１０ ５􀆰１１

７ ２ ３ ４ ５􀆰４２ ５􀆰０６ ５􀆰２２

８ ２ ４ ３ ５􀆰４１ ４􀆰８８ ５􀆰１６

９ ３ １ ３ ５􀆰４６ ４􀆰９３ ４􀆰９０

１０ ３ ２ ４ ５􀆰６１ ４􀆰９７ ４􀆰３８

１１ ３ ３ １ ５􀆰４６ ４􀆰６３ ４􀆰９９

１２ ３ ４ ２ ５􀆰５１ ５􀆰１５ ５􀆰０２

１３ ４ １ ４ ５􀆰８３ ４􀆰６９ ４􀆰９５

１４ ４ ２ ３ ５􀆰３６ ４􀆰７７ ５􀆰１９

１５ ４ ３ ２ ５􀆰６７ ５􀆰０４ ５􀆰２４

１６ ４ ４ １ ５􀆰１５ ４􀆰９５ ４􀆰３６

通过表３可以看出,树脂液的固含量、纤维在树

脂液中的浸润时间以及树脂的固化时间对碳纤维的

图３　正交试验中３种不同因素对碳纤维拉伸强度影响

对比图

[(a)固含量;(b)浸润时间;(c)固化时间]
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拉伸强度都有影响.在不同制样条件下,对３种纤

维拉伸强度进行均值计算并作出如图３所示的变化

趋势图.由图可知,３种纤维在本实验条件范围内,
树脂液的固含量为 ４５％、纤维在树 脂 液 中 浸 润

２min、树脂固化２h为较优条件.
对３种碳纤维正交试验的结果进行极差分析,

结果如表４所示.由表可知,两种１２K 碳纤维,３
种因素影响最显著的都是固化时间,其次是固含

量,浸润时间的影响最小.６K碳纤维则受浸润时

间影响更显著,固含量影响最弱.这３种因素影

响６K和１２K碳纤维拉伸强度的主次关系不同,说
明若想制备更接近真实力学性能的测试样品,不
同丝束级别的碳纤维的制备条件在选择上应有不

同倾向性.
表４　极差分析表

样品
极差

固含量 A 浸润时间B 固化时间C
结果

国产６K碳纤维 ０􀆰１１２ ０􀆰２９１ ０􀆰１６３ B＞C＞A

国产１２K碳纤维 ０􀆰１８０ ０􀆰０２４ ０􀆰１８７ C＞A＞B

日产１２K碳纤维 ０􀆰４０１ ０􀆰３３０ ０􀆰４７６ —

３　结论

(１)在制备碳纤维拉伸强度测试样品时,通过设

置水浴控制树脂液的温度可以有效保证纤维的浸润

效果.树脂液温度在３０~３５℃时,能够有效提高拉

伸强度并降低离散程度,使测试结果更接近碳纤维

的真实性能.
(２)树脂液的固含量、纤维在树脂液中的浸润时

间以及树脂的固化时间都会影响测试样品的制备及

测试结果.对于不同丝束级别的碳纤维,３种因素

的影响程度也不同.
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