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熔融指数的测定
高分子材料物理化学实验讲义

热塑性高聚物熔融指数的测定
一、实验目的

热塑性高聚物制品大多在熔融状态加工成形，其熔体流动性对加工过程及成品性能有较大影响，为此必须了解热塑性高聚物熔体的流变性能，以确定最佳工艺条件。熔融指数是用来表征熔体在低剪切速率下流变性能的一种相对指标。熔融指数 (Melt Index缩写为MI) 是在规定的温度、压力下，10min内高聚物熔体通过规定尺寸毛细管的重量值，其单位为g。由于MI值的测定方法简便、快速，且能在一定程度上反映聚烯烃类高聚物的分子大小与分子结构，是高分子材料加工中的一个重要指标，并被列入国家标准。
通过本实验应达到以下目的：
1、熟悉并正确使用熔融指数测定仪；

2、掌握热塑性高聚物熔融指数的测定方法。

二、实验原理
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影响高聚物熔体流动性掠地因素有内因和外因两个方面。内因主要指分子链的结构、分子量及其分布等；外因则主要指温度、压力、毛细管的内径与长度等因素。为了使MI值能相对地反映高聚物的分子量及分子结构等物理性质，必须将外界条件相对固定。在本实验中，按照标准试验条件，对于不同的高聚物须选取不同的测试温度与压力。因为各种高聚物的粘度对温度与剪切力的依赖关系不同，MI值只能在同种高聚物间相对比较。一般说来，熔融指数小，即在10min内从毛细管中压出的熔体克数少，样品的分子量大，如果平均分子量相同，粘度小，则表示物料流动性好，分子量分布较宽。MI是在低剪切速率下测定的值，而在实际成形加工尤其是纺丝过程中，大多在高切变速率下进行，两者有一定区别。但在一般情况下热熔性高聚物的轴MI值与其加工性能仍有一定关系，因此本测定方法已被广泛应用于塑料加工工艺控制和聚烯烃树脂可纺性的检测及纺丝工艺的确定等方面。
三、仪器及试样

1、仪器：本实验选XRZ-400-1型熔融指数测定仪，其主体示意见图1.

2、试样：热塑性高聚物试样2.5～10g。
四、实验步骤

1、实验准备

(1) 试样准备：试样 (粒料、粉料、条、片、模压块等) 在测定前应根据高聚物种类及其相应的规定，将试样作去温或调制处理。
(2) 熔融指数仪炉内温度的测量及校正：温度的选择是用转动“控温定值”旋钮，调节精密多圈电位器来实现的。“控温定值”旋钮所显示的电位器圈数(格)与温度之间不是正比关系，有一定差异，每台仪器均需对这差异进行校正。图2即为测得的控温定值校正曲线。因此，圈数(格) N和温度T的关系可用下式表示：

N＝2T+校正值
(1)
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熔融指数测定仪主体结构示意图
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图2 控温定值校正数曲线

每台仪器的校正值不同，—般校正，只要不出现使用不当或强烈振动等情况，都可按校正由曲线和式 (1) 求得选定温度对的圈(格)数进行控温。当需进行温度校正时，可由“测温插孔”用电位差计测出测温热电偶的电势，再换算成温度。因该伙器的热电偶末经严格校正，为了精确测量，须先用标准热电偶或标准温度计校正。校正时，标准热电偶或标准温度计应放在料筒中距毛细孔12.7mm处。
2、实验操作
(1) 开启电源，红灯亮表明仪器通电，电流表给出加热电炉的电流值，说明电炉在加热。
(2) 根据试样品种由表1、表2选定试验的温度和负载，以使这些试料的流速被控制在0.15~50(g/10min)之间。
按选定的温度，在控温定值校正数曲线(图2) 上查得校正数(实验时应根据所用仪器实际校正曲线来校正)，然后接式(l)计算该温度下的控温定位(格数)。
表1 各种试料所适用的条件
	试  料  名  称
	条   件

	聚甲醛

丙烯酸酯

丙烯腈-丁二烯-苯乙烯-(ABS)

纤维素酯

聚已内酰胺(尼龙)

聚三氟氯乙烯

聚苯烯

聚碳酸酯

聚丙烯

聚苯乙烯
聚乙烯醇缩醛
	E、M

H、I

G

D、E、F

K、Q、R、S

J

A、B、D、E、F、N

O

L

G、H、I、P

C


(3) 待温度平衡后，可按下列步骤进行测试：

① 称料：根据试样预计熔融指数的大小称取适当试样，参见表3； 
② 料筒及出料口预热：温度达到规定值以后将料筒的R孤与炉体上的螺钉对正；垂重轻轻放入，并用改锥逆时针旋转料筒，将其锁死。然后，将活底板向里推进，由炉上口垂直放入出料口。亦可把活底极向外拉出，将出料口从炉底向上送入料筒后，再把活底板推进去。最后，压料杆放入料筒中恒温5min。

③ 装料：将压料杆取出，往料筒中装入称好的试样，再把压料杆插入料筒将料压实，固定好导向套，开始用秒表记时。

④ 取样：秒表记时6～8min后，在压料杆预都装上选定的负荷砝码(见表2)，试样即从毛细管中挤出，当压料杆第一道刻线与炉口平行时开始取样，切去料头，记录时间，切取试条的间隔时间参照表3，共切取5个切割段，含有气泡的切割段应弃去。

⑤ 每个试样应平行测定两次，分别求真MI值(以算术平均值作为该试样的熔融指数)。

表2 标准试验条件
	条件
	温度(ºC)
	全部负载(包括活塞)(g)
	近 似 压 力

	
	
	
	Pa(×102)
	Kgf/cm3
	1b/in2

	A
	125
	325
	4.51
	0.46
	6.5

	B
	125
	2160
	29.79
	3.04
	43.25

	C
	150
	2160
	29.79
	3.04
	43.25

	D
	190
	325
	4.51
	0.46
	6.5

	E
	190
	2160
	29.79
	3.04
	43.25

	F
	190
	21600
	297.9
	30.4
	432.5

	G
	200
	5000
	68.79
	7.03
	100.5

	H
	230
	1200
	15.68
	1.60
	24.0

	I
	230
	3800
	53.33
	5.34
	79.0

	J
	230
	12500
	172.258
	17.58
	250.0

	K
	275
	325
	4.51
	0.46
	6.5

	L
	230
	2160
	29.79
	3.04
	43.25

	M
	190
	1050
	14.50
	1.48
	21.0

	N
	190
	10000
	137.79
	14.08
	200.0

	O
	300
	1200
	16.56
	1.69
	24.0

	P
	190
	5000
	68.89
	7.03
	100.0

	Q
	235
	1000
	13.82
	1.41
	20.05

	R
	235
	2160
	29.79
	7.03
	43.25

	S
	235
	5000
	68.79
	7.03
	100.0


表3 熔融指数与加料量、切取试条间隔时间的关系
	熔融指数MI(g/10min)
	试样重(g)
	毛细管孔径(mm)
	切取试条的间隔时间(min)

	0.1~1.0
1.0~3.2

3.5~10

10~22

22~50
	2.5~3
3~5

5~8

4~8

4~8
	2.095
2.095

2.095

2.095

2.095
	6.00
3.00

1.00

0.50

0.25


五、实验数据及处理
试样名称            ；测定时的温度        ；负荷         ；毛细管孔径           ；

切取试样条的间隔时间          。

1、计算：取5个无气泡的切割段分别称重，并按下列公式计算熔融指数：
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式中：W－五个切割段平均重量(g)
t－切割一段所需时间(s)
2、测定数据的汇总：测定数据汇总表见表4。
表4 数据汇总表
	切割段序号
	称得的重量

	
	第一次
	第二次

	1
	
	

	2
	
	

	3
	
	

	4
	
	

	5
	
	

	W值
	
	

	MI
	MI1=
	MI2=
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六、注意事项
1、装料时，应随时用加料棒压实，直到加完为止，以除去空隙间的气泡；这对于熔融指数大的试祥尤其重要；
2、装完料，加上压料杆并要保证预熟时间，以使试样熔化均匀，温度平衡，在有些情况下，6～8min的预热时间不够，可延长预热时间，但必须在报告中记录所用的预热时间。
3、整个取祥过程要在压料杆刻线以下进行，以保证良好的重复性。

4、测定完毕后，余料趁热挤出，以防凝结。
5、压料杆、料筒、出料口要趁热用白府绸布洁理干净，然后把它们放入茂福炉内升温至400ºC左右，进行灼烧2～3h，再用压缩空气吹去灰烬，切忌用粗砂纸等硬物摩擦，以防损伤仪器。
6、XCZ-101高温计可监视升温情况，打开电源前将其机械零点调到室温指数，可免去复杂的室温校正。
七、思考题

1、影响本试验结果的因素有哪些？

2、测定热塑性高聚物熔融指数有何意义？

3、聚合物的熔融指数与其分子量有什么关系？为什么熔融指数值不能在结构不同的聚合物之间进行比较？
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图1熔融指数测定仪主体结构示意图


1-砝码；2-压料杆；3-导向套；4-炉盖；5-控热电偶；6-料筒；7-炉体；8-出料口；9-炉底托；10�


