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610 阻燃环氧树脂及复合材料性能研究

程　 雷　 　 凌　 辉　 　 孙宏杰
(航天材料及工艺研究所,北京　 100076)

文　 摘　 采用热熔法预浸工艺制备出一种玻璃纤维增强环氧树脂预浸料。 通过 DSC、动态黏度及 TG 对

树脂的反应性和储存性及阻燃机理进行分析;同时采用热压罐成型工艺制备复合材料并对力学性能和阻燃性

能进行评价。 结果表明:树脂的起始反应温度为 129℃,室温下储存期大于 30 d,预浸料具有较好的铺覆性,复
合材料具有良好的力学性能及优异的阻燃性能。
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Properties of 610 Flame Retardant Epoxy and Composite

Cheng Lei　 　 Ling Hui　 　 SunHong jie
(Aerospace Research Institute of Materials & Processing Technology, Beijing　 100076)

Abstract　 A new type of glass fibers reinforced expoy prepreg was successfully prepared by heat-melt impregna-
tion method. The reactive and rheological properties were studied by the differential scanning calorimetry(DSC),vi-
socity-temperature curve,and the flame retardant mechanics was approached through thermo-gravimetry analysis tech-
nology. The results shows that the reaction start at 129℃ and the storage at room temperature is more than 30 days.
The composite laminates made from the observed prepregs by autoclave process were further tested and the result show
that the composite has excellent mechanical and flame retardant properties.
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0　 引言

环氧树脂(EP)具有优异的粘接、耐热、力学及电

绝缘性能,已广泛应用于航空航天、交通运输等工业

领域。 然而 EP 的极限氧指数仅为 19. 8,易燃性已成

为制约其进一步推广应用的障碍,因此对环氧树脂进

行阻燃改性一直是近年来研究的热点[1-3]。 本文采

用两种环氧树脂为主体树脂,添加少量阻燃剂制备出

一种可满足热熔法制备预浸料要求的阻燃树脂体系,
并对树脂的反应性、预浸料理化性能、复合材料的力

学性能及阻燃特性进行了研究。
1　 实验

1. 1　 原料

环氧树脂:自制,牌号 610。
增强材料:中材科技股份有限公司提供的高强玻

璃布,牌号:SW280F-90a,主要性能见表 1。
中材科技股份有限公司提供的高强玻璃纤维,牌

号:S4C660。

表 1　 SW280F-90a 玻璃布主要性能

Tab1 Properties of SW280F-90a glass fabric

厚度

/ mm

密度 / 根·cm-1

经纱 纬纱
　
拉伸断裂强度 / N·25mm-1

经向 纬向

面密度

/ g·m-2

0. 250±0. 025 20±1 18±1 　 ≥2000 ≥1700 280±20

1. 2　 热熔法预浸料制备

采用两步法热熔工艺制备 SW280F - 90a / 610、
S4C-660 / 610 预浸料。 首先,将树脂涂制成厚度均匀

的树脂膜,收卷待用,涂膜温度为(65±2)℃。 其次,
将已收卷的树脂膜经多道热辊压延后充分浸渍到纤

维中,形成热熔预浸料,浸渍温度为(95±2)℃。 制备

出的预浸料应满足表 2 指标。
表 2　 610 热熔预浸料物理性能

Tab. 2　 Physical properties of 610 hot-melt prepreg

牌号
树脂含量

/ wt%
挥发物含量

/ wt%

纤维面密度

/ g·m-2

S4C-660 / 610 34±3 ≤1 276±5
SW280F-90a / 610 34±3 ≤1 280±20
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1. 3　 层压板制备

采用热压罐成型工艺制备复合材料层压板。 制

备工艺如图 1 所示。

图 1　 610 树脂体系层压板固化工艺

Fig. 1　 Cure process of 610 resin

1. 4　 性能测试

1. 4. 1　 环氧树脂

采用 METTLER TOLEDO DSC1 STARe SYSTEM

差示量热分析仪在氮气气氛下对树脂进行 DSC 测

试;采用 BROOKFIELD 黏度仪对树脂流变性能进行

测试;采用 EXSTAR SII TG / DTA6200 热分析仪对树

脂进行 TGA 分析,升温速率为 10℃ / min。
1. 4. 2 　 预浸料

预浸料单位面积质量和树脂含量按 JC / T 780—
1996 测试;

挥发分含量按 JC / T 776—1996 测试。
1. 4. 3　 复合材料

弯曲性能按 GB / T 1449—1983 测试;层间剪切强

度按 JC / T 773—1996 测试;拉伸性能按 GB / T 1447—
1983 测试;压缩性能按 GB / T 5258—1985 测试;60 s
垂直燃烧、30 s 45°燃烧性能按照 HB 5469—91 测试;
热释放速率按照 GB / T 16172—2007 测试。
2　 结果与讨论

2. 1　 610 树脂反应特性

实验过程中采用非等温 DSC 法研究树脂的化学

反应性。 图 2 是 610 阻燃环氧树脂在不同升温速率

下的 DSC 曲线,表 3 为树脂不同升温速率下 DSC 曲

线的特征温度(Ti 为起始反应温度,TP 为峰顶反应温

度,Tf 为终止反应温度)。 由图 2 及表 3 可以看出:

随着升温速率的提高,树脂的反应峰由窄变宽,放热

峰的峰值温度由低变高。

图 2　 610 树脂不同升温速率下的 DSC 曲线

Fig. 2　 DSC curves of 610 resin at different heat rate

表 3　 不同升温速率下 DSC 曲线的特征温度

Tab. 3　 Character temperature of DSC
curve at different heat rate

升温速率 / ℃·min-1 Ti / ℃ TP / ℃ Tf / ℃

5 134 145 164

10 146 159 177

20 155 170 199

由于 DSC 法表征的特征温度( T) 与升温速率

(β)呈线性增长关系(见公式 1),故通常采用 T-β 外

推法,表征树脂的化学反应性[4]。
T=A+Bβ (1)

利用表 3 中的 Ti、TP、Tf,分别做 T-β 外推拟合直

线,如图 3 所示。 将拟合直线外推至 β = 0,可得树脂

的凝胶化温度 Tgel = 128℃,固化温度为 Tcure = 139℃,
后处理温度 Ttreat =153℃。 中温固化环氧树脂体系一

般不采用后处理工艺成型;而如果采用直接升温至固

化温度方式固化,反应活性太大,容易集聚放热,复合

材料成型质量较差。 因此,610 树脂及复合材料宜采

用台阶式固化工艺,固化温度定在 130℃。

图 3　 反应温度与升温速率关系曲线

Fig. 3　 Curve of reaction temperature vs heat rate

2. 2　 610 树脂贮存性能
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610 树脂体系中使用潜伏性固化剂,在室温下具

有较长的储存期,实验中通过流变特性的变化表征树

脂的贮存性能。 图 3 是树脂在室温(25℃)环境下恒

温储存 1、3、7、14 及 30 d 后的等速升温黏度曲线,由
图可以看出随着温度升高,黏度逐渐降低,然后维持

在一个低黏度平台,120℃后随着反应活性变大,反应

程度的增加,黏度开始迅速升高;不同储存时期树脂

的温度-黏度曲线几乎无变化,说明树脂的反应程度

基本相同,室温下的储存期大于 30 d。

图 4　 不同储存时间 610 树脂室温黏度曲线

Fig. 4　 Viscosity curve of 610 resin at different storage life

2. 3　 热失重曲线

TG 可以表征树脂各个温度的失重率,是衡量树

脂体系热稳定的一个重要指标。 由图 5 可以看出:阻
燃树脂在 293℃开始失重,Td

5 为 314℃,341℃时热失

重速率达到最大值;阻燃树脂在 300 ~ 400℃迅速失

重,而未阻燃树脂则在 300 ~ 500℃缓慢失重,说明在

该温度范围内阻燃剂迅速分解,发挥阻燃作用;600℃
后失重率基本维持不变,保持在 33%左右,残碳率明

显高于未阻燃树脂的 28% ,说明阻燃剂具有促进树

脂在燃烧过程中成炭的作用,在空气与燃烧物形成隔

离层[5],以发挥凝聚相机理阻燃的作用。

图 5　 610 树脂固化物 TGA 曲线

Fig. 5　 TG curve of 610 cured resin

2. 4　 阻燃机理分析

采用 SEM 扫描电镜对树脂的阻燃机理进行研

究,如图 6 所示。 由电镜照片可见:未阻燃 EP 燃烧

生成的残留物碳层结构疏松、不致密,薄且易碎,表面

连续性差,缺陷较多,且形成较大的孔洞,说明样品燃

烧的比较彻底;而阻燃 EP 燃烧后形成的炭层致密坚

硬,空洞较小,遏制聚合物分解生成的挥发性物质的

逸出、隔断外界氧的进入、阻碍燃烧产生热量的扩散

以及热量向聚合物表面的传输,构成良好的隔氧、隔
热屏障,以凝聚相机理发挥阻燃作用,从而使聚合物

获得良好的阻燃性能,这与 TGA 分析相吻合。

(a) 　 未阻燃 EP

(b)　 阻燃 EP
图 6　 阻燃环氧及未阻燃环氧的 SEM 图

Fig. 6　 SEM graph of flame-retarded and
non-retarded epoxy resin

2. 5　 复合材料性能

SW280 / 610 层铺板及 S4C660 / 610 单向板的力

学性能如表 3 所示,复合材料具有较好的拉伸和压缩

强度;层间剪切性能也比较优异。
复合材料板材的阻燃性能十分优异,60 s 垂直燃

烧与 30s、45°燃烧的自熄时间均为零,无滴落物,无阴

燃,45°燃烧无烧穿情况。 热释放速率指单位面积样

品释放热量的速率,是描述材料火灾危害程度的重要

参数[6],其值越大,表明燃烧程度越大,火灾危险性

就越大,而该试样平均热释放速率仅为 26 kW / m2,远
远小于设计指标 65 kW / m2,说明该体系引燃周围材

料的能力很弱,火灾危险性较低。
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表 4　 复合材料室温力学性能

Tab. 4　 Mechanical properties of composite

名称
拉伸强度 / MPa 拉伸模量 / GPa

经 纬 经 纬
　

压缩强度 / MPa 压缩模量 / GPa

经 纬 经 纬
　

弯曲强度 / MPa 弯曲模量 / GPa

经 纬 经 纬
　

层间性能

经 纬

SW280 / 610 562 533 28. 6 28. 3 　 539 413 29. 9 28. 1 　 729 667 23. 4 22. 6 　 60. 6 55. 9

S4C660 / 610 1420 52. 9 50. 9 15. 4 　 971 184 50. 4 15. 2 　 1370 80. 1 43. 1 11. 0 　 85. 4 -

3　 结论

自制的 610 中温阻燃环氧为基体,以 SW280F-
90a 玻璃布和 S4C660 玻璃纤维为增强材料,采用热

熔法制备阻燃环氧 /玻璃纤维干法预浸料,并对树脂

基体的化学反应性、流变性、储存性能及复合材料的

力学与阻燃性能进行研究,得出结论如下:
(1)610 树脂的凝胶化温度为 129℃,并具有较

好的室温储存性。
(2)610 树脂以凝聚相阻燃机理发挥作用,阻燃

剂的加入不影响复合材料力学性能。
(3)预浸料具有较好的铺覆性,制备的复合材料

具有良好的力学性能及优异的阻燃性能。
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3　 结论

新型改性氰酸酯树脂具有良好的工艺性,适合热

熔法制备预浸料;树脂及其复合材料的力学性能优

良,可在 180℃下使用;氰酸酯树脂基复合材料具有

优良的介电性能,适合高性能透波材料和高频电路板

使用。
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