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摘要: 介绍了灵敏度及温度校正对基线和实验结果的影响. 仪器温度和灵敏度校正可以减小差示扫描量热法

(DSC)曲线的漂移,曲线上得到的温度和焓变值更接近理论值,减小了实验误差. 所以,定期对仪器进行重新校正

是必要的.
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　 　 由 于 差 示 扫 描 量 热 法 ( DSC, Differential
Scanning Calorimeter)测试过程操作简单,广泛应用

于药物、矿物分析、热阻材料、微晶玻璃、塑料、纳米

材料、复合材料等各种领域,用于表征材料的结晶动

力学、分解温度、晶型转变、比热等性能[1-11] . 影响

DSC 测试结果的因素很多,例如:坩埚材料、测试气

氛、样品量、升温速率、基线、日常使用造成的损耗、
操作步骤等[ 12-15 ] . 本文着重研究了校正对 DSC 测

试结果的影响,为同步热分析仪的使用者提供一定

的参考和理论依据.
温度校正是校正热电偶测量到的温度 Tm 与样

品实际温度 Ts 之间的偏离. 该偏离程度受到热电

偶类型、坩埚导热性能、坩埚与热电偶的接触类型、
所使用气氛的导热性能和热电偶的老化程度等因素

的影响.
如图 1 所示,由于坩埚热阻等因素,样品实际温

度 Ts 与热电偶检测到的温度 Tm 之间存在着一定的

温度差△T. 因此,在实际的测量中,要对热电偶的

实际测量值 Tm 进行一定的修正(扣除△T),才能得

到样品的真实温度 Ts .
　 　 通过对某已知熔点的标准物质进行 DSC 测试,
将实际测量得到的熔点与理论熔点比较,就能得到

在该熔点温度下温度的偏差值△T. △T 是一个随

温度变化的值,不同温度下该偏差值并不相同. 因

此需要对多个不同熔点温度的标准物质分别进行熔

点测试,得到能大致涵盖仪器测量温度范围的多个

图 1　 温度校正示意图

Fig. 1　 Schematic of temperature correction
1.样品; 2.坩埚; 3.热电偶

温度点下的△T,绘制△T / T 曲线图并作曲线拟合,
就能得到一条△T / T 校正曲线.

灵敏度校正的意义是找到热电偶信号与热流功

率之间的换算关系,即灵敏度系数 μV / mW(其中热

电偶信号的输出信号为电压,用 μV 表示;热流的单

位为 mW),灵敏度就是实际产生 1 mW 热流变化

时,热电偶的输出信号的变化量. 同样通过对某标

准物质进行 DSC 测试,将熔融段的实测信号积分面

积除以熔融热焓,就能够得到在该熔点温度下的灵
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敏度系数 μV / mW. 灵敏度系数也是一个随温度变

化的值,因此需要对多个具有不同熔点的标准物质

分别进行熔点测试,得到能大致涵盖仪器测量温度

范围的多个温度点下的灵敏度系数,再绘制灵敏度

-温度曲线图并作曲线拟合,就能得到一条灵敏度

校正曲线.
在 DSC 测试过程中,正确的校正是获得真实实

验数据的基础. 然而实际操作过程中,校正会受到

实验条件的影响,本文主要围绕校正和基线测量进

行了两方面的工作:一是对比了不同时期的校正曲

线及拟合度对基线的影响;二是探讨了不同的校正

曲线及基线对测量结果的影响.

1　 实验部分

1. 1　 仪器与试剂

本实验所使用的仪器为德国耐驰公司生产的

STA449 F3 同步 TG-DSC 热分析仪,配备支架为 TG
-DSC 传感器,适合同时测试热效应(转变温度、热
焓)与质量的变化. 可利用这台设备进行玻璃化转

变、熔融、结晶、熔融热、热稳定性、氧化稳定性、反应

动力学、质量变化、分解温度等的测量分析.
本文以纯铝(≥99. 999wt. % ,耐驰公司)为研

究对象,所使用坩埚为氧化铝坩埚(样品坩埚和参

比坩埚).
1. 2　 测试

升温速率为 10 ℃ / min,温度测量范围为室温到

760 ℃,取纯铝 5 ~ 10 mg. 为了比较不同的灵敏度

和温度校正文件对基线及实验结果的影响,本文采

用了不同时期的校正文件测试基线和样品,整个实

验过程都是在高纯氩气(≥99. 99wt. % )的保护下

进行.

2　 结果及讨论

2. 1　 灵敏度和温度校正文件的测量

本设备校正所用的标准物质有铟 ( In)、锡

(Sn)、铋(Bi) 、锌(Zn)、铝(Al)、金(Au)6 种物质,
测定出标准样品的熔点和熔融热焓测量值,调整软

件参数导出合适的拟合曲线. 图 2(a)、(b)为旧灵

敏度和温度拟合校正曲线. 图 2(c)、(d)为新的灵

敏度和温度拟合校正曲线.

图 2　 旧灵敏度(a)和温度(b)拟合校正文件与新灵敏度(c)和温度(d)拟合校正文件比较

Fig. 2　 Prevous sensitivity (a) and temperature (b) calibration file compared with new Sensitivity (c)
and temperature (d) calibration file

　 　 从图 2 可以明显看出,两组校正文件的整体形

状差别不大. 但是新的灵敏度和温度校正文件的拟

合度要高于旧的灵敏度和温度校正文件. 两组校正

文件计算出的值也相差很大,证明长时间的使用导

致热电偶发生了变化. 为了考察这两组校正文件对

测量结果的影响,本文就这两组校正文件分别做了

基线并做了纯铝的 DSC 曲线.

2. 2　 基线的测量

采用两组校正曲线所测得的基线如图 3 所示.
可以看出,采用不同的校正文件得到的基线差别很

大,旧基线相对平稳,新基线的漂移要远远大于旧基

线,表明设备使用的时间越长,传感器的灵敏度和温

度越偏离实际值. 随着时间的增加,要得到正确的

测量数据,校正的作用越来越重要 . 从图3可以观
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察到,在 1 200 ℃以后,新基线和旧基线上都存在微

小的波动,证明所使用坩埚的材料对实验过程有一

定的影响[15] .
2. 3　 试样 DSC 的测量

从图 4 可以看出,采用旧基线及旧校正曲线得

到的 DSC 曲线整体向下漂移,熔融热焓也远小于标

准值,这也是由于长时间使用后仪器灵敏度的测量

值与实际值之间的偏离程度增加导致的,原有的校

正曲线已经不能消除这个偏差值. 采用新基线及新

校正文件测得的 DSC 曲线比较平缓,熔融热焓也更

接近标准值. 两组结果得到的熔点温度都与理论值

偏差很小,证明设备在经过长时间的使用后,温度的

偏差没有发生太大的变化. 实验结果证明,校正后

的实验结果更接近真实值,并达到了减小误差的

效果.

图 3　 采用不同校正曲线得到的基线比较

Fig. 3　 Comparison of baselines obtained using
different calibration curves

图 4　 采用不同校正文件和基线测量的 DSC 曲线

Fig. 4　 DSC curves obtained using different calibration files and baselines

　 　 对比以上分析结果可知,不同的校正曲线对

DSC 的灵敏度有很大影响,选择正确的校正曲线对

获得真实可靠的实验结果至关重要.

3　 结论

基于以上分析可知,同步热分析仪的校正和基

线的选择会对测量结果产生至关重要的影响,采用

最新得到的校正曲线测量的基线能更好的修正测量

曲线,测得的 DSC 曲线的漂移更小,温度和焓变值

更接近标准值. 所以,为保证实验结果的科学性和

真实性,定期对仪器进行重新校正是必要的,最新的

校正曲线才是最可靠的.
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Effects of Correction on Thermal Analysis Results
in DSC Measurement

XIA Yu-mei1, HAN li1, WANG Shi-jun2
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Abstract: In this study, we describe the effects of the correction of temperature and sensitivity on the base line and the experimental
results. The correction of temperature and sensitivity of the instrument can reduce the drift of the differential scanning calorimeter
(DSC) curve. The differences between the measured values of temperature and enthalpy and the theoretical values are reduced and the
experimental error is reduced significantly. Therefore, regular correction of the instrument is necessary.
Key words: thermal analysis;correction;base line;DSC
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