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前　　言

　　本标准的附录Ａ为资料性附录。

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国广东出入境检验检疫局、中山大学。

本标准主要起草人：陈谷峰、方永康、李政军、陈强、林宏雄、张艺、翟翠萍、郑建国。

本标准系首次发布的出入境检验检疫行业标准。
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进出口化学品熔融温度及

熔融温度范围的测定　差示扫描量热法

　　警告———使用本标准时，可能会涉及有危险的材料、操作和设备。本标准不涉及与使用有关的所有

安全问题的解决办法。本标准的使用者有责任在使用前规定适当地保证人身安全的措施并确定这些规

章制度的适用性。

１　范围

本标准规定了差示扫描量热法测定进出口化学品熔融温度及熔融温度范围的方法。

本标准适用于固液相转变具有明显热效应的化学品熔融温度及熔融温度范围的测定。

本标准不适用于分解温度低于熔融温度的物质及爆炸品。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

ＧＢ／Ｔ６４２５　热分析术语

ＧＢ／Ｔ１９４６６．３　 塑料 　 差示扫描量热法 　 第 ３ 部分：熔融和结晶温度及热焓的测定

（ＧＢ／Ｔ１９４６６．３—２００４，ＩＳＯ１１３５７３：１９９９，ＩＤＴ）

ＪＪＧ９３６　示差扫描热量计

３　术语和定义

ＧＢ／Ｔ６４２５确立的以及下列术语和定义适用于本标准。

３．１

差示扫描量热法　犱犻犳犳犲狉犲狀狋犻犪犾狊犮犪狀狀犻狀犵犮犪犾狅狉犻犿犲狋狉狔；犇犛犆

在程序控温和一定气氛下，测量输给试样和参比物的热流速率或加热功率（差）与温度或时间关系

的技术。

３．２

差示扫描量热曲线　犱犻犳犳犲狉犲狀狋犻犪犾狊犮犪狀狀犻狀犵犮犪犾狅狉犻犿犲狋狉狔犮狌狉狏犲

犇犛犆曲线　犇犛犆犮狌狉狏犲

由差示扫描量热仪测得的输给试样和参比物的热流速率或加热功率（差）与温度或时间的关系曲线

图示。曲线的纵坐标为热流速率（ｈｅａｔｆｌｏｗｒａｔｅ）或称热流量（ｈｅａｔｆｌｏｗ），单位为 ｍＷ（ｍＪ·ｓ－１）；横坐

标为温度或时间，单位为℃或ｔ。一般习惯规定，曲线向上为正，表示放热效应；向下为负，表示吸热

效应。

３．３

熔融温度　犿犲犾狋犻狀犵狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲

在本标准规定的程序下，由所测得的ＤＳＣ曲线确定的一组特征温度（通常是熔融外推始点温度或

熔融峰温），用于表示物质从固体状态向不同黏度的液态转变时的温度。

１
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３．４

熔融温度范围　犿犲犾狋犻狀犵狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲狉犪狀犵犲

在本标准规定的程序下，由所测得的ＤＳＣ曲线确定的熔融初始点温度犜ｉ和熔融终点温度犜ｆ之间

的间隔，用于表示物质从固体状态开始熔融到完全熔化的温度范围，表示为：犜ｉ～犜ｆ，单位为℃。

３．５

特征温度　犮犺犪狉犪犮狋犲狉犻狊狋犻犮狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲狊

３．５．１

初始点　犻狀犻狋犻犪犾狆狅犻狀狋

犜犻；狋犻

由外推起始准基线可检知最初偏离ＤＳＣ曲线的点。

３．５．２

外推始点　犲狓狋狉犪狆狅犾犪狋犲犱狅狀狊犲狋狆狅犻狀狋

犜犲犻；狋犲犻

外推起始准基线与ＤＳＣ曲线峰的起始边或台阶的拐点或类似的辅助线的最大线性部分所做切线

的交点。

３．５．３

峰　狆犲犪犽

犜狆；狋狆

ＤＳＣ曲线与准基线差值最大处。

３．５．４

外推终点　犲狓狋狉犪狆狅犾犪狋犲犱犲狀犱狆狅犻狀狋；犲狓狋狉犪狆狅犾犪狋犲犱犳犻狀犪犾狆狅犻狀狋

犜犲犳；狋犲犳

外推终止准基线与ＤＳＣ曲线峰的终止边或台阶的拐点或类似的辅助线的最大线性部分所做切线

的交点。

３．５．５

终点　犲狀犱狆狅犻狀狋；犳犻狀犪犾狆狅犻狀狋

犜犳；狋犳

由外推终止准基线可检知最后偏离ＤＳＣ曲线的点。

３．６

基线　犫犪狊犲犾犻狀犲

无试样存在时产生的信号测量轨迹；当有试样存在时，系指试样无（相）转变或反应发生时，ＤＳＣ曲

线近似为零的区段。

３．６．１

仪器基线　犻狀狊狋狉狌犿犲狀狋犫犪狊犲犾犻狀犲

无试样和参比物，仅有相同质量和材料的空坩埚测得的ＤＳＣ曲线。

３．６．２

试样基线　狊狆犲犮犻犿犲狀犫犪狊犲犾犻狀犲

仪器装载有试样和参比物，在反应或转变区外测得的ＤＳＣ曲线。

３．６．３

准基线　狏犻狉狋狌犪犾犫犪狊犲犾犻狀犲

假定反应或转变热为零，通过反应或转变区画的一条推测的线。假定热容随温度的变化呈线性，利

用一条直线内插或外推试样基线来画出这条线。如果在反应或转变过程热容没有明显变化，便可由峰

的起点和终点直接连线画出基线；如果出现热容的明显变化，则可采用Ｓ形基线。

２
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４　原理

化学品当发生固液相转变时，通常伴随热量的吸收。差示扫描量热法能在规定的气氛及程序温度

控制下，检测出输给试样在此过程中和参比物的热流速率或加热功率（差）随温度或时间的变化关系，根

据所记录的ＤＳＣ曲线确定化学品的熔融温度及熔融温度范围。

５　仪器

５．１　差示扫描量热仪

ａ）　能够进行程序温度控制，能以０．５℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ的速率等速升温或降温；

ｂ）　温度信号分辨能力在０．１℃内，噪声低于０．５℃；

ｃ）　能自动记录ＤＳＣ曲线，能对曲线进行数据分析；

ｄ）　气体流动速率范围可控制在１０ｍＬ／ｍｉｎ～１００ｍＬ／ｍｉｎ，偏差不大于±１０％；

ｅ）　配备氮气（纯度９９．９９％以上）或其他分析级惰性气体，气体通入仪器前应采用过氯酸镁或分

子筛干燥处理。

５．２　样品皿

用于装试样和参比物。样品皿应具有良好的导热性能，顶部能加盖密封，底部平整且与差示扫描量

热仪放置试样和参比物的支持器接触良好，能承受在测量过程中产生的过压，而且在整个试验温度范围

内不发生任何相态变化，不与试样、参比物及气氛发生任何反应。通常情况下采用铝制样品皿，特殊试

样可采用铂金或陶瓷样品皿。刚买回来的样品皿测试前应先进行清洗。如铝制样品皿可先用丙酮浸泡

涮洗数次，再经高温烘干后密封干燥保存备用。

５．３　分析天平

称量准确度为±０．０１ｍｇ。

６　试样

试样可为粉末、颗粒、细粒或细片状。测试前可对试样进行机械或热处理（如研磨、筛分、破碎或加

热熔融消除热历史等），在报告中则应详细描述对试样的处理。如未经申明，将以收到试样时的状态进

行测量而不作任何预处理。

７　校准

按ＪＪＧ９３６对仪器的温度指示值进行校准。校准时所采用的条件如加热速率、仪器灵敏度、气氛及

流速等应与试验时对应的条件保持一致。

８　试验步骤

接通仪器电源，开启气瓶，预热平衡时间不少于２０ｍｉｎ。

仪器长时间没有使用或对于熔融温度易受微量水分影响的样品，测试前应将两个具有相同质量的

空样品皿放置在样品支持器上，按实际测量的条件，加热到１２０℃以上，并保持在该温度３ｍｉｎ以上。

所记录的ＤＳＣ曲线应是一条直线。如果不是，应按ＪＪＧ９３６进行全面校准。

用分析天平在样品皿中称取０．５ｍｇ～１０ｍｇ的试样，精确到０．０１ｍｇ。对于可能存在危险的物质，

首次试验称样量应尽可能少。称样时，使试样层尽可能的薄，尽可能覆盖样品皿底部，应避免样品皿顶

部边缘留有试样。用盖将样品皿密封。检查密封后的样品皿底部是否平整，如果不是或已变形，应重新

制样。再次称量密封后的样品皿，精确到０．０１ｍｇ。

可选用空样品皿或与试样相当质量的αＡｌ２Ｏ３ 或铂片作为参比物。首次使用的αＡｌ２Ｏ３ 参比物应

在１０００℃下进行２ｈ焙烧处理。

３
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小心将试样和参比物的样品皿分别置于相应的洁净支持器上。在开始升温操作之前，用惰性气体

预先吹扫清洁５ｍｉｎ。以快速加热的方式将试样加热到低于其预期熔融温度５０℃时稍作停留，然后调

节气体流速为５０ｍＬ／ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ的速率加热试样，直到试样全部熔化为止。未知试样预期熔融

温度时，可使用１０℃／ｍｉｎ的速率加热试样。经利益相关方一致同意，也可采用其他加热速率或气体流

速，在报告中应予注明。对于熔融温度受热历史影响的聚合物试样，应按ＧＢ／Ｔ１９４６６．３进行测试。

测试过程中，当ＤＳＣ曲线出现熔融终点温度后即可停止试验，以防试样在更高温度下受热分解。

试验结束后，重新称量试样和皿，精确到０．０１ｍｇ。如有显著质量损失，应怀疑试验在测试过程中发生

了化学或物理变化，打开皿检查试样。如果试样发生反应，舍弃该试验结果，选择较低的上限温度重新

试验。

按仪器制造商的软件操作说明处理数据。

重复进行两次试验，取其平均值。平行试验结果相差大于１℃时应重新进行试验。

９　结果表示

由试验得到的ＤＳＣ曲线确定熔融温度及其范围。根据特征温度的定义，参见附录Ａ，按仪器制造

商的软件操作说明在ＤＳＣ曲线上标示出每个熔融特征温度，结果修约到整数位，并报告以下值：

———熔融初始点温度犜ｉ，单位为摄氏度（℃）；

———外推熔融始点温度犜ｅｉ，单位为摄氏度（℃）；

———熔融峰温度犜ｐ，单位为摄氏度（℃）；

———外推熔融终点温度犜ｅｆ，单位为摄氏度（℃）；

———熔融终点温度犜ｆ，单位为摄氏度（℃）。

１０　试验报告

试验报告应包括以下内容：

ａ）　试样的全部资料信息（如名称、成分、来源、外观等）；

ｂ）　所用ＤＳＣ仪器类型；

ｃ）　所用样品皿类型；

ｄ）　所用参比物；

ｅ）　所用气氛及流速；

ｆ）　试样质量；

ｇ）　试样质量变化情况；

ｈ）　程序温度参数，应包括起始加热温度、升温速率及最终温度；

ｉ）　试验结果的平均值；

ｊ）　本标准编号；

ｋ）　试验日期。

４
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附　录　犃

（资料性附录）

熔融特征温度的标定示例

　　熔融特征温度的标定示意图如图Ａ．１所示。连接峰开始偏离基线的两点画一条基线。ＤＳＣ曲线

峰的起始边及终止边最大线性部分所做的切线与基线分别交于犜ｅｉ及犜ｅｆ。

图犃．１　熔融特征温度的标定示意图

５
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