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A calorimetria é unha parte da termodinamica que
comprende unha serie de técnicas que permiten
determinar a calor asociada a procesos fisicos, qui-
micos ou bioldxicos e ten especial relevancia en
estudos cientificos e tecnoloxicos.

Unha das técnicas calorimétricas e de analise tér-
mica mais usadas é a calorimetria diferencial de

varrido (do inglés DSC) na cal se mide o fluxo de
calor, liberado ou absorbido, dunha mostra en
funcién dunha temperatura ou tempo programa-
dos. Tratase dunha ferramenta moi Util no estudo
de fendmenos endotérmicos e/ou exotérmicos
que poidan acontecer na mostra que se pretende
analizar.

Principios basicos DSC

No DSC utilizanse duas capsulas, a de medida da mos-
tra e a de referencia (que adoita deixarse baleira).
O forno quece de xeito linear a unha velocidade de
guecemento (heating rate) controlada e esta calor é
transferida as capsulas para que tefian a mesma tem-
peratura. Porén, producirase unha diferenza de tem-
peratura entre a mostra e a referencia cando algun
fendmeno fisico aconteza, como unha transicién de
fase, polo que sera necesario un reaxuste do fluxo
calorifico relativo entre mostra e referencia que serd
proporcional 4 calor asociada ao fendmeno que se vai
estudar.
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Esquema bdsico dun DSC de fluxo de calor

Que medimos nun DSC?

e Calor involucrada nun proceso fisico ou quimico.
e Temperatura @ que ocorre o proceso.
e Capacidades calorificas de materiais.

Que necesitamos controlar para realizar un bo ensaio
DSC?

Ao igual que sucede na maioria de técnicas experi-
mentais, hai determinados parametros que debemos

controlar para podermos ter unha imaxe correcta do
noso sistema que se vai analizar.

Atmosfera de traballo

A resposta térmica pode variar dunha atmosfera
inerte a unha oxidativa.

Cdpsulas

E importante garantir que a diferenza de masas entre
as capsulas de mostra e referencia é menor de 0.01
mg, asi como asegurarse de que esta é inerte 4 mos-
tra que se vai analizar.

Cantidade de mostra

O DSC traballa con cantidades moi pequenas de mos-
tra (da orde do mg). E preciso cofiecer a masa éptima
para o experimento que se vai realizar, garantindo
que toda a mostra estd a temperatura programada (é
dicir, non hai gradientes térmicos).

Velocidade de quecemento/arrefriamento

A velocidade & que se someta a mostra (que pode
variar entre 0.1 e 200 2C/min) inflie enormemente
nas temperaturas 4s que podemos atopar as transi-
cions de fase, incluso poderiamos non observalas.

Temperatura de descomposicion

Débese prestar especial atencién se estamos tratando
con posibles produtos que poidan danar o equipo
(explosivos, reactivos, etc.)

Transicions tipicamente observables nun
DSC de fluxo de calor
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Aplicacions

Andlise térmica de solos queimados
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Podemos determinar o inicio (entre 200 e 500 °C) da degradacion de

materia orgdnica (MO) dos solos. Isto repercutird en gran medida no

impacto que un incendio poida ter sobre el e, polo tanto, na sta recupe-

racion (extraido ref. [1]).

Desnaturalizacion térmica de proteinas
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Termograma dunha disolucion 1 % (1) e 3 % (2) de lisozima. Vemos
como a proteina se desnaturaliza ¢ mesma temperatura ainda que
variemos a sua concentracion (extraido ref. [2]).
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Andlise térmica de distintos tipos de arroz
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Obsérvanse pequenas diferenzas nos termogramas dos arroces Mochi
e Uruchi debido ¢ composicion do amidon. No caso do Uruchi 80 %
amilopectina+20 % amirosa e no Mochi 100 % amilopectina (extraido

ref. [2]).

Andlise térmica de Liquidos Idnicos (LIs)
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Determinacion das transicion de fase dos Lls, amplamente estudados
para o seu uso nas aplicacions enerxéticas.

Polimorfismo en produtos farmacéuticos

10.0
173.9°C 189.9°C
Form |
0.0~
106mJ/mg
—-10.0—
Form Ill 190.0°C
=
£
~ —20.0—
2 101mJ/mg
a
—30.0}—
Hydrate 188.9°C
—40.0|—
85.2mJ/mg
-50.0 | , - 76.7°C | 1 1
40.0 80.0 120.0 160.0 200.0
Temp / °C

A Carbamacepina (tratamentos de epilesia e dor neuropdtica) ten
duas formas cristalinas (I e Ill), na figura pode observarse a diferenza
entre ambas e a sua forma hidratada (extraido ref. [2]).

Contido de dcidos graxos en chocolate
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Chocolate cremoso
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Podemos ver como o chocolate cremoso comeza a fundir al0 °C, e o
chocolate con leite e 0 mdis puro ao redor dos 33 ©C, o cal explica que
sexan duros ao mastigar e fundan gradualmente (extraido ref. [2]).
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