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GUIA 2: Caracterizaciones térmicas
en polimeros



RECORDEMOS...

ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO (TGA) .
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mide la masa de una muestra
mientras se calienta, enfria o
se mantiene isotérmicamente
en una atmosfera definida.
muestra los pasos de pérdida
de masa relacionados con la
pérdida de componentes
volatiles (humedad,
solventes, mondmeros),
descomposicion del polimero,
combustién de negro de
carbon y residuos finales
(ceniza, cargas).

permite estudiar la
descomposicion de
productos y materialesy
sacar conclusiones sobre sus
componentes individuales.
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La primera derivada de la curva TGA con respecto al tiempo se conoce como
curva DTG; es proporcional a la velocidad de descomposicion de la muestra.
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ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL (DTA) « Mide la diferencia de

temperatura entre la muestray

' ! un material inerte de referencia

- A - B Cc— mientras son sometidos al
mismo programa de
temperaturas.

 Sila muestra no sufre ninguna
transformacién la energia
suministrada por el horno se
emplea simplemente para
aumentar la temperatura tanto
de la muestra como de la
referencia.

AT/dh/dt

Temperatura/tiempo

Si la muestra experimenta alguna transformacion (por ejemplo una fusion) la
energia aportada por el horno se empleara para llevar a cabo la fusion en
lugar de emplearla para aumentar la temperatura de la muestra, mientras
que la temperatura de la referencia seguiria aumentando segun la rampa de
temperaturas programada.
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ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL (DTA)

Determinacién de cambios de fase:
* Fusién
« Cristalizacién
« Sublimacién
* Cristal A - Cristal B
Estudios de reacciones quimicas
Estudios de procesos de desorcion
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Las aplicaciones mas comunes del analisis térmico diferencial son:
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CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

« permite el estudio de aquellos procesos en los que se produce una
variacion entalpica como:
« determinacion de calores especificos,
« puntos de ebullicion y cristalizacion,
* pureza de compuestos cristalinos,
« entalpias de reaccidn,
- determinacion de otras transiciones de primer y segundo orden.
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CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO (DSC)

« mide el flujo de calor en la muestra a estudiar y en un material inerte
de referencia de forma independiente.

« Ambas células estan equipadas con un sensor para la medida de su
temperatura, y una resistencia de calentamiento independiente para
cada una de ellas.

« Estas resistencias mantienen ambas células a una temperatura
programada Tp.

« El sistema trabaja de modo que la energia suministrada en cada
momento por cada resistencia de calentamiento, es funcién de la
diferencia entre las temperaturas de cada célula y la temperatura
programada.

- La diferencia de energia, AE = Em - ER, requerida para mantener las
dos células a la temperatura programada, es la cantidad que se
representa en funcidon de la temperatura (Tp, Tm 6 TR) o en funcion
del tiempo a temperatura constante.
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4.6.1. Transiciones en polimeros

A continuacién vamos a ver como se manifiestan estos procesos en los termogramas
que se obtienen por DSC. En la Figura 10.15, se muestra la forma general de un
termograma para un polimero semicristalino tipico, que ha sido enfriado rapidamente
hasta una temperatura inferior a su Tg, obteniéndose después el termograma a una cierta

velocidad de calentamiento.
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