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实验原料

纳米 Al2O3粒子（10 nm），上海麦克林科技有限公司；无水乙醇，分析纯，天津市富宇精细化工

有限公司；乙酰丙酮，分析纯，天津科密欧化学试剂有限公司；双氧水、苯酚、多聚甲醛、NaOH，均

为分析纯，天津天力化学试剂有限公司；ZrOCl2·8H2O，分析纯，上海展云化工有限公司；BJO-0930
型酚醛空心微球，密度 0.25 g·cm-3，平均粒径 71.5 μm，平均壁厚 1.84 μm，Asian Pacific公司；

KH-550，国药集团化学试剂有限公司生产。

纳米 Al2O3粒子的有机化

KH-550偶联接枝纳米 Al2O3粒子的工艺过程如下：纳米 Al2O3粒子在 120 °C干燥 2 h除去结合水；

将一定量干燥后的纳米 Al2O3粒子和 150 mL的乙醇加到三颈烧瓶中室温超声 30 min，而后水浴加热

至 80~90 °C滴加质量分数为 3%的 KH-550的水解液（相对于纳米 Al2O3粒子的质量），保温 50 min；
待反应体系自然冷却后用无水乙醇洗涤 2次，倒去上清液在 80 °C干燥 12 h，即得 KH-550偶联的纳

米 Al2O3粒子，记为 K-Al2O3。

ZPF的合成

称取一定量的多聚甲醛和苯酚（多聚甲醛与苯酚的摩尔比 1.3:1）加入带有搅拌器和水循环冷凝管

的三颈烧瓶中，并加入质量分数为 40%的 NaOH水溶液作催化剂，调节 pH至 8~9。待反应体系至均

相，65~70 °C保温 1~1.5 h得到红棕色的羟甲基酚溶液；将 ZrOCl2·8H2O分散到无水乙醇中，滴加双

氧水和乙酰丙酮反应 1~2 h得到的乙酰丙酮锆溶液，逐滴加入羟甲基酚溶液中，于 85~95 °C反应 2~2.5
h得到深棕红色半透明的锆改性酚醛树脂，即 ZPF。

YZCF的固化与碳化

将质量分数分别为 0/5/10/15%的偶联后的 Al2O3纳米粒子（以 ZPF和酚醛微球的总质量计），加

入到一定量的 ZPF中，超声 50 min；然后在 60 °C的真空干燥箱中保温 10~30 min，除去因超声分散
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所产生的气泡，得到均匀的 Al2O3/ZPF复合体系。称取一定量的酚醛空心微球（酚醛空心微球与锆改

性酚醛树脂的体积比为 3:2），加入到 Al2O3/ZPF复合体系；机械搅拌 10 min后填充到自制模具压塑成

型。随后室温放置 12~24 h， 60~85 °C保温 10~14 h，再升温到 120 °C保温 10~20 h，得到前驱体

纳米 Al2O3粒子增强锆改性酚醛泡沫。将纳米 Al2O3粒子增强锆改性酚醛泡沫在 N2氛围下，800 °C碳

化处理 5 h即得到纳米 Al2O3粒子增强锆改性酚醛树脂基碳泡沫复合材料，即 YZCF。

YZCF的性能测试方法

根据标准 JB/T8133.8-1999，将试样加工成 10 mm×10 mm×10 mm，以 0.5 mm/min的加载速度

进行压缩性能测试；将 YZCF试样加工成 80 mm×24 mm×13 mm，选取跨距为 60 mm，以 0.25 mm/min
的加载速度进行弯曲性能测试。分别根据正文公式(1)和公式(2)计算试样的压缩强度与弯曲强度，每种

含量试样测试三组，结果取其平均值。

用游标卡尺测量碳化前后碳泡沫复合材料(圆柱体)的直径和高度，每组测试三个试样，结果取其平

均值。再根据正文公式(3)和(4)分别计算碳化后试样的轴向和径向收缩率。

将试样在管式炉中 700 °C等温氧化 30 min。用分析天平称量氧化前后的质量，每组测试三个试样，

结果取其平均值。根据正文公式(5)计算氧化失重率。


