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熔融纺丝过程优化制备细直径碳化硅纤维及 
其对力学性能的影响 

王国栋, 宋永才 
(国防科技大学 新型陶瓷纤维及其复合材料重点实验室, 长沙 410073)  

摘 要: 强度、模量和柔顺性作为碳化硅(SiC)纤维重要的力学性能受到纤维直径大小的影响, 而制备工艺中的熔融

纺丝过程对纤维直径起决定作用。本工作研究了纺丝温度、纺丝压力和卷绕速度对聚碳硅烷(Polycarbosilane, PCS)

原纤维直径的影响, 分析了纺丝过程中纤维断裂的原因, 并初步探究了 SiC 纤维直径与力学性能的关系。结果表明, 

在一定范围内降低纺丝温度、降低纺丝压力和提高卷绕速度均能显著减小原纤维的直径。在连续纺丝的前提下, 最

优纺丝工艺下得到的 PCS 原纤维直径为 13.5 μm。随着 PCS 纤维直径由 18.3 μm 减小至 13.5 μm, SiC 纤维直径则由

13.8 μm 减小至 9.5 μm, 而 SiC 纤维的强度与模量分别由 1.7、181 GPa 提高至 2.9、233 GPa, 强度分布更为集中, 柔

顺性得到显著提高。 
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Enhancing Mechanical Property of SiC Fiber by Decreasing Fiber  
Diameter through a Modified Melt-spinning Process 

WANG Guo-Dong, SONG Yong-Cai 

(Science and Technology on Advanced Ceramic Fibers and Composites Laboratory, National University of Defense Technology, 
Changsha 410073, China) 

Abstract: Strength, modulus and flexibility as three important mechanical properties for silicon carbide (SiC) fibers 

can be affected by diameter of SiC fiber, which is controled by specific melt-spinning process. In this study, effects of 

spinning temperature (T), spinning pressure (P) and winding speed (V) on diameter of polycarbosilane (PCS) fiber 

were studied. Mechanisms for the fiber breakage during spinning process was explored, and relationship between di-

ameter and mechanical properties of SiC fiber was also analyzed. The results show that diameter of the PCS fiber is 

significantly reduced either by decreasing spinning temperature, or decreasing spinning pressure or increasing winding 

speed. The finest diameter of PCS fiber is 13.5 μm with the optimized spinning parameter T=337℃, P=0.2 MPa and 

V=240 m/min. After high-temperature pyrolysism, diameter of the obtained PCS fiber can be reduced from 13.8 μm to 

9.5 μm. Meanwhile, tensile strength of SiC fibers increases from 1.7 GPa to 2.9 GPa, and Young’s modulus increases 

from 181 GPa to 233 Gpa, respectively, with less dispersed strength distnbution and enhanced flexibility. 
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连续 SiC 纤维具有高强度、高模量、耐高温和

抗氧化等特点, 是先进陶瓷基复合材料(CMCs)的增

强体之一[1-5]。在制备 CMCs 的过程中, 连续 SiC 纤

维通常被编织成二维或三维的编织物, 这就要求其

同时具有优良的力学性能和柔顺性[6]。但 SiC 纤维作

为脆性陶瓷纤维, 柔顺性较差, 随着连续 SiC 纤维模

量的提高, 该问题更为突出。因此减小纤维直径、改

善柔顺性对 SiC 纤维在先进复合材料上的应用具有

重要意义, 同时还可以有效提高纤维的力学性能[7]。 

连续 SiC 纤维的制备通常分为聚碳硅烷(Poly-

carbosilane, PCS)合成、熔融纺丝、不熔化处理和高

温烧成四个步骤[8]。熔融纺丝工序是决定纤维直径

的关键一步, 适宜的纺丝条件可以有效减小 PCS 纤

维直径, 从而减小 SiC 纤维直径。由于 PCS 具有分

子量较低、分子结构复杂与多分散性的特点, 纺丝

性与通常线性高分子(如 PAN)相比较差[9], 有关减

小PCS纤维直径的研究多集中于改善PCS的可纺性

上。Akira 等 [10]将聚乙烯基硅烷 (Polyvinylsilanes, 

PVS)作为纺丝助剂加入到 PCS中, 经熔融纺丝可将

PCS 纤维直径由 11.8 μm 减小至 8.2 μm, 经辐照不

熔化、1200℃烧成后, SiC 纤维的直径由 9.1 μm 减

小至 6.0 μm, 强度由 2.5 GPa 上升到 2.7 GPa, 但在

PVC 与 PCS 混合过程中需要采用冷冻干燥技术, 工

艺较为复杂。汤明等[11-12]采用多支化的液态聚碳硅

烷(Liquid Hyperbranched Polycarbosilane, LHPCS)为

纺丝助剂与 PCS 共混, 两者相容性好, 避免了复杂

的工艺问题 , PCS 纤维直径由 19.6 μm 减小至

15.4 μm, SiC 纤维直径由 14.8 μm 减小到 9.6 μm, 但

由于引入氧含量过高, 纤维强度由 2.8 GPa 下降至

1.8 GPa。楚增勇等[13]采用沉淀分级的方法将 PCS

分为多个组分 , 然后按照一定比例复配 , 得到的

PCS 的分子量近似正态分布, 制得的 SiC 纤维直径

由 12.8 μm 减小到 9.2 μm, 纤维强度由 2.2 GPa 升高

到 2.9 GPa。上述研究对于改善 PCS 可纺性, 减小纤

维直径有明显效果, 但有的研究引入了复杂的处理

工艺, 增加了制造成本, 有的研究造成纤维力学性

能下降, 均难以应用于实际工业生产。 

目前, 多数研究为是 PCS 的组成结构进行改

进, 减小纤维直径, 但是对纺丝工艺研究较少。刘辉

等 [14-15]对熔融纺丝工艺进行了动力学模拟和流变

性研究, 认为 PCS 熔体在离开喷丝口 0.02 m 即发生

固化, 达到最终直径, 同时 PCS 的粘度对温度有强

烈的依赖性, 纺丝温度范围较窄。但均未考虑连续纺

丝时间, 且所选 PCS 性质与现有纺丝级 PCS 差别较

大, 因此对细直径连续 SiC纤维制备参考价值较小。 

本工作采用纺丝级 PCS 为原料, 研究熔融纺丝

参数, 如纺丝温度、纺丝压力、卷绕收丝速度对纤

维直径与纺丝稳定性的影响, 在保证连续稳定纺丝

的条件下, 制备出目前纺丝级 PCS 所能达到的最细

纤维直径, 并通过减小 PCS 纤维的直径减小了 SiC

纤维的直径, 提高了 SiC 纤维的力学性能与柔顺性, 

以对细直径连续 SiC 纤维的工程制备提供指导。 

1  实验方法 

1.1  PCS 合成 

以聚二甲基硅烷为原料 , 采用常压高温法在

400℃ N2 气保护下进行热解重排反应, 然后升温至

450℃, 保温 10 h 后冷却至室温, 得到预产物。预产

物用二甲苯溶解, 过滤后在 350℃减压蒸馏 30 min, 

冷却至室温得到浅黄色树脂状产物 PCS。 

1.2  熔融纺丝 

将 10 g 的 PCS 装入纺丝筒内, 在 N2 保护下升

温至 360℃并保温, 使 PCS 充分熔融、脱出气泡, 然

后冷却至 305~350℃, 调节纺丝压力与卷绕速度进

行纺丝。10 g PCS 在单孔纺丝机上纺完需要 30~ 

34 min, 因此将连续无断头纺丝时间 30 min 及以上

视为可连续纺丝。 

1.3  SiC 纤维的制备 

将纺成的 PCS 纤维置于不熔化炉中, 在空气气

氛中加热至 190℃, 保温 2 h得到 PCS空气不熔化纤

维。将不熔化 PCS 纤维置于管式石英炉中, 在 N2

保护下升温至 1300℃, 保温 1 h 得到 SiC 纤维。 

1.4  分析表征 

采用 Nicolet Avator 360红外光谱仪对 PCS进行

红外光谱分析, KBr压片, 扫描范围为400~4000 cm–1。

采用 Wyatt DAWN HELEOS-Ⅱ高效凝胶渗透色谱

仪进行 GPC (Gel Permeation Chromatography)测试, 

以四氢呋喃为溶剂和淋出液, 淋出速率为 l mL/min。

采用自制熔融纺丝系统, 根据单位时间熔体挤出量

计算样品粘度。采用 KEYENCE VHX-2000C 超景深

三维显微系统扫描纤维, 拍摄照片并测量直径, 每

个样品测试 50 根, 取平均值。采用英国 Testometrix

公司的micro 350型纤维电子强力仪测定纤维的强度。 

2  结果与讨论 

2.1  纺丝参数对 PCS 纤维直径的影响 

所采用的纺丝原料 PCS(以下记为 PCS-1)软化

点为 216~241℃, 其 GPC 与 FT-IR 如图 1 所示。 
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在 N2 保护下用 PCS-1 进行熔融纺丝形成 PCS

纤维, 熔融纺丝参数, 如纺丝温度、纺丝压力、卷绕

速度等均对纤维成型过程的稳定性和纤维直径造成

显著影响。 

首先, 聚合物的熔融纺丝需要在适当的粘度下

进行, 而 PCS 的粘度对温度有强烈的依赖性。为了

确定适宜的纺丝温度, 测定了 PCS-1 的粘度温度

曲线, 结果如图 2 所示。从图 2 可以看出, 当温度处

于 305~335℃之间时, 随温度升高, PCS-1 的粘度急剧

降低; 当温度处于 335~350℃时, 其粘度在 3~10 Pas 
  

    
 

图 1  PCS-1 的 GPC 及 FT-IR 谱图 

Fig. 1  GPC and FT-IR spectrum of PCS-1 
 

 
 

图 2  PCS-1 的粘度随温度变化曲线 

Fig. 2  Relationship between temperature and melt viscosity 
of PCS-1 

间, 变化趋于平缓。实验发现, 当粘度在 5~10 Pas
时, PCS 熔体具有可纺性, 且这一可纺温区很窄, 在

可纺温区以外 1℃的温度变化都可能使其粘度发生

很大变化从而影响稳定成丝。因此选定合理纺丝温

度并精确控温是非常重要的。 

在上述适宜温度范围内 , 控制纺丝压力为

0.2 MPa, 卷绕速度为 240 m/min 进行纺丝, 其中纺

丝温度及对应 PCS 纤维直径如图 3 所示。图 3 中虚

线范围内是可以实现稳定纺丝的区间, 在这个区间

之外纺丝时, 开始出现断头增多的现象。从图 2 可

以看出, 对于 PCS-1 存在一个可以稳定纺丝的温区, 

在 336~342℃范围, 有 6℃的可变范围。采用 PCS-1, 

在这一温区内通过降低纺丝温度可以保证在稳定纺

丝时间>30 min的前提下, 将纤维的直径由15.7 μm减

小至 13.5 μm。纺丝温度降低时, PCS 熔体粘度增大, 

在同样压力下, 熔体从喷丝口挤出速度随之降低, 

在卷绕速度不变的情况下, 纤维所受牵伸程度增加, 

引起纤维直径减小。 

除了纺丝温度, PCS 熔融纺丝过程中纺丝压力

与卷绕速度也是重要的影响因素。控制卷绕速度为

240 m/min, 在不同纺丝温度与不同纺丝压力下进

行连续纺丝, 测定纤维的直径与纺丝压力的关系, 

结果如图 4 所示。 

在不同纺丝温度下, 随着纺丝压力的降低, 纺

成纤维的直径均随之减小。与纺丝温度相似, 同样

存在一个可纺压力区间(如图中虚线所示), 在可纺

压力区间内, 在稳定纺丝的前提下, 降低压力可以

有效减小纤维直径。纺丝温度为 337℃时, 在可纺压

力区间内, 当压力从 0.4 MPa 降低至 0.2 MPa 时, 纤

维直径从 19.1 μm 减小到 13.5 μm。从图 4 还可以看

出, 纺丝温度越高, 对应的可纺压力的最小值越低, 

这是由于纺丝温度决定了熔体的粘度, 与压力共同

影响了 PCS 的挤出速度, 纺温低和压力小都使得挤 
 

 
 

图 3  纺丝温度对 PCS 纤维直径的影响 

Fig. 3  Influence of temperature on diameter of PCS fiber 
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图 4  纺丝压力对 PCS 纤维直径的影响 

Fig. 4  Influence of spinning pressure on diameter of PCS 
fiber 

 

出速度降低, 从而减小纤维直径, 但挤出速度过低

会造成牵伸程度过大, 纺丝过程不稳定, 从而形成

断头。 

控制纺丝压力为 0.2 MPa, 在不同纺丝温度和

卷绕速度下进行纺丝, 测定纤维的直径与卷绕速度

的关系, 结果如图 5 所示。在不同纺丝温度下, 均随

着卷绕速度的增大, 纺成纤维直径均减小, 稳定纺

丝区间如图 5 所示。纺丝温度与压力共同决定了熔

体的挤出速度, 两者保持不变的情况下, 提高卷绕

速度, 会增大纤维受牵伸的程度, 从而使纤维直径

减小。纺丝温度为 337℃时, 在可纺条件下, 当卷绕

速度由 160 m/min提高至 240 m/min时, 纤维直径从

18.6 μm 减小到 13.5 μm。 

从上述研究可以看出, 通过调节纺丝过程中的

纺丝温度、纺丝压力、卷绕速度可以调控纤维直径。

对于所用PCS-1, 适宜的纺丝温度为336~338℃, 纺丝

压力为 0.15~0.25 MPa, 卷绕速度为 213~267 m/min, 

在保证稳定纺丝的前提下减小 PCS 纤维直径, 需要

对这三个参数进行精细的控制与组合。 

上述实验均为在固定一个或两个参数的情况下

进行, 为得出所用 PCS 所能达到的最细 PCS 纤维直

径, 对可能达到最细直径的参数组合进行纺丝实验, 

结果如表 1 所示。表中 PCSf-1、PCSf-6、PCSf-7、

PCSf-9 的连续纺丝时间均大于 30 min, PCS 无断头

一次性纺完, 表明 PCS 在该条件下具有稳定纺丝的

能力, 其中纺成的 PCSf-6 纤维直径为 13.5 μm。表

中其余条件下虽然纤维直径进一步减小, 最低减小

至 11.8 μm, 但由于对应条件组合牵伸程度过大, 连

续纺丝时间缩短, 说明前文给出的稳定纺丝区间为

必要条件, 而非充分条件。上述实验研究表明, 在稳

定连续纺丝的前提下, 不改变 PCS 的合成方法和结

构, 通过纺丝条件的优化, PCS 纤维的平均直径可

减小至 13.5 μm, 目前商品级 Nicalon 纤维[9]对应原

纤维直径约 17~18 μm, 与 PCSf-7 相当。PCSf-6 纤维

及 PCSf-7 的显微照片如图 6 所示。 

2.2  断裂机理分析 

从前述分析可知, 调节纺丝过程参数可以减小

纤维直径, 但若纺丝条件脱离稳定纺丝区间, 纤维

的断头增多, 无法实现稳定连续纺丝也就无法进一

步减小纤维直径。同时, 纤维的断头都可归因于牵

伸程度过大, 为研究其原因, 收集纺丝过程产生的

断头, 发现断头形成过程如图 7 所示。从图 7 可以

看出, PCS 熔体在牵伸的作用下直径迅速减小, 并

稳定在 4.6 μm, 延续一段长度后发生断裂。断头处

纤维直径显著小于正常纺丝时纤维直径, 出现明显

细颈, 并且断裂处存在断裂平面。根据高聚物熔体

流变学[16]相关结论, 熔融态高聚物粘度较高时在外

力作用下发生断裂有图 8 所示两种形式。在张力下

出现细颈现象说明断裂方式为延展性断裂, 但其断

面为明显的脆性断口, 而不是延展性断裂对应的锥

形断头。结合实际纺丝过程, 熔体 PCS 从喷丝口 
 

 
 

图 5  卷绕速度对 PCS 纤维直径的影响 

Fig. 5  Influence of winding speed on diameter of PCS fiber 
 

表 1  纺丝条件与纺丝结果 

Table 1  Melting spinning conditions and result of spinning 

Samples
Spinning 
tempera-
ture/℃

Winding 
speed 

/(mmin–1) 

Pres-
sure 
/MPa 

Continue 
spinning 
time/min

Diameter
/μm 

PCSf-1 336 240 0.25 35.0 14.7 

PCSf-2 336 240 0.20 10.0 12.5 

PCSf-3 336 213 0.20 27.0 13.0 

PCSf-4 337 267 0.25 14.0 14.5 

PCSf-5 337 267 0.20 3.0 11.8 

PCSf-6 337 240 0.20 32.0 13.5 

PCSf-7 337 240 0.30 35.0 17.4 

PCSf-8 337 240 0.15 0.5 12.4 

PCSf-9 338 267 0.20 34.0 13.9 

PCSf-10 338 240 0.15 16.0 12.7 
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图 6  PCSf-6 纤维及 PCSf-7 纤维的光学照片 

Fig. 6  Optical photos of PCSf-6 and PCSf-7 
 
 

 
 

图 7  纤维断裂过程示意图和纤维照片 

Fig. 7  Illustrated process and photos of fiber breaking 
(a) Ductile drawing and curing zone; (b) Transient stable zone; (c) Brittle 
fracture zone 

 

 
 

图 8  断裂模式示意图 

Fig. 8  Schematic diagram of breaking pattern 

 
挤出后, 在牵伸作用下直径减小, 进入稳定纺丝状

态, 此时若受到较大干扰, 熔融的 PCS 在牵伸状态

下会出现明显的细颈, 进入延展性断裂模式; 与此

同时, 由于熔体处于室温环境中, 其温度迅速降低, 

熔体逐渐固化, 延展性断裂中止, 纤维直径无显著

变化且小于稳定纺丝的纤维直径。纤维变细, 单位

面积承受的力增加, 固化的纤维无法承受, 发生脆

性断裂。由此可认为, 在超出稳定纺丝区间的条件

下, 纤维无法承受牵伸带来的应力, 从而发生断裂, 

前期以延展性断裂的形式进行, 同时迅速固化, 最

终以脆性断裂的形式断开。 

一般情况下, 原丝在离开喷丝板 0.3~0.5 cm 时

就达到最终直径, 这要求熔体在离开喷丝板后很短

的时间内, 直径由 380 μm 减小至稳定纺丝对应的

11~13 μm, 短时间内的巨大形变要求熔体承受一定

应力, 趋近于纤维的极限抗拉强度, 此时进一步降

低纺丝温度、纺丝压力或提高卷绕速度会造成应力

超出 PCS 纤维承受范围, 纤维发生断裂, 限制了纤

维直径的进一步减小。  

2.3  直径对 SiC 纤维性能的影响 

为证明 PCS 纤维直径减小对 SiC 纤维力学性能

和柔顺性的影响, 选取四组不同直径的 PCS 纤维, 

经空气不熔化后在高纯氮气保护下 1300℃烧成, 不

同直径 SiC 纤维的力学性能如表 2 所示。 

不同直径的 PCS纤维经过相同的不熔化和高温

烧成处理, 所得 SiC 纤维的直径也随之变化。随着

PCS 纤维直径由 18.3 μm 减小至 13.5 μm, SiC 纤维

直径则由 13.8 μm 减小至 9.5 μm, 而 SiC 纤维的强

度与模量分别由 1.7 GPa、181 GPa 提高至 2.9 GPa、

233 GPa。由于未对不熔化过程和烧成过程进行优化, 

SiC 纤维整体强度偏低, 但减小 SiC 纤维直径可以

提高力学性能的优势已得到明显的体现。其中 SiC-1

纤维的表面形貌如图 9 所示, 表面光滑无明显缺陷, 

径向分布均匀。 

纤维的柔顺性可以用纤维的抗弯刚度来表示。

纤维的抗弯刚度 U 是指纤维抵抗弯曲变形的能力, 

可以用下式计算:  

 U=I×E (1) 

式中, I 为纤维对于中轴的转动惯量, E 为杨氏弹性 
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表 2  不同直径 SiC 纤维的力学性能 

Table 2  Mechanical properties of SiC fibers  
with different diameters 

Samples 
PCS fiber  

diameter/μm 
SiC fiber  

diameter/μm 
Strength 

/GPa 
Modulus

/GPa 

SiC-1 13.5 9.5 2.9 233 

SiC-2 16.0 10.7 2.4 210 

SiC-3 17.4 12.1 1.8 191 

SiC-4 18.3 13.8 1.7 181 

 

 
 

图 9  SiC-1 的 SEM 照片 

Fig. 9  SEM image of SiC-1 

 
模量。对于圆形纤维有: I=d4/64, 随着 SiC 纤维直

径由 13.8 μm 减小至 9.5 μm, 抗弯刚度由 3.22×

10–4 Nmm2下降至 0.93×10–4 Nmm2, 下降了约 3/4, 

可见其柔顺性有显著提高。 

SiC 纤维的断裂为脆性断裂, 纤维强度主要是

受缺陷的控制, 而缺陷又是随机分布的, 因此其强

度具有很大的分散性。采用 Weibull 分布[17-18]描述

SiC 纤维的强度分散程度, 进行 Weibull 统计分析, 

结果如图 10所示。根据线性拟合曲线的斜率与截距, 

可计算得到各纤维的 Weibull 模数和尺度参数, 结

果如表 3 所示。 

 

 
 

图 10  不同直径 SiC 纤维拉伸强度的 Weibull 统计 

Fig. 10  Weibull statistics of tensile strength of SiC fibers with 
different diameters 

表 3  不同直径 SiC 纤维 Weibull 参数 

Table 3  Weibull parameters of SiC fibers  
with different diameters 

Samples
SiC fiber 

diameter/μm
Weibull 
modulus 

Scale para-
meter, σ0/GPa 

Related coe-
fficient, R2

SiC-1 9.5 0.26 0.011 0.95 

SiC-2 10.7 0.25 0.019 0.97 

SiC-3 12.1 0.22 0.034 0.95 

SiC-4 13.8 0.16 0.017 0.97 

 
四组线性拟合曲线的拟合系数均在 0.95 以上, 

这说明 SiC 纤维的强度数据较好地遵循 Weibull 分

布。随着纤维直径的减小, Weibull 统计直线斜率逐

渐增大, 即 Weibull 模数逐渐增大, 表明纤维强度越

来越集中。 

SiC 纤维缺陷对纤维强度的不利影响很大, 并

且临界缺陷尺寸越大、纤维的强度就越低。因此减

小纤维直径能改善 SiC 纤维的力学性能主要是由于

直径减小能减少烧成过程中气体逸出所需通道, 从

而减少烧成后纤维的缺陷, 减少纤维断裂的机会, 

提高其力学性能, 并使得强度更加稳定。 

3  结论 

本研究以纺丝级 PCS 为原料, 研究了纺丝过程

中各参数对纤维直径和纺丝稳定性的影响, 通过调

控纺丝温度、压力与卷绕速度, 获得了更为适宜的

纺丝条件, 纺成细直径的 PCS 纤维, 并通过不熔化

处理与高温烧成制得了细直径、力学性能优良、柔

顺性好的 SiC 纤维。主要结论如下:  

1) 纺丝过程中, 纺丝温度、纺丝压力、卷绕速

度是重要的影响因素。在保证稳定纺丝的前提下, 

降低纺温、降低纺丝压力及提高卷绕速度都可以减

小纺成纤维的直径。 

2) 对于本研究所用 PCS-1, 适宜的纺丝温度为

336~338℃, 纺丝压力为 0.15~0.25 GPa, 卷绕速度

为 213~267 m/min, 精细的控制纺丝条件, 在保证

稳定连续纺丝的条件下, 纺成的 PCSf-6 纤维直径可

减小至 13.5 μm。 

3) 经相同条件不熔化与烧成, 随着 SiC 纤维直

径由 13.8 μm 减小至 9.5 μm, SiC 纤维强度与模量分

别由 1.7、181 GPa 提高至 2.9、233 GPa, 强度分布

更为集中, 柔顺性也随之提高。 
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