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摘　要: 从细观力学角度研究刚性粒子高度填充聚合物的内应力形成机理, 用扫描电镜对

这类材料的损伤作细观观察Ζ 由电镜看到, 材料的初始损伤对拉伸破坏影响很大, 在拉伸

断口处, 沿晶断裂与穿晶断裂同时发生, 粘结剂发生大拉伸变形Ζ 结果表明, 所试材料的粘

结相和颗粒相匹配比较好, 具有一定的韧性断裂特性; 刚性粒子高度填充聚合物是与初始

损伤相关的粘弹性体Ζ
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刚性粒子高度填充聚合物是指颗粒相的质量比达 90% 左右的复合材料Ζ颗粒填充复合材

料的损伤已为许多研究者注目[1～ 3 ]Ζ 颗粒相与基体结合面的缺陷或脱粘、基体开裂、颗粒断裂

等损伤对复合材料性能的劣化影响不容忽视Ζ为了从细观上认识这类材料损伤断裂的机制, 建

立合理描述材料的本构方程, 作者采用扫描电子显微镜对热压成型材料的断口及剖面形貌进

行了静态显微观察, 并对该材料的拉伸断裂过程进行了实时原位显微观察Ζ

1　材料及实验方法

实验所用材料为两种无机刚性微粒填充聚合物材料: 硝酸钡、硝酸钾填充聚合物Ζ
拉伸实验: 采用造型粉热压成圆柱型结构, 再制成哑铃状的试样, 将试样的一面抛光镀金,

以便在扫描电镜位伸台上作实时原位观察Ζ
显微观察: 观察拉伸断裂过程、拉伸断口及其未受拉伸的剖面形貌Ζ

2　实验现象

共观察分析了 4 个试样的拉伸情况和 6 个试样的断口和剖面形貌, 拍摄了 80 余张照片Ζ
① 材料的剖面形貌　由图 1 可见, 材料存在原始微细裂纹和孔洞Ζ 由于这些缺陷与材料

的规格、配比、工艺等因素有关, 微裂纹、微孔隙的分布、取向也是随机的Ζ
② 材料的静态拉伸断口　有两种断裂现象Ζ一种是断口不规则, 颗粒拔出现象突出, 属沿

晶断裂, 如图 2 所示Ζ 另一种是穿晶断裂, 晶体颗粒被直接拉断或剪切, 断口较为平坦, 如图 3



所示Ζ该穿晶断口邻近处有一完整颗粒, 其表面有许多微米级气孔Ζ右上角还有颗粒拔出产生

的凹坑Ζ两种断裂同时出现, 说明这种材料的粘结相和颗粒相匹配比较好, 具有韧性断裂特征Ζ

图 1　颗粒复合材料的初始缺陷 图 2　沿晶断裂形貌

图 4 是局部放大的韧窝断口, 观察粘结剂拉伸时延展变形情况, 有很大的塑性变形Ζ 图 4

右上角有一穿晶断口Ζ 穿晶断口与韧窝断口对比鲜明Ζ 粘结剂和脆性颗粒两相同时被拉伸破

坏, 脆性材料有一光滑整齐的断口, 粘结剂延展率很大, 塑性变形很大Ζ 整体来看, 粘结相的粘

弹性掩盖了颗粒相的脆性, 材料可以看成为粘弹性体Ζ

图 3　穿晶断裂形貌 图 4　韧窝断裂形貌 (断口)

图 5　韧窝断裂形貌 (拉伸后纵向组织) 图 6　应力2时间和应变2时间曲线

③ 材料拉伸的实时原位观察　纵向显微组织照片显示, 存在因粘结剂拉伸而发生的韧窝

现象, 粘结剂发生了强烈的粘弹性变形 (图 5) Ζ 实时拉伸和原位观察得到的应力、应变数据示

于图 6Ζ 该图上边的点线是应力2时间曲线, 下边的是应变2时间曲线Ζ
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通过实时原位观察得知, 当拉力达到一定值时, 材料中的簿弱环节 (孔隙、结合不良的界

面)开始萌生裂纹, 形成裂纹源Ζ 这说明, 初始缺陷对材料的损伤断裂起很大作用Ζ

3　讨　论

311　初始缺陷的形成

压制过程中, 高聚物粘结剂受热软化, 呈流体状, 可以在颗粒的缝隙中流动Ζ在冷却前粘结

剂本身没有剪切应力Ζ在压制时, 外加的压力使得晶体颗粒紧紧咬合Ζ个别颗粒因剪切变形过

大而破裂, 形成初始裂纹, 大部分颗粒发生弹塑性形变Ζ 当卸压降温后, 粘结剂已经固化, 发生

弹性变形的颗粒要恢复其原有体积与形状, 而固化的粘结剂与咬合着的相邻颗粒阻止其恢复

形变Ζ这在材料内部产生相当大的内应力, 并使局部界面脱粘或局部基体剪裂Ζ由于个别颗粒

断裂, 颗粒与基体局部界面脱粘或局部基体断裂, 这种应力常表现为细观尺度上的应力集中Ζ
粘结剂中有微气孔, 是因为压药时未排出的气体在粘结剂中形成的, 孔洞是未压实或包覆

不全等原因造成的Ζ
这些在压制过程中形成的颗粒剪切断裂、界面脱粘、孔洞和微气孔等缺陷称为材料的初始

损伤Ζ
312　由拉伸的实时原位观察讨论刚性粒子填充高聚物的粘弹性

由图 6 看到, 应力达到峰值时, 应变还在继续上升, 应变存在明显的滞后Ζ
图 6 中 5～ 10 m in 期间的应力随时间线性增大Ζ 假设材料为一维 4 参数粘弹性体[4 ]且应

力线性上升时, 应变为
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即应变由时间的指数项、线性项和二次项 3 部分组成 (推导略) , 其中后两项的系数均为正数,

指数项的系数则有正、零、负 3 种可能的取值Ζ 因此, 应变2时间曲线由 4 个材料参数 E 1, E 2,

F 1, F 2; 2 个载荷参数 a , b 和初始参数Χ决定, 可以呈现多种形状Ζ图 6 的应变2时间曲线以线性

项为主, 对应于二次项系数较小、指数项为正且特征时间 tc= F 2öE 2 较大的情形Ζ 4～ 11 m in 期

间的应力又可视为交变载荷Ζ若假设材料为一维 4 参数粘弹性体且应力为正弦函数时, 应变由

常数项、交变项和指数项组成, 其交变项是正弦和余弦函数的组合Ζ
当应力为 Ρ( t) = Ρ0 sin (Ξt- Υ) , 并且应变的交变项能表示为 co s (Ξt- Υ) 时, 滞后的相位为

Πö2+ 2Ω- ΥΖ 相位角 Ω满足下式:
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从另一角度, 可把应变视为自变量, 应力则为因变量Ζ
大约 11～ 16 m in 时应力升不上去, 试样局部损伤Ζ16m in 起材料有硬化现象, 随后转入卸

载阶段, 应力和应变突降后逐渐减小Ζ
上述讨论表明, 用粘弹性体描写刚性粒子高度填充高聚物是合适的Ζ

4　结　论

① 材料中存在着初始微孔隙和微裂纹, 它们的分布是随机的Ζ 材料的初始损伤对拉伸破
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坏影响很大Ζ
② 在拉伸断口处可以看到颗粒与粘结剂分离, 粘结剂发生大拉伸变形; 沿晶断裂与穿晶

断裂同时发生Ζ 所试材料的粘结相和颗粒相匹配比较好, 具有一定的韧性断裂特征Ζ
③ 所试材料是与初始损伤相关的粘弹性体Ζ

中国科学院力学研究所凌中副研究员、李端义高级实验师给予了热情指导和帮助; 杨业敏

研究员帮助建立录像观察手段; 中国科学院力学研究所非线性力学开放实验室提供了使用扫

描电镜的实验条件Ζ 作者表示衷心感谢Ζ
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M icroscop ic Observation s on the M esoscop ic Damage
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Abstract: To invest iga te the fo rm at ion m echan ism of in ternal st ress of the po lym er

bonded so lid part icu la te from the view po in t of the m eso scop ic m echan ics, a SEM e2
qu ipped w ith a ten sile appara tu s w as u sed to study the dam age in m icro structu re of

the m ateria ls. By SEM , it w as seen that the o rig inal dam age of m ateria l affects the

ten sile dest ruct ion great ly; a t the ten sile b reak, m ateria ls p roduce the fractu re

around the crysta l and the fractu re th rough the crysta l a t the sam e t im e, the bond

p roduces large ten sile change. T he resu lts ind ica te that bond and part icu la te m atch

w ell; the m ateria l has fractu re toughness. Po lym er bonded so lid part icu la te is a vis2
coelast ic m ateria l rela ted to o rig inal dam age.

Key words: po lym er bonded so lid part icu la te; m eso scop ic dam age; viscoelast icity;

fractu re toughness
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