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Определена механическая прочность на растяжение бескерновых карбидокремниевых волокон ма-
рок Nicalon CG и Tyranno SAK, прошедших многократную термическую обработку при температуре
900°С. Исследование зависимости прочностных характеристик волокон обеих марок от числа цик-
лов термообработки показало, что статистическая прочность и модуль Вейбулла волокна Nicalon
CG значительно уменьшаются по сравнению с параметрами волокна Tyranno SAK, что обусловлено
ростом числа дефектов и их размеров на волокне Nicalon CG при увеличении количества циклов
термообработки.
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ВВЕДЕНИЕ
Перспективы развития авиационно-косми-

ческой техники связаны с разработкой и модер-
низацией летательных аппаратов и двигатель-
ных установок. Разработанные на сегодняшний
день металлические материалы и суперсплавы
уже не способны удовлетворять высоким требо-
ваниям, предъявляемым к материалам, работаю-
щим в условиях знакопеременных механических
нагрузок, окислительной среды и высоких тем-
ператур. Керамические композиционные мате-
риалы, состоящие из керамической матрицы и
керамических волокон, рассматриваются как ре-
альная замена дорогим и тяжелым суперсплавам
благодаря комплексу свойств, значительно пре-
восходящих физико-механические показатели
металлов и их сплавов [1, 2].

Важнейшим классом современных высокотем-
пературных композиционных материалов кон-
струкционного назначения являются SiC/SiCf-ком-
позиты (f – fiber), состоящие из карбидокремние-
вой матрицы и армирующих карбидокремниевых
волокон [1–4]. Введение термостойких и прочных
SiC-волокон позволяет SiC/SiCf-композитам со-
хранять значительную долю несущей способности
благодаря торможению и отклонению матричных
микротрещин на границе волокно/матрица, что и
обуславливает “псевдопластичный” характер раз-
рушения композиционных материалов, в которых
оба компонента хрупкие.

Неотъемлемым и ключевым компонентом кера-
мического композита является межфазная грани-
ца, свойства которой регулируются путем нанесе-
ния многослойного наноразмерного покрытия на
волокна. В процессе формирования и эксплуата-
ции композита армирующие SiC-волокна подвер-
гаются многократной процедуре термообработки,
что может стать причиной изменения их прочност-
ных характеристик. Так как волокна в композите
выполняют армирующую (усиливающую) функ-
цию, деградация их механических свойств может
привести к падению прочности композита как це-
лого [1, 4]. Большинство представленных на сего-
дняшний день марок армирующих волокон SiC
характеризуется высокими механическими свой-
ствами, однако сохранение уровня этих свойств
при нанесении покрытий и многократной термо-
обработке в значительной мере определяется со-
ставом и микроструктурой исходных волокон, а
также условиями термообработки [5–8].

В качестве объекта исследования нами были
использованы два типа карбидокремниевых во-
локон – Nicalon CG и Tyranno SAK, которые зна-
чительно отличаются составом и микрострукту-
рой [1, 6, 9]. Цель настоящей работы заключалась
в исследовании влияния термообработки, в том
числе количества циклов термообработки, на ме-
ханическую прочность на растяжение обоих ти-
пов волокон.
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В настоящей работе были использованы кар-
бидокремниевые волокна двух марок: Nicalon CG
(Nippon Carbon Co, Япония) и Tyranno SAK (Ube
Industry, Япония). Согласно данным производите-
лей, волокно Nicalon CG включает в себя нанокри-
сталлиты β-SiC и пироуглерод размером 2–5 нм,
связанные между собой аморфной фазой пере-
менного состава SiC1 – xO2x; механическая проч-
ность на растяжение составляет 3.0 ГПа [10, 11].
Волокно марки Tyranno SAK имеет квазистехио-
метрический (β-SiC) состав с незначительным
избытком углерода. В составе также присутствует
алюминий (<2 мас. %). Механическая прочность
составляет ~2.8 ГПа [10, 11]. Аппрет с поверхно-
сти волокон Tyranno SAK и Nicalon CG удаляли
по методу, описанному в работе [12].

Термическую обработку обоих типов волокон
проводили в вакууме при температуре 900°С (ре-
комендуемая температура эксплуатации волокна
марки Nicalon CG), выдерживали при этой тем-
пературе 1 ч и затем охлаждали. Для каждого типа
волокон такая процедура повторялась пять раз.
После каждой термообработки проводили произ-
вольный отбор волокон (100–150 филаментов)
для исследования морфологии и механической
прочности на растяжение. Таким образом, были
получены по шесть выборок волокон марок Nica-
lon CG и Tyranno SAK, включая выборки исход-
ных волокон.

Морфологию поверхности волокон исследо-
вали с помощью сканирующих электронных мик-
роскопов (СЭМ) TM-1000 (Hitachi, Япония) и
MIRA 3 LMU (TESCAN, Czech Republic). Изме-
рение разрывной прочности исходных и n-кратно
обработанных при 900°С волокон проводили при
комнатной температуре на механическом испыта-
тельном комплексе Instron 5944 (США) с комби-
нированным программным обеспечением Bluehill 3
в соответствии со стандартом ASTM C1557-14. По-
грешность измерения нагрузки составляла 0.5%.
Перед испытанием диаметр каждого отдельного
филамента измерялся на середине длины с помо-
щью метода лазерной интерферометрии. Сравне-
ние с данными, оцененными по СЭМ-снимкам,
показало, что отклонение значений диаметра со-
ставило не более 2%. Зафиксированное в зажимах
испытательной машины отдельное волокно под-
вергалось механической нагрузке на растяжение
со скоростью 1 мм/мин. Испытуемая длина со-
ставила 10 мм. Массив экспериментальных зна-
чений разрывной прочности (не менее 100 значе-
ний для каждого типа образца) был обработан
при помощи бимодального распределения Вей-
булла с использованием программного обеспече-
ния MathCad.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 1 представлены электронные микро-

фотографии исходного волокна Tyranno SAK по-
сле удаления аппрета. Из СЭМ-снимков видно,
что на поверхности волокон отсутствуют какие-
либо крупные дефекты (рис. 1а). Поверхность
волокна крупнозернистая, размер кристаллитов
составляет порядка 50 нм, причем они собраны в
агрегаты размером 200–250 нм (рис. 1б). На отдель-
ных филаментах можно заметить присутствие до-
статочно крупных дефектов, но это очень редкое
явление (рис. 1в). СЭМ-снимки торцов волокон
показали, что структура состоит из крупных кри-
сталлитов размером 100–200 нм. На некоторых из-
ломах обнаружены наноразмерные поры (рис. 1г).

Поверхность волокна марки Nicalon CG доста-
точно гладкая. Как ранее было установлено, ше-
роховатость поверхности этого волокна составля-
ет около 3 нм [12]. Однако на поверхности при-
сутствует скопление неоднородностей (рис. 2а).
Реже наблюдается присутствие достаточно круп-
ных протяженных образований (рис. 2б). На рис. 2в
представлен излом, инициированный поверх-
ностным дефектом. Как было отмечено выше,
исходные SiC-волокна, исследованные в настоя-
щей работе, отличаются не только морфологией и
составом, но и диаметром. Среднее значение диа-
метра волокна Nicalon CG составило 15 ± 2 мкм, а
для Tyranno SAK – 7.4 ± 0.9 мкм.

Пятикратный прогрев при 900°С волокна марки
Tyranno SAK не вызывает каких-либо заметных из-
менений морфологии поверхности за исключени-
ем редких гранулярных дефектов (рис. 3а). Поверх-
ность излома также не отличается существенно от
таковой для исходных волокон (рис. 3б). Это слу-
жит подтверждением высокой микроструктурной
стабильности волокна марки Tyranno SAK. На-
оборот, волокно марки Nicalon CG демонстрирует
значительные изменения морфологии после
5-кратного прогрева (рис. 4). На поверхности мно-
гих волокон появляются многочисленные мелко-
зернистые образования размером несколько мик-
рон (рис. 4а, 4б). Ранее было установлено, что эво-
люция морфологии поверхности волокна Nicalon
CG в ходе нагрева является следствием глубоких
изменений в составе и микроструктуре волокна,
которые включают деструкцию метастабильной
фазы Si–C–O и ее переход в β-SiC с образовани-
ем газообразных оксидов (SiO и CO) [5]. Данный
процесс сопровождается ускоренным ростом
SiC-кристаллитов и появлением пор (рис. 4в, 4г).

Присутствие концентраторов напряжений и
остаточных напряжений, возникающих в процес-
се изготовления или функционирования волок-
на, определяет условия возникновения и распро-
странения разрушающей трещины [13]. Разброс
прочностных характеристик волокон является
имманентно присущим свойством. Он связан с



НЕОРГАНИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ  том 56  № 3  2020

ВЛИЯНИЕ ТЕРМООБРАБОТКИ НА МЕХАНИЧЕСКУЮ ПРОЧНОСТЬ (1) 255

тем, что форма, размеры и распределение дефек-
тов на поверхности и в объеме SiC-волокна под-
чиняются вероятностным бимодальным законам
[14, 15]. Наибольшее распространение при описа-
нии прочности и надежности керамики получил
критерий Вейбулла, который связывает вероят-
ность разрушения материала со “слабым” звеном
[15]. Результаты по определению прочности были
обработаны с использованием бимодального рас-
пределения Вейбулла (уравнение (1)), которое
предполагает наличие двух типов независимых

совокупностей дефектов, определяющих разру-
шение [15]:

(1)

Здесь P – вероятность разрушения; σ1 и σ2 – пара-
метры масштаба (характеристическая прочность
или напряжение, при котором 63.2% волокон бу-
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Рис. 1. Электронные микрофотографии волокна марки Tyranno SAK: а – общий вид, б – морфология поверхности с
типичными дефектами, в – редко встречающиеся дефекты, г – поверхность излома.

(б)2 мкм 500 нм

3 мкм

Поры
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дут разрушены); m1 и m2 – параметры формы (моду-
ли Вейбулла); f – доля волокон в выборке, содержа-
щих совокупность дефектов только одного типа.

Данные по механической прочности обеих ма-
рок исходных волокон после снятия аппрета и
многократной термообработки приведены в табл. 1.
Согласно [11], группы дефектов можно условно
разделить на “поверхностные”, имеющие разме-
ры более 500 нм и соответствующие σ < 2.5 ГПа
(низкопрочная часть выборки), и “внутренние”
размером менее 500 нм, которым соответствуют
σ > 2.5 ГПа (высокопрочная часть выборки).
Наиболее часто встречающимися дефектами яв-
ляются поры и крупные кристаллиты [11].

Следует отметить, что для исходных SiC-во-
локон доля низкопрочных волокон невелика и
составляет 5% (6 филаментов, σ1 = 1.67 ГПа) для
волокна Nicalon CG и 5% (5 филаментов, σ1 =
= 1.76 ГПа) для Tyranno SAK. Маленькая попу-
ляция (малое количество волокон) приводит к
большой ошибке определения параметров распре-
деления Вейбулла. Можно предположить, что уве-
личение размера выборки волокон в несколько раз
приведет к увеличению точности определения
параметров, в первую очередь для низкопрочных
волокон [16].

Анализ табличных данных для волокна Tyran-
no SAK показывает, что первый прогрев волокон

Рис. 2. Электронные микрофотографии волокна Nicalon CG: а – скопление неоднородностей, б – крупные неодно-
родности на поверхности, в – поверхность излома.

(б)3 мкм

5 мкм

Фокус излома

10 мкм

(в)

(a)
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при 900°С приводит к небольшому возрастанию
прочности по сравнению со значениями, опреде-
ленными для волокон после снятия аппрета для
низкопрочной части выборки. Это можно объяс-
нить уменьшением числа крупных поверхностных
неоднородностей (рис. 1в), происхождение кото-
рых может быть связано с неполным удалением
аппрета. Значение характеристической прочности
для высокопрочной части волокон при этом уве-
личивается незначительно. Следует отметить, что
характеристическая прочность как высокопроч-
ной (σ2), так и низкопрочной (σ1) частей волокон
не зависит от количества прогревов и составляет
после пятикратного прогрева ~2.9 и 2.2 ГПа соот-
ветственно. Таким образом, волокно марки Ty-
ranno SAK демонстрирует очень высокую терми-
ческую стабильность, в том числе в условиях мно-
гократного воздействия (рис. 5а). Из анализа

данных табл. 1 также следует, что начиная с пер-
вого прогрева наблюдается стабильное уменьше-
ние модуля Вейбулла как для низкопрочной (m1),
так и для высокопрочной (m2) популяции волок-
на Tyranno SAK, что свидетельствует о постепен-
ном накоплении поверхностных и внутренних
дефектов в волокнах с увеличением количества
прогревов. При этом доля низкопрочных волокон
возрастает с 5 до 18% уже после первого прогрева
при 900°С, а затем плавно увеличивается до ~21%
для 5-кратного прогрева.

Анализ данных для волокна Nicalon CG пока-
зывает, что первый прогрев волокон при 900°С
также приводит к возрастанию прочности для
низкопрочной части выборки. В то же время зна-
чение характеристической прочности для высо-
копрочной части волокон (σ2) уменьшается на

Рис. 3. Электронные микрофотографии волокна Tyranno SAK после 5-кратного прогрева при 900°С: а – мелкоразмер-
ные неоднородности, б – поверхность излома.

(б)

1 мкм 200 нм

5 мкм

(a)
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Рис. 4. Электронные микрофотографии волокна Nicalon CG после 5-кратного прогрева при 900°С: а, б – неоднород-
ности на поверхности волокна; в, г – поверхности излома с крупными дефектами – концентраторами напряжений.

(б)5 мкм 5 мкм

5 мкм5 мкм

Поры

(в) (г)

(a)

Таблица 1. Сравнение модулей Вейбулла (m1 и m2) и характеристической прочности (σ1 и σ2), а также доли низ-
копрочных волокон в выборке (f) для волокон Tyranno SAK и Nicalon CG без и после n-кратного прогрева

Примечание. N – объем выборки.

n
m1 σ1, ГПа m2 σ2, ГПа f, % dср, мкм N, шт.

Tyranno SAK
0 14 ± 6 1.76 ± 0.05 13.5 ± 0.1 2.826 ± 0.001 4.8 ± 0.4 7.4 ± 0.9 104
1 11 ± 1 2.22 ± 0.02 21.1 ± 0.4 2.898 ± 0.002 18.2 ± 0.8 7.2 ± 0.9 108
2 9.6 ± 0.8 2.21 ± 0.02 18.1 ± 0.3 2.887 ± 0.002 18.4 ± 0.7 7.5 ± 0,9 118
5 5.1 ± 0.4 2.2 ± 0.1 15.2 ± 0.5 2.890 ± 0.005 21 ± 4 7.5 ± 0.9 101

Nicalon CG
0 11 ± 3 1.67 ± 0.04 4.44 ± 0.06 3.350 ± 0.007 5.4 ± 0.6 16 ± 2 120
1 18 ± 2 2.52 ± 0.01 5.11 ± 0.07 3.250 ± 0.009 12 ± 1 15 ± 2 136
2 7.1 ± 0.9 1.95 ± 0.04 6.3 ± 0.1 3.104 ± 0.006 8 ± 1 15 ± 1 118
5 6.2 ± 0.3 2.32 ± 0.01 3.7 ± 0.2 2.7 ± 0.1 74 ± 8 15 ± 2 144
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~4% после первого прогрева и продолжает ста-
бильно уменьшаться на 0.10–0.15 ГПа после каж-
дого последующего прогрева. После пяти прогре-
вов значение σ2 составляет 2.7 ГПа (доля волокон
в выборке ~26%) против 3.35 ГПа у исходных (до-
ля волокон в выборке ~95%). Значение σ1 (низко-
прочные волокна) сравнимо с таковым для Tyran-
no SAK, но доля низкопрочных волокон Nicalon
CG в выборке составляет ~74%. Таким образом,
волокно марки Nicalon в условиях многократного
термического воздействия существенно дегради-
рует (рис. 5б).

Необходимо отметить, что для SiC-волокон
марки Nicalon CG наблюдается более широкое (в
3–4 раза) распределение по прочности высоко-
прочной части волокон, чем для марки Tyranno
SAK (табл. 1). На наш взгляд, это может быть свя-
зано с бóльшим разбросом дефектов волокна
Nicalon CG по размерам и типам. При этом рас-
пределение низкопрочной части волокон Tyranno
SAK и Nicalon CG отличается незначительно.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Показано, что исходные SiC-волокна марки

Nicalon CG, имеющие однородную аморфную
структуру, демонстрируют статистическую проч-
ность на ~16% больше, чем крупнокристалличе-
ские SiC-волокна марки Tyranno SAK. Многократ-
ная термообработка при 900°С волокна Nicalon CG
сопровождается эволюцией микроструктуры и об-
разованием крупных дефектов, существенно сни-
жающих его прочностные характеристики. Ввиду
более совершенной структуры волокна Tyranno
SAK процессы деградации происходят намного
медленнее, при этом статистическая прочность
практически остается на прежнем уровне.

После пятикратного прогрева основная доля
волокон для марки Nicalon CG становится низко-
прочной (~74%) ввиду образования крупных де-
фектов в структуре. Напротив, доля низкопроч-
ных волокон для Tyranno SAK после пятикратно-
го прогрева составляет только ~21%.

Эти результаты свидетельствуют о том, что
SiC-волокна марки Tyranno SAK проявляют бóль-
шую устойчивость и, соответственно, будут обес-
печивать бóльшую надежность изделия в услови-
ях многократного термического воздействия, чем
волокна марки Nicalon CG. Это особенно важно
для разработки SiC/SiCf-композитов, армирован-
ных подобными волокнами, и прогнозирования
работоспособности композиционного материала
в процессе эксплуатации.
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