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含纳米介孔SiO2锂基润滑脂摩擦学与
流变学性能研究
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摘   要: 利用具有不同形貌和孔道结构的纳米介孔SiO2作为添加剂，制备了含纳米介孔SiO2的锂基润滑脂，采用

Anton-paar NHT3 纳米压痕测试仪和Anton-paar MCR302旋转流变仪考察了纳米介孔SiO2形貌、孔道结构以及质量

分数对锂基润滑脂摩擦学性能和流变学性能的影响. 结果表明：球状的纳米介孔SiO2添加剂能更有效降低锂基润滑

脂的摩擦系数，增强锂基润滑脂的骨架稳定性，改善锂基润滑脂触变性，提高润滑脂的抗剪切能力以及热稳定性能.
在中低剪切速率下对流变试验数据进行拟合，提出了基于纳米介孔SiO2添加剂温度和质量分数参数的润滑脂改进

型流变模型.
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Tribological and Rheological Properties of Lithium Lubricating
Grease Containing Nano-Mesoporous Silica

WU Xuanxian, YI Sili, YANG Yu, HOU Linxi*

(College of Chemical Engineering, Fuzhou University, Fujian Fuzhou 350116, China)

Abstract: Lithium lubricating grease containing nano-mesoporous SiO2 was prepared by using SiO2 with different
morphologies and pore structures as additive. The effects of morphology，pore structure and mass concentration of nano-
mesoporous SiO2 on tribological properties and rheological properties of lithium grease were investigated by Anton-paar
NHT3 nano-indentation tester and Anton-paar MCR302 rotary rheometer. The results show that the spherical nano-
mesoporous SiO2 additive reduced the tribological coefficient more effectively, strengthened the skeleton stability,
enhanced the thixotropy, anti-shear ability and thermostability of greases. Under low and moderate shear rate, the
rheological experimental data was fitted, and a new grease rheological model was proposed, containing nanoparticals
mass concentrations parameter.
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随着现代工业中机械设备逐渐朝高性能化发展，

工业生产对润滑脂提出了更高的要求. 纳米添加剂因

能有效改善润滑脂的性能而备受关注. 目前，润滑脂

纳米添加剂主要有纳米金属材料
[1-2]

、纳米氧化物
[3-4]

、

纳米硫化物
[5-6]

以及纳米稀土材料
[7-8]

等 . 其中，纳米

SiO2具有良好的稳定性、耐磨性以及环境友好等特

性，是一种理想的润滑脂添加剂
[9-10]. Li[11]

将改性后的

纳米SiO2加入液体石蜡，提高了石蜡抗磨减摩性能.
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张锋等
[12]
发现锂基润滑脂中SiO2添加剂含量越高，锂

基润滑脂的表观黏度越大. 刘剑平等
[13]
发现一定质量

分数的SiO2纳米添加剂可改善锂基润滑脂触变性，提

高润滑脂抗剪切和热稳定性. 目前有关纳米SiO2添加

剂的研究主要围绕在改善润滑脂的抗磨减摩性能、剪

切安定性等方面. 作为黏弹性润滑材料，润滑脂独特

的流变性是其他性能研究的基础，它反映润滑脂的实

际工作性能，对指导润滑脂的应用意义重大. 近年来，

润滑脂流变性能研究虽取得了一定成果，但对含纳米

添加剂润滑脂的流变性能研究较少，特别是纳米添加

剂的形貌、孔道结构与润滑脂流变性能、摩擦学性能

之间的相互关系以及流变模型的研究还未见报道.
本文作者制备了以不同形貌、孔道结构的纳米介

孔SiO2为添加剂的锂基润滑脂，通过对纳米介孔

SiO2锂基润滑脂摩擦学性能和流变特性的研究，考察

纳米介孔SiO2形貌、孔道结构对润滑脂摩擦学性能和

流变学性能的影响，建立基于纳米介孔SiO2添加剂温

度和质量分数参数的润滑脂改进型流变模型，探讨了

纳米介孔SiO2锂基润滑脂润滑机理.

1    试验部分

1.1    纳米SiO2的制备和表征

正硅酸四乙酯，国药集团化学试剂有限公司；氨

水，国药集团化学试剂有限公司；双子表面活性剂

C16OhpNCn(n=8，10，12，14，16)自制
[14]. 以双子表面活

性剂C16OhpNCn为模板剂，通过Stöber法合成纳米介

孔SiO2材料
[15]. 将0.015 g C16OhpNCn溶解在70 mL乙

醇和70 mL去离子水中，加入2.0 mL氨水，搅拌30 min
后加入1 mL正硅酸四乙酯，继续搅拌12 h. 离心、水洗

得到固体粉末，干燥过夜. 得到的固体粉末在马弗炉

中550 ℃煅烧6 h，除去纳米SiO2材料孔道中的表面活

性剂，得到具有不同形貌和孔道结构的纳米介孔

SiO2材料，命名为PS16 – n(n=8，10，12，14，16). 采用

Tecnai公司的G2 F20 S-TWIN透射电子显微镜观察样

品的形貌与孔道结构，工作电压为200 kV. 采用美国

康塔公司的Autosorb-iQASIQ全自动物理吸附仪分析

样品的孔道结构特性.
1.2    锂基润滑脂的制备

基础油MVI500，中石化湖北荆门石油分公司；12-
羟基硬脂酸锂，国药集团化学试剂有限公司. 将2/3质
量的基础油和质量分数为1%的纳米介孔SiO2加入带

减压装置反应釜中搅拌升温，温度达到170 ℃时，减压

搅拌10 min；然后将质量分数为10%的十二羟基硬脂

酸锂基皂加入反应釜，在170 ℃下恒温搅拌保持5 min；

再继续升温210 ℃待出现澄清透明的溶液状时高温膨

化5 min；接着加入剩余1/3质量的基础油，170 ℃恒温

搅拌保持5 min，待其冷却至室温后，用三联辊研磨均

化成脂，得到质量分数为1%的纳米介孔SiO2锂基润滑

脂. 采用上述同样的方法分别制备了具有不同质量分

数的PS16–8纳米介孔SiO2锂基润滑脂，及不同形貌和

孔道结构的纳米介孔SiO2的锂基润滑脂. 不含纳米介

孔SiO2锂基润滑脂记为1#.
1.3    测试仪器及方法

采用Anton-paar NHT3 纳米压痕测试仪测试纳米

介孔SiO2锂基润滑脂的摩擦学性能. 其中载荷为200 mN，

频率30 Hz，压头运动行程30 mm，时间3 min，温度25 ℃.
采用Anton-paar MCR302旋转流变仪测试纳米介

孔SiO2锂基润滑脂的流变性能，测试转子为PP25，零
间隙1 mm. 流变仪主要技术参数：最大扭矩200 mNm；

扭矩精度0.1 nNm；转速范围10–7~3 000 r/min；角速度

范围10–5~628 rad/s；法向应力范围±0.005~±50 N；温度

范围可控在–40~200 ℃. 试验方案如下：

(1) 在0~100 ℃范围内下，将含不同质量分数纳米

介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂和质量分数为3%纳米介

孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂在剪切作用下往复剪切，记

录过程中润滑脂的剪切应力-剪切速率曲线和黏度-剪
切速率曲线，建立中低剪切速率下基于温度和质量分

数参数的流变学模型，并研究纳米介孔SiO2对锂基润

滑脂流变性能的影响.
(2) 在温度为25 ℃时，将基础锂基润滑脂和质量

分数3%的PS16–n纳米介孔SiO2锂基润滑脂在剪切作用

下往复剪切，得到润滑脂黏度-剪切速率曲线，研究不

同纳米介孔SiO2对锂基润滑脂流变性能影响.
(3) 在温度25 ℃，恒定角速度10 rad/s，将质量分

数为3%的PS16–8纳米介孔SiO2锂基润滑脂和具有不同

形貌和孔道结构的纳米介孔SiO2锂基润滑脂进行应

变控制下的动态流变试验，记录测试过程中剪切应力

–模量，剪切应变-模量关系曲线，研究纳米介孔SiO2对

锂基润滑脂骨架稳定性的影响.

2    结果与讨论

2.1    纳米SiO2材料的表征

图1为纳米介孔SiO2材料的TEM照片，从图1可以

看出，PS16–8呈放射性孔道结构的球状结构；PS16–10为

带空心的球状结构；PS16–12颗粒内部孔洞较多的球状

结构；球状结构的纳米SiO2平均粒径约为300~400 nm.
PS16 –14则呈现为由囊泡粘连而成的珊瑚状结构；
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PS16–16为具有蠕虫状孔道的片层结构.表1中列出纳米

介孔SiO2材料的孔道特性.

2.2    摩擦学性能

图2为不同形貌和孔道结构，质量分数为3%的纳

米介孔SiO2锂基润滑脂在纳米压痕测试仪上测试得

到的摩擦系数变化曲线. 从图2中可以看出，相对基础

锂基润滑脂来说，纳米介孔SiO2的添加均能有效降低

摩擦系数. 其中PS16–10，PS16–12减摩效果最好，PS16–8次

之，PS16–14和PS16–16的减摩效果相对较差. 可能的原因

是由于PS16–10和PS16–12均为球状颗粒，在工作区部分

吸附在摩擦表面，起到类似于“滚珠”的作用，使滑动

摩擦变为滚动摩擦，减小了接触表面的摩擦，增强了

润滑性能. 同时，由于PS16–10和PS16–12较大的孔容，孔

道中可以吸附一定的基础油. 在摩擦过程中，孔道中

吸附的基础油被释放出来，进一步减小了摩擦. 同样

是球状颗粒的PS16–8，由于其孔容较小，吸附的基础油

较少，对减摩效果产生了一定影响 . 片层结构的

PS16–16，除了由孔道释放的基础油起到减摩作用，其

在摩擦过程中层状结构间可能产生滑移，也会在一定

程度上降低摩擦力. 而PS16–14虽然孔容较大，但由于

存在颗粒团聚，所生成大颗粒的磨粒磨损导致其减摩

表 1    纳米介孔SiO2材料PS16–n的孔道特性表

Table 1    Pore structure properties of porous silica
materials PS16–n

 

Sample Pore size/nm Total pore volume/(cm3g–1)
PS16–8 1.38, 2.68 0.53

PS16–10 1.24, 2.83 0.85

PS16–12 3.57 1.19

PS16–14 3.82 1.15

PS16–16 4.01 0.76

(c) PS16-12(b) PS16-10
(a) PS16-8 

(d) PS16-14 
(e) PS16-16

200 nm

200 nm

200 nm100 nm

100 nm

 

Fig. 1  TEM micrographs of porous silica materials PS16–n

图 1    纳米介孔SiO2材料PS16–n的TEM照片
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Fig. 2    Dynamic friction coefficient curves of lithium
lubricating grease

图 2    不同锂基润滑脂的摩擦系数曲线图
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效果差.

2.3    纳米介孔SiO2锂基滑脂流变学模型的建立

Valentin等[16]
研究表明，在中低剪切速率下Herschel-

Bulkley(H-B)流变模型能很好地描述润滑脂的流变特

性，但是其并不能很好地反映温度和质量分数影响下

的含纳米添加剂的锂基润滑脂的流变特性. 为了得到

温度和质量分数影响下的含纳米添加剂的锂基润滑

脂的流变特性，更好地反映润滑脂的实际工作性能，

在恒温25 ℃，选定不同质量分数的纳米介孔SiO2

PS16–8的锂基润滑脂在恒定剪切速率为200 s–1
时的试

验数据进行拟合. 考虑到温度影响，选定质量分数为

3%纳米介孔SiO2 PS16–8的锂基润滑脂在恒定剪切速

率为200 s–1
，温度范围0~100 ℃的试验数据进行拟合，

结果如下图3所示.

从图3可知，锂基润滑脂剪切应力τ和纳米SiO2

PS16–8的质量分数ω符合指数关系，黏度η和温度1/T同
样符合指数关系. 将H-B流变方程与τ-ω拟合方程、τ-
T拟合方程进行整合建立了温度影响下的纳米SiO2 质

量分数参数的改进型润滑脂流变模型：

τ = τy+ηγ
ne(dω+

C
T ) (1)

式中:τ为剪切应力，τy为屈服剪切应力，η为润滑脂表

观黏度，γ为剪切速率，n 为流变指数，d，C为回归系

数，ω为纳米SiO2质量分数，T为温度(℃).

图4(a)为25 ℃，中低剪切速率下基于改进型流变

模型对含不同质量分数纳米SiO2 PS16–8的锂基润滑脂

的剪切应力-剪切速率的拟合曲线，图4(b)为0~100 ℃

范围内中低剪切速率下基于改进型流变模型对含

3%纳米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂的剪切应力-剪切

速率的拟合曲线，表2为温度和质量分数影响下的纳
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Fig. 3  The fitting curve of τ-ω and τ-T
图 3    τ-ω和τ-T的拟合曲线
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Fig. 4  The fitting flow curves of lithium lubricating greases
图 4    锂基润滑脂的流动曲线拟合图
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米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂基于H-B模型和改进型

流变模型的拟合相关度系数及中低剪切速率下的改

进型流变模型方程. 从表2可以看出，改进型流变模型

的相关度系数较H-B模型更高，表明该流变模型能更

好地描述中低剪切速率下含纳米介孔SiO2锂基润滑

脂的流变特性.

2.4    触变性分析

图5(a)为25 ℃，在剪切速率1~1 000 s–1
范围内往

复剪切不同质量分数的纳米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑

脂，得到的剪切应力–剪切速率关系曲线.图5(b)为不

表 2    SiO2 PS16–8锂基润滑脂在中低剪切速率下改进型流变模型及拟合相关度系数

Table 2    The modified rheological equation and correlation coefficient of SiO2 PS16–8 lithium grease at low and moderate
shear rates

 

Rheological model H-B model Modified model Fitting equation

1#+1% PS16–8(25 ℃) 0.986 0.989 τ=60.71+1.279 8γ0.552 3e(129.63×1%+32.25/25)

1#+2% PS16–8(25 ℃) 0.982 0.990 τ=101.62+1.320 4γ0.550 6e(66.43×2%+33.26/25)

1#+3% PS16–8(25 ℃) 0.986 0.990 τ=203.57+1.670 7γ0.464 5e(53.23×3%+39.75/25)

1#+4% PS16–8(25 ℃) 0.985 0.988 τ=408.58+2.215 0γ0.297 0e(49.19×4%+49.19/25)

1#+3% PS16–8(0 ℃) 0.988 0.993 τ=225.30+1.390 8γ0.769 6e(81.3×3%)

1#+3% PS16–8(50 ℃) 0.986 0.988 τ=149.06+1.967 1γ0.245 9e(54.99×3%+91.65/50)

1#+3% PS16–8(75 ℃) 0.982 0.986 τ=72.53+1.892 9γ0.206 5e(54.39×3%+135.99/75)

1#+3% PS16–8(100 ℃) 0.962 0.979 τ=–6 589.81+8.727 1γ0.004 0e(99.56×3%+331.89/100)
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Fig. 5  Flow curves and thixotropic loop areas of lithium lubricating greases
图 5    锂基润滑脂的流动曲线及触变环面积

第 4 期 吴玄弦, 等: 含纳米介孔SiO2锂基润滑脂摩擦学与流变学性能研究 405



同质量分数的纳米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂触变环

面积示意图. 从图5(b)中可以看出，随着纳米介孔SiO2

的添加量的增加触变环明显增大，说明在往复剪切过

程中相同剪切速率下润滑脂的黏度差值越大，表明纳

米介孔SiO2添加剂能够改善锂基润滑脂的触变性能，

提高锂基润滑脂的抗剪切能力.图5(c)为在剪切速率

1~1 000 s–1
范围内往复剪切3%的不同纳米介孔SiO2锂

基润滑脂得到的剪切应力-剪切速率关系曲线.图5(d)

为3%的不同纳米介孔SiO2锂基润滑脂触变环面积示

意图. 从图5(d)中可以看出，添加了纳米介孔SiO2的锂

基润滑脂的触变环均比基础润滑脂的大，但是具有不

同形貌和孔道结构的纳米SiO2的锂基润滑脂的触变

环仍然存在差异，这主要是因为纳米介孔SiO2形貌和

孔道结构的差异性共同影响造成的. 纳米介孔SiO2添

加剂的孔容越大，锂基润滑脂的触变环越小. 这可能

的原因是因为纳米介孔SiO2的孔容越大，在高剪切力

的作用下吸附的基础油更容易被释放出来，破坏其结

构所需要的能力越小，在一定时间内，结构恢复越快.

稳态试验条件下，润滑脂流动时剪切应力与剪切

速率的比值为表观黏度.图6(a)为不同质量分数的纳米

介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂黏度-剪切速率关系曲线，

图6(b)为3%的不同纳米介孔SiO2锂基润滑脂黏度-剪

切速率关系曲线，从图6中可以看出，相对于基础锂基

润滑脂，纳米介孔SiO2添加剂均可增大锂基润滑脂的

黏度，同时锂基润滑脂黏度随着剪切速率的增大逐渐

减小，有明显的剪切稀化的特点，最终趋向于稳定. 当

锂基润滑脂中纳米介孔SiO2 PS16–8的质量分数增大到

4%时，其黏度出现明显的增大，并且其黏度趋于稳定

时剪切速率更大，大约为900 s–1
附近，具有更好的抗剪

切性能，适用于更苛刻的工况条件. 不同形貌和孔道
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Fig. 6  Relation between viscosity and shear rate
图 6    黏度-剪切速率曲线图
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Fig. 7  Relation between viscosity and shear rate at elevated temperature for 1# and 1#+3% PS16-8

图 7    不同温度下，1#
和1#+3% PS16-8的黏度-剪切速率曲线图
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结构的纳米SiO2，由于其结构之间的差异，导致黏度

的变化也有一定的差异性.

2.5    耐温性分析

为了适应不同温度下的工况环境，润滑脂的稳定

性对于润滑性能具有非常重要的意义，图7(a)为不同

温度下基础锂基润滑脂的黏度-剪切速率关系曲线，

图7(b)为3%纳米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂黏度-剪

切速率关系曲线. 从图7中可见，不管是基础锂基润滑

脂还是3%纳米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂在相同剪

切速率下其黏度随着温度的升高而降低，但是3%纳

米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑脂相比于基础锂基润滑脂

随着温度的上升，在低剪切速率下下降的幅度明显更

小，这表明在一定质量分数范围内纳米介孔SiO2的含

量越大，锂基润滑脂的热稳定性和耐高温性更好.

2.6    黏弹曲线及模量分析

图8和图9分别为动态试验条件下不同质量分数

的纳米介孔SiO2 PS16–8的锂基润滑脂和3%不同纳米

介孔SiO2锂基润滑脂模量随应力、应变及模量的关系

曲线. 由图8可知，随着介孔纳米SiO2 的含量增加，锂

基润滑脂达到屈服点的应变逐渐变小而屈服应力逐

渐增大，达到流动点的应变先逐渐增大，当质量分数

达到4%时突然变小，但储存模量逐渐增大，说明随着

纳米介孔SiO2的含量增加，锂基润滑脂在更小的变形

下达到屈服点，达到屈服点的屈服应力逐渐增大. 在

更大的形变下达到流动点，具有的弹性势能增大，可

能的原因是纳米介孔SiO2的含量增加使得其与单位

体积的皂纤维交联更紧密，结构骨架更稳定.

由图9可知，不同形貌的纳米介孔SiO2添加剂的

锂基润滑脂达到屈服点及流动点时，应变、应力及模

量之间存在着差异性. 随着纳米介孔SiO2从球形到珊

瑚状转变，其孔容不断增大，层状结构时孔容变小，锂

基润滑脂达到屈服点的应变逐渐变小，其中SiO2

PS16–8锂基润滑脂的屈服应力最大，随后呈递减的趋

势. 达到流动点时球状纳米介孔SiO2 PS16–8锂基润滑

脂的应变和储存模量最大，然后随着孔容的增大逐渐

减小，到纳米介孔SiO2为层状结构时孔容变小其储存

模量又增大. 这可能的原因是纳米介孔SiO2随着孔容

的增大，孔道里面吸附的基础油更多，因此在更小的

形变和屈服应力下达到屈服点，但当达到流动点时，

孔道内的基础油被释放，导致其储存模量逐渐减小.
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Fig. 8  Relation between modulus and shear rate, strain, for lithium lubricating greases containing PS16–8

图 8    含PS16-8锂基润滑脂剪切应力、剪切应变和模量关系曲线图

第 4 期 吴玄弦, 等: 含纳米介孔SiO2锂基润滑脂摩擦学与流变学性能研究 407



而对于层状结构的纳米介孔SiO2，其达到屈服点和流

动点的应变同时也受形貌的影响因而存在着差异性.

3    结论

a. 球状结构的纳米介孔SiO2相比珊瑚状和片层结

构的纳米介孔SiO2具有更好的减摩效果，当质量分数

为3%时锂基润滑脂的稳定性和抗剪切性最好.
b. 建立了中低剪切速率下基于温度和纳米介孔

SiO2质量分数影响下的改进型流变模型，该模型比H-
B模型更能反映中低剪切速率工况下的含纳米介孔

SiO2添加剂的锂基润滑脂的流变性能.
c. 一定质量分数范围内，纳米介孔SiO2添加剂能

有效提高锂基润滑脂的抗稀化能力和热稳定性，增强

锂基润滑脂的骨架稳定性，但是不同的形貌和孔道结

构会存在一定的差异性.
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Fig. 9  Relation between modulus and shear rate, strain, for lithium lubricating greases containing PS16–n
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