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摘　要：为得到不同温度下石英杂化酚醛材料的渗透率，自主搭建了材料气体渗透率测试平台，提出基

于Ｄａｒｃｙ定律的复合材料气体渗透率的测试方法。对不同温度下石英杂化材料进行研究，测量渗透过程中试

验件上下表面气体压力变化和流过试验件的气体流量，进而得到复合材料的渗透率。结果表明：该实验平台

可以用来测量复杂孔隙复合材料的渗透率。石英杂化酚醛材料渗透率与热解温度呈正相关，热解温度越高，

复合材料的渗透率越大，材料渗透率和热解温度满足关系式Ｋ＝９５×１０－１５Ｔ－６３２×１０－１２。６７３Ｋ热解温度

下，复合材料渗透率为１０－１３ｍ２量级；８７３Ｋ和１０７３Ｋ热解温度下，其渗透率在１０－１２ｍ２量级。本试验结果

丰富了该类树脂基复合材料的基础物性数据，为材料渗透和热质扩散特性分析提供了依据。
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　　轻质烧蚀复合材料是一种密度低、热导率低、
吸热性能优良且耐烧蚀的新型防隔热材料，此材

料不仅满足长时间中低热流密度环境下的防隔热

需求，而且耐烧蚀和高气流剪切，故而应用广

泛［１－２］。在长时间中低热流的加热环境下，树脂

发生热解，残留多孔结构的碳化层，轻质烧蚀复合

材料中的热解气体流过碳化层引射进入边界层，

一方面可以使边界层增厚，增大外界对材料的传

导热阻，形成热阻塞效应［３］；另一方面可以吸收

碳化层结构的热量，降低碳化层温度，增强其稳定

性［４］。此过程中，轻质烧蚀复合材料内部热解层

区域与碳化层外表面不单有温度差还有压力

差［５］，这使得热解层部分产生的气体在压差作用

下向材料碳化层外表面持续渗出，并与多孔碳层
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发生热交换，使部分热量沿厚度方向传递到外表

面［６－７］，从而提高复合材料的隔热性能。热解气

体流动换热问题是典型的多孔介质传热传质问

题，需要采用多孔介质理论解决，而流体在多孔

介质中的流动特性主要取决于渗透率等参

数［８］。因此研究轻质烧蚀复合材料的气体渗透

特性，得到不同温度下的渗透率对该材料的防

隔热设计具有重要意义。渗透率表征流体透过

多孔介质的能力，其大小不仅与流体的特性有

关，还与材料的通孔率、孔分布形式和材料厚度

等因素有关［９］。

达西于１９世纪给出了著名的达西渗透率公
式［１０］，之后，Ｆｏｒｃｈｈｅｉｍｅｒ发现在高雷诺数下，微孔
中的流体存在运动惯性，不再符合达西定律，进而

提出了第二渗透率公式［８］。随着红外技术、示踪

粒子和微孔探针等先进测量技术的发展，一些学

者对多孔材料内部流体流动形式进行了实验研

究。Ｇａｓｃｏｉｎ等［１１］将示踪粒子注入多孔介质流体

中，利用红外辐射进行测试，并对辐射信号进行分

析，得到确定点处流体的流量和压降关系，进而得

到渗透率。其他学者［１２－１３］在对颗粒堆积床内的

流动形式的研究中发现，随着流体速度的增大，流

动由稳定向振动发展。当Ｒｅ为９０～１１０时，流动
是稳定的。当Ｒｅ大于１１０时，示踪粒子出现轻微
振动，且Ｒｅ越大，振动越强烈［１３］。因而此类方法

对示踪粒子的跟随性有一定要求。目前，渗透率

主要通过数值［１４］、解析分析和实验测量 ［１５－１６］这

三种方法获得。且已有的研究主要集中在多孔介

质的气体渗透特征、材料的渗透率测量［１７－１８］及气

体渗透对材料传热传质的影响［３，１９－２１］，但绝大多

数研究都是针对均匀球体堆积床，很少以轻质烧

蚀复合材料为研究对象。虽然王等［１８］针对石英

酚醛复合材料的气体渗透率进行了试验研究，并

得到了该材料气体渗透率随热解温度的变化关

系，但对于新型防隔热材料石英杂化酚醛材料的

渗透率的研究仍然空白，因而需对石英杂化酚醛

复合材料的渗透率进行系统研究，建立和完善此

类复合材料渗透率数据库。石英杂化酚醛复合材

料微孔分布的任意性、非均匀特征，使得材料内部

气体的流动表现出了与均匀球体堆积床有很大的

差异，在实际使用中，复合材料的渗透率一般通过

现场试验测试得到。

本文以石英杂化酚醛复合材料为研究对

象，使用自行设计的实验系统对不同热解温度

下石英杂化酚醛复合材料气体渗透过程进行实

时测量，并基于达西定律推导出复合材料的渗

透率计算公式，得到渗透率随热解温度的变化

规律，为进一步研究树脂热解气体流经多孔碳

层的流动换热和轻质复合材料的防隔热设计提

供支撑。

１　实验

１．１　实验原理

１．１．１　孔隙率
孔隙率可定义为介质中孔隙所占总体积与介

质在自然状态下所占总体积之比，其与多孔材料

固体颗粒的形状、结构组成和排布形式等因素有

关。当多孔材料被流体充满时，流体所占空间体

积即为介质中孔隙的总体积。通过依据国家标准

ＧＢ／Ｔ２５９９５—２０１０《精细陶瓷密度和显气孔率试
验方法》［２２］，测试得到不同热解温度下复合材料

的孔隙率，计算公式为：

φ＝
ｍ３－ｍ１
ｍ３－ｍ２

×１００％ （１）

式中，ｍ１表示试验件干燥质量，ｍ２表示饱和试样
在水中的质量，ｍ３表示饱和试样在空气中的
质量。

１．１．２　渗透率
渗透率表征流体通过多孔介质的难易程度，

是多孔材料重要特性之一。根据已有研究，当雷

诺数小于临近雷诺数时，通过达西定律可获得多

孔介质的渗透率。

达西定律的一般表达式为：

ｑ＝－Ｋ
μ
（ｇｒａｄｐ－ρｇ） （２）

式中：ｑ＝（ｑｘ，ｑｙ，ｑｚ）为多孔介质单位面积通过流
体的流量；Ｋ是材料的渗透率，一般通过试验测
定；μ是渗透流体的动力黏性系数。若通过的流
体为气体，则重力可忽略不计。此时，流体在ｘ方
向的压力梯度和流速的关系表示为：

ｄｐ
ｄｘ＝－

μ
Ｋｖ （３）

式中：ｄｐ／ｄｘ为流体在ｘ方向上的压力梯度；ｐ为
进气口压力；ｖ为流体流速；μ为实验温度为２８８Ｋ
时实验流体氮气的动力黏性系数，取 μ＝１７２６×
１０－５Ｎ·ｓ·ｍ－２。

实验装置如图１所示。结合图１可知，试样
气体流量可表示为：

Ｑｖ＝－
Ｋ（ｐ１－ｐ２）
μＨ

Ａ （４）

式中：Ａ是有效渗透面积，Ａ＝φＡｆ，Ａｆ是试样面积；
Ｑｖ是氮气流量；ｐ１是进口压力；ｐ２是出口压力；Ｈ

·４５１·
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是试验件厚度。

（ａ）安装示意图
（ａ）Ｉｎｓｔａｌｌａｔｉｏｎｄｉａｇｒａｍ

（ｂ）试验照片
（ｂ）Ｔｅｓｔｐｉｃｔｕｒｅ

图１　实验装置
Ｆｉｇ．１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｅｑｕｉｐｍｅｎｔ

则渗透率Ｋ可表示为：

Ｋ＝－
ＱｖＨμ
ＡｆφΔｐ

（５）

１．２　实验过程

图２展示了自主设计搭建的多孔介质渗透率
测试实验系统，通过此实验平台，可得到不同热解

温度下石英杂化材料试验件的渗透率。此实验系

统包括氮气瓶、减压器、压力传感器、温度传感器、

质量流量计、试验装置。连接管路使用内径为

１６ｍｍ的钢丝软管，总长 ２ｍ。试验件为直径
４０ｍｍ，厚１０ｍｍ的不同热解温度下石英杂化酚
醛复合材料平板。为了堵塞试验件侧面的微孔，

用铣床对复合材料试验件侧面进行加工，减小侧

面粗糙度。安装试验件时，在试验件和装置之间

用航天用密封胶带密封，确保气密性。试验件下

表面与密封腔接触，密封腔通过管路与进气罐连

通，如图１所示。在距离进气罐出口不远处设置
球阀调节气体流量，满足试验条件。实验过程中，

从进气罐流出的高压 Ｎ２，先流过减压阀降压，后
顺次流经ＣＹＹＺ１１压力变送器，ＭＦ４０００气体质量

图２　实验系统
Ｆｉｇ．２　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｓｙｓｔｅｍ

流量计，到达密封腔，均匀稳定压力，最后经样件

厚度方向孔隙排入空气中。此过程中，通过

ＫＥＹＳＩＧＨＴ３４９７２Ａ实时数据采集装置将压力变
送器和流量计输出信号输入到计算机终端。实验

中，石英杂化酚醛复合材料共３个不同的热解温
度，分别为６７３Ｋ、８７３Ｋ和１０７３Ｋ，在马弗炉中
保温１ｈ，充分热解。图３所示为不同热解温度下
热解后的试验件，本实验中使用的试验件由航天

材料与工艺研究所制备。材料基础性能参数见

表１。

（ａ）６７３Ｋ　　 　（ｂ）８７３Ｋ　 　　（ｃ）１０７３Ｋ

图３　不同热解温度下石英杂化酚醛复合材料
Ｆｉｇ．３　Ｑｕａｒｔｚｈｙｂｒｉｄｐｈｅｎｏｌｉｃｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｙｒｏｌｙｓｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

表１　石英杂化酚醛材料基础物性参数
Ｔａｂ．１　Ｆｕｎｄａｍｅｎｔａｌｐｈｙｓｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆ

ｑｕａｒｔｚｈｙｂｒｉｄｐｈｅｎｏｌｉｃｍａｔｅｒｉａｌｓ

温度

密度／
（ｋｇ·

ｍ－３）

热导率／

（Ｗ·ｍ－１·

Ｋ－１）

比热容／

（Ｊ·ｋｇ－１·

Ｋ－１）

ＸＹ向
拉伸强

度／ＭＰａ

压缩

强度／
ＭＰａ

常温 ０．４９６ ０．０５ １．００ ２９．９ ２．５

４７３Ｋ ０．４９０ ０．０８ １．０５ ２７．３ ２．１

１．３　实验误差

实验过程中，渗透率精度的主要影响因素有：

试样上下表面Ｎ２压力、流过试样的 Ｎ２流量和试
样厚度的测量误差。表２列举了实验过程中涉及
的测量仪器及其相关参数。

·５５１·
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表２　仪器参数
Ｔａｂ．２　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

仪器 量程范围 精度
最大绝对

误差

游标卡尺 ０～２００ｍｍ ±０．０２ｍｍ ０．０２ｍｍ

压力变送器 ０～１．６ＭＰａ ±０．１％ＦＳ １６００Ｐａ

流量计 ０～４０Ｌ／ｍｉｎ ±（１．５＋０．２ＦＳ）％ ３．８Ｌ／ｍｉｎ

注：ＦＳ为ｆｕｌｌｓｃａｌｅ，满量程。

实验过程中直接测量的物理量有氮气流量

Ｑｖ，气体流动方向试验件厚度Ｈ，密封腔进气口压
力ｐ。根据达西定律推导出的气体渗透率计算
式（５）及测量精度影响因素，本实验误差可通过
式（６）［２３］计算得到。

δＫ
Ｋ＝

δＨ( )Ｈ
２

＋ δｐ( )ｐ
２

＋ δ
Ｑｖ
Ｑ( )
ｖ槡
２

（６）

式中：δＫ为试验件渗透率绝对误差；δＨ为试验件
厚度测量的绝对误差；δｐ为密封腔进气口压力测
量的绝对误差；δＱｖ为通过试验件氮气流量测量
的绝对误差。

２　结果与讨论

２．１　石英杂化酚醛复合材料结构及性能分析

为了分析石英杂化酚醛材料渗透率与热解温

度之间的关系，先对原始材料的基本结构和性能

进行研究。图４给出了该复合材料的显微图像，
由图４可知，该复合材料编织结构为二维短纤维
编织后针刺缝合，其中短纤维的铺层方向与使用

方向（气体流动方向）平行。

图４　原始材料的宏观结构
Ｆｉｇ．４　Ｍａｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

图５为石英杂化酚醛复合材料的微观放大图
（由扫描电镜获得）。由图５进一步确认了该复
合材料纤维的编织结构。由图５可知，该材料由
杂乱的纤维和多孔树脂基体组成，纤维之间存在

图５　原始材料的微观结构
Ｆｉｇ．５　Ｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｅｓ

大量的空隙，此空隙被浸渍的树脂填充。当材料

受热，温度升高达到杂化树脂热解温度时，纤维间

填充的杂化树脂开始热解碳化并产生热解气体，

热解气体从杂化树脂热解后形成的碳骨架孔隙中

溢出材料表面。材料内部热解气体向材料表面流

动过程中，与材料发生热交换，带走部分热，使材

料温度降低。

图６所示为不同热解温度下试验件的宏观图
像。分别选取典型的三个热解温度６７３Ｋ、８７３Ｋ
和１０７３Ｋ，在马弗炉中持续保温时间 １ｈ。从
图６中可以看出，６７３Ｋ时，试样表面出现散布的
小孔，孔周边呈黑色，说明材料开始发生热解反

应，从而产生了热解气体和黑色的炭。但试验件

的纤维并未发生明显变化。当温度升高到８７３Ｋ，
材料上的分布孔变大，说明树脂热解程度增大，材

料表面呈现黑色，说明材料开始大面积热解，从而

产生了黑色的炭。因为树脂热解后形成无机陶瓷

与碳的杂合体，碳以纳米团簇方式分布于陶瓷相

中，陶瓷相使材料表面致密，有效阻隔了氧与碳的

接触，因此树脂裂解产物抗氧化性强，表面呈黑

色。测量材料厚度，未有明显变化，材料表面也没

有明显的裂纹。当热解温度升高到１０７３Ｋ，材料
表面纤维裸露，明显看到编织纹路，纤维间几乎没

有树脂，热解产生的孔非常明显，说明树脂已经基

本热解完全。

２．２　渗透率测试结果分析

热解温度为 ６７３Ｋ时，试样失重率为
２４４％；热解温度为 ８７３Ｋ时，试样失重率为
８６６％；当温度为 １０７３Ｋ时，试样失重率高达
１１９９％。材料试样失重率随热解温度升高而增
加。高温下复合材料的树脂热解程度增加，释放

大量热解气体，使材料内部出现大量热解后残留

的小孔。

·６５１·
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（ａ）俯视图
（ａ）Ｖｅｒｔｉｃａｌｖｉｅｗ

（ｂ）侧视图
（ｂ）Ｓｉｄｅｖｉｅｗ

图６　不同热解温度下材料的局部放大图像
Ｆｉｇ．６　Ｐａｒｔｉａｌｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎｐｉｃｔｕｒｅｏｆｍａｔｅｒｉａｌｓａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｙｒｏｌｙｓｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

图７为不同温度热解后材料残重率。由
图７可知，材料残重率与热解温度呈负相关，即
热解温度越高，残重率越低。热解温度低于

４７３Ｋ和高于１０７３Ｋ时，残重率随热解温度变
化不明显。热解温度高于４７３Ｋ后，残重率缓慢
降低；热解温度在６７３～９７３Ｋ之间时，残重率快
速下降。因为热解温度低于４７３Ｋ时，树脂还未
开始热解，热解温度在６７３～９７３Ｋ之间时，材料
内树脂大量热解，产生热解气体释放出去。热

解温度高于１０７３Ｋ时，材料内部的树脂基本已
经热解完全。

图７　不同温度热解后材料残重率
Ｆｉｇ．７　Ｃｒｉｐｐｌｅｓｐｅｃｉｆｉｃｇｒａｖｉｔｙｏｆｍａｔｅｒｉａｌｓａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｙｒｏｌｙｓｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

实验测量气体流过石英杂化酚醛材料时的压

力及流量，进而得到压差与流速的变化关系，如

图８所示。图８中，压差与气体流速成正相关，流
速越大，压差越大，类似于石英杂化酚醛复合材料，

用线性拟合Ｒ２均等于９９％。热解温度为６７３Ｋ
时，压差和流速的变化满足关系式Δｐ＝４９３３７２ｖ＋
５２４２８；热解温度为８７３Ｋ时，压差和流速的变化
满足关系式 Δｐ＝１２０５１８ｖ＋６２４３；热解温度为
１０７３Ｋ时，压差和流速的变化满足关系式 Δｐ＝
５７９９０ｖ＋７７６９。即，压差与气体流速满足线性关
系，因而不同热解温度下石英杂化酚醛材料试样

的渗流过程也满足达西流动，可通过达西定律获

得对应条件下试样的渗透率。

（ａ）６７３Ｋ

（ｂ）８７３Ｋ

（ｃ）１０７３Ｋ

图８　不同热解温度下气体压差随流度的变化
Ｆｉｇ．８　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｇａｓｐｒｅｓｓｕｒｅｗｉｔｈｖｅｌｏｃｉｔｙａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｙｒｏｌｙｓｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

·７５１·
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图９展示了石英杂化酚醛复合材料使用达西
定律式（５）时气体渗透率随热解温度的变化。如
图９所示，不同温度下对应的材料气体渗透率也
不相等。拟合得到 Ｒ２大于９８％，渗透率和热解
温度服从线性关系，可表示为 Ｋ＝９５×１０－１５Ｔ－
６．３２×１０－１２。总体来说，随着温度升高，试样渗
透率增大，一定驱动力下气体通过多孔材料越容

易。当热解温度为６７３Ｋ时，实验测得石英杂化
酚醛复合材料气体渗透率为 １０－１３ ｍ２量级。
８７３Ｋ和１０７３Ｋ热解温度下，其气体渗透率都是
１０－１２ｍ２量级。因为温度越高，试样中的树脂热
解得越多，其热解程度越大，残留在试样中的树脂

越少。树脂的气化产生的微孔越多，直径越大，气

体越容易通过，而由渗透率定义可知，渗透率表征

流体通过多孔介质的难易程度，所以温度越高，渗

透率越大。

图９　石英杂化酚醛材料渗透率随热解温度的变化
Ｆｉｇ．９　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙｏｆｑｕａｒｔｚｈｙｂｒｉｄｐｈｅｎｏｌｉｃ

ｍａｔｅｒｉａｌｓｗｉｔｈｐｙｒｏｌｙｓｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

图１０给出了此实验平台测量的石英酚醛材
料试验件渗透率随热解温度的变化［２１］。比较

图９和图１０可以发现，两种复合材料的渗透率随
热解温度变化趋势基本一致，热解温度升高，渗透

率增大。热解温度为６７３Ｋ时，石英酚醛和石英
杂化酚醛复合材料的渗透率量级都是１０－１３ｍ２。
增大热解温度，两种材料渗透率变化程度不同。

当热解温度为８７３Ｋ和１０７３Ｋ时，石英杂化酚
醛复合材料渗透率比酚醛树脂复合材料的渗透率

小一个量级。因为在此温度下石英杂化酚醛复合

材料未明显出现纤维收缩融化，导致纤维与基体

分离，产生不规则裂缝的情况。进而可推测石英

杂化酚醛材料相较于石英酚醛材料在高温下不容

易发生线烧蚀。

３　结论

１）６７３Ｋ下热解的试验件仍包含着大量的石

图１０　石英酚醛材料渗透率随热解温度的变化［２１］

Ｆｉｇ．１０　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙｏｆｐｈｅｎｏｌｉｃｍａｔｅｒｉａｌｓｗｉｔｈ
ｐｙｒｏｌｙｓｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

英杂化酚醛固化物，处于少量热解状态。６７３～
９７３Ｋ下的石英杂化酚醛绝大部分热解成气体排
除。１０７３Ｋ下试样内的石英杂化酚醛基本热解
完全，材料纤维没有明显变化。

２）石英杂化酚醛材料孔隙复杂，不同热解温
度下内部结构各不相同，无法通过理论或数值方

法对其渗透特性进行分析，需通过实验测量的方

法得到不同温度下石英杂化酚醛材料的渗透率。

３）试验测量得到石英杂化酚醛材料的渗透
率与热解温度成正相关。总体上，渗透率随热解

温度升高而增大。６７３Ｋ热解温度下，石英杂化
酚醛复合材料渗透率量级为 １０－１３ｍ２；８７３Ｋ和
１０７３Ｋ下，材料渗透率为１０－１２ｍ２量级。此种材
料渗透率和热解温度满足式 Ｋ＝９５×１０－１５Ｔ－
６．３２×１０－１２。
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