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介电分析在碳纤维增强双马来酰
亚胺复合材料固化工艺中的 

应用研究*
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[ 摘要 ] 通过动态介电分析（Dynamic Dielectric Analysis，DEA）方法对典型树脂膜熔渗工艺成型的双马树脂 / 碳

纤维复合材料的固化工艺进行了在线监测和优化，使原有工艺方案缩短固化时间 3.5h。通过对优化前后试样进行

差示扫描量热（Differential Scanning Calorimetry，DSC）分析，并对试样的力学性能及玻璃化转变温度进行对比验证，

证实了 DEA 应用于复合材料固化工艺优化过程的可行性。
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真实反映生产过程中材料的实际固

化情况 [5–8]。

介 电 分 析 技 术（Dielectric 
Analysis，DEA）是一种测量物质在

一定频率交变电场及程序控制的温

度和压力条件下其介电性能随时间

变化的一种在线监测技术。其与常

规离线监测手段的最大区别就是可

将测试信号通过特制的小型传感器

及导线引出测量区，实现对复合材料

固化反应过程中的物理及化学变化

的原位在线监测 [9]。

本文着眼于原位在线监测技术

在航空复合材料固化工艺优化中的

应用，选取典型碳纤维增强双马树

脂复合材料体系，分别采用 DEA 及

DSC 方法对复合材料固化过程进行

了在线及离线监测，探究了试验过程

中纤维加入对复合材料固化过程监* 基金项目：四川省科技计划（2019YFG0381）。
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先进复合材料以其较高的比强

度、比模量以及优异的耐疲劳性和耐

腐蚀性优点在航空航天、汽车领域得

到了广泛应用。由于在复合材料的

制造过程中同时伴随着基体树脂的

化学固化反应以及制件几何外形的

物理模塑过程，因此复合材料的质量

控制相较于金属材料而言具有更多

的复杂性和不确定性 [1–4]。

对于航空复合材料而言，复合

材料固化工艺参数的设置直接影响

产品的后续性能，固化时间设定过

长，导致资源浪费、固化时间设定过

短，则影响复合材料性能。受限于

受试样品条件及仪器测试条件与生

产条件的差异性，通过 DSC 及流变

等静态离线测试手段往往不能获得

理想的或完整的固化过程曲线，其

对材料反应过程的描述也往往不能
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测信号的影响，并根据监测数据结果

提出了固化工艺方案。通过对比优

化前后平板复合材料试样的静态及

动态力学性能，验证了优化方案的可

行性，以期为后续在实际复合材料制

件制造工艺优化研究中提供参考。

试验部分

1 试验原料

双马来酰亚胺树脂膜面密度

1200g/m2，中航复合材料有限公司生产；

碳纤维二维三轴编织物编织角 30°，
面密度 1500g/m2，自制。

2 试样制备及表征方法

2.1 DEA法试样制备

将树脂膜及碳纤维织物裁剪为

60mm×60mm 大小的矩形织物，在

试验压机上依次放置模具底板、梳状

DEA 传感器、模框、树脂膜及碳纤维

织物，最后盖上模具顶板。采用德国

NETZSCH 公司 DEA 288 Epsilon 介

电测试系统进行测试，使用传感器为

IDEX115/35T 梳型传感器，通过系统

内自带的热压机按照现有工艺参数

设置（图 1）进行固化，并通过 DEA
记录下材料离子黏度随时间的变化

曲线。

2.2 DSC法试样制备

采用美国 TA 公司的 DSC25 型

DSC 进行测试，所有样品在试验过

程中通氮气（50mL/min）保护，以空

坩埚作为仪器标样进行校正，按照图

1 中所示的温度参数进行固化。两

种工艺固化后试样的升温 DSC 测试

升温速率为 10℃/min。
2.3 复合材料验证平板试样制备

将树脂膜、碳纤维织物及辅助材

料按照图 2 所示进行组装铺放并真

空封袋，在热压罐中分别按照以下固

化工艺进行固化：

（1） 固化工艺方案 1 ：检漏后施

加真空压力 85000Pa；以 1.5℃/min
的速度升温至 125℃，恒温 30min，施
加 400000Pa 的压力；以 1.5℃/min 的

速度升温至 185℃，恒温 120min；以

1.5℃/min 的速度升温至 200℃，恒温

240min；以 1.5℃/min 的速度降温至

70℃以下，卸压，卸真空，出罐。

（2） 固化工艺方案 2 ：检漏后施

加真空压力 85000Pa；以 1.5℃/min
的速度升温至 125℃，恒温 30min，
施加 400000Pa 的压力；以 1.5℃/min
的速度升温至 185℃，恒温 150min；
以 1.5℃/min 的速度升温至 200℃，

恒温 30min；以 1.5℃/min 的速度降

温至 70℃以下，卸压，卸真空，出罐。

2.4 复合材料性能表征方法

固化脱模后的试样经机加工成

待测试样尺寸，按照 GB/T1447—
2005 在 MTS Model E45 万能材料试

验机上测试试样的三点弯曲性能。 
通过美国 TA 公司的 DMA( 型号

Q800)，按照 ASTM D7028–07 测试

试样的玻璃化转变温度。

结果与讨论

1 增加碳纤维对 DEA 测试结果的

影响

DEA 的测试原理是将树脂体系

在交变电场下的电学响应，模型化为

电导与电容的并联电路。其中电容

部分对应永久与诱导偶极子的翻转，

电导部分对应离子迁移。实际测试

过程中，将通过测试体系的离子黏度

来综合评估基体树脂在复合材料在

固化全过程中的流变及化学交联反

应情况 [10]。

离子黏度 ρ ion，也称之为离子电

阻率，定义为离子电导的倒数，在仅

包含离子电导因素的理想情况下可

通过下式计算得到：

0

1 1
''ionρ

σ ε ε ω
= =

式中，ε0 为真空介电常数，ε" 为介电

损耗，ω为测试交变电场频率。

在复合材料制造过程中，树脂与

纤维是复合在一起的，因此为探究复

合材料中导电物质碳纤维是否会对

测试结果产生影响，首先对纯树脂进

行测试，其测试结果如图 3 所示，可

以看出，离子黏度在第 1 个升温阶段
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图1 典型双马来酰亚胺复合材料固化工艺参数

Fig.1 Curing parameters of typical BMI composites

图2 典型双马来酰亚胺复合材料RFI工艺真空袋组装示意图

Fig.2 Schematic of vaccum bag assembly for BMI composites during RFI process
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随温度的升高而降低，这是由于该

阶段对应树脂的固化初期，由于升

温引起的树脂的物理黏度下降占据

主导地位，自由离子的活动性随树

脂黏度的降低而增加，因此离子黏

度迅速降低。

在恒温段 I，离子黏度出现升高，

是由于在试验过程中恒温段 I 的起

点正好为加压点（图 1），而在此时树

脂呈低黏度流体状态，因此加压导致

模腔高度降低，树脂体积被压缩，其

内部的自由离子的活动性受到抑制，

因此表现为离子黏度增加。

在第 2 升温阶段，体系的离子

黏度进一步下降，并在对应温度为

98℃的 A 点达到最低值，表明体系中

树脂黏度达到最低值。

随后树脂开始聚合反应，随着树

脂内部交联度的上升，自由离子在树

脂体系内部的扩散系数下降，相应地

在外加电场下的迁移率下降，导致离

子黏度迅速上升。通过对离子黏度

– 时间曲线进行一阶求导后，离子黏

度增加速率最大值对应的 B 点温度

122.2℃即为树脂的凝胶点。

当进入恒温段 II 后，体系固化反

应进一步加深，已经凝胶的树脂体系

内部持续发生残余分子的交联反应，

对自由离子的阻碍逐渐减弱，离子黏

度趋于平稳，表明基体树脂的固化已

经基本完成。恒温段 II 结束后进入

第 3 个升温时段，固化速率不足以抵

消温度效应带来的离子活动性增加，

因此离子黏度出现小幅降低，并在进

入恒温段 III 后逐渐趋于稳定。

由于介电测试本身是在绝缘的

两电极间制造交变电场，诱导离子在

介质内部迁移，测试其离子电导率变

化，因此必须保证传感器与被测试材

料之间的绝缘。因此在测试过程中

使用透气四氟布，隔绝碳纤维导体，

并让树脂透过滤纸孔隙渗透到电极

表面以完成测量（图 4）。
从图 4 所示的加入碳纤维增强

材料的试样测试结果可以看出，在整

个工艺过程中离子黏度的变化趋势

与图 3 所示的纯树脂测试结果相同，

测量得到的复合材料最低黏度点 A
对应温度为 91.42℃，凝胶点 B 对应

温度为 117.6℃，基本与纯树脂保持

一致。因此，采用将增强碳纤维与传

感器隔离而不阻碍树脂流动的方式

能够有效实现复合材料固化过程中

树脂的离子黏度测量。

2 DEA 固化工艺优化方案设计及

验证

如果以第 III 恒温段终点，即时

间为 486.6min 时对应离子黏度数

值为基础，认为在此前的某个时刻

t 对应的离子黏度与恒温段终点离

子黏度的相对变化在 1% 以内视为

固化完全，对图 4 中测试得到的数

据进行分析可以得到这个时间 t 为
292.9min。此时刻与现有第 3 阶段

终点时间提前 194min，占据整个第 3
阶段固化总时间的 80.8%，意味着在

整个第 3 阶段固化过程中，在后 80%
的固化时间内体系的离子黏度仅变

化了 1%。因此，认为可以适当减

少第 3 阶段的恒温固化时间。与此

同时，在第 2 恒温段终点（t=233min
时），按照离子黏度变化为 1% 计算

得到的时间 t=202min，仅较终点提

前 31min，从图 4 中看出体系离子黏

度在该时刻还未达到稳定，因此可以

适当增加第 2 阶段恒温时间以使该

阶段固化反应更加完全。

根据以上分析，分别在原有工艺

基础上，延长第 2 恒温段 30min，并
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图3 纯树脂固化过程中的离子黏度变化曲线

Fig.3 Ionic viscosity curve of pure resin during curing

图4 碳纤维复合材料固化过程中的离子黏度变化曲线

Fig.4 Ionic viscosity curve of composites during curing
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缩短第 3 恒温段 210min，总体上缩

短 3h 的固化工艺时间。分别根据原

有工艺及优化后的工艺制造复合材

料试片并进行性能测试以评估优化

工艺对复合材料性能是否产生显著

影响。

如图 5（a）所示，在原始固化工

艺以及优化的固化工艺条件下，试样

的固化行为和趋势相同，即固化反应

主要发生在第二升温段及第二恒温

段，这与图 3 中 DEA 测试得到的结

果相符，表明优化后的工艺条件下不

会影响树脂的固化反应总体趋势。

而从图 5（b）所示的两种工艺条件

下固化后试样的升温 DSC 曲线中可

以看出，两种工艺条件下固化后的树

脂再次升温过程中均未出现固化反

应特征峰，表明两种工艺条件下树脂

的反应程度基本一致。

为进一步评估两种工艺条件下

成型复合材料的性能，对两种固化

工艺条件下的动态及静态代表性力

学性能进行了测试，从图 6（a）所示

的复合材料测试结果可看出，通过

优化工艺制备得到的复合材料的弯

曲强度为 824.4MPa，较原始工艺对

应值 837.5MPa下降 1.56%；优化工

艺对应复合材料弯曲模量 45.5GPa，
较原始工艺对应值 46.5GPa下降

2.15%；短梁剪切强度 76.7MPa，较
始工艺对应 78.9GPa下降 2.79%。

总体而言，降幅均在 5% 以内。

与此同时，DMA 测试结果（图

6（b））表明两种工艺固化得到复合

材料的玻璃化转变温度均在 230℃以

上，满足相关材料使用耐温性能要求。

结论

本文通过动态介电分析方法对

典型液体成型双马树脂 / 碳纤维复

合材料的固化过程进行了在线监测，

并根据监测到的离子黏度信号变化

情况调整了固化工艺方案，在优化的

工艺方案下固化时间较原有工艺缩

短 36%。对固化后试样的 DSC 测试

及静态和动态力学性能评价结果表

明，优化工艺对应复合材料的性能与

原固化工艺相比没有显著差异。因

此，通过 DEA 对复合材料固化工艺

进行动态监测的结果能够为工艺优

化提供有益的参考，进而提高复合材

料制造效率。
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Fig.6 Bending, shearing and dynamic mechanical properties of composites under 
original and optimized curing process

Application of Dielectric Analysis in Curing Process of Carbon Fiber Reinforced 
Bismaleimide Composites

LUO Wei1, SONG Zhimei1, CHENG Yong1, CHEN Guiyong1, YANG Longying1, WEN Yihuan2

(1. AVIC Chengdu Aircraft Industrial (Group) Co., Ltd., Chengdu 610092, China; 
2. Netzsch Scientific Instrument Trading (Shanghai) Co., LTD., Shanghai 200131, China)

[ABSTRACT]  The online monitoring and optimization of the curing process of bismaleimide (BMI) /carbon fiber 
composites formed by typical resin membrane fusion and infiltration process were studied by dynamic dielectric analysis 
(DEA). The optimized process showed 3.5h shortage of curing time compared to the original procedure. And the feasibility 
of DEA method for composite solidification process optimization was verified by differential scanning calorimetry (DSC) 
analysis, static and dynamic mechanical properties of composite materials cured under two different curing process.
Keywords:  BMI composites; Dynamic electrical analysis; Curing process optimization; Online monitoring
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（a）测试结果

（b）DMA 结果




