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ESPECIFICACIONES DEL DSC Q2000



El Q2000 es un DSC de tipo de investigacién
avanzada con un desempefio superior en
la linealidad de la linea base, precisién,
sensibilidad, y resolucién. Su tecnologia Tzero®
Avanzado, junto con otras miltiples caracteristicas
exclusivas de hardware y software hacen del
Q2000 un instrumento poderoso, flexible y facil
de usar. Como opciones estan disponibles el DSC
Modulado® y el confiable automuestreador de 50
posiciones. Una caracteristica adicional de alto
valor es el software Platinum™, el cual permite
la planificacién automdtica de pruebas disefadas
para mantener al Q2000 consistentemente
en O6ptimas condiciones de operacién. Con
sus accesorios disponibles como el nuevo
fotocalorimetro, el DSC a Presién, y una amplia
gama de sistemas de enfriamiento, hacen del
Q2000 un DSC bien equipado para satisfacer al

investigador mds demandante.

Tecnologias

Tecnologia Tzero® Avanzada
MDSC® Disponible
Medicién Directa de Cp Incluida
Software Platinum™ Incluido

Caracteristicas de Hardware

Pantalla SVGA Téctil a Color Incluida
Celda Tzero Reemplazable por el Usuario: Si
Automuestreador de 50 posiciones: Incluido
Autolid II: Incluido
Controlador Digital de Flujo Mdsico Doble: Incluido
Rango Completo de Accesorios de Enfriamiento (LNCS, RCS90, RCS40, FACS, QCA): Disponible
DSC a Presién: Disponible
Fotocalorimetro Disponible

Desempefio de DSC
Rango de Temperatura: Ambiente a 725°C,

-180°C a 725°C,
Exactitud de temperatura: +0.1°C
Reproducibilidad de temperatura: +0.01°C

Reproducibilidad calorimétrica:

Con accesorios de enfriamiento:

+ 0.05%, basada en estédndar metdlico Indio.

Precisién calorimétrica: + 0.05%, basada en estdndar metdlico Indio.

Margen Dindmico de Medicién >+ 500 mW
Curvatura de Linea base (-50° a 300°C} 10 pW;
Reproducibilidad de linea base: =10 pW;
Sensibilidad calorimétrica: 0.2 pW (2:1 sefial a ruido),
Relacién altura/ancho Indio: 60 mW/°C

*Relacién altura/ancho del Indio: 1.0 mg In calentado a 10°C/min en atmosfera de N2.
(Un ndmero mayor indica un mejor desempefio).




ESPECIFICACIONES DEL DSC Q20



La Serie Q20 (Q20, AQ20, Q20P) son médulos
DSC efectivos en costo, faciles de usar, y
de propésitos generales, con un desempefio
calorimétrico igual o superior a muchos modelos
de tipo investigacién de la competencia. Estos son
instrumentos de nivel bésico basados no solo en
el desemperio, sino en las opciones disponibles.
La familia Q20 es ideal para la investigacion,
ensefianza, y aplicaciones de control de calidad
que requieren de un DSC bdsico, robusto y
confiable. El AQ20 estd disefiado para el andlisis
de hasta 50 muestras de manera secuencial sin
atencién del usuario. Los Q20 y A20 incluyen
un controlador de flujo mdsico doble integrado
y estén disponibles con MDSC®. El Q20P estd
disefiado para realizar estudios en materiales
sensibles a la presién o para muestras que pueden

volatilizarse con el calentamiento.

Caracteristicas de Hardware

Celda Tzero (fija)

Celda reemplazable por el usuario
Automuestreador de 50 posiciones
Autolid

Controlador Digital de Flujo Mdsico Doble

Rango Completo de Accesorios de Enfriamiento
(LNCS, RCS90, RCS40, FACS, QCA)

DSC a Presién
Software Platinum™
MDSC

Desempeio

Margen de Temperatura

Con accesorios de enfriamiento
Exactitud de temperatura

Precisién de temperatura
Reproducibilidad calorimétrica
(estdndar de Indio)

Precisién calorimétrica:

(estdndar de Indio)

Margen Dindmico de Medicién
Resolucién Digital

Curvatura de Linea base (-50 a 300°C)
Reproducibilidad de linea base
Sensibilidad

Relacién altura/ancho Indio (mW/°C):

Q20

Incluida

Incluido
Disponible

Disponible

Amb a 725°C,
-180°C a 725°C
+0.1°C
+ 0.05°C

+ 1%

+ 1%

+/-350 mW
>0.04pW
<0.15 mW;
<0.04 mW;
1.0 pW
8

AQ20

Incluida
Incluido
Incluido
Incluido

Disponible

Incluido
Disponible

Amb a 725°C,
-180°C a 725°C
+0.1°C
+ 0.05°C

+ 1%

+ 1%

+/- 350 mW
>0.04pW
<0.15 mW;
<0.04 mW;
1.0 pW
8

*Relacién altura/ancho del Indio: 1.0 mg In calentado a 10°C/min en atmosfera de N2.

(Un ndmero mayor indica un mejor desempefio).

Q20P

Incluida

Solo QCA
Si

Amb a 725°C,
-130°C a 725°C
+0.1°C
+ 0.05°C

+ 1%

+ 1%

+/- 350 mW
>0.04pW

1.0 yW




DSC DE LA SERIE Q™

Disefio de la Celda Tzero

La celda Tzero estd disefiada para la excelencia en el calentamiento y
enfriamiento. El sensor de flujo de calor estd maquinado simétricamente
en una sola pieza de constantdn de paredes delgadas, empotrado en el
bloque de calentamiento de plata. Los beneficios del disefio incluyen una
sefal de respuesta mds répida, linea base més planas y reproducibles,
sensibilidad y resolucién superiores, mejoras en la precisién de los datos
y una robustez incomparable.

El termopar Tzero de chromel/constantdn estd localizado simétricamente
entre las plataformas sensoras de la referencia y muestra, y actéa como
un sensor independiente de medicién y control del horno. Los termopares
de disco de chromel estan soldados por debajo de cada plataforma del
sensor, proporcionando una medicién independiente del flujo de calor
medido en la muestra y la referencia que producen resultados DSC y

MDSC® superiores.

Tapa Automdtica

Los Q2000 y AQ20 cuentan con el nuevo y mejorado ensamble de
tapa automdtica que consiste de 2 tapas superiores de plata con un
innovador sistema de levantamiento y ventilacién, con una cubierta
aislante protectora en forma de domo. Con ello se obtienen mediciones
mds exactas y reproducibles derivadas de la mejora en el aislamiento
térmico de la celda.

Controladores de Flujo Mdsico

Los experimentos DSC de alta calidad requieren de un control preciso de
la tasa de flujo de los gases de purga. Los controladores de flujo masico
de gases de purga con capacidad integrada de realizar cambio de gases,
proporcionan un control flexible como parte de los métodos individuales.
Las tasas de flujo se ajustan entre O — 240 mL/min en incrementos de
1 mL/min. El sistema estd precalibrado para helio, nitrégeno, aire y
oxigeno, y pueden introducirse factores de calibracién adecuados para
manejar ofros gases.




Varillas y Brida de Enfriamiento

El disefio Unico incluye un arreglo de varillas de niquel
simétricas para el enfriamiento que conectan la mufla de
plata con la brida de enfriamiento. Este disefio produce un
desempefio de enfriamiento superior sobre un amplio margen
de temperaturas, tasas de enfriamiento més rdpidas y mejora
la agilidad en la operacién de cambio de calentamiento a
enfriamiento. Con nuestra extensa variedad de accesorios
de enfriamiento pueden obtenerse temperaturas subambiente
mas bajas con cambios de calentamiento a enfriamiento
mds répidos en experimentos isotérmicos, de enfriamiento
controlado o balistico y MDSC®.

Mufla

El transductor Tzero® estd integrado dentro de una mufla de plata
de alta conductividad térmica con embobinado de Platinel®
robusto y de alta duracién. Los gases de purga se dosifican
con precisién y exactitud con el controlador de flujo masico
digital, y se precalientan antes de ser introducidos a la cémara
de la muestra. Ello asegura un ambiente interno altamente
uniforme en los sensores de la muestra y la referencia, y una
vida ¢til larga a la celda, y a la vez obteniendo temperaturas
isotérmicas exactas, tasas de calentamiento verdaderas, con
una répida respuesta a cambios de temperatura, y la habilidad
de calentar a tasas de hasta 200°C/min.




DE LA SERIE Q™

Automuestreador

El automuestreador patentado* del DSC es un potenciador poderoso
del desempefio y productividad para los médulos DSC Serie Q, ya
que proporciona una operacién desatendida y confiable para los
médulos Q2000 y Auto Q20. Tiene la habilidad Gnica de emplear
hasta 5 diferentes charolas de referencia y 50 portamuestras, por lo
que permite a los laboratorios analizar secuencialmente muestras todo
el dia. Un sensor éptico guia al brazo de las muestras para asegurar
una colocacién precisa de la charola y la calibracién automdtica del
sistema. La productividad méxima del automuestreador del DSC se
alcanza en conjunto con nuestro inteligente software Advantage™ que
permite preprogramar el andlisis, la comparacién y presentacién de los
resultados.

*U.S. Patent No. 6,644,136; 6,652,015; 6,760,679; 6,823,278

Software Platinum™

Para asegurar la alta calidad de los datos, los médulos DSC equipados con
el automuestreador (AQ20, AQ2000) pueden tomar ventaja plena de las
caracteristicas Platinum inherentes en nuestro software Advantage. Estas
permiten al usuario agendar una variedad de pruebas de calibracién,
verificacién y de diagnéstico para asegurar constantemente que el DSC
se mantiene en éptimas condiciones de operacién. El software Platinum
permite a todos médulos DSC de la Serie Q proporcionar notificaciones
via correo electrénico del término de un andlisis. También incluye la
habilidad de buscar y bajar cualquier nueva versién de software que
TA Instruments desarrolle como actualizacién del software Advantage.




Prensa Tzero® para Encapsulamiento de Muestras

Un contribuyente clave para la calidad de los resultados DSC
es la preparacién de las muestras. La nueva prensa Tzero lleva
el encapsulamiento de las muestras a nuevo nivel de desempefio y
conveniencia para el sellado estdndar y hermético de una amplia
variedad de materiales. El juego de accesorios de la prensa incluye
(4) dados para el sellado de las nuevas charolas y tapas Tzero
estédndar y herméticas de aluminio, y también para el sellado de las
charolas y tapas estandar y herméticas de aluminio tradicionales (estdn
disponibles dados adicionales para las charolas DSC de alto volumen
y las charolas TGA selladas para el Discovery TGA. Los dados se fijan
magnéticamente y no se requiere de herramientas o ajustes del usuario.
Ademés cada juego de dados esta codificado en colores con las cajas
que contienen las charolas y tapas, sean Tzero o tradicionales.




DSC a Presién

El Q20P es un sistema DSC dedicado para ensayos a presién que brinda
mediciones de flujo de calor en materiales sensibles a la presién de -130
a 725°C, a presiones desde 1 Pa (0.01 torr) hasta 7 MPa (1 000 psi).
La celda DSC a Presién emplea tecnologia heat flux estédndar e incorpora
vdlvulas de control de presién, un manémetro, y tiene proteccién por sobre
presién. Esta celda DSC a presién también es un accesorio opcional para el
DSC Q2000 'y puede emplearse como celda esténdar a presién atmosférica desde

-180 hasta 725°C.




Fotocalorimetro

El Accesorio FotoCalorimetro (PCA) para el DSC Q2000 permite la
caracterizacién de materiales fotocurables desde -50 hasta 250°C.
Transmite una luz UV/visible (250-650 nm.) desde una fuente de
mercurio de alta presién de 200 W hacia la cdmara de la muestra
mediante una guia doble de rango extendido con filtros de cuarzo
de densidad neutral de paso de banda. La tecnologia Tzero® permite
la medicién directa de la intensidad de luz en ambas posiciones, de
muestra y referencia, lo que también permite la medicién simultanea
de dos muestras.



OPCIONES DE CONTROL DE

Sistemas de Enfriamiento por Refrigeracién (RCS90 y RCS40)

El RCS es seleccién favorita como el dispositivo de enfriamiento DSC para el analista por su operacién desatendida y libre de problemas
para experimentos DSC y MDSC en un amplio margen de temperatura. Ya que es un sistema sellado que requiere solo de corriente para
operar, el RCS tiene ventajas operativas en dreas donde ofros refrigerantes son caros o dificiles de obtener. TA Instruments ofrece dos
modelos complementarios: el RCS90 y el RCS40; ambos emplean la misma cabeza de enfriamiento, la cual se monta estrechamente
sobre la celda DSC Serie Q™, eliminando completamente los problemas de congelamiento frecuentes disefios de competidores. Ambos

enfriamiento balistico y controlable son alcanzables.

RCS90

El RCS90 es un sistema de refrigeracién de dos etapas,
que permite una operacién DSC / MDSC conveniente
sobre el margen de temperatura de -90 hasta 550°C.
Las tasas de enfriamiento controlado tipicas del
RCS90 se muestran en tabla debajo. El enfriamiento
balistico desde 500°C hasta ambiente se alcanza en
aproximadamente 7 minutos. El RCS90 es compatible
con todos los sistemas DSC Serie Q.

Tasas de Enfriamiento Controlado del , desde 550°C
(limite superior)*

100°C/min 300°C
50°C/min 120°C
20°C/min -20°C
10°C/min -50°C
5°C/min -75°C
2°C/min 90°C

* El desempefio puede variar ligeramente dependiendo de las condi-
ciones ambientales del laboratorio

RCS40

El RCS40 es un sistema de refrigeracién de una etapa,
que permite una operacién DSC / MDSC conveniente
sobre el margen de temperatura de -40 hasta 400°C.
Las tasas de enfriamiento controlado tipicas del RCS40 se
muestran en tabla debajo. El enfriamiento balistico desde
400°C hasta ambiente se alcanza en aproximadamente
7 minutos. El RCS40 es compatible con los modelos
DSC Q2000 y Q20 (excepto el Q20P).

Tasas de Enfriamiento Controlado del , desde 400°C

(limite superior)*

65°C/min 250°C
50°C/min 175°C
20°C/min 40°C
10°C/min 0°C

5°C/min -15°C
2°C/min -40°C






OPCIONES DE CONTROL DE TEMPERATURA

Sistema de Enfriamiento por Nitrégeno Liquido

El Sistema de Enfriamiento por Nitrégeno Liquido (LNCS) brinda el més alto desempefio y la mayor flexibilidad en el enfriamiento. Tiene el mds
bajo limite operacional de temperatura (hasta -180°C), la mayor capacidad de tasa de enfriamiento (de hasta 140°C/min), con un limite superior
de operacién hasta 550°C. Las tasas de enfriamiento controlado tipicas del LNCS se muestran en tabla debajo. El enfriamiento balistico desde
550°C hasta ambiente se alcanza en aproximadamente 5 minutos. Tiene la capacidad de autollenado, lo que le permite llenarse automdticamente

desde una fuente mayor de nitrégeno liquido para una operacién DSC continua. El LNCS es compatible con todos los sistemas DSC Serie Q™
([excepto el Q20P).

Tasas de Enfriamiento Controlado del LINCS, desde 550°C

(limite superior)*

Tasa Controlada Hasta Limite Inferior

de Temperatura

100°C/min 200°C
50°C/min 0°C
20°C/min -100°C
10°C/min -150°C
5°C/min -165°C
2°C/min -180°C

* El desempefio puede variar ligeramente dependiendo de las
condiciones ambientales del laboratorio



Sistema de Enfriamiento con Aire (FACS)

El sistema de enfriamiento de aire (FACS) es un accesorio
de enfriamiento innovador disponible para todos los médulos
DSC Serie Q™ que representa una alternativa efectiva
en costo para los sistema de enfriamiento LNCS y RCS.
El FACS puede emplearse para experimentos de enfriamiento
controlado, estudios de ciclado térmico, y para mejorar el
tiempo de demora entre experimentos. Pueden obtenerse
lineas estables y tasas de calentamiento y enfriamiento
lineales en el margen de temperatura ambiental hasta 725°C.

Accesorio de Enfriamiento No Controlado

(Quench)

El Accesorio de Enfriamiento No Controlado (QCA) es un
accesorio de enfriamiento de operacién manual disefiado
para su uso primario con los DSC Q20 para el templado de
las muestras a temperatura subambiente antes de calentarla
a un valor superior de temperatura. El margen recomendado
de operacién del QCA va desde -180 hasta 400°C.
Su reservorio se llena facilmente con agua, hielo, nitrégeno
liquido, hielo seco o cualquier ofro medio enfriante.



e Linea base plana y reproducible, con una mejora de
més de un orden de magnitud sobre los disefios de
competidores, especialmente en el intervalo de temperatura
subambiente.

e Sensibilidad superior debido a lineas bases mas planas,
con una mejor relacién de sefial a ruido.

® La mejor resolucién disponible (mejor que la de instrumentos
de compensacién de potencial)

* Experimentos MDSC® mds rapidos
* Medicién directa de capacidad calorifica (22000)

La Tecnologia Tzero® proporciona: La tecnologia MDSC® proporciona:

* La separacién de transiciones complejas en sus componentes més
facilmente interpretables

* Incrementa la sensibilidad para detectar transiciones y fusiones

débiles
® [ncrementa la resolucién sin disminuir la sensibilidad
® Permite una medicién directa de la capacidad calorifica

® Brinda una medicién de la cristalinidad més exacta

La tecnologia Tzero representa fundamentalmente un sistema mds
exacto para la medicién del flujo de calor, ya que incorpora la
medicién de la resistencia y capacidad calorifica de los materiales
de la celda, y cuyos efectos que se tenian por insignificantes. Su
inclusién y compensacién mejora dramdticamente la respuesta y
reproducibilidad de la linea base. La resolucién del flujo de calor
también se ve mejorada ya que se mide directamente las diferencias
en la tasa de calentamiento entre la posicién de la muestra y la
referencia, y que se compensa directamente en la medicién del flujo
de calor. La tecnologia Tzero para la medicién del flujo de calor es
un desarrollo tecnolégico patentado disponible solo en los DSC de
TA Instruments.

*U.S. Patent No. 6,431,747; 6,488,406; 6,523,998

En el MDSC* se superpone una oscilacién sinusoidal de temperatura sobre
la tasa de calentamiento lineal tradicional. El efecto neto es que el flujo de
calor puede medirse simultdneamente con los cambios en la capacidad
calorifica. En el MDSC, el flujo de calor DSC se denomina Flujo de Calor
Total, su componente asociado con la capacidad calorifica es el Flujo de
Calor Reversible, y su componente cinético es el Flujo de Calor No reversible.
La sefal de Flujo de Calor Total representa la contribucién de todas las
transiciones térmicas, justo igual que en un DSC esténdar. La sefial de Flujo
de Calor Reversible contiene la transicién vitrea y las fusiones, mientras que la
sefial de Flujo de Calor No Reversible muestra la contribucién de los eventos
cinéticos como el curado, volatilizacién, fusién y descomposicién. Solo el
Q2000 le permite un incremento en la productividad MDSC para producir
datos de alta calidad ya que puede operar a tasas de calentamiento de DSC
estandar de 10°C/min.

*U.S. Patent Nos. 5,224,775; 5,248,199; 5,346,306
Canadian Patent No. 2,089,225 Japanese Patent No. 2,966,691







Estabilidad de la Linea Base (Planicidad)

La figura a la derecha muestra la comparacién de una linea
base de celda vacia del Q2000 con la misma obtenida en
un DSC heat flux tradicional. Los datos muestran que la linea
base del Q2000 es superior en todos los aspectos. El offset
de inicio es mucho menor, la linea base es mucho mds recta
y se redujo grandemente la pendiente. Esto marcadamente
contrasta con los resultados obtenidos con los DSC de otros
disefios, en los que una curvatura de linea base de 1 mW en
el mismo intervalo de temperatura se considera aceptable.

Sensibilidad (Tg de polimero)

Esta figura muestra una medicién de alta sensibilidad del
Q2000 de una transicién vitrea (Tg) en funcién de la tasa
de calentamiento de una muestra muy pequefia (1 mg) de
polipropileno, cuya Tg no es fécilmente detectable en un
DSC debido a su estructura altamente cristalina. Los datos
muestran que la Tg es facilmente defectable aun a una tasa
de calentamiento de 5 °C/min. La excelente linea base del
Q2000 es la clave esencial para las mediciones exactas
de las transiciones vitreas y capacidad calorifica de los
materiales que exhiben transiciones débiles y amplias.
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APLICACIONES MDSC®

04 04
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La figura a la derecha muestra los resultados MDSC para una
aleacién de una mezcla de los termoplésticos policarbonato (PC)
y polibutilén+ereftalato (PBT). Este material exhibe una variedad
de transiciones traslapantes, lo que complica la interpretacién
del Flujo Calérico Total. EIl MDSC separa efectivamente la
cristalizacién del componente PBT en el Flujo Calérico No- -1.0 -
Reversible, y con ello permitiendo una determinacién exacta de PCTg
las temperaturas de transicién vitrea para cada polimero.
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Sensibilidad de Sefial Mejorada

El MDSC proporciona una mejora en sensibilidad para medir
transiciones muy débiles y muy amplias, tales como la transicién
vitrea en polimeros altamente cristalinos, o en los que la Tg
estd oculta bajo un segundo evento térmico que traslapa. Estos
datos se generaron empleando una muestra muy pequefia (2.2
mg) de un recubrimiento polimérico. El flujo calérico total no
muestra transicién alguna en la regién donde se espera la Tg,

Reversing Heat Flow 109°C (H)
debido a la larga endoterma alrededor de los 40 °C que indica 0.009 mW
la perdida de solvente. El Flujo Calérico Reversible si indica una \‘\‘\'\'\
Tg muy débil (8.5 pW) alrededor de los 109 °C, confirmando la

sensibilidad de la técnica MDSC.
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Esta figura ilustra una aplicacién de interés en estudios en
alimentos o farmacéuticos, en los que la sefiales MDSC® de
flujo calérico total y sus componentes no-reversible y reversible
se muestran para una muestra acuosa enfriada de sacarosa al
40%. La sefal reversible indica claramente la Tg de la sacarosa
entre -43.6 y 39.4 °C. La sefial no-reversible exotérmica se
relaciona con la cristalizacién del agua libre que no pudo
cristalizar durante el enfriamiento de la muestra debido al
incremento significativo de la movilidad y difusién del material . .
durante su transicién vitrea. -60 -50 -40 -30 -20

Temperature (*C)

Heat Flow (mW)
Rev. Heat Flow (mW)

Capacidad Calorifica Cuasi-Isotérmica - 26

Uno de los mayores beneficios del DSC Modulado® es su 50.73 min
" : . ” . 104 - 2.4
habilidad para medir la capacidad calorifica en modo cuasi-
isotérmico, esto es, isotérmicamente con la excepcién de una L oo
pequefia modulacién de la temperatura. El MDSC Cuasi- 0.51 256.4 JIg
isotérmico es particularmente benéfico al estudiar sistemas con
curado. La figura debajo muestra el andlisis cuasi-isotérmico de
una resina epdxica termoendurecible. En la primer parte del

) 7530min L 18
experimento, se monitorea el curado a 100 °C por 160 min y 0.5 1 /1\ L 16
es evidente como disminuye la Cp y por la gran exoterma en el '
Flujo Calérico Total. La segunda parte involucra el calentamiento -1.0 14
de muestra en condiciones MDSC a 3 °C/min para medir la Tg 31.06 J/g
del sistema curado, asi como el curado residual. -15 .

L 2.0

Heat Flow (mW)
o
o

Rev. Cp (J/ig/"C)
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APLICACIONES DE CHAROLAS Y TAPAS TZERO®

2
0 -
Fabricadas con tecnologia avanzada y con especificaciones .
de maquinado muy cerradas, las charolas Tzero brindan una % -2 1
mejora significativa sobre la tecnologia de las generaciones =
previas, asi como la de los competidores, en el desempefio 2 41
esténdar de pruebas con esténdar metdlico de Indio. En la =
figura a la derecha, note la mejora en la sefal de respuesta T 61 Tzero Pan Standard Pan
gura ala , [ p

y la calidad del pico cuando se usa la charola Tzero contra
la charola esténdar. -8 1

-10 T T T T T

154 155 156 157 158 159 160
Temperature (C)

2.5
Aqui se muestra la utilidad de la charola Tzero hermética. Taero Fermetc Pan
En este ejemplo, se muestran resultados DSC para caseina -3.0 4 96.70°C .

leando tanto las charolas herméticas como las estandar. = 108.40°C()

emplean =
La caseina contiene una gran cantidad de humedad £ 114.97°C
adsorbida, la cual se libera cuando se calienta en una 2 35-
charola estédndar. Los datos resultantes solo exhiben una %
gran endoterma debido a su evaporacién. Pero cuando se £ Standard Pan
analizan en una charola Tzero hermética, la volatilizacién se 40 -
suprime, lo que permite identificar claramente la transicién
vitrea de la caseina.

4.5 T T T T

40 60 80 100 120 140

Temperature ("C)




APLICACIONES DE CHAROLAS / TAPAS ESTANDAR

Las charolas y tapas DSC estén disponibles en aluminio, aluminio con revestimiento galvénico, oro, platino, grafito, y las versiones de
acero inoxidable. Pueden emplearse en una amplia variedad de condiciones de temperatura y presién. Las muestras pueden correrse en
modo DSC estandar en charola abierta, charolas y tapas con sello esténdar o hermético, o en capsulas de presién. Las muestras en charola
abierta también pueden correrse con presiones controladas usando la celda PDSC. Todas las charolas esténdar de aluminio tienen la misma
clasificacién de temperatura y presién. Los detalles generales se muestran aqui.

Estandar Temperatura (°C) Presion
Aluminio -180 a 600 100 kPa
Platino -180 a 725 100 kPa
Oro -180 a 725 100 kPa
Grdfito -180 a 725 100 kPa
Hermética Temperatura (°C) Presién
Aluminio -180 a 600 300 kPa
Aluminio Galvanizado -180 a 200 300 kPa
Oro -180 a 725 600 kPa
Alto Volumen -100 a 250 3.7 MPa
Acero Inoxidable Amb. a 250 10 MPa




APLICACIONES DSC

Temperaturas de Transiciones

El DSC proporciona determinaciones de tfemperaturas de
transiciones répidas y precisas empleando cantidades
minimas de muestra. Las mediciones de temperatura mds
comunes incluyen las siguientes:

e Cristalizacion

e Transiciones Polimérficas

e Cristales Liquidos

e Desnaturalizacién de Proteinas
e Transiciones Sélido -Sélido

e Fusién

e Transicién Vitrea

o Estabilidad Térmica
¢ Onset de Oxidacién
¢ Onset de Curado

Este compuesto ilustra la formas tipicas de las principales
transiciones observadas en un DSC.

Flujo Calérico

El flujo de calor es un det3ector universal, ya que todos
los procesos fisicos y quimicos involucran un intercambio de
calor. Por ello, la sefal de Flujo Calérico DSC cominmente
se usa para medir y cuantificar una amplia variedad de
eventos y transiciones, que a menudo ocurren en un material
en funcién de la temperatura. Este ejemplo muestra un
material farmacéutico que experimenta una amplia variedad
de cambios fisicos mientras se calienta desde debajo de
ambiente hasta su temperatura de fusién. El DSC es sensible
para todos esos eventos.

Heat Flow (mW)
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o
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Historia Térmica

El DSC es una excelente herramienta para la determinacion
de la historia térmica de una muestra de polimero. En
este experimento, la muestra se somete a un perfil de
“calentamiento-enfriamiento-recalentamiento” y se hace una
comparacién entre los dos ciclos de calentamiento. La figura
contiene los resultados de este perfil para una muestra de
poliéster. Comparando el primer ciclo de calentamiento
(con historial térmico desconocido) con el segundo ciclo
de calentamiento (con historial térmico conocido), se
puede derivar la informacién concerniente a la morfologia
original del material. Esto puede ser 0til en la identificacién
de problemas en el desempefio o en las condiciones de
procesamiento.

Second Heat First Heat

Heat Flow (mW/mg)
o
o

'1 5 T T T T T I
20 60 100 140 180 220 260
Temperature ("C)

0.5
Cinética 04 J—
La Cinética es el estudio de los efectos del tiempo y S
temperatura en una reaccién. La cristalizacién isotérmica es = 034
un ejemplo de un experimento en el cual se puede obtener £
la informacién cinética. Estos datos muestran los resultados 3 0.2 250 mi
de ensayos de cristalizacién isotérmica para una muestra If;:, ' o mn
de un polimero que se ha cristalizado a varias diferentes T 3.49 min
temperaturas por debajo de su punto de fusién. Analizando 0.1+
el tiempo en el que se alcanza el pico maximo del flujo
de calor para cada temperatura, se pueden calcular varios 0.0
pardmetros cinéticos, entre los que se incluye la energia "0 9 4 6 8 10 12

de activacién, la tasa de constante y el porcentaje de
conversion.

Time (min)




APLICACIONES DSC

0.6

Presién (y Tiempo) —— Sample A
El DSC a Presién acelera los ensayos OIT y resuelve el inicio o ggmglgg

del proceso de oxidacién. La figura a la derecha muestra un 0.4 4 —— Sample D
estudio comparativo de una serie de dispersiones poliméricas
de dos componentes que contienen diferentes niveles del
mismo antioxidante. R&pidamente se pueden apreciar claras
diferencias en su desempefio. Los ensayos proporcionaron los
mismas respuestas en dos dias que los ensayos tradicionales de
“exposicion en el campo” demoraron dos meses en obtener. Otras 0.0
aplicaciones comunes de PDSC incluyen a) curado en resinas

termoestables, b) estudios de catalizadores, y c) simulaciones a

microescala de reacciones quimicas. -0.2 . . . .
0 50 100 150 200 250

Time (min)

0.2 4

Heat Flow (W/g)

Fotocurado

El Accesorio Fotocalorimetro (PCA) es una herramienta adecuada
para caracterizar las reacciones que se inician por medio de
luz UV/visible. La figura compara dos diferentes formulaciones
acrilicas corridas en las mismas condiciones. Los datos muestran A
que la formulacién A cura répidamente bajo exposicién a la luz
UV, mientras que la formulacién B reacciona mds lentamente, y
tiene un mayor tiempo de formacién de pico y una entalpia més
baja. En todos los experimento PCA la forma de los picos y las
entalpias de las transiciones son afectadas por la quimica de la
formulacién, los aditivos, iniciadores y el gas de purga empleado. B

Heat Flow (mW)
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Time (min)




Grado de Curado

El grado de curado de un termoestable puede afectar
dramdticamente su procesamiento y condiciones de uso final. El
DSC frecuentemente se usa para investigar y cuantificar el curado
de epdxidos y otros materiales termoestables. Esta figura muestra
los datos del primer y el segundo calentamiento de un material
termoestable. La exoterma del primer calentamiento indica que la
muestra no estaba completamente curada al recibirse. Cuantificando
el curado residual y comparando las temperaturas de transicién
vitrea entre ambos ciclos, fécilmente puede determinarse el grado
de curado.

Andlisis de Polimorfismo Farmacéutico

Los materiales farmacéuticos frecuentemente existen en moltiples
formas cristalinas, llamadas polimorfos. Estos tienen la misma
estructura quimica, pero diferente estructura cristalina, lo que
puede originar diferencias significativas en sus propiedades
fisicas como su solubilidad, biodisponibilidad, y estabilidad de
almacenamiento. El DSC es la técnica prevalente para la deteccién
del polimorfismo farmacéutico. Aqui se muestra el andlisis DSC
de un material farmacéutico en el que se detectaron tres distintos
polimorfos en el calentamiento del compuesto amorfo.
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