
挤 压 流 变 计 的 研 制

张景春 杜又新 姚东生 崔瑞禧

提 耍 本文就挤压流变计的设计进行 了说明
,

并用该仪器浏定了 H T P B

推进剂药桨的流变舫性
。

引 古仁J

复合固体推进剂药浆是一种高固体合量的浓悬浮液
,

固体合量通常为 85 一叻% (重

量百分数 )
。

在浇铸时
,

药浆必须具有能够顺利流进发动机壳体内各部位的流变性能
,

这就是通常所说的
“
可加工性

”

1j[ 41[
。

可加工性是选择推进剂配方时应 考虑 的一 个重

要因素
,

因此
,

寻找对推进剂可加工性的最好测量方法
,

以及研究影响推进剂可加工性

的各种因素
,

对于发展性能优良的推进剂具有重要意义
。

评价推进剂可加工性 (郎流变特性 )
,

通常使用各式各样的粘 度计
。

据文献【幻 介

绍
,

在推进剂的研究
、

试制和生产中
,

可供使用的有 九 种粘 度计
,

其中三种是旋转式

的
,

三种是流动式的
,

三种是其他类型的
。

虽然旋转粘度计广泛用于测量推进剂药浆的

粘度和预示药浆的可浇铸性
,

然而这种仪器不能模拟浇铸操作中药 浆在 管 内 的流动情

况
,

因此
,

不能精确地测量药浆的剪切应力与剪切速率的相互关系
,

而挤压流变什却能

取得这些数据
,

更适用于推进剂药浆流变性能的研究
。

我国目前在推进剂药浆流变性能研究中
,

主要使用旋 转 粘 度 计和压 杆 落 球粘度

计 8[ 〕 ,

尚没有一种结构简单使用方便的挤压流变计可供使用
,

这正 是我 们要 研制挤压

流变计的原因
。

二
、

仪 器 设 计 的 理 论 基 础

我们所设计的挤压流变计是一种定压挤出式的细管粘度计 3[]
,

当牛 顿流 体在 外界

恒压作用下流经均匀细管时
,

由于流体的内摩擦力 (粘滞力 ) 以及流体与管壁
J
争擦力的

存在
,

流体在稳定层流的情况下
,

流体粘度 专与流体体积流量 O
、

细管长度 L
、

半径 R

以及细管两端压力降刀尸 遵守哈根— 泊肃叶 ( H ag
e n一 P io s

eu ill e) 定律
,

郎有

兀渺刀 P

SQL
( l )
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( 1)式只适用于牛顿流体
,

而推进剂药 浆多属于 幕 律流体 6[] 〔“ 〕,

它们符合 幕律公

: = K
·

卞
”

( 2 )

式中 二 为剪切应力 ; 宁为剪切速率 ; K 为粘度系数 ; 。 为剪切速率指数
。

用 ( 2) 式代替导出哈根— 泊肃叶方程时的牛顿粘性定律
,

郎可导出 适用于幕律流

体的哈根— 泊肃叶方程
:

八 了刁 p \ ` /
n

了 。 \ n ( 3 , + , , /
”

叼 = 汀

火乏育若 / 气或浮丁/几
( 3 )

由 ( 3 ) 式可以看出
,

体积流量O 与细管两端压力降刁 p 已不是正比关系
。

若改变压

力
,

测出对应的体积流量
,

郎可测出表征流体类 型的剪切速率指数
儿 :

, 二
_

压互旦迎企夕卫迎
19 (口工 /Q Z )

( 4 )

在实际测量中
,

常用紧靠细管壁处的剪切应 力

数 刀
。

和 劝 (屈服应力 ) 〔的
,

此时有

R 刀尸
r 山 =

~

万Z -

: 。,

和剪切速率 价
。 ,

作图来求出流变参

、.了
、、少、 、了ù勺nnt了矛,、了吸

、叮了、、

么
,

一

(罕冷
仇一

会
而任意剪切速率下的表观粘度为

叮
。

== K 卞。卜 1

以上各式郎为挤压流变计设计的理论基础
,

( 8 )

也是实际mll 量中所使用的基本关系式
。

三
、

误 差 分 析 及 仪 器 设 计

用挤压流变计测量流体的粘度值属于间接测量
,

在间接测 量 的 基 础上
,

通过哈根

— 泊肃叶方程求出粘度值
。

J p
、

Q
、

R
、

L 各量各有测量误差
,

它们都 会 影响粘度值的

精度
,

其影响大小可把函数关系式 ( l) 求导
,

用下式近似求出总误差
:

、 。 _
月

}、 *
l
_

)、 : l
,

}
、 Q }

_

{、
,

{
一

— 任 r ee 代高
叫

es 】 ! I一 -下
-

】门 一 I一 - 芬不- 1 1 1

—
l

叮 }允 { 1乙 } { 叼 { } p {
( 9 )

根据以上分析
,

我们提出如下设计要求
:

1
.

粘度测量范围
:

10 “
一 10 “

泊 ;

2
.

仪器有效容积
:

12 0 毫升 ;

3
.

压力范围
: 0

.

1一 15 公斤 /厘米
2 ;

4
.

粘度值误差
:

( 3%
.

各项道接测量误差
,

应在以下范围内
:

1
,

压力测量相对误差 簇 1% ;
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2
.

细管半径相对误差 《 。
.

% 25 ;
’ ` -

3
.

细管长度相对误差 《 0
.

1 % ;
一

. -

4
.

流量测量相对误差 《 0
.

5%
.

我们根据上面的要求进行了仪器设计和研究
。

1
。

主体设计

主体由缸体组件
、

活塞组件
、

细管
、

恒温水套
、

底座和外罩等部分组成
。

① 缸体组件
,

由缸体
、

上密封盖
、

下密封盖
、

导杆等组成
,

其作用有
; “

二

与活

塞配合
’

,

构成挤压系统 ; b
.

与活塞配合
,

构成流量测量系统 ; c

一容纳被测流体
。

② 活塞组件
,

由活塞
、

压力传感器和导杆组成
,

传感器的导线由导杆中心引出
,

其作用与缸体组件大体相同
,

并要求活塞与缸体的配合既 能 保证 气 密性
,

又要运动灵

活
。

③ 细管设计
,

由粘度测量基本原理及误 差分 析可 知
,

细管的几何尺寸及加工精

度对粘度测量精度影响甚大
。

因此
,

要求细管必须准道
,

内径均匀光滑
。

为保证流体层

流
,

则必须有 R e
< 1 0 0 0 ,

从而限定细管最小道径应 > o
.

03 m m
,

根据加工的可能和测量

范围的要求
,

我们取最小的细管道径为 o
.

4m m
。

文献 〔2 ] 指出
,

细管长度设计应考虑两点
,

一是末端效应 ; 二是动能损失
。

当长径

比大于 80 时
,

这两方面的影响都不大
,

如 1令细管 (见表 3 )
,

但对长径 比小于此值的

几个细管就应考虑这两项影响
。

我们以长径比最小的 5令为例
,

分析如下
:

文献〔Z J指出
,

层流助跑距离可由下式计算
:

l `> 0
.

2 6R
·

R e ( 1 0 )

按 5令细管的实际情况
,

尸= o
.

sc m
,

以最大流量计
,

O = 5厘米
”
/秒

,

此时
` -

R e
_ v R P _ Q尹

冲 兀叮R

5 X 1
.

8

3
.

1 4 x 1 0 0 0 0 X 0
.

5
== 0

.

0 0 0 5 7

l ` = 0
.

2 6 x 0
.

5 x 0
.

0 0 0 5 7

= 0
.

0 0 0 0 7 4厘米

可见助跑距离是很小的
,

因此管口效应可不考虑
。

关于动能损失
,

文献〔2」给出了动能修正率 (动能修正量被粘度除得的值 ) 为

_ p尸刁尸
一 6 4 L 2刀2 ( 1 1 )

若以 5令细管测定推进剂药浆为例
,

郎 p = 1
.

7克 /厘米
“ ,

R = 0
.

5厘米
,

J 尸 = 1 5 X 9 8 0 0 0 0

达因 /厘米
2 ,

L = 7厘米
, , = 1 0 0 00 泊

,

此时动能修正率
e = 0

.

0 0 0 004
,

可见
,

亦可不予

考虑
。

细管选用内径均匀的玻璃管
,

截取所需长度
,

精磨两个端面后与不锈钢管座胶接而

成
。

细管内径用显微测量仪侧定
,

其结果与粘度测量范围见表 3
。

穷
.

压力检测系统

压力检测系统由压力传感器
、

直流放大器及电流表组成
。

电路的特点是
:

压力敏感
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元件接成半桥电路输入放大电路
,

放大电路采用高增益集成放大器 ( B G 3 05 E )
,

电路加

入深度负反馈
,

保证放大精度
。

电路图见图 1
。
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图 1 道流放大器电路图

压力检测系统用活塞式压力计 l( 一 60 公斤 /厘米
“ ,

0
.

05 级 ) 标定
,

结果见表 1
。

压力标定结果 表 1

标
准 值

1
电表读” (升压 ,

电表读数 (降压 )

ō日n.7LOOQ山

ǎ日八Un
à人
U
ǐf)7nn
ù八曰n
ù,二n
ù八UJ.10n

ù
nQ甘no口n
ùn”n
ù,土. -
.-.-

.1.2.2.4.4.6.7ao’.910n12131415

八曰nà0门l
八UZ

nn甘一勺尸O脚11勺nn
ùnl口11二,土0八”八”n

é0UQ只ùO曰Q.90
ù“-..-
.-

.. .

……
né
,工

222354689
J.1曰.ǔ119自八J左

孟

56789

八曰1上2CO月性ō匕
劝.上刁.上J.二,上, .一,1

由标定结果可以看出
,

压力检测系统达到了设计的精度要求
。
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3
.

流 t检侧系统

流量检测系统示意图见图 2
.

活塞位移量 h通过导杆由缸体导出
,

用百分表测量
,

并用秒表测量与活塞位移量相对应的时间 t
.

此时流量 Q可用公式 ( 12) 计算
:

O == 巡型生
矛

( 1 2 )

式中R :
为活塞半径 ; h 为活塞在 t 时间内的位移量

。

测量误差分析由下式给出
:

、 。 _

1
、 * 1

}
,

}、 、 1
.

}
、 ,

}
- - , ; 二 -

= 乙卜~ ; ; , 一 1
.

1~ l es es ; , ee l十 1一丁 l

叼 I允
1

1 } ”
曰

犷
l

( 1 3 )

将 R l 、 h
、
t 等单项测量误差代入 ( 1 3) 式

,

可算出 d Q /Q《 。
.

5%
.

导杆

卜卜, , , , , 111

!!!!! 万万{ lll

图 2 流盆佳渊系统

四
、

仪 器 的 标 定 及 仪 器 常 数

1
.

仪器标定

我们选用甘油作为标准物质
,

文献 [ 9」给出了甘油纯度
、

沮度与甘ha 粘度的关系
。

用比重法测得甘油纯度为 98 %
,

在 30 ℃时
,

其粘度为 4
.

24 泊
。

在 2 .9 8℃ 条件下用 l’

细管测定其粘度
,

结果见表 2
.
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表 皿

J p (公斤 /厘米
“ )

3 0

h (毫米 )

t (秒 )

叮 (泊 )

111
.

8 000 2
.

8 000 4
.

5 000 5
.

4 000 5
.

4000 4
.

2 000 1
.

8 000 1
.

3 000

33333 444 555 555 555 555 222

666 1
.

333 5 4
.

000 4 1
.

1
---

3 4
.

444 3 4
.

333 4 4
.

111 4 1
。

222

444
.

3 000 4
.

3 666 4
。

3 222 4
.

3 444 4
。

3222 4
。

3 222 4
.

3 333

测量结果分析如下
:

刀匕 4
.

3 3 (泊 )

刁 =叮士
t J

侧万

N一 8时
, `一 2

·

3 7 , 。 一

丫、认: (”
一 。 ) 2 一 0

·

“ ` 8

因此
,

刀= 4
.

33 士 0
.

0 15 泊与文献〔91 值相比
,

其相对误差为 2
.

1%
.

由甘油粘度测

量结果来看
,

该仪器的测量精度是合人满意的
。

幼
.

仪器常数

当被测物质属牛顿流体或剪
一

切速率指数
n
在 0

.

9 ~ 1
.

1 的范 围 内 时
,

可 按 下 式计

算
:

_ _ 二尸 刁 p _ _ 汉
、 , 。 。 。 。 八 。 * _ , 。 ; , _ n , , , , 、

刁= 毛羊犷 二矛 == 二尸
X 9 8 0 0 0 0刁 P / S L (二R 荃h / t )

S Q L
` “

“ ” “ ” ” , “ ” “ “ , ” ~ 、 二 J 、 , , . , . ,

一 C
l “ ,

资
( 1 4 )

耸中
.

仪器常扮 c
,

=
里圣旦丝卫卫旦

’ 、

” 一
洲 日 ’

“

~
一 `

S L R荃

_ R J P

2 L
二 C

Z J p ( 15 )

、 山 、 , 。 。

、 ,
`

, R
_ _ _ _ _ _

升甲
’

认茹
’

吊纵 七 2 =
汀

入 ” 匕U U U U

,
`

_ 4 Q _ 4二 R子h / t , h
一

r 口一 一一下石 一 -一
-井石

一 一 七 , 一丁

汀式
“

汀式
甘 一 了

( 16 )

其电 仪器常数 岛一

鲁
常数 C : 、

C Z、

C
3 的值见表 3

.



_
_ _

_ _

挤 压 流 变 计 的 拚 制 一皇些 _

细管尺寸及仪器常数 表 3

细 , } } } ! } -
; 林 ,

管掀 } } ! 1 {川
、

曰 编 司
,

}
。

}
。

} }
仪二

、

锁号! 1 1 2 } 3 } 4 ! 5
卜器、

、 、

川
上

}
`

}
。

} 住 ! 。

, 数
、

\ \ } } ! !
一

.

习_
_

_

_
_

钾管叁譬
`。 m ) ` 7

·

0 0 !
,

、

O” 7
·

” 。

…
7

·

0 0

{
7

·

” 0

钾亨带径 ( c m ,…”
·

0 4 0 4 ”
·

’ 0 8 4 0
·

` 7 9 7 …“
·

“ 4 0 0 {
。

·

” 0 73

狈,量范围 (了日) )
`一 4 0 }“ 0一 ` 0” 1 ` O

`

一 ` o
`

}` o`一 ` 05

1
` 0 5
一 ` o ,

C ,

}
“

·

o “ 6 5 { ”
·

6 0 3 0
1 4

·

5 6 2 2 15 8
·

4 6 5

…
2 8 9

·

76

C Z

} “
·

“ 2 5 “ o “

!
7

·

5 8 8 “ 0
3

{ `
·

“ 5 8 “ o“ {
“

·

“ 8 “ o ` …“
·

“ 5“ ` o `

C 3

{ “
·

4 3 6 X ` 0 5

{
`

·

“ 5 8 X ` 0`

{
“

·

7 5 7 “ ` 0 3

{
4

·

” 7` x ` 0 2

{
`

·

” 2 6 “ 0 2

如果 n
在 0

.

9一 1
.

1以外时
,

按修正后的哈根— 泊肃叶公式计算
。

粘度系数为

、 一
{聋工了耳孚、

` /
·

要* ( 3 · + 1 ) /
·

)
”

【3 ” + 1 \ 2 乙 1 Q J
( 17 )

此时剪切速率为

价二一
f旦
卫士二、口/

二* 3

\ n , }
( 1 8 )

五
、

挤压流变计在 H T BP 推进剂流变性能研究中的应用

文献 f l〕指出
,

只有粘度值不足以说明推进剂药浆的可加 工 性能
。

一般来说
,

至少

还要有如下五个数据
:

① 有无屈服值及其大小 ;

② 切变速率大小及其适用范围 ;

③ 粘度曲线不再近似地服从幕律定律的切变率极限值 ;

④ 在 夕= 1时的剪切应力值 ;

⑤ 固化速率的估计值及其温度对固化速度的影晌
,

等等
。

上述的各流变性能参数值
,

均可由挤压流变计测得
。

此外
,

还可以把所测得的数据

处理成推进剂药浆在管内流动时刁 p 与 O 的关系
。

/

在 H T P B 推进剂配方 中
,

我们主要改变 了氧化剂 A P (过氯酸鞍 ) 的粒度
、

粒形及

级配
,

研究其对药浆流变特性的影响
。

H T P B 的基础配方见表 4 ,

实验 结 果 见表 5 ,

图 3 至图 6
.

H T P B推进荆基袖配方 表 魂

_
.

}
、 .

_

_ _
. _ `

从
_

, _

} _
、

_ 二
} 氮丙引畔摒}癸二酸 }

一

几
.

,

名 称 }过氯酸按 }铭 粉 1 丁 经 胶 }二丫二 }公认花
’

}二一二 }苯 乙 烯
一 .IJ

」一
’ 卜

一 }
` 一

,’1 “ - 一 }磷化氧 1氰酸酚 !二辛醋 }
-

一 一
`

一

一视一 }
_ _ 113

.
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3 5 9 c m 管中的流量 )

从图 5实验结果可以看出
,

在其他配方变量完全固定的情况下
,

氧化剂的粒度
、

粒

形和级配的改变
,

对药浆的流变特性有着极大的影响
。

3令
、
4令

、
5令配方的实验结果表明

,

用球形氧化剂时
,

其药浆有着牛顿流体的特性
,

而且粘度位随粒度的减小而增加
,

这是

因为小颗粒的氧化剂有较大的比表面所致
。

户
、

2井
、
6 令配方的实验结果表明

,

非球形的氧

化剂
,

其药浆是非牛顿型的
,

而且都有着较高的粘度
。



挤 压 流 变 计 的 研 翻 5 9

J, 冷士
/ 、 、 多口 论

1
.

本文介绍的挤压流变计经过理论误差分析和标准物质的实际标定
,

证明其精度

达到了设计要求
。

2
.

该仪器适用于推进剂药浆等流体的流变性能研究
,

可以测得表观粘度
、

剪切速

率指数
、

屈服值以及 宁一
r 、

仇一宁
、

才尸 / L一 Q等关系曲线
,

这些都是推进剂药浆可加

工性的重要参数
。

3
.

由于改进 了测流量系统
,

使该仪器操作方便
,

准确可靠
。

后 记

在挤压流变计研制过程中
,

得到了本校实习工厂工程师和工人师付
,

一系 1 ()9 研究

室的老师和工人师付的大力支持
,

特致谢意
。

附
:

仪器照片

照片 1 仪器外形
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照片 2缸体
、

活塞
、

细管
、

密封盖
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