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Principio de Funcionamento:
Na técnica de TGA (Thermo Gravimetric Analysis) a massa da amostra € medida em funcao
da variacdo de temperatura e do tempo em condi¢cfes controladas de aquecimento, com fluxo
de gas inerte (N2) ou oxidante (Ar ou O2) em vazéo determinada ou sem fluxo.
Pode-se aplicar 3 modos de programacao de temperatura: Isotérmica, Quase-lsotérmica ou

Dinamica.

Podem-se acompanhar transicbes que envolvam variagcbes de massa decorrentes de
alteracbes fisicas ou quimicas da amostra como ebulicdo, sublimacdo, reacbes de
desidratacédo, de dissociacao, de decomposicado, de 6xido-reducao, entre outras.

Principais Aplicacdes:
Aplica-se em estudos envolvendo Analise Imediata (TGA-1000), reacfes de polimerizacao,

caracterizacdo de compostos sintetizados,

investigacdo de substancias de origem

desconhecida em diversos tipos de amostras como polimeros, farmacos, alimentos,
biomassas, entre outros.

Instrumentacéao
Identificagéo Caracteristicas llustracéo
Tipo de balanga: Taut band
Faixa de Temperatura: Tamb. até 1100 °C?
Precisdo Tipo do sensor: Ceramico, com 6 termopares
Equipamento: Faixa do fluxo de calor: £350 mW (a 100 °C) ou 200 mW
Analisador (a 700 °C)
Termogravimétri | Programacdo de taxa de aquecimento: até 150 °C/min
co (com sinal (aquecimento) 2]
DSC) Atmosfera: Inerte (N2 ou He) ou oxidante (ar sintético ou & E .

Marca:Mettler
Modelo: TGA/DSC
1

02)
Volume de amostra: 900 pL.

Dados do sensor DSC:
Material: Ceramico
Numero de termopares: 6
Sensibilidade: 0,1 mW

Equipamento:
Analisador
Termogravimétri
co

Marca: Shimadzu
Modelo: TGA-50

Tipo de balanca: Taut band

Faixa de Temperatura: Tamb até 1000 °C

Termopar: Cromel-Alumel

Faixas demedida: +20 mg, £200 mg e “AUTO”
Programacao de taxa de aquecimento: +0,01 a 99,9 °C/min
ou °C/h

Programacéao de isotermas: 0 a 999 min ou h, e infinito
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Atmosfera: Inerte (N2— recomendavel — ou He) ou oxidante
(ar sintéticoou O2)
Volume de amostra: 1 g incluindo tara.
Faixa de temperatura:50 ~ 1000 °C %1 °C
Quantidade de amostra:0,1 ~20 g
Resolucéo da balanca: 0,0001 g
Numero de amostras:19 simultaneamente, mais 1 cadinho
Equipamento: referéncia para compensar flutuagdes dos cadinhos.
d _p ' Perda de massa/Faixa de ganho:0 ~ 100 %
Analisador .
... | Atmosfera: Inerte (N2) ou oxidante (Oz2)
Termogravimetri
co Taxa das
rampas:
Marca:Navas Ta_@ t T t Final Taxa
Modelo: TGA-1000 gmpera ura emperatura Fina Programavel p—
Inicial 107°C .
5 to 30°C / Min
25°C 1000°C .
5 to 50°C / Min
104°C 750°C 5 to 40°C / Min
550°C

Exemplos de Resultados Obtidos

exo 20170921_OXALATO_CHECK 21.09.2017 13:25:35
o, | SSmple: 20170921 OXALATO_CHECK, 10,0265 mg
° +# + Step -59,1525 %
| Sep 11,7054 % s -5,9322 mg
-1,1738mg
80 Onset 156,81 °C Swp 16,7779 %
-1,6826 mg . :
- Sample Holder: Alumina 70ul g
o : Check Oralato Onset 470,18 °C
1 dt 1,00
| [1]25,0.600,0 °C, 10,00 K/in, N2 50,0 mljmin Step j‘gﬁgn %
[2] 600,0..800,0 °C, 10,00 K/min Air 50,0 ml/min Onsst 585 7 2 A4
40 Synchronization enabled T
B A A A I S R R R S o e B B B B e e e o — T
W 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 °C
i
5] Iegal 921599 mI
= Integral 38 md 4 normalized -918,97 Jg~-1
] normalized - g1 Irtegral -423,86 m] Onset 682,66 °C
10] Onsst 147,30°C normalized -42,27 Jg~-1 Peak 747,59 °C
-107 Peak 179,81 °C Onset 478,56 °C
] Pesk 495,75 °C
-15]
e T I e e B B B ot B B B T T T T B o B T e S A B I e e —
e 50 100 150 200 50 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 °C
1
0,002
Extrapal. Peak 134,29 °C Extrapol. Peak 494,89 °C Edra
- — . : pol. Pesk 747,90 °C
F’eak\fa‘lue.-e‘j -38,00e-03 mg°C~-1 PeakValue  -46,%4e-03 mgC™-1 PeakValue  -47,81e-03 mg°C~-1
pom fomalized  -3,89-031/°C normalized  -4,68e-03 1/°C normalized  -4,772-03 1/°C
Peak 176,71°C Peak 492,95 °C peak 744,28 °C
—_— _— —_— —_— — _— —
50 100 150 200 750 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 °C
Lab: METTLER STAR® SW 10.00
Fig. 1: Resultados em amostra controle para equipamento TGA/DSCL1.
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File Name: 170104000000
Detector Type: Shimadzu TGA-50 Temp Program
Sample Name: OXALATO CHECK - 04/01/2017 Rate Hold Temp Haold Time
Weight: 10.11[maq] [Cimin] [C] [mmin]
Cell: Alumina 10.0 600.0 oo
Atmosphers:  Air 10.0 200.0 oo
Rate Flow: 50,00[m/ min]
Comment: METODO OXALATO
TGA DrTGA
,..g| mig/min
w00 Yo - wWelghty oo
- I a f | -e.0a2
Start 23.33C I ll | )
Oonset 173.09C |
Endsct 204.21C | | 0.10
Mid point iss.i8c v
Waight Loss -1.246mmg | \ l |
-12.332% Start 31Z.69C I'. |
B.00- Onset AG9. FIC
Encset sii.80C | 0.20
| Mid point a9z.19Cc | |
weight Loss -1.872ma | |
—LE. S5 % |
I | | 0.30
|
| | |
6.00- ] |
107-aac | Start s7z.31C f [o-a0
A8/ SOmin - |
(N End FOI.G9C \J
1 Oriseat FOT.ABC
1| Endset FEI.A6C FE2.14C
F3.83min
\ | Mid point FES.IDC 0.50
\J Weight Loss -Z.923mg
PP -Z8.925%
.00 A48.67min
L L L L L L L L L
200.00 400.00 &600.00 EI'lDI.EIﬂ-
Temp[C]

Fig. 2: Resultados em amostra controle para equipamento TGA-50.
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THERMOGRAVIMETRIC ANALYSER RESULT PAGE
Date: 2019/02/28, Duration: 05:40, N°® Cycles : 150.
File path : C:\TGAFAST\TGA RESULTS\2019 02 28 000001.TGA
Posi ID S Weight Moisture Volatile Ash Slope 4 Slope 5 Slope 6 Slope 7
Siope 8 2019 LCiIl.5554 ‘liil.izlile ;hlz!_iy 23612224 Slope 5 Slope 6 Slope 7 Slope 8B LOI dry
kkkkkkkk 48.687 24.143 44 .490 dkkkkkkk dkkkkkkk kkkkkhkk kkdkkh ok TkkkkkkE 55.510
Fig. 3: Resultados em amostra controle para equipamento TGA-1000.
Referéncias:
Adaptados dos manuais dos equipamentos.
APROVACAO E CONTROLE DE REVISOES
Elaboracéo: Reviséo: Aprovacéao: Emissao:
Responsavel Celso Camargo Adilson Brandéo Kelly R. de Palma José R. Vulto
Data 25/09/2015 21/03/23 03/07/2023 11/07/2023
CONTROLE DE REVISOES
Revisao Data Responsével AlteragOes
00 09/11/2017 A R Brandéao Revisdo inicial
01 07/10/2022 C Camargo Incluséo do equipamento TGA-1000
01 11/07/2023 J R Vulto Adequacédo de cabecalho e rodapé. Inclusdo de controle
de leitura do documento.
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NOTA: ESTA PAGINA DE APROVACAO E CONTROLE DE REVISAO NAO FAZ PARTE DO

DOCUMENTO ORIENTATIVO.

CONTROLE DE LEITURA DO DOCUMENTO

COLABORADOR
: DATA
Nome Rubrica
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