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  (真空毛细管法)
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  (1998年确认)

1主题内容与适用范围

    本标准适用于以真空毛细管粘度计测定60℃时石油沥青的动力粘度。也可用于测定粘度在
0.0036-20.000Pa-s范围的其他物质。

    本标准也适用于在其他温度下使用，但精确度是以测定印℃的沥青粘度为依据。

2 方法概要

    在严格控制真空度和温度的情况下，测定一定体积的液体流过毛细管所需的时间。液体的粘度

以Pa-，为单位，是流动时间的秒数乘以粘度计校正系数。

    随着毛细管内液体的上升、剪切速率下降，采用不同的真空度或不同管径的毛细管也都会改变

剪切速率，因此，本方法适用于测定牛顿流体和非牛顿流体的粘度。

3 仪器设备

3.1 粘度计:本标准选用的粘度计，详见附录Ao推荐等同使用的两种粘度计，详见附录B, Co

有关粘度计标准的细则见附录Do

3.2 温度计:本方法可以采用分度值为0.02 ̀C，校正过的精密标准温度计或其他具有相同精度的

测温设备。有关温度计规格见附录Ea

3.3 水浴:水浴应适合于浸没粘度计，至少使粘度计最上面的计时标志刻度浸没水浴液面以下

20mm，且便于观察粘度计和温度计。粘度计应有牢固的支撑。应保证热量输人与热损失之间的平衡，

水浴应充分搅拌。水浴中介质的温度差别在整个粘度计高度范围内或不同位置的粘度计之间，其温

度差别不大于0.0302 o

3.4 真空系统:真空系统应能使真空度保持在39996Pa士67Pa(300mmHg士。.5mmHg)范围以内。系统
的基本组成部分如图1所示。真空系统的线路应采用内径6.35mm的玻璃管，所用的玻璃接头应该密

封不漏。当系统密闭时，开口式水银压差计(刻度1mm)指示的真空度不应降低。真空源可以是合适
的真空泵或吸气泵。

3.5 计时器:采用刻度为OAS(或更小)，误差在0.05%以内，整个计时范围不少于15min的秒表或

其他计时装置均可。

4 样品制备

4.1 小心地将样品加热，并不断地搅拌以保证样品受热均匀，防止局部过热。

4.2 将至少20mL样品移人合适的容器内，加热至135̀2 1 592，为防止局部过热要不时地搅拌，并

小心慢搅以防空气进人。
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接粘度计

放空阀

                图1 真空系统基本组成部分

1一开口水银压差计;2一调节阀或旋塞阀;3-1升缓冲罐;4一压力稳定器

5 试验步骤

5.1 使水浴温度保持在试验温度士0.03℃范围内，对所有的温度计读数进行必要的校正。

5.2 选择流动时间大于60s，干净的、干燥好的粘度计，并预热到135℃士5̀C o

5.3 向粘度计内装人已准备好的样品，使其达到装料线E二 土2nnn的高度(见图2)0

5.4 把已装好样品的粘度计，放人135℃士5℃的烘箱或油浴中，使其保持1Omin士2min，以赶出大

的气泡。

5.5 从烘箱或油浴中移出粘度计，在5min内将粘度计夹在架子上垂直地放人水浴中，使最上面的

计时标志刻度位于水浴液面以下至少20mmo

5.6 建立13339Pa士67Pa(300m.Hg士0.5mnlHg)的真空系统，用装在粘度计管路上的调节阀或旋塞阀
将真空系统与粘度计连接起来。

5.7 粘度计放人水浴30min 1 5n}n后，打开通向真空系统管路上的调节阀或旋塞阀，使沥青流人毛

细管 。

5.8 测定弯月面前沿通过两个计时标志刻度所需的时间，精确到OAS，报告两个计时标志刻度间第

一个超过60s的流动时间，并注明这对计时标志刻度的标号。

5.9 试验完成后，从水浴中取出粘度计并倒放在135℃土5℃的烘箱中，直至沥青从粘度计中流出。
用甲苯彻底清洗粘度计，然后再用石油醚冲洗。向毛细管内通人小流量的干净的干燥空气(时间约

2min或直到溶剂完全挥发)以便使管子干燥。定期地用铬酸洗液清洗粘度计以彻底清除有机沉淀物。

用蒸馏水和无残渣丙酮冲洗及用干净空气吹干。
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图2 本标准选用的粘度计

I-装料线 E; 2一第一计时标志 凡 3-B段;4一第二计时标志 必

  5-C段;6一第三计时标志 H; 7-D段;8一第四计时标志 1;

9-一装料管A; 10- 24/44)磨口;11一真空管M

6 计算

    选择与这对计时标志刻度(如5.8)所对应的校正系数，利用下式计算并报告粘度可Pa- s)，保留

三位有效数字:

                                                          P 二 ‘ “c

式中:k— 所选用的校正系数，Pa "s/s;

        t- 流动时间，so

7 报告

    在报告粘度试验结果时，还要附加说明试验温度和真空度。例如:粘度【印℃，39996Pa士67Pa,

Pa- s五60t (300manHg，泊)〕。

8 精密度

8.1 重复性:同一操作者，使用同一台仪器，重复测定两个结果之差，不超过其平均值的7%.

8.2 再现性:由两个实验室提供的结果，误差不超过其平均值的10%0
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        附 录 A

本标准选用的粘度计规格

        (补充件)

Al 范围

    真空毛细管粘度计有5种规格，60℃粘度测定范围为42一2仪烈)Pa·5(42一2仪X洲X)泊)，50一2喊刃

号最适合于测定沥青60℃的粘度。

AZ 仪器

AZ .1 真空毛细管的设计及制造尺寸见图2。该粘度计的系列规格号，近似半径、近似毛细管校正

系数和粘度测定范围见表AI。

          表Al 真空毛细管粘度计规格，毛细管半径.近似校正系数和粘度测定范围

粘度计规格
毛细管半 径

        们田 】1

近犯义校正系数。，Pa。岁，
粘度范围2)，Pa·。

B C D

25 0 』25 2 l 07 42 ~日刃

50 氏 25 8     } 3 1阳 ~312朋

1oo otso 一} 32 }�� 一�1 16}1 10 61】~128(X)

2州) 1.0 } 128 }一 。 一一 40 2粼刀~52〔喊X)

冲〕) 2一0 5oo �� 一�22 50一{ 1。 一一 。 一2〔xx】洲〕
    注:1)精确的毛细管校正系数必须用粘度标准样测得。

        2)本表所示的粘度范围是对应于流动时间为印一粼刃，的。可以使用较长的流动时间(11洲X)，以下)。

AZ.2 本粘度计包括一个单独的装样管A，和一个精确孔径的玻璃毛细管。这两部分用一个标准锥

度24/粼)的硅酸硼玻璃磨口接头联接在一起，玻璃毛细管上分B、C、D三个测量段被计时标志F、

‘、H和1隔开，每段长20millo

AZ.3 可在一个 11号橡皮塞上钻出一个直径约28Inln 的孔，把孔与边缘之间切开，做成一个简易的

粘度计架，当把这个塞子放人水浴盖上直径为sllnm 的孔中时，这个架将把粘度计夹住。

            附 录 B

推荐等同使用的粘度计规格(11
          (补充件)

Bl 范围

    该真空毛细管粘度计有11种规格，粘度测定范围为0.0036一别乃〕Pa·5(0.036一8《众XI泊)，第
10~14号最适合测定沥青60℃的粘度。

BZ 仪器

日2.1 真空毛细管枯度计的设计及制造尺寸见图BI，该粘度计的系列规格号、近似毛细管校正系数

K及粘度测定范围见表BI。

BZ.2 对所有规格的粘度计，测量球C的体积约为测量球B体积的3倍。

BZ.3 在一个11号橡皮塞上钻出两个直径分别为22和smln 的孔，两孔中心间距离为25llun ，将两孔
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之间及8mm孔和边缘之间切开，做成一个简易的枯度计架。当把这个塞子放人水浴盖上直径为51 mm

的孔中时，这个架将把粘度计固定住。

                图B1 推荐等同使用的粘度计《1)
    1-装料管 山 2一装料线 公 3一毛细管 凡 4-第一计时标志 凡 5-B段;

6一第二计时标志 负 7-C段;8一第三计时标志从 9-溢流管 从 10-.真空管 M

        表B1 粘度计规格，近似毛细管系数及粘度测f范围

粘度计规格
近似毛细管系数11, Pa"s/s 粘度测定范围2〕

      Pa.5B C

4 0.002 0.心汉拭巧 0.0036 - 0.08

5 0 (洲)6 0.002 0.012-0.24

6 0.02 0.006 0.036-0.8

7 0.06 0.02 0.12-2.4

8 0.2 0.06 036- 8.0

9 0.6 0.2 1.2-24

10 2.0 0.6 3.6-80

11 6.0 2.0 12-240

12 20.0 6.0 36-800

13 印 0 20.0 120-2400

14 u幻 0 60.0 360-8000

注: )I 精确的毛细管校正系数必须用粘度标准样测得。

    2)表中所列粘度范围对应于流动时间60 - 400s，也可以使用较长的流动时间(100N以下)。
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          附 录 C

推荐等同使用的粘度计规格(2)
          (补充件)

C1 范围

    该粘度计有7种规格，粘度测定范围为4.2一580000Pa"s, 50一200号最适合于测定沥青60℃的

粘度。

C2 仪器

C2.1 真空毛细管粘度计的设计及制造尺寸见图C1，粘度计规格、近似半径、近似校正系数及粘度

测定范围见表CL

C2.2 在该粘度计臂M上有B, C, D三个测量段，它们是具有精密孔径的毛细管，三个测量段用
F,‘、H, I隔开，每段长20mmo

C2.3 在一个11号橡皮塞上钻出两个直径分别为22和8m 的孔，两个孔中间距离为25mm，将两孔

之间及8。 孔与边缘之间切开，做成一个简易的粘度计架。当把这个塞子放人水浴盖上直径为51 mm

的孔中时，这个架将把粘度计固定住。

接真空系统

  }

                图C1推荐等同使用的粘度计(2)
1一装料管 A ; 2-装料线 E; 3一第一计时标志 F; 4一一B段;5— 第二计时标志 ‘;

  6-C段;7一第三计时标志 从 8-D段;9~第四计时标志 八 1o-一真空管 材
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表C1 粘度计规格、毛细管半径、近似校正系数、粘度测f范围

粘度计规格
毛细管半径

        1】U 】1

近似毛细管系数'I, Pa"s/s 粘度测定范围2)

      Pa"sB C D

25 0.125 2 I 0.7 4.2-80

50 0.25 8 4 3 18-320

100 0.50 32 16 10 印 ~1280

200 1.0 128 64 40 240- 5200

44刃 2.0 51幻 250 160 960- 20000

400W) 2.0 500 250 1oo 960 -140000

800R3) 4.0 2000 1000 640 3800-5别】D)

注:1)精确的毛细管校正系数必须用粘度标准样测得。

    2)表中所示的粘度范围是对应60一400，的，也可以使用较长的流动时间(1000s以下)。

    3)为屋面沥青设计的一种特殊规格，在计时标志 F以上增加了5- 和 ]0- 计时线，用这一计时标志和 B

      段的校正系数，可以增加粘度的测定范围。

  附 录 D

粘度计的校正

  (补充件)

D1 范围

    本附录介绍校正或检验本方法所使用的粘度计所需要的材料和步骤。

D2 材料

    具有表D1所列近似粘度值的标准粘度样。

D3 校正

    利用标准粘度样校正粘度计，其校正步骤如下:

D3.1 从表DI中选择一个在校正温度下最小流动时间为60s的标准粘度样。

D3.2 将该标准样倒人干净、干燥的待校粘度计中，至装料线Emm * 2mm(见图2)0

D3.3 将装有样品的粘度计放人温度精确至t 0.01℃的水浴中。

D3.4 建立真空系统，使真空度保持在39996Pa土67Pa(300mnHg士0.5mmH目。用旋塞阀把粘度计与
真空系统连接起来。

D3.5 粘度计放人水浴中30min t 5min后，打开旋塞阀，使标准样流入毛细管。

D3.6 用秒表测量弯月面前沿通过计时标志F和‘所需的时间(精确到OAS)和通过计时标志‘和H

所需的时间(精确到0.Is)o

D3.7 毛细管校正系数按式(D1)计算:

                                          k=P,/t ··········································⋯⋯ (D1)

式中:P,— 校正温度下标准样的粘度，Pa. 1;
        ‘— 流动时间，5;
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      k— 真空度为39996Pa士67Pa(300mmHg 1 0. 5mmHg)下粘度计的校正系数，Pa "s/so
D3.8 利用同一标准样或另一标准样重复这些校正步骤，计算各毛细管和平均校正系数K。每一个

毛细管两次测定的校正系数K必须在它们平均值的2%以内。毛细管的校正系数与温度无关。

D4 利用标准真空粘度计校正真空粘度计。具体校正步骤如下:

D4.1 任意选择一种流动时间至少为60s的石油沥青，再挑选一支已知毛细管系数的标准粘度计。

D4.2 将标准粘度计与要校正的粘度计一起安装在同一个水浴中(60'C)，按照5.1一5.8节中所叙述

的步骤测定沥青的流动时间。

D4.3 校正系数k,按式(D2)计算:
                                  k,=( t2·k2)/t, ····································⋯⋯(D2)

式中:k,— 被校正的粘度计的校正系数;

      t,— 被校正的粘度计的流动时间，s;

      k2— 标准粘度计的毛细管系数;

      t2— 标准粘度计的相应流动时间，so

                                    表D1 粘度标准样品

粘 度 号 近似粘度，Pa"s

20̀C 38̀C

N30000 巧0 24

N190000 5召洲】 160

臼 班)00 24
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附 录 E

温度计规格

  (补充件)

本温度计应符合下列要求:

温度范围，℃

浸人深度

最小分度，℃

每一较长刻度，℃

刻数字，℃

刻度误差不超过

膨胀室允许加热到，℃

全长，Hm

杆直径，rnm

水银球长度，。

水银球直径，nim

从球底至58.6℃刻度距离，Inln

刻线部分长度，nirn

冰点刻度范围，℃

至收缩室底的距离，mm

至收缩室顶的距离 。Ilnn

58.6一61.4

  全浸

    0.05

0.1和 0.5

          1

在印℃时0.1℃

        105

    300-310

      6-8

      45-55

不大于杆直径

    145一165

      40-90

一0.3-0.3

大于 100

小于 125

附加说明:

本标准由石油大学提出并技术归口。

本标准由石油大学重质油研究所负责起草。

本标准主要起草人张昌祥、张玉贞。

本标准等同采用美国试验与材料协会标准ASTM D2171一85《真空毛细管粘度计测定石油沥青粘

度》

1261

http://www.bzsoso.com

