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主要研究内容：开发力热耦合条件下的原位SANS技术，并

应用于在应力-温度耦合的复杂外场加载条件下，在近服役工况下

原位观测结构材料在形变过程中微观结构演化动力学，研究不同

学科以及不同样品种类材料“结构-性能” 的构效关系。

SANS

Neutron beam

轮胎服役破损 轮毂运行断裂 组织工程材料受损

大部分结构材料的失效主

要是在复杂力场和温度场

的耦合作用下发生的，严

重影响其可用性和使用寿

命。原位研究材料结构及

其演化动力学与性能之间

的关系非常重要。

研究背景
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2.1力热耦合SANS-原位拉伸实验条件的建设

原位拉伸仪
散射室

温度
控制箱

原位拉伸仪在小角谱仪散射室的格局分布示意

研究进展

环境箱

主要参与内容

✓技术参数

✓接口设计

✓通讯协议

✓设计细节

✓实验方案

参数制定 设计评审 设计细节 技术评审 生产制造

现有样品台

温度控制箱

已完成

验收实验

进行中



2.1力热耦合SANS-原位拉伸仪样品环境建设
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环境箱

参数 指标

力值范围 10 kN±0.5%

温度范围 -70~350 ºC±2 ºC

拉伸速率 0.1~250 mm/min

拉伸行程 120 mm

视窗大小 15 mm、60 mm

采样速率 2500 Hz

测试模式 拉伸、松弛、疲劳

应用 聚合物/软物质/合金

原位拉伸仪技术参数指标

研究进展

CMRR@SANS ORNL@SNS

CSNS@ SANS



原位拉伸仪加载控制流程

• 松弛实验

✓ Time

✓ Temperature

σ
/σ

0

• 动态原位拉伸实验

✓ Time

✓ Temperature

✓ Tensile rate

• 蠕变实验

✓ Time

✓ Temperature

• 动态疲劳实验

✓ Time

✓ Temperature 

✓ Frequency

✓ 和控制组讨论与EPICS通讯并制定控制逻辑；

✓ 与不同用户沟通不同的测试需求与测试方案；

后续指导多学科

多方法学的研究

实验流程控制

逻辑与EPICS

系统的通讯

静态力学加载测试流程



环境箱以及其它原位拉伸仪的调研设计

研究进展

10 kN原位拉伸仪高温炉调研

➢ 控温范围：350~1100℃

➢ 适用于合金高温蠕变等力学实验

➢ 控温范围：-185~200 ℃

➢ 力值范围：50 kN

液氮

控
温
环
境
箱

50 kN原位拉伸仪及环境箱的调研与设计

控温范围：-70~350 ºC

预留了加装高温炉环境方案

正在开展高温炉的调研设计

（国家重点研发计划项目：高强韧金属基
复合材料的跨尺度组织原位探测）

✓ 50 kN力值拉伸机

的结构优化与设计

✓ -185 ℃低温环境箱

方案的优化

目前正在开展设备的调研和设计



2.2 SANS研究橡胶纳米复合材料多尺度结构

研究进展

轮胎 传送带 密封圈

橡胶材料

橡胶基体

增强填料

添加助剂

利用炭黑 / 白炭黑等填料对橡胶进行补强，可以有效改性橡胶的力学性能和热性能。

线缆

纳米尺度
橡胶与填料形

成多尺度的结

构化网络



2.2 SANS研究橡胶纳米复合材料多尺度结构

改性炭黑动态交联制备自修复橡胶复合材料

研究进展

橡胶成品材料

橡胶试样

+SBR橡胶

硫化交联

a:纳米炭黑, b:改性炭黑
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备了2种橡胶试

样，其力学性能

有明显差异。
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2.2 SANS-原位拉伸研究橡胶复合材料的演变动力学

循环疲劳

次数增加

不同疲劳程度试样

SANS差别不大.

这是由于橡胶的回弹

性较好，非原位测试

时结构发生了恢复.

疲劳试样的SANS测试结果

⚫ 后续进一步利用原位拉伸仪对橡胶开展力热耦合原位SANS实验;

⚫ 与四川大学、北科大用户开展有关橡胶材料的结构-性能方面的合作研究；
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循环疲劳测试：第476圈断裂

试样2的循环疲劳测试曲线

加载

卸载

疲劳断裂

（该项目已获得粤莞联合基金-青年基金项目资助，DG2131152H）

研究进展

橡胶试样的拉伸
疲劳测试示意



2.3 SANS研究软物质水凝胶交联网络结构

化学交联水凝胶

研究进展

组织支架

软体机器人生物敷料

电子皮肤

软物质
水凝胶

面向人民生命安全需求

强度低

韧性差

不可修复

Macromolecules 2016, 49, 9080−9088

常规的交联聚合物水凝胶材料拉伸过程中呈现各向异性，降低材料的强度和韧性。



咪唑-Zn2+配位牺牲键

动态可逆硼酸酯键

2.3 SANS研究软物质水凝胶交联网络结构

聚轮烷水凝胶：滑轮效应耗散内部应力

动态硼酸酯键的可逆交换反应：赋予自修复性

咪唑-Zn2+配位键优先断裂：牺牲键耗散能量

研究进展

滑轮效应

Nature communications, 2014, 5(1): 1-8.

引入聚轮烷和配位牺牲键对自修复水凝胶材料进行有效地增强和增韧。



研究进展

HPR20

HPR10

HPR4

PPR20

PR20

HPR20

基于SANS@CSNS研究聚轮烷材料：

⚫ 聚轮烷组装制备过程以及改性

前后出现明显的构型变化

HPR10

HPR4

HPR20

⚫ 不同包合率的聚轮烷在改性

后呈现出明显的结构差异

PR20

30 ºC
60 ºC
90 ºC
120 ºC

⚫ 变温SANS显示聚轮烷在

120℃下的有明显结构变化

。

利用SANS研究聚轮烷的自组装制备过程 聚轮烷的原位变温SANS实验

PPR PR HPR

贯穿-封端法制备聚轮烷



2.3 SANS-原位拉伸研究水凝胶材料

⚫ 该水凝胶具有良好

的SANS信号;

⚫ 所制备的材料具有

优异力学性能。

✓ 水凝胶材料的SANS与力学性能测试

水凝胶材料的（a）SANS曲线与（b）拉伸曲线
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研究进展

利用SANS-原位拉伸

表征其破坏行为，

研究各向异性数据

的处理与规约。

该水凝胶在原位

拉伸下呈现明显

的各向同性

SAXS表征

Z. H. Xie, Chinese. J. Polym. Sci., 2022, DOI:10.1007/s10118-022-2820-3.

Z.H. Huang†, Z.H. Xie†, J. Mater. Chem. A, 2022, Under review

已用于申请国自然青年基金



与用户开展合作研究

✓ 与中山大学章明秋教授合作：开展互锁网络在拉伸状态下的SANS实验，研究材料破坏机理。

聚合物互锁网络 互锁网络形变后的SANS表征 互锁网络形变机理

(W.T. Dai, Z.H. Xie, et al., Mater. Today Phys., Accepted)

✓ 与广东工业大学高梁教授开展水凝胶材料的合作，研究水凝胶材料的温敏性与拉伸取向。



2.5 SANS实验背底的降低-胶带的选择使用

研究进展

《小角中子散射实验中胶带选择使用分析》 已投稿2021年CSNS靶站谱仪运行年会

编号 胶带 基材材质 胶层材质 温度上限

1 Kapton 聚酰亚胺 压敏硅胶 ~300ºC

2 特氟龙_白色（TF_w） 聚四氟乙烯 压敏硅胶 ~230ºC

3 特氟龙_棕色（TF_b） 聚四氟乙烯 压敏硅胶 ~300ºC

4 玻璃纤维胶带（GF） PET+玻璃纤维 聚丙烯酸酯 ~130ºC

5 铝箔胶带（AF） 铝箔 聚丙烯酸脂 ~120ºC

6 透明胶带（TAT） 聚丙烯薄膜 聚丙烯酸脂 ~120ºC
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✓ 结果表明利用Kapton胶带可以有效降低胶带引起的的非相干散射，避免了胶带引起

的信号误判，提高了用户的SANS数据质量。



2.6 SANS实验背底的降低-蓝宝石束窗的选择

研究进展

Neutron

高温炉下的空束 低温恒温器下空束 采用了C轴切割的蓝宝石窗片

产生了Double diffraction

BB CC

CBBC

采用B轴+B轴切割的蓝

宝石窗片背底散射最低

蓝宝石窗片

谢振华,《降低SANS实验背底的方法研究》文章撰写中



研究总结

1. 力热耦合的原位拉伸仪与SANS联用可在近服役工况下表征多学科材料

（橡胶、软物质、合金等）的微观结构演化动力学；

2. 开发原位拉伸多种测试模式（动态与准静态）、数据拟合和模型有助于

深入研究材料的结构与性能之间的构效关系；

3. 后续配套原位拉伸仪用高温炉（350~1150℃）以及50KN拉伸仪，拓展

原位拉伸的使用场景与适用材料。



感谢大家的指导与帮助！

请批评指正，谢谢！


