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前 言

本标准是按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草的。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。

本标准主要起草单位：

本标准主要起草人： 

有色金属材料 熔融和结晶温度试验

热分析方法
1 范围

本标准规定了采用差示扫描量热法或差热分析法测定有色金属材料熔化（熔融）和结晶温度的方法。

本标准适用于检测有色金属材料熔化（熔融）和结晶温度的范围为室温~1500℃。

2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6425  热分析术语
GB 8170   数值修约规则与极限数值的表示和判定
3 术语和定义
3.1 
熔融温度Tm   extrapolated melting temperature 
指有色金属材料由固态开始转变为液态的过程中，固液共存的温度。

在特征温度测定示意图中（见图1），外推基线与熔融峰转变开始曲线最大斜率处所作切线的交点所对应的温度为熔融温度。

3.2 
熔融峰温Tpm  melting peak temperature

在特征温度测定示意图中（见图1），熔融峰达到的最大值（或最小值）所对应的温度。

3.3 
结晶温度Tc  extrapolated crystallization temperature
指有色金属材料由液态开始转变为固态的过程中，液固共存的温度。
在特征温度测定示意图中（见图1），外推终止基线与结晶峰终止边的最大斜率处所作切线的交点所对应的温度为结晶温度。

3.4 
结晶峰温Tpc  crystallization peak temperature 

在特征温度测定示意图中（见图1），结晶峰达到的最大值（或最小值）所对应的温度。

4 方法提要
在程序控制温度范围内，通过测量输入到样品和参比物的热流差或温度差随温度变化的曲线，测定样品的熔融和结晶温度。

5试验仪器

5.1差示扫描量热仪或差热分析仪 

仪器应配备：炉子、温度传感器、差动式传感器、温度控制器、气体流量控制器、数据采集系统等。若进行低温试验，应配备液氮冷却装置。

5.2天平

十万分之一天平。
5.3坩埚

在测试的温度范围内坩埚不应与样品发生反应。测试的最高温度＜600℃，使用铝坩埚或者铂坩埚；最高温度≥600℃，使用氧化铝坩埚。必要时配备封装或密封坩埚的工具。
5.4吹扫气体

干燥的氮气(或其它惰性气体)，气体纯度应为体积分数99.99%及以上。

6样品
6.1对于金属粉状或粒状的样品，取样前应混合均匀。

6.2对于块状或片状等形状的样品，可使用干净的工具刀或线切割等机加工手段进行制备，制备的样品表面应最大程度地与坩埚底部接触。样品表面应光滑、洁净，不应有机械损伤。

7校准
按照附录A对仪器进行温度校准。
8试验步骤
8.1称取5mg~50mg的样品，精确到0.01mg，并将样品放入坩埚内。当进行多次重复性测试时，应使用质量相近（±5%）和类型相同的坩埚。

8.2将装有样品的坩埚和空白坩埚同时放入设备中，使用干燥的氮气（或其它惰性气体）以10mL/min~50mL/min速率吹扫炉腔。

8.3将样品快速加热至预期熔融温度以下50℃建立平衡，保温2min；然后以10℃/min速率加热样品，直至熔化峰后基线稳定，保温2 min；再以10℃/min速率进行降温。可使用其他加热或冷却速率，但应在报告中注明。

8.4 在测试曲线上标注出温度点：熔融温度Tm、熔融峰温Tpm、结晶温度Tc和结晶峰温Tpc。
注：高纯度的金属样品可能伴随程度不一的过冷度。
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图1 特征温度测定示意图
9 试验报告

    报告应包含以下信息:

a) 本标准的编号；

b) 样品的相关信息（如材料的名称、牌号、形状规格、状态、标识等）；
c) 坩埚的类型；吹扫气的成分、流量及纯度；
d) 测试仪器的名称和类型；
e) 注明试验条件，如加热或冷却速率；
f) 特征温度值，修约至0.1℃。
附录A
（规范性附录）
温度校准方法
A.1温度校准方法

A.1.1选择至少两种转变温度或熔点处于或接近待测温度范围的标准样品；

A.1.2用与测定样品相同的条件测定标准样品的转变温度或熔点。标准样品转变温度或熔点的定义为在峰的前沿最大斜率点的切线与外推基线的交点（即外推起始温度）；

A.1.3通过比较标准样品的测试值和标准值确定温度校正系数，除非计算机系统能根据标准值与测试值进行比较自动得到；

A.1.4温度校准的重复性应优于2%。
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