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Sumario

e analise térmica

e como funciona um DSC?

e metodologia de uso do DSC

e quais as aplicacoes do DSC?

e interpretacoes de curvas de DSC
 DSC Q1000

e analise de casos

* projetos
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ANALISE TERMICA

Analise térmica € o conjunto de técnicas que
permite medir as mudancas de uma
propriedade fisica de uma substancia e/ou de
seus produtos de reacao em funcdo da
temperatura e do tempo, enquanto a
substancia € submetida a uma programagao
controlada de temperatura.
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Termopares

Disco
termoelétrico

COMO FUNCIONA UM DSC?
Gas de arraste:
entrada saida Tampa do forno
/ DSC € a técnica que mede
BRI R, =s=;. HEHH RN ERRRREaR temperatura A ﬂuXO de Calor
R A

associados a transi¢des em
materiais como uma fungao
do tempo e da temperatura
em uma atmosfera

controlada.
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Fluxo de calor

COMO FUNCIONA UM DSC?

Diferenga entre razao
de aquecimento entre a
amostra e a referéncia
(fusao)

Diferenga entre a resisténcia e
capacidade térmica entre a amostra € a
referéncia (calor especifico)
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Reacao exotérmica

N
I

Transicao vitrea

Fluxo de calor mW/mg))

N

Reacao endotérmica
>

Temperatura (°C)

Exemplo de uma curva obtida por DSC
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As transi¢cOes de primeira ordem apresentam
variacdo de entalpita - endotérmica ou
exotérmica - € dao origem a formacao de picos.

As transi¢coes de segunda ordem caracterizam-se
pela variacao de capacidade calorifica porém
sem variagoes de entalpia. Nao geram picos nas
curvas de DSC, apresentando-se como um
deslocamento da linha base.
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METODOLOGIA DE USO DO DSC

e preparacdo da amostra;

* panelas;

e calibracao do equipamento;
e atmosfera;

e aquecimento e resfriamento.

.
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‘exo
[ Taxa de aquecimento alta
’ i /\_\“
; Taxa de aquecimento baixa
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160 180 200 220 240 260 280 °C

Diferenca entre diferentes taxas de
aquecimento na analise por DSC



IndUstria e Comércio Exterior um paAis pE Topos

nnnnnnnnnnnnnn

‘ Ministério do Desenvolvimento B :
INMETRO |

QUAIS AS APLICACOES DO DSC?

e transicao vitrea (mudanca de linha base)
e calor especifico (mudanca de linha base)
e fusao (endotérmico)

e cristalizacao (exotérmico)

 oxidacao (exotérmico)

e pureza (endotérmico)

e cinética de reagao (endo e exotérmico)

e estabilidade térmica (endo e exotérmico)
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INTERPRETACAO DAS CURVAS DE DSC

DSC
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Temperature (*C)

Curva de DSC da analise de um polimero hipotético
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Metodologia de obtencao das curvas

1. Escolher as condi¢Oes experimentais de acordo com
os fendmenos esperados;

2. Verificar os resultados comprovando o peso € com
uma inspec¢ao visual;

3. Considerar a influéncia da atmosfera, taxa de
aquecimento, material do cadinho e pressdo sobre a
reacao ou transicao.
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Tzero™ e MDSC®
Autosampler/Autolid
Mass Flow

Touch Screen Display
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Sensibilidade dos DSC linha Q



‘ Ministério do Desenvolvimento B :

IndUstria e Comércio Exterior um pAis pE Tobos

INMETRO GOVERNO FEDERAL

Autosampler
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Controlador mass flow
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Analise de pureza por DSC

Sample: indio File: Repetigdo 01 indio - DSC - LNCS - Hm...
Size: 9.3810 mg DSC Operator: Eduardo e Toseli
Method: Ramp Run Date: 2005-05-10 14:49
Comment: DSC - teste de repetibilidade (10X) Instrument: DSC Q1000 V9.0 Build 275
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Melting Point: 156.60°C (entered)
-2 Depression: -0.04°C
Delta H: 3.263kJ/mol (entered)
Correction: 20.00%
Molecular weight: 114.8g/mol
Cell Constant: 1.000 L 156.57
Onset Slope: 0.0000mW/°C O O] '
RMS Deviation: 0.17°C
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Formacao de intermetalicos

10°C/min

5°C/min

30 °C/min

20 °C/min

P.F. aluminio

T
200

T T T
400 600 800

Temperatura (°C)

1000

Al+H13
- reagoes comecam em
temperaturas abaixo de 500°C.

- reagOes ocorrem muito perto
uma da outra, o que dificulta
parar O Pprocesso entre aos
picos.

- em altas taxas de aquecimento
a reacdo inicial provavelmente
inicia as reacoes subseqiientes,
produzindo um pico unico.
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mW/mg

20 °C/min

10 °C/min

P. F. aluminio

| | | |
200 400 600 800
Temperatura (°C)

1000

Al+TiN
- reagOes ocorrendo em 587°
C e 660°C.

- reagOes ocorrem muito perto
uma da outra, o que dificulta
parar O processo entre oS
picos.

- sem 1ndicios de fusao de
aluminio.
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AmostraA/ A

1000

(Ti,ADN (70/30) +Al
- reacdo exotérmica
em 700°C.
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anmostraC/A

(Ti,ADN (50/50) +Al
- picos exotérmicos acima
de 800°C.
- reag0es ocorrem muito
perto uma da outra, o que
dificulta parar o processo
entre aos picos.
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Intensidade Relativa

Amostra C / Al o Al
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mW/mg

3
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-sem presenga de
picos exotérmicos,
sendo o unico pico
visivel o da fusao
do aluminio.
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Intensidade Relativa
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Projetos DSC INMETRO

e analises de oleos lubrificantes;

e pureza de etanol;

e analise de polimeros a temperaturas subzero;
e testes proficiéncia;

e producio de material de referéncia;

e parcerias com laboratorios que possuam DSC;



