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(57)摘要

本发明涉及玄武岩纤维复合材料传感器领

域的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，

该方法包括以下步骤：将氧化石墨烯纳米片加入

到无水乙醇溶液中，超声分散得到分散液，然后

将玄武岩纤维进行脱浆，并放入含有氧化石墨烯

溶液的电泳池中进行电泳沉积，得到改性玄武岩

纤维，然后将得到的玄武岩纤维以一定几何形状

嵌入软化后的氟橡胶中，再覆盖一层氟橡胶，得

到玄武岩纤维/氟橡胶复合材料，再通过热压制

成玄武岩纤维复合材料柔性应变传感器，本发明

通过利用氟橡胶的耐热性能作为保护层，通过石

墨烯的高导电性和高灵敏度实现传感功能，改性

玄武岩纤维作为骨架，有利于实现在高温条件下

如深矿井内的应用。
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1.一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：包括以下反应步骤：

S1、将氧化石墨烯纳米片加入到无水乙醇溶液中混合超声，得到带负电的分散液；

S2、将脱浆后的玄武岩纤维放入含有氧化石墨烯溶液的电泳池中进行电泳沉积，然后

置于60℃真空干燥箱中干燥12h，得到氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维；

S3、将氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维还原，得到还原氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维；

S4、将S3得到还原氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维以半圆波形几何形状嵌入软化后的氟

橡胶中，再覆盖一层氟橡胶，得到玄武岩纤维/氟橡胶复合材料，再使用热压机热压，所述半

圆波形几何形状的内部含有三组不同角度的纤维束，第一组的初始相位为0，第二组初始相

位为π/2，第三组初始相位为π，每组纤维的半圆波波峰高度为2毫米，波峰间距为4毫米，每

组半圆波形的圆心所在直线在厚度方向重合且相邻两组的间隔为0.6毫米；

S5、使用银浆将铜线连接到传感器的两端，制成玄武岩纤维/氟橡胶纳米复合材料柔性

应变传感器。

2.根据权利要求1所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：在S1

中，所述氧化石墨烯纳米片和乙醇溶液的质量比例为1：200，Zeta电位值为‑36—‑34mV。

3.根据权利要求1所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：在S2

中，所述玄武岩纤维脱浆具体包括以下步骤：

将玄武岩纤维置于180℃真空烘箱中烘烤12小时，取出后使用等离子水清洗3‑4次，得

到表面脱浆后的玄武岩纤维，电泳时阴极和阳极之间保持两电极之间的距离为5mm，电泳沉

积的电压为4‑6V，沉积时间为6‑10min。

4.根据权利要求1所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：在S3

中，所述还原氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维的方式采用水热还原，还原装置为聚四氟乙烯

内衬的高温高压反应釜，将氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维放置在高温高压反应釜底部，并

加入还原剂至液面超过放置的玄武岩纤维顶端,密封之后置入电热鼓风烘箱中，设置水热

法还原温度为170℃，保温时间为24h。

5.根据权利要求4所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：所述

还原剂为30ml的水、乙醇和水合肼的混合物，且质量比为7：7：1。

6.根据权利要求1所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：在S4

中，上下两层所述氟橡胶的厚度都为2毫米，热压的温度为220℃，压力为10MPa，热压的时间

为20‑30分钟。

7.根据权利要求1所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：在S4

中，所述氟橡胶软化后，将0.92vol%的氧化锌和3.96vol%的交联剂有机过氧化物Luperox以

及3vol%的共聚剂三烯丙基异氰脲酸酯TAIC添加到软化的氟橡胶中。

8.根据权利要求1所述的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，其特征在于：在S5

中，所述复合材料需使用切割机切成60mm×10mm的矩形样品，将导线连接到两端的玄武岩

纤维上。
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一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法

技术领域

[0001] 该发明涉及的一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，特别是涉及应用于玄武

岩纤维复合材料传感器领域。

背景技术

[0002] 玄武岩纤维是以天然玄武岩拉制的连续纤维，是玄武岩石料在1450℃～1500℃熔

融后，通过铂铑合金拉丝漏板高速拉制而成的连续纤维，纯天然玄武岩纤维的颜色一般为

褐色，玄武岩纤维是一种新型无机环保绿色高性能纤维材料，它是由二氧化硅、氧化铝、氧

化钙、氧化镁、氧化铁和二氧化钛等氧化物组成，玄武岩连续纤维不仅强度高，而且还具有

电绝缘、耐腐蚀、耐高温等多种优异性能，此外，玄武岩纤维的生产工艺决定了产生的废弃

物少，对环境污染小，且产品废弃后可直接在环境中降解，无任何危害，因此是一种名副其

实的绿色、环保材料，我国已把玄武岩纤维列为重点发展的四大纤维（碳纤维、芳纶、超高分

子量聚乙烯、玄武岩纤维）之一，实现了工业化生产，玄武岩连续纤维已在纤维增强复合材

料、摩擦材料、造船材料、隔热材料、汽车行业、高温过滤织物以及防护领域等多个方面得到

了广泛的应用。

[0003] 中国专利CN202010469840.8说明书公开了一种耐高温碳化硅压力传感器及其制

备方法，该传感器利用4H‑SiC体型引线部分代替金属电路的新型结构，在N型高掺杂外延层

刻蚀出4H‑SiC体型引线，4H‑SiC体型引线和金属焊盘之间通过欧姆接触区实现电连接，取

代了金属焊盘和4H‑SiC压敏电阻条之间的全金属电路连接，有效提高了传感器电路连接的

高温稳定性，并为进一步的直接键合提供了均质的4H‑SiC接触面。

[0004] 上述专利中是使用4H‑SiC体型引线部分代替金属电路的新型结构，从而提高了插

管器电路连接的高温稳定性，但相对在高温环境下其灵敏度相对比氟橡胶较差，氟橡胶是

指主链或侧链的碳原子上含有氟原子的合成高分子弹性体，氟原子的引入，赋予橡胶优异

的耐热性、抗氧化性、耐油性、耐腐蚀性和耐大气老化性，在航天、航空、汽车、石油和家用电

器等领域得到了广泛应用，是国防尖端工业中无法替代的关键材料，在过去的十几年时间

里，经过研究者们对提高柔性应变传感器性能的不断探索，使得柔性应变传感器在灵敏度、

传感范围、稳定性等方面有了显著的提升，但大多数柔性应变传感器仍然难以在高温环境

下同时满足较高的灵敏度以及较大的应变响应范围，这些极大的限制了柔性应变传感器的

应用，同时为了实现柔性应变传感器的大规模工业化生产，以及在对人体健康具有严格要

求的环境下，柔性应变传感器的制备过程应步骤简单、绿色无污染且具有低廉的生产成本。

发明内容

[0005] 针对上述现有技术，本发明制备方法简单易行，制备得到的玄武岩纤维/氟橡胶复

合材料柔性应变传感器可以在200℃的高温下工作，表明其在恶劣的高温高压环境中具有

很高的适用性。

[0006] 为解决上述问题，本发明提供了一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，包括

说　明　书 1/4 页

3

CN 118009871 B

3



以下反应步骤：

[0007] S1、将氧化石墨烯纳米片加入到无水乙醇溶液中混合超声，得到带负电的分散液；

[0008] S2、将脱浆后的玄武岩纤维放入含有氧化石墨烯溶液的电泳池中进行电泳沉积，

然后置于60℃真空干燥箱中干燥12h，得到氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维；

[0009] S3、将氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维还原，得到还原氧化石墨烯沉积的玄武岩纤

维；

[0010] S4、将S3得到还原氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维以半圆波形几何形状嵌入软化后

的氟橡胶中，再覆盖一层氟橡胶，得到玄武岩纤维/氟橡胶复合材料，再使用热压机热压；

[0011] S5、使用银浆将铜线连接到传感器的两端，制成玄武岩纤维/氟橡胶纳米复合材料

柔性应变传感器。

[0012] 可选地，在S1中，氧化石墨烯纳米片和乙醇溶液的质量比例为1：200，Zeta电位值

为‑36—‑34mV。

[0013] 在上述一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法中，其制备方法简单易行，制备

得到的玄武岩纤维/氟橡胶复合材料柔性应变传感器可以在200℃的高温下工作，表明其在

恶劣的高温高压环境中具有很高的适用性。

[0014] 作为本申请的进一步改进，在S2中，玄武岩纤维脱浆具体包括以下步骤：

[0015] 将玄武岩纤维置于180℃真空烘箱中烘烤12小时，取出后使用等离子水清洗3‑4

次，得到表面脱浆后的玄武岩纤维，电泳时阴极和阳极之间保持两电极之间的距离为5mm，

电泳沉积的电压为4‑6V，沉积时间为6‑10min。

[0016] 作为本申请的再进一步改进，在S3中，还原的方式为水热还原，装置为聚四氟乙烯

内衬的高温高压反应釜，将氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维放置在高温高压反应釜底部，并

加入还原剂至液面超过放置的玄武岩纤维顶端,密封之后置入电热鼓风烘箱中，设置水热

法还原温度为170℃，保温时间为24h。

[0017] 作为本申请的更进一步改进，还原剂为30ml的水、乙醇和水合肼的混合物，且质量

比为7：7：1。

[0018] 作为本申请的更进一步改进，如图2所示，在S4中，半圆波形几何形状的内部含有

三组不同角度的纤维束，第一组的初始相位为0，第二组初始相位为π/2，第三组初始相位为

π，每组纤维的半圆波波峰高度为2毫米，波峰间距为4毫米，每组半圆波形的圆心所在直线

在厚度方向重合且相邻两组的间隔为0.6毫米。

[0019] 作为本申请的更进一步的补充，在S4中，上下两层氟橡胶的厚度都为2毫米，热压

的温度为220℃，压力为10MPa，热压的时间为20‑30分钟。

[0020] 作为本申请的更进一步的补充，在S4中，氟橡胶软化后，将0 .92vol%的氧化锌和

3.96vol%的交联剂有机过氧化物Luperox以及3vol%的共聚剂三烯丙基异氰脲酸酯TAIC添

加到软化的氟橡胶中。

[0021] 作为本申请的更进一步的补充，在S5中，复合材料需使用切割机切成60mm×10mm

的矩形样品，将导线连接到两端的玄武岩纤维上。

[0022] 综上，本发明以氧化石墨烯纳米片为导电填料，以玄武岩纤维为基体，通过电泳沉

积方法使得氧化石墨烯纳米片电泳沉积在玄武岩纤维上，再通过聚四氟乙烯高压釜热还原

氧化石墨烯，使其形成导电网络，然后将玄武岩纤维与氟橡胶混合，制成玄武岩纤维复合材
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料应变传感器，通过水热法还原氧化石墨烯与传统的管式炉高温热处理还原相比，不会造

成氮气的损耗，也不需要管式炉这种大型设备，降低了成本，且水热法制备的石墨烯具有较

高的比表面积和孔隙度，这些特性使得石墨烯在吸附和催化等方面具有广泛的应用前景，

此外，水热法还可以通过调节反应条件来控制石墨烯的形貌和结构，从而实现对其性能的

调控，由于氟橡胶具有优异的力学性能、耐高温、抗氧化性、耐油性、耐腐蚀性，本发明中柔

性应变传感器的导电填料又采用了表面沉积石墨烯纳米片的玄武岩纤维，使本身不导电的

玄武岩纤维获得高的导电性，另外，玄武岩纤维/氟橡胶柔性应变传感器在高温等恶劣环境

下也可以保证稳定的工作能力。

附图说明

[0023] 图1为本申请实施例一的制备流程示意图；

[0024] 图2为本申请实施例一的玄武岩纤维在氟橡胶中的半圆波形几何形状示意图；

[0025] 图3为本申请实施例一的通过电泳沉积在玄武岩纤维表面沉积石墨烯的扫描电镜

示意图；

[0026] 图4为本申请实施例一的GF与应变之间的关系示意图；

[0027] 图5为本申请实施例一的在200℃下不同应变和0 .1Hz的频率下的电阻响应示意

图；

[0028] 图6为本申请实施例一的传感器在10%应变、0.1Hz下的耐久性测试示意图。

具体实施方式

[0029] 下面结合附图对本申请的实施例一作详细说明。

[0030] 实施例一：

[0031] 图1示出一种玄武岩纤维耐高温传感器的制备方法，通过以下步骤制备而成：

[0032] S1、将10g石墨粉末和7.5g硝酸钠的混合物转移到750mL浓度为95%硫酸的圆底烧

瓶中，并在冰浴中搅拌，缓慢加入45g高锰酸钾，同时反应温度保持在20℃以下，随后将烧瓶

浸入30℃的油浴中，为期两天，空气冷却至20℃，将1400mL浓度为5wt%的硫酸缓慢倒入烧瓶

中并搅拌3小时，将所得悬浮液与30mL浓度为30wt%的过氧化氢混合并暴露于2小时的搅拌

中，直到其颜色从深棕色变为黄色，蒸馏水用于通过离心对所得的氧化石墨进行多次纯化，

石墨氧化物在超声波处理后剥离成氧化石墨烯纳米片，将0 .5g氧化石墨烯纳米片放在

250mL的烧杯中，加入125mL无水乙醇获得0.008g/mL的分散液；

[0033] S2、将玄武岩纤维置于180℃真空烘箱中烘烤12小时，取出后使用等离子水清洗3‑

4次，得到表面脱浆后的玄武岩纤维；将两块316不锈钢钢筒通过导线分别连接在电压为4V

的直流电源的两个电极上，再把脱浆后的玄武岩纤维固定在阳极上，阴极和阳极之间保持

两电极之间的距离为5mm，再把氧化石墨烯纳米片分散液加入到烧杯中，打开直流电源的开

关开始电泳沉积，沉积10min，使得氧化石墨烯纳米片电泳沉积到玄武岩纤维上，再把玄武

岩纤维置于60℃真空干燥箱中干燥12h，并使用标签纸固定纤维两端，得到氧化石墨烯沉积

的玄武岩纤维；

[0034] S3、将电泳沉积有氧化石墨烯的玄武岩纤维放到聚四氟乙烯内衬的高温高压反应

釜中，加入水、乙醇和水合肼的混合物作为还原剂，置于电热鼓风烘箱内，在170℃下还原24
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小时，得到还原氧化石墨烯沉积的玄武岩纤维；

[0035] S4、将100g的氟橡胶放置在开炼机上，在温度为110℃、前后辊转动速率比为1：1的

条件下，软化氟橡胶5分钟，并将预先混合均匀的配合剂（0.92vol%的氧化锌和3.96vol%的

交联剂有机过氧化物Luperox以及3vol%的共聚剂三烯丙基异氰脲酸酯TAIC）迅速加入到氟

橡胶薄片上混炼15min，然后将玄武岩纤维以半圆波形几何形状嵌入软化后的氟橡胶中，再

覆盖一层氟橡胶，然后，将玄武岩纤维/氟橡胶复合材料再进行开炼3分钟，调整前后辊距离

为5mm，然后在室温下静置12h以松弛混炼时材料所受的机械应力、促进配合剂在氟橡胶中

的分散，得到玄武岩纤维/氟橡胶的混合物，将混合物放在热压机上，在模压温度为220℃，

压力为10MPa的条件下模压30min；

[0036] S5、使用切割机切成60mm×10mm的矩形样品，使用银浆将铜线连接到玄武岩纤维

的两端，最后得到玄武岩纤维/氟橡胶复合材料传感器。

[0037] 图2展示了玄武岩纤维在氟橡胶中的半圆波形几何形状，由三组不同角度的纤维

束组成。

[0038] 将实施例一电泳沉积后的玄武岩纤维进行微观形貌观察，其结果如图3所示。

[0039] 图3揭示了通过电泳沉积的方式在玄武岩纤维表面成功地沉积了石墨烯，并且电

泳沉积之后的玄武岩纤维表面变得粗糙，随着电泳沉积电压的增加，玄武岩纤维表面的石

墨烯数量增加，构建了更加完整的导电网络，这有利于复合材料实现传感功能。

[0040] 将实施例一制备而成的玄武岩纤维/氟橡胶柔性应变传感器做单向拉伸测试，其

结果如图4所示。

[0041] 图4揭示了应变传感器的相对电阻变化随应变的增加而增加，玄武岩纤维/氟橡胶

柔性应变传感器展示了高灵敏度（在应变为50%时，灵敏度指标GF为98.3（GF=（R‑R0）/R0ɛ），

其中R为实时电阻，R0为初始电阻，ɛ为实时应变）、高线性度（在应变为50%时，其R2=0.99），根

据逾渗理论，高分子基导电复合材料的导电性能很大程度上取决于内部导电通路的完善程

度，在应变刺激下，复合材料发生形变，其内部导电通路发生相应破坏，材料电阻均随之非

线性增加，应变越大，复合材料的电阻变化越快。

[0042] 将实施例一制备而成的玄武岩纤维/氟橡胶柔性应变传感器做不同应变下的循环

拉伸测试，其结果如图5所示。

[0043] 图5揭示了在200℃下应变传感器的相对电阻变化与应变的关系，应变不同，其相

对电阻变化不同，随着应变的增加，相对电阻变化的电信号反馈在增强，反映出实施例一玄

武岩纤维/氟橡胶柔性应变传感器可监测外部多重的形变，证明了所提出的传感器的良好

的热稳定性，使其能够在恶劣的高温条件下使用。

[0044] 将实施例一制备而成的玄武岩纤维/氟橡胶柔性应变传感器做循环拉伸测试，其

结果如图6所示，可以从图可知实施例一制备的柔性应变传感器具有很好的重复性、稳定性

和可靠性。

[0045] 结合当前实际需求，本申请采用的上述实施方式，保护范围并不局限于此，在本领

域技术人员所具备的知识范围内，不脱离本申请构思作出的各种变化，仍落在本发明的保

护范围。
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图 1

图 2
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图 3

图 4
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图 5

图 6

说　明　书　附　图 3/3 页

9

CN 118009871 B

9


	BIB
	BIB00001

	CLA
	CLA00002

	DES
	DES00003
	DES00004
	DES00005
	DES00006

	DRA
	DRA00007
	DRA00008
	DRA00009


