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1 - Introducdo & andlise térmica

¢3o da temperatura, en-
quanto essa substancia é submetida a uma programagio controlada de temperatura e sob uma atmos-

fera especificada” [IONASHIRO, 1980; WENDLANDT, 1986; HAINES, 1995]. Esta definicio im-
plica que trés critérios devem ser satisfeitos para que uma téenica térmica seja considerada termoanalitica;
a) uma propriedade fisica deve ser medida; b) a medida deve ser expressa direta ou indiretamente em
fungio da temperatura; c) a medida deve ser executada sobum

Tabela1- Classificacio das principais técnicas termoanaliticas [GIOLITO, 1988] .

Propriedade fisica Principais técnicas Abreviatura aceitive]
Termogravimetria TG
Detecgio de gas desprendido EGD
Massa Anlise de gis desprendido EGA
Anilise térmica por emanagio ETA
: . y A, Determinag'i.o da' curva df: aquec-imento I e
Analise térmica diferencial DTA
Entalpia Calorimetria exploratéria diferencial (**) \_BSF‘_\
Dimens6es Termodilatometria \T\
;e A Analise termomecinica \TMA\
' Caracteristicas mecinicas Anilise termomecnica dinimica DMA
.. 5 . Termossonimetria \\’IS\“
Caracteristicas actisticas i —
Caracteristicas dpticas Termoptometria w
Emissio de luz Termoluminescéncia *
Caracteristicas elétricas Termoeletrometria *
Caracteristicas magnéticas Termomagnetometria TI\\I
e e BE ]

(*) Quando o programa de temperatura for no modo resfriamento, torna-se: determina
(**) A confusio surgida acerca desse termo parece ser melhor resolvida separando
com Compensagio de Poténcia e DSC com fluxo de calor. '

¢dodacurvade resfriamento
-se duas modalidades: DSC
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{sti omum. De maneira geral, o

Todos os instrumentos de anlise térmica tém caracteristicas Zm :31 P i e conens,

que os diferencia é o tipo de transdutor empregado na sua const-;‘ugtar a, fm el

as propriedades fisicas avaliadas em sinais elétricos. AFigurall 3115 e N jemquan smasual
um analisador térmico atual. Ele é constituido por um forno (celu

i te estabelecida. As mudangas
. 1 osfera previamen an
P i ansgutor seletivo que pode ser constituido

das propriedades da amostra sio monitoradas‘po,r umtr e deslocamento; deseciorde
por: a) termopares; b) balanga; ¢) sensor calorimetrico; d) med: for e unidade controladors,
gis. O transdutor gera um sinal elétrico que é amplificado e transterido p e alita da reccheros
mantendo a comunicagio permanente com a célula de medid?l. Esta un : ; e mmesio et
dados da célula de medidas, transfere as informagdes necessar1as para colocar quip p

3 A . »5 de aquecimento, t1po de atmos-
operagio de acordo com os pardmetros (faixa de temperatura, razio deaq ) s !
fera) previamente estabelecidos. A unidade controladora e.mterfaceada aum mlcrolc;o' p p (1]\1
controla a operacio, a aquisicio e analise de dados e o registro da curva termoanalitica gerada. No
exemplo ilustrado, tem-se o registro simultineo das curvas de termogravimetria/ termogravimetria
derivada (TG/DTG) e de anilise térmica diferencial (DTA), de qnde se pode deduzir que nesse
hipotético experimento foram empregados durante o processo térmico Como transdutores3 sn}lulta-
neamente, a balanga (avaliagio da variagio da massa da amostra) e os termopares (av?h:fgao das
temperaturas da amostra e do material de referéncia, permitindo identificar variagSes entalpicas).
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Figura 1 - Esquema representativo de uma analisador térmico atual.

A analise térmica é aplicada a uma grande variedade de mat
enorme variabilidade de estudos. E dificil encontrar uma aread
termoanaliticas ndo foram ou nio podem ser aplicadas, As Fi

eriais e para o desenvolvimento de uma
aciencia e tecnologia em que as técnicas
guras 2 e 3 ilustram, respectivamente, os
udados e tipos de estudos que podem ser

os dados de termogravimetria,

Em muitas situagdes, para a soluci
u ’ ;
o A5 B ¢dode problemas, ¢ Necessario ag
termica aos resultados obtidos por outras técnicas conven ci
10

exemplo, o emprego de técnicas como CG/MS [PARRAS, 200

nais f{ >SOciar os resultados de analise

1S s X

2]ou lgsmlco-qulmlcas e analiticas. Por
Pode ser Gtil na separagio,
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detecgio e analise de volateis liberados du
FTIR, podem ser titeis para solucionar
tificar produtos com o objetivo de se d
A Figura 4 ilustra as interligacges entr

rante o processo de decomposigio térmica, por CG/MS ou

problemas de caracterizagio de materiais, assim como iden-
efinir procedimentos de incineragio de residuos industriais.
e as técnicas termoanaliticas mais largamente usadas.
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Figura 2 - Tipos de materiais poliméricos que podem ser estudados por analise térmica

Uma abordagem mais ampla sobre as técnicas termoanaliticas, envolvendo o desenvolvimento,
instrumentagio, aplicagdes e nomenclatura recomendada, foi descrita por varios autores
[MACKENZIE, 1970; DANIELS, 1972; WENDLANDT, 1986; GIOLITO, 1988; BROWN,1988;
HAINES, 1995; CAMMENGA E EPPLE, 1995; TURI, 1997; VYAZOVKIN , 2002].
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Figura 3 - Tipos de estudos que podem ser desenvolvidos com materiais poliméricos por anlise térmica
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Figura 4 - Interligagio entre as principais técnicas termoanaliticas

2 - Termogravimetria e termogravimetria derivada

a - Termogravimetria (TG)

A termogravimetria (TG) é uma técnica da analise térmica na qual a variagio da massa da
amostra (perda ou ganho) é determinada em fungio da temperatura e/ou tempo, enquanto 2 amostra
¢ submetida a uma programacio controlada de temperatura. Esta técnica possibilita conhecer as
alteragdes que o aquecimento pode provocar na massa das substancias, permitindo estabelecer a faixa
de temperatura em que elas adquirem composigao quimica, fixa, definida e constante, a temperatura
em que comegam a se decompor, acompanhar o andamento de reages de desidratacio, oxidagio,
combustio, decomposicio, etc. Trés modos de TG sio comumente usados, como ilustrado na Figura 5:
a) TG isotérmica, em que 2 massa da amostra é registrada em fungio do tempo a temperatura cons-
tante. A Figura 5a ilustra um aquecimento rapido até a temperatura T (n=1,2,3...) que ¢ mantida
constante por um certo intervalo de tempo; b) TG quasi-isotérmica, em que a amostra € aquecida a
uma razio de aquecimento linear enquanto nio ocorre variagio de massa; a partir do momento em
que a balanga detecta a variagio de massa, a temperatura ¢ mantida constante até se obter um novo
patamar, caracteristico de massa constante para a amostra, ¢ assim sucessivamente (Figura 5b); ¢) TG
dinamica ou cox'lvenciona! (Figlllra 5¢), em que 2 amostra é aquecida ou resfriada num ambiente cuja
temperatura varia de maneira pré-determinada, de preferéncia, a razo de aquecimento ou resfriamento

linear [WENDLANDT, 1986].

Os experimentos para se avaliar as variagdes de massa de um dado material em fungio da tempe-
ratura sio executados mediante uma termobalanga (associacio forno-balanga), que deve permitir o
trabalhf) sob as mais variadas condiges experimentais (diferentes atmosferas gas’osas e massi de amos-
tra, variadas razdes de aquecimento e/ou condigdes isotérmicas em temperaturas especificas, etc. As
curvas geradas fornecem informagdes quanto A estabilidade térmica da amostra, 3 com os,i "o. e 2
eftab}hdade dos compostos intermediarios e do produto final. Obviamente que dl’lrante oPs) r gies :
gerr‘rélcos, a amostraldev:? liberar um produto volatil devido a processos fisicos 01,1 quimicos, fai(s) COI‘SI?;
; :]j; nr;tzia;t:ii?gzagz; j::zo;tgac:i oxidagio, redugio etc; ou deve interagir com 0 gas da atmosfera
ipP e ultando em processos que envolve ganho de massa, tais como: absorcio,

§35 Ou metais e oleos, etc. As variagSes de massa podem ser determinadas quantitativamente,
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