复合纺丝

1． 复合纺丝的原理

复合纤维的纺制过程同一般的熔融纺丝过程相似，所不同的是复合纺丝是将两种不同的聚合体通过两根螺杆和两个计量泵，按不同的比例分别送到同一组件再通过特殊的喷丝板挤出成形。整个纺丝过程包括纺丝熔体的制备、熔体自喷丝孔挤出，熔体细流拉长变细，冷却固化，丝条的上油和卷绕。

   在切片熔融阶段，切片受热后结晶被破坏，使其由一定结晶度的固体状态变为均匀的粘流态，这是物理变化。在切片熔融的同时，由于高温、氧气和水分的影响，会导致聚合物发生降解，再聚和凝胶等化学反应，其结果使聚合体分子量下降，表现为纤维强度下降，颜色变黄和产生气泡丝，给纺丝成形和后拉伸带来困难，因此，除聚丙烯切片外，一般都必须经过烘燥处理工序，使切片含水达到工艺要求后，方可使用。

在冷却成形阶段，聚合体发生的主要是物理变化，熔融后的聚合体在一定压力下通过喷丝板，形成熔体细流，熔体细流刚离开喷丝板时，由于熔体的弹性效应而出现膨胀现象，使熔体直径逐渐扩大。在纺程上细流受到卷绕拉力的作用，这时纤维直径急剧变细，同时丝条的运动逐渐加快，又由于空气冷却的作用，使聚合体温度下降，粘度增高，速度增加减慢，直径变化较小，再往下聚合体凝固并逐渐冷却至玻璃化温度以下，进入玻璃态，纤维固化，因此在冷却成形过程中，聚合体熔体发生了直径变化，与此同时大分子结构也有一定变化，又由于固化后的纤维干燥而松散，以及纤维与设备、纤维与纤维间相互磨擦产生静电，导致毛丝，给后加工带来困难。因此需经过给湿上油，增加纤维的抱合力，抗静电，使纤维变得柔软、平滑并获得良好的手感及弹性。

2． 复合纺丝机的结构

熔融纺丝设备一般都采用螺杆挤出纺丝机，按纺制纤维类型可分为长丝纺丝机和短纤维纺丝机。本实验采用（ABE25*2）双螺杆挤出纺丝机，其特点是既可使用单侧螺杆纺制单组分纤维，又可使用双螺杆纺制多组分的复合纤维。整机结构如图1所示，它与常规纺丝机一样，由以下一些部件组成：

1． 高聚物熔融螺杆挤出机

2． 熔体输送、分配、计量泵及喷丝头组件

3． 丝条冷却装置，如纺丝窗及冷却甬道

4． 卷绕机

㈠螺杆挤出机

螺杆挤出机是纺丝机的主要部件，两根螺杆直径均为φ25mm等螺距渐变螺杆，两根螺杆的加热区及工作区都一样，只是纺不同组分的复合纤维时，两根螺杆温度控制不同，螺杆各区分为冷却区、第一加热区、第二加热区、第三加热区、第四加热区、计量泵座加热区、弯管区和箱体区。从工作区来分，可分为三段，进料段、压缩段和计量段。其结构如图2示。

进料段——固体切片由该段进入，随着螺杆的旋转，切片被向前推进，为防止切片过早软化引起环节阻料，在进料口附近装有夹套冷却装置，夹套内通冷却水，切片在进料段基本上保持固体颗粒状态，只是在进料段末端才开始软化或部分融化。

压缩段——主要使物料压实融化，同时将物料中带入的空气向加料段排除，此时切片从固体完全转变为熔融态，因此温度控制较高。

计量段——又称均化段。聚合物溶体在这里进一步加热并搅拌均匀，然后将熔体以一定的压力和流量输出，此段温度控制也较高，以达到搅拌塑化定量输出的目的。计量泵座加热区装有压力传感器，用来测量计量泵进口的熔体压力，其中计量泵的出口压力近似地反应了纺丝组件的熔体压力，该段的温度控制可较前区稍低些，只要能保证熔体顺利通过即可。

因此。螺杆挤出机的作用是将切片不断输送、熔融及定量挤出，同时起到将物料混匀和塑化的作用。

㈡计量泵和喷丝板

计量泵和喷丝板是化纤生产中两个高精度标准件，计量泵流量的准确性和均匀性、喷丝板的精度和几何结构都直接影响到纤维的成形和质量。

目前熔融纺丝用的计量泵都用齿轮泵，本实验采用1.2CC/转的计量泵，其结构较简单，它由两个齿轮、三块板，再加一付联轴器，由变频调速器来调节计量泵的转速，其结构示意图如图3所示：
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本实验用的喷丝头组件是用来纺复合纤维的，根据复合形态不同有皮芯型、并列型、桔瓣型和海岛型等，它们由分配板和喷丝板组成，皮芯型和并列型喷丝板的结构如图4所示：

㈢卷绕机

本卷绕机的卷绕速度可达到1500m/min，它由给湿上油装置、导丝盘、卷绕往复机构、绕丝机构及变频控制系统组成，除上油马达外，上下导丝盘、卷绕往复机构、绕丝机构均由变频器加以调速控制，其中下导丝盘又称纺丝盘，一般纺丝速度是指下导丝盘速度。
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纺丝卷绕的运动是两种运动的合成过程，一是筒管的圆周运动，它使丝条在筒管上卷绕，另一种是由往复机构带着丝条在管筒轴线方向上的来回摆动，这两种运动合成的结果使丝条在筒管上来回螺旋形卷绕而形成交叉形丝层结构。

三、操作

㈠纺丝前准备

1． 除常规丙纶外，切片都需要干燥处理，并要求含水量低于工艺要求，一般涤纶切片含水量应〈0.02%，锦纶切片含水量应〈0.06%。

2． 喷丝头组件应放入保温炉中预热。

3． 配好油剂。

4． 根据成品纤度进行工艺计算，确定纺丝速度和泵供量。

5． 根据工艺要求，将设备升温，同时开启进料口冷却水。

6． 打开冷吹风，并用风速仪调整好风速度。

㈡纺丝

1． 先打开计量泵，再开螺杆。

2． 开启加料阀门。

3． 观察熔体流动性能，若流动性能不好，应适当调节各区温度直到熔体流线呈连续稳定为止。

4． 测泵供量，调节计量泵，使泵供量达到工艺要求。

5． 准备装喷丝板组件，先关闭螺杆，再关闭计量泵。

6． 喷丝板组件装入箱体后，必须严密紧固以免漏浆，组件装完后，在加热状态下保温10分钟左右，使其与箱体温度保持平衡，在这期间开启卷绕机，调节好油盘、导丝盘及卷绕速度。

7． 开启计量泵和螺杆。

8． 丝条从喷丝板喷出后若无漏浆、注头丝时即可卷绕操作人员准备卷绕，然后将丝条通过甬道投入卷绕间。

9． 卷绕间工作人员将卷绕丝条通过上油盘、上下导丝盘、张力轮架、兔子头（即往复结构）再卷绕在卷绕筒管上。

10． 上下导丝盘上的废丝。

11． 测卷绕纤度。

四、注意事项

1． 螺杆升温前必须打开冷却水。

2． 开车时必须先开计量泵，关车时则相反，以免熔体压力骤然升高。

3． 头、手不得伸入箱体下面，以免高温熔体灼伤。

4． 工艺参数调节好后不得随意拨动仪表及开关，以免发生事故。

5． 若有异常情况发生，必须立刻报告值班老师及时加以处理。

五、拉伸

1． 开启总电源，按工艺要求，设置热盘、热板温度，设置完毕后，按下加热按钮使热盘、热板加热至所定温度。

2． 按工艺要求设置拉伸倍率。

3． 设定拉伸速度。

4． 按下油泵启动钮。

5． 启动升头架。

6． 升头。

7． 升速拉伸。

六、注意事项

1． 升温达到平衡时才能升头。

2． 工艺一旦设置完毕，不得随意拨动所有开关或按钮。

3． 升头时注意安全。

       实验内容

1． 切片干燥

㈠原理

除常规丙纶外，切片都需要干燥处理。切片干燥的目的是除水分，提高切片含水的均匀性，结晶度及软化点。涤纶切片中水分的不良影响有两个方面：①在纺丝温度下，水的存在使PET大分子的酯键水解，
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（聚合度）下降，纺丝发生困难，成品丝质量下降。②少量水分汽化留于熔体中，往往造成纺丝短头，使生产难以正常进行，并使成品纤维质量下降。

㈡切片干燥的工艺控制

1． 温度：温度高则干燥速度加快，干燥时间缩短，干燥后湿切片的平均含水率降低。通常预结晶温度在120ºC左右，干燥温度在130ºC—140ºC。

2． 时间：干燥时间取决于采用的干燥方式和设备。对于同一设备，则干燥时间取决于干燥温度。采用真空烘箱干燥，一般预结晶时间为2—3小时，干燥时间为8—9小时。
2． 纺制并列型、皮芯型复合纤维

㈠并列型：将涤纶切片（PET）和改性涤纶切片（PBT）以50：50的复合比进入双螺杆复合纺丝机，纺制并类型复合纤维。

㈡皮芯型：将丙纶切片（PP）和乙纶切片（PE）以不同的复合比进入双螺杆复合纺丝机，纺制不同复合比的皮芯型复合纤维。

测试项目

1． 切片含水率测试

㈠实验目的

在涤纶生产中聚酯干切片的含水率是切片干燥控制质量的重要指标之一。含水率的高低将直接影响纺丝成形和纤维的物理性能。干切片即使含微量水分，在高温熔融过程中亦会促使酯键的水解，致使分子链断裂，分子量降低。因此，干切片含水率的控制非常重要。通常，生产上用于纺制短纤维的切片含水率需控制在0.007%—0.01%；用于普通长丝的控制在0.005%—0.008%；用于高速纺长丝的控制在小于0.005%，最好是小于0.003%。测定微量水的方法，目前使用的有压差法、卡尔—费休法、电解法等几种。使用最普遍是压差法，因其仪器简单、分析速度快。附有冷阱的压差法可消除挥发物的影响，准确性好，但室温的变化会给实验带来影响。卡尔—费休法测试速度快，准确度高，且不受其他挥发物的干扰，但卡尔—费休液来源较困难，其配制、标定较繁琐，要求严格。电解法是公认较好的方法，但进口仪器昂贵。现在研制的国产GUS型固体微水仪，具有操作方便、分析速度快、自动化程度高、测试准确度高等优点，但因仪器价格高，尚未普遍使用。本实验采用压差法测定聚酯干切片的含水率。

通过本实验应达到以下目的：

1． 了解聚酯切片含水率测定的原理；

2． 学会压差法测定干切片的微量水分。

㈡实验原理

 压差法测定聚酯切片含水率采用的是流体压力计原理。压差式水分测定仪是由两只玻璃平衡球、一支U形管、四只真空旋塞和装料试管按图35—1连接而成的。测试时一端接口处装上盛有试样的试管，试管置于绕有电热丝的铝块中加热；另一端接真空管路，以麦氏真空规检测系统的真空度。在真空条件下，当温度和空间体积一定时，切片所含的水分于高温下汽化形成的蒸汽压也恒定，并与参比玻璃平衡球形成一定的液位差（U形液位管内加入适量的液体石蜡），其压差与切片含水率呈正比关系。因此，可从U形压力计的液位差求出切片的含水率。

㈢仪器和试剂

1． 仪器  压差式水分测定仪1套；麦氏真空规1台；铝制电热丝加热套1只；水银接触温度计（或热电偶）、继电器温控仪表1套；样品试管若干；真空泵1抬；缓冲瓶1个。

2． 试剂  液体石蜡（比重约0.9）；真空脂、七五O一脂；硫酸铜（CuSO4·5H2O）或钨酸钠Na2WO4·2H2O（CP）。

(四)实验步骤
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１．仪器气密性检查   将经过清洗和干燥过的水份测定仪按图35-1所示安装后，真空旋塞上涂少许真空脂、试管接口处涂以少许七无0一脂，分别装在各部位上（注意要把旋塞反复旋转，直到玻璃透明为止）。打开旋塞2、4、5，关闭旋塞3，启动真空泵。当系统真空度小于40Pa（30mmHg）时，依次关闭旋塞3、2，并将旋塞4放空后，停真空泵，经20min后观察 U型管液位，若无液差说明体系不漏气，可以使用。反之，则要继续作旋塞和试管接口处的气密性检查。

2．标准曲线的制定     制定标准曲线时，范围的选择取决于被测切片的取样量和含水率。根据切片取样1.5-2.0g，含水量率为0.005%-0.4%计量出水含水量值，再依种量称取标定物。一般多选用蓝色的硫酸铜（CuSO4.5H2O）晶体，因其含结晶水是定量的，加热时又能全部放出。但有时由于纯度不够，结晶水与水分子式可能不相符合，以及表面吸附水的多少的等，都会造成重现性不好，为了避免由此引起的误差，也可以用纯水标定。近来也有采用钨酸钠

Na2WO4.2H20)作为标定物，能取得较满意的结果。

    按测试式样的汗水量范围，准确称量若干分不同重量的标定物（通常为五份），分别置于个装料的干燥试管中进行标定。操作方法同上，试验条件为：温度180℃±1℃；真空度26.7~40Pa（0.2~0.3mmHg），时间15~20min(或当U形管内液位稳定不再变化时为止)。以标定试剂中水的重量为纵坐标，液位升高值（mm）为横坐标，描点绘制仪器的液位升高值与含水量的标准曲线。此线应为一直线，见图35-2所示。图示是以硫酸铜为标定物。从图中可得出如下关系式：

   G=f(h)=K*h

K=G/h
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式中K为直线斜率，即该仪器的液位升高值与含水量的关系系数（g/mm）;G为硫酸铜中结晶水重量(g)；h为液位升高值(mm)。

3.聚酯切片含水量率的测定  准确称取经真空烘箱干燥的聚酯切片1.5~2g(±0.1mg)的试样两份，分别置于两支试管中并盖紧以防吸湿。测试时，将试管装在仪器的试管接口上，抽真空至真空度达26.7~40MPa(0.2~0.3mmHg)以上，依次关闭旋塞3、4，读出U形管内的液位高度h1 ,然后将以预热至180℃的加热套小心地上移，使试样管部分浸入其中，固定加热套，开始计时，每5min记录一次液位，约15~20min后再读出U形管内的液位高度h2,随后放下加热套，一次开启旋塞2、3，取下装料试管。按同样操作测试另一只试样管，实验完毕，洗净试管置烘箱中备用。

（五）实验结果与数据处理

 根据加热前后的液位高度h1 、h2按下式计算聚酯切片试样的含水率：

 切片含水量（%）＝
式中h2为加热后U形管内液位高度（mm）；式中h1为加热前U形管内液位高度（mm）；W为聚酯切片试样重量(g)；K为液位升高值与含水量的关系系数(g/mm)。

   要求两份试样的平行实验结果误差不超过0.001。

   （六）注意事项

    1.本仪器在真空状态下工作，真空度必须达到40Pa(0.3mmHg)，要求各旋塞保持良好的气密性。涂真空酯注意均匀，试样管所涂真空酯不可太多，否则加热时易汽化影响实验结果的准确性。

    2.实验过程要严格按操作过程进行，各旋塞的开关不能搞错，否则易使U形管内的液体倒吸或冲出而使实验失败。

    3.加热温度应控制在180℃±1℃，不宜过高，否则会引起试样高温分解产生不凝缩气体造成偏差。试管插入铝价热套的深度以试管长度的1/2为宜，以免试样口真空酯离家热套过近而受热气化发生漏气现象。

    4.U形管内液体的选择以黏度低、挥发性小的为宜，一般采用液体石蜡或甲基硅油，以前者为好。

    5.温度系数K有很大影响，因此在测试时应考虑室温变化的因素，每次在测试的同时要测定含水系数，以减少因温度变化而造成误差。

    6.由于实验时间有限，标准曲线可由教师制作。

    （七）思考题

   1.影响实验结果的因素有哪些？

   2.试述以硫酸铜为标定物的取值范围是如何确定的？

   3.U形管的知识也是如何选择的？

二、纤维切片和纺织摄影 

（一）试验目的

纤维切片和纺织摄影在化学纤维生产中是一项被广泛采用的实验技术。

纤维切片就是从横向把纤维切成厚度等于或小于其直径的平整薄片。通过对纤维的切片，借助于普通显微镜，就可直接观察纤维的横截面形状、皮芯结构和直径匀整情况等横向形态结构。若再采用纤维摄影技术，就能得到各种纤维的横截面照片，由此可对纤维的异形度、中空度、复合度、皮层厚度、直径不匀率等进行计算。

 本试验可分析鉴别纤维的种类，并可为调整工艺参数、提高纤维质量提供可靠的依据。

 通过本试验应达到以下目的：

 1.学习并掌握应用哈氏切片器制作纤维切片的技能；

 2.初步学会纤维摄影方法和暗室工作技能；

 3.熟悉各主要品种纤维的横截面形状。

（二）仪器与实际

 1.纤维切片的仪器与试剂  YI72型哈氏切片器1把；微生物显微镜夫照明装置1套；不锈钢梳子（粗、细齿）各1把；不锈钢尖头镊子与剪刀各1把；单面（或双面）刀片若干；载波片、盖玻片若干；5%胶棉液30ml；甘油（或1：1蛋白甘油）30ml。

2.显微摄影的仪器与试剂 ZC型显微摄影仪1套；暗室印相、显影、定影装置1套；120胶卷（210全色胶卷）若干；3号印相纸若干；D-76和D-72显影粉各两包；F-5酸性坚膜定影粉2包。

（三）实验步骤

1.纤维切片  纤维切片的方法有机切和手切两种。前者操作复杂，速度慢；优点是制得切片薄而均匀，并可连续切片、连续观察。后者操作简便，速度快，但制的切片较厚。本实验采用的哈氏切片器则是手切法中效果较好、使用较广泛的一种切片器。

（1）YI型哈氏切片器结构简介：YI型哈氏切片器结构如图29-1所示。它主要有两块不锈钢板组成，板1的一边有凸舌，板2的对应边上有凹口，两块不锈钢借其两边的导槽8啮合在一起，由于凸舌长度短于凹口的深度，当两板啮合时，凸舌与凹口之间留有一长方形空槽（凹槽），纤维样品就置于此空隙中。在空隙的正上方有小椎杆5，它由精密螺丝4控制。在安入纤维时，整个椎杆装置可以转向一边。

（二）哈氏切片器操作步骤：

  eq \o\ac(○,1)把哈氏切片器的精密螺丝4旋松，使椎杆从凹槽中退出，再旋松固定螺丝6，把螺座3转到与凹槽成垂直位置（或取下），抽出板1。

 eq \o\ac(○,2)取适量纤维束，用不锈钢梳子梳理平直后嵌入板2的凹槽中，再把板1插入并压紧纤维。纤维数量以轻拉纤维时不易移动为宜。对某些细而软的纤维，理直后可先在5%胶棉液中浸润半分钟，取出拉直待纤维上胶棉液干涸后再嵌入板2的凹槽中，插装好板1。

 eq \o\ac(○,3)用锋利刀片切去漏在不锈钢板正、反两面的纤维。

 eq \o\ac(○,4)把螺座3转回工作位置，将椎杆对准凹槽中的纤维束，拧紧固定螺丝6，调节定位螺丝7，使之松紧合适。

 eq \o\ac(○,5)旋转精密螺丝4，是椎杆向下移动而把纤维束稍稍顶出板面，在露出板面的纤维上涂一薄层胶棉液，待其凝固后用刀片岩板面切下第一片纤维片，其去该切片。
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 eq \o\ac(○,6)重复上述操作一次，就可获得一片纤维片。每切一片，精密螺丝4约须转过1.5~3格，这样可得厚度均匀的切片。

 eq \o\ac(○,7)把切得的纤维切片放在滴有甘油的载波片上，盖上盖波片，用镊子清雅盖波片出去气泡后放在显微镜上观察检查，若切片中纤维截面清晰而且不变形，就符合要求；若切片不合要求，则应重切。

在制作各种纤维切片时，羊毛的切取较为方便，而细软的化学纤维则较难切，这时可把难切的化学纤维用羊毛包覆后进行切片，这种方法称为包切法。

 利用哈氏切片器可切得10~30?厚的纤维切片。

 图29-2位两种常见纤维的横截面照片。
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图29—2为两种常见纤维的横截面照片

（a）并列型           （b）皮芯型
（1）显微摄影装置：本实验采用的显微摄影装置可由ZA型金相显微摄影仪和ZC型生物显微镜组成，采用内光源照明。

因为显微摄影要求提供照度强而均匀的照明，所以在采用无内光源的生物显微镜进行摄影时，应选用显微镜灯进行照明。

为使拍摄的照片反差适当，应配用合适的滤色镜。

（2）操作步骤：

①按图29-3把摄影仪接装到显微镜上，装置要稳妥可靠。

②根据切片试样的厚薄和颜色选用适当的照明光强和滤色镜。

  ③把放有试样的载玻片夹持在显微镜镜台上，打开光源，调节反光镜片角度或聚光器高度，使在视野调节圈内能观察到明亮适中且均匀的视场。
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  ④按显微镜操作规程，调节焦距使视场中试样图象清晰，反差适中。

                          1-专用单页暗盒 2-暗箱（内装有1.6倍目镜）
                          3-主体  4-快门上弦扳手  5-视场调节圈   6-生物显微镜
图29-3 显微摄影仪示意图       
⑤在暗室（或暗袋）中把120胶卷剪成规定大小的散页胶片，取一张装入摄影仪的单页暗盒内。装时应注意使底片的药膜面向单页暗盒的挡板面。

⑥把装有底片的单页暗盒插入暗箱顶部，抽出挡板，上好快门，揿快门线（即打开快门）嚗光，然后插入挡板。为确定最佳嚗光时间，可把同一底片分数次用不同时间嚗光，以选择合适的嚗光时间。
⑦在暗室中取出嚗光后的底片。

⑧冲洗底片。

显影：一般采用D-76显影液显影，显影温度为20℃，时间约为4～6分钟。

定影：一般采用F-5酸性坚膜定影液，温度为20℃，时间约为15～20分钟。

底片显影后应用清水漂洗后，在放入定影液中定影；定影结束后，应把底片用清水洗净，晾干后待用。

⑨印相：根据底片反差强弱，选择适当硬度的印相纸（常为3号印相纸），在暗箱中切成规定大小后，在印相机上印成照片。印相嚗光时间一般不大于0.5秒，具体时间应视底片反差强弱，印相机光源强弱而定。

相片的显影：一般用D-72显影液，显影温度为20℃，显影时间应视底片反差强弱程度和
嚗光时间长短而定，一般在1～1.5分钟。

 定影：采用F-5酸性坚膜定影液，温度为20℃，时间约为15～20分钟。

 显影后的相片须用清水漂洗后，再放入定影液中定影；定影后的相片应用流动的清水漂洗干净（约为30分钟）后，送上光机烘干。

（四）实验结果

除按一般实验报告的要求以外，还要求附有：

1．不同品种纤维横截面形状的描绘。

2．纤维横截面照片。

（五）思考题

1．影响纤维切片质量的主要因素是什么？

2．显微摄影对切片质量有何要求？为什么？

3．显微摄影的操作要领是什么？

三，化学纤维拉伸性能的测定

（一）实验目的

应力一应变曲线又称S-S曲线，即纤维的负荷—延伸曲线。它反映了纤维在受到逐渐增加的轴向作用力而产生延伸直至最终段裂的全过程中，张力（负荷）与伸长的依赖关系。

 不同品种纤维有不同的应力—应变曲线（如图24-1所示）。即使同一品种纤维在干态与湿态等不同状况,或长丝与短纤维等不同形态,或由于工艺条件的差别等,其应力--应变曲线都会不同.因此常将该曲线称为纤维的特性曲线.通常应力--应变曲线图可以求得纤维一系列重要的机械力学性能指标,这对于纤维的防止加工及产品的服用性能均有很大的关系,所以测定纤维的拉伸性能,进而绘制应力--应变曲线受到了广泛的重视.

 本实验是化学纤维结构性能测试中的基本实验之一.通过本实验应达到以下目的:

 1,了解应力--应变曲线的涵义,并从中求出纤维有关的机械力学性能参数;

 2,掌握电子强力仪的使用方法及测定应力--应变曲线的基本原理.

(二)实验原理

 由于成纤高聚物大分子的结构特点,使其长链分子具有多重运动单元,因此在外力作用下的力学行为是一个松弛过程,具有明显的粘弹性质.在拉伸过程中因试验条件的不同,其拉伸行为有很大的差别.起始时随应力增大,应变也增加,在起始段应力与应变成正比关系,符合虎克定律,呈理想弹性体.如图24-2所示从oa直线段的斜率可求出材料的初始模量.随着应变的增大,应力出现明显的极大值或拐点f,常称为屈服点.越过屈服点后,bc段的斜率称为屈服后模量.继续增大应变,又出现明显的应变硬化现象,de段的斜率称为增强模量.过了此阶段后继续拉伸,曲线的斜率又变小,最后在g点发生断裂.断裂点的应力和应变称为断裂强度和断裂伸长率.

 本实验采用YG-001型单纤维电子强力仪.以一定长度的单纤维为样品,负荷以Cn(或gf)为单位,伸长以㎝(或㎜)为单位.在记录纸上记录纤维所受的负荷与伸长之间的关系,得负荷--伸长曲线(如图24-2).

 在物理和工程上,应力是指在外力作用下材料单位面积上所受的力.纤维在受力而伸长过程中,其截面积是逐渐缩小的,但为了测定方便,一般就以纤维的处始面积计算,称为名义应力.又因为各种纤维的密度不同,为了便于对各种纤维的拉伸性能进行比较,通常根据负荷—拉伸曲线的数据,把负荷以纤维纤度得强度,把伸长除以式样的夹持长度得伸长率.以强度作纵坐标,伸长率作横坐标,即得应力--应变曲线.根据应力--应变曲线,各种纤维在强度和伸长率单位统一的基础上,就有了可比性.

 从应力--应变曲线可得到纤维材料的以下几项主要性能参数:

 1.断裂强度：被拉伸的纤维在断裂时所需要的稳恒作用力.表征强度的方法有几种.本实验用相对强度来表示,即纤维的绝对强度过与纤度的比值.单位为N/tex,Cn/dtex(gf/旦,gf/tex).在应力--应变曲线中以断裂点的高度gK表示.

 2.断裂伸长:指纤维在断裂时所达到的伸长率.计量单位通常用纤维式样原长的百分增长率表示(℅).

3.初始模量：伸长1%时，单位纤度的纤维所需要负荷的cN（或gf）数。此参数表征纤维对小延伸的抵抗能力。常用单位Pa（dyn/cm2、gf/tex、gf/旦）。其值在图24-2中以oa 线段的斜率表示。
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4.屈服点：在典型的应力-应变曲线上自原点出发，最初的线段近似直线，斜率较大，随后进入延伸性能突然变的较大的一个区域，斜率急剧变小，在这两个区域之间往往有一个转折点，即为屈服点。由屈服点的位置可以得到屈服强度和屈服伸长率。纤维在屈服点以前产生的形变主要是可以恢复的弹性形变，在屈服点以后的形变中有不可恢复的塑性形变。所以在其他指标一定的情况下，屈服点高的纤维不易产生塑性变形。特别是屈服伸长率高的纤维，拉伸弹性比较好，其织物的尺寸稳定性较好。

图24-4 屈服点的求法

屈服点的求法有以下三种，如图24-4 (a)、(b)、(c)所示。

(a) 作原点与断裂点的连线oP，平行于oP作应力-应变曲线的切线，切点f即为屈服点。

(b)作应力-应变曲线转折点前后两个区域的切线，两切线相交与K点，过K点作一直线与横轴平行，交曲线与f点，即为屈服点。

(c)作应力-应变曲线转折点前后两个区域的切线，相交与K点，从K点作交角的平分线，此平分线交曲线于f点，即为屈服点。

（5）断裂功：外力对纤维所作的总功，即纤维受拉伸至断裂时所吸收的总能量。用负荷-伸长曲线下面所包含的面积表示，单位为N·cm（或gf·cm）。

为了对各种纤维和原始长度不同的纤维作相互比较，又常采用断裂比功来表示：

断裂比功 = 断裂功 /（试样纤度 × 试样长度）

断裂比功的单位常用N/tex、cN/dtex（gf/旦、gf/tex）来表示。断裂比功是纤维韧性的量度。断裂比功大，表示纤维断裂时所需要的能量大。它可以用来衡量纤维及其织物承受冲击的能力。
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图24-5 涤纶出生纤维的应力-应变曲线

（6）细颈应力：某些纤维的应力-应变曲线图，过了屈服点f后增加少量应力就出现较大的应变（细颈），此时应力-应变曲线上出现一段水平线即bc段（见图24-5），在线段上取一点e（平均高度值），其相应的应力称为细颈应力。

(三)实验仪器

本实验采用的YG-001电子强力仪是通过传感器的作用，将纤维被拉伸时所受的力转换成电信号，经放大推动记录笔移动，指示负荷。在下夹头等速下降的同时，记录纸以等速前移，记录纸的走纸量与纤维伸长成正比。随着下夹头的下降，纤维伸长形变逐渐增加，受力不断增大，记录仪将纤维所受负荷和伸长之间的关系画成曲线，即得负荷-伸长曲线。

仪器主要由下列各部分组成：

1、负荷测量装置——传感器   负荷测量主要是通过传感器将拉伸纤维时所受到的力转换成电信号。本仪器配有一个四臂线性电阻电桥式传感器，用电阻丝作转换元件。电阻丝直接绕制在两根玻璃柱之间，受力的电阻丝发生变形，使阻值发生变化，则使电桥两端有电压输出。

2、负荷记录装置——应变仪   应变仪由测量电桥、直流放大器、模数转换、负荷显示等部分组成，并与记录仪相连。

传感器中的四组电阻丝组成测量电桥。在试样未受力时，电桥处于平衡状态，无信号输出，记录笔指示在零位。当拉伸纤维试样时，电阻丝受力变形，电桥失去平衡而有信号电压输出。输出电压大小正比于所受外力，经过直流放大后带动记录笔移动，并通过模数转换使之直接显示负荷值。

3、伸长测量装置——下夹头运动控制与伸长数字显示   伸长测量主要通过下夹头的升降运动控制装置来完成的。下夹头的升降由步进电机通过涡轮涡杆带动丝杆控制的。由振荡器产生的脉冲信号，一方面送入步进电机，带动下夹头下降；另一方面送入计数电路进行计数，其数值即代表纤维的伸长值。

YG-001电子强力仪的外形结构及主要控制旋钮如图24-6所示。
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图24-6 YG-001 单纤维电子强力仪外形结构及主要控制旋钮图

1-指示电表2-负荷显示3-伸长显示4-定伸长选择开关5-负荷旋程选择旋钮6-粗调旋钮

7-细调电位器8-校准电位器9-倍率开关10-速度方式开关11-测量选择开关

12-下降速度微调电位器13-下降速度选择旋钮14-总电源开关15-传感器16-上限指示灯17-上夹持器18-下夹持器19-电动机开关20-计数置零按钮21-上升按钮停止按钮22-测量按钮测量开关23-记录仪电源开关24-记录纸走纸速度旋钮25-调零电位器26-调满电位器

1、 实验步骤

1、 仪器使用前，需对仪器进行预热、调零、满刻度调整和传感器线性调整。此项工作由实验室教师预先进行。

2、 调零：根据测量需要，把“负荷量程选择”旋钮5旋在所需测量档上。挂上夹持器17，揿“置零”按钮20，然后调节“粗调”旋钮6和“细调”电位器7，使负荷显示值为[000]。

需要注意的是，不管负荷量程选择多少，本仪器在测试时达到负荷满量程时，负荷数字均显示[200]，因此采用不同的量程时需按比例进行换算。如试样的断裂强度不高，可把负荷量程放在20g档，以便于换算。

3、 试样准备：约取10mg纤维样品，用手扯法整理成一端整齐的纤维束。整理时用力不宜过大，以免使纤维伸长。然后先用稀梳，再用密梳，梳去其中短纤维，并扯去过长纤维，最后把整理平直的纤维束放在黑绒板上。

4、 夹取纤维试样：把“测量”开关24关闭，取下上夹持器17（这一点需要特别注意，若在测量开关打开的情况下装取夹持器，将会损坏传感器！）。

用张力夹仔细的在黑绒板上夹取单纤维一端，将其另一端夹入已取下的上夹持器中。用手旋紧上夹持器的螺丝，但不宜过紧或过松。然后小心的将上夹持器挂在传感器下面的挂钩上。将挂有张力夹的纤维一端夹入下夹持器18内，旋紧下夹持器的螺丝，取下张力夹。

选用张力夹的重量是根据纤维试样的粗细和卷曲程度而定，一般选用200mg。

5、 一次拉伸实验：

（1）把“测量选择”开关11拨至“拉伸”档，“速度方式”开关10拨至“定值”档，这时下夹持器的下降速度是一定的。下夹持器下降速度选择开关13从2 mm/min至60 mm/min共分十一档。根据试样品种，按计算结果选择一定的下降速度，通常要求纤维能在20±3 s的时间内拉断。

例：设某纤维试样长度为10 mm，已知该纤维断裂相对伸长一般在25%左右。现要求纤维在20 s左右时间内拉断，则下夹持器下降速度可以根据下式进行计算：
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式中：
[image: image3.wmf]v

——下夹持器下降速度 (mm/min)
      S ——试样长度（mm）

      L ——试样断裂伸长率估计值

（2）打开“测量”开关24，揿“置零”按钮20，再揿“下降”按钮23，这时步进电机开始转动，下夹持器下移，纤维受力拉伸。纤维一断裂，下夹持器在断裂自停信号控制下快速自动回升至实验开始时的位置，为第二次拉伸作好准备。而“负荷”、“伸长”数码管则自动记录，并保留纤维断裂时的强力和伸长数字。在记录仪上，可得负荷-伸长曲线（如图24-3）。一次测定完毕。

（3）如此重复测定，每一种样品需进行10～20次，可得到相应的负荷-伸长曲线图。

2、 实验结果与数据整理

从记录仪记录的负荷-伸长曲线，可求下列性质指标：

（1） 断裂强度：

 断裂强力 = （断裂点g的纵坐标格子数×满量程克数）/ 纵坐标满量程格子数

断裂强度 = 断裂强力 / 纤维纤度

（2） 断裂伸长：

断裂伸长 =  L / K

式中L为断裂点g对应的横坐标oK长度（mm）；K为记录纸放大倍数。

 K = （60 × 记录纸速度（mm/s））/ 下夹持器下降速度(mm/min)

断裂伸长率（%）= （断裂伸长 / 试样长度）×100%

（3）初始模量：在所得的负荷-伸长曲线起始段上作切线oa，在其上任取一点M，从其对应的强力oF1和伸长oL1计算初始模量E（参见图24-3）：

E = （oF1对应的强力 / 试样纤度）/（oL1对应的伸长 / 试样长度）

（4）屈服应力和屈服应变：按前面介绍求屈服点的方法，求出屈服点f对应的强力oF2和伸长oL2。

屈服应力 = oF2对应的强力 / 试样纤度

屈服应变 = oL2对应的伸长 / 试样长度

（5）断裂功和断裂比功：用求积仪或称重法测量负荷-伸长曲线下包围的面积S。

断裂功W =
[image: image4.wmf]0
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F·dL = 负荷-伸长曲线下的面积S
断裂比功 = 断裂功W /（试样纤度× 夹持长度L）

数据处理完毕，列表24-1。

3、 思考题

1、从固态高聚物力学性能的角度，解释典型的应力-应变曲线图上各线段所表征的含义是什么？

2、在测试中为什么对不同品种的纤维试样均要求能在20 s左右的时间内拉断？
四、声速法测定纤维取向度和模量

（一）实验目的

纤维的取向度和模量是表征纤维材料超分子结构和力学性质的两项重要参数.取向度的测定,是生产控制和纤维结构研究的一个重要问题.测定取向度的方法有X射线衍射法,双折射法,二色性法和声速法等,这些方法分别有不同的物理含义.

本实验为声速法,通过本实验应达到以下目的:

1. 掌握声速法测定纤维取向度和模量的基本原理;

2. 了解整套声速仪装置基本结构原理;

3. 学会使用声速仪(又称脉冲传播仪)进行测定的操作方法

（二）实验原理

1、 声速取向度  声速法是通过对声波在材料中传播速度的测定，来计算材料的取向度和模量的。其原理是基于在纤维材料中因大分子链的取向而导致声波传播的各向异性。即在理想的取向情况下，声波沿纤维轴方向传播时，其传播方向与纤维大分子链平行，此时声波是通过大分子类的主价键的振动传播的，其声速最大。而当声波传播方向与纤维分子链垂直时，则是依靠大分子同次价链传播的，此时，声速最小。实际上大分子链总是沿纤维轴成理想取向的状态，所以，各种纤维的实际声速值总是小于理想的声速值，且随取向度的增高而增高。
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图27-1声波在纤维中传播示意图

图27－1为声波在纤维中传播的示意图。从图中可以看到，当声波以纵波形式在试样材料中传播时，由于纤维中大分子链与纤维轴有一个夹角（取向角）
[image: image5.wmf]q

，如设声波作用在纤维轴上的作用力为F，则F将分解为两个相互垂直的分力。一个平行于大分子链轴向，为Fcos
[image: image6.wmf]q

，这个力使大分子内的主价键产生形变；另一个垂直与大分子链轴向，为Fsin
[image: image7.wmf]q

，使分子间的次价键产生形变。

如以d表示形变K表示力常数，则 K＝F/d。如以模量E代替力常数K，则基本意义不变。因此，由平行于分子链轴向的分力Fcos
[image: image8.wmf]q

 所产生的形变为F/cos 由垂直于分子链轴向的分力Fsin
[image: image9.wmf]q

 所产生的形变为Fsin
[image: image10.wmf]q

/Em 。其中为平行于分子轴向的声模量Et为垂直于分子轴向的声模量。

[image: image49.jpg]


莫斯莱(Moseley)认为，在声波传递时，发生的任何形变都是分子内和分子间形变的串联加和。图27－2为纤维形变模型。

图27-2 纤维形变的串联加和模型图

在图27－2中，假设声波作用后分子内的形变为OB=
[image: image11.wmf]m
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。分子间的形变为OC=
[image: image12.wmf]Et
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 。所谓这两种形变的串联加和，即是反映在纤维轴向的总形变。它应该是两个形变在纤维轴向的总投影  。因此，总形变，可用下式表示:
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  考虑到所有分子，取其平均值，则有：
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               （1）

根据声学理论，当一个纵波在介质中传播时，其传播速度C与材料介质的密度
[image: image15.wmf]r

, 模量E的关系如下、：

    
[image: image16.wmf]r
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上式可改写为
[image: image17.wmf]2
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 。将式（1）中各项的E值得以
[image: image18.wmf]2
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代入，并消去F和
[image: image19.wmf]r

，则得：
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式中C为声波沿纤维轴向传播时的速度；Cm为声波传播方向平行纤维分子链轴时的声速；Ct为声波传播方向垂直于纤维分子链轴时的声速。

在式(3)中，由于Cm >>Ct，因此右端可看作为0，则式子(3)变为：
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即：
[image: image22.wmf]q
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根据赫尔曼取向函数式：
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当式样在无规取向的情况下，则当C=Cu时，取向因子f=0，则此时 
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，代入（4）式，得：
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即：
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式（5）给出了无规取向时的声速Cu与垂直于声速Ct之间的关系。如将Ct与C的关系转换成Cu和C的关系，既以（5）表示（4），得：
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以（6）代入取向函数式，                 则得声速取向因子为：
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式（7）为计算声速取向度的基本公式，称为莫斯莱公式。 

根据莫斯莱声速取向公式，求取纤维的 ，只需要两个试验量，除了测定式样的声速外，还需知道该种纤维在无规取向时的声速值Cu，对某种纤维来说，它的Cu值是不变的，测定纤维的Cu值有两种方法：

 一是将高聚物制成基本无取向的薄膜，然后测定其声速值；另一种是反退法，既先通过拉伸试验，绘出某种纤维在不同拉伸倍率下的声速曲线，然后将曲线反推到拉伸倍率为零处，该点的声速值即可看成该种纤维的无规取向的声速值Cu。

表27-1列出了几个主要纤维品种的Cu值以供参考。

2．声速模量  根据声学原理，当一个振动方向与介质平行的纵向声波，在一个均匀而细长的棒状介质中传播时，其波动方程为：
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式中E为介质的杨氏模量；
[image: image30.wmf]r

为介质密度；C为声速传播速度。

表27-1   未取向聚合物在频率为10kHz下的Cu值

	聚合物
	Cu（km/s）

	
	薄膜
	纤维

	涤纶

尼龙66

粘胶纤维

腈纶

丙纶
	1.4

1.3


	1.35

1.3

2.0

2.1

1.45


因此，如测出了纤维的声速和密度，则根据E=
[image: image31.wmf]r

C2 就可求出模量。用声速法测出的模量是一种动态杨氏模量。如
[image: image32.wmf]r

以kg/m3为单位，C以m/s为单位，则E的单位为N/m2。

为了计算和测定方便，可将E=
[image: image33.wmf]r

C2的基本公式换算成模量以gf/旦为单位的计算公式，得：

E=11.3C2                           （9）

用（9）式计算声速模量，声速单位为km/s，得到的模量为gf/旦。

如模量单位按N/tex表示，则（9）可改为：E=0。997C2
[image: image34.wmf]»
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（三）声速仪原理

图27-4为SOT-Ⅱ型声速取向测定仪（又称脉冲传播仪）原理图，其基本原理为：整台一起由式样台和主机两部分组成。式样台的导轨两端分别装有发射晶体换能器和接受警惕换能器，式样两端夹在纤维夹头上，并与发射晶体和接受晶体换能器的尖针相接触。与右端的夹持器相连部分有一张力微调螺丝调节该螺丝可改变式样所受的张力，所受张力大小可由显示表读出。移动晶体换能器位置，可任意改变测试长度，长度由标尺读出，

声速仪的主机部分主要包括：低频脉冲信号源、单稳控制电路、时标电路、和计时电路等部分。

由脉冲信号源产生的低频脉冲信号（50Hz）被分成三路。一路发射晶体使其产生以频率为10kHz的受激振动。第二路被发送至单稳控制电路，使电路进入暂态。第三路被接至“X”输出端，通过导线与示波器外触发输入端相连，使示波器产生同步 X轴扫描。由发射晶体受激后产生的声脉冲在式样中以纵波形式很快地传播到另一端，被接受晶体换能器接受后重新变成电信号，该信号经放大后，一路被送到单稳电路，使单稳电路由暂态变成稳态。这样，从单稳电路得到的脉冲信号，其脉冲宽度与声波传播时间相对应，将此脉冲送入记时电路，测量该脉冲宽度所对应的时间在计数管上显示，即为声波在长度为 的纤维中传播时间TL（但包含延迟时间△t）。本仪器显示的时间单位为us。

由接受晶体换能器接受到的声波振动，被还原成电信号后，另一路被接至仪器的“Y”输出端，通过导线将“Y”输出端与示波器的“Y”轴输入相连，这样在示波器上可看到衰减振动的波形，通过示波器可以对声波振动情况进行监察。

当测出声波在试样中传播的精确时间，且试样长度已知，则声速即可计算。
（四）实验步骤

1. 本实验要求在恒温恒湿条件下进行，因为温湿度的变化，特别是湿度的变化对纤维的声速值有一定的影响。如实验室无恒温恒湿设备，则可将试样预先在25℃及RH60%左右的条件下放置24小时，以使含湿量保持平衡，然后取出放在塑料袋中备用。

2. 开启声速仪电源开关，然后顺次开启工作按钮和张力按钮。

3. 开启示波器电源开关，将声速仪“X”输出端和“Y”输出端通过电缆线分别与示波器的“X” 外触发端和“Y”输入端先连。

4. 剪取一定长度的纤维试样（一般每次实验可做3只以上不同品种不同取向度的试样）。然后计算应加的张力大小。因为张力过大会造成试样的意外拉伸，张力过小，纤维不能保持充分的伸直状态，声波不能很好的传播，纤维与晶体换能器的接触也不良，都会造成声速偏低。这里以使纤维伸直的最低负荷作为所加张力标准。实验者可按0.1gf/dtex（0.1gf/旦）的要求来计算。一般试样的纤维度要求在500dtex（450旦）以下。

5. 将纤维试样两端分别夹在试样台左右的夹头上，调节与右端相连的张力微调螺丝，通过张力显示表指示的数字，调节至所需张力。

6. 如实验过程中使用SOM-II型声速仪，则实验者可通过悬挂张力砝码给试样施加一定的张力。

7. 在教师的指导下适当调节电平旋钮，同时观察示波器上显示的声波振动波形，以使波形不出现失真状态，待其稳定，便可记录计数管显示的声波传播时间。连续记录10个数值，以取其平均值，即为在L长度纤维内声波的传播时间TL。

8. 由于试样与两端换能器间的接触使声波的传递产生一定的延迟，再加上电路中的延迟时间△t，实际的传播时间应为TL-△t。

9. 实验中可采用倍长法求延迟时间。如将测试长度定为40cm，记下仪器显示时间T40；再缩短至20cm，记下显示时间T20（平均值）。按下式求延迟时间△t：   

         2 T20- T40=2（T20-△t ）-（T40-△t）=△t

10．声速值C按下式计算：

        C=
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       式中L为试样的测试长度（m）；TL为计数管显示读数（us）；△t为延迟时间（us）。

11．另一种测试方法为多点测试法。即逐次改变测试长度，例如分别测10、20、30、40cm等点，记录时间T10、T20、T30、T40；然后画出L-T线，求斜率
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，即为声波在试样中的传播时间C（如图27-5）。
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图27-5 多点测定法求声速

（五）实验结果与数据处理

1． 为保证测试的精确性，每个纤维试样至少取5根以上进行测定。

2． 实验结果与数据处理可参照表27-2格式填写。

3． 若用多点测试求斜率，可参照表27-3填写数据与结果。并作L-T图。

六．讨论与思考

1． 影响实验数据精确性的关键问题是什么？实验中有何体会？

2． 声速法与双折射法比较各有什么特点？

参考文献 [29]，[53]。

表27-1  未取向聚合物在频率为10kHZ下Cu值

	聚合物
	Cu（km/s）

	
	薄膜
	纤维

	涤纶
	1.4
	1.35

	尼龙66
	1.3
	1.3

	粘胶纤维
	
	2.0

	腈纶
	
	2.1

	丙纶
	
	1.45


表27-2

	试样号：1#
	试样名称：
	纤度：
	张力：
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表27-3

	试样号：1#
	试样名称：
	纤度：
	张力：
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