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硼纤维 /环氧复合材料界面剪切强度的测试与研究
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文 　摘 　设计了一种单纤维拔出试样制备方法 ,分析了单根硼纤维拔出特性 ;同时采用该方法分别测试了

四种硼纤维 /环氧复合材料界面剪切强度。固化剂采用异佛尔酮二胺 ( IPDA )的硼纤维 /环氧复合材料界面剪

切强度比采用二乙烯三胺 (DETA)的提高了 44. 7% ;采用液体丁腈橡胶 (LNBR)改性环氧树脂的硼纤维 /环氧

复合材料界面剪切强度提高了 97. 7% ～135%。
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Interfacial Shear Strength of Boron Fiber/Epoxy Composites
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Abstract　A method of p reparing single fiber pull2out specimens is designed and the character of single boron fi2
ber pull2out is analyzed. Additionally, the interfacial shear strength ( IFSS) of boron fiber/ epoxy (Bf / epoxy) com2
posites is measured with this method. The IFSS of Bf / epoxy composites with isophorone2diam ine ( IPDA ) is 44167%

higher than that of Bf / epoxy composites with diethylenetriam ine (DETA ) ; the IFSS of Bf / epoxy composites modified

with liquid nitrile2butadiene rubber (LNBR) are increased by 97. 74% ～134. 97%.
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1　前言

在复合材料界面性能中 ,最重要的是界面剪切强

度 ,它已成为复合材料的一个力学性能参数和强度指

标。目前 ,界面剪切强度的常用研究方法有单纤维拔

出、临界纤维长度、纤维顶出试验和微脱粘试验等方

法 ,其中单纤维拔出试验应用较多 ,但对直径较小的

纤维试样制备较困难 [ 1～4 ]。

硼纤维具有强度高 ( 3. 2 GPa )、模量高 ( 400

GPa)和线胀系数较高 ( 4. 5 ×10
- 6

/K)等特点 [ 5 ]。硼

纤维 /环氧复合材料在国外已应用于损伤铝合金结构

的修复材料 [ 6 ]
,国内对其研究较少。

本文根据硼纤维的特点 ,设计了一种简单快捷的

单根硼纤维拔出试样制备方法 ,分析了该制备方法的

合理性以及单根硼纤维拔出特性。采用该方法制备

了单根硼纤维拔出试样并测试分析了硼纤维 /环氧复

合材料的界面剪切强度。

2　试验

2. 1　材料

硼纤维 :俄罗斯 ,纤维直径为 142μm。E - 51环

氧树脂 :中国石化巴陵石油化工有限责任公司。二乙

烯三胺 (DETA) :湖南汇虹试剂有限公司。异佛尔酮

二胺 ( IPDA ) :美国 Acros O rganics公司。丙酮 :长沙

市分路口塑料花化工厂。液体丁腈橡胶 (LNBR) :日

本 ZEON公司。

2. 2　单纤维拔出试样制备

为保证单纤维拔出试验时纤维完全拔出 ,纤维的

包埋长度是试样制备中的关键 ,过长的包埋长度常导

致纤维在受拉过程中本身断裂而不是纤维从基体中

拔出 ,所以包埋深度一定要小于临界纤维拔出长度

l临界
[ 1 ]

:

l临界 =
rσ
2τ

(1)

式中 , σ为纤维拉伸强度 , r为纤维半径 ,τ为界面剪

切强度。根据式 (1)和试验所用硼纤维及树脂性能
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得到 l临界 = 2. 27 mm,为使硼纤维被完全拔出 ,确定本

试验的纤维包埋长度为 1 mm左右。由于在制备试

样时存在误差 ,实际纤维包埋长度可能大于 1 mm,但

如果在拔出试验中硼纤维被完全拔出而不断裂则认

为试样合格。

在试样制备中 ,先将硼纤维裁剪成一定长度的纤

维段 ,用丙酮清洗硼纤维表面 ;然后将配制好的环氧

树脂体系涂在中间开孔的坐标纸上 ,放置硼纤维 ,硼

纤维一端浸入环氧树脂中的长度约为 1 mm ,另一端

足够长使纤维在拉伸时不致被拔出 ,按固化制度固化

( E - 51 + IPDA: 70℃ /1 h + 100℃ /2 h; E - 51 + IPDA

+ 10%LNBR: 80℃ /1 h + 120℃ /2 h; E - 51 + DETA

和 E - 51 + DETA + 10% LNBR: 70℃ /1 h + 100℃ /2

h)。试验中包埋的硼纤维被完全拔出 ,因此本试样

制备方法确定的纤维包埋长度合理。

将制备好的试样夹持在万能试验机上 ,进行拔出

试验 ,加载速度为 0. 1 mm /m in,在光学显微镜下观察

并测量纤维拔出长度。硼纤维 /环氧复合材料界面剪

切强度采用下式计算 [ 1 ]
:

τpul2out =
P

2πrl
(2)

式中 , P为纤维拔出最大载荷 , r为纤维半径 , l为纤维

拔出长度。

3　结果及讨论

3. 1　单根硼纤维拔出特性

图 1为单根硼纤维拔出载荷 —位移关系曲线。

从图中可以发现 ,单根硼纤维拔出试验中 ,当载荷达

到最大值后急剧下降 ,没有出现明显的平缓下降段。

图 1　单根硼纤维拔出载荷 —位移关系曲线

Fig. 1　Load2Displacement curve of single boron fiber pull2out test

　　这主要是由于硼纤维的表面为一些边界分开的、

不规则的小结节 ,小结节直径为 3～7μm 、高 1～3

μm,并形成深度为 0. 25～0. 75μm的节间沟 ,这些小

结节构成“玉米棒 ”结构的粗糙纤维外观形貌如图 2

所示。硼纤维 /环氧复合材料中 ,硼纤维的线胀系数

与环氧树脂的相差较大 ,固化后环氧树脂向硼纤维施

加径向压力 ,填充硼纤维粗糙表面 ,形成与硼纤维的

机械结合。当硼纤维 /环氧的界面完全脱粘时 ,这种

机械结合被破坏 ,纤维开始被拔出 ,此时纤维与树脂

基体间的摩擦力与最大拔出载荷相比很小 ,因此在单

根硼纤维拔出载荷 —位移关系曲线中没有出现明显

的载荷平缓下降段。这种现象也可以从硼纤维拔出

过程看出 ,如图 3所示。图 3 ( a)是硼纤维拔出载荷

达到最大值前的照片 ,此时硼纤维没有滑移现象。当

拔出载荷达到最大值 ,界面在瞬间完全脱粘 ,拔出载

荷急剧下降 ,继续拔出 ,载荷值几乎为零 ,纤维缓慢地

被拔出 [如图 3 ( b)所示 ] ,直到纤维被完全拔出 ,如

图 3 ( c)所示。

图 2　硼纤维表面 SEM形貌

Fig. 2　SEM morphology of boron fiber surface

( a) 　硼纤维未被拔出

( b) 　硼纤维部分拔出
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( c) 　硼纤维被完全拔出

图 3　单根硼纤维拔出过程细节

Fig. 3　Pull2Out p rocess of single boron fiber

　　为采用有限元法分析单根硼纤维拔出试验界面

脱粘前界面的剪切应力分布情况 ,假设界面粘接完好

无缺陷 ,树脂基体材料为各向同性材料 ,硼纤维为横

观各向同性材料。硼纤维和树脂基体均采用 B rick

8node等参元 ,考虑到对称性 ,取试样的四分之一进

行分析。单根硼纤维拔出试验界面脱粘前界面剪应

力分布情况如图 4所示 ,发现在纤维包埋起始部位和

纤维包埋端部存在剪应力极值。

结合有限元分析结果和文献 [ 1 ] ,硼纤维与环氧

树脂间界面破坏过程为 :纤维在承受拉伸载荷被拔出

过程中 ,纤维与树脂基体的界面不是在载荷值达到最

大值时突然脱粘 ,而是当载荷达到一定值时 ,由于纤

维包埋起始部位和纤维包埋端部存在剪应力极值 ,因

此在这两个部位的界面将首先产生裂纹。随载荷增

大 ,界面裂纹将向纤维包埋中间部位扩展 ,载荷由未

脱粘的纤维包埋中间部分和脱粘部分的摩擦力承担 ,

直到界面因完全脱粘而破坏 ,纤维被拔出。

图 4　单纤维拔出试验界面脱粘前剪应力分布

Fig. 4　 Interfacial shear stress distribution before

debond in single boron fiber pull2out test

　　从界面裂纹产生过程可以发现 ,由公式 (2)得出

的值是界面剪切应力的平均值 ,而不是其最大值。由

文献 [ 7 ]可知界面剪切应力的最大值是平均界面剪

切应力的 4～5倍。但是由于在实验中 ,纤维与基体

间未脱粘界面实际面积很难精确测量 ,因此本文采用

公式 (2)计算硼纤维 /环氧复合材料界面剪切应力 ,

以此分析硼纤维 /环氧复合材料的界面性能。

3. 2　硼纤维 /环氧复合材料的界面剪切强度

硼纤维 /环氧复合材料界面剪切强度值见表 1。

表 1中界面剪切强度数据均为 15个试样测试数据的

平均值 ,测试值的标准方差为 1. 26～2. 19 MPa,离散

系数为 6. 00% ～12. 1%。王零森从实验数据推导出

了界面剪切强度τ与纤维半径 r的关系为 [ 8 ]
:

τ=A r
- k (3)

式中 , A 为与纤维和基体性质有关的常数 , k为经验

值。式 (3)表明界面剪切强度随纤维半径增大呈指

数降低 ,本文所用的硼纤维半径较大 ,测得的界面剪

切强度在 10. 4～29. 8 MPa之间 ,与王零森采用式

(3)计算的范围一致 [ 8 ]。
表 1　硼纤维 /环氧复合材料的界面剪切强度

Tab. 1　 In terfac ia l shear strength of Bf / epoxy com posites

材料体系
界面剪切

强度 /MPa

标准方差

/MPa

离散系数

/%

B f / ( E - 51 +DETA) 10. 4 1. 26 12. 1

B f / ( E - 51 +DETA + 10% LNBR) 24. 5 2. 19 8. 95

B f / ( E - 51 + IPDA) 15. 1 1. 53 10. 2

B f / ( E - 51 + IPDA + 10% LNBR) 29. 8 1. 79 6. 00

　　从表 1中发现 ,固化剂采用 IPDA 的硼纤维 /环

氧复合材料界面剪切强度比采用 DETA 的提高了

44. 7% ;采用 LNBR改性环氧树脂的硼纤维 /环氧复

合材料界面剪切强度比未改性的提高了 97. 7% ～

135%。采用 IPDA固化环氧树脂 ,使环氧树脂的粘

接性能提高 ,从而提高了硼纤维 /环氧复合材料的界

面剪切强度。对于采用 LNBR改性的 E - 51环氧树

脂体系 ,橡胶相在环氧树脂中呈“海岛 ”状结构 ,当硼

纤维 /环氧复合材料界面中的裂纹扩展到这种结构

时 ,橡胶粒子发生塑性变形使裂纹产生分岔或弯曲 ,

吸收破坏能 ,延缓开裂 ;另外 LNBR中的 —CN基也使

环氧树脂的粘接性能提高。

不同环氧树脂体系的单根硼纤维拔出 SEM形貌

如图 5所示。当基体材料为 E - 51 + DETA时 [图 5

( a) ] ,硼纤维拔出后表面光滑 ,没有树脂碎片 ,而且

树脂基体与纤维间存在明显的裂纹 ,界面层表现出脆

性破坏特性 ,树脂基体与硼纤维的粘接较弱。基体材

料为 E - 51 + IPDA时 [图 5 ( c) ] ,拔出的硼纤维表面

有少量的树脂碎片 ,硼纤维与树脂基体粘结较好 ,且

韧性基体耗散了更多的破坏能。基体材料为 E - 51

+DETA + 10% LNBR [图 5 ( b) ]和 E - 51 + IPDA +

10%LNBR [图 5 ( d) ]时 ,硼纤维拔出后纤维表面都

残留树脂碎片 ,树脂基体与纤维间没有明显的裂纹 ;

后者与前者相比残留的树脂碎片形状较小数量较多。
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由此可见 ,环氧树脂采用 IPDA固化后与硼纤维粘结

较强 ,界面结合较好 ;环氧树脂采用 LNBR改性后与

硼纤维的粘结性能得到提高。

( a) 　Bf / ( E - 51 +DETA)

( c) 　Bf / ( E - 51 + IPDA)

( b) 　Bf / ( E - 51 +DETA + 10%LNBR)

( d) 　Bf / ( E - 51 + IPDA + 10%LNBR)

图 5　单根硼纤维拔出后的 SEM形貌

Fig. 5　SEM morphology of single boron fiber after pull out

4　结论

(1)单纤维拔出试验界面脱粘前 ,纤维包埋起始

端部界面存在应力集中现象 ,界面裂纹首先在此处产

生并扩展。

(2) LNBR改性环氧树脂固化剂采用 IPDA的硼

纤维 /环氧复合材料界面剪切强度为 29. 8 MPa。

(3)固化剂采用 IPDA的硼纤维 /环氧复合材料

界面剪切强度比采用 DETA的提高了 44. 7% ;采用

LNBR改性环氧树脂的硼纤维 /环氧复合材料界面剪

切强度比未改性的提高了 97. 7% ～135%。
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