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PREPARATION PROCESS OF CERAMIC MATRIX COMPOSITES
陶瓷基复合材料制备工艺

[ 摘要 ]   主要研究无界面层、裂解碳和氮化硼 3 种

界面层体系对 SiCf/SiC 复合材料力学性能的影响：首

先，三维四向编织的 SiC 纤维预制体分别经过无界面层

处理、裂解碳界面层制备（CVI 工艺）和 BN 界面层制备

（PIP 工艺）3 种不同工艺处理；以聚碳硅烷为原料，采用 
PIP 工艺制备出 3 种 SiCf/SiC 陶瓷基复合材料工艺试验

件；对工艺试验件的基本力学性进行研究，评价不同纤

维预制体处理工艺对材料性能的影响。研究结果表明，

无涂层复合材料样品的弯曲强度最高；具有 PyC 涂层

复合材料的弯曲强度略有下降，但断裂韧性较高；具有 
BN 界面层的复合材料弯曲强度和断裂韧性均出现了较

大程度的降低。3 个样品力学性能的差别主要与纤维 /
界面层 / 基体之间作用力有关。本研究结果可以用于 
SiCf/SiC 复合材料构件制造工作中，为制造工艺的初步

筛选提供参考依据。

关键词： SiCf/SiC 复合材料 PIP 工艺 PyC 界面

层 BN 界面层

[ABSTRACT]   In this work, effects of interfacial 
layers on mechanical properties of SiCf/SiC composite 
have been studied. A SiCf/SiC composite without coat-
ing and two SiCf/SiC composites with PyC (CVI) and BN 
(PIP) coating are prepared via PIP processing and their 
flexural strength and fracture toughness are measured. The 
results show that PyC coating improves the toughness of 
SiCf/SiC composite effectively. And the BN coating on the 
surface of SiC fiber by PIP processing exists as amorphous 
compounds with B, N, Si, C, and O, which may lead to the 
damage of SiC fibers.
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连续纤维增强陶瓷基复合材料具有耐温能力高、密

度低等特点，是航空航天、核能领域中关键的热结构材

料之一。目前，常见的陶瓷基复合材料主要有碳纤维增

强碳化硅（Cf/SiC）复合材料和碳化硅纤维增强碳化硅

（SiCf/SiC）复合材料。由于碳纤维大气中的抗氧化能力

较差（450℃以上开始氧化），很大程度上降低了 Cf/SiC

复合材料的高温寿命，该材料已应用于航空发动机的

中温部件 [1-3]。SiCf/SiC 复合材料是发动机高温（>1100 

℃）构件的首选材料。该材料以 SiC 纤维为增强体，随

着发动机对复合材料耐温力的不断提高，已开发出可

在 1100~1450℃不同温度范围长期使用的 SiC 纤维 [4]。

Snecma、GE、ACI、HACI 等多家公司相继利用化学气相

渗透（CVI）、先驱体渗透裂解（PIP）、融融渗透（MI）等

不同 SiCf/SiC 复合材料制造工艺开展燃烧室、导向叶片、

涡轮转子、涡轮静子、喷口密封片等多种构件的研制与

考核工作 [2，4-6]。2008 年，据 M. van Roode 等 [7] 报道 ，国

外已经基本突破陶瓷基复合材料发动机静止构件研制

的关键技术，但 SiCf/SiC 复合材料性能尚不能满足转动

件的需求。目前，工作温度下 SiCf/SiC 复合材料的比例

极限通常在 140~180MPa 之间，而转动件对材料的需求

一般大于 200MPa。由以上论述可知，提高 SiCf/SiC 复合

材料力学性能是影响 SiCf/SiC 复合材料在发动机高温构

件应用的关键技术之一。

界面是调节复合材料各组元之间相互关系进而调

节材料综合性能的关键。界面层位于纤维与基体之间

的结合处，两者分子在截面形成原子作用力，作为纤维

与基体之间传递载荷的过渡带。常见的界面层种类包

括弱界面、单层层状晶体结构材料、多层不同物质以及

单层多孔材料 [8]。对于需要在高温氧化环境中使用的 

C/SiC、SiC/SiC 复合材料来说，界面层起到了 “力学保险

丝”的作用，保护纤维在复合过程中不受或少受损伤，以

提高纤维就位强度，同时避免造成化学上的强结合；将

外加载荷有效传递给纤维，充分发挥纤维的补强作用； 

缓解纤维与基体之间因热失配形成的热应力；偏转基体

裂纹，耗散裂纹能量，起到增韧作用 [9]。热解碳层可以

调整界面结合强度，通过脱粘、桥连和拔出等机制使裂

纹偏转、消耗能量，提高材料的断裂功和断裂韧性，已成

功用作连续纤维增强陶瓷基复合材料的界面相 [10]。以

Snecma 公司最初研发的 CERASEP® A373 SiCf/SiC 复合

材料为例，这种材料由 Nicalon 纤维、裂解碳（PyC）界面

层以及 SiC 基体（CVI 工艺）组成。材料的空气拉伸疲

不同界面层体系对 SiCf/SiC 复合材料性能的影响

Effects of  Interfacial Layers on Mechanical Properties of SiCf/SiC Composites 
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劳试验结果显示，其力学性能很快下降 [11]。导致材料性

能降低的主要因素就是界面层的氧化问题。界面层在

氧化过程中不断耗损，无法有效传递载荷，引起材料性

能降低。

综上所述，高强度、高韧性的 SiCf/SiC 复合材料是发

动机耐高温材料研究的重点，而界面层是影响 SiCf/SiC

复合材料力学性能直接因素之一。本文制备出无界面

层、PyC 界面层（CVI 工艺）和 BN 界面层（PIP 工艺）3

种 SiCf/SiC 复合材料，比较材料的力学性能，并对断裂表

面的微观结构及断裂机理进行分析。

1   试验材料及制备方法

试验用纤维为国防科学技术大学新型陶瓷纤维及

其复合材料重点实验室生产的 SiC 纤维，纤维的基本性

能见文献 [12]。预制体均采用三维四向编织方式编织

的 SiC 纤维织物，具体尺寸和质量详见表 1。其中，1#

预制体不做任何处理；2# 预制体采用 CVI 工艺在 SiC 纤

维表面制备一层裂解碳界面层；3# 预制体采用 PIP 工艺

在 SiC 纤维表面制备 BN 界面层，所使用 BN 先驱体由

中国科学院过程研究所生产。经过高温裂解后，3 种纤

维预制体增重如表 1 所示。

将未处理、PyC 界面层和 BN 界面层的 3 种织物浸

渍于聚碳硅烷（国防科学技术大学新型陶瓷纤维及其复

合材料国防科技重点实验室合成，淡黄色固体）溶液中，

然后在氮气保护下升至高温裂解。经过 10 次以上的浸

渍→裂解循环，使材料致密化。3 种复合材料分别标记

为 1# 样品、2# 样品和 3# 样品，其密度分别为 2.06、1.99

和 1.88g/cm3。为确保所制备的复合材料性能具有可比

性，3 种材料的 PIP 工艺条件完全相同，具体制备方法详

见文献 [13]。

1#~3# 样品的室温弯曲强度和断裂韧性在 AG-10T

型号（日本岛津）的电子万能实验机上完成，具体样品尺

寸和测量方法分别参考 GB/T 6569— 2006《精细陶瓷弯

曲试验方法》和 ISO 15732— 2003 提供的《精细陶瓷断

裂韧性试验方法》标准。采用日立公司生产的 Hitachi-

S4800 型扫描电子显微镜（SEM）对样品的微观结构进

行表征，配合 HORIBA 公司 EX-250 型能谱仪（EDS）进

行微结构表面成份分析。

2   SiCf/SiC 复合材料力学性能

1#~3# 样品的室温弯曲强度和断裂韧性的测试结

果如表 2 所示。没有经过任何处理的 SiCf/SiC 复合材

料 1# 样品室温弯曲强度平均值为 272.6 MPa，平均室温

断裂韧性为 10.8MPa·m1/2，弯曲强度测试得到的载荷 -

位移曲线如图 1（a）所示。可以看出，1# 样品的弯曲强

度试验载荷 - 位移曲线为典型的非线性断裂特征。制

备裂解碳界面层的 SiCf/SiC 复合材料 2# 样品室温弯曲

强度平均值为 265.9MPa，与 1# 样品的弯曲强度相比略

有降低。2# 样品的载荷 - 位移曲线（图 1（b））也呈现

出典型的非线性断裂，而且在所加载荷达到峰值之后，

其载荷随位移变化非常缓慢，说明 2# 样品的韧性较好。

测试结果表明其断裂韧性为 13.5MPa·m1/2，较 1# 样品

的断裂韧性有了较大提升。制备 BN 界面层的 SiCf/SiC

复合材料 3# 样品的弯曲强度和断裂韧性较前两个样品

均有大幅降低，分别为 138.5MPa 和 5.2MPa·m1/2（图 1

（c）），说明 3# 样品中制备的界面层没能有效的起到由

基体向纤维转移承载的作用，同时存在着由界面层制备

工艺导致纤维受损强度降低的可能。

比较 3 种样品的载荷 - 位移曲线，从载荷层面上看，

1# 样品与 2# 样品平均载荷较为接近，但

1# 的载荷分散系数较大，3# 样品载荷明

显偏低。热解碳界面层的存在，一方面

避免了过强的界面结合，通过纤维脱粘

阻止了裂纹的迅速扩展；另一方面，保护

纤维使其免受基体制备过程对表面的损

伤，使纤维保留高强度。因此，碳界面层

的沉积能在保留材料弯曲强度的同时有效提高材料的

断裂韧性。制备了热解碳界面层后减少了纤维表面的

缺陷，使得 2# 样品测试数据均方差较小，但制备热解碳

界面层后的 2# 样品相对于 1# 样品并未明显提高纤维

/ 基体间的界面结合力。从载荷 - 位移曲线上看采用

PIP 工艺制备 BN 界面层的 3# 样品纤维与基体间的结

合力则相对较低。

从位移层面上看，2# 样品位移量明显高于 1# 和 3#

样品，1# 与 3# 样品较为接近。纤维拔出对增韧的贡献

取决于纤维拔出过程中克服滑移阻力所做的功。若滑

移阻力太大，纤维拔出短，增韧效果差，甚至为脆性断

裂；若滑移阻力太小，虽纤维拔出长，但克服滑移阻力所

做的功并不大，增韧效果也差 [14]。从载荷 - 位移曲线上

看 2# 样品的纤维拔出距离较大，由于纤维拔出是长纤

维增强复合材料断裂时的最主要吸能机制，较长的拔出

长度使增韧效果好。同时 2# 样品拔出阻力相对适中，

断裂功较大，也反映出了热解碳界面层的增韧效果。3#

样品 几何尺寸 /mm 预制体质量 /g 界面层种类
制备界面层后

重量 /g
增重率 /%

1# 120×60×4 28.3 无 — —

2# 105×60×4 23.6 PyC 界面层 25.6 8.5

3# 90×60×4 21.0 BN 界面层 23.4 11.4

表1   3种SiC纤维预制体的尺寸、质量、界面层种类、界面层重量及增重率



2014 年第 6 期·航空制造技术 81

PREPARATION PROCESS OF CERAMIC MATRIX COMPOSITES
陶瓷基复合材料制备工艺

样品拔出位移量与 1# 样品接近，曲线上看并未有明显

的脆断特征，但是由于 3# 样品滑移阻力较小导致了断

裂功明显减少，故采用 PIP 工艺制备 BN 界面层增韧效

果较差。

3   SiCf/SiC 复合材料微观性能分析

为进一步了解 3 个样品失效机理，对材料弯曲强

度试验后样品的断面进行了微观形貌分析。图 2（a）

为 1# 样品弯曲强度断面和纤维表面涂层局部放大图

的电镜照片，可见 1# 样品断面上大部分纤维拔出长度

<200μm。对拔出纤维表面的成份组成进行选区分析。

定量分析结果表明，纤维表面主要以 C、O、Si 元素组成，

3 种元素的原子百分比为 45%、32%、23%。元素组成比

例说明拔出纤维表面呈现富碳状态，意味着拔出纤维表

面可能存在一层非常薄的富碳层，这取决于 SiC 纤维的

制备工艺 [15]。纤维表面的富碳层可以有效削弱纤维 /

基体间的相互作用，从而起到增韧效果。

图 2（b）为 2# 样品弯曲强度断面和纤维表面涂层

局部放大图的电镜照片。与 1# 样品的断面形貌不同，

2# 样品拔出纤维均较长，大部分在 200μm 以上。由于

纤维拔出是长纤维增强复合材料断裂时的最主要吸能

机制，大量的纤维拔出和较长的拔出长度使增韧效果

好。因此，图 2（b）也说明材料 2# 中纤维的增韧效果好，

复合材料韧性高。Dong 等 [16] 报道纤维 / 基体之间作用

力的强弱与纤维拔出的长度有关。如果作用力较弱，

裂纹较容易沿纤维表面生长，从而导致拔出纤维较长。

因此，由 1# 和 2# 样品的断面形貌中纤维拔出长度可

以判断 1# 样品中的纤维 / 基体相互作用略强于 2# 样

品。图 2（b）中大部分纤维表面已观测不到裂解碳界

面层，仅在拔出较短的纤维表面可以观测到明显的裂解

碳界面层。局部放大图得到裂解碳界面层的厚度约为

0.5μm，并反映出了纤维与基体脱离的形貌特征。在纤

维与基体脱离及纤维拔出的过程中，吸收能量起到了防

止裂纹扩展的作用，因此具有更弱纤维 / 基体作用的 2#

样品断裂韧性高于 1# 样品。表面成分选区分析结果显

示，裂解碳界面层的主要组成为 C（83%）、O（5%）和

Si（12%），而裂解碳界面层已脱落的 SiC 纤维表面组成

为 C（44%）、O（11%）和 Si（45%）。与 1# 样品中 SiC

纤维表面不同，2# 样品的 SiC 纤维表面的 C ∶ Si 近似

于 1，且 O 含量也大幅降低 , 其元素组成与 SiC 纤维的

体相组成相似，这表明裂纹可以沿裂解碳界面层与 SiC 

纤维之间扩展。

制备有 BN 界面层的 3# 样品断面也呈现出非脆性

断裂特征。当复合材料受到外力作用时，外力从基体传

递给纤维，纤维是载荷的主要承担者。如果纤维与基体

间结合力太强，纤维与基体界面不会在外力作用下发生

脱离，裂纹会沿生长方向直接穿过纤维，而出现脆性断

裂，导致纤维无法起到有效地增韧作用。如图 2（c）所示，

大部分拔出纤维长度与 1# 样品相似，但其力学性能仅

为 1# 样品的 50%。这说明 SiC 纤维采用 BN 先驱体经

样品 室温弯曲强度平均值 /MPa 平均室温断裂韧性 /（MPa·m1/2）

1# 272.6 10.8

2# 265.9 13.5

3# 138.5 5.2

表2   具有不同界面层的SiCf/SiC复合材料的弯曲强度和断裂韧

图1   不同界面层的SiCf/SiC复合材料弯曲强度试验的载荷-位移曲线

Fig.1   Flexural strength test load-displacement curve of SiCf/SiC 
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过 PIP 工艺处理过后，纤维的性能有了很大程度的下

降。图 2（c）中局部放大图为典型的拔出 SiC 纤维表

面形貌，与 1# 和 2# 样品拔出 SiC 纤维不同，3# 样品的

拔出 SiC 纤维表面非常粗糙且形成了鳞片状结构，并没

有形成理想的层状 BN 结构。无鳞片状结构部分的表

面成份分析结果显示其原子组成为 C（45%）、O（38%）

和 Si（17%），与 1# 样品的 SiC 纤维表面成分相似 ; 而

鳞片状结构碎片的元素分析结果为 B（35%）、N（11%）、

Si（12%）、C（28%）、O（14%），这表明在 PIP 工艺制

备 BN 界面层过程中，BN 先驱体可能已经与纤维表面

反应形成一种无定形的化合物，这导致了 SiC 纤维表面

缺陷的增加，同时反应过程造成了纤维本体的损伤。同

热解碳界面层一样，BN 涂界面层结构，如厚度和取向

性对其性能有较大影响 [17]。楚增勇等 [18] 已证实 SiC 纤

维表面缺陷的多少直接关系到纤维强度的高低。因此，

纤维强度的降低可能是导致 3# 样品性能降低的直接原

因。

4   结论

综上所述，本文采用无界面层、PyC 界面层（CVI 工

艺）和 BN 界面层（PIP 工艺）的 3 种 SiC 纤维预制体通

过 PIP 工艺制备了 SiCf/SiC 复合材料，并对材料的力学

性能和微观结构进行了分析，结果显示无界面层的 SiCf/

SiC 复合材料具有高的弯曲强度和较高断裂韧性，这与

SiC 纤维表面的富碳层有关；具有 PyC 界面层的 SiCf/

SiC 复合材料有较强的弯曲强度和高的断裂韧性，与

PyC 层 (0.5μm) 厚削弱纤维 / 基体间作用力有关；具有

BN 界面层的 SiCf/SiC 复合材料的弯曲强度和断裂韧性

均最低，利用 PIP 工艺制备出的 BN 界面层为无定形的

BNSiCO 化合物，没有形成理想的 BN 层状结构，增加了

纤维表面缺陷，导致纤维强度降低。
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究 2.5D 机织碳化硅纤维的设计和织造具有重要意义 [5]。

 
2   碳化硅纤维长丝机织物应用的研究

整体织造出来的碳化硅纤维预制件，有效地避免了

后续加工过程中对纤维的损伤，提高了构件的损伤容限，

加工纤维身具备优异的性能，因此，在武器装备、建筑、汽

车、电子产品等领域有广泛的应用：

（1）耐热材料：如汽车尾气处理中的脱尘、脱硫装置、

高温输送带、航天飞机柔性放热材料、过滤器、催热机载

体等；

（2）高强度耐磨材料：如汽车或飞机用刹车盘；

（3）复合材料增强相：机织碳化硅纤维用于树脂、金

属基、陶瓷基复合材料，可用于制造防弹衣插板，雷达天

线罩和飞行器的结构材料；

（4）抗盐雾材料：机织各种结构的碳化硅纤维布主

要用于轮船构件等耐盐雾、海水腐蚀；

（5）隐身材料：机织 2.5D 碳化硅纤维因增加了织物

厚度，使材料吸波性能提高，用于各种结构吸波材料。

3   结束语

通过对碳化硅纤维长丝性能及织造过程的研究，分

析了碳化硅纤维织造过程中的难点及改进关键技术。通

过对连续碳化硅纤维长丝织造技术的研究，解决了碳化

硅纤维的编织问题，为连续 SiC 纤维在高性能复合材料

方面应用打下基础，同时也能及时指导上游纤维制造工

序共同改进 SiC 纤维的可编织性。未来，企业将不断改

进碳化硅纤维长丝的织造技术，开发更多更好的碳化硅

纤维预制件产品，为我国新材料界特别是高性能纤维复

合材料在航空航天上应用作出应有的贡献。
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