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旋转流变测量实践

旋转流变测量原理

旋转流变测量模式

旋转流变测量夹具选用

chinasupport@waters.com
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流变测什么——稀与稠 & 刚与柔

@RheoApp 3
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◼ 剪切黏度——剪切应力对剪切速率的比值，即

剪切黏度 =
剪切应力

剪切速率
=

Τ力 作用面

Τ速率 层厚

◼ 黏度基于牛顿定律定义，标识的是物质阻止流动、消耗能量的能力

稀稠度量——黏度

chinasupport@waters.com



©2021 Waters Corporation @RheoApp 5

◼ 模量——小变形下应力对应变的比值

剪切模量 =
剪切应力

剪切应变
=

Τ力 作用面积

Τ倾斜量 样品厚度

◼ 基于胡克定律定义，标识的是物质抵抗变形、储存能量的能力

刚柔度量——模量

chinasupport@waters.com
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常见物质的黏度和模量

@RheoApp 6chinasupport@waters.com
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黏度测量的仪器实现

简单剪切
测黏流动

压力
管流

曳引
流动

平行板 锥板 同心筒

简单拉伸
测黏流动

垂直一维
拉伸流动

水平一维
拉伸流动

EVF

SER

SER

EVA

@RheoApp chinasupport@waters.com
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模量测量的仪器实现

@RheoApp 8chinasupport@waters.com

旋转流变仪

平行板

锥板

同心筒

扭摆

动态力学分析仪

拉伸

剪切

弯曲

压缩
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旋转流变测量模式概览

时间

刺
激

• 恒速率应力增长

• 恒应变应力松弛

• 恒应力蠕变回复

步阶(Step)

• 流动阶梯

• 流动斜坡

• 流动变温

流动(Flow)

时间

刺
激

• 振幅扫描

• 小振幅时间扫描

• 小振幅频率扫描

• 小振幅温度斜坡

振荡(Oscillation)

• 拉伸黏度

• 轴向拉伸

• 恒应力温度斜坡

• 恒应变温度斜坡

其他(Other)

chinasupport@waters.com
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步阶流动(Step: Stress growth)——瞬态测量

@RheoApp 10

◼ 参数设置

⚫ 温度、剪切速率恒定

⚫ 持续时间

⚫ 数据采集频度

chinasupport@waters.com
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步阶应变—应力松弛(Step: Stress Relaxation)

@RheoApp 11

◼ 参数设置

⚫ 温度恒定

⚫ 若结果量为模量，应变须在线性区内

⚫ 持续时间（持续到稳态达到）

chinasupport@waters.com
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步阶应变—应力松弛(Step: Stress Relaxation)

@RheoApp 12

◼ 持续时间

⚫ 步阶应变加载时间应该持续到稳态达到

（响应随时间基本不再变化）

chinasupport@waters.com
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黏弹流体步阶应变——应力松弛响应呈现

chinasupport@waters.com
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步阶应变——应力松弛测量注意事项

@RheoApp 14

◼ 步阶应变达到的时刻才为松弛开始的时

刻（应变达到设定值前的数据点无效，

需要剔除）

◼ 过程持续时间是否够长以保证松弛达到

稳态（应力响应随时间基本不再变化）

◼ 测量扭矩是否接近仪器极限产生假稳态

现象（监控扭矩是否远离仪器技术参数

下限）

chinasupport@waters.com
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步阶应力—蠕变(Step: Creep)测量

@RheoApp 15

◼ 参数设置

⚫ 温度恒定

⚫ 若结果量是柔量，应力须在线性区内

⚫ 持续时间（持续到稳态达到）

chinasupport@waters.com
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步阶应力—蠕变(Step: Creep)测量

@RheoApp 16

◼ 持续时间

⚫ 步阶应力加载时间应该持续到稳态达到

（响应对时间的变化率基本不再变化）

chinasupport@waters.com
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黏弹流体步阶应力——蠕变响应呈现

chinasupport@waters.com
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步阶应力组合—蠕变与回复(Creep & Recovery)

@RheoApp 18chinasupport@waters.com
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流动(Flow)测量——黏度测量

@RheoApp 19

◼ 流动 (Flow)测量工作方程

黏度=
应力

剪切速率

◼ 样品要求

⚫ 被测样品在测量过程中可以流动且其连续

性不会遭到破坏

◼ 夹具选用

⚫ 若样品为非牛顿流体，建议使用流场均匀

的锥板测量夹具

旋转流变仪

平行板

锥板

同心筒

扭摆

chinasupport@waters.com
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流动扫描(Flow: Sweep)——稳态测量

@RheoApp 20

◼ 参数设置

⚫ 温度恒定

⚫ 剪切速率/应力范围

⚫ 采点频度

chinasupport@waters.com
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流动扫描的采点方法设置

@RheoApp 22chinasupport@waters.com
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流动斜坡(Flow: Ramp)——非稳态测量

@RheoApp 23

◼ 参数设置

⚫ 温度恒定

⚫ 剪切速率/应力范围

⚫ 持续时间

chinasupport@waters.com
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流动温度斜坡(Flow: Temperature Ramp)

@RheoApp 24

◼ 参数设置

⚫ 起始、结束温度

⚫ 变温速率(<=5 ℃/min)

⚫ 剪切速率/应力恒定

chinasupport@waters.com
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振荡(Oscillation)测量——动态模量

@RheoApp 25

旋转流变仪

平行板

锥板

同心筒

扭摆

◼ 动态振荡测量通过对物质施加动态周期

性刺激并量测响应来获取物质黏弹性能

的一种分析测量技术

⚫ 周期性刺激通常按照正弦函数施加

⚫ 刺激可以是应变或应力

chinasupport@waters.com
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振荡频率(Frequency)

◼频率(Frequency)

⚫ 1秒钟振荡的次数

⚫振荡周期的倒数

⚫符号：ω or f

⚫单位：rad/s or Hz

⚫ 1 Hz = 1 cycles/second = 6.28 rad/s

1 s

@RheoApp chinasupport@waters.com 26
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振荡数据采集

chinasupport@waters.com

预振荡 采集
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振荡振幅(Amplitude)

◼ 应变或应力振幅(𝛾0 𝑜𝑟 𝜀0, 𝜎0)

chinasupport@waters.com
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旋转流变剪切振荡的实现

chinasupport@waters.com
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小振幅振荡——线性响应
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@RheoApp 30

大振幅振荡——非线性响应
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刺激振幅对响应的影响

chinasupport@waters.com
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振幅扫描(Oscillation: Amplitude)——线性区界定

@RheoApp 31

◼ 参数设置

⚫ 温度、频率恒定

⚫ 应变范围(常用0.01-100 %)

chinasupport@waters.com
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双切线(Onset point)

@RheoApp 32

降低5 % (3%、10 %)

小振幅临界应变、应力的获取方法

chinasupport@waters.com
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振荡应变扫描中的波形演进特征

chinasupport@waters.com
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小振幅振荡典型响应及相位差

纯弹性响应 黏弹性响应 纯黏性响应

δ = 0 0 < δ < Τ𝜋 2 δ = Τ𝜋 2

chinasupport@waters.com
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小振幅振荡所能获取的黏弹参量

@RheoApp 35

黏弹参量 来源

弹性/储能模量 𝐺′ = Τ𝜎0,𝑠 𝛾0 cos 𝛿

黏性/损耗模量 𝐺′′ = Τ𝜎0,𝑠 𝛾0 sin 𝛿

损耗因子 tan 𝛿 = Τ𝐺′′ 𝐺′

复数模量 𝐺∗ = 𝐺′2 + 𝐺′′2

复数黏度 𝜂∗ = 𝜂′2 + 𝜂′′2

chinasupport@waters.com
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小振幅振荡时间扫描(Oscillation: Time)

@RheoApp 36

◼ 参数设置

⚫ 温度、频率恒定

⚫ 线性黏弹区振幅

⚫ 持续时间

chinasupport@waters.com
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小振幅振荡频率扫描(Oscillation: Frequency)

@RheoApp 37

◼参数设置

⚫温度恒定

⚫线性黏弹区振幅

⚫频率范围(100-0.1 rad/s)

chinasupport@waters.com
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小振幅振荡变温(Oscillation: Temperature Ramp)

@RheoApp 38

◼参数设置

⚫ 温度范围

⚫ 变温速率(<=5 ℃/min)

⚫ 线性黏弹区振幅、频率

chinasupport@waters.com
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旋转流变测量夹具选用
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流变测量的仪器实现——旋转流变测量

测量夹具 几何场 工作方程 流场特点

𝛾𝑎 =
𝑅 × 𝜃

ℎ
ሶ𝛾𝑎 =

𝑅 × Ω

ℎ
非均匀场

𝜎𝑎 =
2𝑀

𝜋𝑅3

𝛾 =
𝜃

𝛽
ሶ𝛾 =

Ω

𝛽
均匀场

𝜎 =
3𝑀

2𝜋𝑅3

𝛾 =
ത𝑅 × 𝜃

𝑅𝑐 − 𝑅𝑏
ሶ𝛾 =

ത𝑅 × Ω

𝑅𝑐 − 𝑅𝑏 非均匀场
（窄间隙可视为均

匀场）
𝜎 =

𝑀

2𝜋𝐿 𝑅𝑏
2

chinasupport@waters.com
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黏度测量数据有效性评估及测量参数设置限制

@RheoApp 41

Discovery HR-1

最大扭矩 150 mN.m

最小扭矩 20 nN.m

最大角速率 300 rad/s

锥板测量夹具

夹具直径 8 20 40 60 mm

锥度 2.008 ⁰

所能量测的最大应力 1.12E+06 7.16E+04 8.95E+03 2.65E+03 Pa

样品黏度(Pa.s) 由仪器扭矩上限决定的最大剪切速率
1000 1.12E+03 7.16E+01 8.95E+00 2.65E+00 1/s

100 1.12E+04 7.16E+02 8.95E+01 2.65E+01 1/s

10 1.12E+05 7.16E+03 8.95E+02 2.65E+02 1/s

1 1.12E+06 7.16E+04 8.95E+03 2.65E+03 1/s

0.1 1.12E+07 7.16E+05 8.95E+04 2.65E+04 1/s

0.01 1.12E+08 7.16E+06 8.95E+05 2.65E+05 1/s

0.001 1.12E+09 7.16E+07 8.95E+06 2.65E+06 1/s

由仪器角速率上限决定的最大剪切速率
8564 8564 8564 8564 1/s

所能量测的最小应力 1.49E-01 9.55E-03 1.19E-03 3.54E-04 Pa

样品黏度(Pa.s) 由仪器扭矩下限决定的最小剪切速率

1000 1.49E-04 9.55E-06 1.19E-06 3.54E-07 1/s

100 1.49E-03 9.55E-05 1.19E-05 3.54E-06 1/s

10 1.49E-02 9.55E-04 1.19E-04 3.54E-05 1/s

1 1.49E-01 9.55E-03 1.19E-03 3.54E-04 1/s

0.1 1.49E+00 9.55E-02 1.19E-02 3.54E-03 1/s

0.01 1.49E+01 9.55E-01 1.19E-01 3.54E-02 1/s

0.001 1.49E+02 9.55E+00 1.19E+00 3.54E-01 1/s

chinasupport@waters.com
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(CP)
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旋转流变测量夹具的操作范围

@RheoApp 42chinasupport@waters.com
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黏度测量数据有效性评估

@RheoApp 43chinasupport@waters.com
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旋转流变锥板测量夹具

@RheoApp 44

◼ 锥板构建的流场为均匀场

◼ 锥板夹具实际使用时为避免锥与板的直

接接触而磨损，常将其锥顶截掉一部分

从而产生截顶间隙 (Truncation)

◼ 测量时要正确设定且在测量过程中保持

不变，否则会产生较大测量误差

◼ 该截顶间隙值一般雕刻在夹具轴杆上，

通常其外包装上也会有标示

◼ 由于存在热膨胀效应，因此，锥板夹具

原则上不适用于涉及温度变化或需要控

制轴向力的测量，即使执行恒温测量也

必须在测量温度平衡一段时间后执行间

隙归零操作

chinasupport@waters.com
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平行板测量的应力校正

@RheoApp 46chinasupport@waters.com
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旋转流变平行板测量夹具

@RheoApp 47

◼ 平行板夹具的优点在于间隙可以调、精

度容易检验且更容易清洗

⚫ 角速率相同时，小间隙可得到更大的表观

剪切速率

⚫ 小间隙可抑制二次流动(湍流、涡流)，需要

的样品量少，单面控温时样品内部温度相

对均匀

⚫ 允许执行变温和需要控制轴向力的测量

◼ 平行板测量间隙建议设置在0.5-2mm之

间

⚫ 若样品为均相体系，可以使用更小的间隙；

但必须指出的是若间隙过小，则平行板的

实际不平行度会突显出来，因此不建议使

用小于0.2 mm测量间隙

⚫ 若被测体系为分散体系，则测量间隙原则

上要求大于分散相尺度的10倍以上 (要求不

严格时5倍以上即可)

chinasupport@waters.com
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旋转流变测量夹具选用原则 I 几何场原则

@RheoApp 48

◼ 锥板流场均一，不仅适用于线性黏弹性

测量，还使用于非线性黏弹性测量

◼ 平行板流场存在径向线性依赖性，因此，

原则上只适用于线性黏弹性测量

◼ 同心圆筒流场亦为非均一场，原则上也

只适用于线性黏弹性测量

◼ 若执行的是线性黏弹性测量，可考虑优

先选用平行板夹具 (样品加载方便且允

许变温和控制轴向力)

◼ 若执行的是非线性测量如非牛顿流体的

黏度测量或大振幅非线性测量等，原则

上应选用流场均一的锥板

chinasupport@waters.com
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旋转流变测量夹具选用原则 II 几何尺寸选择

@RheoApp 49

◼ 低黏度、低模量的样品应选用大半径测

量夹具

⚫ 若扭矩过小(常规测量建议不小于1μN.m)，

则应更换大半径夹具执行测量

◼ 高黏度、高模量的样品应选用小半径测

量夹具

⚫ 若扭矩接近仪器扭矩上限(200mN.m)，则应

更换小半径夹具执行测量

chinasupport@waters.com
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旋转流变测量夹具选用原则 III & IV

@RheoApp 50

◼ 悬浮体系或模量106 ~ 108 Pa的样品应

选择特殊或糙面夹具避免壁滑移

◼ 模量大于108 Pa的样品应选用扭摆夹具

进行紧固后进行测量

◼ 在应力控制型设备上，由于系统和夹具

存在惯性效应，执行非稳态测量如蠕变

与回复、流动斜坡、高频振荡等，应尽

可能选用低惯量的轻质夹具如铝合金、

塑料夹具等（*稳态速率扫描属于稳态

测量，不受该原则限制）

chinasupport@waters.com
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