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  摘要:对狼尾草茎秆进行拉伸性能测试和长径比测量、并进行X射线衍射图谱、红外光谱和热重分析,分别

以三种粒径(40目、60目、80目)狼尾草茎秆纤维为填充材料,以聚丙烯(PP)为基体材料,使用模压成型工艺制

备三种不同粒径的狼尾草/PP复合材料。对制备的复合材料进行了接触角测量、吸水性能和力学性能测试,并
用扫描电子显微镜(SEM)观察了复合材料拉伸断面微观结构。结果表明:狼尾草茎秆纤维素类型为I型,相对

结晶度为44%;40目、60目和80目三种目数狼尾草/PP复合材料24h吸水厚度膨胀率分别为7.7%、4.2%和

4.4%;其中40目狼尾草/PP复合材料有较好的结合界面和较好的力学性能,其拉伸强度、弯曲强度、弯曲模量

和冲击强度分别为10.47MPa、15.98MPa、1.9GPa和3.7kJ/m2。由此得知,40目狼尾草/PP复合材料力学性

能最好,但吸水性较强;60目狼尾草/PP复合材料具有较好的力学性能和一定的抗吸水性,综合性能最佳。
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为应对全球日益紧张的资源环境约束,可重复使用且环境友好的天然纤维越来越受到关注,很多天

然纤维被研究并用来制作复合材料[1,2]。狼尾草作为一种草本资源,分布广、廉价易得,但在生物质复合

材料研究领域应用较少。狼尾草原产非洲,是热带和亚热带地区广泛栽培的多年生高产牧草,我国在20
世纪70

 

年代从印度、缅甸等国引入广东、四川等省[3]。到20世纪80年代,狼尾草已经推广到广东、广
西、湖南、湖北、四川、贵州、云南、福建、江西、台湾等省自治区栽培,生长很好,是我国南方饲养畜禽重要

的青绿饲料。狼尾草主要生长于田边、道旁或山坡,近年来在长江中下游的种植面积发展很快。目前,对
狼尾草用途的研究主要集中在饲料、生物燃料、纸浆造纸、人造板研制等方面的研究。南京林业大学赵安

珍等[4]研究了狼尾草不同部位主要化学成分,发现茎秆综纤维(纤维素和半纤维素)含量与杨木接近约为

73%,适合作中密度纤维板;北京林业大学的黄河、母军[5,6]以杂交狼尾草为原料制备木塑复合材料,采用

木粉改性剂改善木塑复合材料制备中材料的流动特性,制备了狼尾草/HDPE木塑复合材料并研究其性

能;南京林业大学刘翔等[7]通过热重-红外联用技术在线分析研究了狼尾草在慢速升温条件下热裂解的

行为和机理;阮重坚等[8]使用狼尾草制作刨花板,并研究刨花板制造工艺。张孟贺[9]从狼尾草茎秆中提

取出纳米纤维素并对其进行表征。国外也有对狼尾草和狼尾草复合材料进行研究。Reddy[10,11]研究了

狼尾草的化学组成和组织结构并研究了狼尾草热性能;Ridzuan[12~14]研究了碱处理、碱浓度对狼尾草拉

伸性能的影响并研究狼尾草茎秆作树脂基复合材料增强相的潜力;Kanchireddy[15]研究了表面处理对狼

尾草聚碳酸酯复合材料拉伸性能的影响;Haameem[16]使用未处理狼尾草增强聚酯并研究其拉伸性能。
聚丙烯(PP)[17~19]作为广泛应用的塑料基体,基于PP基体的狼尾草复合材料却尚未有人研究,若能制得

具有一定使用性能的狼尾草/PP木塑复合材料,就可以将狼尾草秸秆的应用进一步推广。本文对狼尾草

茎秆进行拉伸性能测试、接触角测量、XRD射线图谱、FTIR红外光谱和TD热失重分析,研究了狼尾草

茎秆纤维的拉伸强度、相对结晶度、化学官能团和热性能,通过模压成型工艺制备了狼尾草/PP木塑复合

材料,并测试了该材料吸水性、力学性能,观察其拉伸断面微观结构,希望为推广狼尾草的用途,做一些基

础研究。
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1 材料与方法

1.1 材料

杂交狼尾草,取自江苏省农科院试验田;马来酸酐接枝PP偶联剂,东莞市乐华塑胶原料商行;PP粉

末,东莞塑胶原料有限公司。

1.2 杂交狼尾草/PP木塑复合材料制备

将狼尾草茎秆部截短,风干后粉碎,分别过40目、60目、80目筛,放入电热恒温鼓风干燥箱中于

105℃烘干6h。将干燥的植物纤维原料、聚丙烯(PP)、马来酸酐偶联剂、按一定质量分数(100∶100∶3)
配制,倒入混合机中混合均匀。然后,放入成型磨具并使用模压机成型,模压成型工艺参数设定为温度

180℃,压力12MPa,保压时间10min。成型后的复合材料试样加工成待测性能所需尺寸。

1.3 性能测试

1.3.1 狼尾草茎秆纤维测试 茎秆拉伸强度测试:采用CMT6104型电子万能试验机(美特斯工业系统

(中国)有限公司),参照国家标准GB/T1040.1-2006测定茎秆纤维的拉伸性能,拉伸速度2mm/min,室
温条件下进行,取五次结果的平均值,以减小误差。

不同粒径长径比测量:采用OLS-4100激光共聚焦显微镜进行测量。
茎秆纤维结晶度分析:采用X射线衍射仪对狼尾草茎秆纤维进行分析,获得X射线衍射图。Cu靶

(λ=0.15406Å),样品扫描速率为0.33°·min-1,2θ扫描范围是:10°~90°。
茎秆纤维官能团分析:采用Nicolet

 

iS-1063001FTIR红外光谱分析仪(赛默飞世尔科技(中国)有限

公司)分析狼尾草茎秆纤维的化学官能团,波数范围4000~400cm-1,分辨率4cm-1,扫描次数16次。
茎秆纤维热分析:采用NETZSCH

 

STA449
 

F3
 

Jupiter热分析仪(耐驰科学仪器商贸(上海)有限公

司)分析复合材料热性能,得到热重(TG)曲线。升温速率为20℃/min,惰性气体氩气保护,温度范围:

30℃~800℃。实验试样质量约为5mg,用Al2O3 坩埚装样。

1.3.2 狼尾草/PP木塑复合材料性能测试 复合材料接触角测试:接触角测量仪(上海中晨数字技术设

备有限公司)。
复合材料吸水率测试:按照 GB/T

 

1462-20051[20]对复合材料进行吸水性能测试,蒸馏水温度为

23℃±0.5℃。
复合材料力学性能测试:复合材料拉伸强度按照 GB/T

 

1040.1-2006[21]测定,拉伸速度为2mm/

min;弯曲强度按照 GB/T
 

9341-2008[22]测定,加载速度为2mm/min;冲击强度按照 GB/T
 

1043.1-
2008[23]测定。以上实验均为室温条件,结果取5次实验平均值。

复合材料拉伸断面微观形貌观察:复合材料拉伸断面表面喷金后,采用S-4800型扫描电子显微镜观

察复合材料试样的拉伸断面微观形貌。

2 结果与分析

2.1 狼尾草茎秆纤维分析

2.1.1 茎秆纤维成分 查阅相关文献得知,狼尾草茎秆纤维的构成主要为:棕纤维(纤维素约50%和半

纤维素约20%)含量约为71%,棕纤维含量与芦苇70%相当,木质素含量约为23.86%[3]。纤维素为细

胞壁的骨架物质,起承载和支撑作用,半纤维素为无定型物,主链和侧链上含有较多羟基和羧基等亲水性

基团,半纤维素是植物纤维中的粘接物质,容易粘接在纤维素表面一起构成综纤维素,木质素通过形成交

织网络来硬化细胞壁,强化植物组织,是细胞壁坚硬程度的主要因素[3]。在植物纤维中,半纤维素和木质

素分别为填充和粘接物质,将骨架物质纤维素粘接起来,构成植物纤维。棕纤维素含量高会带来较高的

力学性能,同时也会带来较高的亲水性;木质素含量与材料硬度相关。

·94· 第5期       高  分  子  通  报



10.14028/j.cnki.1003-3726.2020.05.006

2.1.2 茎秆拉伸强度和不同粒径长径比 表1为几种秸秆拉伸强度,可知狼尾草茎秆纤维拉伸强度与

芦苇秸秆纤维和小麦秸秆纤维相当。表2为狼尾草茎秆三种目数长径比,这与芦苇秸秆纤维长径比(60
目时长径比4.6)和水稻秸秆(60目时长径比4.4)相近。

表1 几种秸秆拉伸强度

Table
 

1 Tensile
 

strength
 

of
 

several
 

straws

秸秆类型 狼尾草茎 芦苇 小麦

拉伸强度/MPa 69 57 55

表2 三种目数狼尾草纤维长径比

Table
 

2 Length-to-diameter
 

ratio
 

of
 

three
 

meshes

秸秆目数 40目 60目 80目

长径比 6.8 4.5 3.2

2.1.3 茎秆XRD分析 图1为狼尾草茎秆纤维X射线衍射谱图,可根据衍射图得知晶体性质并计算

出结晶度。当2θ=22°时,衍射峰近强度最大,说明狼尾草茎秆纤维晶型属于纤维素Ⅰ[3]。结晶度(CrI)
的大小与非结晶物(半纤维素和木质素)同结晶物(纤维素)的比例相关。计算公式:

CrI=[1-(Iam/I002)]×100% (1)

  式中I002 是纤维素在结晶相的衍射强度(2θ为22°~23°)时,结晶强度的最大值,Iam 是非晶相(半纤

维素和木质素)的衍射强度(2θ 为18°~19°)时,结晶强度的最小值。根据公式1计算狼尾草结晶度为

44%,这与小麦秸秆(44.2%)、水稻秸秆(40.7%)结晶度相当。较高的结晶度说明其内部晶粒排列比较

规整,具有较高的强度。

图1 狼尾草茎秆纤维XRD图谱

Figure
 

1 XRD
 

pattern
 

of
 

Pennisetum
 

stalk

2.1.4 茎 秆 红 外 光 谱 分 析 图2为 狼 尾 草 茎 秆 的 红 外 光 谱。其 中,较 明 显 的 吸 收 峰 在 波 数

3420.61cm-1、2919.70cm-1、1547.04cm-1、1057.95cm-1。波数3300~3500cm-1 处,为纤维素、半纤维

素所含羟基(—OH)的伸缩振动峰,吸收峰较强,说明其羟基较多、亲水性较强。波数2900~2990cm-1

是碳水化合物、脂肪族化合物与木质素中甲基(—CH3)与亚甲基(—CH2—)中碳氢键(C—H)的反对称

伸缩振动,此处振动峰较强,说明材料含木质素较多。1030~1060cm-1 为SiO2 中硅氧共价键Si—O的

伸缩振动峰,显示出材料含有灰分[10]。

2.1.5 茎秆热分析 图3为狼尾草茎秆的热失重图谱。100℃之前,TG曲线稍有下降趋势,这是狼尾

草茎秆中的水分受热挥发导致失重。230~330℃为第一大失重阶段,这是由于植物纤维在温度高于

200℃时进入高温分解阶段,主要是半纤维素(180~240℃)、纤维素(230~310℃)和木质素(300~400℃)
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图2 狼尾草茎秆纤维红外光谱

Figure
 

2 Infrared
 

spectrum
 

of
 

Pennisetum
 

stalk

三种物质的热裂解,这一阶段的主要反应是植物纤维的分解(230~389℃),最大失重速率出现在300℃
附近。第二阶段失重温度在430~490℃之间,这是碳燃烧引起的。500℃之后狼尾草茎秆失重缓慢,TG
曲线趋于稳定。600℃后,剩余物质主要为植物纤维的灰分及燃烧产生的炭化物[11]。

图3 狼尾草茎秆纤维热失重

Figure
 

3 Thermal
 

weight
 

loss
 

of
 

Pennisetum
 

stalk

2.2 狼尾草/PP复合材料性能

2.2.1 复合材料接触角和吸水性 表3为三种目数狼尾草/PP复合材料接触角。接触角反映材料表面

的亲水性,接触角小于90°说明材料亲水,接触角大于90°表明材料疏水。40目狼尾草/PP复合材料亲水

性强,说明40目时,纤维粒径大、极性亲水的木质纤维不能被疏水的PP很好地包裹;60目、80目狼尾草/

PP复合材料疏水,表明60目和80目时,纤维粒径小、极性亲水的木质纤维被PP包裹的较好,而80目狼

尾草/PP复合材料疏水性较差,是因为80目狼尾草过小,纤维团聚影响了PP对纤维的包裹。
表4为三种目数狼尾草/PP复合材料24h吸水厚度膨胀率,40目狼尾草/PP复合材料约为8%,60

目、80目狼尾草/PP复合材料约为4%,这与材料接触角相一致。

表3 三种目数狼尾草/PP复合材料接触角表

Table
 

3 Contact
 

angles
 

of
 

Pennisetum/PP
 

composites

目数 40目 60目 80目

接触角 71.8° 104.2° 90.5°

2.2.2 狼尾草/PP复合材料力学性能 图4是三种目数狼尾草/PP复合材料的拉伸强度、冲击强度、弯
曲强度和弯曲模量,纯PP的拉伸强度是15MPa,复合材料拉伸强度在10MPa左右;纯PP的冲击强度是
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  表4 三种目数狼尾草/PP复合材料吸水膨胀率

Table
 

4 Expansion
 

rates
 

of
 

Pennisetum/PP
 

composites

目数 40目 60目 80目

厚度膨胀率 7.7% 4.2% 4.4%

1.5kJ/m2,复合材料冲击强度在3kJ/m2 左右;纯PP的弯曲强度是20MPa,复合材料弯曲强度在15MPa
左右;纯PP的弯曲模量是1.2GPa,复合材料弯曲模量在1.5GPa左右。这是因为狼尾草纤维加入基体

后打断了基体的连续性,极性纤维与非极性基体本不相容,虽然加入相容剂,促进两相结合,终究不如基

体本身非极性基团之间结合力大,导致性能弱化,拉伸和弯曲强度均有下降,但因为纤维的存在,复合材

料能承受更大的剪切力,同时两相之间存在机械互锁而产生的摩擦力,复合材料的冲击强度和弯曲模量

有所提高。由图可知,狼尾草/PP复合材料拉伸强度大小顺序为:40目>60目>80目,40目狼尾草/PP
复合材料的拉伸强度为10.5MPa,分别比60目、80目狼尾草/PP复合材料高10.5%和31.2%,这是因

为粒径大时,纤维形态保持较好,纤维强度高且长径比大,纤维与基体两相之间机械互锁牢固,拉伸时增

强效果较好[12];冲击强度也是40目狼尾草/PP复合材料最大,为3.7kJ/m2,分别比60目、80目狼尾草/

PP复合材料高37%和23.3%,因为40目时,纤维粗大且长径比大,纤维拔出基体摩擦阻力大,吸收冲击

能的效果好;40目狼尾草/PP复合材料弯曲性能较好,其弯曲强度为15.98MPa,分别比60目、80目狼尾

草/PP复合材料高8.0%、11.7%,这是因为粒径大时,纤维形态比较完整且长径比大,纤维能承受更大

的剪切力,弯曲强度因此提高;40目狼尾草/PP复合材料弯曲模量较高,为1.9GPa,分别比60目、80目

狼尾草/PP复合材料高58.3%、40.7%,也是因为粒径大时,纤维强度和长径比大,纤维拔出基体阻

力大。

图4 三种目数狼尾草/PP复合材料的力学性能

(a)拉伸强度、冲击强度;(b)弯曲强度、模量

Figure
 

4 Mechanical
 

properties
 

of
 

pennisetum/PP
 

composites
 

with
 

three
 

mesh
 

sizes
(a)

 

Tensile
 

strength
 

and
 

impact
 

strength;
 

(b)
 

flexural
 

strength
 

and
 

modulus

2.2.3 狼尾草/PP复合材料拉伸断面微观形貌 图5是三种目数狼尾草/PP复合材料的拉伸断面微观

形貌。从图5(a)可看出,40目狼尾草/PP复合材料拉伸断面显示木质纤维粗大,纤维结构完整,纤维与

基体结合较好,但纤维粒径大,基体没能完全包覆,拉断方式主要是纤维从基体中拔出,也有少量纤维拉

断,表明纤维强度和界面结合共同作用提升了材料拉伸强度[13];从图5(b)可看出,60目狼尾草/PP复合

材料拉伸断面上木质纤维相对较小,基体对纤维的包覆相对严实,但纤维结构已被破坏,断面上有了空洞

和缺陷,拉断方式主要是纤维拉断,也有少量纤维拔出,表明纤维强度变弱,使得复合材料拉伸强度变弱;
从图5(c)可看出,80目狼尾草/PP复合材料拉伸断面木质纤维很小,断面上空洞和缺陷较多,基体虽能

完整包覆纤维,但纤维结构已被破坏且团聚较多,纤维基体两相结合较差,纤维拉断和纤维拔出都较多,
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表明纤维强度变弱、团聚增强、界面结合较差,使得复合材料材料拉伸强度变弱。

图5 三种目数狼尾草/PP复合材料的拉伸断面SEM照片

(a)40目狼尾草/PP复合材料;(b)60目狼尾草/PP复合材料;(c)80目狼尾草/PP复合材料

Figure
 

5 SEM
 

photographs
 

of
 

the
 

tensile
 

sections
 

of
 

three
 

meshs
 

of
 

Pennisetum/PP
 

composites
(a)

 

40
 

mesh
 

pennisetum/PP
 

composites;
 

(b)
 

60
 

mesh
 

pennisetum/PP
 

composites;
 

(c)
 

80
 

mesh
 

pennisetum/PP
 

composites

3 结论

(1)狼尾草茎秆纤维属于I型纤维,其相对结晶度约为44%,说明内部分子排列比较均匀,纤维强度

较高,适合作树脂基体增强剂;红外光谱显示出有与纤维素、半纤维素和木质素含量对应的吸收峰强度,
并显示出较高的羟基含量,预示纤维亲水性较强;

 

(2)三种粒径复合材料中,40目狼尾草/PP复合材料亲水性强、厚度膨胀率大,说明粒径大时,基体

对纤维包覆较差;60目和80目狼尾草/PP复合材料较为疏水、厚度膨胀率较小,约为4%,说明粒径小

时,基体对纤维包覆较好;
(3)40目狼尾草/PP复合材料具有较好的力学性能,其拉伸强度、弯曲强度和冲击强度分别为

10.5MPa、16MPa和3.7kJ/m2;拉伸断面微观图也显示40目狼尾草/PP复合材料具有更粗大的纤维和

较好的界面结合;但考虑吸水厚度膨胀率,60目狼尾草茎秆纤维更加适合作树脂基复合材料增强相。
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Abstract:Mechanical
 

performance
 

test
 

and
 

aspect
 

ratio
 

measurement
 

were
 

performed
 

on
 

Pennisetum
 

stalk,
 

and
 

X-ray
 

diffraction
 

pattern,
 

infrared
 

spectrum
 

and
 

thermogravimetric
 

analysis
 

were
 

performed.
 

40
 

mesh,
 

60
 

mesh
 

and
 

80
 

mesh
 

Pennisetum
 

stalk
 

fibers
 

were
 

used
 

as
 

filling
 

materials,
 

and
 

polypropylene
 

(PP)
 

was
 

used
 

as
 

the
 

matrix
 

material.
 

Three
 

different
 

sizes
 

of
 

Pennisetum/PP
 

composites
 

were
 

prepared
 

by
 

compression
 

molding.
 

The
 

prepared
 

composites
 

were
 

measured
 

for
 

contact
 

angle,
 

water
 

absorption
 

and
 

mechanical
 

properties,
 

and
 

the
 

microstructure
 

of
 

the
 

tensile
 

section
 

of
 

the
 

composites
 

was
 

observed
 

with
 

a
 

scanning
 

electron
 

microscope
 

(SEM).
 

The
 

results
 

showed
 

that
 

the
 

stem
 

cellulose
 

type
 

of
 

Pennisetum
 

was
 

type
 

I
 

and
 

the
 

relative
 

crystallinity
 

was
 

44%;
 

the
 

40-mesh,
 

60-mesh,
 

and
 

80-mesh
 

pennisetum/PP
 

composites
 

had
 

24-hour
 

water
 

absorption
 

thickness
 

expansion
 

rates
 

of
 

7.7%,
 

4.2%
 

and
 

4.4%
 

respectively;
 

40
 

mesh
 

pennisetum/PP
 

composite
 

material
 

has
 

better
 

combining
 

interface
 

and
 

high
 

mechanical
 

properties,
 

its
 

tensile
 

strength,
 

flexural
 

strength,
 

flexural
 

modulus,
 

and
 

impact
 

strength
 

are
 

10.47MPa,
 

15.98MPa,
 

1.9GPa,
 

and
 

3.7kJ/m2,
 

respectively.
 

It
 

was
 

finally
 

learned
 

that
 

40-mesh
 

Pennisetum/PP
 

composite
 

material
 

has
 

the
 

best
 

mechanical
 

properties
 

but
 

strong
 

water
 

absorption;
 

60-mesh
 

Pennisetum/PP
 

composite
 

material
 

has
 

good
 

mechanical
 

properties
 

and
 

certain
 

water
 

absorption
 

resistance,
 

and
 

its
 

comprehensive
 

performance
 

is
 

the
 

best.
Key

 

words:Hybrid
 

pennisetum
 

fiber;
 

PP;
 

Mechanical
 

properties;
 

Molding
 

process
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