Об особенности измерения вязкости жидких металлов методом крутильных колебаний
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Несмотря на то, что к настоящему времени накоплено достаточно большое количество экспериментальных данных, интерес к изучению вязкости жидких металлов не ослабевает. Это связано с тем, что данные по вязкости многих жидких сплавов, особенно чистых металлов, полученные разными авторами, сильно различаются как по абсолютным значениям, так и по характеру температурной зависимости. Обзор данных по вязкости жидкого кобальта [1] показал, что различия значений вязкости, полученных разными авторами, достигают 30 %. Большинство исследований вязкости жидкого кобальта, приведенных в работе [1], было проведено методом крутильных колебаний. В данном методе цилиндрический тигель, содержащий исследуемую жидкость, подвешивают на жесткой металлической нити и сообщают ему крутильные колебания относительно вертикальной оси. В ходе опыта проводится измерение логарифмического декремента затухания и периода колебаний тигля с исследуемой жидкостью. При постановке эксперимента могут быть реализованы два типа граничных условий [2]: в первом случае жидкость, находящаяся в тигле, контактирует с боковой поверхностью и дном тигля (одна торцевая поверхность трения), верхняя граница расплава является свободной; во втором – жидкость дополнительно соприкасается с верхней крышкой тигля (две торцевых поверхности трения). Обычно в эксперименте реализуются граничные условия с одной торцевой поверхностью трения. Ранее в работах [3-4] на примере жидких сплавов Co-B было показано существенное влияние на результаты измерении вязкости, проводимых методом крутильных колебаний, состояния поверхности расплава. На поверхности расплава может формироваться вязкая пленка, которая выполняет роль второй торцевой поверхности трения. Наблюдение наличия такой пленки в ходе эксперимента практически невозможно, поэтому при обработке опытных данных выбор граничных условий на поверхности расплава является неоднозначным. Отмеченное может привести к неправильным расчетным значениям вязкости, а в некоторых случаях и к появлению ложных аномалий на политермах вязкости [4]. 
В связи с этим в данной работе было проведено исследование температурной зависимости вязкости жидкого кобальта методом крутильных колебаний при реализации в эксперименте обоих типов граничных условий.
Кинематическую вязкость (ν) определяли на автоматизированной установке [5] в защитной атмосфере гелия в цилиндрических тиглях из BeO. Измерения и расчет вязкости проводили по трем схемам: схема I-I – измерения проводили в условиях эксперимента со свободной верхней границей жидкого металла и рассчитывали вязкость с учетом одной торцевой поверхности трения; схема I-II – измерения проводили в условиях эксперимента со свободной верхней границей жидкого металла и рассчитывали вязкость с учетом двух торцевых поверхностей трения (эти условия эксперимента реализуется при формировании на верхней границе жидкого металла вязкой оксидной пленки); схема II-II – измерения проводили в условиях эксперимента с крышкой [4] на верхней границе исследуемой жидкости, и вязкость рассчитывали с учетом наличия двух торцевых поверхностей трения. Погрешность определения декремента затухания составляет не более 0.4%. Общая среднеквадратичная погрешность определения вязкости для доверительной вероятности 0.95 не превышает 4 % при ошибке единичного эксперимента 2 %. 

При проведении измерений в условиях эксперимента со свободной верхней границей расплава были получены различные температурные зависимости декремента затухания тигля с жидким кобальтом (рис.1). На некоторых температурных зависимостях наблюдаются особенности в виде резкого роста декремента затухания в режиме охлаждения ниже 1550°С (рис.1б) либо резкого уменьшения значений декремента в интервале 1560-1600°С в режиме нагрева (рис.1в). Температурные зависимости, представленные на рис.1а и рис.1г, имеют монотонный характер, но существенно различаются по значениям.
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Рис. 1. Температурные зависимости декремента затухания подвесной системы вискозиметра с жидким кобальтом, полученные в эксперименте со свободной поверхностью расплава, где ● – нагрев, ○ – охлаждение.
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Рис. 2. Температурные зависимости кинематической вязкости жидкого кобальта, полученные в эксперименте по схеме I-I (● – нагрев, ○ – охлаждение) и схеме I-II (■ – нагрев, □ – охлаждение).
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Рис. 3. Температурная зависимость кинематической вязкости жидкого кобальта, полученная в эксперименте по схеме II-II, где ● – нагрев, ○ – охлаждение.

По результатам этих измерений были проведены расчеты вязкости с учетом наличия одной (схема эксперимента I-I) и двух (схема – I-II) торцевых поверхностей трения (рис.2). Из рис.2 видно, что температурная зависимость вязкости, приведенная на рис.2а (схема эксперимента I-I), практически совпадает с температурной зависимостью на рис. 2г, полученной по схеме эксперимента I-II. На рис. 2б и 2в можно выделить монотонные температурные зависимости вязкости, полученные в предположении изменяющихся в ходе эксперимента граничных условий, которые хорошо согласуются с температурной зависимостью, приведенной на рис.2а.
Температурные зависимости вязкости, полученные по схеме эксперимента II-II, имеют монотонный характер и хорошо воспроизводятся при повторных измерениях (рис.3). По абсолютным значениям вязкости они хорошо согласуется с политермами, выделенными сплошными линиями на рис.2.
На основе результатов данных исследований можно полагать, что различия значений вязкости связаны с образованием на поверхности жидкого кобальта вязкой пленки, предположительно оксидной, которая выступает в качестве второй торцевой поверхности трения. Температурные зависимости декремента, приведенные на рис.1а и рис.1г, получены в условиях эксперимента, соответственно, без оксидной пленки и с оксидной пленкой на верхней границе образца. Особенности на температурных зависимостях декремента затухания, отмеченные на рис.1б, в, по-видимому, связаны с изменением состояния поверхности жидкого металла в ходе эксперимента, т.е. с образованием (рис.1б) или с исчезновением (рис.1в) вязкой пленки на поверхности расплава.

В эксперименте, проводимом по схеме II-II, граничные условия не изменялись. Значения вязкости жидкого кобальта в этих условиях эксперимента определены наиболее достоверно.
Наличие оксидной пленки на поверхности расплава так же может быть одной из основных причин различия значений вязкости, полученных разными авторами.
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