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Differential Scanning Calorimeter

    本检定规程经国家质量技术监督局于1998年07月14日批准，并自

1999年01月 15日起施行。

归口单位: 全国物理化学计量技术委员会

起草单位: 国家标准物质研究中心

本规程技术条文由起草单位负责解释
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示差扫描热量计检定规程

    本规程适用于新制造的、使用中和修理后的，温度范围从室温到700℃的示差扫描

热量计 (differential scanning calorimeter，可缩写为DSC)的检定，也适用于差动热分析

仪或与热天平分析仪联用的示差扫描热量计的检定。

一 概 述

    示差扫描热量计又称差示扫描热量计，是在程序控制温度下，测量输人到被测物质

与参比物之间的功率差与温度的关系。根据测量方法不同，可分为功率补偿型示差扫描

热量计 (power compensation DSC)和热流型示差扫描热量计 (heat flux DSC) o

    功率补偿型示差扫描热量计的结构原理是试样和参比物分别具有独立的加热器和传

感器。采用两个控制系统进行监控，其中一个控制温度，使试样和参比物在预定升温或

降温的速率下;另一个用于补偿试样和参比物之间产生的温差。通过功率补偿使试样和

参比物的温度保持相同。

    热流型示差扫描热量计的结构原理是试样和参比物放在可以进行程序温度控制的同

一加热块体中，利用底部的金属板传输热量到试样和参比物，通过试样池和参比池底部

的热电偶监测它们的示差温度，样品温度由测温元件直接监控。

二 技 术 要 求

1外观要求
1.1 示差扫描热量计 (以下简称仪器)外观整齐、清洁，表面涂、镀层无明显剥落、

擦伤及污垢。面板上温度、时间等数字显示清晰。

1.2 仪器应有铭牌，标有名称、型号、制造厂名、出厂编号等。

1.3 仪器所有紧固件不得松动，各调节旋钮、按键和开关均能正常工作。

2 技术指标

2.1 新制造的或进口的仪器，其温度范围、量热范围、基线噪声、基线漂移、温度、

热量误差等的检定均应符合技术说明书的要求，其余技术指标应符合表 1的要求。

2.2 使用中和修理后DSC的检定均应符合表1的技术指标。

三 检 定 条 件

3 检定环境

3.1 环境温度:15一30℃，温度波动幅度镇1 C /h，仪器附近不应有气流及热源，不

受阳光直接照射。
                                                                                                                                          t
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表 1  DSC技 术 指 标

序号 公厂书
级 别

A B C

1 基线噪声 (50一500℃)/(m1/s) 0.2 0.4 0.6

2 基线漂移 (50一500℃)/(川/5) 1.0 2.0 2.5

3 程序升温重复性/(%) 1 2 3

4 程序升温速率偏差/(%) <10 < 15 <20

5 周期升降温重复性/℃ 0.5 1.0 3.0

6 分辨率 100 96 90

7 温度的偏差/℃ 2 3 6

8 热量重复性/(%) 2 4 8

9 热量偏差/(%) 3 5 10

3.2 环境湿度:<750%RH.

3.3 供电电源:(220士22)v，频率为(50士1>xz，供电电路中无强电磁干扰源。

3.4 仪器置于平稳而牢固的工作台上，无影响仪器正常工作的震源。

3.5 室内应有良好的排风设备，不应有易燃、易爆物及腐蚀性气体。

4 检定设备及标准物质

4.1 分析天平:分度值为0.01 mg;

4.2 秒表:分辨率小于0.01 s;

4.3 氮气:纯度为99.999% ;

4.4 标准物质套:In, Sn, Pb, Zn和KNO, o

四 检定项目与检定方法

5 一般检查

5.1 仪器应有下列标志:仪器名称、型号、制造厂名和出厂编号。

5.2 仪器的各调节旋钮、按键和开关均能正常工作，无松动现象，指示灯指示正常。

5.3 与仪器配套使用的记录仪等必须运行正常。记录的温度及DSC曲线能明显分辨。

6 基线噪声和基线漂移的检定

    取两个带盖的空铝皿，分别放在试样支持器和参比物支持器上，设置氮气体积流量

为50 ml/min,量程为5 mI /s，从室温加热到50℃，恒温到基线稳定后开始加热，以

，应该使用经国家计量行政部门批准颁布的、具有溯源性的、有证书的标准物质。

2
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10'C /min速率程序升温到500℃，记录DSC基线、计算噪声和偏移量，其结果应符合

表1中1和2的规定。

7 程序升温重复性检定

    按第6条操作，基线在50℃稳定后开始程序升温，从80℃开始，用秒表计时，每

分钟记录一次温度，共记 11次，再重复测两遍。按式 (1)求出相应时间的最大相对极

差 :

4T
Tma、一T .j

      T
x 10096 (1)

式中:OT— 最大相对极差，%;

      T_— 相应时间的最高温度，℃;

      Tmin— 相应时间的最低温度，℃;

        T— 相应时间的平均温度，℃。

结果应符合表1中3的规定。

8 程序升温速率的检定

    根据第7条的操作记录，按下列公式计算其升温速率的误差

4v 工10-工9一1
    r x "

x 100% (2)

式中:w— 升温速率误差，%;

      To— 开始用秒表记时时的温度，℃;

      T,o—     10 min时的温度，℃;

          t- 10 min;

        二— 升温速率，℃/min,

重复上述方法，再分别测试升温速率为2, 5, 20'C/min的速率误差，检定结果应符合

表 1中4的规定。

9 周期升、降温度重复性检定

    取标准物质锢约3-5 mg，称准到0.01 mg，装人铝皿，放人试样支持器内，设置

量程为40 mJ/s、升温速率为10 ̀C /min，加热到200 IC，记录锢的熔融温度，然后以

10'C /min速率降温到 100 'C，记录凝固温度，按此方法再重复检定一遍 (参比物和试

样均不更换)，熔融温度和凝固温度检定结果应符合表 1中5的检定。

    注:无制冷系统的DSC，只检定熔融温度的重复性。

10 分辨率检定

    取标准物质Pb约5 mg, KNq约2 mg，分别称准到0.01 mg，装人铝皿内，放到

试样支持器上，设置量程为40 mJ /s，在290℃时恒温5 min，然后以2 ̀C /min升温速

率加热到350℃，Pb及KNO:的熔融峰示于图1中，两峰的分辨率按下式计算。
                                                                                                                                  3
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R = 100 x 1一y
      y,

(3)

式中:尺— 分辨率;

      y— 在两个峰范围内，从基线到DSC曲线间的最小距离，mm;

      v l - Pb峰的高度，mm o

}y
t

鱿
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图 1  Pb及KN以 的熔融峰

结果应符合表1中6的规定。

n 温度和热量的检定书

    参照表2的取样量，取锢约3

支持器内，设置量程为40 mJ/s,

180℃，记录熔融温度及熔融热，

定的温度和热量误差。

n.1 检定温度偏差的计算

mg，称准到0.01 mg，装入铝皿内，并且放人到试样

在120℃恒温5 min，以10 ̀C /min的升温速率加温到

再重新称取锢，按上述方法测一遍。由下式计算出检

△T=T。一T (4)

式中:4T— 检定温度偏差，℃;

T' - 测得标准物质的熔融温度，℃;

T,— 标准物质的熔融温度，℃。

上述结果应符合表1中7的规定。

使用中的仪器按日常使用的温度范围任选其中两种标准物质进行检定
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11.2 检定热量重复性的计算

4H,一△HZ

OH
x 100 (5)

式中:AH,, },H,— 分别为第一次及第二次测得标准物质的熔融热，7七;

              4H— 两次平均熔融热，J棺o

上述结果应符合表1中8的规定。

11.3 检宁热量偏差的计算

△月 一 △H

△H
x 100 (6)

式中:4H— 标准物质的熔融热，J信。
上述结果应符合表1中9的规定。

11.4 参照表2中的取样量及升温范围，根据需要按上述方法测量 Sn, Pb, Zn的熔融

温度及熔融热。并按公式 (4), (6)进行计算。其结果应分别符合表 1中7, 9的规定。

                              表2 标准物质的取样量及升温范围

名 称 取样量/mg 升温范围/℃

锢 (In) 3一 4 120一 180

锡 (Sn) 2一3 200一 260

铅 (Pb) 4一 5 290一 350

锌 (Zn) 1一2 380一 450

五 检定结果处理和检定周期

12 检定结果达到表 1中A, B或C级的技术指标的示差扫描热量计，发给相应级别的

检定证书。没达到表1中规定的技术指标，发给检定结果通知书，并注明不合格的检测

项目。

13 示差扫描热量计检定周期为2年。
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附录

示差扫描热且计检定记录表

仪器名称

记录仪型号

制造厂

送检单位

环境温度

标准物质名称、编号_

依据检定规程的名称及编号

一、外观检查

二、基线检定

型号规格

设备编号

出厂编号

，环境湿度

检测项 目 温度范围/℃ 检定结果/(nil /s)

基线噪声

基线漂移

三、程序升温重复性检定 (升温速率:

时间/min 第一次/℃ 第二次/℃ 第三次/℃ 相对极差/(%)

0

1

2

3

4

5

} 6
} 7

9

10
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四、程序升温速率的检定

_ 温度厅\\\连率/(℃/min)
一)一一一件 ~\\\
  时间//min 一一一一一一一之泛迄‘

2 5 10 20

0

10

升温速率误差/(%)

五、周期升、降温度重复性检定 (升、降温速率:

①

-
②

一
①

-
②

熔融温度/℃ 误差/℃

凝固温度/℃ 误差/℃

六、分辨率检定

Pb                            mg, KN03 _ mg

量程 mJ /s，升温速率 ℃/min

分辨率结论

七、温度及热量检定 (升温速率: )

标准物质

名 称

取样量

  /mg

熔融温度/℃ 熔融热/U /g)

标 准值 实测值 误差 标准值 实测值 误差/(%)

检定日期 检定员 核验员
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附录 2

                                检 定 证 书

一、外观检查

二、基线噪声

    基线偏移

三、程序升温重复性

四、程序升温速率误差

五、熔融峰温度重复性

    凝固峰温度重复性

六、Pb, KNO熔融峰的分辨率

七、温度及热量检定结果

名 称 温度误差/℃ 热量重复性/(%) 热量误差/(%)

In

Sn

Pb

Zn

结论 :
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附录 3

仪器名称

记录仪型号

制造厂

送检单位

环境温度

标准物质名称及编号

      示差扫描热盆计检定举例

        示差扫描热量计检定记录表

示差扫描热量计 型号规格 8230

PC一 9801

日本理学

设备编号

出厂编号

25.5℃     环境湿度

In GBW 13202

70%

依据检定规程的名称及编号 示差扫描热量计检定规程

JJG x x x一 x x x x

一、外观检查

    符合本规程第5条要求。

二、基线检定

检定项 目 温度范围/℃ 检定结果/(ail /s)

基线噪声 50一 500 0.1

基线漂移 50一500 1.0

三、程序升温重复性检定 (升温速率:10̀C /min)

时间/min 第一次/℃ 第 二次 /℃ 第三次 /℃ 相对偏差/(%)

0 80.0 80.0 80.1 0.1

1 91.0 91.0 91.1 0.1

2 102.1 101.9 102.0 0.2

3 112.8 112.8 112.8 0

4 123.7 123.7 123.7 0

5 134.6 134.6 134.8 0.2

6 145.4 145.4 145.5 0.1

7 156.3 156.2 156.2 0.1

8 167.0 167.1 167.2 0.2

9 177.8 177.9 178.1 0.2

10 188.7 188.7 189.0 0.2
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四、程序升温速率的检定

2 5 10 20

0 80.0 80.0 80.0 80.0

134.1 188.7 298.910 101.6

升温速率误差/(%) 8.0 8.2 8.7 9.4

五、周期升、降温度重复性检定

① 156.7

熔融温度/℃ 误差 /℃ 0.2

(T2)156.5

T155.0

凝固温度/℃ 误差 /℃ 0.2

②154.8

六、分辨率检定

Pb             3.85             mg, KN03            2.32                             mg

量程 40                  mJ /S，升温速率 10                      'C /min

分辨率结论 100

七、温度及热量检定

标准物质

名 称

取样量

  八ng

熔融温度/℃ 熔融热/0馆)

标准值 实测值 误差 标准值 实测值 误差/(%)

In 3.24 156.4 156.2 一0.2 28.41 28.45 0.1

In 4.41 156.4 156.3 一0.1 28.41 28.16 一0.8

Sn 1.78 231.9 231.3 一0.6 59.41 59.26 一0.3

Pb 5.64 327.4 327.5 0.1 23.05 22.82 一1.0

检定日期 检定员 核验员

10
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                                检 定 证 书

一、外观检查 合格

二、基线噪声 <0.1mi/s

    基线偏移 <1mJ/s

三、程序升温重复性 <1%

四、程序升温速率误差 <10%

五、熔融峰温度重复性 <0.5℃

    凝固峰温度重复性 <0.5℃

六、Pb, KN03熔融峰的分辨率 100
七、温度及热量检定结果

名 称 温度误差/℃ 热量重复性/(%) 热量误差/(%)

In <2 <2 <3

Sn <2 <2 <3

Pb <2 <2 <3

结论:

    检定结果达到JJGxxx一x x x x国家计量检定规程规定的A级技术指标。


