高聚物熔融指数及表观流动活化能的测定

一、实验目的

1、 了解熔融指数的意义及其测试方法

2、 掌握利用熔融指数仪测定高聚物表观流动活化能的原理

二、实验原理

熔融指数是衡量高聚物流动性好坏的一个指数，记为
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。定义为热塑性树脂在规定温度、压力负荷下，十分种内通过标准毛细管孔径（φ2.095 mm）挤出的聚合物重量，以（克/10分钟）表示，它实际上表示在给定切应力下熔体的流度（粘度的倒数
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熔融指数
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与分子量
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之间有如下关系：
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式中A和B是高聚物的特征常数。工业上常用熔融指数对结构相似的同一高聚物的不同试样作分子量的相对比较。

高聚物熔体零切变速率粘度与温度之间有如下关系
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为大分子链段从一个平衡位置移动到下一个平衡位置必须克服的能垒高度，即流动活化能。把（2）化为对数形式
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以
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对1/T作图应的一直线，其斜率为
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。由此算出
[image: image11.wmf]h

E

D

。但由于需要用改变荷重的方法通过外推才能求得
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。在每一温度条件下做一组实验，这样费时太多。故本实验利用熔融指数仪测量恒定荷重、不同温度条件下得
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值，由此求出表观流动活化能
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将（4）代入（2）得
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把（5）转化为对数形式整理后得
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以
[image: image18.wmf])

ln(

MI

-

对1/T作图应得一直线，由直线斜率
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三、仪器及实验用品

MFI-2322型熔体流动速率仪，集质量法与体积法为一体，采用液晶汉字显示。这样，操作者可以在开机后根据液晶屏上的汉字提示进行试验操作。

1、主要技术参数：
料筒内径：       9.55±0.025mm

活塞头直径:      9.475±0.015mm
活塞头长度：     6.35±0.1mm
活塞位移示值误差：±0.1mm
口模挤出孔直径： 2.095±0.005mm
口模高度：       8.000±0.025mm

控温范围：        50℃～450℃；
温度示值误差：    ±0.2℃；
温度波动度：      ±0.1℃；   
时钟精度：        0.1s ；
恢复时间短：      ≤4min，在填料之后能迅速恢复恒温状态；

砝码基本配置：   0.325kg(含压料杆)；0.875kg；0.960kg；
2、
MFI-2322熔体流动速率仪简图

[image: image21.png]4
N

6
&
2 7
o
3
‘\ - ITIT ‘
== a
1. AR 2 B EESH 3 MR 4. AT EERD
5. 4P 6. IR ¢F 7. BRI 8. BERR I
9. ¢k 10 fr M EED 1L ADETERERED 12, EREEERD

13. 1R HH




图1
3、其它用品

电子天平、纱布条、毛巾及清料杆等。

4、 试样：低密度聚乙烯（LDPE）

四、实验步骤
1、 实验条件注〔注1〕

1) 荷重：2.16 kg
2）温度：130℃；150℃；170℃；190℃
3）挤出时间：150s/130℃；75s/150℃；40s/170℃；20s/190℃。
2、 实验操作步骤

1） 试验前，逆时针手动旋转砝码支架90 º（旋转时不要用力过大，以免损坏仪器的限位装置），使其离开炉体，便于操作人员做试验前的准备工作。并将可调节砝码安放到砝码支架上面，将砝码限位立柱装入支架上。
2） 检查料筒内壁、压料杆表面、毛细管表面切刀及炉口是否有未清除干净的粘附物或炭化物。如有，必在实验前清除干净。

3） 称取试样。

4） 开启电源，按液晶显示屏提示进行操作。
通电开机后屏显如图2所示：
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图2

点击“[image: image23.png]B



”按钮进入到试验界面。

质量法试验操作

在体积法操作下可按屏幕上方的“[image: image24.png]


”按钮切换到质量法操作界面，质量法操作界面如图3所示：
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图3

第一步进行试验参数设定：进行恒温温度、测量次数、时间间隔、试验负荷等参数设定，具体操作是按相应的设定按钮，屏幕出现数值输入对话框，输入试验相应的参数值即可。也可点击“[image: image26.png]


”按钮进入到设定界面进行参数设定和试验操作方式的选择。

输入时可按屏幕提示进行操作（恒温温度精确到0.1℃，时间间隔精确到0.1s,切料次数设成整数，试验负荷精确到0.001kg，如果参数值不变可不进行输入）。

第二步进行控温操作：点击“[image: image27.png]FriaEsE



”按钮系统开始控温，同时计时部分将显示温控时间，屏显左下角信息栏出现“系统正在进行恒温控制”字样。若在控温期间可点击“[image: image28.png]


”按钮停止控温，但屏幕仍显示即时温度，屏幕左上角出现“空闲”字样，系统控温一段时间，炉筒温度恒定后，在采样温度到达恒温温度±0.5℃之间4分钟后，屏幕左上角出现“恒温时间”的字样，并显示恒温时间计时，同时蜂鸣器发出提示信号，恒温15 分钟后可加料试验。

第三步加料操作：把试样加入料筒后用压料顶杆压实，把活塞杆重新放入料筒中，位移测量信号杆放入导向槽中（质量法手动试验可不用位移测量装置），并使信号杆测量端在最高位置上，顺时针手动旋转砝码支架90º，使自动加载砝码机构的中心与基础砝码的中心在一条直线上。

第四步测量操作:

加入试样后点击“[image: image29.png]


”按钮启动自动试验，并且启动定时器倒计时，当定时器设定时间到达后，系统将发出蜂鸣提示，此时砝码支架自动下降，当可调节砝码加载到基础砝码上后，砝码支架继续下降到下限位自动停止，进行预压，当活塞杆的下刻线与导向套齐平时，系统开始自动测量， 在测量过程中， 除测量“[image: image30.png]ik



”按钮可进行操作外，其它按钮不能进行操作，在测量过程中界面上将显示计时、次数。当测量完后，砝码支架自动提升（选择自动卸载），到上限位后自动停止，逆时针旋转砝码支架90º。

第五步试验结果处理：待切下得样品稍凉发白后，用电子天平准确称量。含有气泡及脏污得切割段必须弃去，每一实验温度下切取三段样品。取质量平均值。 “[image: image31.png]


”按钮输入到系统中后，则显示本次试验的平均质量流动速率。
5） 升温到下一选定温度，按相同的方法操作，从低温向高温依次测定4个温度下的MI值。

6） 清洗擦拭〔注2〕。取样完毕，把余料挤出后，垫毛巾取出压料杆随即擦净（小心烫伤）；取出毛细管后，用挂手取出料筒，趁热插入穿好纱布条得清料杆，边推边旋转，将筒内粘附的残物清出，再次将料筒放入炉内加热，同时更换纱布条擦拭料筒，直至料筒内壁清洁为止。

7） 挤出时间取决于熔体的流出速度。流速快，挤出时间可短些，反之则长些，选择不同的挤出时间来控制取样量可使测试结果误差减小。本试验采用：150s/130℃；75s/150℃；40s/170℃；20s/190℃。

五、数据处理

1、以
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2、由直线斜率
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3、由经验公式④〔注3〕
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计算试料分子量，式中
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取1900C点的值。

六、思考题

1、 高聚物熔融指数的影响因素有那些，为什么？

2、 本实验测定误差主要来自什么？
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附注：

（注1） 为了便于比较，有关部门规定聚乙烯熔融指数的标准测试条件为：温度1900C，负荷2.16 kg，压强（△P）为3.04 kg.cm-2。

（注2） 压料杆头直径及毛细管外径与料筒内径按规定精度配合，配合间隙对测试结果有直接影响。使用时要注意配套，清擦时严禁敲击、撞击和用力过猛造成损伤。

（注3） 在使用（7）式时应注意，
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不只是分子量的函数，像
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一样，也受分子量分布及支链的影响。
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