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丙酮蒸汽清洗处理 CF 表面的工艺
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摘要：采用纤维强伸度仪、拉曼光谱和 X 射线衍射，对比了不同清洗温度下获得的碳纤维 (CF) 的单丝拉伸强度、

失重率和表面的无序程度，通过扫描电子显微镜、原子力显微镜和 X 射线光电子能谱，对比了清洗前后 CF 表面的

形貌和元素含量的变化。CF 的失重率随着清洗温度的升高而增大，当清洗温度为 125℃时，CF 的失重率为 1.27%。

伴随着清洗温度的升高，CF 单丝的拉伸强度与表面的无序程度都呈现出先增大后减小的变化趋势，当清洗温度为

125℃时，单丝拉伸强度和 D 峰与 G 峰的峰面积比值 (ID／IG 值 ) 均达到最大值，分别为 4 692 MPa 和 4.56。清洗后

CF 表面的粗糙度明显降低，当清洗温度为 125℃时，平均粗糙度由清洗前的 25.9 nm 降低至 3.00 nm，清洗后 CF 表

面的氧元素含量降低了 29.5%。CF 表面的最佳的清洗温度为 125℃。
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Process for Cleaning Carbon Fiber Surface by Acetone Vapor
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Abstract ：The fiber tensile strength meter，Raman spectra and X-ray diffraction were used to compare the tensile strength，

weight loss rate and surface disorder of carbon fiber (CF) obtained under different cleaning temperature conditions. The surface mor-
phology and element content of the CF surface before and after cleaning were compared by scanning electron micrograph，atomic 
force micrograph and X-ray photoelectron spectroscopy. The weight loss rate of CF enhances with the increase of cleaning tempera-
ture. When the cleaning temperature is 125℃，the weight loss rate of CF is 1.27%. With the increase of cleaning temperature，the 
tensile strength of CF monofilament and the disorder degree of CF surface show a trend of increasing first and then decreasing. When 
the cleaning temperature is 125℃，the tensile strength of the CF monofilament and the peak area ratio of D peak and G peak (ID／

IG value) reach the maximum value of 4 692 MPa and 4.56，respectively. After cleaning，the surface roughness of the CF surface is 
significantly reduced. When the cleaning temperature is 125℃，the average roughness is reduced from 25.9 nm before cleaning to 
3.00 nm，the oxygen content of the CF surface is reduced by 29.5%. The best cleaning temperature is 125℃ .

Keywords ：carbon fiber ；acetone vapor ；soxhlet extractor ；surface treatment ；degree of disorder ；graphite crystallite

碳纤维 (CF) 通常是由聚丙烯腈纤维、粘胶纤维

或沥青纤维先经过预氧化，再在保护气体氛围下，

经过炭化和石墨化等一系列的处理工艺制得，其表

面结构与石墨晶体相似，碳原子排列规整，所以表

面整体表现为低活性，不容易引发化学反应 [1]。经

过炭化后的 CF 表面比较毛躁，难以集束，所以商业

CF 的表面通常会涂覆一层上浆剂便于收集和运输。

CF 表面的上浆剂成分通常是指环氧树脂、酚醛树脂

等热固性树脂，一定程度上可以促进 CF 与热固性

材料之间的界面相容性，但不能有效地应用于与热
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塑性材料及其它基体材料的复合。CF 表面表现为

化学惰性，与基体之间的粘附力较弱，相容性较差，

容易形成弱界面层 [2]。因此，有必要对 CF 表面进

行修饰，改善 CF 与基体的界面粘附性。CF 表面改

性的方法主要可分为化学接枝法 [3]，电化学法 [4]，等

离子体处理 [5] 和物理涂覆法 [6]。为了提高改性的

效率，通常会在改性之前先对 CF 表面进行清洗处

理，去除其表面的商业上浆剂和杂质，得到石墨微结

构裸露的 CF，有效地消除商业上浆剂对后期修饰的

干扰，提高 CF 表面改性的效率。

若清洗 CF 表面工艺不当，可能会出现 CF 表面

清洗不彻底、不均匀、刻蚀等现象，造成二次损伤，

从而大大降低 CF 的本体性能；伴随对 CF 的清洗，

其表面的石墨微晶结构逐渐裸露，完整的石墨片层

结构被打开，边缘和棱角处不饱和的碳原子的数量

增加，提高了 CF 的反应活性 [7–8]。CF 的表面清洗

工艺主要可以分为丙酮清洗法 [9]、酸刻蚀法 [10] 和高

温烧蚀法 [11] 等，其中最常见的是丙酮清洗法，将 CF
直接放入丙酮溶液中浸泡 24～48 h，实验周期较长；

通过增加超声、索氏提取或者超临界可缩短清洗时

间，但存在清洗不彻底的现象。酸刻蚀法是将 CF
放入酸溶液中浸泡，利用酸的腐蚀原理刻蚀掉 CF
表面的杂质和上浆剂，但是不能有效把握刻蚀程度，

导致 CF 的本体力学性能受到较大影响。采用高温

烧蚀法，CF 表面的杂质和上浆剂在高温环境下被

清除，清洗效果最佳，但是 CF 也变得更脆，本体性

能明显降低。目前，针对 CF 清洗工艺的研究鲜有

报道，笔者对其进行了研究，选择的清洗试剂和实验

仪器分别是丙酮和索氏提取器，索氏提取器的原理

不同于以往通过冷凝回流的丙酮对 CF 进行清洗，

而是将 CF 放在提取器的蒸汽口位置，提取瓶中的

丙酮溶液加热后形成的丙酮蒸汽氛围对提取器中的

CF 进行充分清洗，并探究了不同清洗温度下，CF
的单丝断裂强度与失重率、表面无序程度、表面微观

形貌和元素含量的变化。

1　实验部分

1．1　主要原材料

CF ：T700SC–12000–50C，日本东丽公司；

丙酮：分析纯，重庆川东化工有限公司。

1．2　主要仪器与设备

索氏提取器：AG–SXT–02 型，上海欧戈电子有

限公司；

纤维强伸度仪：XQ–1C 型，上海利浦应用科学

技术研究所；

激光共焦显微拉曼 (Raman) 光谱仪：DXR 型，

赛默飞世尔科技有限公司；

X 射线衍射 (XRD) 仪：Thermo 型，赛默飞世尔

科技有限公司；

扫描电子显微镜 (SEM) ：Quanta FEG 250 型，

美国 FEI Instruments 公司；

原子力显微镜 (AFM) ：Bruker Dimension ICON
型，美国布鲁克公司；

X 射 线 光 电 子 能 谱 (XPS) 仪：Thermo 
ESCALAB 250XI 型，赛默飞世尔科技有限公司。

1．3　实验方法

图 1 是实验原理图。首先截取 5 段长度为 1 m
的 CF，称重标记，将 CF 放置在索氏提取器的蒸汽

口一端，提取瓶内加入 150 mL 的丙酮，设定反应时

间为 2 h，反应系统的温度为变量，分别为 80℃ ( 该

温度为丙酮蒸汽可以到达提取器内的临界温度 )，
95℃，110℃，125℃，140℃；反应结束后取出 CF，用

蒸馏水反复洗涤，然后放在 100℃烘箱中干燥 2 h，

对清洗后的 CF 再次称量，通过式 (1) 计算得到 CF
清洗前后的失重率。

CF

图 1　实验原理图
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式中：w——CF 的失重率；

 M0——清洗前 CF 的质量；

 M1——清洗后 CF 的质量。

1．4　性能测试

(1) 单丝拉伸强度测试。

将单根 CF 两端粘贴在单丝拉伸测试模板上，

使用纤维强伸度仪，功率为 70 W，每组 CF 测 40 个

样品，计算取平均值即为 CF 单丝的破坏负荷。通

过式 (2) 计算 CF 的单丝拉伸强度：

 
d
F4

2v
r

=  (2)

杨超



 57 李莉萍，等：丙酮蒸汽清洗处理 CF 表面的工艺 

式中：σ——CF 单丝的拉伸强度，MPa ；

 F——破坏载荷，N ；

 d——CF 单丝直径，m。

(2) Raman 光谱测试。

采用激光共焦显微 Raman 光谱仪分析 CF 表面

的无序程度和石墨微晶结构，激光波长为 532 nm，

激光能量为 10 mW。

(3) XRD 测试。

使用 XRD 仪分析 CF 表面的晶面取向，扫描范

围为 5°～60°。

(4) CF 表面的微观形貌分析。

在真空状态下，用 SEM 分析 CF 表面微观形貌；

在 5 μm×5 μm 扫描范围内，用 AFM 对 CF 表面

粗糙度进行定性和定量分析。

(5) CF 表面的元素种类和含量测试。

利用 XPS 仪测试 CF 表面的元素种类和含量，

入射角为 90°，射线源为 Al-Kα (1486.6 eV)。
2　结果与分析

2．1　失重率与单丝拉伸强度分析

设定清洗时间为 2 h，不同温度下清洗后 CF 的

失重率和单丝拉伸强度的变化如图 2 所示。
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图 2　不同温度下 CF 的失重率和单丝拉伸强度

由图 2 可知，CF 的失重率随着清洗温度的升

高而增大。当清洗温度为 80℃时，CF 的失重率最小，

为 1.18% ；当清洗温度为 125℃时，CF 的失重率为

1.27% ；当温度为 140℃时，CF 的失重率最大，为

1.31%。说明清洗温度越高，CF 表面上浆剂的清洗

程度越好。CF 的单丝拉伸强度随温度的升高先增

大后减小，当清洗温度为 125℃时，清洗后 CF 的单

丝拉伸强度最大，为 4 692 MPa。这是因为清洗温

度较低时，丙酮蒸汽分子运动缓慢，渗透 CF 表面相

对较难，不能有效缓解 CF 表面的残余应力，清洗温

度升高，丙酮蒸汽分子运动变得剧烈，容易渗透 CF
表面，有效缓解 CF 表面的残余应力。当清洗温度

高达 140℃时，CF 的单丝拉伸强度为 4 451 MPa，

较 125℃时有所下降，归因于渗透 CF 表面的丙酮蒸

汽分子密度过高，造成表面结构紊乱和破坏 [12]。

2．2　Raman 光谱分析

Raman 光谱通常用于表征样品的无序程度、石

墨微晶结构和晶界活性。D 峰与 G 峰的峰面积比

值 (ID／IG) 表征 CF 相结构的变化 [13]。ID／IG 值越大

表明 CF 的无序程度越大，微晶尺寸越小，边界活性

越大 [14]。图 3a 是 CF 原丝和不同清洗温度处理后

得到的 CF 的 Raman 光谱，对 D 峰和 G 峰的峰面积

计算得到 ID／IG 值，结果如图 3b 所示。
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a—Raman 光谱；b—ID／IG 值

图 3　不同清洗温度下 CF 的 Raman 光谱和 ID／IG 值

原丝的表面被上浆剂包裹，因此其表面的结构

活性和无序程度较低，ID／IG 值较低，为 2.54。由图

3 可以看出，在不同清洗温度条件下，CF 表面的上

浆剂被不同程度地清除，表面的无序程度和晶界活

性得到提高，且随着清洗温度的升高，ID／IG 值呈现

出与 CF 单丝拉伸强度相同的变化趋势。当清洗温

度为 125℃时，CF 的 ID／IG 值最大，为 4.56，与原丝

的 ID／IG 值相比增加了 79.5%。通过 Raman 光谱分

析表明，当清洗温度为 125℃时，可以最大程度地促

进 CF 表面石墨微结构的裸露、无序程度的提高和

晶界活性的增大。

2．3　XRD 分析

CF 是 由 沿 轴 取 向 的 石 墨 微 晶 构 成 的，通 过

杨超



 工程塑料应用 2019 年，第 47 卷，第 6 期58

XRD 谱图进一步表征 CF 表面的无序碳结构。图 4
为不同清洗温度下 CF 的 XRD 谱图，不同的衍射角

对应不同的晶面。
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图 4　不同清洗温度下 CF 的 XRD 谱图

由图 4 可以看出，CF 原丝在 26° 有一个明显的

特征峰，对应 (002) 晶面 [15]，16° 和 44° 处的馒头峰

分别对应石墨的 (101) 和 (100) 晶面；80，95，110℃

和 125℃下清洗后，CF 的 XRD 谱图形状相似，伴随

清洗温度的增加，16° 处的馒头峰增强变为特征峰，

26° 处的特征峰的左边 23° 处分裂出一个新的特征

峰，对应 (200) 晶面，当 XRD 谱图中一个特征峰分

裂为两个相邻的特征峰时，CF 表面的石墨结构会

择优取向较强特征峰对应的晶面 [16] ；23° 处的特征

峰明显高于 26° 处的特征峰，说明 CF 表面的晶面

趋向发生了变化，石墨结构取向 (200) 晶面。温度

为 110℃和 125℃对应的衍射峰强度明显高于温度

为 80℃和 95℃对应的衍射峰强度，并且 16° 和 23°
处的特征峰变强，26° 处的特征峰相对变弱。新特

征峰的出现表明，通过丙酮蒸汽清洗 CF 导致其表

面的晶面种类增加，结构从长程有序转变为长程无

序 [17]。当温度继续升高到 140℃时，衍射峰强度大

幅度下降，新特征峰强度较弱，形状与原丝的衍射图

谱相似，整体取向 (002) 晶面，表明过高的清洗温度

可能会抑制 CF 表面向长程无序转变。

2．4　SEM 和 AFM 分析

显微图可以直观表征 CF 表面的微观形貌，图 5
为不同清洗温度下 CF 的 SEM 照片。

从图 5 可以明显看到，CF 原丝表面 ( 图 5a) 明

显有一层上浆剂附着及一些细小的杂质颗粒；清洗

温度为 80℃时，CF 表面的上浆剂清洗不彻底，可以

明显看到上浆剂的残渣 ( 图 5b) ；随着清洗温度的

升高，CF 表面残留的上浆剂明显减少，只有局部残

留少量的杂质，表面变得光滑 ( 图 5c、图 5d) ；清洗

温度为 125℃时，CF 表面基本上看不到上浆剂的存

在，石墨微结构完全裸露在外面，显示出光滑和规

整的微观形貌 ( 图 5e) ；温度继续升高到 140℃时，

CF 表面的形貌没有再发生明显的变化 ( 图 5f)。说

明 125℃的清洗温度足够可以将 CF 表面的上浆剂

和杂质彻底清除。整体来看，随着系统温度的增加，

CF 表面的上浆剂被清洗的更彻底，石墨微结构裸露

的更完全，表面更光滑。

图 6 为 CF 的 AFM 的 3D 形貌图，可以更加直

观地表征 CF 的表面形貌，从图 6 可以看到，原丝

表面上有类似“沙滩波纹”的上浆剂涂层的形貌及

一些细小的颗粒杂质 ( 图 6a) ；清洗温度为 125℃

时，CF 表面形貌变得规整有序，“沙滩波纹”形貌消

失 ( 图 6b)。通过平均粗糙度 (Ra) 和均方根粗糙度

(Rq) 对 CF 表面的粗糙度进行定量分析，结果表明，

CF 的 Ra 由原丝的 25.9 nm 下降到 3.00 nm，Rq 由

32.7 nm 下降到 3.96 nm，说明清洗后的 CF 表面粗

糙度明显降低，表面的上浆剂被清洗干净，石墨微结

构裸露，表面形貌变得平整有序。

Ra=25.9 nm
Rq=32.7 nm
Height sensor 1.0 μm 1.0 μm

Ra=3.0 nm
Rq=3.96 nm
Height sensor

241.6 nm 28.9 nm

                            (a)                                                (b)

a—原丝；b—清洗温度 125℃

图 6　CF 的 AFM 的 3D 形貌图

2．5　XPS 分析

通 过 XPS 分 析 CF 表 面 的 元 素 组 成 和 含 量
[18]。CF 原丝和清洗温度为 125℃时 CF 的 XPS 谱

图如图 7 所示。由图 7 可以看出，在 285.0 eV 和

531.8 eV 处有两个明显的元素特征峰，分别代表

C1s 的 O1s[19]。原丝的 O1s 特征峰明显高于清洗温

度为 125℃时的 CF，与原丝相比，清洗温度为 125℃

                   (a)                                 (b)                                (c)

                   (d)                                 (e)                                (f)

a—原丝；b— 80℃；c— 95℃；d— 110℃；e— 125℃；f— 140℃

图 5　不同清洗温度下 CF 的 SEM 照片

杨超



 59 李莉萍，等：丙酮蒸汽清洗处理 CF 表面的工艺 

时 CF 表 面 的 O 元 素 含 量 降 低 了 29.5%，O 与 C
元素含量比 (O／C) 下降至 20.34%。清洗温度为

125℃时 CF 表面 O 元素含量降低，表明上浆剂得到

有效地清洗，石墨微晶结构裸露在表面，边缘和棱角

处不饱和的碳原子的含量增加。证实了丙酮蒸汽处

理对 CF 表面具有较好的清洗效果。

200 400 600 800 1000 1200 1400

O C=20.34%

O C=30.96%

16.35%
80.37%

23.19%
74.89%

125 

O1s
C1s

eV

0

图 7　CF 原丝和清洗温度为 125℃时 CF 的 XPS 谱图

3　结论

探究了不同温度下，索氏提取丙酮蒸汽清洗工

艺对 CF 原丝清洗效果的影响：

(1) 随着清洗温度的升高，CF 的失重率增大。

当清洗温度为 125℃时，CF 的失重率为 1.27%。

(2) 随着清洗温度的升高，CF 的单丝拉伸强

度与表面无序程度都先增大后减小，当清洗温度为

125℃时，单丝拉伸强度和 ID／IG 值均达到最大值，

分别为 4 692 MPa 和 4.56，无序程度和石墨微晶的

边界活性提高。

(3) 当清洗温度不大于 125℃时，随着清洗温度

的升高，CF 的 XRD 特征峰和晶面种类增加，表面

结构的晶面趋向选择也发生了变化，由长程有序变

为长程无序。

(4) 当清洗温度为 125℃时，CF 表面的微观形

貌变得平整光滑，平均粗糙度下降了 88.42%，表面

的氧元素含量也发生了明显的降低，降低了 29.5%。

(5) 丙酮蒸汽清洗 CF 的最佳温度为 125℃。
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