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Калибровка датчика теплового потока - обязательная и регулярная процедура при использовании практически всех современных дифференциальных сканирующих калориметров. Её следует проводить в соответствии с рекомендациями фирм-изготовителей оборудования и метрологических организаций. Однако эти рекомендации, как оказалось, меняются со временем, иногда на прямо противоположные. В частности, в середине 80-х годов прошлого столетия настоятельно рекомендовалось проводить несколько независимых друг от друга измерений плавления эталонного образца, а затем использовать среднее значение для расчёта калибровочного коэффициента ДСК. Сегодня рекомендуется проводить строго идентичные измерения, и в некоторых случаях такое измерение делается только один раз. Естественно, никаких усреднений эта процедура калибровки не предусматривает. Никакого обоснования таких изменений в рекомендованной процедуре калибровки ДСК нам найти не удалось. Само по себе изменение выглядит достаточно сомнительным, поскольку противоречит стандартным подходам к повышению точности измерений с учётом теории ошибок. В данной работе проведено сравнение двух методик калибровки, в соответствии со старыми и новыми рекомендациями фирм-изготовителей.

Измерения проводились на ДСК-204 (Netzsch). Плавление индия и цинка измерялось на трёх скоростях нагревания (3, 9 и 15 °С/мин) в двух режимах. В первом случае тигель с образцом помещался в ДСК и многократно (6 раз) циклически нагревался и охлаждался. Во втором случае тигель с образцом многократно (6 раз) измерялся, причём каждый раз заново помещался в ДСК и извлекался оттуда после одиночного измерения.

Результаты измерений показывают, что коэффициенты калибровки, рассчитанные по этим двум процедурам, достоверно различаются. В первом случае (современная процедура калибровки) коэффициент калибровки содержит случайную ошибку одиночного независимого измерения, которая, из-за отсутствия процедуры усреднения, становится систематической ошибкой калибровки и может составлять 2,5 %. Во втором случае случайная ошибка одиночного независимого измерения уменьшается при усреднении и коэффициент калибровки воспроизводится с точностью не хуже 1 %. При проведении точных калориметрических измерений следует учитывать эту особенность современной калибровки ДСК.

