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1. INTRODUCCION
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TEMPERATURA <;——— > VARIACION COMPORTAMIENTO

ANALISIS TERMICO:

 Evalla propiedades fisicas y quimicas de una muestra sometida a un programa de T2

» Un equipo integrado de andlisis térmico aporta informacion de:

T@ transicion vitrea )
Pérdidas de peso
Energias de activacion Analisis cualitativo

Cambios dimensionales Analisis cuantitativo
Modificacion de moédulos

Propiedades viscoelasticas y

Tema 9: Analisis Termo-mecanico
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2. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO.

TGA * Equipo: horno + balanza
» Calentamiento de muestra: atmoésfera inerte (N,) y oxidante (O,)
* Cambio de masa
100
Degradacion de las
" cadenas del polimero
) Cambio de
o Desprendimiento de atmésfera
e volatiles (humedad, N, 'O
o 60 1 disolventes, 27 72
T monémeros,...) !
[1~] - [
© '
S :
@ 40 1 .:
3 i Combustion
. L ° : del carbono
» Estabilidad térmica 2 ;
» Pérdida de voléatiles i m—
H (]
» Presencia de cargas ! cargas, rellenos, ... ‘:C
e ., . 0 T ' T ' ' ) ! )
* Identificacion cualitativa del proceso Am 200 400 600 800 100(

* Identificacion cuantitativa de la extension del proceso
* Velocidad de perdida de masa
» Posibilidad de analizar gases desprendidos

Tema 9: Analisis Termo-mecanico
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3. CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO.

DSC

» Calentamiento de muestra y referencia
* Diferencia de flujo de calor (entalpia) de muestra
y referencia para mantener la misma temperatura

e Calor

Aexo

Salto linea base
(transicion vitrea)
=~/

Proceso endotérmico

. Temperaturas de transicién [z Proceso exotérmico (fusién)
o (cristalizacion fria)
e Temperaturas de reacciones F*’\/,'E/
* % cristalinidad Inicio de la
e degradaci
* Identificacion de mezclas ?giiczgf"
) PET by
« curado de polimeros \ exotérmico)
« Opcional anélisis de gases \|
180 220 7260 300°C

1 1 1 I 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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4. ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL.
DTA

«~DSC
» Mide y compara T2 de muestra y referencia

sometidas al mismo programa térmico

e Variacion T2 en la muestra:

diferencia entre muestray referencia

Transicién
vitrea

Cristalizacion

Degradacion

Resultados e interpretacion

[
»

similar al DSC
Temperatura

Tema 9: Analisis Termo-mecanico
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5. ANALISIS TERMOMECANICO. « Calentamiento de muestra (sélida o liquida) a = F = cte.

TMA e Variacion dimensional: AV o AL muestra

Q4 expansion. P~cN
U penetracion (reblandecimiento Vicat). P~ dN

F (cN) F (dN) 1

I TMA (Penetracion)

n ) ||\

TMA (Expansion)

Variacién de longitud (Al)

Dilatometria TMA (reblandecimiento) —— "
Flujo plastico

. . . g Expasncién por
v’ o, coef. exp. térmico lineal S encima de la Tg
v

Tg
Expansion por

v Tdistorsién (Treblandecimieno VICAT) P P

debajodelaTg

v Tfusién

Transicion vitrea (Tg)

°C
¥ T T T " T
0 100 200 300
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6. ANALISIS (TERMICO) MECANICO DINAMICO.

DMA » Calentamiento de muestra (P variable)
* Variacion modulo de elasticidad f
- resistencia mecanica F‘;‘:";‘l’:u':l';': Viga biempotrada Viga en voladizo
o—¢ desfasados I | :
- flujo de procesado %
Cortadura Traccion Compresion
10° |
Oscilador I ) Sefal de ‘ G' |
Il Il fuerza aplicada '
Il Il . :
i i Slenal de o i
[ i desplazamiento — : o :
Sensor ! B | - v/ E’ (componente elastica) !
desplazamiento I P& _ :
) v E” (componente viscosa)
Muestra 15 [ Célculos en disefio i
Termopar en muestra > - o bV T I
: g 3
; /
Portamuestres <«—Termopar en de control Y Tiusion /
Dispositivo de ¢’ __/"
calentamiento/ e
enfriamiento —————————— | N T S
105.20_ —t T 50 80 100 120
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7. TECNICAS COMPLEMENTARIAS

LABORATORIO DE LA DIVISION DE CIENCIA
E INGENIERIA DE LOS MATERIALES

Deteccidn de gases desprendidos. EGD (identificacion)

.

3

Conductividad térmica (mV)

Curva EGD

v

.
L

Transician
vitrea

Energia (mW)

Curva DSC

1
Comienzo de
degradlacion

Temperatura

Temperatura

Conductividad térmica de los gases

Las reacciones solido-sélido
solido-liquido no generan gases
(no se detectan picos)

Las reacciones de descomposicion
si generan gases

Andlisis de gases desprendidos. EGA (cuantificacion)

Tema 9: Analisis Termo-mecanico





