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Resumen

Con el fin de determinar las propieda-
des térmicas de sustancias orgénicas
con cambio de fase usadas para la acu-
mulacidén de calor en sistemas solares
pasivos (1) es conveniente disponer de
un equipo de andlisis térmico diferen-
cial. Los equipos comerciales tienen
posibilidad de realizar andlisis en un
espectrc muy grande de temperaturas im
plicando un costo de adquisicién alto,
Dado que en el problema a resolver las
temperaturas de interés se encuentran
en un rango reducide, 5 a 80 C es posi
ble encarar la construccién de un equi
po de costo mucho menor. En este traba
jo se describe el equipo construido ¥
se detalla su calibracién mediante el
uso de una sustancia patrén, el sulfa-
to de sodio decahidratado.

Introduccidn

El equipo de andlisis térmico diferen-
cial se base en la comparacién de 1la
temperatura de una muestra considerada
como inerte desde el punto de vista
térmico con el material en cuestidén
cuando ambos se introducen en simila
res condiciones dentro de un pequefio

horno cuya temperatura se hace ascen--.

der en forma lineal (2). Mientras la
muestra inerte sigue el ascenso de tem
.peratura del horno, la otra tiende a
mantener constante la temperatura du
rante el cambio de fase. La diferencia
de temperaturas entre las muestras pue
de detectarse con una termocupla dife-
rencial. A partir de la curva diferen-
cia de temperatura versus tiempo es po
sible extraer informacién sobre el ca-
lor de cambio de fase. Las temperatu--
ras de interés en sistemas solares de
acondicionamiento de edificios, tanto

de invierno como verano estéan en el
rango de 15 a 60 C por lo que es sufi-
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ciente que el instrumento cubra el inte

valo 5 - 80C(4). Este rango no tiene
problemas especiales con los materiales
ni con los sistemas de medida de tempe-
ratura por lo que es posible armar un
sistema a un costo bajo. En la préxima

seccidén se describird el equipo construf
do y luego se detallarid su calibracidm.

Descripcidn del equipo experimental

El sistema posee dos cdpsulas de vidrio
pirex de 1 cmd aproximadamente, que con
tienen el material de referencia y la
muestra respectivamente. Estian montados
en la parte media de un horno eléctrico,
en cuyo interior la temperatura se man-
tiene homogénea durante los procesos de
calentamiento a los que es sometido.

La disposicién geométrica, se esquemati-
za en la Figura 1.

Fig. 1 : Detalls del equipo TC
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o ¢ chpsula para muestra
cr ! cépsula para referencia

S : soporte

TC : termocupln

Para algunas determinaciones, es necesa
rio elevar la temperatura del horno des
de los 5 C, por lo que se emplea una

'""camisa refrigerante', Esta consta de
dos cilindros concéntricos metdlicos,ce
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rrados, con orificios de entrada y sgli
da, por donde circula agua fria, movi-
da por una pequefia bomba eléctrica y re
frigerada con un equipo HAAKE EK1Z.

La temperatura, en el seno de la mues-
tra, es comparada con la de un material
inerte, por medio de un registro dife-
rencial de temperaturas, muestra-refe-
rencia, vs. tiempo realizado en un re-
gistrador de papel. Una termocupla co-
nectada a un multimetro de alta sensi-
bilidad HP 3468A conectado a una micro
computadora HP 75 y un pequefio impre--
sor. La computadora comanda la toma de
temperaturas e imprime los resultados.

Para que el sistema funcione adecuada-
mente, es necesario que la temperatura
en el interior del horno crezca lineal
mente en funcidén del tiempo. Este cre-
cimiento controlado, puede hacerse con
un circuito de "l1dgica cableada'", o em
pleando una microcomputadora. El esque
ma del circuito usado se muestra en la
Fig.2, donde se numeran las partes.

-] Lo

Fig. 2 : Diagrams de blogues del circuito

El principio de funcionamiento del sis
tema usa una fuente de tensidén que va-
ria linealmente con el tiempo. La ten-
5ion se compara con la tensibén de la
termocupla que mide la temperatura del
horno y cuando se hace mayor pone en
funcionamiento la resistencia del hor-
no. La fuente es construida con un con
versor digital-andlogo cuya salida en
tensi6n va aumentando al alimentarse
bits a su entrada mediante una micro--
computadora.

Una llave detectora de cruce por cero,
N2 3, comanda un circuito optoaislador,
Ne 4, que disiparard finalmente un
triac, N°® 5, que es el encargado de ac
tivar o no la resistencia del horno,
N® 6. De esta manera se aislan eléctri
camente, las tensiones de red, del res
to del equipo.

Los controladores on-off como el cmplea
do, no suelen ser muy exactos, pero con
el afiadido de una muy ajustable tensién
de control y el horno de baja inercia
térmica, los errores que Se cometen son
pequefios. Es por ello, aue el hornn ha
sido construido sobre un delgado cartén
aislante, que le da rigidez mecénica, y
cinta de teflén por otra parte. La resis-
tencia de calefaceibén es de nicrom, re-
sultando entonces un conjunto de muy po
ca masa.

El circuito en si, consta ademds de un

amplificador de termocuplas, N2 1, (pa-
ra la termocupla de control, montada so
bre el propio arrollamiento de calefac--
cidn) de mediana ganancia y baja deriva
térmica, y de un comparador, N2 2, inte
grados ambos en un solo chip. ’

La tensién de control que acciona elcom-
parador, proviene de un conversor digi-
tal-anal6gico, N2 8, monolitico de ocho
bits, con salida de corriente, que per-
mite tener 256 pasos de temperatura (so
bre un rango de 75°C para el caso mids
desfavorable), pudiéndose variar la ve-
locidad de cambio de temperatura desde
valores muy bajos hasta 7°C/min.

Este conversor puede ser accionado direc
tamente desde el "port'" de salida de la
microcomputadora Commodore 64, N2 11.
Los incrementos de temperatura ded cir--
cuito, se obtienen a través del incremen
to de una palabra digital, La variacidén
de dichos incrementos en el tiempo, se
consiguen con un reloj de tiempo real.
Dicho conversor, también puede ser accio
nado desde un oscilador integrado, N2 10
y un. contador de salida binaria de ocho
bits, N® 9, Cambiando las constantes 'R-
C" del oscilador, se consiguen diferen--
tes pendientes en la rampa de tensidn a
la salida del conversor.

Deduccién de 12 ecuacidén de cdlculo

Se plantea un balance térmico para cada
uno de los recipientes con muestra y con
la referencia, supuestos geométricamente
iguales.

1) H(T-T) d =dQ +M Cp dT, +M_Cp_dT,

[}

2) B (T-T)) d =M, Cp_dT, +M__ Gp_dT,

donde

H: coeficiente convectivo de transferen-
cia de calor.
T, Tq, T,: temperatura del espacio cir-
cundante a las celdas, de la
muestra y de la referencia.

tiempo (min)
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Qf: calor de cambio de fase (julyes)

Mo, M, MM

em? MpoM_.: masa de muestra, cdpsu-

la que contiene muestra,
referencia, cidpsula que contiene
referenc1a (kg) .

Cpm,CpC,Cpr calor especifico de la mues

tra, cdpsula y referencia
(julios/ Kg C).
Restando a la ecuacidén 1) la ecuacién

2) e integrando entre tiempo inicial
(i) y otro final (f) resulta:

H (T T)) d + M, Cp(Tye-Ty5) +
* Mcr Cpc (TZf e TZi) ..

= Qe+ M, O (Typ -

Reordenando, se obtiene la ecuacidn de
cdlculo del calor de cambio de fase:

Qesdtas O Coi ol (T2f Sl

Tgq) * MoOp, (e - Tqg)

ST ar e o) (Tye - e gt Ti)
donde

H: constante del aparato

A: drea del pico del registro diferen-
cia de temperatura vs tiempo (C.min)

T2f’TZi: temperatura final e inicial de
la referencia (C)

Tf: diferencia de temperatura entre
muestra y referencia al final del

drea del pico

T.: diferencia de temperatura entre
muestra y referencia al comienzo
del drea del pico.

Con el fin de calcular Q. se deben me-
dir las masas y calores gspecificos de
recipientes y materiales asi como el 4-
rea A. Esto Gltimo se realiza en un di
gltlzador medlante un programa de inte
-grac1on numérica. La constante H pro--
viene de una calibracidn segfin se ex--
plica a continuacién.

Calibracidén del equipo

Si en el instrumento se realiza una me
dida con sustancias conocidas, se pue

de determinar H a partir de la ecua- -

cion general vista en la seccién ante

rior.

Se ha realizado esta calibracidn utili
zando sulfato de sodio decahidratado
como muestra y allmina como referencia.
La Tabla 1 da los valores de los dis--
tintos pardmetros y la Fig. 3 muestra
el resultado de una corrida.

Fig. 3 : Curva de calibracién
Muestra: sulfato de sodio decahidratado
Referencia: alGmina
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Conclusiones

Las pruebas realizadas con diferentes
muestras indican que el aparato puede ser
usado con el fin propuesto. Su costo es
minimo si se dispone en el laboratorio
de instrumental standard tales como re
gistrador milivoltimétrico, y voltimé--
tricorde #5ill/2 fe i fras),
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TABLA 1 : Parémetros de los compuestos de calibracidn

Compuesto Calor especifico Punto de transicién Punto fusidn
cal/Cg G (o
4
Aldmina (3) 0,1958 (42C) 1000 2050 C

Sulfato de sodio
decahidratado (1) (4) 0,7883 32,4 -

Vidrio pirex (5) 0,20 = 1088
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