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激光石墨化沥青基碳纤维的力学性能研究
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(1郾 北京化工大学 机电工程学院, 北京摇 100029; 2郾 纺织工业科学技术发展中心, 北京摇 100027)

摘摇 要: 为提升沥青基碳纤维的力学性能,采用自制的激光超高温石墨化装置对中间相沥青基碳纤维进行石墨化

处理。 通过改变实验过程中的激光功率、牵伸力及碳纤维直径等 3 个因素制备了多组样品,研究了沥青基碳纤维

拉伸强度随温度的变化规律,并分析了石墨化过程中牵伸力及碳纤维直径对其力学性能的影响。 结果表明:沥青

基碳纤维石墨化能承受的最大激光功率为 360 W,对应的温度约为 3 050 益,在此条件下处理得到的碳纤维拉伸强

度由 1郾 0 GPa 提升至 2郾 5 GPa;在碳纤维的承受范围内,其力学性能随着温度、牵伸力的增加而提高;直径较小的碳

纤维力学性能提升更大。
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引摇 言

沥青基碳纤维是以稠环芳烃和杂环化合物的混

合物为原料,经过纺丝、预氧化、碳化、石墨化而形成

的一种特种纤维,因其本身具有较高的强度和模量

并且耐高温从而备受关注,在航天及国防工业等领

域具有重要应用。 沥青基碳纤维的石墨化过程是影

响其强度和模量的关键技术[1]。 现阶段石墨化过

程通常是在石墨炉中通过高温加热的方式实现,常
用的有等离子炉、塔姆式电阻炉[2] 等设备,但由于

碳纤维加工条件以及耐高温性能的限制,难以实现

3 000 益以上的超高温连续化加热,不能最大程度地

提升沥青基碳纤维的性能。 刘强等[3] 的研究表明

激光在应用于金属材料的表面强化处理上具有较好

的效果。 同时,激光辐射也是聚合物材料改性的重

要手段[4 - 6]。 谭晶等[7 - 8]的研究表明激光作用于碳

纤维可以提高其石墨化程度,可控的激光技术可以

用来改善纤维表面的结构和性能。 因此本文通过激

光加热沥青基碳纤维的方式来诱导其石墨化,以提

高其力学性能。 首先基于沥青基碳纤维高模量、低
成本的特性,通过改变不同的工艺参数对沥青基碳

纤维进行石墨化处理,研究了温度、牵伸力、直径等

因素对碳纤维力学性能的影响,最终在最优工艺条

件下达到提高其强度的目的。

1摇 实验部分

1郾 1摇 原料

沥青基碳纤维(1k),北京化工大学国家碳纤维

工程技术中心自制,预氧化条件为 0 ~ 200 益,升温

速度 1郾 5 益 / min,终温 300 益下恒温 15 min,再经过

1 000 益碳化。
1郾 2摇 试样制备

沥青基碳纤维石墨化实验采用实验室自制的碳

纤维激光石墨化实验装置,如图 1 所示。 导向轮提

供固定的走丝速度,碳纤维在氩气的环境下以一定

的走丝速度通过激光超高温照射实验装置,纤维的

末端通过砝码提供一定的牵伸力,整个过程在激光

照射下获得石墨化后的沥青基碳纤维。 实验中的高

纯氩气来自苏州瑞泽气体净化设备有限公司生产的

RZ-YA-4D 型氩气净化机,激光器采用北京热刺公



司制造的光纤激光器,激光束直径约为 2 mm。

1—放丝导向轮;2—密封装置;3—石墨化炉;4—激光器;5—观测

摄像机;6—微型真空泵;7—收丝导向轮;8—红外测温仪;G—氩

气;T—碳纤维。

图 1摇 石墨化实验装置示意图

Fig. 1摇 Schematic illustration of the experimental
graphitization device

摇

1郾 3摇 测试与表征

1郾 3郾 1摇 直径测试

采用 Olympus BX51 型显微镜以及配套的

ProgRes capturePro 碳纤维专用测量软件(北京元

中锐科集成检测技术有限公司),在 20 倍放大条

件下对碳纤维的直径进行测量,每根单丝在 3 个

位置取平均值,每个实验组至少测量 25 个有效

试样。
1郾 3郾 2摇 力学性能测试

采用 YG001A 型纤维电子强力仪(太仓纺织仪

器厂)测试碳纤维的单丝拉伸强度、拉伸模量和断

裂伸长率[9]。 在坐标纸上刻出夹持距离为 25 mm
的空框用来固定碳纤维单丝,再用仪器进行拉伸。
每组碳纤维进行多次测试,取 25 个有效试样,计算

拉伸强度、拉伸模量和断裂伸长率。
用 Weibull 分布函数对实验所得数据进行统计

分析。 Weibull 分布函数表达式为

F(啄) [ (= 1 - exp - 啄
啄 )
0

]
m

(1)

根据表达式(1)可以推导出单丝拉伸强度的平

均值 啄、标准差 S 和变异系数 Cv 关于 m 和 啄0 的函数

关系式

啄 = 啄0 (祝 1 + 1 )m (2)

S = 啄0 (祝 1 + 2 )m - 祝 (2 1 + 1 )m (3)

Cv = 摇 摇 摇摇

S
啄

=
(祝 1 + 2 )m - 祝 (2 1 + 1 )m

(祝 1 + 1 )m

(4)

式中,祝 为伽马函数,祝(S) = 乙+肄

0
e - x xS - 1 dx;F( 啄)

为累积概率分布函数;啄 为纤维的强度测试值,GPa;
啄0 为尺寸参数,GPa;m 为纤维的形状参数。
1郾 3郾 3摇 微观结构分析

取激光照射后的纤维丝束放于样品台上,采用

日本日立公司的 S -4700 冷场发射扫描电镜,在电

压 10郾 0 kV,放大倍数分别为 1 000、1 500 和 2 000 下

进行表面形貌观测。
采用英国 Renishaw 公司的 RM2000 型显微共

聚焦 Raman 光谱仪对不同激光功率处理后的纤维

进行拉曼光谱检测,激光波长 514 nm,积分时间

10 s,扫描范围 1 000 ~ 2 000 cm - 1。
1郾 3郾 4摇 取向度测试

采用荷兰帕那科公司的 X蒺Pert PRO MPD 高分

辨衍射仪对纤维进行取向度测试,测试条件为:管压

40 kV,管流 150 mA,角度 5毅 ~ 90毅,步宽 0郾 05毅。 通

过 Jade 软件对实验所得数据进行处理,经过平滑处

理后得到 2D 谱图,进而对其峰值进行分析,得到碳

纤维微晶的晶面间距 d002

d002 = 姿
2sin 兹002

(5)

式中,兹002为(002)峰散射角;姿 为 X 射线的波长。

2摇 结果与讨论

2郾 1摇 激光功率对碳纤维力学性能的影响

在氩气的保护环境中,碳纤维于 0郾 196 N 牵伸

力下以 0郾 4 mm / s 的速度通过石墨化装置。 实验中

用不同功率的激光器对碳纤维进行照射,当功率为

160 W 时温度在 1 500 ~ 1 700 益范围内波动,200 W
时的温度范围为 1 700 ~ 2 200 益,300 W 时温度范

围在 2 500 ~ 3 000 益。 当激光功率为 360 W 时,温
度在 3 050 益左右波动,此为沥青基碳纤维所能承

受的最大激光功率,超过此功率将会由于温度过高

导致碳纤维被烧断,无法获得完整的纤维。
激光功率与所得石墨化碳纤维模量的关系如图 2

所示。 显然,随着功率的升高,碳纤维的模量总体呈

现上升的趋势,在激光功率低于 160 W 时,变化趋势

不明显;激光功率大于 160 W 后,模量与功率几乎成

线性增长的关系;360 W 激光照射时,模量最高可达

300 GPa。 这是因为随着温度升高,微晶层间距变

小,纤维结构更加致密,能够达到石墨化的效果。
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激光功率与所得石墨化碳纤维强度的关系如

图 3 所示。 从图中可知,激光功率越大,激光照射给

予的温度越高,石墨化沥青基碳纤维的拉伸强度越

大。 大于 160 W 后,纤维拉伸强度增长迅速,相较于

未经激光处理的碳纤维性能有了非常大的提升,360 W
激光功率照射时,拉伸强度最高可达到 2郾 5 GPa。
这说明经过激光超高温处理后的碳纤维石墨化程度

高,具有更优异的力学性能。 这一结果也说明了温

度对碳纤维的石墨化程度有直接影响。

图 2摇 不同激光功率处理下的碳纤维模量

Fig. 2摇 Carbon fiber modulus when using
different laser powers

摇

图 3摇 不同激光功率处理下的碳纤维拉伸强度

Fig. 3摇 Tensile strength of carbon fiber when
using different laser powers

摇

碳纤维属于脆性材料,其单丝拉伸强度具有

较大的离散性,对选取的 25 根沥青基碳纤维有效

试样的检测结果用 Matlab 软件进行拟合,不同激

光功率照射下碳纤维单丝拉伸强度的 Weibull 分
布参数见表 1。 表 1 中的形状参数 m 反映了不同

情况下碳纤维拉伸强度的离散程度,形状参数的

数值越大,表明拉伸强度性能越稳定;尺寸参数 啄0

反映拉伸强度的高低,尺寸参数越大,拉伸强度越

高。 可以看出,在表 1 的 4 种情况中,200 W 激光

功率照射时,碳纤维稳定性最优,出现纤维断裂、
表面毛刺多等情况较少,拉伸强度的数值在一个

区间稳定性最优;300 W 功率时的稳定性次之。 累

积概率分布拟合曲线如图 4 所示,从图中可以看

出,200 W 激光照射时概率曲线最陡[10] ,说明其强

度分布较为集中,获得的石墨化纤维具有较好的

均匀性,未处理的丝束和 300 W 激光照射的碳纤

维均匀性次之。 因此碳纤维在200 W 的激光照射

下性能最稳定。

表 1摇 不同激光功率下拉伸强度的 Weibull 分布参数

Table 1摇 Weibull distribution parameters of tensile
strength for different laser powers

激光

功率

形状

参数 m

尺寸参数

啄0 / GPa

变异系数

Cv

标准

偏移 S

未处理 7郾 97 1郾 05 0郾 38 0郾 38

160 W 4郾 33 1郾 33 0郾 24 0郾 49

200 W 9郾 98 1郾 58 0郾 33 0郾 50

300 W 6郾 63 1郾 66 0郾 39 0郾 61

摇 摇 图 5 分别是未经过激光照射的原样,160 W、
200 W 和300 W 激光处理下碳纤维的拉曼图谱。 由

图可以看出,随着激光功率的增加,D 峰和 G 峰的

半高宽减小,两峰逐渐分离,表明纤维石墨的晶格缺

陷、无序结构逐渐向 sp2杂化的石墨片层有序结构演

变,边缘缺陷碳结构减少[11],拉伸性能提高。 激光

功率 200 W 时 G 峰已开始高于 D 峰,300 W 时 G 峰

明显升高,表明随着激光功率的增加,纤维逐渐向三

维有序石墨结构转变,有利于纤维模量的增加,也进

一步验证了图 2 的实验结果。
表面缺陷也是造成纤维拉伸强度偏低的重要原

因之一。 图 6 所示为不同激光功率下碳纤维的表面

形貌,可以看出原丝的 SEM 图中表面杂质、缺陷较

多;对纤维施加一定的激光功率可较好地去除纤维

表面的杂质,且对纤维无破坏作用,高温条件下石墨

微晶的重新排列使表面趋于光滑平整,因此纤维强

度增大,这也与拉伸测试的结果吻合。
2郾 2摇 牵伸力对碳纤维力学性能的影响

表 2 为 9 ~ 16 滋m 直径范围内的碳纤维在

200 W 激光功率下施加不同牵伸力作用进行石墨化

处理获得的碳纤维力学性能。 由表中数据可知,随
着牵伸力的增加,断裂伸长率减小,表明纤维得到了

有效的拉伸。 200 W 功率下增加 0郾 196 N 牵伸力,

·32·第 6 期摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 摇 于瑶瑶等: 激光石墨化沥青基碳纤维的力学性能研究



摇 摇

图 4摇 不同激光功率下拉伸强度拟合曲线

Fig. 4摇 Tensile strength fitting curves when using different laser powers
摇

图 5摇 0 W、160 W、200 W 及 300 W 激光照射下

碳纤维的拉曼光谱图

Fig. 5摇 Raman spectra of materials obtained with 0 W,
160 W, 200 W and 300 W laser irradiations

摇

拉伸强度提升了 12% ,拉伸模量提升 47% 。 若继续

增加,会导致纤维因无法承受较大的牵伸力而断裂。
因而在一定的激光功率下,适当增加牵伸力有助于

提高纤维的拉伸强度。
摇 摇 图 7 是不同牵伸力下碳纤维的表面形貌。 可以

看出,随着牵伸力增加,碳纤维表面更加趋于平整;
施加 0郾 392 N 牵伸力时,碳纤维表面几乎没有缺陷,

较为平整。 牵伸力大于 0郾 392 N 时,碳纤维极易断

裂,无法获得较完整的纤维。 而在 200 W 功率下施

加 0郾 196 N 牵伸力时的碳纤维具有一定的表面粗糙

度,表面结构存在一定的缺陷。 文献表明,表面缺陷

是造成纤维拉伸强度低的重要原因之一[12 - 13]。 因

此本文通过增加牵伸力,抑制轴向收缩,有效减少了

表面缺陷,增加了沥青基碳纤维的拉伸强度,提高了

其力学性能。
图 8 是不同牵伸力下碳纤维的 XRD 赤道扫描

图。 如图所示在 26毅和 53毅出现了衍射峰,分别代表

碳材料的(002)峰和(004)峰。 (002)峰的变窄说明

石墨微晶尺寸增大,(004)峰的锐化说明碳纤维的

微晶结构沿着碳纤维的轴向生长[14]。 路忠跃等[15]

研究发现,纤维结构的致密性会在内部产生缺陷,影
响其强度和模量,优化纤维结构有助于纤维拉伸强

度的提升。 由图 8 可知,随激光功率增大,碳纤维

(002)峰向更高的 2兹 方向移动,表明纤维层间距减

小[16],同时微晶尺寸增大,纤维结构更加致密,更不

易于被拉断,印证了 2郾 1 节中提高石墨化温度可以

提高拉伸强度的实验结果。
图 8 中,施加 0郾 392 N 牵伸力比施加 0郾 196 N 牵
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摇 摇

图 6摇 不同激光功率处理碳纤维的 SEM 图

Fig. 6摇 SEM images of materials obtained when using different laser powers
摇

表 2摇 不同牵伸力下碳纤维的力学性能

Table 2摇 Mechanical properties of carbon fibers under
different drafting forces

牵伸力 / N 拉伸强度 / MPa 拉伸模量 / GPa 断裂伸长率 / %

0郾 196 1 719 197 1郾 01

0郾 392 1 940 291 0郾 65

伸力时的(002)峰更尖锐,说明增大牵伸力可提高

微晶晶粒的尺寸。 同时,随着激光功率的增大,石墨

微晶层间距减小至 0郾 340 nm,十分接近于理想石墨

晶体的片层层间距(0郾 335 nm),表明增大牵伸力,
层间距减小,取向度增大,纤维结构更加致密,从而

可提高碳纤维的力学性能。
2郾 3摇 直径对碳纤维力学性能的影响

在有效试样中分别选取直径小于 10 滋m、10 ~
15 滋m、16 ~ 20 滋m 和大于 20 滋m 的 4 种规格的纤维

进行力学性能测试,计算其单丝平均拉伸强度和拉

伸模量,对比不同直径规格的计算结果。 表 3 列出

了各个激光功率下不同直径范围的碳纤维的平均拉

伸强度和模量。 由表中数据可知,对于未进行激光

处理的碳纤维,较大的直径具有更大的拉伸强度和

模量。 经过激光处理后,随着激光功率的增加,碳纤

维的强度和模量相比未处理都有不同程度的提高,

图 7摇 不同牵伸力下的 SEM 图

Fig. 7摇 SEM images under different drafting forces

但较小直径的纤维增加的程度更大,表现出更优异

的性能,其平均拉伸强度和模量都高于较大直径的

纤维。 这是因为对于较小直径的沥青基碳纤维,随
着石墨化温度的升高,在相同的反应时间里纤维
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图 8摇 经不同处理的碳纤维的 XRD 赤道扫描图

Fig. 8摇 XRD patterns of carbon fibers obtained with
different processing parameters

摇

微晶在生长过程中更容易提高其结构的有序度,片
层结构各向异性扩展形成较强的内应力,减小了缺

陷,形成三维有序石墨结构,从而更容易被石墨化,
导致其强度和模量大幅提高。 大直径碳纤维升温速

率慢,较易形成皮芯结构,从而力学性能较低。 所

以,较小直径的碳纤维激光石墨化后具有更优异的

力学性能。

3摇 结论

(1)对于激光石墨化沥青基碳纤维,随着温度

的升高,碳纤维的强度和模量增加。 碳纤维可承受

的最高功率为 360 W,相应的温度约 3 050 益。 在此

摇 摇
表 3摇 各激光功率下不同直径碳纤维的性能

Table 3摇 Performance of carbon fibers having different diameters under various laser powers

激光功率
拉伸强度 / MPa 拉伸模量 / GPa

< 10 滋m 10 ~ 15 滋m 16 ~ 20 滋m >20 滋m <10 滋m 10 ~ 15 滋m 16 ~ 20 滋m >20 滋m

未处理 90 1 021 1 062 1 071 82 96 98 103

160 W 1 530 1 471 1 432 1 195 150 142 114 114

200 W 1 813 1 722 1 601 1 582 278 164 154 150

300 W 1 900 1 860 1 611 1 620 290 276 260 193

条件下可获得拉伸强度 2郾 5 GPa、模量 300 GPa 的石

墨化碳纤维。 碳纤维在激光功率为 200 W 时性能最

稳定。
(2)适当增加牵伸力能使碳纤维表面更加趋于

平整,石墨微晶层间距减小,纤维结构更加致密,取
向度增大,进而获得更高的力学性能。

(3)经过激光石墨化处理,直径较小的纤维的

平均拉伸强度和模量都比大直径纤维提升得更多。
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Mechanical properties of laser graphitized pitch鄄based carbon fiber

YU YaoYao1 摇 TAN Jing1 摇 KAI WuZhen2* 摇 YANG WeiMin1 摇 CHENG LiSheng1

(1郾 College of Mechanical and Electrical Engineering, Beijing University of Chemical Technology, Beijing 100029;
2郾 Textile Industry Science and Technology Development Center, Beijing 100027, China)

Abstract: In an attempt to improve the mechanical properties of pitch鄄based carbon fibers, graphitization of me鄄
sophase pitch鄄based carbon fibers using a custom鄄built ultra鄄high temperature laser graphitization device has been
investigated. Multiple sets of samples were prepared by changing the laser power, drafting force and carbon fiber
diameter during the experiment. The variation in tensile strength of pitch鄄based carbon fibers as a function of tem鄄
perature was studied, and the influence of the drawing force and carbon fiber diameter on mechanical properties
during graphitization was analyzed. The results show that pitch鄄based carbon fibers can withstand a maximum laser
power of 360 W during graphitization, under which conditions the tensile strength of the resulting material can be
increased from 1郾 0 GPa to 2郾 5 GPa. In the carbon fiber tolerance range, the mechanical properties of the materials
increase with increasing temperature and drafting force. In particular, the mechanical properties of carbon fibers
with smaller diameter increase most significantly.
Key words: mesophase pitch based carbon fiber; mechanical property; laser; modulus; graphitization
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