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Analise Térmica - Thermal Analysis (TA)

DEFINICAO: Termo genérico para métodos pelos quais as propriedades
fisicas e quimicas de uma substédncia ou mistura sdo determinadas em
funcao da temperatura e do tempo, enquanto a amostra e submetida a um
programa controlado de temperatura, o qual pode envolver aquecimento ou
resfriamento (din@mico) ou temperatura constante (isotermico), ou qualquer
destes em sequéncia.

ICTAC (International Confederation of Thermal Analysis and Calorimetry),
|lUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry)
ASTM (American Society for Testing and Materials)

Grupo de técnicas nas quais uma propriedade fisica de uma substancia e/ou
de seus produtos de reacao € medida como funcao da temperatura, enquanto
a substancia é submetida a um programa controlado de temperatura.
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Aplicacoes

Caracterizacfo de Reagdes
Salido-Salido e Gas-Salido

Propriedades Mecinicas

Coeficiente de Dilatagao

Cinetica de Reacdo
Corrosan de Metais e Ligas

Compressibilidade Determninacio de Entalpia
Flexibilidade Hidratag&o e Desidratagéo

Mudangas de Estado o «
: \ Absorgao e Desargan

Transigdo Vitria ___,—f/

Yulcanizagéo ANALISE Combustio
Grau de Cura TERMICA Termossintese

Folimarfisma \\\' Degradagao Termica

Transigdes Cristalinas

Determinagao de Pureza
Diagrama de Fases
Falimerizagao
Atividade Catalitica
Calor Especifico

Estabilidade Termica

Determinacao de Composican

Determinacao de Estequiometria

Decompasicao




Técnicas

Técnica Abreviatura | Propriedade Medida
Termogravime iria TG Massa
Analise Térmica Diferencial DTA Temperatura
Calorimetria Exploratéria Diferencial D5C Entalpia
Analise Termomecinica TRMA Propriedades Mecinicas
Termomecanomeiria Dinamica DRIA Propriedades Mecinicas
Deteccio de Gis Desprendido EGD YVolateis
Analise de Gas Desprendido EGA Volateis
Termodilato me iria TD Dime nsio
Analise por Producio Térmica de Particulas TP A Massa
Anilise Térmica por Radioemanacao ETA Massa
Termossonimeiria Th oM (emissao)
Termomagne tomeiria TM Caracteristicas Magneticas
Termoluminescencia TL Luz Emitida
Termoacustimeiria som (velocidade)
Termoeleirome iria Caracteristicas Eléiricas
Termopiomeiria Caracteristicas Opticas




Técnicas Simultaneas

DEFINICAO: Termo utilizado quando duas ou mais técnicas
termoanaliticas sdo aplicadas simultaneamente sobre a mesma amostra.
Nesse caso, um hifem é utilizado para separar as abreviacoes.

Exemplos

Termogravimetria e Analise Térmica Diferencial: TG-DTA
Termogravimetria e Deteccao de Gas Desprendido: TG-EGD

Analise Térmica Diferencial e Analise de Gas Desprendido: DTA-EGA

Termogravimetria, Analise Térmica Diferencial e Analise de Gas Desprendido:
TG -DTA-EGA
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Termogravimetria

Termogravimetria € uma técnica de analise termica onde a
massa da amostra é registrada em funcao da temperatura ou do

tempo.

Termogravimetria Isotérmica: a massa da amostra e registrada em
funcao do tempo, a temperatura constante.

Termogravimetria Dinamica: a massa da amostra e registrada sob
condicbes nas quais a amostra e submetida a um programa de
aguecimento ou resfriamento predeterminado, normalmente linear.

Termogravimetria Quasi-isotérmica: a massa da amostra €
registrada sob condic¢Oes de aquecimento numa série de patamares de

temperatura.



A

Termogravimetria
Principais Tipos de Curvas

amostra nao apresenta decomposicao
com perda de volateis na faixa de
temperatura estudada. Contudo,
nenhuma informacéo é obtida a respeito
de transformacOes de fase no estado
solido, fusao, ou outras reacdes que nao
envolvem produtos volateis (variacao de
massa). O uso de alguma outra técnica
termoanalitica simultanea € necessario
para eliminar essas possibilidades.
Assumindo-se que essas possibilidades
sejam eliminadas, esse tipo de curva
demonstra que a amostra €
termicamente estavel na faixa de
temperatura estudada. Esse pode ser
considerado um bom comportamento se
a amostra testada € de um material
resistente ao calor, ou um mau
comportamento caso um explosivo
esteja sendo testado
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Termogravimetria

Principais Tipos de Curvas

a rapida perda de peso inicial observada
€ caracteristica dos processos de
secagem e dessorcdo. Para assegurar-se
gue se trata dos fendbmenos citados, uma
segunda analise, na mesma amostra,
devera resultar numa curva TG do tipo
a), mostrada na figura e ja discutida

esse tipo de curva TG é resultante da
decomposicdo da amostra num unico
estagio. Essa curva é utilizada para
definir o limite de estabilidade do
material testado, para determinar a
estequiometria e para estudar a cinética
da reacao

&
2
=
$

Temperatura



D

Termogravimetria

Principais Tipos de Curvas

essa curva TG indica decomposi¢cao em
varios estagios (no caso do exemplo, 3
estagios). Nesse caso, 0s produtos
intermediarios sdo bastante estaveis, o
gue pode ser observado com base nos
patamares  (variagdo de  massa
praticamente nula) existentes entre 0s
estdgios da decomposicdo. Também
nesse caso 0s limites de estabilidade do
material da amostra podem ser
determinados a partir da curva, assim
como a estequiometria da reacdo, nesse
caso bem mais complicada
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Termogravimetria

Principais Tipos de Curvas

decomposicdo em varios estagios, porém
0s  produtos intermediarios  da
decomposicdo, também em 3 estagios,
sd0 muito pouco estaveis. Esse tipo de
curva fornece muito pouca informacao
guanto aos estagios intermediarios da
reacao, permitindo, apenas, a
determinacao do limite de estabilidade e
estequiometria da reacao global. Muito
freqUentemente é possivel melhorar a
gualidade do resultado pesquisando-se o
efeito da taxa de aguecimento na
resolucdo da curva. Sob baixas taxas de
aquecimento, esse tipo de curva tende a
assemelhar-se a curva tipo d),
discriminando-se melhor os estagios
Intermediarios da reacao.
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Termogravimetria

Principais Tipos de Curvas

esse tipo de curva TG mostra um ganho
de massa resultante da reacédo da
amostra com a atmosfera do ensaio. Um
exemplo tipico é a oxidacdo de uma
amostra metalica (é possivel estudar a
cinética  de oxidacao) ou a
hidretacao/nitretacdao de um metal

nesse caso 0 produto de uma reacao de
oxidacao/nitretacao/hidretacao, uma vez
formado numa reacao que resulta num
ganho de peso, se decompbe numa
temperatura superior aquela na qual foi
formado. Esse tipo de curva nao é
freqliente
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Termogravimetria Derivada (DTG)

Termogravimetria Derivada € uma técnica de analise térmica
onde é obtida a derivada primeira da curva TG em funcao da
temperatura ou do tempo. A curva termogravimétrica derivada,
ou curva DTG, fornece a velocidade da variacao de massa em
funcao da temperatura (dm/dT) ou do tempo (dm/dt). A curva
DTG ndo contém mais informacdo que a curva TG, ela apenas
apresenta os dados de forma diferente.

Mostra as “sutilezas” da curva TG, sendo usada como banco de dados



Termogravimetria Derivada

determinacao precisa
de temperaturas para
as quais Iniciam-se
Processos de
decomposicao e
oxidacao e
temperatura em que
a velocidade de
decomposicao ou
oxidagao € maxima
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Termogravimetria Derivada

determinacao
guantitativa de
variacbes de massa
pela  determinacao
precisa da distancia
no eixo de massas
entre dois pontos de
Interesse;

£
)]
)]
)]
)]
=
L
i
O
WD
Cn
O
| M-
)]
=

Temperatura (T)




Termogravimetria Derivada

guando ocorrem
reacoes simultaneas,
e dificil localizar na
curva TG um ponto
ambiguo onde
termina uma reacao
e comeca outra. Por
meio da curva DTG,
utilizando-se uma
extrapolacéo, e
possivel determinar
com boa
aproximacao esse
ponto ambiguo;

temperatura




Termogravimetria Derivada

auxiliar Importante na
resolucdo de curvas
TG complexas,
discriminando-se
estagios muitas vezes
pouco discriminados na
curva TG. Apesar de nao
apresentar dados
adicionais, a curva DTG
apresenta a informacao
obtida na curva TG de
uma forma visualmente
mais acessivel.

Mostra as “sutilezas” da
curva TG, sendo usada temperatura
como banco de dados.




Termobalanca

E o instrumento basico da Termogravimetria. Basicamente, 3 arranjos
balanga / amostra / forno sdo possiveis:

Programador
Caontrolador

de
Temperatura

BALARCA,

F Y

Aquisicdo
Processamento
de
Dados




Termobalanca

Mecanismo de pesagem tipo “posicao nula” (amostra nao se move).
Mecanismos: eletro-optico, eletromagnético, piezoelétrico.

Fornos do tipo resistivo: resposta rapida para aguecimento e resfriamento:
Nichrome e Kantal — até 1200 °C;

Carbeto de Silicio — até 1500 °C;

Platina — atée 1700 °C

Molibdénio, Tungsténio e Grafite — acima de 1700 °C (atmosfera livre de O,)
Porta-amostras:

até 600 °C — aluminio;

ate 1700 °C — Al,O, ou platina;

acima de 1700 °C — Grafite

Sensores mais comuns:

cromel-alumel — até 1200 °C

Pt-Pt13%Rh — ate 1700 °C

W-Re — até 1700 °C (atmosferas redutoras H,, CO, CO,)



Fatores que Afetam a Curva TG

FATORES INSTRUMENTAIS
A) Taxa de Aguecimento

B) Atmosfera

c) Porta-amostras

FATORES RELACIONADOS AS CARACTERISTICAS DA AMOSTRA
A) Quantidade

B) Tamanho e Forma da Particula

c) Contato amostra/atmosfera (porta-amostra e empacotamento)

D) Calor de reacao

£) Condutividade térmica



Fatores que Afetam a Curva TG

TAXA DE AQUECIMENTO

20 °Cimin

(TI)R > (TI)L 10 OCimin

2 0Cimin

(Thr > (T1),

1 OC/min

(Dg > (1)L

Ireagéo =Tf-Ti

J00 400

temperatura (oC)




Fatores que Afetam a Curva TG

TAXA DE AQUECIMENTO o CuS0, . 5H,0

Deteccdo de Compostos

Intermediarios

Apoio de Difracao R-X



Fatores que Afetam a Curva TG

ATMOSFERA PSP

massa

CaCo0y (€O oo - 0,

100 my

400 500 600 700 900
temperatura °C

Etapa 1 — n&o é afetada. N, e O, carregam o vapor.
Etapa 2 — O, reage com CO, acelerando a decomposigéo (exotérmica)
Etapa 3 — diferenca na composi¢ao do CaCO, formado na etapa 2 sob N, e O,



Fatores que Afetam a Curva TG

ATMOSFERA

CaC0O, == Ca0 + CO,}
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Fatores que Afetam a Curva TG

PORTA-AMOSTRA t

200

temperatura (°C)



Fatores que Afetam a Curva TG

PORTA-AMOSTRA




Fatores que Afetam a Curva TG

QUANTIDADE DE AMOSTRA

)

%
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CaCp04.H20
Ar, 300 °C/h
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Fatores que Afetam a Curva TG

QUANTIDADE DE AMOSTRA massa (%)

CuS0,.5H,0

Ar, 13 °CImin

100
temperatura (°C)




TAMANHO E FORMA

Fatores que Afetam a Curva TG
DA PARTICULA
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Fatores que Afetam a Curva TG

TAMANHO E FORMA
DA PARTICULA

temperatura {(°C) ———e=




Fatores que Afetam a Curva TG

CONTATO PORTA-AMOSTRA/ATMOSFERA

CALOR _DE
REACAO

CONDUTIVIDADE
TERMICA




Fatores de Erroem TG

- Instabilidade na atmosfera nas imediac0es do porta-amostra
- Turbuléncia e correntes de conveccao



- Instabilidad
- Turbulénci
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Fatores de Erroem TG

- Instabilidade na atmosfera nas imediac0es do porta-amostra
- Turbuléncia e correntes de conveccao

- Medida de temperatura



Fluxo de Gas

- Instabilidac amostra

- Turbulénciz
- Medida de t

Irradiagao

000000000000

Termopar



Fatores de Erroem TG

- Instabilidade na atmosfera nas imediac0es do porta-amostra
- Turbuléncia e correntes de conveccao

- Medida de temperatura
- Condensacao no suporte da amostra

- Reagéo da amostra com o porta-amostras

- Flutuacoes de temperatura



EXEMPLOS
DE
APLICACAO



Decomposicao do Oxalato de Calcio

_7 _7 _ 7
CaC,0,. H,0 - CaC,0, + H,O —» CaCO; + CO - Ca0 + CO;,

Massa
(%)

Teorico: NG: 04 , 1363 5430
Ho-®Pb. 123

CO -191 18,2
CO,-30.1 30,3

37,6 mg
cadinho alumina
Hélio

5 K/min

Apolo de -
EGD/EGA




@lncncataerRecca o Gl

32,2 mg
cadinho W
Hélio e H,
15 K/min e Isotérmico (2,5 horas)  Perda de volateis e formacao CH, a 0,5 %/min




Massa
{mg)

Estabilidade da Zirconia sob Vapor

a) He+4%H,0
b) He+12% H,0
c) He+20% H,O

HyO 5= % 04 + H,
ZrO4 + 2Hy 5= Zr + 2H,0
cadinho Alumina

Hélio + H,
10 K/min

2,24

200 400 g0o 1000 1200 1400

Temperatura (°C)

guanto mais agua, maior ¢ a estabilidade




Massa
(mg)

Estabilidade do SiC sob Oxigénio

12

Am=0,05

T
1000
| 0.2
750
639 mg
| 0.1 cadinho Platina
O
Isotérmico 1150 °C 500
| 0.0

250

14

Tempo (h)

Temp
(°C)



Estabilidade Isotérmica de um Elastomero

25,4 mg
cadinho Silica

Hélio
Isotérmico

POLIBUTADIENO

e possivel determinar cinética e extrapolar

0
e BOBC

-/

i i——
l/.

60
Tempo (min)




Oxidacao

Aumento de massa a uma taxa de 1,5 pg/h

Cinética parabolica

11 mm X 30 mm
Nitrogénio e Ar
Isotérmico 500 °C

Inox 304




Reducao

Diminuicao de massa

11 mm X 30 mm
Hidrogénio
Isotérmico 1000 e 1200 °C

TG

.

Inox 304

2,0




Determinacdo de Agua em Leite

Hélio
2 K/min

Temperatura {(°C)



Massa

(%)

10

15

20

25

Decomposicao do CaS0O,.2H,0

128 mg
Cadinho Platina

30

| Ar

constante 3 ?C/min

7

constante 0,07 I’fnfmin*"”‘fﬁ

\ |

a taxa de aquecimento é regulada para manter a variacdo de massa
constante

50 100 150 200 250
Temperatura {°C)




Decomposmao do CuSO,.5H,0

Massa
{mg)

119 mg

| 5 Cadinho Platina
Ar

10

15

| 20 /

25

30
35 u 15 %/min &
I |

| 40

45 ﬁl.] 1I]II] 15.[' ZI]II] 25.[' 3['.']

Temperatura (°C)



Analise de Carvao Betuminoso

Massa (%)

Temperatura (°C)

-~

_— a Antracita < 18% ! 800
Tar9°"'° 27.2% | gemi-Betuminoso 18-26%

volateis | Betuminoso 26-40 %

Toxigénio
51.2%
carbono
fixado

46,85 mg
Cadinho Silica
Argonio e O, -4

18.4% cinzaSI

i
s

2000 4000  Tempo (s)




Massa (%)
3.8% H20 Temperatura (°C)
Ot————————— — — ¥ / 54% volateis
S =S scem sy =
I T TN
Targénio ? 1800
=204 oxigénio 81.8 %
carbono
fixado 1600
-40 -
- 400
-60 -
25,65 mg
), > 4200
-801 Cadinho Silica
Argonio e O,
9.0 % cinzas |
-100 Q

Analise de Carvao Antracita

1000

2000

3000

4000



25,65 mg
Cadinho Al,O,
N, e O,
Ciclo

Decomposicao de Pneu

Am=6644

20

60

600 |

am=2646 carbono

400

g0 100
] ]

TG
Am=710_ 200
————— cinzas

120 140 160
I ! I

Tempo (min} —=

f

Temperatura {°C)




Massa

(%o)

Decomposicao de Borracha

0. 0.5 1.0 1.5 2.0

“\. cinzas

2.5 3.0

23,3 mg
Cadinho Al,O,
| 0 N2 .e Ar 800}
Ciclo
|
N, : Ar ™
204 , >
0leos e graxas | 600
Am=4093 I
|
I 500
| -40 | |
T !
| 400
|
Am=3229 :
| -60 N
elastomero ! 300
|
¥ | | T\“ carbono 200
| -80 ,\m =14,10
|
! 100

Tempo (min)

Temp

(°C)
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Analise Termica Diferencial
Differential Thermal Analysis - DTA

DTA é uma técnica de analise térmica onde a temperatura de
uma amostra, quando comparada com a de um material
termicamente inerte, é registrada em funcao da temperatura ou
do tempo, a medida que a amostra e aguecida ou resfriada.

— = Temperatura



Analise Termica Diferencial
Differential Thermal Analysis - DTA

Indicado para analise qualitativa, devido a erros intrinsecos do
sistema, os qualis afetam a linha base:

condutividade térmica ndo constante (amostra e
referéncia)

coeficiente de transferéncia de calor diferente para
amostra e referéncia

diferencas de temperatura nos porta-amostras da amostra
e da referéncia

diferencas na capacidade térmica da amostra e da
referéncia



Calorimetria Exploratoria Diferencial
Differential Scanning Calorimetry - DSC

DSC € uma técnica Eaks
de andlise térmica [N EESnin
onde é determinada
a diferenca de
energia fornecida a

uma amostra e a um

material |
termicamente Inerte

EEEEE) em

funcao da .

temperatura ou do Exotérmico

tempo, a medida que

a amostra € agquecida —» Temperatura

ou resfriada.



Calorimetria Exploratoria Diferencial

e ot D

FORNO <=—r—

L ——
L I

CADINHOS <+ NSV

Q=U/(Ry-S)

U = Sinal Medido (T, -T,)
Rth = Resisténcia Térmica do Sensor

S =U/AT = Sensitividade do Sensor
de Temperatura

AQUECIMENTO




Calorimetria Exploratoria Diferencial

Compensacao por Fluxo de Calor

AH:K.fATdt

AH = K . (area do pico)

Onde:
K= cte de calibracao

—» Temperatura

K = sensitividade calorimétrica = AHp . my / Ap



Calorimetria Exploratoria Diferencial

Compensacao por Fluxo de Calor

Fluxo de
Calor Linha Base VWazio

—
—

Ay oc Cp

Ay = Cp.cte.(dT/dt) -

Cp — K . Ay /(dT/dt) Linha Base Am;r
Onde: -

Linha Base Fadrao

Temperatura

K= cte de calibracao
K = sensitividade calorimetrica = Cp, / Ay,



Calorimetria Exploratoria Diferencial

Compensacao de Poténcia

m =

AMOSTRA SENSOR REFERENCIA
TEMPERATURA

AH=(3.AP Onde: [ = constante do equipamento

altissima Precisao
até 600 °C
amostras até 15 mg



Fatores que Afetam as Curvas DTA e DSC

FATORES INSTRUMENTAIS

A) Taxa de Aguecimento

B) Atmosfera

c) Porta-amostras

D) Natureza e Propriedades dos Termopares
E) Posicdo da Medida de Temperatura

FATORES RELACIONADOS AS CARACTERISTICAS DA AMOSTRA
A) Quantidade

B) Tamanho e Forma da Particula (empacotamento)

c) Contato amostra/atmosfera (porta-amostra e empacotamento)



Temperatura (°C)

Taxa de A imen
axa de Agquecimento ..'-- =

5 0C/min

Taxa de Aquecimento

8 °C/min

Ti ’ Tf’ Tmax AT

16 °C/min

aumenta amplitude do pico

aumenta definicéo do pico

aumenta ligeiramente a area do 20 °Clmin
pICco




Taxa de Aquecimento

20 °C/min

afeta resolucao

80 100 120 140

Temperatura (°C)




Taxa de Aquecimento

Taxa de Aquecimento

amplitude




Atmosfera do Forno

Xisto




Atmosfere

Al203
+

aglomerante

100

oxigénio

200 300 400

nitrogénio

500

600 700 (°C)

—

B



Atmosfera do Forno

Nitrogéenio
10 °C/min




Atmosfera do Forno

Nitrogenio




Porta-Amostras

Oxalato de Uranilo

cadinho resolucéo

cadinho sensibilidade




Porta-Amostras

Alumina (AL O,

Grafite (C)

Platina (Pt)

900 1050 1200
Temperatura (°C)

Cristalizacao de Vidro



Termopares

Tipo K: Elevada DDP por °C (40mV/°C)
Elevada Oxidagdo Altera Curva DDP x Temperatura

Platina: Baixa DDP por °C

Crescimento de Grao a Elevada Temperatura pode
Alterar em 10% a leitura




Posicao da Medida de Temperatura

A maioria dos equipamentos o fermopar ndo esta em contato direto
com a amostra. Entretanto exitem equipamentos que o sensor fica

dentro da amostra

Conseqiiéncia diferenc¢a na temperatura do picos entre os dois tipos
de porta amostra de até 50°C

FORA DENTRO
R A R A

|
= LU

Ndo Permite Presenca de Liquido




Quantidade de Amostra

Minima o Suficiente para ser Detectada a Transformagdo.
[deal quantidade para recobrir a Cabe¢a do Termopar

AMmostra

*..--""
Ideal —» ﬂ

Termopar

Transformagoes muito Intensa pode
afetar curva de Aquecimento
Energia suficiente para alterar
Temperatura do Forno

resolucao
I quantidade I
"‘ sensibilidade




Tamanho e Forma da Particula

Diferenca de Densidade

A B8 c
(Empacotamento) f |

Dentro do cadinho € causa
freqiiente de Desvios na
[.inha Base

Menor empacotamento
Diminui Condutividade
Térmica

Portanto pode Atrasar, \/
Diminuir a Intensidade U

e Alargar o Pico

a - -14+18 mesh
b - -52+72 mesh

CusS0O,.5H,0 C - -72+100 mesh



Contato Amostra/Atmosfera

Dificil de decidir , mas existe grande diferenca entre as curvas com e
sem Tampa. Cobertura melhora a linha base

Afeta Principalmente reagdes com a atmosfera ou evolugdo de gases.

Ex.Decomposigdo, Degradagdo, Oxidagdo.

Sem Tampa

410
420

695
775

Com Tampa

535
160 | 300 ] 500 ] 700 [ 900°¢
1 1 | ] |




EXEMPLOS
DE
APLICACAO



Decomposicao do Oxalato de Calcio

HEAT FLOW loTe (%/min) TG %)

CaC,0,. H,0 - CaC,0, + H,O - CaCO; + CO - Ca0 + CO,



Decomposu;ao do Oxalato de CaIC|o

DTG." elmin

|
100 200 300 400 500 600 700 “B00Temperature / °C

_7 _7 _ A
CaC,0,. H,0 - CaC,0, + H,O - CaCO; + CO - Ca0 + CO,



Anall

TG/ (%)

DTG { (%imin)

Am=-12.22%

mulita

cristobalita

Temperature [ {°C)
1400 100




Entalpia de Vaporizacdo (Agua
7.288 10°

desvio do DSC = 7.288 mW = 7.288.10-3 W 3.033 10°

desvio do DTG = 0.182 mg/min = 3.033.10-6 g/s 43.28 kJ/ mol (l it : 43 99)

HEAT FL Wiy DTG rgdmnin ]
Exo

— 2.403 kJ/g




HEAT FLOW (pV)

Fusao Mo-Mo,C




Fusao de Aco

T
Heat Flow) pv
r."f"x1I Exo

Onset point : 1 458,8 °C
Enthalpy / p¥.s'mg: 106,677
{E ndothermic effect)

147 0.3°C

1500.5°C

Enthalpy fpv¥.s/mg: 74,522 : 208.7 J/g
{Endothermic effect)

1503.9 °C

1514.7°C

Temperature! °C
|




HEAT FLOW/mVY

¢ Exo
]

"‘1‘\'
n
I

Enth
T. Ons et
Ent h1
Ent h2

Top of peakl :
Top of peak? :

200 255

-33.679 J/g

186.9 C
213.2 C

Fusao de Liga 86% Sn — 14% Pb

a curva de fusao apresenta dois
picos. SO substancias puras
fundem apresentando um unico
pico. As ligas geralmente
apresentam uma curva de fuséao |
mais complexa. Neste caso Pb e
Sn apresentam um eutetico a
183.5°C. O final da fuséo-
corresponde a curva liquidus
do diagrama de fase do sistema
Pb-Sn i

TEMPERATURESC
275 300 32




Eventos no Aquecimento do Fe

Heat Flower pyf

Exo 14006 C 45337 C

1: Point de curie

2 : Transition alpha --> Gamma
3 : Transition Gamma --» Delta
4 : Fusion

a=CCC
v=CFC
0=CCC

1551 C

ITemperaturEI “C




Transformacao de Fase

HEAT FLOW (V)
| a-SiC — B-SiC

nao reversivel




Fusdo do Indio

HEAT FLOW/mMW

¢ Exo
1 Argon

_-2 —
-3 (ET- 1 Enthalpy i) |
(i) (%)
-4 WaCLIm -26.20 56
Argon -27 26 -1.8
- Ajr -2 42 -1.2
i Helium 2776 a ]
_-E —
TEMPERATUREC

7 152 154 156 158 160 162 164 166 168 170 172




ACp=0.32 JigK

Transicao Vitrea no PVC
Heat Flow/ (m) | ' ' ! . .

/]\ Exo

90 Temperature! ("C)




Fermentacao

Farinha + Agua+ Fermento

maxima fermentacao apoés 5 horas




Heat Flow {mW)

/[\ Exo

0.20

guando o iogurte € introduzido dentro do leite, as
bactérias se reproduzem produzindo um efeito
exotérmico. Um maximo é alcancado depois de
2h38 minutos

Enthalpy Jig : -6,980
(Exothermic effect)

16 Time {h)
|




Cristalizacdo de Oleo

HEAT FLOW{i
T Exo
150

cooling

30 C --> 19 C at 0,133 C/imn

Ent h
T. Onset
Top of peak

19. 097 Jiqg
26.7 C
25. 7 C

resfriamento a partir de 80 °C a 0.133°C.min-1
(=7.98°C.h-1).

22

TEMPERATURE (C)
28




Fusao de Queljo

a amostra é resfriada até 1°C e entdo a

temperatura e elevada de 1°C até 100°C a
5°C/min

On=et point : 7,25 “C
Peak 1 top : 18,13 °C
Peak 2 top : 34,43 °C
Enthalpy 7 Jig : 11,3146 € ndothenmic effect) (79133 + 3,4012)




Fusao de Margarina

a amostra é resfriada a -15°C e entdao a
temperatura é elevada de -15°C até 65°C a

4°C/min

Ored point ;1,87 °C

Peak 1top : 24,77 °C

Peak 2top : 31 52 °C
Erthapy /.0 (73108 + 4,032

Tnla g E’E‘tl_llra" Gl




Fusao de Manteiga

I
Heat Flow minf

Exo
| 24 /]\

a amostra € resfriada a -12°C e entdo a
temperatura é elevada de -12°C até 65°C a
4°C/min

Onset point @ 3.72 *C

Peak 1 top : 16,93 °C

Peak 2 top : 33,02 °C
Enthalpy /J/g: 43,02 (Endothermic effecty (29,5642 + 13,4558)




Fusao de Chocolate

Heat Flowe ity

| 25 /P Exo

Onzet point ¢ 31,80
Pesk 1top: 37,19
Erthaipey £ iy ;51,4953

SFI 1/ %
a amostra é resfriada a -
10°C e entao a temperatura 1oo_
é elevada de -10°C até 70°C
a 5°C/min. A curva de
Indice de Gordura Sélida ®-
mostra que o0 chocolate
derrete a partir de 15°C e .
esta totalmente derretido a
46°C




-55+

-75

Fusao de Acucares

lendo

maltose
28.69mg

A

glucose
28.63 mg

[ —+ + 4 —
90 110 130 150

U

4 4
170 190

+
210

saccharose
28.75 mg

temperature °C

230

>



Caracterizacao Fisica de Materiais

m Caracterizacao Termica — Analise Termica

¢ Termogravimetria
¢ Analise Termica Diferencial

¢+ Calorimetria Exploratoria Diferencial

> ¢ Termodilatometria




Termodilatometria

Termodilatometria € uma técnica de analise térmica onde a

dimensao da amostra é registrada em funcao da temperatura ou
do tempo.

Termodilatometria Isotermica: a dimensdo da amostra € registrada
em funcao do tempo, a temperatura constante.

Termodilatometria Dinamica: a dimensdo da amostra é registrada
sob condicOes nas quais a amostra é submetida a um programa de
aguecimento ou resfriamento predeterminado, normalmente linear.



Termodilatometria

As variacoes da dimensao da amostra sao detectadas por um
transdutor LVVDT. A variacdo de dimensao pode ser expressa
em termos absolutos (micron) ou em termos relativos, com
base na dimensao Inicial.

(5= e

LVDT: Linear Voltage
Differential Transformer

primary




- N

pushrod Sample holder tube

~

Rod-type sample holder

sample holder rods

—aulimder Sample container for

—— pi=tan pastes, powders and
— — molten metals




EXEMPLOS
DE
APLICACAO



Sinterizacao do Nitreto de Silicio

1200,6°C

1424,5%C

+ ™
.y
!

J1789.5°C |

Nitreto de Silicio

Rate of Expanzion /3%

S
=
)
]
=
-
o
x
L
™
=
a
L L
o
|_

170 3=c;

1000
Temperature / 2C




Sinterizacao de Piso Ceramico

=1 agua |

| g 11F2.1°¢ |
117 £°C

_d ;”‘n\ —’_._.____\»/_“Jﬂ" .

& desidroxilagdo "

] ir]

—_—
cC
i
Xl
C
L
v
ot
L
[
=
—
i
L
=

6 3 mulita

T " | T T " | T | -
400 GO0 a0 1000 1200
Temperature f°C




Sinterizacao de Piso Ceramico

c-DTATH
Thermal Expansion f 9% 7 min

— L=
G°C 0.16%, 047, 29113

Thermal Expansion ! %

CIL

(] i e e T~

BOL ...

]

Pl ¥ ot
L LR e

Temperature §°C




Sinterizacao de Combustivel Nuclear

Retracao Al/l, (%)

20 -

— U0, Puro
— U0, - 2% Gd,0,
— U0, - 5% Gd,0,
Uo, -10% Gd,0,
Taxa de Retracao (% / min}

0,30

— U0, Puro

—U0, - 2% Gd,0,

— V0, - 5% Gd,0,
U0, -10% Gd,0,

o
[
h

o
()
=1

=
-
on

| I ! |
800 1000 1200 1400

Temperatura (°C)

o
[=]
4]

e
-J_.'*-:':_u:-!'lr"v

T T T T | T T |
600 &00 1000 1200 1400 1800 ;0 60 120

Temperatura ("C) Tempo (minutos)




Sinterizacao de Combustivel Nuclear

Retracao Alll, (%)

20 -

18—

16—

14 = Taxa de Retracdo (% / min)

b 0,35
12
- Coprecipitado via DUA
Coprecipitado via TCAU
Mistura de Pos
====U0, Puro

=
T

| | J I T T
600 800 1000 1200 1400 16000

Temperatura (°C)

I | I T
600 800 1000 1200

Temperatura {°C) Tempo (minutos)




Sinterizacao de Combustivel Nuclear

Retracao

em
Altura o _
(%) Tempo (minutos)
0 50 100 150
22 i L i M i N i N
20-‘ Pg (%0T)
18
15: —— 5°Cimin 91,76
w] — °Cimin 92,09
] —— 30°C/min
12 Taxa de Taxa de
w0l T 90 "Cimin Retrf\(;ac- Tempo (minutos) R‘?‘ra‘?a"
N (%/"C) {%6/min)
i 0 50 100 150
84 0,04 - L L 1 N 1 L 1 04
©] - [
4 7] -
i 034 L 0.3
24 0.03 5°Cimin [
=== 0°Cir R
-2 ] PR NN TN TN TR AN SRR TN TR NN NN TN TN N S T S N TR S S | E II L
600 800 1000 1200 1400 1600 0,024 | 0,2
Temperatura (°C) I
0,014 0,1
e = . -
0,004 e S X

400 600 800 1000 1200 1400 1600

Temperatura (°C)



Sinterizacao de Combustivel Nuclear

Retracao Alfl, (%)

20 = '
| e !
18 4 (mg) (%
{ —— 60 91,52
164 —— 55 91,76
J — a5 92,04
g 0
14 4 2'? £0,00 Taxa de Retracdo (% / min)
] — 15 88,95
12 = 0.30 T
10+ 1 —— &0 nmig E
1 05 —— 58mig :
8 N —_— 45 mig
o h 2, H
5 - : 2.'? H"Iz.-;{_]_ .
o 0.20 = —_— 18 mig :
4 ' :
27 0.15
0" : s
] ] | T T T T 010 i
600 800 1000 1200 1400 1600:0 60 SR :
Temperatura (°C) Tempo (i ]
I ] T 1 T T 1 I ]
600 800 1000 1200 1400  1600;0 60 120 180

Temperatura (°C) Tempo (minutos)




Sinterizacao de Combustivel Nuclear

Retragao al/l, (%)

20 —— 5 °C/min (argonio)

1 —— 90°cimin (argonio
18 - /min (argonio)

16 =

14

12 =

] ] 1 ] 1 T 1 1
600 800 1000 1200 1400 160{]!{} 60 120

Temperatura ("C) Tempo (minutos)




Transformacao de Fase do Gd,O,

- TR - o Dt
Retracdo em Altura (%) Taxa de Retrz | 1400°C .:.41:21\ o0y B0
Mm}\_&x " /:#,[-112}
] 1312 o082, e W
5 SO :
] A / ; (202) (202)
. ; " ¥
4-' ' T I T T I T T I LI I L LI I T T T I T T 1 l T T T I T T | I_{.I
: 1320 °C 3
3 Contracio de 2,80 %
3 -: D = Difracao de Rains-x '
: i i __u
: ‘5 L] I L] L] L] I L] L] L] I L] L] L] I T L] L] I 1 L] L] I 1 L] L] I L] L] L] I L] L] L] I L] L] L]
24 : 1280 °C D2
14
E _EIJI MM ‘;"I_ M ™
: ) I LI I LI I LI I UL I LI I LI I LI I LI
7 (222) 04
04 D1
1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350 140 (400)
Temperatura (°C)
211)
(321) (411} (420)
L] I LI I LELEL I LI I L LI I LELEL I LI I LILEL I LILIL I LEL L
20 22 24 26 28 a0 32 34 36 a8

Angulo de Bragg (26)



Sinterizacao do Siliceto de Molibdénio

DISPL. {%) dDISPL {%/min)

M S - 1500°C a 5 K.min"’
O |2 alumina

1401°C

1200 Temperature {*C)
| |




I
Alpha Averages 10-6:°C

1
DISPLY pm

Expansao de um Vidro

glass
20°C to 750°C at 5 K.min'’

I
Alpha True’ 10-6:°C

BOEAC

™

Ellli Temperature! “C




VAN

Expansao de Pos

expansion %

376.7 °C

sample : carbon powder

length : 6.00 mm

compression load:10g

atm: helium

25°C — 400°C - 5°C.mn""
temperature °C

i
T




Teste de Fabricacao

expansion % temperature °C deriv. %.mn™"

1600

1400

-

1200

sample :refractory clay ‘,
compression ( load 5g)

length : 12.42mm \ l

helium 3

N

1239.3°C ~——no

5‘}00 72100 9000 10800 12600
1 A

e e——




Teste de Fabricacao

L? expansion 7o ﬁ? derivative 7, mn~" temperature °C ?

1200}\:

sample : hydroxyapatite
length: 9.20mm
compression load 2g
atm : helium
20'C-+1300°C - 10°C.mn"'

time s
5000 40s3.8°C 7500 10000 12500 15000
A - - 4 L T

.-




o

. o
expansion 7o

PN

Teste de Fabricacao

® < o
derivative 7.mn-"!

sample : hydroxyapatite
length : 8.10 Q\m
compression load 2g
atm : helium

controlled sintering rate :«0.2 6. mn~"

PN

temperature
°C

1200 _




expansion %

Estudo de Fibras

105.5°C

shrinkage of a fiber

extension (load 5g)

length 8 mm

20°C — 300°C : 5°C.mn~"
helium

AL : =274 %

267C

temperature °C




Cozimento da Batata

| |
DISPL.! % dDISPL! taimin TEMPERATURE/ *C

100

dDISPL.

5.5Timelh
|




Coeficiente de Expansao

ALPHA moy. (10-6/C)

ALPHA vrai ([10-6/C)

2eme chauffe 25 |

e Alpha moy.

-

23

Alpha wvrail

Copper
< =10mm, h = 20 mm
18°C up to 1000°C at 5 K.min"'
helium

=5

TEMPERATURE (C)
900 1000  _4q




Expansao / Transformacao de Fase Fe

I I I
Displ (%) Alpha fverage (10-6/°C) Alpha True {10-6/7C})

o = CCC
¥ = CFC

| 1.25

20 oL — Y
Alpha true

Alpha average

| 0.75

20°C up to 1100°C at 5 K.min"!
helium

Temperature (*C)
GO0 1000
1 1 1




Transicao Vitrea

|
DISPL. (%)

| 2.0

transicao vitrea do poliuretano

-100°C to 50°C at 5 K.min"’
helium

0
I

Temperature (°C)
|




[
DISPL. (%)

fusao de po de poliéster
20°C up to 200°C at 5 K.min"

[
dDISPL. {%/min)

1l|3l]

180 Temperature (°C})
| |




Propriedades Mecanicas

T T
DISPL/ % dDISPL! %imin

dm =-1.52%
dm = +0.4% % 168.3°C

dDISPL

T
152.8°C

amolecimento de um policarbonato
20°C up to 200°C at 5 K.min"

100 120 140 160 Temperatures*C
1 | | | |




Caracterizacao Térmica

cristalizagao

heat flow mW ?

? expansion %
130.4°C

sample : PET

length : 2.7 mm
compression load: 10g
atm: helium

25°C +270°C - 10°C.mn~"

DSC

transigao vitrea

260.9°C temperature

°C

L A
L

250




m Links de Analise Termica

http://www.courses.ahc.umn.edu/medical-school/BMEN/5001/notes/tmtests.htmi
http://www.ngb.netzsch.com/english/html/products.htm
http://www.linseis.com/bal-apps.htm

http://www.linseis.com/dil-apps.htm

http://www.linseis.com/I77-app.htm

http://www.linseis.com/163-app.htm
http://www.datapointlabs.com/ExpCapShowDetails.asp?Instld=10
http://www.anter.com/



http://www.courses.ahc.umn.edu/medical-school/BMEn/5001/notes/tmtests.html
http://www.ngb.netzsch.com/english/html/products.htm
http://www.linseis.com/bal-apps.htm
http://www.linseis.com/dil-apps.htm
http://www.linseis.com/l77-app.htm
http://www.linseis.com/l63-app.htm
http://www.datapointlabs.com/ExpCapShowDetails.asp?InstId=10
http://www.anter.com/

