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一
、 代

提要

碳复合材料中树脂含量的测定
,

对了解该

材料的性能有着重要意义
, 同时树脂含量也是

控制制品质量不可缺少的因素之一
。

碳复合材料 中树脂含量测定方法有很多
,

如化学腐蚀法
、

热解重量分析法
、

空气灼烧法
、

计算法以及 � 射线法等
。

本文主要阐述碳复合材料中树脂含量测定

的各种方法并加以比较
,

推荐其中较好的方法
。

二
、

试验方法简介

�
 

化学腐蚀法

! � ∀氯化锌消化法

氯化锌溶液加热到# �∃ % ## ∃ ℃
,

在搅拌下

消化碳复合材料样品 !以下简称样品∀ 需四小

时完成
,

不加搅拌则需三十小时
。

消化后的样

品逐次进行稀释
、

抽滤
、

冲洗
、

千燥和称重
。

样品的重量损失 即表示为树脂含量
。

! # ∀加热浓硫酸消化法

样品尺寸为 �
 

# & ∋ �
 

#&
∋ (

 

#) 厘米
,

重量

约为。
,

&) 克
。

在空气中称量
,

精确到∃
 

∃∃ ∃� 克
。

将样品放入装有 �∃∃ 毫升∗& +硫酸的# )∃ 毫

升烧杯中 !也可放人三 口烧瓶中
,

在各 口上分

别装上温度计
、

滴液漏斗
、

吸滤泵 ∀
,

放在电热

板上加热
,

并以温度计指示出连续搅拌下的混

合物温度
。

当加热至 ## 。℃时
,

沿着杯内壁滴

加,∃ +过氧化氢溶液
,

使混合物澄清
。

也有资

料介绍将硫酸加热到冒烟为止再滴加 ,∃ +过氧

化氢溶液
。

消化后的混合物冷却到室温
,

再进

行稀释
、

抽滤
、

冲洗
、

干燥和称重
。

目前抽滤

所采用的过雄器各不相同
,

但实验结果证明过

滤器对树脂含量测试影响是严重的
,

所以选择

适宜的过滤器是很重要的
。

计算公式

纤维含量 !重量 ∀ − !. / 0 ∀ � � ∃∃ +

纤维含量 !体积 ∀ 二 〔!. / 1 ∀ / !0 / 2 ∀〕
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式中 .
—样品中的纤维重量

3

0一
一样品初始重量

,

1

—纤维密度
,

2

—样品密度
。

3

! , ∀硝酸消化法

&∃ 写浓硝酸�∃ ∃ 毫升装入配有冷凝器的, ∃∃

毫升烧瓶内
,

在水浴上加热至&) ℃ !或∗ 4℃∀消

化 ) 小时 !有的资料介绍是 5 小时∀
、

。

消化后的

样品经稀释
、

抽滤
、

冲洗
、

干燥后称重
。

此法

准确性较高
,

但试验中有大量6 ( 7
烟雾放出

,

污染环境
,

影响人体健康
。

# 热解重量分析法
8

! � ∀将包在铝箔中已称重的 样品
,

浸 在

4∃ ∃℃ 的铅液中 ) 分钟
,

取出后再放人酸中消

化
。

这样可缩短消化时间
。

! # ∀氮气环境中热解

将样品放人 4 � 9 � �# 英寸的不锈钢 容 器

中
,

在茂福炉内加热到 4 )∃ , ) ∗, ℃
,

氮气以4 % 9

英尺
“

/ 小时速度通入不锈钢容器内
,

热解后的

样品放人浓硫酸中
,

室温下消化
,

滴加过氧化

氢
,

并加热混合物到 �9 ∃ ℃完成消化
!, ∀氖气环境中热解

将 �
 

)克复合材料样
一

品放人已恒重的增 祸

内
,

在 : ;< <= >> 炉内� ∃ ∃。 士 #∃ ℃ 下的氢气环 境

中
,

热解,∃ 分钟后冷却
、

称重
,

得到样品重量

损失
。

并用树脂浇注体重复上述过程
,

以便与

复合材料中的树脂做比较
,

进行校正
。

对每种

树脂系统
,

这个步骤仅需做一次
。

用重量方法

测定的树脂含量为
7

, 8

二 , ? 。
,

一 。
8

.
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—复合材料样品的重量损失率

样品热解前重 一 热解后重

样品热解前重
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一
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一一碎品热解前重

此法精确度为 � +
。

,
 

空气灼烧法

将 �∃ 克样品放在 4 �) ℃茂福炉中灼烧 5 小

时
,

然后测重量损失
。

要严格控制此温度
,

因

为碳在 寸## ℃时要迅速氧化
。

在 4� ) ℃延长 灼

烧时间也是不适 当的
,

因为超过 �∃ 小时碳能发

生极限氧化
。

试验表明在4 �) ℃下灼烧# 4小时
,

碳纤维损失量为 # + 3 灼烧 5 小时碳纤维损失

量为力
 

) +
。

此方法的优点是设备简单
、

成本

低
、

准确性高
。

但它有一定的局限性
,

只适用

于Χ Δ型碳纤维 !高弹型纤维∀, 而对Ε型及Χ Φ

型碳纤维 !高强型∀ 不适用
。

因为这类纤维氧

化所产生的重量损失太大
。

有人认为Χ Φ 型纤

维灼烧采用 , ∗∃ ℃合适
。

而我们对国产的高强

型碳纤维进行 4∃∃ ℃和, )∃ ℃灼烧试验
,

结果此

两种温度下纤维损失量都很大 !5 , +左右 ∀
,

因

此这种纤维复合材料 目前还不能采用此法测定

树脂含量
。

灼烧法计算公式
7

纤维所占重量份数
一

纤维重量含量

!# ∀丝束计数法

−

斋
‘”。+

如所用的丝束数为 6
,

丝束单位长度的重

量为.
7 、

纤维密度为ΓΗ
、

样品宽度为 Ι
一

,

厚度

为朽 则纤维体积含量计算公式为
7
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、

纤维体积含量
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∃

.
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! , ∀比重计算法
‘

已知纤维密度 Γ Η ,

树脂密度 Κ
< ,

并测得

样品密度 Κ
。

时
,

可利用公式计算出样品 的纤

维体积含量和树脂含量 !不考虑孔隙存在∀
。

纤维体积含量
8 Κ

。
一 Κ

<

Κ Η 一 Γ
,

� ∃∃吓

树脂重量含量
Κ

,

!Κ 7 一 Κ
。

∀

Κ
。

!Κ , 一 Κ
<

∀
�∃口写

!树脂重量含量 ∋
。

由公式

夕
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式中 .
,

—样品重量 3

.
Ο

—样品灼烧后的残渣重量,

.
,

—
纤维样品重量

3

.
‘

—纤维经灼烧后的残渣重量 ,

. 。
Β

一树脂浇注体样品重量
,

,

.
9

—树脂经灼烧后 的残渣重量、 如

果树脂被烧尽
,

则 0 。‘ ∃ ,

故

 

! 4 ∀显微镜测量法
,

‘

用放大# ∃∃ 倍和 �。。。倍显微镜拍照
。

在放大
�∃ ∃∃ 倍的照片中任意选取�) 根纤维

,

测量其直

径并取平均值做纤维平均直径矿然后把放大

#∃ ∃倍的显微照片划分为若千厘来
“ ,

计算每厘

米
“

内的纤维根数
,

便可得出给定面科内的纤
维根数

。

已知纤笋平均直径
, 即可算甲纤维的

总截面积
,

之后再算出纤维体积含量
。 ’

纤维体积含量

8
给定面积中纤维的总截面积

、, , ‘ 、。/
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.
7
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计算法求纤维含量

! � ∀直接称量法
如果在做样品时

,

事先称蜜好所用纤维的

量重.
, ,

然后再称量制成样品的重量.
。 ,

于

计算法求纤维体积含量或树脂含量
,

方法

简单
,
但计算中忽略了孔隙存在

,

所以有一定

误差
。

、 ·

)
 

� 射线法
Β

国外有的资料介绍可用� 射线测定石墨环

氧复合材料中之纤维含量
,

但目前应用还不够



广泛
。

三
、

结论

> 化学腐蚀法中以热浓硫酸
一
过氧化氢消

化法应用较广泛
,

是一种较准确的方法
。

我们

的工作实践也证明了这一点
。

但热浓硫 酸
一
过

氧化氢溶液对衣物
、

皮肤有腐蚀性
,

需十分小

心
。

#
 

热解法 采用热解 后的样品 放入酸中消

化
,

能大大缩短消化时间
,

精确度也较高
。

但

它需要一定设备
。

,
 

空气灼烧法虽然简单
、

成本低
,

但局限

性太大
。

目前我们尚不能采用
。

不过可在适当

的炉中通过惰性气体
,

如氦气
,

将样品在其中

分解
,

样品重量损失即为树脂含量
。

此法比化

学腐蚀法简单
,

但需较复杂设备
。

4 计算法简单
、

快速
。

但它忽略孔隙 存

在
,

误差大些
。

)
 

非破坏性检验法 !如 � 射线法等 ∀应用尚

不够广泛
。

以上介绍的几种方法各有其优
、

缺点
,

可

根据实际条件和要求进行选用
。

我们推荐第一

种方法
。
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一级除尘器—单筒旋风除尘器
,

是一有

锥形底部的垂直圆筒
。

在圆筒的上方接有进气

管
,

按切线方向联接
。

几筒的顶部有盖
,

排气管

一端伸入圆筒形壳内
� 8

劳二端穿过顶盖
,

由圆

筒上部排气
,

圆锥形底部有一段排尘管
,

擂人

集尘水槽中
,

在高压离心通风机负 压 的作 用

下
,

含尘气体以 �# % #∃ 米/秒的速度由进气管

进入除尘器
,

首先通过两圈螺旋槽
,

将高速含

尘气流引导为旋转气流
,

在离心力的作用下
,

具有一定质量和速度的粗粉尘颗粒 !包括条状
、

块状切屑 ∀ 撞击四壁后失去速度
,

沿着四壁下

落到集尘管内
,

最后落入集尘水槽中
。

通过这

一段除尘器可将∗) +以上的条
、

块切屑及 )∃ %

5∃ +的粗颗粒粉尘除去
。

二级除尘器
—

水膜除尘器
,

它也是一个

圆筒形设备
,

其下端呈圆锥形
,

圆锥形底部也有

一段排尘管
,

擂人集尘水槽中
。

经过旋风除尘

器处理过的含尘气体中仍含有#∃ % )∃ +细粉尘

颗粒和极少量的条
、

块状切屑
,

再经过第二级

除尘
。

水膜除尘器的进气口
,

呈切线方向安装

在圆筒的下部
,

含尘气流在高压离心通风机产

生的负压的作用下
,

以 �# 一# ∃米/ 秒的速度由

旋风除尘器的排气管通过水膜除尘器的进气 口

进入
。

由于进气口与管壁相切
,
因此

,

进入除

尘器的气体立即变成旋转运动
。

水从圆筒上部

的环状水管经 4 % 9 个喷口切向喷入内壁
,

形

成水膜
。

由进气口进入除尘器的含尘气体
,

在

进行旋转运动的同时
,
沿着螺旋线上升

,

经除

尘器上部排气 口排出
。

当含尘气流 旋 转上 升

时
,

在离心力的作用下
,

粉尘颗粒甩向器壁犷

碰到水膜上被水沽湿
,

沿着四壁流向锥 形底

部
,

经排尘管排到集尘水槽内
。

经过水膜除尘

器净化后
,

气流中仅含) +左右的微细粉尘了
。

Β

整个通风除尘系统的动力—
高压离心通

风机及其相应的电机安装在二级除 尘 器 的 后

面
。

经过两级除尘净化的气流
,

进入高压离心

通风机
,
其排气 口接到沉降池通过沉像他 进

行第三级除尘
,

在这里
,

气疏速度降低到 � 米

/ 秒左右
,

气
一

流中利余的较大粉尘颗粒靠 自重

沉降在沉降池水池皇
,

含微量粉尘的气体
,

经

过高于建筑物的烟囱排入大气中
。

集尘槽中的废渣和沉降池中的废渣都需要

定期清理
。

集尘槽的上部设有溢流 口
,

溢流水

由水道流入沉降池
,

再次沉降
。

整套系统集中安装在一间房里以便管理
,

地面有明沟
,

直通沉降池
,

便于清理粉挛对冲

洗
。

这一套通风除尘系统投入使用以来
,
其除

尘效果是较为理想的
·

这样一套设龟二 般 可
解决 4 一 ) 台机床的除尘问题

,
’

收尘效果较

好
。

经测定整个车间粉尘含量 下 降 到 。
。

95 %

∃
 

55 毫克/米
” ,

远比国家标准 # 毫克 / 米
,
低

。


