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在 连 续 纤 维 增 韧 陶 瓷 基 复 合 材 料 (continuous
fiber-reinforced ceramic composite，CFCC)中，纤维作

为骨架， 承担着外力承载和力学熔断等重要作用。
针对不同需求，可将连续纤维束编织成不同形态的

预制体(通 常有 2D、2.5D、3D 等维 数 )，再 利 用 化 学

气象渗透(CVI)技术制备基体，形成 CFCC 材料。 与

单相结构陶瓷相比，CFCC 可从根本上克服材料脆

性，这极大丰富了陶瓷材料的应用 [1-4]。 碳纤维增韧

碳化硅陶瓷基复合材料(C/SiC)是热结构领 域服役

性能优异的一类典型 CFCC。 与众多 CFCC 材料一

样，C/SiC 不发生瞬间灾难性破坏，在拉应力下表现

为扩展的非线性行为，这是基体裂纹偏转、纤维 / 基

体界面脱粘等多种能量耗散方式共同作用的结果。
在 C/SiC 中 加 工 和 热 处 理 过 程 常 常 会 引 入 空

隙，其尖端应力集中处通常易成为微裂纹的起源。另

外， 基体和纤维因热失配引入的应力也促进微裂纹

的生成和扩展[5-6]。 很多报道研究了 CFCC 材料的纤

维增韧和裂纹传递机制[7-9]，其中，与 C/SiC 相关的研

究主要讨论其疲劳和氧化行为[10-12]。 为了解释 CFCC
中不同尺度的微结构单元(纤维、纤维束、基体和界

面相等)对材料失效的不同作用，还应系统开展微裂

纹扩展的特征差异分析及其随热处理条件变化的演

变规律研究。 目前还未见热处理对 3DC/SiC 纤维束

微裂纹扩展作用的相关报道。鉴于此，本文利用透射

电子显微镜对热处理前后 3DC/SiC 纤维束中微裂

纹的扩展行为进行观察和分析， 有助于从不同角度

认识 C/SiC 的失效机理，优化材料的性能。
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摘 要：利用透射电镜(TEM)观察了湿氧气氛热处理对 3D C/SiC 复合材料纤维束中微裂纹扩展的影响规律。 研究

表明，在未经热处理的 3D C/SiC 纤维束中，微裂纹传播主要为沿纤维 /界面相脱粘的单一模式；热处理后纤维束中的微

裂纹形成了多种扩展模式。 在经历了长达 100h 的保温之后，热解碳的部分有序化及其层状结构的形成是导致裂纹能

量耗散模式增加的主要因素，有序结构的形成也增加了裂纹的联通和长裂纹形成的几率。
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1 实验材料与方法

预制体是利用碳纤维(T-300，日本碳素公司)进
行四步法(4-step 3D)编制(纤维体积分数为 40vol.%
～45vol.%)。 热解炭(PyC)界面和碳化硅基体由低压

化 学 气 象 渗 透 (LPCVI)法 制 备，形 成 C/PyC/SiC 结

构。 沉积后的复合材料外部又覆 盖化学气 相沉积

(CVD)SiC/B-C/SiC 多层 涂层， 以 加 强 其 抗 氧 化 性

能。 氧化试验在 8vol.%O2/14vol.%H2O/78vol.%Ar
混合气氛中进行，温度 700℃，氧化时间 100h。

利用万能力学试验机(Galdabini SUN2500)测量

试样室温残余强度；利用 JEM2100 型透射电镜观察

微观结构。

2 结果及讨论

2.1 热处理前的微裂纹扩展规则

图 1(a)为未经热处理 3DC/SiC 材料的 TEM 明

场像。经统计观察发现，在纤维束中相邻的两根碳纤

维间共有两种典型结构： 相邻较远的碳纤维在 CVI
工艺之后主要被 PyC 和 SiC 厚层所填充，被命名为

结构 I； 当纤维间距较小时 (一般宽度小于 0.5μm
时)，间隙仅能被 PyC 界面层填充，被命名为结构 II。
图 1(b)为纤维和基体间的 C/PyC/SiC 界面结构，在

热处理前，PyC 为各向同性的无序结构，而碳纤维为

各向异性结构，其表层(C/PyC 界面处)取向 与芯部

存在显著差异。

图 2 为经过室温拉伸断裂试验的 C/SiC 材料微

观结构。 图 2(a)中微裂纹主要沿单一的纤维表面脱

粘。 图 2(b)和(c)显示纤维脱粘主要发生在 PyC/SiC
界面，这使得每条微裂纹形态都趋于圆环。对于结构

II 来说，由于 PyC 界面相没有明显的取向及随之产

生的诱导裂纹功能， 微裂纹同样趋向于使单根纤维

脱粘。观察表明，未经热处理的 C/SiC 纤维束中微裂

纹扩展模式主要为以上描述的一种。
2.2 热处理后的微裂纹扩展规则

图 3 为热处理后的 3DC/SiC 的微观结构。 前期

力学性能研究显示，经 100h 热处理后，材料断裂强

度下降了 17.2%[13]， 表明热处理在材料中引入了更

多缺陷并促进了微裂纹的生长。 通过图 3(a)的低倍

TEM 像观察发现，热处理后纤维束中的微裂纹常常

相互连通并易沿直线方向传递，在此之后，单条裂纹

的长度明显增加。 微裂纹的联通为湿氧气体入侵提

供了便利， 使碳纤维及 PyC 界面相更容易遭受氧

化，降低复合材料的力学性能。 高分辨像观察发现，
热处理后纤维束中微裂纹的传播路径与热处理前存

在显著的差别。 当裂纹传递至相邻纤维间的结构 II
时，纤维并不沿单一的纤维表面偏转，而是穿过两纤

维共享的 PyC 界面区并在另一纤维的 PyC 内部继

续扩展，如图 3(b)。 图 3(c)的电子衍射和观察研究表

明，长时间热处理后使 PyC 结构有序度增加，由近

平行排列于纤维表面的层状畴构成， 这种结构的存

在可诱导裂纹在期间偏转甚至分裂， 有助于裂纹能

量消耗。 而实际上，热处理后 PyC 结构的变化对于

微裂纹扩展和 C/SiC 力学性能的变化主要包含两个

方面的意义：首先，对于 结构 I，有序度 增加的 PyC

(c)裂纹沿 PyC/SiC
界面传播

(a)低倍明场下纤维束

微裂纹扩展

(b)C/PyC/SiC
的界面结构

图 2 未经热处理的 C/SiC 室温断裂后的微观结构

Fig.2 TEM images of the as-fabricated C/SiC after residual
flexural test
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图 3 热处理后 C/SiC 的微观结构

Fig.3 TEM images of the annealed C/SiC
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有利于在其层状畴之间偏转裂纹， 消耗裂纹尖端的

能量。 而对于结构 II，共享 PyC 区的存在也增加了

裂纹联通的机会， 使得部分裂纹长度增加至几十微

米，增加了材料断裂的几率。
2.3 热处理对纤维束微裂纹的影响规则

Cook 等的研究表明[14]，微裂纹尖端的不同方向

存在不同的应力分布特征。 除了通常垂直于裂纹平

面的加载拉应力(σy)外，在裂纹尖端前方 也存在平

行于裂纹平面的应力 σx，其最大值约为裂纹尖端最

大应力集中值(σy，max)的 20%，因此通常也是亚临界

裂纹扩展的原因。对于 C/SiC 材料来说，纤维束中的

微裂纹扩展过程将遭遇多处障碍， 裂纹尖端的应力

(σx或σy) 也将遭遇很多形式力的干扰， 如 PyC/SiC
界面结合力 (σPyC/SiC)，C/PyC 界面结合力、PyC 界

面相内部的有序畴(002)面间结合力(σPyC(002))以及

SiC 层中 SiC/SiC 晶界结合力(σSiC/SiC)等。裂纹尖端应

力与遭遇处诸多形式界面结合力的竞争结果是裂纹

扩展形式多样化的根本原因。 以上提及的界面结合

力中多数与 PyC 界面相有关，因此，热处理对纤维

束中微裂纹扩展的影响主要受 PyC 结构的微量变

化控制。 C/SiC 材料纤维束中的裂纹扩展规则及其

在热处理前后的变化，如图 4 所示。

在未经热处理的 C/SiC 材料纤维束中， 最弱结

合的界面通常为 PyC/SiC。 微裂纹尖端的应力分量

σx 通常大于 σPyC/SiC 使 PyC/SiC 界面脱粘。 而经过

长时间湿氧热处理之后，PyC/SiC (C 原子互扩散机

理)和 C/SiC(C 的有序结构外延机理)的界面结合力

提高，结构中的弱结合界面变为新形成的 PyC 内部

层状畴(002)面间结合力(以分子间范德华力结合)。
此时力的关系满足 σPyC(002)<σy<σPyC/SiC，微裂纹

可穿过 PyC/SiC 界面后在 PyC(002)面内实现偏转。
此外，在 PyC 和 SiC 等各项异性固态结构中，如果

有弱结合面、应力集中或潜在劈裂面存在，并且只需

粗略平行于原始微裂纹平面， 那么在裂纹传递的遭

遇处还会产生二次裂纹，从而耗散主裂纹的能量，如

图 4 所示。 观察中还可发现部分裂纹在 PyC 内传递

后再贯穿 SiC 层， 此时里的关系就应满足：σSiC/SiC<
σx。 值得注意的是， 在未经热处理的 C/SiC 纤维束

中，未能发现贯穿纤维间 SiC 层的裂纹，说明热处理

过程在 SiC 层中确实引 入了应力集 中或潜在劈 裂

面，增加了裂纹贯穿的几率。 总的来说，与未经热处

理的 C/SiC 纤维束中微裂纹的单一扩展模式相比，
长时间的湿氧环境热处理因改变了材料不同单元的

微观结构而丰富了裂纹传播机制。 如果将界面结合

力和单一固相(PyC 或 SiC)内部粘结力的比例控制

在合适范围， 有望同时提高 C/SiC 材料的强度和韧

性，这要通过调节热处理条件来实现；调节裂纹能量

消耗(裂纹偏转)和转移(裂纹联通)模式的比例，可进

一步改善 C/SiC 材料韧性， 这要通过调节 C/SiC 制

备工艺参数来实现。 本文中的微观结构观察和验证

结果为调节制备工艺和热处理工艺提供了参考，优

化 C/SiC 的性能需对其微结构作用的优劣进行综合

评价和筛选，相关工作正在进一步开展。

3 结论

(1) 在 3DC/SiC 纤维束中， 相邻纤维的间隙结

构 主 要 分 为 两 种 填 充 类 型 。 对 于 未 经 热 处 理 的

C/SiC，裂纹扩展不受间隙类型的影响，表现为单一

的模式。
(2) 在经历热氧 化处理之后，PyC 界 面 相 有 序

度的提高导致 C/SiC 纤维束微裂纹形成了复杂的扩

展模式，在促进裂纹能量消耗的同时，也增加了长裂

纹形成的几率。
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3 结论

(1) 随着粘结剂添用量的增多，磁粉芯的 品质

因数增大；随着成型压力的增加，磁粉芯品 质因数

增大。
(2) 退火处理有助于降低磁粉芯的内应力，提高

品质因数，但退火温度过高，磁粉芯的品质因数降低。
(3) 随着磁粉粒度的减小， 磁粉芯的品质因数

增大。
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