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摘 要 以
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为反应体系
,

采用化学气相渗透法 制备 ‘ 复合材料

渗透产物的能谱和 射线衍射表明渗透产物为非晶态
,

经
”

真空热处理后
,

产物

仍然为非晶态 经 真空热处理后
,

产物已经发生晶型转变
,

由非晶态转变为晶态

的
一

和 尽 渗透温度
、

渗透时间
、

气体流量对试样致密化
、

增重及微观结构的影响

研究表明渗透温度为
、

流量为
、

流量为
、

流量

为
、

渗透时间
、

系统压力 时
,

气体渗透进入碳布预制体后
,

在预制体

内反应均匀
,

制备的复合材料较均匀
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引言

纤维增韧陶瓷基复合材料具有一系列优异的性能
,

如耐高温
、

高强度和高韧性等
,

在高

温结构材料方面获得了广泛应用 近 年来
,

纤维增韧陶瓷基复合材料一直是材料科学研

究的重要领域

由于 材料本身的高断裂韧性和优异的高温抗蠕变性能
,

使其在航空发动机等方
面的应用较其他陶瓷材料具有更突出的优势 已有学者采用热压烧结 卿 和反应烧
结 记 驴 法制备纤维增韧 复合材料 热压烧结和反应烧结法制备的纤维增韧

复合材料
,

由于纤维断裂过程中的偏转和拔出
,

使得材料具有较高的韧性 但热压烧

结和反应烧结法制备温度高
,

纤维容易损伤
,

难以充分发挥纤维增韧的优势 , 并且受工艺

影响
,

难以制备复杂构件 , 此外也很难对材料微观结构和组成进行设计
,

从而达到优化材

料结构和性能的 目的 法是制备纤维增韧陶瓷基复合材料最先进的技术
,

其特点为

制备温度低 纤维不容易损伤 可进行微观结构和组成设计 由于采用纤维编织的预制体
,

可以制备任意形状的复杂构件 材料学家对 法制备
、

和 等

高温结构材料进行了深入的研究 由于 法制备纤维增韧 的难度较大
,

所以采用

法制备纤维增韧 方面研究报道较少 ,

本文以
一 一

为反应体系
,

采用 法制备了 ‘ 复合材料
,

研究渗透温

度
、

渗透时间
、

气体流量对材料增重和致密化的影响 同时对试样的物相
、

微观结构及真空

热处理等也进行了研究
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实验

实验过程
一

基二维平纹碳布 有界面相的纤维布先通过 制备 左右的界面层 经

叠层缝制后成为增强体 采用 北京思力凯新材料开发有限责任公司
,

纯度
、

铁

含量
,

作为硅源
,

陕西兴平化工厂
,

纯度 为氮源
,

纯

度 为载气 采用冒泡法由 载入渗透炉
,

直接通入渗透炉 由于

与 在室温下即发生如下氨解反应

所以
,

与 应由两路管道分别通入渗透炉 渗透工艺参数如表 所示

表 工艺参数

·

一‘
·

一 ‘
·

一 ’及

、 、 、

分析测试

能谱仪 公司 进行元素分析 射线衍射仪
,

日本理学公司
,

一

进行物相和晶型分析 扫描电子显微镜
,

日本 日立公司
, 一

进行显微

结构观察

结果和讨论

产物成分与物相

图 为渗透获得的 试样的 谱
,

结果表明试样的主要元素为
、 、 、

及少量的 可见渗透产物的主要成分为 和微量的
,

少量的 元素是渗透过程中

由于炉体密闭性等原因导致产物的少量氧化

为了研究试样物相及在高温下晶型转变情况
,

对试样进行真空处理
,

其工艺为 升温至

设定温度 分别为
、 、

后保温
,

升温速率为
,

然后断电在氢气

气氛下降温

表 和 热处理试样的晶相含量
飞

一

口
一 ‘

渗透产物及不同温度热处理后的 图谱如图 所示
,

表明渗透得到的是非晶态的

叮 等采用 与 在 、 进行渗透
,

获得的也是非晶态的

其他的研究 ‘ 也表明在较低温度下 沉积或渗透的 为非晶态
,

只有在较高温度下 才能渗透获得晶态的 然而在本文的研究条件下
,

发现
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在
“

以上就无法在预制体上进行渗透
,

这可能是所采用的工艺不同导致的差异 试样

在不同温度真空热处理的 射线衍射表明
,

在 热处理后
,

试样仍然为非晶态
,

与

的研究结果稍有差异
,

表明试样具有很好的热稳定性 经 真空热处理

后
,

产物由非晶态 转变为晶态的
一

和 尽
,

含量分别为 和 表 经
“

真空热处理后
,

产物除了有
一

和 尽 外
,

还出现了单质 和 等物质
,

说明在真空状态下
,

发生了分解
,

分解的单质 与 反应生成了
,

并且分解量较

大
,

,知

召劝切

夕
“

图

堪

试样的 谱
一

图 试样及热处理后试样的 图谱
一

价
一

一

渗透温度的影响

不同温度的渗透结果如表 所示
·

在较低温度下 、 能够在碳布预制体内渗

透
,

且增重比较明显 但随温度进一步升高 泛
,

无法在预制体上进行渗透
,

而

且 由于纤维内的结合胶在高温下热解挥发
,

使得增重为负值 这种现象与文献报道的相差

较大
,

等 川研究认为在 仍然能够渗透获得晶态的
,

导致这种差

异的原因可能在于作者使用的 和 浓度大
、

分压高
,

导致在较高温度下
,

反应速度

快
,

气体在气相中形核
,

生成细小的 粉体而被气体带走

表 不同温度 复合材料的渗透结果

肠
、 毗

月任

一

一

凡
,

,

︵︺

图 为在 和
、

气体流量为
、

气体流量为
、

气体流量为
、

系统压力为
,

渗透 后试样断面的微观结构 比较内

部纤维周围的氮化硅厚度
,

可以发现 时基体氮化硅厚度明显大于 时氮化硅的

厚度
,

表明 时的气体的渗透性较好
,

在纤维周围沉积时间较长
,

导致氮化硅的厚度较
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图 不同温度渗透的试样的微观结构
, ,

趁三岛卫沙
。琴

大 , 此外
“

渗透样品的氮化硅厚度不

均匀
,

内部少
,

外部多
,

说明 时的

温度偏高
,

反应速度过快
,

生成的氮化硅容

易将表面堵住
,

导致材料渗透不均匀 整体

看来在 和 时
,

反应气体都能够

比较均匀的渗透进入纤维预制体
,

并反应

生成氮化硅基体
,

但
“

由于渗透更均

匀
,

从而更利于制备 复合材料
·

一一知沱 币
图 增重和渗透时间的关系

·

渗透时间的影响 五

图 为试样增重和渗透时间的关系
, , ,

可以看出
,

增重随渗透时间的延长而增大
,

但增加的幅度越来越小
,

在前期 前 试样的

增重基本上随时间的延长而线性增加
,

表明前期渗透增重比较均匀 在渗透 后
,

试样增

重趋势变缓
,

增重很少 到 试样基本达到最大增重
,

继续渗透增重不明显
,

所以该试

样较好的渗透时间为
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图 不同渗透时间试样的微观结构
, ,

图 为不同渗透时间试样的微观结构 可以看出渗透 的纤维 图 周围已经沉

积大量氮化硅 将时间延长 图
, ,

预制体内纤维周围氮化硅层加厚
,

试样进一步致

密化
,

但仍有很多较大的孔隙 继续延长时间
,

试样继续增重和致密化程度均不明显 造

成这种现象的原因是
,

沉积 后
,

试样的表面已经有一层很厚的致密氮化硅层 图
,

此氮化硅层对于试样继续致密化起到严重的阻碍作用 结合图 说明
,

在 目前的工艺条件

下
,

渗透时间以 为最佳

一一才丫丫
印
芝石跳卫妙。李

一 ’

图 气体流量对试样增重的影响

, ,

气体流量的影响

图 为气体流量对试样增重的影响

表明随气体流量的增加
,

试样的平均增重

增加
,

且基本呈线性关系 气体流量小时
,

渗透速度太慢 , 气体流量大时
,

渗透速率过

决
,

容易导致试样表面堵住而无法渗透到

试样的内部 不同气体流量实验表明
,

气体

流量为
,

时
,

试样的增重比较均匀
,

气体能够较均匀地渗透到预制体内反应获

得

图 为不同气体流量试样的微观结构 表明气体流量对试样的致密化有很大影响 气

体流量较小时 图
,

纤维周围的氮化硅沉积很少
,

预制体致密化程度很低 气体流量适

中时
,

图
,

预制体内的纤维周围有大量的氮化硅沉积
,

致密化速度较快 , 进一步加大

气体流量
,

图
, ,

由于反应速度太快
,

气体在预制体表面附近就大量沉积
,

导致表

面有较厚的氮化硅沉积层
,

阻止试样的进一步致密化
,

而内部沉积较少 图 所以气体

流量不宜过小 致密化速度太慢
,

也不宜过大 反应太快
,

容易堵住预制体
,

在 时
,

气体的流量以 流量为
,

为
,

为 为佳
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图 不同 气体流量的试样的微观结构
,

坷

结论

采用 法制备了 复合材料
,

渗透产物为非晶态的
,

经 热处理

后
,

试样仍然为非晶态
,

经 热处理后
,

产物由非晶态 转变为晶态的
一

和

尽 不同的渗透工艺对试样的渗透效果具有明显的影响
,

渗透工艺对试样增重和微观

结构的影响研究表明
,

渗透温度为
、

气体流量为
、

气体流量为
、

渗透时间为
、

系统压力为 时渗透效果较好
,

气体能够在预制体内

均匀渗透
,

可制备较均匀的复合材料
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