熔点的测定
熔点是物质从固态到液态相转变的温度，是DTA(DSC)最常测定的物性数据之一。其测定的精确度与热力学平衡温度的误差可达±1℃。左右。目前采用ICTA推荐的方法，测出某一固体物质的熔融吸热蜂，如图1.31所示．图中B点是起始温度Ti，G点是外推起始温度Teo，即峰的前沿最大斜率处的切线与前基线延长线的交点，C点是蜂顶温度Tp，D点是终止温度了Tf。
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    IcTA标准化委员会确定了10种物质，委托美国标准局(o  s HBs)削成三组，代

号为758，759，760．每组五种物质，温度范切分别为l 25—435qc／95—675℃和570一

9‘o℃．把这些物质先后在13个国家的34个研究室进行了测定，结果如表L．4所示．

    由表1．4看出，外推起始温度了”与热力学平衡温度基本一致，而且T”的值基本

不受升温速率的影响，因此IcT▲规定用7m代表熔点．着用T，代表熔点，则必须件

一—组升温速率下的熔粟，外推到升温使率为零时的7，才是真正的熔点．显然，这就增加

了测定次数，而其结呆的梢期度尚难得到保证。

    为了测得准确4家的熔点数据，除按Ic丁A规定的取值方法外，

奸热电偶的温度读数以及正确选择DTA(D5c)的操作条件．

    M  L P c，pe建议用DTA技术测定熔点的条件；’IAD下：

    (1)样品用量，尽量少些，如有可能应密封在惰性气氛中测定．

(2)用与样品皿同样材料的金属盖，压在样品上，使样品形成一个均匀的液膜．

(3)DTA支持器最好置于惰性气氛中．

(4)由于样品虽少，可用空皿放在参比枪中．

(5)加热或冷却速率不要超过10Rc／mln，对精密的测量工作，速率低一点更好，
