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Técnicas de Análises Térmicas

Análises Térmicas abrangem um grupo de

técnicas nas quais uma propriedade física ou

química de uma substância, ou de seus

produtos de reação, é monitorada em função

da temperatura ou tempo, enquanto a

temperatura da amostra, sob uma atmosfera

específica, é submetida a uma programação

controlada.
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Técnicas de Análises Térmicas

CRITÉRIOS A SEREM DEFINIDOS PARA UMA

ANÁLISE TÉRMICA

1. Definir a propriedade física a ser medida.

2. Expressar a propriedade física em função

da temperatura (medida direta ou

indireta).

3. Estabelecer um programa de controle de

temperatura a ser executado na medição.



Técnicas de Análises Térmicas

NORMAS/REFERÊNCIAS
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• Eventos Térmicos

calor
Aumento da 

movimentação 

molecular, 

atômica ou 

iônica

Mudanças na 

estrutura 

cristalina, 

sinterização, 

fusão ou 

sublimação

• Se forças Intramoleculares < Intermoleculares

- Decomposição, formando novos fragmentos de

partículas;

- Volatização.

Técnicas de Análises Térmicas



Termogravimetria (TG)

• Termogravimetria é a técnica na qual a mudança

da massa de uma substância é medida em função

da temperatura enquanto esta é submetida a uma

programação controlada;

• Evaporação, sublimação, decomposição, oxida-

ção, redução e adsorção de gás;

• Uso de termobalança.



Termogravimetria (TG)

• Partes construtivas

• Programador de Temperatura: faixas de 1 a 50

ºC/min;

• Termopar;

• Termobalanças.



Termogravimetria (TG)

• Cadinhos

• O tipo de cadinho utilizado depende da

temperatura máxima de exposição, da natureza

química da amostra, da sua quantidade e

reatividade. Em função das características da

análise e da amostra a analisar, o material

utilizado para confeccionar o cadinho pode ser

de: platina, alumina, quartzo ou vidro.
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Termogravimetria (TG)

• Aplicações da TG

• Determinação da umidade, volatilidade, e

composição de cinzas;

• Estudo da cinética das reações envolvendo

espécies voláteis;

• Estudo da desidratação e da higroscopicidade;

• Reações no estado sólido que liberam produtos

voláteis;

• Taxas de evaporação e sublimação;

• Calcinação de minerais;



Termogravimetria (TG)

• Aplicações da TG

• Corrosão de materiais em várias atmosferas;

• Degradação térmica oxidativa de materiais

poliméricos;

• Decomposição térmica ou pirólise de materiais

orgânicos, inorgânicos e biológicos.



Termogravimetria (TG)

• Fatores experimentais

• Taxa de aquecimento do forno: de um modo

geral, uma menor taxa de aquecimento do forno

provoca uma diminuição nas temperaturas

aparentes das reações de decomposição.

A razão de aquecimento,

também pode influir na maior

facilidade de detecção de

compostos intermediários.



Termogravimetria (TG)

• Fatores experimentais

• Efeito da atmosfera do forno: No registro de uma

curva TG, a amostra pode liberar substâncias

gasosas, ou reagir com um dos componentes da

atmosfera que a envolve no interior do forno. o

efeito da atmosfera do forno sobre a curva TG

depende do tipo de reação, da natureza dos

produtos de decomposição e do tipo de atmosfera

empregada.



Termogravimetria (TG)

• Fatores experimentais

Assim, como a condutividade térmica do gás

He>N2>ar>CO2, consequentemente a velocidade de

decomposição térmica de uma substância também será

maior em atmosfera de He.

Efeito da atmosfera (inerte e

oxidante) na curva TG do

oxalato de cálcio

monohidratado (CaC2O4.H2O).

Mesmo que não ocorra

nenhuma reação entre a

amostra e a atmosfera, a

transferências de calor pelo

gás afetará os resultados.



Termogravimetria (TG)

• Outros fatores instrumentais

• A forma das curvas TG, também podem ser

modificadas pela ação de outros fatores

instrumentais como: geometria do cadinho, do

forno da posição do cadinho e da sensibilidade da

balança.



Termogravimetria (TG)

• Fatores ligados às características da amostra

• O aspecto das curvas TG, também depende de

fatores ligados às características da amostra, que

sempre devem ser levados em conta, a fim de ser

possível obter informações corretas a partir das

curvas TG.



Termogravimetria (TG)

• Fatores ligados às características da amostra

• Massa de amostra: de um modo geral, quanto

maior a massa de amostra, maior será a

temperatura inicial de decomposição térmica,

bem como a temperatura final; exceto se a

reação de decomposição for exotérmica.

• Para detectar a presença de compostos

intermediários, é preferível utilizar pequenas

quantidades de amostra do que grandes

quantidades.



Termogravimetria (TG)

• Fatores ligados às características da amostra

• Tamanho das partículas da amostra: Embora as

modificações que o tamanho de partículas da

amostra podem provocar nas curvas TG venham

sendo estudados há muito tempo, ainda não se

conseguiu elucidar totalmente este efeito.

• De um modo geral, a diminuição do tamanho de

partículas provoca uma diminuição das

temperaturas nas quais a reação de decomposição

se inicia e termina.



Termogravimetria (TG)

• Fatores ligados às características da amostra

• Calor de reação da amostra: o calor envolvido nas

reações que ocorrem com a amostra pode

também afetar o aspecto das curvas TG, pois

altera a igualdade que sempre deve existir entre

as temperaturas do forno e da amostra.



Termogravimetria Derivada (DTG)

• Na termogravimetria, a massa da amostra (m), é

continuamente registrada como função da

temperatura (T) ou tempo (t).

𝒎 = 𝒇 𝑻 𝒐𝒖 𝒕

• Desníveis em relação ao eixo das ordenadas

correspondem às variações de massa sofridas pela

amostra e permitem obter dados que podem ser

utilizados com finalidades quantitativas.



Termogravimetria Derivada (DTG)

• Na termogravimetria derivada (DTG), a derivada

da variação de massa em relação ao tempo

(dm/dt) é registrada em função da temperatura

ou tempo.

𝒅𝒎

𝒅𝒕
= 𝒇 𝑻 𝒐𝒖 𝒕

• Portanto neste método são obtidas curvas que

correspondem à derivada primeira da curva TG e

nos quais os degraus são substituídos por picos

que delimitam áreas proporcionais às alterações

de massa sofridas pela amostra.



Termogravimetria Derivada (DTG)

• Análise mais eficiente



Termogravimetria Derivada (DTG)

A água desenvolvida a partir do di-hidrato de CaSO4 e

do hemi-hidrato (1º passo TG) e Ca(OH)2 (2º passo TG)

pode ser verificada por análise FTIR. A decomposição

de carbonatos (calcita, dolomita) é encontrada na

faixa de temperatura entre 600 e 750°C.

Com métodos termo

analíticos, os componentes

(aditivos) de cimento podem

ser identificados e

quantificados.



Termogravimetria Derivada (DTG)

• Vantagens da Termogravimetria derivada

1- As curvas DTG indicam com exatidão, as

temperaturas correspondentes ao inicio e ao

instante em que a velocidade de reação é máxima.

2- Os picos agudos permitem distinguir claramente

uma sucessão de reações que muitas vezes não

podem ser claramente distinguidas nas curvas TG.

3- As áreas dos picos correspondem exatamente à

perda ou ganho de massa e podem ser utilizadas

em determinações quantitativas, etc.



Análise Térmica Diferencial (DTA)

• A análise térmica diferencial (DTA) é uma técnica

térmica de medição contínua das temperaturas da

amostra e de um material de referência

termicamente inerte, à medida que ambos vão sendo

aquecidos ou resfriados em um forno.

• Estas medições de temperatura são diferenciais, pois

registra-se a diferença entre a temperatura da

referência (Tr), e a da amostra (Ta), ou seja:

(Tr – Ta = ΔT), em função da temperatura ou do tempo,

dado que o aquecimento ou resfriamento são sempre

feitos em ritmo linear (dT/dt = Cte).



Análise Térmica Diferencial (DTA)

• Ao longo do programa de aquecimento a temperatura

da amostra e da referência se mantêm iguais até que

ocorra alguma alteração física ou química na amostra.



Análise Térmica Diferencial (DTA)

• Se a reação for exotérmica, a amostra irá liberar

calor, ficando por um curto período de tempo, com

uma temperatura maior que a referência. Do mesmo

modo, se a reação for endotérmica a temperatura da

amostra será temporariamente menor que a

referência.



Análise Térmica Diferencial (DTA)

• O uso principal da DTA é detectar a temperatura

inicial dos processos térmicos e qualitativamente

caracterizá-los como endotérmico e exotérmico,

reversível ou irreversível, transição de primeira

ordem ou de segunda ordem, etc.

• Variação na capacidade calorífica da amostra aparece

como um deslocamento da linha de base.

• Mudanças na amostra tais como fusão, solidificação e

cristalização são registradas sob a forma de picos.



Análise Térmica Diferencial (DTA)

1

Decomposição da dolomita (1): 𝑪𝒂𝑴𝒈 𝑪𝑶𝟑 𝟐 → 𝑪𝒂𝑪𝑶𝟑 +𝑴𝒈𝑶+ 𝑪𝑶𝟐

Decomposição da calcita (2): 𝑪𝒂𝑪𝑶𝟑 → 𝑪𝒂𝑶+ 𝑪𝑶𝟐

2



Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)

• Calorimetria exploratória diferencial (DSC) é uma

técnica na qual mede-se a diferença de energia

fornecida a substância e a um material

referência, em função da temperatura enquanto

a substância e o material referência são

submetidos a uma programação controlada de

temperatura.

• De acordo com o método de medição utilizado,

há duas modalidades: calorimetria exploratória

diferencial com compensação de potência e

calorimetria exploratória diferencial com fluxo de

calor.



Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)

• Através dessas técnicas, podem-se acompanhar os

efeitos de calor associados com alterações físicas

ou químicas da amostra, tais como transições de

fase (fusão, ebulição, sublimação, solidificação,

inversões de estruturas cristalinas) ou reações de

desidratação, de dissociação, de decomposição,

de óxido-redução, etc. capazes de causar

variações de calor.



• Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC);

1) DSC de compensação de energia.

- A amostra e a referência são colocadas em compartimentos

diferentes com fontes de aquecimento individuais;

- Correção da temperatura ao longo do ciclo térmico programado

(calor fornecido constante);

- Um gráfico da energia fornecida pelos aquecedores é formado,

possibilitando quantificar as transformações uma vez que a

compensação de calor é proporcional à energia envolvida na

reação.

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



2) DSC de fluxo de calor;

- Similaridade ainda maior com o DTA, uma vez que apenas um

forno é utilizado;

- Cada vez que a amostra reage, um fluxo de energia se

estabelece entre os cadinhos, através da base de platina;

- O fluxo é então mensurado através dos sensores de temperatura

posicionados sob cada cadinho, obtendo assim um sinal

proporcional à diferença de capacidade térmica entre a amostra

e a referência;

• Os eventos térmicos são representados como desvios da linha de

base.

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



• Transições de primeira ordem (endotérmicas

ou exotérmicas)

• São caracterizadas como picos, mesmo que

eles possam sobrepor um ao outro. A área do

pico, diretamente sob a curva, é proporcional

a entalpia ΔH envolvida no processo

endotérmica/exotérmica, expressa em KgJ/Kg

ou J/g.

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



• Transições de segunda ordem (ex: transição

vítrea-Tg)

• São caracterizadas como uma alteração na

linearidade da curva, geralmente chamados

de “degraus”.

• Isto ocorre porque não há mudança na

entalpia como em reações de fusão ou

cristalização, mas somente uma mudança na

capacidade calorífica.

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



• Material de Referência

- Não apresentar nenhum evento térmico na faixa de

temperaturas estudadas;

- Não reagir com o cadinho e com os termopares;

- A condutividade e a capacidade térmica da amostra e

da referência devem ser semelhantes.

(I) Transformação de Segunda ordem;

(II) Reação endotérmica a uma T 

específica (fusão);

(III) Reação endotérmica em uma faixa 

de temperaturas;

(IV) Reação exotérmica

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



• Devido ao polimorfismo, a manteiga de cacau

possui seis estruturas cristalinas que derretem

na faixa de temperatura entre 17 ° C e 36 ° C.

Para a produção de chocolate, é

particularmente importante que o polimorfo V

(modificação β) seja formado durante a

solidificação da massa líquida de chocolate.

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)



Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC)

Comportamento de fusão e cristalização de uma amostra

de chocolate com um teor de cacau de 60%.



Análise Térmica Simultânea (STA)

A análise térmica simultânea (TG-DTA/DSC) é um sistema

combinado no qual se podem simultaneamente realizar

os vários tipos de análise referidos anteriormente,

usando uma única amostra sob as mesmas condições

experimentais, permitindo registar as variações de

massa, entalpia e temperatura.

Esta combinação permite, por exemplo, reconhecer se

uma mudança de energia é associada uma mudança de

massa ou se ela é devida a uma mudança de fase.



Análise Térmica Simultânea (STA)



Análise Térmica Simultânea (STA)



Análise Térmica Simultânea (STA)



Dilatometria

• Baseia-se na expansão de sólidos causadas um

aumento da amplitude de vibração dos átomos

em torno da separação interatômica de

equilíbrio.



Dilatometria

• Expansão Térmica (Escala Atômica)

Aumento de energia
Aumento da vibração

(Potencial assimétrico)

Aumento da distância interatômicaDilatação



Dilatometria

O conjunto formado pela

haste e pelo tubo carregador

tem como características um

baixo coeficiente de expansão

térmica e alto ponto de fusão.

Para tal são utilizados

normalmente sílica fundida,

grafite e alumina.



Dilatometria
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Dilatometria


