
ICS71.040.01
G04

中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

GB/T28723—2012

固体有机化学品纯度的测定
差示扫描量热法

Determinationofpurityforchemicals(pharmaceuticals)—
Differentialscanningcalorimetry(DSC)

2012-09-03发布 2013-02-01实施

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局
中 国 国 家 标 准 化 管 理 委 员 会

发 布



前  言
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本标准由全国化学标准化技术委员会(SAC/TC63)归口。
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固体有机化学品纯度的测定
差示扫描量热法

1 范围

本标准规定了固体有机化学品纯度测定的差示扫描量热法。
本标准适用于具有明确熔点的热稳定固体有机化学品的纯度测定,其给出的是试样中杂质的总含

量,而不能得出单一杂质的含量。

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。

ASTME967 差示扫描量热仪和差热分析仪的温度校准标准方法(Standardpracticefortemper-
aturecalibrationofdifferentialscanningcalorimetersanddifferentialthermalanalyzers)

ASTME968 差示扫描量热仪的热流校准标准方法(Standardpracticeforheatflowcalibration
ofdifferentialscanningcalorimeters)

3 方法提要

DSC法测定纯度,依据物质熔点随杂质含量升高而降低这一性质,可通过范霍夫(Van’tHoff)方
程定量描述。样品皿中封入已知质量的待测样品,通过差示扫描量热仪对样品皿中样品在相变过程中

热焓变化对温度进行记录,对热焓-温度曲线进行积分得到相变过程中的焓变,通过数学模型,对相变过

程中某一温度下的焓变进行程序化处理,计算出该样品杂质含量,得到样品纯度。

4 试验装置

4.1 差示扫描量热仪,包括以下部分:
a) 差示扫描量热池,在试验温度范围内能以稳定的升温速率对试样和参比物加热,并有温度传感

器(精度0.1℃)监测试样温度,能量示差传感器监测试样与参比之间的能量差(精度10μW),
能够提供(15~25)mL/min(流量精度1mL/min)的氮气等惰性气体保护;

b) 温度控制装置,能对试样以(0.3~0.7)℃/min(控温精度0.01℃/min)进行程序升温;

c) 积分仪,积分精度要求1%。

4.2 样品皿:密封式样品皿,依据试样情况选择不与试样反应的样品皿。通常使用铝金属皿,对于特殊

或高温试验,可使用陶瓷或铂试样皿。

4.3 压样机:可进行密封压样。

4.4 分析天平:称量精度0.01mg。

5 材料与试剂

5.1 正己烷,色谱纯。
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