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1. 开机
开机开机

开机 

 

打开计算机与 DSC214，一般开机一小时左右可以进行样品测试。 

 

 

2. 气体与液氮
气体与液氮气体与液氮

气体与液氮 
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a. 确认测量所使用的吹扫气情况。 

对于 DSC通常使用 N2作为保护气与吹扫气。如果需要进行

材料抗氧化性测试，需要配备 O2或空气。 

气体钢瓶减压阀的出口压力（显示的是高出常压的部分），

通常调到 0.5bar左右，最高不能超出 1bar，否则易于损坏质

量流量计MFC。 

 

b. 如果使用液氮在低温下进行测试，确认液氮是否充足，

是否需要充灌。 

如果使用机械制冷进行冷却，打开机械制冷的开关。 

   

 

3. 制备样品
制备样品制备样品

制备样品 

 

准备一个干净的空坩埚。DSC通常使用铝坩埚，温度范围-170...600℃。 

先将空坩埚放在天平上称重，去皮（清零），随后将样品加入坩埚中，称取样品重量。重量值建议精

确到 0.01mg。 

加上坩埚盖（坩埚盖上通常扎一小孔），对于 Al 坩埚，一般需要放到压机上压一下，将坩埚与坩埚

盖压在一起。 

     

 

     制样————→  坩埚盖扎孔 ————→  样品称量——————→ 坩埚密封 

 

关于制样与坩埚压制的更多技巧，详见《DSC 测量附注》。 

 

4. 装样
装样装样

装样 

 

将样品坩埚放在仪器中的样品位（右侧），同时在参比位（左

侧）放一空坩埚作为参比。 

坩埚应尽量放置在定位圈的中心位置。特别对于比热测量，

为了提高精度，保持坩埚定位的稳定性（前后一致性）较为

重要。 

随后盖上炉体的两层盖子。（内层盖子应使用镊子操作。另注

意尽量避免在炉体温度 100℃以上时盖上内盖。否则若不小

心盖子放得歪了，由于突然受热的膨胀因素，易于卡在炉口，

导致很难取出）  
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5. 新建测量
新建测量新建测量

新建测量 

 

打开测量软件，等待几秒钟，待软件与仪器建立通讯： 

 

  -->  

 

点击“文件”菜单下的“新建”，弹出“测量设定”对话框： 

 

 

该对话框包含四个标签页，分别为：设置、基本信息、温度程序、最后的条目。 

 

首先在上图的“设置”对话框中确认一下仪器的硬件设置（坩埚类型、冷却设备等），随后点击“下

一步”，进入基本信息设定： 
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在对话框的上半部选择测量类型，输入实验室、操作者、样品名称、编号、重量等参数，并确认当

前连接的气体种类。其中必填的是测量类型、样品名称、样品编号与样品质量四项。测量类型包括

“修正”、“样品”、“修正+样品”、“样品+修正”四类，对于常规的 DSC测试一般选“样品”即可。

样品质量最好精确到 0.01mg，而其他的参比质量、坩埚质量等对测试没有影响，均可留空不填，或

填个大致数字即可。 

 

关于不同的测量类型： 

� 修正：使用空坩埚的空白基线测试，生成的是基线文件。 

� 样品：直接的样品测试。不扣除基线。 

� 修正+样品：打开基线文件，在其基础上进行样品测试。所测得的曲线将自动扣除基线。适合于

比热测量，或对基线水平性要求较高的场合。 

� 样品+修正：是一种“先测样品，后补基线”的特殊方式。即若之前已经进行了单“样品”模式

的测试，后续又想将测量结果扣除一下基线。可放入空坩埚，再打开“样品”模式的数据，选

择“样品+修正”进行编程与测试。所测得的数据将作为空白基线补充到原“样品”模式数据中，

最终会得到相当于“修正+样品”方式的扣除了基线的样品数据。 
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在设定好了基本参数与校正文件之后，点击“下一步”，进入温度程序设置： 

 

6. 设定温度程序
设定温度程序设定温度程序

设定温度程序 

 

 

编辑温度程序，使用右侧的“温度段类别”列表与“增加”按钮逐个添加各温度段，并使用左侧的

“段条件”列表为各温度段设定相应的实验条件（如气体开／关，是否使用某种冷却设备进行冷却，

AC代表自动冷却，如果配有多种制冷，软件会根据程序温度范围自动切换制冷方式）。已添加的温

度段显示于上侧的列表中，如需编辑修改可直接鼠标点入，如需插入／删除可使用右侧的相应按钮。 

 

例如需要设定如下温度程序：25℃ … 10K/min, N2 … 300℃，则先将“开始温度”处改为 25，将吹

扫气 2（假设接的是 N2）和保护气左侧打上勾，流量一般用默认值（保护气／吹扫气分别为 40ml/min

和 60ml/min）即可。点击“增加”，“温度段类别”自动跳到“动态”，设定界面变为： 
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在“终止温度”处输入 300，“升温速率”处输入 10，采样速率可使用默认值（对于一些在短时间内

发生的快速反应，也可加大采样速率），点击“增加”，再在“温度段类别”处选择“结束”，界面变

为： 
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“紧急复位温度”与温控系统的自保护功能有关，指的是万一温控系统失效，当前温度超出此复位

温度时系统会自动停止加热。该值一般使用默认值即可（默认为终止温度+10℃。在“设置”选项卡

的“紧急温度”中可修改此默认值）。如果配备了空气压缩机，需要在实验完成后自动打开空气压缩

机进行冷却，可在“结束后-工作条件”处在“冷却”左侧打勾。随后再点击“增加”，界面变为： 
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此时温度程序的编辑已经完成，“结束等待”段一般不必设置。如果需要对上述设置进行修改，可直

接在编辑界面上侧的温度程序列表中点入编辑；如果没有其他改动，可点击“下一步”，进入下一步

骤。 

 

关于温度程序编辑的其他相关问题，如“初始等待”、“结束等待”、STC、“更多功能”等，以及一

些更复杂的温度程序的编制示例，参见《DSC 测量附注》。 

 

7. 选择校正文件
选择校正文件选择校正文件

选择校正文件 

点击“下一步”，进入“校正界面”，这里共有四种校正，温度校正、灵敏度校正、Tau-R 校正和高

级 Beflat 校正，其中温度校正用于校正热电偶的测温偏差，灵敏度校正用于温差和热流差的换算，

Tau-R用于对时间常数和热阻进行修正，Beflat用于扣除系统基线漂移，关于这些校正的详细含义及

做法请参考仪器校正文档。 
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对于多数常规测试，温度和灵敏度校正是必须使用的，点击右侧的“选择”，弹出如下对话框，选择

合适的校正文件（坩埚类型、气氛等条件需与校正文件匹配，否则系统会自动禁用），点击“打开”

即可。 
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8. 设定测量文件名
设定测量文件名设定测量文件名

设定测量文件名 

 

温度程序编辑完成后，点击“下一步”，弹出测量文件名设定对话框： 

 

 

选择存盘路径，设定文件名，设定完成后点击“保存”，回到“测量设定”的主界面： 
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8. 初始化工作条件与开始测量
初始化工作条件与开始测量初始化工作条件与开始测量

初始化工作条件与开始测量 

 

在上图的对话框中点击“测量”或“下一步”按钮，弹出“DSC214在...调整”对话框： 

 
 

点击“初始化工作条件”，内置的质量流量计将根据实验设置自动打开各路气体并将其流量调整到“初

始”段的设定值。 

 

随后点击“诊断”菜单下的“炉体温度”与“查看信号”，调出相应的显示框： 
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若仪器已处于稳定状态，DSC信号稳定，当前实际温度（炉体温度或样品温度）与设定起始温度相

近或一致，即可点击“开始”开始测量。 

 

关于在实际温度与设定起始温度不一致情况下的预加热/预冷却，以及从低温开始升温等情况下的处

理技巧，详见《DSC 测量附注》。 

 

测量界面为： 
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9. 测量运行
测量运行测量运行

测量运行 

 

如果需要在测试过程中将当前曲线（已完成的部分）调入分析软件中进行分析，可点击“工具”菜

单下的“运行实时分析”。 

 

如果需要提前终止测试，可点击“测量”菜单下的“终止测量”。 

 

关于测量过程中其他可使用的软件功能的描述，详见《DSC 测量附注》。 

 

10. 测量完成
测量完成测量完成

测量完成 

 

待炉体温度降至 200℃以下后，打开炉盖，取出样品。再合上炉盖。 

如后续还有样品，参比坩埚可不取出。 

   

 

点击“工具”菜单下的“运行分析程序”，将测量曲线调入分析软件中进行分析。 

  

 

关于数据分析，详见《DSC数据分析向导》。 
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