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溶解法测定铝基复合材料中碳化硅
增强体体积含量

姚　强,王　琼,王　燕,吴齐伟,路　通,朱宇宏
(江苏省产品质量监督检验研究院,江苏南京２１０００７)

摘　要:对于金相显微镜下难以区分增强体和基体组织的铝基复合材料而言,国家标准方法

GB/T３２４９６—２０１６难以准确测量铝基复合材料中的增强体体积含量.实验以 HCl(１＋１)、

HF和 H２O２ 为溶解液消解铝基体,再采用砂芯坩埚和滤纸两种方法收集SiC,采用溶解法测

定铝基复合材料中SiC增强体体积含量.实验探讨了溶解液对SiC增强体的腐蚀行为.结果

表明:依次加入１０~２０mLHCl(１＋１)、３~５mLHF和３~６mLH２O２ 可将 Al基体组织溶解

完全.精密度试验表明,待测SiC体积含量的相对标准偏差(RSD)均不大于０􀆰１％(n＝９),能

满足铝基复合材料中SiC体积含量的检测要求.相比砂芯坩埚抽滤法,滤纸法较经济且结果

稳定.推荐采用滤纸法进行铝基复合材料中SiC体积含量测试.采用滤纸法分析铝基复合材

料样品,测定值与理论值吻合良好.
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　　金属基复合材料是近年来迅速发展起来的一

种新材料,是我国战略性新兴产业重点产品目录

产品,也是我国近阶段重点发展的行业.铝基复

合材料是金属基复合材料中应用最广泛的一种,
在航空航天、汽车、电子等工业领域具有十分广泛的

应用前景[１Ｇ１０].对金属基复合材料而言,增强体体

积含量是一个重要的参数,它直接影响复合材料的

性能.

　　目前,测定金属基复合材料中增强体体积含量

的经典方法是采用国家标准 GB/T３２４９６—２０１６
«金属基复合材料增强体体积含量试验方法 图像分

析法»所规定的方法.该方法适用于增强体粒径大

于１μm 的颗粒增强或直径大于１μm 的单向连续纤

维增强金属基复合材料中的颗粒或纤维体积含量测

定.GB/T３２４９６—２０１６中规定的方法是以金相法

为基础,依据体视学原理,通过测量增强体的面积

比推导出体积含量.该标准使用的前提条件是

在金相显微镜下须清晰区分出增强体和基体组

织的边界,以便通过图像分析软件统计增强体的

面积比,这对试样的制备提出了较高的要求.由

于铝基复合材料的基体用材牌号较多,部分牌号

的基体组织在金相显微镜下与增强体较难区分,
导致无法准确地测出增强体的面积比.另外,对
于SiC体积含量超过５０％的铝基复合材料而言,
采用 GB/T３２４９６—２０１６方法较难准确测量SiC体

积含量.魏勤等[１１Ｇ１２]在采用内耗法研究SiC颗粒增

强铝基复合材料阻尼性能的基础上,提出一种用超

声波探伤仪测定材料超声衰减系数确定铝基复合材

料中SiC体积含量的方法.该方法与传统的金相法

相比具有简单快捷的优点,但由于复合材料的组成

和结构比较复杂,该方法难以推广应用.除了图像

分析法和超声法之外,溶解基体法也可用于测定金

属基复合材料中增强体的体积含量.溶解基体法的

基本原理是选择易溶解金属基复合材料基体但不易

侵蚀增强体的溶解液溶解基体,收集增强体并称重,
根据质量Ｇ体积转换公式计算待测增强体体积含量.
本文以SiC颗粒增强铝基复合材料为研究对象,采
用溶解基体法测定SiC增强体的体积含量,以便探

索一种操作简便、准确度高,能作为 GB/T３２４９６—

２０１６国家标准测试方法的补充方法.

—７２—
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１　实验部分

１􀆰１　仪器与试剂

　　 AL２０４分析天平(梅特勒托利多有限公司);

Quantax２００XFlash６能谱仪(德国布鲁克仪器有限

公司);马弗炉;砂芯坩埚;陶瓷坩埚;定量滤纸;盐酸

(分析纯);氢氟酸(分析纯);硼酸(分析纯);质量分

数３０％的过氧化氢(分析纯).

１􀆰２　实验方法

１􀆰２􀆰１　坩埚预处理

　　将洗净的陶瓷坩埚置于８００℃马弗炉中灼烧至

恒重后,置于干燥器中备用.将洗净的砂芯坩埚置

于１５０℃鼓风干燥箱中干燥至恒重后,置于干燥器

中备用.

１􀆰２􀆰２　基体溶解

　　称取SiC颗粒(平均尺寸不小于５μm)增强铝

基复合材料屑状试样,精确至０􀆰０００１g.将试样置

于聚四氟乙烯烧杯中,先后加入 HCl(１＋１)、HF和

H２O２,盖上表面皿,低温加热至基体完全溶解,确认

基体溶解反应结束３０min后取下烧杯,先后向烧杯

中加入足量饱和硼酸溶液和１００mL蒸馏水,冷却

至室温.对于采用滤纸过滤收集SiC沉淀的方法,
可不加入饱和硼酸溶液.

１􀆰２􀆰３　增强体收集

　　本研究采用两种不同的增强体收集方法,具体

方案如下.

　　方法１:用已恒重的砂芯坩埚抽滤SiC沉淀,彻
底洗净烧杯,用蒸馏水洗涤沉淀,之后用丙酮洗净.
将表面皿盖在回收洗净沉淀后的砂芯坩埚上,在

１５０℃的干燥箱内干燥２h.取出砂芯坩埚,移入干

燥器中冷却至室温,称重,结果精确到０􀆰１mg.重

复干燥至恒重.

　　方法２:用慢速定量滤纸过滤SiC沉淀,彻底洗

净烧杯,用蒸馏水充分洗涤沉淀,把沉淀和滤纸放入

已恒重的陶瓷坩埚中,在５００℃以下灰化完全后,移
入８００℃马弗炉中灼烧２h.取出陶瓷坩埚,放入干

燥器中冷却至室温,称重,结果精确到０􀆰１mg.重

复灼烧至恒重.

１􀆰２􀆰４　体积含量换算

　　按公式(１)计算碳化硅的体积含量Vv(％):

　　　　Vv＝ρs

ρr
×
m２－m１

m０
×１００ (１)

式中:Vv 为碳化硅的体积含量,％;ρr 为碳化硅的密

度,kg/m３;ρs 为铝基复合材料试样的密度,kg/m３;

m０ 为铝基复合材料试样的质量,kg;m１ 为砂芯坩

埚的质量,kg;m２ 为过滤后含增强体的砂芯坩埚的

质量,kg.

２　结果与讨论

２􀆰１　称样量

　　铝基复合材料中SiC颗粒添加的体积含量一般

在５％~７５％之间.因此,对于含不同SiC体积含量

的铝基复合材料试样,其称样量也不同.通过试验确

定称样量范围如下:SiC体积含量在１％~５％时,称
样量为１g;体积含量在５％~３０％时,称样量为０􀆰３~
０􀆰５g;体积含量大于３０％时,称样量为０􀆰１~０􀆰２g.

２􀆰２　基体溶解试验

　　铝基复合材料样品基体溶解的关键点在于选取

合适的铝基体溶解液.铝及铝合金化学分析方法

(GB/T２０９７５)系列标准中提及多种铝合金溶解液,
如 HCl和 H２O２、H２SO４ 和 H２O２、HCl和 HNO３、

NaOH 等.本文采用 HCl、HF和 H２O２ 来溶解铝

基复合材料中的铝合金基体.在样品消解过程中,
如单次加入 HCl过多,则会导致溶解反应剧烈,发
生飞溅,直接影响后续测量结果.通过试验,最优的

基体溶解方案确定为:分次加入１０~２０mLHCl(１＋
１),待剧烈反应停止后再滴加３~５mLHF,待剧烈

反应停止后再滴加３~６mL H２O２,缓慢加热至基

体完全溶解,煮沸分解过量的 H２O２,冷却.

２􀆰３　SiC收集试验

　　分别采用砂芯坩埚和慢速定量滤纸来进行SiC
的收集.砂芯坩埚是配合抽滤方法开展,所需收集

时间较滤纸法短.需要指出的是,收集过程中最重

要的步骤是SiC颗粒的清洗.收集的SiC颗粒的形

貌见图１.采用能谱仪对SiC颗粒进行成分分析表

明:SiC颗粒表面不含 Al元素,这说明基体溶解很

彻底.试验结果还表明:如果SiC颗粒清洗不彻底,

图１　SiC形貌图

Fig􀆰１　MorphologyofSiC
—８２—
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将最终导致试验结果偏大.相比砂芯坩埚法,清洗

过程对滤纸法尤为重要,对SiC和滤纸清洗不彻底,
将带来３０％以上的试验误差.

２􀆰４　空白试验

　　对两种不同的增强体收集方法进行空白试验,
结果表明空白值可忽略不计.需要指出的是,新砂

芯坩埚在使用前的清洗过程对空白值影响较大,如
坩埚清洗不干净,则会引入较大误差.

２􀆰５　SiC腐蚀试验

　　采用SiC标样ZBN４３２进行SiC腐蚀试验,以
确定溶解液(HCl(１＋１)、HF和 H２O２)是否对SiC
产生腐蚀,试验数据见表１.表１试验结果表明溶

解液对SiC颗粒没有明显的腐蚀现象.

表１　SiC腐蚀试验

Table１　SiCcorrosiontest

试验序号

TestNo．

腐蚀前SiC质量

SiCmass
beforecorrosion/g

腐蚀后SiC质量

SiCmass
aftercorrosion/g

１ ０．２９４９ ０．２９４５
２ ０．２９４５ ０．２９３８
３ ０．２９４２ ０．２９３６

２􀆰６　精密度试验

　　按照制定的两种试验方法,对同一铝基复合材

料试样在相同条件下分别连续测定９次,并求出

SiC体积含量的平均值和相对标准偏差(RSD),计
算结果见表２.从表２可知:SiC体积含量的相对标

表２　按照不同方法测定铝基复合材料体积含量的精密度试验结果

Table２　Precisionresultsofvolumefractionofaluminummatrixcompositesbydifferentmethod

方法

Method
测定值 Found

Vr/％
平均值

AverageVr/％
相对标准偏差

RSD/％
１ １２．２４,１２．４７,１２．３９,１２．３６,１２．５４,１２．４９,１２．２９,１２．４９,１２．３８ １２．４１ ０．１０
２ １２．４７,１２．４５,１２．４７,１２．３９,１２．５２,１２．４９,１２．３９,１２．３８,１２．３６ １２．４４ ０．０６

准偏差为０􀆰０６％~０􀆰１０％之间,表明两种试验方法

稳定性均良好,能满足铝基复合材料中SiC体积含

量的检测要求.综合比较方法１和方法２可知:方
法１较方法２耗时略短;由于方法１需抽滤装置且

砂芯坩埚无法重复使用,造成了试验成本较方法２
高.因此,推荐采用方法２进行铝基复合材料的SiC
体积含量测试.

３　样品分析

　　采用滤纸法(方法２),对铝基复合材料样品１＃、

２＃和３＃中的SiC体积含量进行测定.将检测结果

与研制单位提供的理论值进行比较,结果见表３.从

表３　铝基复合材料样品的体积含量分析结果

Table３　Determinationresultsofvolumefractionof
aluminummatrixcomposites

样品编号

Sample
No．

SiC尺寸

SiCsize/

μm

项目

Item

体积含量

Volume
fraction/％

１＃ １０
理论值
测定值

１２．５０
１２．４４

２＃ １５
理论值
测定值

１４．５９
１４．６２

３＃ ６０
理论值
测定值

６０．００
５９．８７

表３可见:测定值和理论值吻合良好,符合实际生产

中铝基复合材料体积含量的分析要求.

４　结语

　　本文采用基体溶解法准确测定了铝基复合材料

中SiC增强体的体积含量.该方法弥补了国家标准

GB/T３２４９６—２０１６中规定检测方法的不足,实现了

在金相显微镜下难以区分增强体和基体组织的铝基

复合材料中增强体体积含量的准确测定.试验结果

表明:采用 HCl(１＋１)、HF和 H２O２ 溶液能完全溶

解铝基体.过滤后SiC颗粒的清洗过程直接决定了

试验结果的准确性.相比砂芯坩埚抽滤法,滤纸法

较经济且结果较稳定.因此,推荐采用滤纸法进行

铝基复合材料中SiC体积含量的测试.
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Determinationofvolumefractionofsiliconcarbidereinforcementin
aluminummatrixcompositesbydissolutionmethod

YAOQiang,WANGQiong,WANGYan,WUQiＧwei,LUTong,ZHUYuＧhong
(JiangsuProvincialSupervising& TestingResearchInstituteforProducts′Quality,Nanjing２１０００７,China)

Abstract:Foraluminum matrixcompositesthataredifficulttodistinguishbetweenreinforcementsandmaＧ
trixstructuresbymetallographicmicroscope,itisdifficulttoaccuratelymeasurethevolumefractionofreＧ
inforcementsinaluminum matrixcompositesbynationalstandardmethod(GB/T３２４９６—２０１６)．DissoluＧ
tionmethodwasappliedtothedeterminationofvolumefractionofSiCreinforcementinaluminum matrix
composites．Thealuminum matrixwasfirstlydigestedwithHCl(１＋１),HFandH２O２．ThenSiCreinＧ
forcementwascollectedbyglassfiltercrucibleandquantitativefilterpaper,respectively．Thecorrosion
behaviorofthedissolvingsolutiononSiCreinforcementwasinvestigated．TheresultsshowedthatalumiＧ
num matrixcouldbecompletelydissolvedbyadding１０Ｇ２０mLHCl(１＋１),３Ｇ５mLHFand３Ｇ６mLH２O２

sequentially．Theprecisionresultsshowedthattherelativestandarddeviation(RSD)werenotmorethan
—０３—



姚强,王琼,王燕,等．溶解法测定铝基复合材料中碳化硅增强体体积含量．
冶金分析,２０１８,３８(４):２７Ｇ３１

０􀆰１％ (n＝９),whichcouldsatisfythedeterminationdemandofSiCvolumefractioninaluminum matrix
composites．TheresultoffilterpapermethodwasmoreeconomicalandstablethanthatofglassfiltercruＧ
ciblesuctionmethod．ThefilterpapermethodwasrecommendedtodetermineSiCvolumefractioninaluＧ
minum matrixcomposites．TheanalyticalvaluesofthealuminummatrixcompositesampleanalyzedbyfilＧ
terpapermethodwereinagreementwiththetheoreticalvalues．
Keywords:dissolutionmethod;aluminum matrixcomposites;siliconcarbide;reinforcement;volumefraction
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