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前言
国际标准化组织(ISO)是世界性国家标准团体(ISO成员团体)的联合机构.制订国际标准的工作一般是各技术委员会进行的.凡是对某个技术委员会设立的题材感兴趣的成员团体都有权派代表参加该技术委员会.政府的和非政府的国际组织经与ISO联系也可参加该工作.ISO在电工技术标准化方面的所有题材和国际电工技术委员会(IEC)密切合作.

   国际标准是根据ISO/IEC的指令,部分2起草的.

   各技术委员会的主要任务是制订国际标准.被技术委员会采纳的国际标准草案,在接受为国际标准之前要提交各成员团体投票表决.当至少有75%成员团体投票赞成时,才能作为正式国际标准公布.

   特别要注意,这份文件的某些环节可能是专利权的课题.ISO将不负责检查任何的或所有这样的专利权.

   ISO11443是由ISO/TC61塑料技术委员会,SC5物理化学性能分会制订.

  第二版删除和替换了这份文件的第一版,其中条款4,分条款5.1.2,5.1.3,5.1.4,5.4,5.5,7.2和B.5,条款9和附录C在技术上已被校正.
塑料——使用毛细管和狭缝模流变仪确定塑料的流动性
1 范围

这份国际标准规定了确定塑料在受到近似塑料加工时产生的速度剪切应力和温度下的熔融流动性的方法。根据这些方法试验塑料熔融是必须的，因为塑料熔融的流动性一般是不尽取决于温度，而且也取决于其它参数，特别剪切速度和剪切应力。
这篇国际标准的方法使用确定塑料的熔融粘度从10 Pa.s到10 7Pa.s，这取决于测定的压力范围，和/或力的换能器和流变仪的机械和物理特性能.在挤出流变仪中出现的剪切速度是从1s-1到106s-1.
在模入口延伸的影响会造成在模出口的膨胀.因此也包括评价挤出熔涨的方法.
叙述的流变技术不是限制在仅仅热塑性塑料的壁-粘结特征,例如热塑性塑料展示的”滑动”的效应,而且也包括热固性塑料.然而这个确定剪切速度和剪切粘度的方法对于没有壁-粘结的材料是无效的.尽管如此,这个标准仍然能够用于表征具有一定几何形状的流体的流变行为.
2. 制订规范的参考

下面的参考文件是应用这篇文件所不可缺少的.对于标记日期的参考,仅仅是引证应用的版本.对于未标记日期的参考,仅仅是引证应用的版本,对于未标记日期的参考,是参考文件应用的最近的版本(包括任何修订).
ISO4287,几何产品规定(GPS)——表面特性: 构形方法——术语,定义和表面特征参数
ISO 6507-1, 金属材料—Vickers 硬度试验——部分1： 试验方法
ISO11403-2,塑料——可比较的多电数据的获取和表示—部分2:术语和加工性能

ISO1133,塑料—熔融质量的确定—流动速度（MFR）和熔融体积—热塑性塑料的熔融体积（MVR）

3． 术语和定义

为这篇文件应用下列术语和定义
3.1  牛顿流动

粘度不取决于剪切速度和时间的流体
3.2 非牛顿流体

对于这一流体,它的粘度随剪切速度和/或时间而变动
注: 对于这份国际标准,这个定义认为粘度仅是随剪切速度改变的流体

3.3 表观剪切应力 τa p
熔体和模壁接触时,熔体受到非真实的应力,以泊表示(Pa)
注: 它是由试验压力和模的横截面对于模壁截面的比的乘积计算.

3.4 表观剪切速率 [image: image1.emf]
在壁上的熔体在观察体积流动速度时,如果它的行为是牛顿流动时,经受的非真实剪切速度,以秒的倒数表示(s-1).
3.5 真真的剪切应力 τ

熔体在与模壁接触时,受到实际的剪切应力,以泊(Pa)表示

注 1: 通过入口和出口的压力损失的校正评估试验压力,或者通过通道中的熔体-压力梯度来直接确定.
注2: 处于注解的目的,没有应用下标的表示真实值.

3.6真实的剪切速度[image: image2.emf]
从表观剪切速度[image: image3.emf]得到剪切速率,这是通过考虑牛顿行为的偏离,按照适宜的校正算法, (见注8.2.2),以秒的倒数表示(s-1).
注 对于这个注解,没有应用下标的表示真实值.

3.7 粘度 η

稳定剪切的粘度,表示为真真剪切应力τ对于真真剪切速度[image: image4.emf]的比值τ/[image: image5.emf],以(Pa.s)表示.

3.8 表观粘度ηB P
表观剪切应力τa p对于表观剪切速度[image: image6.emf]的比τa p/[image: image7.emf],以(Pa.s)表示.
3.9 表观粘度的Bagley校准τa pB
真实的剪切应力τ对于表观剪切速度[image: image8.emf]的比τ/[image: image9.emf],以(Pa.s)表示.
3.10 Rabinowtsch校正表观粘度 [image: image10.emf]
表观剪切应力τa p对于真实剪切速度[image: image11.emf]的比τa p/[image: image12.emf],以(Pa.s)表示
注: 这个术语适宜应用在具有单个模,它的长度和直径的方位比是大的,使入口影响可以忽略不计的情况中.

3.11 体积流动速率 [image: image13.emf]
每单位时间通过熔融流动的体积,以每秒立方毫升表示(mm3/s)
3.12 在室温的熔涨速率 [image: image14.emf]
挤出形材的直径对于毛细管模的直径的比,两者在室温测得的值
3.13 在试验温度的熔涨比 ST

挤出形材的直径对于毛细管模的直径的比,两者在试验温度测得的值.
3.14 在室温的百分溶涨, sa
挤出的丝条的直径和毛细管模的直径之间的差,表示为对于毛细管模的直径的百分数,两者在室温测得的值.

3.15 在试验温度的百分溶涨, sT
挤出型条的直径和毛细管模的直径之间的差,表示为对于毛细管模的直径的百分数,两者在试验温度测得的值.

注 等值的狭缝模挤出型条的熔涨项,能够在狭缝模的挤出型条的厚度和参照狭缝-模厚度的基础上得到.
3.16 预热时间

料筒完成加料和测量开始之间的时间间隔

3.17 熔涨时间

完成料筒加料和测量结束之间的时间间隔

注 在某些的特定的情况中,可能必须注意在每次测量的结束时的熔涨的时间,在那里每个填充料筒作一次以上的测量.

3.18 挤出时间

对于给定剪切速率测量期间相应的时间.
3.19 临界剪切应力

出现在以下任何情况中,在模壁上的剪切应力值:

—剪切应力对流动速度或剪切速度作图的曲线的不连续性;

—当挤出型条离开模时的粗糙度(或波纹)

注 它以帕斯卡(Pa)表示.

3.20 临界剪切速度
剪切速度对应的临界剪切应力,以s-1表示
4 通则

塑料熔融被强制通过毛细管模或已知尺寸的狭缝模.能够使用两种基本的方法: 对于规定恒定的试验压力p时,测量体积流动速度Q(方法1),或对于规定恒定的体积流动速度Q,测量试验压力p(方法2).这些方法能够在毛细管模(方法A)和狭缝模(方法B)中应用.这两个试验方法选择的全部的表记见表1.
      表 1—试验方法的标记
	     模横截面
	    预先给定的参数

	
	  试验压力,p
	  体积流动速率, Q

	 圆形(毛细管模)
	  A1
	  A2

	 矩形模(狭缝)
	  B1
	  B2


测量是在预先设置参数值的范围进行(无论是在方法1中应用试验压力,或是在方法2中的体积流动速率).
如果狭缝沿着它的长度的位置上有压力传感器,那么在模的入口的上流也应使用压力传感器.然后能够确定入口和出口的压力降.如果相同直径的毛细管模但是改变使用的长度,那么能够确定入口和出口压降的总和.
沿着狭缝模的长度具有压力传感器狭缝模，对于使用在线－计算机评价自动地测量压力将是特别适宜的.

毛细管模尺寸的推荐值用于试验的流动速度和温度在以下相关的条文中或ISO11403-2中提供.
注 使用狭缝模时,无论是狭缝的厚度H和宽度B之间的方位比H/B是小的或是还需对H/B作校准(见附录A)都是必要的.在后者的情况中,计算的量取决于导出使用的校正方程时所作的假设.值得注意的是弹性影响是无关系的.
5. 设备

5.1 试验装置

5.1.1 一般原则

试验装置是由可加热的料筒,和接近料筒的底部有内部可更换的毛细管或狭缝模结尾的料筒孔构成.通过一个柱塞,螺杆或通过使用气体压力对料筒中含有的熔体施加试验压力.图1和图2展示了典型的例子;此外可允许其它尺寸.
5.1.2流变仪的料筒

料筒是由一种耐加热体系的最大温度时的磨损和腐蚀的材料组成.

料筒具有一个横向孔,以便在接近模的入口插入熔体压力传感器.

料筒平均孔直径通过料筒长度的的允许偏差应小于±0.007mm.
料筒制造使用的技术和材料,产生Vicke硬度,优选的至少是800HV30(见ISO6507-1和注1)和表面粗糙度小于Ra=0.25μm(平均算术不一致,见ISO4287).

注1 对于上到400℃的温度,发现使用氮化钢是适宜的.材料的硬度值低于特定值,但是能够足够耐腐蚀和耐磨损的材料发现作为构成料筒和模的材料也是可接受的.
注2 增加料筒孔的直径能够增加在单个料筒填充的测量次数,和增加了仪器的剪切速度的范围.使用较大料筒孔直径的缺点是要求较多样品量,达到全部样品的平衡温度要求的时间也是更大.商品可利用的流变仪的料筒-孔直径是在6.35mm到25mm之间的范围.
5.1.3 毛细管模(方法A)

5.1.3.1 毛细管模壁的全部长度应加工到对于直径(D)准确度±0.007mm,对于长度(L)应是±0.025mm(见图1).
毛细管加工应使用的技术和材料:得到Vickers硬度,优选的是至少800HV30(见ISO8507-1和注1到5.1.2)和表面粗糙度小于Ra=0.25μm(平均算术不一致,见ISO4287).

毛细管的开口应展示没有可见的加工痕迹,也没有可看得出的偏心率.

注1 典型使用的毛细管模直径是在0.5mm和2mm之间的范围,使用各种长度得到要求的L/D比.填充材料的试验,可能要求较大的直径.
注2 硬质钢,炭化钨,钨铬钴合金和硬质不锈钢是最普通的模材料.
注3 能够测量的毛细管尺寸的精度取决于毛细管的半径和毛细管的长度两者.直径小于1.25mm的毛细管,规定精度(±0.007mm)是很难得到的.由于流动数据相对于毛细管的尺寸是极端的灵敏性,已经知道和报告毛细管的尺寸和其内测量的精度是非常重要的.这也能应用到狭缝模的尺寸要求(厚度,宽度和长度)(见5.1.4).

5.1.3.2 为了确定具有一个毛细管模的表观剪切速度[image: image15.emf]和表观剪切应力[image: image16.emf],毛细管模的长度L对于直径D的比L/D应至少是16,它的内插角应是180º,除非有其它参考标准规定.具有相同内插角(±1º),长度(±0.025mm)和直径(±0.007mm)得到的数据应可比较.内插角在图1中定义.
推荐使用模的长度是16mm或者20mm,直径1mm,入口角180º(见注1).当推荐的值不适宜时,允许选择模直径0.5mm,2mm或4mm,例如填充料多的材料.对于除了1mm直径以外的模,推荐长度对于直径的比(L/D)应尽可能和仪器中使用1mm直径的模具有相同的(L/D).
注1 最普通使用的模长度是16mm和20mm,选择常常取决于和被限制于仪器的设计.
注2 设备剪切速率的给定值,通过使用较小的直径毛细管模减少剪切加热对熔体的影响.

[image: image17.emf]
关键

1 应用的力或恒定的速度   5 加热线圈           9 选择的林甘愿见

2 热绝缘                 6 压力传感器         10 温度控制空气室

3 柱塞                   7 毛细管模           11 恒温器

4 料筒                   8 模保持螺帽         12 插入角

              图1 使用毛细管模的挤出式流变仪的典型例子(尺寸单位;mm)
[image: image18.emf]
要点: 

1 柱塞

2料筒

3 模

4 可交换部件

5 通道

6 电加热器

Pi=压力传感器

Ti=恒温器

             图 2 使用狭缝模的挤出型流变仪的典型例子(尺寸单位:mm)
5.1.3.3 为了确定真真的剪切速度[image: image19.emf]和真真的剪切应力[image: image20.emf],要求相同的直径(±0.007mm)和内插角(±1º),从推荐的系列L/D=0.25到1,5,10,16,20,30,40(也见8.4.2)中选择至少两个不同的L/D的毛细管模,满足下列提供的条件. 
允许使用唯一的两个模,相同的直径(±0.007mm)和内插角(±1º),L/D≤5和L/D≥16,在那里试验条件使得到的Bagley图没有明显的非线性,也就是,通过使用增加的模(见8.4),对于每一类的样品预先建立这些条件.使用唯一两个模时,这两个模的L/D比的差至少是15.
当使用唯一两个模通过校正入口压力降的影响确定剪切粘度时,推荐使用长度对直径比(L/D)比在0.25到1的范围的短模,和长度对直径(L/D)比在16到20的长模,两个模具有直径1mm和入口角180º.当这个推荐值1mm是不适宜时,例如对于填充量多的材料,对于模的直径的选择允许是0.5mm,2mm或4mm.对于除了1mm以外直径的模,推荐长度对直径(L/D)比应和1mm直径模具有相同规定的L/D.
注 校正入口压降影响的程序(见8.4)是以外推数据到另长度模为基础的,而不是通过作短模的近似,得到入口的压降值.

5.1.4 狭缝模(方法B)

5.1.4.1 狭缝模的完整长度应由机械加工到厚度准确度±0.007mm,宽度±0.01mm,长度±0.025mm.当应用时,压力传感器的中心和出口平面之间的距离被确定是±0.05mm(见注3到5.1.3.1.)
这个模制造使用的技术和材料,得到Vickers硬度优选的至少800HV309见ISO6507-1和注1到5.1.2),表面粗糙度少于Ra=0.25μm(平均算术不一致性,见ISO4287).

注 对于狭缝模的材料,见注1到5.1.2和注2到5.1.3.1.

5.1.4.2 为了确定剪切速度[image: image21.emf]和表观剪切应力[image: image22.emf],除了参考标准的其它规定以外,狭缝模应具有厚度H对宽度B的H/B比最多是0.1,具有内角180º.仅仅是使用具有相同内角(±1º),厚度(±0.007mm)宽度(±0.01mm)和长度(±0.025mm)狭缝时摸的到的数据是可比较的.
5.1.4.3 为了确定真真的剪切速度[image: image23.emf]和剪切应力[image: image24.emf],符合5.1.4.1和5.1.4.2中给出的规定的狭缝模,可以按照和毛细管模完全相同的方式进行使用,也就是,使用Bagley校正方法适当地调节(见8.4).另外,在沿着模腔的长度的位置具有压力传感器的狭缝模能够被用于确定真真的剪切应力值.
5.1.5 柱塞

如果使用一个柱塞,它的直径应比料筒孔直径小0.040mm±0.005mm.它可以使用对开式环或完整的密封环装备,以便减少熔融反流通过柱塞的面.柱塞的硬度应小于料筒的硬度,但是不小于375HV30(见ISO6507-1)
5.2 温度控制

对于能够设定的所有的温度,料筒温度控制应设计在毛细管模或狭缝模的范围内,作为可应用的,对于持久的试验,料筒允许填充的高度,在料筒壁上的温差,温度测量的变化不超过表2中给出的那些值.
        表  2 最大允许温差作为距离的函数和作为时间的函数

	试验温度,θ,℃
	作为距离的函数的设置温度
的温差a,℃
	作为时间的函数a的温度变化,
     ℃

	≤200
	±1.0
	±0.5

	200<θ≤300
	±1.5
	±1.0

	>300
	±2.0
	±1.5


a 对于在毛细管模和狭缝模范围内的所有柱塞,作为可应用时.对于持久的试验,允许料筒填充的高度.
试验装置应设计成试验温度能够以1℃步长或更少地作设置.
5.3 温度测量和标定

5.3.1 试验温度
5.3.1.1 方法A:毛细管模

当毛细管模被应用时,试验温度应是接近毛细管入口的料筒熔体的温度,或如果,这是不可能时,那么应是接近毛细管入口的料筒壁的温度.优选地试验温度的测量位置不多余毛细管吐口以上10mm(也见5.3.2).
5.3.1.2 方法B:狭缝模

当狭缝模被使用时,应测量模壁温度,并取作试验温度.这个温度应等于料筒中测量的试验温度,在相关距离内和相关时间范围内达到表2中给出的温度公差(也见5.3.1.1和5.3.2).
5.3.2 试验温度的测量

温度测量装置的尖端应和熔体接触,或者如果这是不可能,那么应与料筒的金属或模壁接触,离开熔体腔的距离不多于1.5mm.在温度计井中可以使用热导流体改进传热.温度计优选的是热电偶或铂电阻敏感元件,可以如图1和图2所示.
5.3.3 温度标定

在试验期间使用的温度测量装置应能读到0.1℃的范围内,这可以借助具有误差极限±0.1℃的标准热电偶标定而且要遵循涉及的温度计规定的浸渍的深度内,.为了达到这个目的,使用低粘度熔体时,可以填充到料筒的顶部.
没有任何液体污染模,或料筒,或影响续后的测量,也就是,在标定期间硅油可以应用作热传导介质.
5.4 压力的测量和标定

5.4.1 试验压力

试验压力应是在熔体中的压力降,即为在毛细管模或狭缝-模入口以前测量熔体中的压力和模出口的压力之间的差.如果可能,试验压力可以通过位于模进口附近的熔体-压力传感器测量,在这一情况下,压力传感器到模入口面的距离对所有的试验应保持恒定,而且优选地应当不多余20mm(见注).要不然,试验压力应通过施加在熔体上的力确定,例如 ,通过柱塞,这个力通过柱塞以上的负荷池测量(见附录B,条文B.1).
注 从模的入口面到压力传感器的距离对所有的试验保持恒定是重要的,因为这将对压力降测量产生其它的影响.使用从模入口面开始的压力传感器的距离等于料筒直径,这将能够减少测量时由于模入口以上的重复循环的流动引起的压力的波动.
如果试验是通过挤出到压力达到大气压以上的通道或容器,那么,在模出口的压力也应被测量,优选地使用压力传感器正好位于模出口以下.
力或压力测量装置应在它们的正常能力的1%和95%之间的范围内操作.

5.4.2 沿着狭缝模长度的压力降

使用狭缝模时,沿模长度的压力轮廓图可以通过沿着模壁埋入固定的熔体压力传感器测量得到.
另一种方法,当狭缝模没有装备熔体压力传感器时,入口和出口压力损失的总和能够通过应用Bagley校正调节狭缝模加以考虑(见8.4.3)
5.4.3 标定

外部的水力试验设备能够用于标定熔体-压力传感器.根据制造厂的规定标定负荷室.熔体压力传感器或负荷室读数最大允许误差应少于或等于满刻度值的1%和少于或等于绝对值的5%.熔体压力传感器的标定优选地应当在试验温度完成.

5.5 样品体积流动速率的测量

体积流动速率应由柱塞的进料速度,或由在测量期间挤出样条的质量称重确定.
如果施行称重,对于体积流动速度的转化应在最常用的试验温度使用熔体的密度作体积流动速度的转化,而不用考虑流体静力学压力对密度的影响.
体积流动速率被确定到1%的范围内.

为提供可比较的数据,推荐表观剪切速度,和试验使用流动速度是在ISO11403-2中规定的真实剪切速度时, 通过内插法确定的数据.表观剪切速度应当按照相等空间间隔设置,当使用对数作图时,应当至少每十进位数的表观剪切速度有两个点.
注 如果,尤其柱塞和料筒之间的泄漏是足够小,才能够服从通过柱塞的进料速度确定体积流动速度的最大规定的允许误差.
6 取样

从需要试验的材料取出代表的样品用作试验样品.每单个料筒填充数的确定取决于试验下的模塑材料,因此也应取得感兴趣的参与者的意见一致.试验样品制备期间的温度应小于随后试验期间的温度.
7. 程序

7.1 清理试验装置

每次测量以前,保证料筒,可应用的传感器孔,柱塞和毛细管或狭缝模没有粘连前面试验的材料.作一个直观的考察检查清洁度.
如果使用溶剂清理,保证不出现污染料筒,柱塞和毛细管或狭缝模,因为它可能影响试验结果.

注 为了达到清理目的,铜合金(黄铜)构成的园型刷和亚麻布能够提供满意的清理.然而,使用含铜的材料可能在试验聚乙烯和聚丙烯时,降解聚合物.清理也能够通过仔细的燃烧完成.在纱线上使用石墨粉能够方便试验后解脱.
警告: 操作条件的选择能够限制试验期间材料的部分分解,或者造成释放分解的气化物质.这个国际标准的用户应自己觉察到可能的危险,防止和减少这样的危险,和提供适宜的保护方法.
7.2 试验温度的选择

为了提供可比较的数据或作模板,推荐在三个温度点得到数据(见ISO11403-2).对于任何给定类型的材料,使用的一个温度优选地应当和相应的材料设计中规定的温度相同,或者在熔融流动速度试验中使用的标准说明相同(见ISO1133).对于其它两个温度,推荐使用温度间隔20℃(见注1和2).这两个温度可以是高于或低于熔融流动速度试验时使用的推荐的温度(见ISO1133),或一个高和一个低.然而,其它值也可以使用,和可以被优选地使用,这取决于材料规定的等级和应用要求的数据.
注1 根据CAMPUS(规划大学系统中计算机分析法)的数据基础的分析,用于测量剪切粘度的温度平均间隔是从10℃到30℃的范围,这是取决于材料的等级.

注2 对于几种材料的典型的试验温度由表3给出.这些仅仅作为资料列出.一般在加工材料时使用的温度能够得到最有用的数据.应用的剪切应力和剪切速度也应当近似地接近实际加工中观察的到的数据.
     表3  典型试验温度

	                材料
	    温度,℃

	聚甲醛
	190-220

	聚丙烯酸酯
	140-300

	丙稀腈-丁二烯-苯乙烯共聚物(ABS)
	200-280

	纤维素酯
	190

	聚酰胺PA66
	250-300

	聚酰胺(非PA66)
	190-300

	聚(氯代三氟乙烯)
	265

	聚乙烯和乙烯共聚物和三元共聚物
	150-250

	聚碳酸酯
	260-300

	聚丙烯
	190-260

	聚苯乙烯和苯乙烯共聚物
	180-280

	聚氯乙稀
	170-210

	聚对苯二甲酸丁二醇酯
	245-270

	聚对苯二甲酸乙二醇酯
	275-300

	聚甲基丙烯酸甲酯(PMMA)和共聚物
	180-300

	聚偏氟代乙烯
	195-240

	聚偏氯乙烯
	150-170

	乙烯-乙烯醇共聚物
	190-230

	聚醚醚酮
	340-380

	聚醚砜
	360


7.3 样品的制备

在熔体的流动性取决于一个或多个因素的情况中,例如残余单体含量,包括气体和/或湿度,根据可应用的参考的标准和/或相关材料标准,应用预处理或条件程序.
注 可能要求特殊的制备规则的材料的例子,包括聚对苯二甲酸乙二醇酯, 聚对苯二甲酸丁二醇酯和聚碳酸酯.
在应用最后的力矩到模上以前(可应用的) 允许集合的设备在试验温度达到热平衡,然后开始加料(见7.1中的警戒).

为了避免包含空气,样品分离地少量导入料筒,通过柱塞压实内部介质.填充料筒到接近顶部的12.5mm.在不到2分钟的时间内完成加料.

7.4 预热

在加料到料筒完毕以后立即开始预热时间.在一个恒定的压力下挤出料筒的小部分加料(方法1)或应用恒定的体积流动速度直到得到正的负荷或压力(方法2).停止挤出或体积流动速度,直到预热时间至少5分钟,如果没有其它参考标准的规定.对每种试验材料检查使用的预热时间是否足够得到试验样品在整个料筒体积的热平衡,无论是通过增加预热时间,在恒定的试验条件下,不会>±5%的变化,保证测量质量(作为可应用的,流动速度或试验压力),或者通过插入一个温度计进料筒中的样品中,保证在规定的预热时间内样品的温度等于规定的试验温度在表2中给出的距离-相关温度差的公差的范围内.然后,在试验下挤出少量的物质,停止柱塞,等候1分钟,然后进行测量.
7.5 确定最大允许试验持久性

为了检查降解和其它过程没有影响测量,在相同料筒加料上试验结束时重复进行测量,使用和试验开始时相同的使用的条件.比较在试验开始和结束时得到的数据.这些值的差别表明降解或其它过程对测量的影响.

替代地,对于每个试验样品和试验温度通过试验确定,在实际试验前使用几个不同的预热温度,最大允许试验的持久时相当于从料筒加料结束计算的时间跨度,在恒定试验条件下测量的质量(作为可应用的,体积流动速度或试验压力)的变化不多余±5%(也见7.4).
如果全部要求的试验压力值或体积流动速度的确定不可能处在一个单一试验中的最大允许试验持久范围内,那么使用几个料筒填充相同的样品作阶段测量(见注1到7.8)

注 对于不稳定的材料,为了最小化变化对测量的影响,推荐使用减少的速度轮廓图进行试验.样品密实的程度也可能影响稳定性.
7.6 在恒定的体积流动速度下确定试验压力: 方法2
如果试验压力的确定必须保持一个给定体积流动速率, (也见5.4.1和7.8), 那么使用以下的无论哪种方法(见表1)
方法A2,使用毛细管模;

方法B2,使用狭缝模.

7.7 在恒定试验压力下确定体积流动速度:方法1

如果作为对7.6替代,对于给定试验压力降下要求的体积流动速度(也见7.8).使用下列无论哪种方法(见表1).
方法A1,使用毛细管模;

方法B1,使用狭缝模.
7.8 在测量中的等候期间

每次测量时,等候直到试验压力(方法A2或B2)或体积流动(方法A1或B1)在给定的试验期间(即15秒)是恒定的(即,到±3%).

注1 使用单一的料筒填充,一般能够确定体积流动速度和试验压力的几对值

注2 为检查重现性,推荐重复选择的测量.

7.9 挤出熔涨的测量

7.9.1 原则

挤出样条熔涨测量,无论挤出过程中的试验温度下,或在挤出丝条冷却到室温以后.

注 挤出样条的直径取决于流动速度,试验温度,挤出开始的时间,冷却的方法(对在室温的比),挤出样条的长度,毛细管的长度,直径和入口的几何形状和料筒的直径.得到的结果对测量技术的详细非常敏感.当所有的试验条件是相同时,才能够得到可比较的结果.
以下的程序给出挤出样条熔涨程度的测量.其它方法能够使用.虽然叙述的程序是在毛细管模的范围内,它们也能够应用到类似的狭缝模中.

7.9.2 在室温的测量

挤出丝条的直径使用微米测量.为了减少重力的影响,使用下列程序:
—尽可能贴近模地切割除去黏附在毛细管模上任何挤出样条.

—挤出样条的长度不大于5cm,切割挤出样条的长度,结束最初被挤出的样条.

—当切出挤出样条时,使用镊子挟住,随后允许它悬在空气中冷却到室温.
—尽可能地接近标记的末端测量丝条的直径(由于切割和标记外部面积变形).

7.9.3 在试验温度测量

使用照相或任选的不包含和挤出丝条的机械接触的方法.为了减少重力的影响,使用以下的程序:
—尽可能接近模地切割,除去任何粘贴在毛细管模上的任何挤出丝条；
—挤出样条的长度不长于5cm；
—在模出口以下的固定点,通过照相或光学工艺测量挤出丝条的直径.

注 为了在挤出丝条熔涨的测量期间最小化挤出丝条的冷却过程,丝条可以挤入温度控制的空气室,例如图1中展示的草图.
8. 结果的表示

8.1 体积流动速率

按照下列方程之一,计算体积流动速率[image: image25.emf],mm3/秒
[image: image26.emf]                                         (1)

或 [image: image27.emf]                                       (2)

这里:
[image: image28.emf]柱塞的横截面积,mm2
[image: image29.emf]柱塞的速度,mm/秒

[image: image30.emf]样品的质量流动速率,g/秒

[image: image31.emf]样品在试验温度的密度,g/mm3
8.2 表观剪切速度

8.2.1 通则

使用8.2.2或8.2.3给出的方程,可应用时，计算在模壁上的表观剪切速度[image: image32.emf],单位秒－1.
8.2.2 方法A:毛细管模
[image: image33.emf]                                           （3）
这里  D 是毛细管模孔的直径,mm;
     [image: image34.emf]是体积流动速率,mm3/秒(见8.1).

注 在牛顿流动的情况中,方程(3)给出在毛细管壁上的真实的剪切速率[image: image35.emf].当塑料熔体没有表明普通的牛顿行为时,使用这个方程计算的值称为表观剪切速度[image: image36.emf].真实的剪切速率[image: image37.emf]能够通过校正程序由表观剪切速度[image: image38.emf]确定9见8.5.1).
8.2.3 方法B: 狭缝模

     [image: image39.emf]                                       （4）
这里   [image: image40.emf]是模的宽度,mm;

       [image: image41.emf]是模的厚度,mm;

[image: image42.emf]是体积流动速率,mm3/秒(见8.1)
见8.2.2的注

注 方程(4)对于无穷小的厚度/宽度比(H/B)是严格正确的.使用方程(4)过高的估计表观剪切速度[image: image43.emf]，然而,如果H/B<0.1,过高估计小于3%。近似校正的详细分析包含方程(4)和校正程序一起使用中,在附录A中给出.
8.3 表观剪切应力

8.3.1 通则

使用8.3.2或8.3.3给出的方程,当可应用时,计算在模壁上表观剪切应力[image: image44.emf],单位帕斯卡 (1牛顿/米2).

8.3.2 方法A: 毛细管模

[image: image45.emf]                                               （5）
这里  [image: image46.emf]是试验压力,帕斯卡;

      [image: image47.emf]是模的长度,mm;

      [image: image48.emf]是模的直径,mm.

8.3.3 方法B: 狭缝模

     [image: image49.emf]                                （6）
这里: [image: image50.emf]是模入口以上的试验压力,帕斯卡;

      [image: image51.emf]是模的长度,mm;

[image: image52.emf]是模的宽度,mm;

      [image: image53.emf]是模的厚度,mm.

注 使用方程(5)和(6)计算得到的剪切应力是表观值,因为沿着模长度的压力降小于试验压力p,即在模入口,模中和模出口的压力降的总和.真实的剪切应力通过对试验压力p或模长度L应用适宜的校正,能够被确定(见8.4).
8.4 真实的剪切应力

8.4.1 通则

真实的剪切应力通过使用Bagley校正方法3得到(见8.4.2或8.4.3,当可应用时),或者如果使用具有压力传感器装备的狭缝模,能够直接确定(方法B1和B2) (见8.4.4).

如果得到非线性的Bagley或狭缝模的压力降对距离作图,应在试验报告中对影响作陈述.在这样的情况下,如果没有协议的规定,应使用较短的模,在这样的情况下应在试验报告中陈述使用的程序.
注 使用毛细管模或狭缝模挤出流变仪,测量塑料的剪切粘度，黏性的消散和压力-粘度关系能够影响结果.可能得到非-线性的图.
8.4.2 毛细管模的Bagley校正(方法A)
使用以下程序确定入口和出口的压力损失的总和:
a) 对于方法A1,使用至少两个,但是优选的是更多个相同入口角和直径的毛细管模,但是具有不同的L/D比,例如(L/D)1< (L/D) 2, 确定在模壁上表观剪切速度作为试验压力p的函数(见图3).
b) 对于方法A2,至少使用两个,但是优选地使用更多个相同入口角和直径的毛细管模,但是具有不同L/D比,例如(L/D)1< (L/D) 2.测量试验压力p作为在模壁上的表观剪切速度[image: image54.emf]的函数.
c) 根据a)或b)得到的数据可应用时，对于不同表观剪切速度[image: image55.emf]的值,压力p对作为L/D函数的作图(见图4).如此称为Bagley线,得到一个斜率是真实剪切应力的4倍.
如果,当使用长毛细管模时,对直线的偏离是由于压力对熔融粘度上的影响或由于黏性消散效应引起的, 如果没有协商者的其它规定,使用短毛细管模作测量,在这种情况下,使用的程序应在试验报告中陈述.(见8.4.1的注).

注 Bagley校正可以通过使用适宜的计算机程序完成.然而它不必遵循以上叙述的数据-作图程序.然而,如果计算机是通过应用测量的校正数据,那么打印出的Bagley图能够使操作者评估所作假设的有效性（也就是检查Bagley线是否直线）.
外推Bagley 线,对每个表观剪切速度[image: image56.emf]外推到另压力(见图4). 纵坐标的距离[image: image57.emf]相当于在校正后表观剪切速度[image: image58.emf]时模入口和模-出口压力损失的总和.
                      [image: image59.emf]
图3 Bagley校正方法的应用3-对于不同的L/D值,表观剪切速度[image: image60.emf]对压力p的作图
[image: image61.emf]
要点

1 斜率=4[image: image62.emf]
                 图 4 毛细管模的Bagley图

(对于相同直径的模,不同表观剪切速度[image: image63.emf]值熔体压力作为L/D的函数作图)

使用方程7或方程8计算感兴趣的表观剪切速度[image: image64.emf]的真实剪切应力[image: image65.emf]:

[image: image66.emf]                                          (7)
这里 

P是试验压力,帕斯卡(1牛顿/米2);

· 是压力校正, 帕斯卡(1牛顿/米2);

D毛细管模的直径,mm;

L毛细管模的长度,mm.

因为模的直径是恒定的,横坐标距离(L/D)表示模-长度校正.因此,作为替代的方程(7),对于感兴趣的表观剪切速度[image: image67.emf]的真实剪切应力[image: image68.emf]能够使用方程(8)计算:

[image: image69.emf]                                         (8)
这里(L/D)c是模校正长度(无量度)

8.4.3 狭缝模的Bagley校正(方法B)

使用下列程序确定入口和出口压力损失的总和

a) 对于方法B1,使用至少两个,但是优选的使用更多个具有相同入口角,宽度和厚度的狭缝模,但是具有不同的长度L,例如L1小于L2,确定模壁上的表观剪切速度[image: image70.emf]作为试验压力p的函数.
b) 对于方法B2,使用至少两个,但是优选的使用更多个具有相同入口角,宽度和厚度的狭缝模,但是具有不同的长度L,例如L1小于L2,确定试验压力p作为模壁上的表观剪切速度[image: image71.emf]的函数.
c) 根据a)或b)得到的数据,当可应用时,对于表观剪切速度的不同值[image: image72.emf]值,试验压力作为L(H＋B)/HB的函数作图.Bagley 线具有一个斜率是真实剪切应力的2倍(见图5).

         [image: image73.emf]
要点

1 斜率=2[image: image74.emf]
                        图5 狭缝模的Bagley图

(对于相同宽度B和厚度H的模,对于表观剪切速度[image: image75.emf]的单一值,试验压力P作为L(H＋B)/HB函数作图)

如果,当使用长狭缝模时,偏离直线是由于压力对熔体粘度的影响或由于黏性消散效应引起,使用较短的狭缝模进行测量,如果没有协议的其它规定,在这样的情况中,使用的程序应在试验报告中陈述(见8.4.1和8.4.2的注).
对于每个表观剪切速度[image: image76.emf],外推Bagley线到另压力.纵坐标距离[image: image77.emf]相当于在表观剪切速度[image: image78.emf]校正时,模-入口和模-出口压力损失的总和.
使用方程(9)和方程(10)计算感兴趣表观剪切速度[image: image79.emf]的真真剪切应力[image: image80.emf]
     [image: image81.emf]                                      （9）
这里

H 是狭缝模的厚度,mm;

B 是狭缝模的宽度,mm;

P是试验压力,帕斯卡;

· 是压力校正,帕斯卡;

L是狭缝模的长度,mm.

因为模尺寸H和B是恒定的.横坐标距离Lc(H＋B)/HB代表模的长度校正.因此,作为方程(9)的替代,对于感兴趣表观剪切速度[image: image82.emf]的真真实切应力[image: image83.emf]可以使用方程(10)计算:
      [image: image84.emf]                                         (10)

这里

[image: image85.emf]是模-长度校正(无量纲).

8.4.4 使用狭缝模的直接确定(方法B)

使用位于狭缝模长度上的压力传感器,测得对数压力梯度[image: image86.emf],然后使用下列方程计算真实剪切应力[image: image87.emf]:
[image: image88.emf]                                               （12）
这里 [image: image89.emf]是对数压力梯度,帕斯卡/mm;

B是狭缝宽度,mm;

H是狭缝模的厚度,mm.

8.5 真实剪切速度

8.5.1 原则

使用方法A的方程(12)和方法B的方程(13) (见8.5.3),应用Weissenberg-Rabinowisch校正方法,从表观剪切速度计算毛细管-模或狭缝-模上剪切速度[image: image90.emf].
8.5.2 方法A:毛细管模

    [image: image91.emf]                                             （12）
这里 [image: image92.emf]是曲线log[image: image93.emf]的斜率.
注 值得注意的是这个校正应用的方法,特殊地可以通过选择拟合[image: image94.emf]对[image: image95.emf]数据时使用的函数,从此函数关系确定它的斜率,或者使用确定这些数据斜率的替代的方法, 因此能够得到具有意义误差的校正（真实）剪切速度值,和真实的剪切粘度.当曲线的斜率是大的,或者那里选择的曲线不能很好地拟合数据,这些是特殊的情况.例如,在最高和最低的剪切速度数据点.
8.5.3 方法B:狭缝模

[image: image96.emf]                                            （13）
这里[image: image97.emf]是按照8.5.2中定义的.

见8.5.2的注

8.6 粘度

计算粘度作为剪切应力对剪切速度的比.
如果这个比值惟独地不能从剪切应力和剪切速度真实的量,那么将得到几个表观粘度中的一个.这些将按照3.8到3.10中定义被命名和由下标检别.
8.7 挤出样条熔涨的确定

8.7.1 在室温的测量

使用方程(14)和(15),计算在室温的挤出样条熔涨比[image: image98.emf]和室温的百分熔涨[image: image99.emf]:

   [image: image100.emf]                                                      （14）
   [image: image101.emf]                                              （15）
这里

[image: image102.emf]是在室温测量的挤出样条直径,mm,

[image: image103.emf]是在室温测得的毛细管模直径,mm.

8.7.2 试验温度的测量

使用方程(16)和(17)计算在试验温度的熔涨比[image: image104.emf]和在试验温度的百分熔涨[image: image105.emf]: 
  [image: image106.emf]                                                        (16)

  [image: image107.emf]                                               (17)

这里

[image: image108.emf]是在试验温度测定的挤出样条的直径;mm;
[image: image109.emf]是在试验温度测定的毛细管-模的直径,mm.

注 在狭缝模的情况中,在方程(14)到(17)中,使用挤出样条的厚度(或宽度)代替挤出样条的直径,使用模厚度(或模宽度)代替模直径,作这些计算.因为熔涨在宽度和厚度方向的熔涨是不同的.优选地应当在这两个方向上进行确定.

9 精度
完成了两个实验室内的试验程序.第一个实验室内的试验程序是在1990年完成的,包括7个实验室和2种材料（PP和PVC).

在第一个实验室内的比较,使用两种设备和两个测量程序.

—在毛细管的入口(4个实验室)测量挤出压力的一个流变仪和测量应用到柱塞的力(两个实验室);

—在试验期间应用的剪切速度在减少大小等级(两个实验室)或增加等级(4个实验室)方面取得成功的效果.
通过两个实验室考察重现性，发现如果在毛细管入口测量压力,而不是从应用到柱塞的力来确定压力,能够改进重现性。在低剪切速度(<100/秒)比在高剪切速度(>100/秒)是很少获得好处的.估算的重现性分别是±10%和±5%.如果使用长模(L/D>20),如果入口角≥90º,那么毛细管入口的几何效果能够不考虑.
通过7个实验室的测量聚氯乙稀（PVC）在180℃和190℃的粘度，和聚丙烯（PP）在210℃和240℃的粘度考察该方法的重复性。发现在低剪切速度( <100秒-1)比在较高剪切速率( >100秒-1)时具有较差的重复性.分别是±20%和±10%.
根据这些结果的考察,能够看出,重现性是受以下因素的影响:

—在单一试验中按改变剪切速率的大小顺序被考察;

—使用的压力敏感元件或力-敏感元件的灵敏度:在高压 (高剪切速度)和在低压(低剪切速度)使用相同的敏感元件不能实现相同的精度。.
—确定剪切应力使用的方法:在毛细管入口的压力的测量是优选的,因为它更准确.

毛细管的清洁度对结果的影响在这些试验中没有被研究.

在第二个实验室内的试验程序，是在1996年完成的,全部有20个实验室参加,使用聚乙烯(PE)和玻璃纤维填充的聚丙烯(GFPP)样品.关于相关的挤出压力,入口压力降和剪切速度的精度数据呈现在表4,为确定入口影响和非牛顿速度轮廓图.
呈现的值具有95%的可确信水平,这些是使用计算的标准偏差的2.8倍的因子确定的.

注1 收缩比被定义为料筒直径对模直径的比.

注2 根据参考7确定的标准偏差和重复性和重现性的的范围是(95%的信赖值).
注3 也见附录A和C.

           表4-挤出流变仪的精度数据

	                            挤出压力测量

	材料
	聚乙烯
	玻纤填充的聚丙烯

	试验温度,℃
	190
	230

	重现性(95%的可信度)
	20%
	38%

	 剪切粘度测量(入口压力降和非牛顿速度轮廓线)

              (Weissenberg-Rabinowitsch 校正)

	材料
	聚乙烯
	玻纤填充的聚丙烯

	试验温度, ℃
	190
	230

	重现性(95%可信度)
	20%
	24%

	重复性(95%可信度)
	28%
	34%


	                  持久压力降测量

	材料
	聚乙烯
	聚乙烯
	玻纤填充的聚丙烯

	试验温度, ℃
	190
	190
	230

	收缩比
	15
	9.55到15.5
	15

	重复性(95%可信度)
	42%
	50%
	56%


10 试验报告
10.1 原则

试验报告应包括以下的信息.当可应用时:

a) 这份国际标准的参考和任何参考标准的参考;

b) 10.2,10.3和10.4中规定的资料,当可应用时;

c) 试验的数据.

10.2 试验条件

a) 试验材料的叙述;

b) 材料或样品的任何条件或制备的详细,例如干燥或混和;

c) 使用的方法(A1,A2,B1或B2);

d) 使用流变仪和它的料筒直径[image: image110.emf]的叙述;
e) 使用毛细管模的直线部分的直径D,长度L和长度对直径的比L/D,和这些测量的精度,如果是可应用的;

f) 使用的狭缝模的厚度H,宽度B和长度L,和这些测量的精度,如果可应用;

g) 毛细管模或狭缝模入口角的轮廓的叙述;

h) 测量挤出膨胀使用的技术叙述;

i) 试验测量的温度;

j) 在挤出时模出口以下的压力,除去大气压的压力,得到和测量这些压力使用的方法的叙述,压力测量的精度,如果可应用;
k) 样品预热时间;

l) 延长时间
m) 延长时间相应的材料外观的变化,如果可应用;
n) 最大可允许的持久性,如果可应用;

o) 挤出时间;

p) 祥述对这份国际标准要求的任何偏离和任何易发生的影响结果.
10.3 流动特征

10.3.1 原则

报告剪切速度,剪切应力和粘度,无论是”表观的”或”真实”的.
如果Bagley或压力降对距离作图是非线性的, 报告粘度确定的方法.

对于非粘壁的塑料,以表观剪切应力作为流动速度[image: image111.emf]的函数作图的形式表示结果,或者相反.
10.3.2 图的表示

当必要时,可以包括以下的图:

—对数剪切应力对对数剪切速度作图,或相反;

—对数粘度对对数剪切应力或对数剪切速度作图;

—在恒定的剪切应力或剪切速度下,对数粘度对绝对温度的倒数作图;
—在恒定的剪切应力或剪切速度下,对数粘度对温度℃作图;

—在每个观察影响因素下(见3.19和3.20)对数临界剪切应力或临界剪切速度对绝对温度的倒数作图;
—在每个观察影响因素下(见3.19和3.20)对数临界剪切应力或对数临界剪切速度对温度℃作图;

—对数体积流动速度对对数剪切应力作图,或相反;

—压力对模长度作图;

—压力对压力传感器对模出口的距离作图;

—对数压力校正对对数剪切应力或对数剪切速度或对数体积流动速度作图;

—毛细管模或狭缝模入口和出口压力损失对剪切应力或剪切速度或体积流动速度作图;

—在室温或在试验温度的熔涨比对剪切速率或体积流动速率作图;
—在室温或在试验温度的百分熔涨对剪切速度或体积流动速度作图.

表观和/或真实的剪切速度,剪切应力和粘度也可以表示.

10.3.3 各自的值

如果必要,这些值可能给出一系列的给定的试验条件.

—剪切应力,帕斯卡;

—剪切速度,1/s;

—粘度,帕斯卡妙;

—在室温的熔涨比;

—在室温的百分熔涨;

—在试验温度的熔涨比;

—在试验温度的百分熔涨.

表观和/或真实的剪切速度,剪切应力和粘度也可以表示.
10.4 直观的考察

如果能够直观考察,报告挤出样条的表面外观的任何变化(例如流动断续,挤出样条变形),注意在试验条件下出现的变化.
这样的变化可能相当于临界剪切应力.在这一情况下,各自的值在试验报告中注明为”直观”临界剪切应力.

另外,如果材料改变颜色,报告相应的延长时间.

附录A (情报资料)

H/B对表观剪切速度的影响的校正方法
在B.2.3中给出的方程(4)仅仅是对无限的宽度的狭缝有效.因此方程(4)给出的表观剪切速度是在模-的长度方向的体积流动速度是[image: image112.emf],在模宽度方向距离是B,和假设在宽度方向或在厚度方向没有流动发生的时候才存在.在有限H/B比的情况中,方程(4)仍然能很好的近似,正如图A1中展示的那样.这展示了在相同的体积流动速度[image: image113.emf],根据方程(4)和方程(A1)和根据参考5给出校正方程得到的表观剪切速度比:
     [image: image114.emf]                       (A.1)
这里n是奇数整数.

              [image: image115.emf]
要点

X 厚度对宽度比H/B

Y 剪切速度比[image: image116.emf]
                     图 1 剪切速度[image: image117.emf]对厚度-宽度比H/B

方程(4)被方程(A.1)除得到方程(A.2): 

       [image: image118.emf]                    (A.2)
这表示表观剪切速度作为厚度-宽度比H/B的函数.

当H/B≤0.3时,方程(A.2)中的总的期间是1.004 4.因此校正的表观壁剪切速度是由以下方程(使用方程4)给出:
        [image: image119.emf]                    (A.3)
对于厚度-宽度的比小于0.1时,使用方程(4)代替方程(A.3)导得的误差是少于3%.

附录B((情报资料)

测量误差

B.1 由于柱塞摩擦引起的误差
磨擦是由于柱塞和料筒之间的接触造成的.通常,这样产生的摩擦力的影响和通过毛细管或狭缝模的压力降相比较是可忽略不计的.然而,应当通过一个干的运行操作证明摩擦力是可以忽略不计的.
如果测量是在恒定的速度下进行,和使用直接位于狭缝入口附近的压力敏感元件时,这个注意是可以不考虑的.

B.2 由于材料的反流动引起的误差

柱塞头和料筒之间的清洁可以允许少量样品反流通过柱塞,代替通过毛细管或狭缝模.这会造成测量剪切速度低于从柱塞速度计算的剪切速度.通常,这个误差时忽略不计的.然而,在某些情况下,特别当柱塞在低速度和使用可测量大小的负荷下操作时,校正可能是必要的.反流通过柱塞头的材料被收集和称重,这个质量和在相同时间间隔内得到的挤出样条相比,以便确定由于反流引起的百分误差.
B.3 由于熔体的压缩性造成的误差

某些液体表明很高的压缩性.给出模壁上剪切速度是由柱塞的移动速度计算,因此是由于沿着模的长度流体静力学压力降导得的误差(这里密度减少).流体密度的减少,流动速度的增加,造成向着模出口剪切速度的增加.

B.4 在模壁上非-另液体速度引起的误差

有关模中流动的计算是建立在在假设模壁上的流体的速度是另的基础上.对于高粘度聚合物熔体，聚合物和模壁之间可能出现滑脱。
附录C(情报资料)
通过毛细管挤出流变试验确定剪切粘度的不适宜性

C.1 不适宜性的分析

测量y(被测量的量)兼有的不确定性[image: image120.emf]能够从函数[image: image121.emf]和该函数的参数[image: image122.emf]的不确定性[image: image123.emf]的部分导数确定.假设各自的不确定性的来源是无关的,那么这个兼有的不确定性[image: image124.emf]能够使用总平方根计算:
     [image: image125.emf]
这里

[image: image126.emf]是和量[image: image127.emf]相关灵敏度系数(部分导数);

· 是在那个质量中的不确定性.

兼有的不确定性相当于一个标准偏差,因此具有相关的可信度水平接近68%.假设一个正态分布,那么扩张的不确定性等效于95%的可信度水平,能够使用收敛因子2确定,也就是,两倍的兼有不确定性值.相对的不确定性是该参数的不确定性对于该参数值的比.
为了确定不适宜性,必须首先导出剪切粘度相对于测量参数的关系的表示.根据方程(3),(7)和(12),和条文3.7和以下方程：
[image: image128.emf]                                               (C.2)

[image: image129.emf]                                              (C.3)

[image: image130.emf]                                                  (C.4)

和 [image: image131.emf]                                             (C.5)

对入口压力降和非-牛顿速度轮廓线(Weissenberg-Rabinowitsch 校正)校正的剪切速度是由以下方程给出:
[image: image132.emf]                                  (C.6)
这里

[image: image133.emf]是表观剪切速度;

[image: image134.emf]是体积流动速度;

[image: image135.emf]是料筒直径;

 [image: image136.emf]是柱塞速度;

[image: image137.emf]是挤出压力;
[image: image138.emf]是入口压力降校正;

[image: image139.emf]毛细管模直径;

L是毛细管模长度;

因此使用方程(C.1),(C.2)HE (C.6),能够展示剪切粘度[image: image140.emf]测量中的兼有不确定性,这由以下方程给出:
[image: image141.emf]  (C.7)
剪切速度[image: image142.emf]中的兼有不确定性有一下给出:

[image: image143.emf]
量[image: image144.emf]中的不确定性对于量[image: image145.emf]值的比对于那个参数是相对不确定性的,例如[image: image146.emf]的在D中是相对不确定性的.
当增加时间时,温度对速度和降解的关系的影响能够在方程(C.7)中考虑,因此:
[image: image147.emf] (C.9)

这里 

[image: image148.emf]是由于降解引起相对不确定性, [image: image149.emf]是由于温度和粘度关系和试验温度的误差的兼有影响引起的相对不确定性.后者, [image: image150.emf]可以表示为
[image: image151.emf]                                                  (C.10)

因此方程(C.9)能够用于评估测量剪切粘度的不确定性,给出每个期间的不确定性和大小.方程(C.7)和(C.9)是对入口影响和非-牛顿速度轮廓(Weissenberg-Rabinowitsch)d两者的真实剪切的校正.方程(C.8)是真实剪切速度的校正.对于表观剪切粘度和表观剪切速度能够通过从这些方程中移动包括n和u(n)的项[有效地设置u(n)到另]和在通过表观剪切粘度项[image: image152.emf]代替方程(C.7)中的真实剪切粘度项[image: image153.emf],表观剪切速度项[image: image154.emf]代替方程(C.8)中的真实剪切速度项[image: image155.emf].相似地,没有对入口影响作过校正表观剪切速度的表示能够通过移动方程(C.7)中[image: image156.emf]和[image: image157.emf]项得到[有效地使[image: image158.emf]和[image: image159.emf]项等于另]
C.2 工作例子

作为一个特殊的例子,在剪切粘度测量中的各个元件的不确定值被计算,并呈现表C.1中,它是以公差值和这份国际标准叙述的假设为基础的.为了避免不确定性分析的过渡的复杂化,这些计算是建立在使用两个模测量剪切速度的基础上:这两个模:长模具有20cm的长度,短模具有可忽略的长度,用于确定入口压力降.
在一个特殊的仪器上完成不确定性分析,优选的是利用标定数据确定实际量的范围,如果是适宜的,假设在那些范围内正态概略分布,而不是假设矩形的分布.
表 C.1对剪切粘度测量不确定性项和评估

	物理量,符号

和单位
	类型a
	概略

分布b
	公约数c
	物理量
值,x
	物理量
范围d
	标准不确
定性,

 [image: image160.emf]
	相对不确定性
  [image: image161.emf]

	毛细管模长度L,
mm
	B
	R
	√3
	20
	±0.025
	0.014
	0.0007

	毛细管模直径D,
mm
	B
	R
	√3
	1
	±0.007
	0.004
	0.0040

	料筒直径[image: image162.emf]
	B
	R
	√3
	15
	±0.007
	0.004
	0.00027

	压力测量P,Pa
	B
	R
	√3
	可变化
	范围的

±1%
	-
	0.0058f

	压力校正[image: image163.emf],Pa
	B
	R
	√3
	可变化(压力
[image: image164.emf]=0.2P)
	范围的
±1%
	-
	0.058l

	流动速度测量
[image: image165.emf],[image: image166.emf]
	B
	R
	√3
	-
	±1%
	-
	-

	柱塞速度[image: image167.emf]
	B
	R
	√3
	-
	±1%g
	-
	0.058g

	log[image: image168.emf]对log[image: image169.emf]
作图,n 

	A
	N
	1
	0.4
	0.03h
	0.03
	0.075

	温度θ,℃
(θ≤200℃)
	B
	R
	√3
	-
	±1.5℃
	0.87
	0.0087i

	温度θ,℃

(200℃<θ≤300℃)
	B
	R
	√3
	-
	±2.5℃
	1.4
	0.014j

	温度θ,℃

(θ>300℃)
	B
	R
	√3
	-
	±3.5℃
	2.0
	0.020i

	挤出压力随时间

的变化,由于降解

影响
	B
	R
	√3
	-
	±5%
	-
	0.029k

	a, b 类型A物理量中的不确定性是通过统计方法评估的.它们是建立在这些值变化的试验观察和假设具有

正态分布(N) 的基础上.类型B物理量的不确定性是由这篇国际标准给出的公差规定的.在所有的类型

B的所有情况中,这些物理量被假设具有矩形分布(R),也就是无论在引证公差范围的哪个位置,都具有

相等的概率.
c, d, e 标准的不确定性是概率分布(b)是由该物理量范围(d)除以在假设物理量的范围的概率分布(b)的

基础上的公约子(c)得到的.
f 引证的值是能够应用在压力传感器的所有的范围内.当传感器使用在它的一个较低范围时,这个值必须适当地被分解因子,也就是,在50%范围内,相对的不确定性是0.012的两倍.挤出压力P测量的不确定性和

压力校正[image: image170.emf]被认为是相同的,特别是压力传感器的1%满刻度的范围.还有,假设压力校正[image: image171.emf]的大小是长

模的挤出压力的1/5.因此[image: image172.emf]=0.2×P.
假设这里的叙述暗示具有适宜范围的不同的传感器在每种长的和短的模中使用.在两种情况中,使用相同

的传感器, [image: image173.emf]中的不确定性可能是较大的,按近似5因子评估.

g 柱塞速度的不确定性是近似和由于料筒直径被忽略不计的相对不确定性贡献的刘公速度的不确定性

是相同的.
h 对于n评估的物理量范围是为一个标准偏差.
I,j 剪切速度测量的不确定性被认为是试验样品温度有关.高密度的聚乙烯和玻纤填充的聚丙烯样品
使用在相互比较中[6],它在不同温度下进行测量的基础上被评估,剪切粘度的温度关系是1%℃的等级.对于和此具有不同温度关系因子的聚合物,相对不确定值必须是适当地分解因子.例如,对于具有2%℃温度关系的材料,那么相对不确定性是0.028,θ≤200℃.还有,假设物理量的范围是等于允许的空间的和时相 的温度变

化的总和.
k 确定剪切粘度测量的不确定性的值时,在那里也假设可能出现降解.根据这一国际标准,在挤出压力的

(和这里的粘度)变化不超过5%的期间进行的试验.



给出的这些假设和呈现在表C.1中的值,对剪切速度的膨胀的不确定性时对各种温度误差和对于利用唯一的部分压力传感器范围,和具有和没有降解影响引起的贡献,如表C.2中展示的那样的温度关系计算的.计算的值假设5%的降解影响是表现在支化.
表C.2 真真剪切粘度的测量中膨胀的不确定性
	粘度的温度关系

 %/℃
	温度误差

±℃
	粘度测量中的膨胀不确定性(95%的可信度)是有使用压力传感器的唯一

部分,排除了降解的影响[在括弧中的值包括由于降解引起的5%的影响,

[image: image174.emf]

	
	
	使用100%压力

传感器范围
	使用50%压力

传感器范围
	使用20%压力传

感器范围
	使用10%范围的

压力传感器范围

	0
	-
	7.9(9.7)
	8.7(10.4)
	11.1(12.6)
	21.8(22.5)

	1
	1.5
	8.1(9.9)a
	8.8(10.6)
	11.3(12.7)
	21.9(22.6)

	1
	2.5
	8.4(10.2)
	9.1910.8)
	11.5(12.9)
	22.0(22.7)

	3
	1.5
	9.5(11.1)
	10.0(11.6)
	12.3(13.6)
	22.4(23.1)

	注 引证的值放到小数点后一位表示值的趋向,它不是表明准备的这个值.

	a 相应的情况,为在表C.1中相对的不确定性,使用温度的相对不确定性是0.0087.


表观剪切速度的膨胀不确定性(95%可信度水平)计算到接近2.7%,真真的剪切速度接近7%,这个差别是由于对非-牛顿速度的Weissenberg-Rabinowitsch校正引起的,这一不确定性是和这个差相关(通过log[image: image175.emf]对log[image: image176.emf]作图梯度的不确定性).这一校正也是对Weissenber-Rabinomitsch校正的真真剪切粘度的总的不确定性的贡献的有意义的因素.在以上的例子中,这个因素给出了真真剪切粘度的膨胀不确定性的6.8%.
使用的压力传感器仅仅它的范围的较低的部分,它的有意义的影响在表C.2中是很清楚的.使用一个传感器的仅仅10%的范围能够提高不确定性到约3倍的因子.
这些不确定性的值没有考虑加热的粘度和压力-粘度关系引起的误差.这两个因素将增加测量的不确定性的水平和结果的重复性,特别当不同的试验条件用于得到相似剪切速度的粘度时,例如通过使用不同模直径.
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