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一、实验目的 
1、了解差动热分析（DSC）的原理，学会用DSC测定聚丙烯熔融温度（Tm）。 

2、学习热塑性聚合物在粘流态时粘性流动的规律，掌握聚合物熔体流动速率的测定方法。 

二、实验原理 
1、DSC 原理 

DSC 是把试样和参比物置于同一速度可调的加热或冷却环境中，将使两者间的温度差保

持为零所必须的能量对时间或温度作记录的方法。 

 

图 1   DSC 加热装置 
实际测量是在恒定升温速度下通过对装在试样和参比物的托架下面两只电流器的热功

率之差的测量来实现的，如果测量结果随时间作记录，就得到（ t
dt
dQ ~ ）图谱，如果是热

功率差随温度作记录就得到（ T
dt
dQ ~ ）图谱，图中面积就是试样的热效应（如图 2 所示）。 

dt
dt
dQQ ∫=Δ  

在 DSC 中电流转变为热量的关系明确，易于作定量分析。 



 
                         图 2   DSC 图谱 
 

在 DSC 的测试中，因受多方因素的影响，需得到精确的结果很不容易，这些因素有仪器

因素，试样因素，气氛，加热速度等。这些因素都可能影响峰的形态、位置，甚至出峰数目。

应用中，一旦仪器已经选定，仪器因素也就基本固定了，这里对试样等因素略加叙述。 

试样因素：试样量少，峰小而尖锐，峰的分辨率好。在仪器灵敏度许可的情况下，试样

应尽可能少用。但在测Tg时，热容变化小，热效应不明显，故试样的量要适当多一些。试样

的量与参比物量要匹配，以免两者热容相差太大引起基线漂移。试样的粒度对那些表面反应

或受扩散控制的反应影响较大，粒度小，使峰移向低温方向。另外，试样的装填方式也很重

要。 

气氛影响：气氛可以是静态的，也可以是动态的，就气体的性质而言，可以是惰性的，

也可以是参加反应的，视实验要求而定。对聚合物的玻璃化转变和相变测定，气氛影响不大，

但一般都采用氮气，流量 60 毫升/分左右。 

升温速度：升温速度对Tg测定影响较大，因为玻璃化转变是一种松弛过程，升温速度太

慢，转变不明显，甚至观察不到；升温快，转变明显，但Tg移向高温。升温速度对Tm影响不

大。但有些聚合物在升温过程中会发生重组，晶体完善化，使Tm和结晶度都提高。升温速度

对峰的形状也有影响，升温速度慢，峰尖锐。因而分辨率也好。升温速度太快，也会使基线

漂移增大。 

2、聚合物熔体流动性能的测定原理 
   衡量聚合物流动性能的指标有熔体流动速率﹑黏度等，这里只介绍熔体流动速率。

熔体流动速率（MFR）是指热塑性聚合物在一定的温度和压力下，熔体每 10 分钟内通过标

准毛细管的重量值，以（克/10 分）来表示。 



热塑性聚合物都是利用其粘流态下的流动行为进行加工成型，因此必须在聚合物的流动

温度 Tf 以上才能进行加工。但是究竟选择高于流动温度多少，要看在 Tf 以上粘稠聚合物的

流动行为来决定。如果流动性能好，则加工时可选择略高于流动温度，所施加的压力也可小

一些。相反，如果聚合物流动性能差，就需要温度适当高一些，施加的压力也要大一些，以

便改善聚合物的流动性。 

在塑料成型加工中，熔体流动速率是用来衡量熔体流动性能好坏的一个重要指标，对材

料的选择和成型工艺条件的确定有其重要的实用价值。其测量仪器通常称为熔体流动速率测

试仪。一般说来，对一定结构的高聚物，熔体流动速率愈小，分子量就越高，断裂强度、硬

度、韧性、耐老化性能都有所提高。反之，熔体流动速率愈大，表示该塑料熔体的平均分子

量愈低，成型时流动性能愈好。因此可用熔体流动速率来比较其分子量的大小，作为控制产

品质量的一个指标。此种仪器测得的流动性能指标，是在低剪切速率下测得的，而实际成型

加工过程是在较高切变速率的情况下进行。所以在实际加工工艺中，还要研究熔体黏度对温

度和切变应力的依赖关系。对某一个热塑性聚合物来讲，只有当熔体流动速率、加工条件、

产品性能与实际经验联系起来，它才具有较大的实际意义。 

测定结构不同的塑料熔体流动速率，所选择的温度、负荷、试料用量、切割时间各不相

同，其规定标准见表 1 和表 2，黏度与分子量之间的关系也不一样，因此它只能表示相同结

构聚合物分子量的相对数值，而不能在结构不同的聚合物之间进行比较。熔体流动速率仪及

测定方法简便易行，在工业生产上应用十分广泛。 

 

三、实验仪器设备及试样 
实验仪器：CDR-34P 型差动热分析仪和 ZRZ 型熔体流动速率仪 

试样：聚丙烯（PP） 

ZRZ 型熔体流动速率仪，该仪器由加热控制系统和试料挤出系统两部分组成，其控制

面板及主体结构分别如图 1 和图 2 所示。 

 

熔体流动速率仪是一种简易的毛细管式的，在低

切变速率下工作的仪器。仪表面板上有两排数码管显

示器，上排数码管为绿色，主要用来显示测量值及各

种参数代码，下排显示器为红色，主要用来显示设定

值及各种参数。仪表面板上共有 5 个指示灯，可以分



别指示仪表的各种工作状态。                                      

 

图 1  控制面板 

                        

 

炉体结构从左至右依次有： 

1、 T 型砝码  2、隔热垫  3、口模     

4、口模垫板  5、温度传感器   

6、隔热垫    7、隔热套   8、定位套   

图 2 炉 体 结 构 示 意 图                  

9、料杆      10、料筒  11、硅酸铝棉 

1

2、隔热层   13、加热器 

1、标准实验条件见表 1 

序号 标准口模内径（mm） 试验温度(℃) 负荷(kg) 

1 2.095 150 2.106 

2 2.095 190 0.325 

3 2.095 190 2.160 

4 2.095 190 5.000 

5 2.095 190 10.000 

6 2.095 190 21.600 

7 2.095 200 5.000 

8 2.095 200 10.000 

9 2.095 230 0.325 

10 2.095 230 1.200 

11 2.095 230 2.160 

12 2.095 230 3.800 

13 2.095 230 5.000 

14 2.095 265 12.500 



15 2.095 275 0.325 

16 2.095 280 21.600 

17 2.095 220 10.000 

18 2.095 300 1.200 

 

2．有关塑料实验条件按表 1 序号选用。 

PE   1，3，4，5，7                  POM      4 

 PS   6，8，11，13                   ABS       8，9 

PP   11，12，14                     PC        18 

丙烯酸酯  9，11，13                 纤维素酯   3，4 

3．共聚、共混和改性等类型塑料可参照上述分类实验条件选用。 

四、实验操作步骤 
1、聚丙烯的热分析 

称取PP试样 10~15 毫克，称取参比样α－Al2O3 10~15 毫克，试样和参比物在称取时尽可

能相等。分别将称量的试样和参比物放入铝坩锅。 

开启差动热分析仪电源、电炉电源，使仪器预热三十分钟。在仪器预热期间，称量并记

录PP试样及参比样α－Al2O3。开启加热炉，将试样和参比物置于各自的托架上，关闭电炉。

接通气氛N2，流量 60 毫升/分。打开电脑，启动程序升温系统，调整好实验参数开始实验。

实验结束后，在电脑上利用相关程序进行计算实验结果并打印图谱和结果。关闭电脑、差动

热分析仪电源、电炉电源等。 

2、 聚丙烯熔体流动性能的测定 

 接通熔体流动速率仪的电源，这时指示灯亮，表示仪器通电。根据试样的熔融温度、负

荷、行程等设置仪器参数。炉体开始升温，当温度升到设定温度时，将毛细管、压料杆装入

料筒内，恒温预热 15 分钟。 

将压料杆取出，按表 2 称取试样并加入料筒中。试样加入时用压料杆压紧，并在 1 分钟

内加完，根据选用的实验条件加上负荷。开始用秒表记时。试样经 4 分钟预热，炉温恢复到

固定温度。在压料杆顶部装上选定的负荷砝码，试样即从毛细管挤出，切去料头 10 厘米左

右。每隔相等的时间切一段，连续切取五个无气泡样条，待压料杆下降至下环形刻线与料筒

口相平时停止取样。整个取样过程，要在压料杆上环形线以下进行。 

按表 2 规定的切样时间间隔开始正式切取。保留连续切取的无气泡样条 5 个。当压料杆



下环形刻线和料筒口相平时，停止取样。样条冷却后，置于天平上称重。每次试验后，必须

用纱布擦净标准毛细管、压杆和料筒，模孔用直径合适的黄铜丝趁热将余料顶出后用纱布擦

净。 

表 2 试样加入量与切样时间间隔 

MFR(g/10min) 试样加入量(g) 切样时间(s) 

0.1～0.5 3～4 120～240 

>0.5～1.0 3～4 60～120 

>1.0～3.5 4～5 30～60 

>3.5～10 6～8 10～30 

>10～25 6～8 5～10 

 
注意事项 

（1）装料、压料都要迅速，否则试样全部熔融后，气泡很难排出 

（2）试样装入料筒后，要保证预热时间，以便试样熔融，温度均衡。 

 
五、数据处理 

 1、热分析计算 

根据电脑相关程序计算结果得到 PP 的熔融温度。 

2、熔体流动速率的计算 

MFR=600W/T        式中 MFR 为熔体流动速度（g/10min） 

W ━ 切取样条重量的算术平均值（g） 

T ━ 切样时间间隔（s） 

 
六、分析讨论题 

1、实验中参比样α－Al2O3起到什么作用？ 

2、聚合物的熔体流动速率与其分子量有什么关系？ 
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