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  摘要  介绍了一种利用 DDV - Ш - EA 型动态粘弹谱仪研究高分子材料应力松弛试验的方法。采用该方法考

察了聚砜( PSU) 在不同温度点下的应力松弛过程 , 根据时温等效原理 , 拟合出 PSU 的叠合曲线。对于研究高分子材

料在工程中的实际应用、预估高分子材料在一定形变下的使用寿命具有重要的价值。

关键词  应力松弛  粘弹谱仪  时温等效原理

  高分子材料以其常温下明显的粘弹性而有别于

传统的金属和木材、陶瓷等非金属材料。随着高分

子材料在工程实践中的应用不断扩大, 高分子材料

的粘弹性愈加引起广大工程技术人员的重视。描述

高分子粘弹性的方法有很多种, 其中以动态粘弹响

应和应力松弛 ( 或蠕变 ) 最具代表性。动态粘弹响

应是指材料在一定的交变应变或应力作用下的振

幅、频率、应力或应变随时间的变化, 可用来评价高

分子材料在动态载荷作用下的性能。应力松弛则是

指在应变恒定的情况下应力随时间的变化, 可用来

表征承受预应变的结构件内的应力变化情况。应力

松弛试验对于研究高分子材料的实际应用、预估高

分子材料在一定形变下的使用寿命具有重要的价

值。

笔者介绍了一种利用 DDV - Ⅲ - EA 型动态粘

弹谱仪研究高分子材料应力松弛试验的方法, 然后

利用该方法对聚砜( PSU) 的应力松弛现象进行了测

试和分析。

1 DDV - Ⅲ - EA 型动态粘弹谱仪的应力松弛试验

原理及方法

1. 1 DDV - Ⅲ - EA 型动态粘弹谱仪的工作原理

DDV - Ⅲ - EA 型动态粘弹谱仪由主机、油压动

力源、温度控制单元、测量控制单元和输出 /输入单

元五部分组成。测量原理如图 1 所示。信号发生器

产生一个由用户设定振幅和频率的正弦交变信号 ,
经放大后, 推动电磁阀使作动器按照设定的频率和

振幅振动。作动器的一端与试样相连接, 作动器的

振幅引起试样的强迫振动, 使试样承受一个正弦交

变应变的作用, 与试样另一端相连接的载荷传感器

接受到应力交变的信号, 信号幅度反映了试样的动

态刚性, 其频率与应变信号的频率相同。由于所测

试样具有粘弹性, 应变相位必然落后于应力的相位 ,
即为通常所称的滞后现象。相位差的大小由相位分

析器给出, 最后通过模 /数( A /D) 转换和运算器, 得

到材料的动态弹性杨氏模量和损耗因子, 最终结果

可通过打印机和绘图仪输出。根据 DDV - Ⅲ - EA
动态粘弹谱仪的上述功能对该仪器进行改造, 可用

于应力松弛试验。

图 1 DDV - Ⅲ - EA 型动态粘弹谱仪测量原理

1. 2 应力松弛试验的原理和方法

应力松弛的定义为在一定温度下应变恒定时应

力随时间的衰减变化。应力松弛的温度依赖性极其

明显, 故应力松弛试验的关键在于: ①精确的应变测

量; ②精确的应力( 载荷) 测量系统及对时间的稳定

性; ③精确的温度控制。其中, 应变的测量及温度的

精确控制利用动态粘弹谱仪本身即可以实现, 但由

于 DDV - Ⅲ - EA 型动态粘弹谱仪无应力松弛试验

的功能, 无法直接输出应力和应变信号, 要想得到并

记录应力信号, 必须另外配置其它记录设备, 并从应

力测量和放大单元中直接输出。图 2 为应力测量电

路的原理图。其中 PC - 2202 用以提供负荷传感器

  收稿日期 : 2010-05-10

75付建农 , 等 : 高分子材料的一种应力松弛试验方法

位移传
  感器

位移放
  大器

振幅
放大

作动器

伺服阀

动力源

信号发
  生器

高低温温度箱

试样

温度传
  感器

载荷传
  感器

载荷放
  大器

线性放
  大器

相位分
  析器

外接数字
  记录仪

模／数
转换器

输出显
示部分

ΔL ΔF



图 2 应力测量电路原理图

电桥电路一个基准电压, 负荷传感器则把力信号转

换成电信号; PC - 2212 是一线性放大器, 它可以线

性放大负荷传感器的信号, 并传输给 A / D 转换器 ;
PC - 2514 为整形输出电路, 其电路原理如图 3 所

示。由图 3 可见, 信号经过放大后, 在 TP7 输出所需

的应力信号, 把这一信号外接到数字记录仪上, 所显

示的波形就能够反映试样在试验过程中的应力变化

情况, 最终可获得应力随时间的变化曲线。

图 3 整形输出电路原理图

1. 3 叠合曲线绘制方法

高分子材料的模量不仅是温度的函数, 也是时

间的函数。应力松弛也可以用两个基本物理量表

示
[ 1 ] , 其一是最大应力松弛模量 ( G 0 ) ; 其二是特征

时间, 即松弛模量( E) 下降为 G 0 的 1 / e 时所对应的

时间。在应力松弛试验中, 保持应变恒定, 然后观察

应力随时间的变化, 原则上可以得到任何温度下的

应力松弛曲线。但当温度较低时, 由于松弛时间长 ,
应力松弛进行得很慢, 可能要长达 10 a 或 20 a, 甚

至需要几十年, 进行如此长时间的试验显然是不可

行的。因此需依据时温等效原理, 即改变温度与改

变时间尺度等效, 在不同温度下分别测得一系列曲

线, 然后把它们通过位移彼此叠合起来, 得到一条长

时间完整的模量 - 时间曲线, 从而可得长时间下的

应力松弛结果。

时温等效原理可用 WLF 方程表述, 如式( 1 ) 所

示:
lgaT =

C 1 ( T - TS )
C2 + T - TS

( 1 )

式中: aT ———时温等效因子, 是某试验温度 T 下松弛

时间 t 与参考温度 TS ( 一般为玻璃化转

变温度) 下松弛时间的比值;
C1 、C2 ———常数, 对不同高分子材料略有差别。

由时温等效原理获得的曲线称之为叠合曲线 ,

这条曲线在时间坐标上可以达到 101 0
～101 5

的数量

级。

2 PSU 的应力松弛试验

依据以上试验原理和方法, 利用 DDV - Ⅲ - EA
型动态粘弹谱仪在高温下对 PSU 进行了一系列应

力松弛试验, 得到不同温度下的应力松弛谱线, 如图

4 所示。

1 —24℃ ; 2—51℃ ; 3—114℃ ; 4—154℃ ;
5—177℃ ; 6 —187 ℃ ; 7—188℃

图 4  PSU 在不同温度下的应力松弛谱线

由图 4 可以看出, 温度较低时, 随着时间的变

化, PSU 的 E 基本没有发生变化; 但当温度超过

114℃时, 随时间的变化, PSU 的 E 快速下降, 应力松

弛现象越来越明显。这可用分子运动原理来解释,
即在很短的时间内, PSU 大分子链没有足够的时间

进行构象重排, 而是通过分子间距离发生畸变来响

应应力, 这种畸变需要较高的能量, 但由于温度较

低, PSU 的大分子链无法获得足够的能量, 所以在较

短的时间内和较低的温度下 PSU 的模量变化不大。

随着温度升高, 大分子链的活动能力越来越强, 并且

有足够的能量来进行构象重排, 所以在较高的温度

下, PSU 的 E 下降很快, 出现明显的应力松弛现象。

图 5 为根据应力松弛谱线和 WLF 方程拟合而

成的常温下的 PSU 叠合曲线。

图 5 PSU 叠合曲线

由图 5 可以看出, 随着时间的延长, PSU 的 E 缓

慢下降, 当时间 t 超过 108 s( 近似于 3 a) , PSU 的 E
则开始出现明显的下降。这是因为 PSU 大分子链

段在常温下并非完全不能移动, 只是松弛得很慢, 因
而在较长的时间内, 在一定程度上会发生构象重排,
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这种链的构象重排释放了应力而引起局部应变, 处

于强的相互作用下的构象将松弛到低能量的构象 ,
从而使 PSU 的 E 降低。

PSU 的应力松弛试验说明利用 DDV - Ⅲ - EA
型动态粘弹谱仪并结合时温等效原理, 可以直观方

便地观察高分子材料的应力松弛现象, 因此以此方

法进行高分子材料的应力松弛试验是可行的。

另外, 利用 DDVⅢ - EA 动态粘弹谱仪进行应

力松弛试验时, 由于载荷传感器量程的限制, 如果试

样为塑料和复合材料, 则宜采用弯曲试验方式; 如果

试样为薄膜或橡胶类材料, 则可采用拉伸试验方式。

3 结论

( 1) 当试验温度超过 114℃, PSU 的 E 下降较

快, 开始出现明显的应力松弛现象。

( 2) 根据时温等效原理, 可以预估在常温下, 当

时间超过 3 a 之后, PSU 的 E 开始出现明显下降。

( 3) 利用 DDV - Ш - EA 型动态粘弹谱仪并结

合时温等效原理进行高分子材料的应力松弛试验是

可行的。
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  ABSTRACT  A method of stress relaxation experimental of polymer material studied by DDV - III - EA dynamic visco-elasticity
analyser was introduced. Then, the stress relaxation curves of polysulfone at different temperatures were drawn by adopting the method.
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