
前言

由于兼具质量轻、伸缩性好和抗冲击性强等独特性质，工程级的 CRFP 广泛应用

于商用和军用航空领域。CFRP 是一种有机材料，其物理和化学应力与航空制造

业中使用的金属有明显的不同。Agilent 4100 ExoScan FTIR 是一种实用性很高

的无损分析仪，可用于检测由于高温暴露对 CFRP 造成的破坏性的化学氧化变化。

在本应用简报中，我们将展示 4011 ExoScan 同样能够有效地测量等离子体处理

对 CFRP 剥离层的修复和激活特性，以使 CFRP 各部分之间实现最佳的键合。

利用便携式傅立叶变换红外光谱 (FTIR)  
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复合材料零件通常采用预浸料成型，也就是将预浸料填充

于模具中以获得所需的形状。该过程首先是将预浸料置于

其他材料的各层之间，然后将整个体系置于真空当中。剥

离层（脱模布）通常用于防止复合层压板与其他薄层发生

相互粘连。该层包含一种化学脱模剂，通常是聚二甲基硅

烷 (PDMS) 或者基于碳氢化合物的材料（蜡）。从成型的 
CFRP 部件中去除剥离层后，难免会有一些脱模剂残留，因

此必须进行处理并活化 CFRP 表面，从而获得最佳的键合。

表面处理和活化通常采用射频等离子体。在等离子体清除

过程中，如果 CFRP 部件处理不当，将会导致次优化的成键

表面。处理不足会使脱模剂不能充分发生改变，而处理过

度虽改变了脱模剂，但也会导致 CFRP 出现热损伤。处理

不足还会导致更加严重的粘接失效，从而极大地降低其机械

强度；而处理过度将会导致 CFRP 损伤，但对剥离强度影

响不大。因此，精细的等离子体处理过程是非常有必要的，

确保材料表面得到有效的处理同时还能将 CFRP 的热损伤降

到最低。

等离子体处理的有效性主要取决于等离子体喷嘴在 CFRP 表
面移动的速度以及喷嘴和样品表面的距离。以上两个参数

的微小变化都会导致等离子体处理的有效性大大降低。本

研究主要是证实采用手持式 FTIR 可以无损检测和测量等离

子体处理后 CFRP 的化学变化，同时通过多变量预测算法来

客观评价等离子体处理的有效性。
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实验部分

材料、实验方法和仪器

为了验证手持式 FTIR 设备，例如 4100 ExoScan 和最新推

出的 4300 手持式 FTIR（参见工具栏）在测量等离子体处理

的有效性方面的能力，本实验采用了测量 CFRP 层间粘接剥

离强度值 G1c 的方式进行。首先，固定等离子体喷嘴的横

向移动速度，递进地改变喷嘴到样品表面的纵向距离，由此

测定 CFRP 测试条 FTIR 光谱的变化与等离子体喷嘴到样品

表面的距离的关系。通过这种方式，所有的表面处理状态，

如处理过度、最佳处理和处理不足，都可以通过 FTIR 测量

获得。含有 PDMS 或蜡状脱模剂的 CFRP 处理表面，在经

过上述的等离子体清除处理后可以采用 4100 ExoScan 进行

测试。FTIR 系统配有高收集效率的漫反射采样接口（图 1）。
所有 FTIR 谱图都包含 128 张重复叠加扫描的干涉图，可以

在 1 分钟左右获得 8 cm-1 的分辨率。 

图 1. 配有漫反射采样接口的用于测量复合材料的 Agilent 4100 ExoScan FTIR 光
谱仪



CFRP 样品从模具中取出来后直接进行等离子体处理。同时

制备了一些表面含有 PDMS 和蜡状脱模剂的 CFRP 样片。等

离子体喷嘴在每个 CRFP 样片上的横向移动速度为 6 cm/s， 
对样片表面的扫描时间大约 4.5 秒。等离子体喷嘴与样片表

面之间的距离通过预设的程序控制，变化范围为 20.5 mm 
到 5 mm（图 2）。喷嘴与样片最大的纵向距离（最大的间

隙尺寸）将造成对样片表面的处理不足，样片在 100 °C 下
还能保持良好。若因为间隙尺寸较小而使喷嘴距离样片太

近，将会对样片造成过度处理，使样片表面的瞬间温度超出 
260 °C。在整个处理过程中，对样片的表面进行了 20 次红

外测量。由谱图可见，每一次测量样片表面的温度均有所

差异。另外，本实验还对许多经过不同高度的等离子喷嘴

处理过的样片进行粘接剥离强度测量。
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图 2. 等离子体喷嘴以恒定的速度在 CFRP 的表面移动，同时不断降低与表面之间

的距离以产生样品表面的温度变化。喷嘴与样品表面之间的距离最小时，将产生

最高的表面温度。采用 Instron 5566 万能试验机进行粘接剥离实验以获得 G1c 
值。CFRP 切片长 270 mm。两个切面采用黏胶粘在一起以进行剥离测试

质量轻。仅 4.8 磅 (2.2 kg) 的重量，FTIR 4300 是目前最

轻的手持式 FTIR 设备。可减少身体疲劳，延长测量工作

时间。

平衡。由于该仪器的重心位于把手处，使用舒适。进行

更加精准的测量。

快速扫描。配有优化的 MCT 探测器，4300 FTIR 可以进

行快速的测量。可以在更短的时间内扫描大面积样品。

无损。手持式光谱仪可用于对物体或表面的测量。不需

要取样送到实验室进行分析。

即时得到结果。原位的分析可以使您及时做出决定。关

注最重要位置的测量。

通用性。一系列可换的、无需校准的采样接口可用于分

析一系列的材料和表面。

直观性。易用的软件帮助用户获得良好的数据。程序化

的实验方法、高级数学模型支撑以及报告功能都在软件

中自动运行。

粘接剥离测试

实验设置：等离子体处理

处理过度 处理不足

(270 mm) CFRP

恒速

用于复合材料分析的优化型手持式 FTIR

安捷伦已经研发了下一代手持式 FTIR 
分析仪以用于复合材料产品的分析。

4300 手持式 FTIR 设备的研制凝聚了研

发部的心血，包括红外光谱的无损检测

与材料分析。



采用具有记录时间和温度传感器的热成像摄像机，单独测定

了喷嘴和 CRFP 表面之间的距离与温度的关系。测定的流量

与喷嘴的横向移动速度和喷嘴的高度有关，随着等离子体喷

嘴与样片表面距离的减小，样片表面的温度逐渐升高（图 3）。

结果和讨论

在等离子体喷嘴与样品表面的距离达到最小和最大时，脱模

剂残留的谱图基本没有变化（图 4）。在分析这些谱图的过

程中，某些区域的信息非常有意义。例如，处于 3400 cm-1 
的宽谱振动峰来源于 O-H 伸缩振动模式，处于 3100 cm-1 波
段的振动峰与芳香族化合物的 -H 伸缩振动有关；2900 cm-1 
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峰来源于甲基/亚甲基伸缩振动（烷基），1720 cm-1 峰来源

于羰基振动；1580 cm-1 和 1340 cm-1 峰与仲醇有关，前一

个峰的高度随着温度的升高而减小（即，键合/官能团的损

伤或化学变化）；而羰基谱带随着温度的升高而有所增加，

主要来源于等离子体诱导的热损伤。

研究结果表明，无论是 PDMS 还是蜡状脱模剂处理的 CFRP，
当等离子体喷嘴距离 CFRP 表面最近时（此时表面温度最

高）将会造成氧化损伤，由 1720 cm-1 处的羰基峰强度的不

断增加得以证实。同时，无论是 PDMS 还是蜡状脱模剂处

理的样品，其处于 3300 cm-1 的 O-H 伸缩振动峰都有明显

的减弱。

图 3. 喷嘴的高度位置与相应的 CFRP 样片表面的温度之间的关系 图 4. 在 CFRP 表面残留的 PDMS 和蜡脱模剂的红外谱图。由于 PDMS 制剂含有

许多蜡基化合物和 PDMS，因此 PDMS 和蜡具有谱图上的相似性
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粘接剥离强度测量，结合 XPS 对硅元素含量的测量，可用

于确定测试样片最佳处理、处理不足和处理过度区域。然

后将此信息应用于 PLS 模型得到的预测值。如图 6 所示，

该结果有效绘制了最佳的等离子体处理区域，其仅包含结合

力失效区域，因此具有良好的机械强度。其他两种混合或

者粘接失效的区域采用黄色或者红色的标识标出，以表示

警戒或临界水平。处理过度的区域将会出现混合模式失效，

同时也会造成 CFPR 的热氧化，因此处于临界处理区域。

采用全交叉验证的多元偏最小二乘的数据处理方法来分析样

品表面的测量位置（反过来又与喷嘴到样片的距离和样片表

面暴露的温度有关）与谱峰变化之间的关系。为开发此模型，

分别在 780–1850 cm-1 区间和 2715–3700 cm-1 区间采集了 
560 个波数点。为进一步优化此模型，采用直尺对样片上的

位置进行了测量。采集的谱图文件包括了对应于 0 厘米处

的喷嘴到样片最小的距离点 (5 mm) 和对应于 27 厘米处的

喷嘴到样片最大的距离点 (20.5 mm)。图 5 显示，实际的

测量值与理论预测值极为吻合。以 PDMS 脱模剂处理为例，

理论值（即，处理量）的精度在 +/- 1 cm。

图 5. PLS 多变量分析方法与红外谱图的相关联之处：PDMS 在 CFRP 样片上的分

布（即，喷嘴高度和温度）。交叉验证的 PLS 模型，在最终优化的预测模型中采

用三个因子

图 6. 分别采用粘接剥离测试和硅元素含量测试来定义不同的处理区域，并且在这

些区域用于 PLS 模型的谱图相互重叠。采用 PLS 模型划分的区域非常易于分辨，

同时可以反映出许多非常微小的谱图变化。在非常狭窄的绿区间，采用粘接剥离

测试得到的 G1c 是最佳的喷嘴高度、移动速度和等离子体类型组合的结果。同时

该区域内的温度不足以破坏 CFRP 基底
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结论

配备漫反射接口的便携式 FTIR 设备，如 4100 ExoScan 和
最新推出的 4300 手持式 FTIR 设备，能提供宝贵的信息用

于监测等离子体处理以确保去除 CFRP 剥离层脱模剂。实

验表明，采用等离子体处理含有 PDMS 和蜡状脱模剂的 
CFRP 表面时，部分去除的脱模剂和化学键的变化将会在 
FTIR 谱上有所显示。建立多变量 PLS 模型用于分析谱图的

变化与喷嘴在 CFRP 表面的位置的关系。然而，该模型与

样片表面的温度变化以及化学变化有关。PLS 模型对于等

离子喷嘴位置（即，相应的热流）的预测与粘接剥离测试

的结果相当吻合。该工作也可与 XPS 元素测量结果相媲美，

表明了增加或减少硅元素的含量对实验测定的粘接剥离强度 
G1c 值的影响。
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