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一种测试冶金熔体流变特性的方法

吴 铿 潜 伟 储少军 王 颖
北京科技大学冶金学院

,
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摘 要 提出了采用可改变转速的高温粘度计
,

测试冶金熔体中熔渣和熔盐流变特性的方法
.

这

种高温粘度计只对较为普启遍采用 的高温粘度计进行少量的改进
.

提出利用这种高温枯度剂确定

所测熔体的流变参数的方法
,

并给出修正后的本构方程
.

关键词 非牛顿流 ;冶金溶体 ; 本构方程
;
旋转温粘度计

分类号 0 37 3

近年来
,

采用泡沫渣进行强化冶炼新工艺和

生产新兴功能泡沫金属材料发展很快
,

在这些工

艺 中出现了很难用 牛顿流体的规律来解释的现

象 1[ 一 ’ ]
.

这大大地促使人们对冶金熔体泡沫化的

基理论和进行深人地研究
,

其中冶金熔体的非牛

顿流体流变特性格外引人注 目
.

确定流变学状态

方程 (本构 方程 )
,

即剪应力和剪切速率的关系
,

是 流变学 (ht co fo gy )研究 的一个 主要 内容
.

冶 金

熔体在完全熔化 时流动 性较好
,

其粘度 系数在

.0 0 0 1一 .0 0 0 5 P a
·

s 之间
.

关于流动性较好的高温

熔体本构方程测定 目前 尚未见报道
.

本文是在对

高温旋转粘度计进行改进的基础上
,

采用可变转

数的测量方法得到冶金熔体的本构方程
.

剪切速率而变化
,

即剪切速率和剪切应力的关系

曲线不通过原点或通过原点而不是直线
,

如图 1

中的其他线所示
.

显然对于非牛顿流体
,

其表观

粘度 ,
。

与真实粘 度冲 (或叫微分粘度 ) 是有所 区

别的
,

如图 2所示
.

对于不同的剪切速率下的表观

粘度是不同的
.

2 种粘度的表达式分别如下所示
:

(2(3叮
。
= t g a = r ,

/ D
`

。 = gt o =
d(r / dD ) {

。 。 。

式中
,

i 表示关系曲线中任意一点
.

1 实验原理

旋转法 的测量粘度是基于浸人流体中的物

体 (如圆筒
、

圆锥
、

圆板
、

球及其他形状的刚性体 )

发生旋转
,

或 当这些物体静止而使周围的流体旋

转 时
,

它们将受到 流体粘 性力矩 的作用
,

粘性力

矩 的大小与流体的粘度成正 比
.

选定某一固定转

速 可测得该转速流体的表观粘度刀
。 ,

其计算公式

为
:

粉
。
= K X d t ( l )

其 中
,

K 为仪器常数
; △ t 为偏转 a ;

角度所需 时间

( a
,

为测量时吊丝下端的感应片滞后于 吊丝上端

的感应片的角度
,
a l 一 。

·

△ t 为角速度 .)

牛顿流体剪切速率 刀 和剪切应力
r 的关系曲

线
,

是通过原点 的直 线
,

其斜率 的大小 与流体粘

度有关
,

如 图 1 中的
a
线

.

非牛顿流体的粘度是 随
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内旋转法测量熔体的流变 曲线
,

是将未知流

变特性的熔体先按牛顿流体处理
,

在某一固定转

速下可测得该转速熔体的表观粘度 (见公式 1 )
.

在旋转法测量粘度 中
,

旋转运动产生的剪切速率

只是转速和容器尺寸 (柑竭和测头 ) 的函 数 16]
.

容

器的尺寸确定后它仅与转速有关
; 然后根据不同

的转速
,

可求得不 同的剪切速率
.

实际在测得△ t

值后
,

又已知仪器常数 K 值的情况下
,

由公式 ( 3)

可求得这一转速下的叭值
.

根据公式 (2) 可求得叽

值 ;再根据不 同 D 值 的
T
值

,

作 出流体的
T

一曲线
,

即流体的流变特性曲线
,

进而求出流体的本构方

程
.

按牛顿流体的定义可判断熔体是否为牛顿流

体
.

根据本构方程 的形式和 D 的指数
n 的大于或

小于 l
,

进而判 断为哪类非牛顿流体
.

严格来讲
,

采用按牛顿流体处理方法测出的

非牛顿流体的表观粘度 与真实粘度是存在少许

的差别的
.

粘性流体的偏 差系数可 由有关的文献

进行计算 61[
.

偏差 系数仅与测头直径和柑祸内径

有 关
,

如果两者越接近
,

其偏差系数越接近于 1
,

测试精度越高
.

判断由实验得到本构方程的形式

和 D 的指数 n
,

可用来确定是否为非粘度流体
.

因

此
,

研究高温非牛顿流体流变特性的问题就转换

成了所熟悉的普通高温旋转法测量流体粘度的

问题
.

可分 为 8 个档次
,

分别用电机脉冲显示和感应计

时器测得 电机转速
,

并计算 出旋转角速度
,

如表 l

示
,

得调速精度为 0
,

9 9 8
.

测杆和测头是本实验的消耗件
,

采用石墨测

杆和测头
,

测头的尺寸为圆柱型 2 0 x 中8 ~ 测杆

长度主要根据炉膛尺寸来确定 ;测头要求表面平

滑
,

不能有明显的裂痕和缺陷
.

3 仪器常数和系统误差

实验选用高温粘度计的常温标定法
.

采用 中

国计量科学研究 院的一级粘度标准油 4#0
,

10 0“
,

和 10 0#0 3 种
,

其动 力 粘 度值 分 别 为 .0 0 34 47
,

0
.

0 8 6 8 1和 0
.

9 5 1 8 P a
·

5
.

表 2 给出了在不 同转

速下所测量的仪器常数值和时间差
.

时间差△ t =

t 一 ot, t为测 量不 同标 准油 时感应 计 时器 的读

数
,

t0 为空转条件下的读数
.

表 2 仪器常擞万 和时间差山

仪器转 4 0翻标准油 1叮标准油 100#0标准 仪器常

2 实验装!

将普通高温旋转式粘度计原有的固定转速

系统改成变速系统
.

变速系统包括一个步进式电

动机和与其配套的电机控制器
.

步进式电机由北

京微电机厂生产
,

型号 7 D B IF
一

3
,

额定电压 27 V
,

额定电流 3A
,

步距角为 3肠 ;一套湖南冷水江无

线 电一厂生产的 B K
一

5 型步进式电机控制 器
.

采

用步进式电机进行调速
,

可获得不 因负载大小而

变的稳定转速
,

根据本实验所需
,

选定调速范围

表 1 调速范围

速档次 △lt ls

1 0
.

0 97

2 0
.

104

3 0
.

0 95

4 0
.

1 10

5 0
.

1 11

6 0
.

108

7 0
.

0 83

3
.

554

3
.

3 14

3
.

62 8

3
.

134

3
.

10 5

3
.

192

4
.

154

△九殆

0
.

22 1

0
.

22 7

0
.

20 3

0
.

22 6

0
.

23 3

0
.

2 13

0
.

19 3

3
.

9 83

3
.

82 4

4
.

2 76

3
.

84 1

3
.

7 2 1

4
.

0 76

4
.

4 98

△八s/

2
.

4 9 1

2
.

5 45

2
.

5 12

2
.

6 09

2
.

63 5

2
.

346

2
.

28 3

3
.

82 1

3
.

74 0

3
.

7 89

3
.

6 5 1

3
.

6 14

4
.

0 57

4
.

169

数尤

3
.

76 8

3
.

62 6

3
.

89 8

3
.

54 2

3
.

4 80

3
.

7 75

4
.

2 73

档次序号
每转时间 转速 脉冲测速 旋转角速度

s r
·

unn
一 l r

·

m in
一 l

耐
.

5一 l
S r

“

n , I n T
.

n l l n f a Q
.

S

8 8
.

7 62

73
.

6 89

22
.

6 30

12
.

3 19

8
.

86 7

8
.

2 8 5

2 9 29

2
.

6 69

0
.

67 6

0
.

8 14

2
.

65 1

4
.

87 0

6
.

7 6 7

7
.

24 7

20
.

8 4 6

2 2
.

4 80

0
.

67 7

0
.

8 1 2

2 64 9

4
.

8 7 9

6 9 2 3

7
.

1 90

2 0
.

5 9 1

22
.

6 34

0
.

0 7 1

0
.

0 85

0
.

2 78

0乃 10

0 7 08

0
.

7 58

2
.

1 4 5

2
.

3 54

8 0
.

0 89 3
.

87 3 0
.

20 8 4
.

l 74 2
.

16 9 4
.

3 88 4
.

14 5

根据多组实验数据的统计
,

所得数据的平均

方差 a 为 .0 0 13 5
,

说明本实验装置的可靠性是较

好的
.

从表 中可见
,

在转数较大 的情 况下 (7 和 8

档 的转速 )
,

K 值与其他较小转速的 ( l 一 6 档转速

的 )相差较大
,

这是 由于 7 和 8 档的转速非常接近

产生湍流的极限速度的缘故
.

内旋式 的高温粘度计
,

因内侧流体受离心力

作 用产生径向流动
,

易产生湍流
.

C o
ue ett 通过研

究 给出了 由其层流转 为湍流的极 限雷诺数 R e 、

和它与容器尺寸 ( 液体的物性和旋转速度的计算

公式 16]
.

将本 实验 的已 知条件代 人 c ou ett
e 的公

式进行计算
,

可得到极限角速度 田、 一.2 4 23 ar 山s ,

即极限旋转速度
n l皿一 2 3

.

14 7 r / m in
,

此值接近

于第 7 和 8 档的转速
,

这 也解释 了在此转速条件

下
,

能够出现 因熔体的湍流现象而使测出的仪器

常数 K 值偏高
.

考虑到流体的层流和湍流之间存

在 一个过 渡 区
,

为避 免测量 过程 中发生湍流现
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象
,

试验时选择 l 一 6 档的转速
.

末端效应是 由于 内转子上下端的液体作用

于圆筒端的附加粘性力矩而产生
,

其效果相 当于

内圆筒延长了△h的长度
,

它的大小与内筒的浸人

深度
、

内外筒 的底距
、

内简直径
、

内外筒 间隙
、

液

体的粘 度等 有 关
.

如 能保证转子 与增 祸底距在

l一 Z c m 以上
,

选用合适的几何形状的转子
,

末端

效应产生的附加力矩都非常小
,

可以 包括在仪器

常数中
.

液面至转子顶部的距 离如果有变化
,

转子上

面的液体产生 的附加力矩也有不同
,

会给测量带

来误差 ; 一般利用立杆的标尺来控制转子插入液

面的深度
,

测量误差为 2

~
.

增祸 由于放置的位

置有误差
,

加上转 子的定 位误差
,

使得柑祸 与转

子产生偏 心现象
.

本实验的最大偏心度为 3 r n r n ,

能带来 .0 5% 的误差
.

此外
,

旋转轴的摩擦和热温

膨胀带来的误差等都可归入仪器常数 K 值 中
.

测量的系统误差可分 为两类
:

一类是由前面

测量标准油粘度时所得的标准方差 a值可知的随

机不确定度 ;另一类 即系统不确定度
,

包括粘度计

或标准油的误差
、

计时设备的误差等
.

表 3给出了

测量 流变特性系统误差分析情况
,

测温系统的误

差是 由所用高温炉决定的
.

测定熔渣和熔盐 的系

统总体最大误差分别为 士 3
.

9 75 % 和 士 .4 02 %
·

表3 测 t 系统误差分析

误差来源 绝对误差 相对误差 /%

标准油 一 .0 00

计时设备 .0 001 5 士 .0 5

液面位置 2 1n 」n 士 1
.

0

偏心度 3 r n」n 土 0 .5

K 值的随机度 一 士 1
.

35

熔渣测温系统 10 ℃ 士 .0 6 25

熔盐测温系统 6℃ 士 .0 67

4 测试试验

冶金熔渣的试验是在 高温钥丝炉 内进行的
,

其刚玉管的直径为 65
r n 幻n ,

恒温带长约 60 r。幻。
,

土 3 ℃
.

控温仪采用 1丫VT
一

702 和双铂锗的热电偶
,

总体控温精度如表 3所示
.

坦祸为石墨增塌
,

其内

径为 4 c m
,

高为 12 c m
.

为防止石墨与炉渣中的氧

化物发生反应
,

采用 内衬 钥片的方法
,

钥 片的厚

度 为 0
.

10 ~
.

垫钥片一定要保证柑涡周壁和底

的严实性
,

以防止 出现氧化萎缩现象
.

炉 内管通

氢气保护
,

通过预试验发现使用后的钥片衬和柑

涡完好
,

可见 内衬钥片的方法切实可行
.

熔 渣 成分 为 3 7
.

2% C a o
一

3 3
.

5% 5 10 2
一

15% M g o
-

1 1% 1A
2 O Z ,

由分析纯化学试剂 配制而成
·

人炉前

熔渣都要烘烤干燥 ( 温度为 13 0 ℃ )
,

然后放人干

燥皿中
,

实验时取出称量
.

实验采用粒度为 200 目

和 3
~ 的焦炭作为添加剂

,

每包重 .0 5 9并用锡

箔纸包好
.

熔盐为无水硼酸盐 N 、 B 4 0 7 ,

Cao 为添加

物
.

试验在 S G ZA 电阻炉 中进行
,

控温仪是 T DW

系列 2 0 01 型和双铂锗热电偶
,

总体控温精度为表

3 所示
.

采用熔渣试验相同的石墨柑竭 (无钥片内

衬 )和同样的测量粘度设备
.

将试样从干燥器中取出
,

称量 12 0 9干料 ;先

将内衬柑涡装满
,

待升温化清第 1批料后
,

用预热

过的刚玉管将剩余的渣料加人
,

升温至试样温度

均匀
.

当柑祸 中静态熔体高度为 4 c m 时
,

将粘度

计的测头降下
,

浸人熔体中且和柑祸底保持 2 cm

的距离
,

并且保证柑祸与测杆同轴
.

启动粘度测

量 系统 的调速电机
,

使测头保持恒定旋转
,

测 出

不同转速下的上下感应片时间差△t每隔 s m i n 测

量 1组时间差的数据
,

共作 3 组
.

换用不同的转速

档次
,

重复上述操作
.

按实验方案要求进行上述

测量
.

5 试验结果和数据处理

熔渣和硼酸盐熔体的试验温度和添加物如

表 4 所示
.

将测定结果作出 r一 对数曲线
,

并由此

回归得到对数形式的本构方程 (试验 )
.

断
= A +

n 】n D
” ,

相 关系数在 .0 9 88 ~ .0 9 9 9 之 间或指数形

式
,
r = 月刀

月

的本构方程 ( 试验 )
.

方程为幂律型
,

表明试验中的熔体都为粘性流体
.

本构方程列于

表 4
.

从所得本构方程的形式可知
,

熔渣为粘性流

体
.

对于粘性流体
,

在剪切速率 D 很小或很大 时

熔体会表现出牛顿流体的特 性 6[]
.

为避免测量过

程 中发生湍流现象
,

没有选择剪切速率很大转速

进行测量
,

实验中 D 的值为最大为 (2
.

008
5 一 ’ )

.

表

4 给 出相 对误差是 由实验所得到本构方程 中的
:

值与所对应的本构方程 D 的指数
n 为 1时 r

值 的

相 对误 差
.

计算公 式 为
:

([ D
”
一 D

’
姗 )D/

` ,
啊 x

10 0%
,

(D 值取 2
.

0 0 5 5 一 ’
)

.

表 4 中序号 1 和 2 的本构方程与牛顿流体的

相 对误差分别为 3
.

4 0% 和 1
.

62 %
,

均小于测试过

程系统最大可能误差 土 3
.

9 75 % ;序号 5 和 6 的相
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表4 熔渣和熔盐的本构方程

序号 试样

熔渣

熔渣

熔渣

熔渣

熔盐

熔盐

温度 /℃

1 5 50

1 5 00

1 50 0

1 50 0

90 0

90 0

添加剂 本构方程 (试验 ) 相对误差 / % 本构方程 (修正后 )

不加

不加

3 11 u l l焦

20 0 目焦

不加

16
.

7 e a o % (摩尔分数 )

丁 = 0
.

20 6 9 D I川 8

r = 0
.

3 14 0 D 0 9 7 7

r = 0
.

3 7 4 3 D 0 86 9

T = 0
.

72 2 8 D O夕09

r = 0
.

7 58 2 D O , 肠

T = 0
.

36 3 5 D o , 78

3
.

4 0

1
.

62

9
.

5 6

15
.

04

0
.

97

1
.

56

T = 0
.

2 0 6 9 D I
咖

T = 0 3 14 0 D I
姗

r = 0
.

37 4 3 D O名 69

r = 0
.

72 2 8 D o, 09

r = 0
.

75 8 Z D l
ooo

T = 0
.

3 63 5 D l
明

对误差分别为 .0 9 7% 和 1
.

56 %
,

均小于系统的最

大可能误差 士 .4 02 %
.

可以认为这些序号所对应

熔体为牛顿流体
,

即将所对应 的本构方程 的
n
值

修正为 1
.

0 00
.

而序号 2 和 3所对应的相对误差都

大于系统的最大可能误差的值
,

所以这些熔体为

非牛顿流体
.

对于牛顿流体因其本构方程的
n
值为 1

,

其

表观粘度 即为实 际粘度
.

表 4 中序号 2 的熔渣实

测 的粘度为 .0 3 14 P a
·

s ,

从文献所给出的该条件

下 的 粘 度值 为 .0 4l aP
·

s ,

两 者 非 常接近 ;纯

N气 B
4
0 7
熔 体 在 9 00 ℃ 时 所 测 的 粘 度 为

.0 75 9 P a
·

s ,

这 与 K ia aur 等人所 测 定 的数据

(l 一 Z P a
·

s
)接近 71[

.

随着熔体中碱性氧化物 c ao

含量不 断增加
,

其粘 度值下 降
,

这 与 S h a rt s i s 和

D im i tr e v
等人研究 N气0

一

B Zo , 和 B a o
一

B Z o 3
熔体的

性质的结果相似 8[]
.

上述结果表明本实验方法具

有较高的可靠性
.

7 结论

将较为普遍 的定转数高温旋转粘度计改造

成 可变转数
,

可 以测定在高温下流动性能较好的

冶金熔体的本构方程
.

试验所测定熔渣和熔盐 的

结果与前人吻合得很好
,

证明此试验方法是可行

和可信的
.
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