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聚丙烯熔体流动速率测定影响因素的考察

刘实，朱志庆，叶丽红
( 中国石化青岛炼油化工有限责任公司，山东青岛 266500)

摘要：采用意大利 CEAST 7024.000 型熔体流动速率 (MFR) 测定仪，在 2.16 kg 负荷下测定聚丙烯 (PP) 样品的

MFR，考察了口模及料杆清洁情况、加料后样品压实情况、开始切割样品的控制方式、负荷开始加载时间、氮气吹扫等

操作因素对测定结果准确度及精密度的影响，得到了加料后样品压实情况对测定结果影响最大的结论，从而规范了

操作，保证了 PP MFR 测定结果的准确度及精密度。
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Affective Factors on Melt Flow Rate Determination of Polypropylene
Liu Shi， Zhu Zhiqing， Ye Lihong

(Sinopec Qingdao Refining & Chemical Co. Ltd.， Qingdao 266500， China)

Abstract ：Melt flow rate (MFR) determination of polypropylene (PP) sample was done with a 2.16 kg load on the CEAST 
7024.000 type MFR test instrument made in Italy，the influences of operational factors such as the cleaning of the die and piston 
in the instrument，sample compacting conditions after pouring the sample materials into the instrument，control model of start-
cutting sample，the begining loading time of the load and nitrogen blowing or not before the experiment on the accurate and precise 
of the determination datas were investigsted. The analysis result was performed to find out the reasons and the  influence degrees of 
these factors，and the result is got that the effects of the sample compacting conditions after pouring the sample materials into the 
instrument play the most important role. Thus，a superior operation is recommended which may provide accurate and precise results.
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熔体流动速率 (MFR) 是评价热塑性塑料特性

的重要指标，可参考其测定值对聚合物的交联程度、

分子量及其分布等性质进行分析，对于指导生产、选

择生产工艺、控制塑料产品质量等有十分重要的意

义。ASTM 及 ISO 都有测定 MFR 的相应标准，如：

ASTM D 1238–2004 及 ISO 1133 ：2005(E)，我国也

有 MFR 测定的标准方法 GB／T 3682–2000，但是这

些标准对于测定过程中的一些操作细节条件均无明

确的规定。前人虽对聚丙烯 (PP) 的 MFR 影响因素

进行了许多研究 [1–7]，但研究内容均针对试验温度、

抗氧剂用量、产品分子量等技术参数，而对于操作的

影响研究甚少。

笔者发现，在基于国家标准的情况下，采用相

同的测试条件，对同一样品的不同操作可能会给

MFR 测定结果带来较大影响。笔者在 2.16 kg 负

荷下对 PP 的 MFR 进行测定，在满足标准要求的条

件下，进行多次实验，考察口模及料杆清洁情况、加

料后样品压实情况、开始切割样品的控制方式、负荷

开始加载时间、氮气吹扫等操作条件对测定结果准

确性及精密度的影响，并且通过对测定结果的实验

数据分析，提出了减少测定偏差，提高测定准确度与

精密度的操作办法。

1　实验部分

1．1　实验材料

PP ：国家 GSB 标准物质 PP–M，MFR 标准值

范围为 2.19±0.11 g／10 min。
1．2　实验仪器

MFR 测定仪：7024.000 型，支持时间控制和

位移控制两种开始切割样品的控制方式，意大利

CEAST 公司。

1．3　实验条件、方法及步骤

实验条件：实验温度为 230℃；负荷为 2.16 kg ；

测定距离为 30 mm。

实验方法：采用 GB／T 3682–2000 中的 A 法，
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此法等同于 ISO方法中的A法，通过称量切割样品，

计算出 10 min 通过标准口模的质量。

实验步骤：(1) 将 MFR 测定仪升温至 230℃，

恒温至少 15 min 以上；(2) 用托盘天平 ( 准确至

0.1 g) 称取 4 g 左右样品装入料筒，在加负荷或不

加负荷的情况下预热；(3) 装料完成后 4 min，温度

应恢复到所选定的温度，然后加载负荷，让活塞在

负荷重力作用下下降，直至挤出没有气泡的样条；

(4) 逐一收集按一定时间间隔切割的挤出样条，用天

平 ( 准确至 0.1 mg) 称量，计算它们的平均质量，按

GB／T 3682–2000 中的计算公式计算 MFR，同时计

算测定结果的平均值 M
—

FR。

2　结果与讨论

为保证考察的准确性，在考察过程中，仅改变

被考察项的操作方法，其它操作步骤均相同并参照

以下方法进行：①使用前深度清洁口模及料杆；②

加料前用氮气吹扫料筒内部；③加料后立即压实样

品；④加料后，无负荷预热 240 s 后加载 2.16 kg 负

荷；⑤以位置控制作为开始切割样品的方式，位移

传感器显示移动 50 mm 时开始切割。

2．1　口模及料杆清洁程度对 MFR 测定结果的影响

按照标准 GB／T 3682–2000 中的要求，实验用

的仪器应保证清洁，作者对口模及料杆进行了简单

清洁和深度清洁 ( 用专用清洁膏清洁 )，在未压实样

品的情况下测定了两种清洁程度下样品的 MFR，结

果列于表 1。
表 1　不同清洁程度对 MFR 测定结果的影响

项 目
清洁程度

简单清洁 深度清洁 11) 深度清洁 42)

MFR／[g · (10 min)–1]

2.418 2.687 2.427
2.452 2.715 2.451
2.411 2.544 2.491
2.502 2.480 2.499
2.565 2.466 2.494
2.539 2.459 2.469

M
—

FR／[g · (10 min)–1] 2.481 2.558 2.472
实验标准偏差／% 6.400 11.500 2.800

  注：1) 深度清洁 1 是指用专用清洁膏清洁后，被测材料 MFR 的
第 1 次实验测定结果；2) 深度清洁 4 是指用专用清洁膏清洁后，被测
材料 MFR 的第 4 次实验测定结果。

从表 1 可以看出，3 组测定结果都超出标准物

质的 MFR 标准值要求的范围，这是因为 3 组实验

都是在加料后没有压实料筒中材料的情况下进行

的，这有可能造成样品氧化降解，从而使测定结果偏

大。此外，还可以看出简单清洁的条件下，测定结果

的精密度远低于深度清洁 4 下的精密度，但深度清

洁 1 下的精密度却要高于简单清洁下的精密度，由

此可以知道，对口模及料杆的清洁情况可以影响测

定结果的精密度。以上的数据结果表明，进行深度

清洁后，残留于口模及料杆的清洁膏对测定结果有

较大的影响，因此，为消除掉残留清洁膏对测定结果

的影响，应在使用清洁膏进行深度清洁后，应用被测

材料再进行几次实验，待测定结果稳定再保留所测

定的结果。

2．2　氮气吹扫对 MFR 测定结果的影响

在加入样品前向料筒中吹扫氮气，可以驱赶料

筒中的氧气，避免样品在实验过程中氧化降解。在

标准操作条件下，对氮气吹扫前后的实验结果进行

了考察，如表 2 所示。
表 2　氮气吹扫对 MFR 测定结果的影响

项 目 采用氮气吹扫 不采用氮气吹扫

MFR／[g · (10 min)–1]

2.109 2.145
2.117 2.151
2.134 2.177
2.144 2.203
2.135 2.224
2.150 2.248
2.153 2.266

M
—

FR／[g · (10 min)–1] 2.135 2.202
实验标准偏差／% 1.600 4.700

由表 2 可见，无论是否采用氮气吹扫，测定结果

都能够满足标准值的准确度要求。但是受到料筒中

空气的影响，在不用氮气吹扫的情况下，测定结果不

仅稍稍偏高，同时在实验过程中各数据的增加程度

也更明显，相邻数据的变化量约为 0.02，大于采用氮

气吹扫实验中所测数据的变化量。这说明氮气吹扫

在 MFR 测定过程中比较重要。这一点在测定热敏

性样品和较易氧化的粉末状样品时表现更为明显。

2．3　加料后样品压实情况对 MFR 测定结果的影响

压实预热的样品对于测定结果有十分明显的

影响，不仅影响到分析结果的精密度，也影响到了结

果的准确性。对同一种样品在压实和不压实的情况

下的 MFR 测定结果进行了对比，结果见表 3，为考

察不压实情况下的测量值波动情况，进行了两组试

验，每组测定 6 次。

由表 3 可以看出，预热样品被压实后，得到的测

定结果处于标准值所要求的范围内，准确度较高，而

且标准偏差也很小，精密度十分高。而未经压实的

样品测定结果不仅超出了标准值的限定范围，两组

数据各自的标准偏差都比较大，数据离散度也较高。

同时，未经压实的两次实验测定结果也存在较大的

差异。

在将样品装入料筒后，将样品压实的操作可以
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表 3　样品压实情况对 MFR 测定结果的影响

项 目
样品压实情况

压实样品 未压实样品 1 未压实样品 2

MFR／[g · (10 min)–1]

2.125 2.418 2.281
2.121 2.452 2.338
2.169 2.411 2.393
2.174 2.502 2.513
2.174 2.565 2.471
2.179 2.539 2.460

M
—

FR／[g · (10 min)–1] 2.157 2.481 2.410
实验标准偏差／% 2.600 6.400 8.900

驱赶出存在于样品颗粒之间的空气，使样品在无氧

条件下预热，有效地避免了样品在预热过程中的氧

化降解。在不经压实的测定过程中，在样品颗粒之

间空气的氧化作用下，被测样品在高温下降解，导致

流出速度过快，测定结果远远高出样品的标准结果，

同时，在不同的实验中，样品的降解程度不同，是导

致测定结果不平均和结果离散度高的主要原因。

2．4　负荷开始加载时间对 MFR 测定结果的影响

对样品加载负荷的大小在国标中有明确的规

定，但是负荷的开始加载时间却没有明确说明。因

此，测定了将加入的样品预热 240 s 后开始加载负

荷和加入样品时就立即加载负荷 ( 即负荷开始加载

时间分别为 240 s 和 0 s) 这两种情况下的 MFR，在

每种情况下均测试了两组数据，记为 1# 和 2#，结果

见表 4。
表 4　负荷开始加载时间对 MFR 测定结果的影响

项 目

负荷开始加载时间／s
240 0

1# 2# 1# 2#

MFR／[g · (10 min)–1]

2.109 2.125 2.158 2.173
2.117 2.121 2.164 2.194
2.134 2.169 2.18 2.216
2.144 2.174 2.169 2.234
2.135 2.174 2.179 2.240
2.150 2.179 2.198 2.242

M
—

FR／[g · (10 min)–1] 2.132 2.157 2.175 2.216
实验标准偏差／% 1.600 2.600 1.400 2.800

从表 4 对比的结果看出，不同负荷开始加载时

间对 MFR 测定结果的影响不大，各自的标准偏差

也都比较小。和 240 s 开始加载负荷所测得的结果

相比较，0 s 开始加载负荷所测的两组结果差值稍

大，这可能是由于加载负荷的时间较长，样品在料筒

中受力情况较前者更复杂引起的。对于 MFR 较大

的样品而言，为避免样品在预热过程中的流失，应在

240 s 时开始加载负荷进行实验。

2．5　开始切割样品的控制方式对 MFR 测定结果

的影响

样品开始切割的控制方式对于测定结果有一

定程度的影响。GSB 标准物质操作规程中要求总

预热时间达到 360 s 时开始切割样品，因此在时间

控制方式中采用上述操作规程；同时采用位移控制

方式进行实验，在位移传感器显示移动 50 mm 时

开始切割样品。两种方式下MFR测定结果列于表5。
表 5　开始切割的控制方式对 MFR 测定结果的影响

项 目
控制方式

时间控制方式 位移控制方式

MFR／[g · (10 min)–1]

2.109 2.094
2.117 2.118
2.134 2.131
2.144 2.167
2.135 2.181
2.150 2.196

M
—

FR／[g · (10 min)–1] 2.132 2.148
实验标准偏差／% 1.600 4.000

刘林谦 [4] 等对切样位置进行了考察，认为切样

位置对于测定结果有较大影响，但从表 5 中可以看

出，两种控制方式的测定结果均满足标准值所要求

的限定范围，两组测定结果的标准偏差也都比较理

想。这是因为，在以位移控制的实验中，发现开始切

割的时间为 309 s。由于本实验中两种控制方式的

开始切割时间差少于 1 min，差别较小，从而未能导

致测定结果出现明显不同。

2．6　PP 的 MFR 测定实验中的操作规范

塑料的物化性质较复杂，对不同材料 MFR 的

测定方法还需要进一步考察。但对于 MFR 较小的

PP 材料来说，测定其 MFR 时的操作应以氮气吹扫

5～10 s 后将 4 g 样品装入料筒并压实，无负荷预

热 240 s 后开始加载负荷，加载负荷后 360 s 时开

始切样 (330 s 时料杆下刻线大致位于仪器料筒上

表面水平 )，切样时间间隔 60 s 为宜。

3　结论

样品加入料筒后的压实情况对 PP 的 MFR 测

定结果影响最大，而口模及料杆的清洁情况，以及氮

气吹扫对测定结果的影响也较明显。相比之下，开

始切割的控制方式在开始切割时间相差较小的情况

下对于测定结果的影响也较小，而负荷开始加载的

时间对 MFR 较小的样品影响也不很明显。
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PBT 基础树脂进军海外汽车领域
近期，蓝星 StaresterTM Xtrem VOC 系列低挥发型 PBT

基础树脂在南通星辰 6 万 t PBT 基础树脂装置上批量生产，

产品覆盖了 PBT 主要常规特性黏度等级 (0.79～1.15 dL／
g)。目前，产品已交付某国际知名的改性工程塑料企业，正

式进入海外汽车应用领域。该产品保持了 PBT 工程塑料优

异的物理力学性能和外观品质，同时有机可挥发物 (VOC)
含量低，热稳定性优异。

StaresterTM Xtrem VOC 系列 PBT 基础树脂系列产品的

VOC 含量仅为通用级 PBT 基础树脂的 50%，该产品空气条

件下在熔融温度范围内的热损失质量低于普通 PBT 树脂在

氮气氛围下的热损失质量，呈现良好的热稳定性和极低的

VOC 含量。经国内外同行业产品对标检测分析，StaresterTM 

Xtrem VOC 系列 PBT 树脂的 VOC 总含量位于国际领先水

平。

该新型 PBT 基础树脂主要面向汽车和高端电子电气领

域，应用于对 VOC 含量有较苛刻要求的领域，如汽车内饰部

和零部件、汽车前大灯饰框、高端电子电器等。

据悉，采用蓝星低挥发型 PBT 基础树脂改性生产的车

灯饰框用免喷涂型改性 PBT 工程塑料产品，经全球领先的

汽车车灯供应商全面评价，雾度值低至 2.9%(160℃，24 h)，
产品综合性能指标位于行业领先水平。   ( 慧聪塑料网 )

常州石墨烯大规模产业化，第六元素上市新三板
常州第六元素材料科技股份有限公司 ( 以下简称“第六

元素”) 上市新三板，并签订石墨烯防腐涂料、改性高分子材

料等多项研发生产协议

近日，“第六元素”在北京产权交易所举行新三板挂牌

仪式暨新闻发布会。常州市市委书记阎立、副市长王成斌和

国务院参事、中国产学研合作促进会常务副会长石定寰、中

国石墨烯产业联盟秘书长李义春等到场祝贺，并与公司董事

长瞿研共同敲响开市宝钟。

“第六元素”成为国内石墨烯行业首家新三板挂牌企业，

这标志着常州石墨烯进入大规模产业化阶段。

新闻发布会上，“第六元素”与江苏海力风电设备科技

有限公司、江苏道森新材料有限公司签订石墨烯防腐涂料战

略合作框架协议，与四川大学高分子材料工程国家重点实验

室签订战略合作协议，进一步推进石墨烯改性高分子材料的

开发应用。

“第六元素”专业从事粉体石墨烯研发、生产和营销，成

立于 2011 年 11 月，注册资本 5 000 万元。作为江苏省石墨

烯产业技术创新战略联盟理事长单位，公司与江南石墨烯研

究院、中国科技大学等开展产学研合作，2013 年建成大规模

制备、全自动控制的粉体石墨烯生产线。公司在新三板上市

后通过融资将扩大产能，预计 2016 年可年产 1 000 t 粉体石

墨烯，销售收入超 6 亿元。

石墨烯粉体是涂料、复合材料、锂电池及超级电容器的

核心材料，属国家重点支持新材料领域。今年 1~8 月，常州

市碳材料产业实现产值 16.71 亿元，同比增长 21%。碳元科

技、二维碳素等石墨烯企业也正积极争取登陆海内外资本市

场。未来两年，常州市预计新实施产业项目总投资超过 10
亿元。                 ( 中国常州网 )

欧盟拟立法减少轻型塑料购物袋使用
欧盟常驻代表委员会与欧洲议会近日达成了一项法律

草案，拟采取措施在欧盟范围内减少轻型塑料购物袋的使

用。

草案规定各成员国可在两种措施中做出选择：一种是逐

步减少每人每年使用轻型塑料购物袋的数量，到 2019 年减

至 90 个，到 2025 年减至 40 个；另一种是到 2018 年，不再向

消费者免费提供轻型塑料购物袋。

此项草案预计将于 2015 年初完成审批流程，此后欧盟

各成员国将有 18 个月的时间把它纳入本国立法。

轻型塑料购物袋指厚度小于 50 μm 的塑料袋，这是欧

盟范围内目前使用量最多的塑料袋。与较厚一些的塑料袋

相比，这类塑料袋往往很难回收再利用，因此容易造成浪费，

对环境危害也更大。

欧盟相关统计数据显示，2010 年，每个欧盟公民年均使

用 198 个塑料袋，其中 90% 属于轻型塑料袋，如果不加以控

制，其用量还将进一步增加。        ( 科技日报 )
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