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有机热载体运动粘度折管快速测定法

1　 范围

1.1  本标准规定了《有机热载体运动粘度折管快速测定法》自动折管式粘度计的测定方法。

     本标准适用于透明及不透明有机热载体，也包括其他未使用和在用润滑油。

1.2 本标准运动粘度测定范围为0.2～1000mm2/s，温度范围为20～105℃。

2　 规范性引用文件

下列标准对于本标准的应用是必不可少的。凡是不注日期的引用标准，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本标准。
GB/T 265      石油产品运动黏度测定法和动力粘度计算法

GB/T 11137    深色石油产品运动黏度测定法（逆流法）和动力粘度计算法

JJG  155      工作毛细管粘度计检定规程

3　 术语和定义

  运动粘度：液体在重力作用下流动时内摩擦力的量度。在国际单位制（SI）中，运动粘度的单位以平方米/秒（m2/s）表示。通常使用的单位为平方毫米/秒（mm2/s）。

4　 方法概要   

本方法是在某一恒定的温度下，测定一定体积的液体在重力下流过一个标定过的折管粘度计的时间。样品注入装有两个检测器的粘度计中，样品流动过程中达到设定的温度，当样品流至第一个检测器时，仪器开始计时；当样品流至第二个检测器时，仪器自动终止计时。测得的流动时间与粘度计常数乘积为运动粘度。
5　 仪器与材料

5.1 自动粘度仪

5.1.1仪器软件控制系统：参数设置系统（包括折管式粘度计的常数设置）、控温及温度调整系统、计时系统、数据处理系统、清洗及干燥系统、打印系统。
5.1.2折管式粘度计：

a、折管式粘度计应符合附录A（规范性附录）折管式粘度计技术条件的要求。

b、折管式粘度计（图1），内径分别为0.25，0.30，0.40，0.50，1.0，2.0和3.0mm。每支粘度计应按JJG 155 《工作毛细管粘度计检定规程》检定方法进行检定并确定常数。

c、测定样品的运动粘度时，应根据被测样品的运动粘度和试验的温度选用适当的粘度计，使试样的落样时间处在30s-300s间为宜。

5.1.3 恒温槽：带有视窗的恒温槽，其高度不小于250mm，容积不小于1.5L，并附有自动搅拌装置和能够准确测量与调节温度的控温装置,浴槽内装有恒温介质。

5.1.4 温度控制系统：

a、 精密温度计：精度不低于±0.01℃；

b、 温度控制要求：温控范围20-105℃，温度误差±0.01℃，显示精度0.01℃；

c、 温度控制应与精密温度计作对比，并以精密温度计为标准，调节到目标温度。

5.1.5 清洗/真空系统：从进样杯口注入清洗剂，通过真空泵将清洗剂输送至粘度计，清洗样品，排出废液，清洗后通过吸入空气干燥粘度计。
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                 1-进样杯；2-横臂；3-毛细管a、b-标线；4-液泡；5-负压缓冲装置
图1  折管式粘度计

5.1.6  计时装置：分辨率不低于0.01秒。

5.1.7  微量移液器：容积范围在200μL～1000μL的移液枪。

     注：粘度计、温度计、计时器都应进行定期计量检定。

5.2 试剂

5.2.1 清洗剂： 可选用溶剂汽油120#（符合GB 1922中120号溶剂油要求）、石油醚（60-90℃，分析纯）、甲苯（分析纯）、丙酮（分析纯）、铬酸洗液、95%无水乙醇；

     警告:有机清洗剂易挥发、有毒有害

5.2.2 恒温浴液：甲基硅油（25℃时运动粘度不大于50mm2/s）

6　 准备工作

6.1 试样含有水时，在试验前必须经过脱水处理，对于粘度大的样品，可以用布式漏斗，利用水流泵或其他真空泵进行吸滤，也可以在加热至50℃-100℃的温度下进行脱水过滤。试样中含有机械杂质时，则需用滤纸过滤去除机械杂质。

6.2 自动运动粘度仪应稳定水平放置，抽、排、真空连接管道应连接完好。

6.3 按要求安装粘度计，粘度计应处于垂直状态；在测定试样的运动粘度之前，粘度计内部应干净、干燥，若粘度计内有残留样品，必须洗净干燥方可进行实验。如果粘度计有常规洗不净污垢且沾壁较为严重，应注入铬酸洗液浸泡10-30分钟、再依次注入二级水、95%乙醇、120#溶剂油进行清洗并干燥粘度计。

6.4 粘度计更换安装

6.4.1 根据被测样品的预估粘度值选择合适常数的粘度计，控制落样时间在30~300s；

6.4.2 待浴槽温度低于50℃后将浴槽内的恒温浴液通过排油管全部放出；

6.4.3 拆除固定粘度计的所有紧固件。

6.4.4轻顶粘度计底部，待粘度计与密封件分离后，将粘度计取出。

6.4.5当粘度计与检测器相连接时，应将检测器模块卸下，装到需更换的粘度计上，安装时上、下检测器分别对准粘度计的a、b标线，偏差在1mm内；当检测器固定在粘度仪上，应将选择好的粘度计固定到检测器中，安装要求如前者一致。

6.4.6将粘度计插入浴槽固定位置，紧固所有紧固件，连接信号线，装入恒温浴液。

注：检测器与粘度计的相对位置发生改变时，应用标准粘度液重新标定。

6.5恒温槽内恒温液液面应高于粘度计横臂20mm左右。

7　 实验步骤

7.1 接通电源，开机，设定并保持自动折管式粘度仪恒温槽至需要的目标温度，温度必须恒定在±0.01℃；

7.2 样品检测前，用清洗剂清洗粘度计并干燥，待仪器温度稳定仪器显示“空闲”，点击“测试”键，用微量移液器将摇匀的待测样品注入进样杯（样品进样量：见表1），开始测量。若落样过程中，粘度计横臂与毛细管喇叭口处出现气泡并保持到计进开始，则试验作废，重新进行清洗后再进样测量。

	毛细管内径（mm）
	近似常数（mm2/s2）
	粘度（mm2/s）

	
	
	Min
	Max
	0.75
	1.5
	4.8
	7.5
	12
	15
	30
	48
	120
	300
	900
	1200
	9000

	0.25
	0.025
	0.75
	7.5
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	0.3
	0.05
	1.5
	15
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	0.4
	0.16
	4.8
	48
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	0.5
	0.4
	12
	120
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	1.0 
	1.0 
	30
	300
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	2.0 
	4.0 
	120
	1200
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	3.0 
	30 
	900
	9000
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	样品指导进样量（uL)
	400
	500
	600
	700
	900

	　
	——适用的粘度范围

	注：折管式测量的粘度范围是基于最适用的流动时间：30~300s


表1  样品进样量

7.3 自动粘度仪自动测量并记录样品从检测器a流至b的落样时间，根据公式1计算运动粘度并显示打印检测数据。

7.4 启动清洗过程：启动清洗过程，真空泵抽吸残留在粘度计内的样品，注入清洗剂（如120#溶剂油）清洗粘度计。清洗废液通过真空泵抽至废液瓶。这一过程应重复几次直到粘度计清洗干净。（注：
同一个浴槽内存在两支或两支以上粘度计时，当一支粘度计在测试时不允许其他粘度计进行清洗）

7.5  粘度计的温度达到目标温度时，进行下一次测量，记录测量数据，取不少于四次的运动粘度的算术平均值作为试样的平均粘度值。

8　 校正

8.1 定期用标准粘度液进行自检定，判断检定结果与标准值是否符合相对扩展不确定度要求。

9　 计算及结果处理

9.1 在温度t 时，试样的运动粘度νt（mm2/s）按公式1计算。连续测量四次，计算四次测量数据的算术平均值，测量数据应满足10.1重复性要求，若超出重复性要求，应重新进行测量。

νt=c·T……………………………………公式1

式中： 

       c——粘度计常数，mm2/s2；

 T——试样从上检测器a流至下检测器b的时间，s。

10　 精密度

10.1 重复性：同一操作者，用同一试样，同一仪器连续测定的四次结果与算术平均值之差，不应大于下列数值。

	测定样品的粘度值（mm2/s）
	重复性（%）

	≤10
	算术平均值的1.0

	>10
	算术平均值的0.68


10.2 再现性：不同实验室各自提出的两个结果之差不应大于下列数值。

	测定样品的粘度值（mm2/s）
	再现性（%）

	≤10
	算术平均值的4.0

	>10
	算术平均值的2.2


11　 报告

取重复测定四次结果的算术平均值，作为试样的运动粘度。取四位有效数字。
附  录  A

（规范性附录）

 折管式粘度计技术条件

1、 折管式粘度计外型
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1-进样杯；2-横臂；3-毛细管；a、b-标线；4-液泡 

图1 折管式运动粘度计
2、 技术要求

2.1 粘度计规格尺寸和形状应符合图1的规定。

2.2 粘度计应采用仪器玻璃或高硼玻璃制造，玻璃应光洁透明、无划痕、柳纹和气泡，各连接处要光滑，毛细管两端的连接处应连接成光滑的喇叭形，不允许有凹凸不平现象。

2.3 环形刻度线a、b应清晰地刻在直管轴的平面上与轴心垂直，且不得有断线，其宽度不大于0.2mm。

2.4 粘度计毛细管不得有观察出的膨大和不规则现象。

2.5 粘度计下端Φ7管轴线与进样杯轴线共线。

2.6 壁厚（除毛细管外）为1~1.5mm，退火要求均匀。

2.7 图1中液泡的扩张部分必须均匀，不得有突然变大现象，且液泡扩张部分必须处于刻度线之间。扩张部分长度不得超过25mm，内径最大处不超过3mm。

2.8 折管式粘度计毛细管内径和常数见下表：

表1

	毛细管内径（mm）
	粘度计近似常数（mm2/s2）
	运动粘度范围（mm2/s）

	0.25
	0.025
	0.75~7.5

	0.3
	0.05
	1.5~15

	0.4
	0.16
	4.8~48

	0.5
	0.4
	12~120

	1.0
	1.0
	30~300

	2.0
	4.0
	120~1200

	3.0
	30
	900~9000


注：适宜流动时间30~300s

3、 检查

3.1 折管式粘度计在使用之前，应按照本技术条件的规定进行检查。

3.2 折管式粘度计在出厂之前，应使用标准粘度液对粘度计进行检定，确定其粘度计常数。

4、 标志

 在进样杯杯身应注明下列标志：

a.制造厂名称或商标；

b.毛细管内径；

c.粘度计编号；

d.出厂年月。
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