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Resum 

Els annexes presentats a continuació contenen: 

 Descripció de les màquines d’anàlisi tèrmica utilitzades. 

 Explicació de la preparació de les mostres. 

 Procés d’obtenció de resultats. 

 Fitxes de seguretat dels compostos analitzats. 
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A. Calorímetre diferencial d’escaneig (DSC) 

A.1. Descripció 

El DSC utilitzat en el laboratori és el model Q100 de l’empresa TA Instruments aquest 

com ja s’ha comentat a la memòria és del tipus flux de calor, el podem observar a la 

figura A.1. 

Els seus components principals són el forn calorimètric, un sistema de calefacció-

refredament i un processador per al control de l’instrument i l’adquisició de dades. En 

el forn calorimètric és on es troben la mostra i referència així com els termoparells que 

mesuren les temperatures d’ambdues. 

El DSC permet mesurar les propietats d’una gran varietat de materials en un rang de 

temperatures que van des de -150 ºC fins als 600 ºC. Per al seu funcionament és 

necessari l’ús dels gasos de purga que controlen l’ambient de la mostra. 

Tots els experiments es programen mitjançant un software proporcionat pel fabricant, 

que també permet l’adquisició de dades.  

 

 
Figura A.1. Fotografia del DSC disponible al laboratori així com de les bombones del gas de purga. 
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A.2. Preparació de la mostra 

El recipient utilitzat per a la preparació de la mostra són unes càpsules d’alumini de 

capacitat de 10 µL. Aquestes consten de dues parts: la base allà on es posa la mostra 

que es vol analitzar i la tapa. A la figura A.2. se’n pot veure un exemple. 

 
Figura A.2. Capsula o gresol d’alumini de l’empresa TA. 

 

El procediment per a la preparació de la mostra és el següent: 

 Primer es pesa el gresol buit en una balança de precisió 0,01 mg, s’apunta el 

valor i a continuació és tara la balança. 

 A continuació s’extreu la càpsula i s’omple amb una petita quantitat de la 

mostra desitjada. 

 Seguidament es tanca de forma hermètica i finalment es torna a pesar per a 

saber la quantitat de massa introduïda. 

 

A.3. Preparació de la màquina i anàlisi de resultats 

Primer de tot s’ha d’encendre la màquina i obrir les manetes de les bombones dels 

gasos de purga. A continuació un cop la màquina ja està totalment engegada se 

selecciona l’opció d’obrir el bloc calorimètric per a situar el gresol de la mostra, a la 

posició més propera a nosaltres i el de la referència, gresol buit, a l’altra posició, figura 

A.3. 

 
Figura A.3. Exemple de com col·locar la mostra i la referència en el DSC. 

Mostra 

Referència 
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Aquestes posicions són pel criteri de pics esmentat en la memòria. Un cop preparat tot 

això, s’obre el programa Q Series Explorer, figura A.4., el qual un cop detecta que la 

màquina està encesa permet obrir el software de control del Q100. 

 
Figura A.4. Captura de pantalla de la interfase del programa Q Series Explorer. 

 

Un cop al software de control, es defineixen tots els paràmetres necessaris per a 

realitzar la mesura  sobre la mostra a analitzar. Així com el programa tèrmic que es vol 

aplicar. Un cop definit tot es comença l’experiment mitjançant l’ordre Run. 

Tant pot ser mentre s’està realitzant l’experiment com un cop acabat, mitjançant el 

programa Universal V3.9A TA Instruments, es poden calcular totes les magnituds de  

les transformacions termodinàmiques que han sorgit durant l’experiment. 
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B. Analitzador tèrmic diferencial 

B.1. Descripció 

L’ATD utilitzat en el laboratori va ser creat per un alumne en el seu projecte final de 

carrera. Amb aquest dispositiu es poden portar a terme experiments a temperatures 

superiors a temperatura ambient i pressions superiors o iguals a l’atmosfèrica. 

Les parts bàsiques d’aquesta màquina són un bloc calorimètric, un sistema de control 

de temperatura, el sistema de pressió i el tractament de senyal. El bloc calorimètric 

consta de dos recintes separats per a la mostra i la referència que se situaran de forma 

simètrica a l’interior del bloc. 

El compost a analitzar i la substància inerta de referència s’han d’introduir en unes 

cèl·lules d’estany que són capaces de transferir la pressió i la temperatura a l’interior, 

però eviten la contaminació de la mostra. S’ha d’assegurar que la càpsula no contingui  

res d’aire dintre. Es pot observar un esquema del gresol a la figura B.1. 

 
Figura B.1. Esquema de la càpsula. 

 

Els termoparells utilitzats en la màquina són els estàndard de tipus K formats per 

aliatges de NiCr/NiAl. El valor obtingut amb aquests és un senyal diferencial mesurat 

amb mV. 

En el muntatge es disposa de tres termoparells, obtenint així dos senyals de sortida. 

Una que mesura la diferència de temperatura entre la mostra i la referència i una altra 

que ho fa entre la mostra i el zero, termoparell en contacte amb aigua i gel. 
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Perquè les mesures es puguin realitzar a diferents pressions, s’utilitza un líquid 

compressor, que s’ha de mantenir en fase líquida en el rang de pressions i 

temperatures a les quals es vol realitzar la mesura. En aquest cas s’ha utilitzat oli de 

silicona com a líquid compressor pel fet que és capaç de mantenir-se en fase líquida 

fins a pressions de 3000 bar i temperatures de 200ºC. 

El sistema de transmissió i control de pressió consta d’uns tubs capil·lars, una bomba, 

un mesurador de la pressió així com un dipòsit amb el líquid utilitzat. Aquest líquid es 

fa circular per tot el circuit i posteriorment se li exerceix una pressió, tot això 

mitjançant la bomba, controlada amb un manòmetre, com se’n pot veure un esquema 

a la figura B.2. 

 
Figura B.2. Esquema del circuït de pressió. 

 

Les cambres de pressió, allà on es troben els espais reservats per la mostra i la 

referència, tenen forma cilíndrica per evitar l’aparició de punts crítics de pressió i les 

dimensions d’aquestes són superiors a les de la cèl·lula, encara que l’espai disponible 

ha de ser mínim per així permetre que la pressió augmenti amb més facilitat.  

El líquid, que ha de ser prèviament comprimit, entra en contacte amb la mostra a 

través d’un capil·lar unit al pistó de Bridgman, que es visualitza a la figura B.3.,en 

introduir el líquid en la cambra de pressió, el conjunt s’impulsa cap amunt de forma 

que l’anell de tefló aconsegueix que aquesta cambra quedi segellada i la pressió es 

mantingui constant. 
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Figura B.3. Esquema del Pistó de Brigdman i el bloc calorimètric 

 

Totes les dades aconseguides, tant de pressió com de temperatura i senyal diferencial, 

són enviades a l’ordinador per al seu tractament posterior.  

La regulació de la temperatura del bloc es realitza mitjançant un controlador PID que 

envia un senyal de control a un relé que activa una resistència. Gràcies a aquest 

sistema s’aconsegueixen les rampes necessàries per a l’escalfament de la mostra. 

Finalment, a la figura B.4. es mostra una imatge de com és el dispositiu ATD del qual es 

disposa al laboratori i mitjançant el qual es realitzen els experiments a diferents 

pressions. 
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Figura B.4. Imatge del ATD disponible al laboratori. 

 

B.2. Preparació de la mostra 

En el procés de preparació de la mostra, també inclou la fabricació de les càpsules 

cilíndriques d’estany que s’utilitzen en els experiments, pel fet  que aquestes no es 

troben en el mercat.  

Per a la seva fabricació, primer de tot s’han d’escalfar prèviament els motlles, 

mitjançant una placa elèctrica. A la figura B.5. es poden visualitzar ambdues coses.  

 
Figura B.5. Placa elèctrica i motlles de les càpsules. 

 

Un cop s’han escalfat els motlles s’introdueix l’estany, el qual té un punt de fusió al 

voltant dels 232 ºC, es tanquen els motlles amb la part superior i finalment es deixen 
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refredar. Un cop ja tenen una temperatura baixa, s’extreuen les càpsules que queden 

com es pot observar a la figura B.6. 

 
Figura B.6. Exemple de càpsula realitzada. 

 

Abans d’introduir el producte a la càpsula, s’ha de realitzar un forat a la part inferior 

d’aquesta per així poder-la enganxar al termoparell que hi ha al Pistó de Bridgman, 

com s’observa a la figura B.7.  

 
Figura B.7. Pistó de Bridgman amb la càpsula enganxada al termoparell. 

 

Un cop arribat a aquest punt, es prepara la càpsula per a la realització dels 

experiments. Perquè les mostres s’omplin totalment la càpsula aquestes s’han de 

trobar en estat líquid. Com els tres materials utilitzats es troben en forma sòlida, 

mentre s’introdueix el compost dins la càpsula aquest es mescla amb oli perfluorat per 

així aconseguir una mescla líquida. L’oli que s’utilitza és químicament inert i 

tèrmicament estable, això no afecta els valors de les temperatures de transició.  

Un cop tenim la càpsula amb el material adient la tanquem gràcies al fet que l’estany 

és fàcilment deformable. A la figura B.8. es pot veure el procés de tancament així com 

una imatge de l’oli perfluorat. 
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Figura B.8. Imatge del procés i de l’oli perfluorat utilitzat. 

    

B.3. Procediment experimental 

Abans de realitzar cap experiment s’ha d’omplir un recipient tèrmic amb aigua i gel per 

al termoparell de referència. A continuació col·locar la càpsula a la cambra de pressió 

unida al termoparell del pistó de Brigdman, com es veu a la figura B.7. Aquesta cambra 

es tanca assegurant-ne totes les connexions, per així evitar pèrdues. 

Per a poder pujar pressió es tanca la clau del dipòsit i es girà la bomba fins a aconseguir 

la pressió desitjada, la qual es pot observar mitjançant el software de l’ordinador. 

Finalment es programa el controlador-programador PID amb la velocitat i temperatura  

final desitjada. La temperatura del bloc està controlada pel programador mitjançant un 

termòmetre de resistència Pt-100. 

  



 

 

16 Diagrames Pressió-Temperatura de compostos moleculars amb activitat terapèutica 

C. Fitxa de seguretat del R-2-ClMA 
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D. Fitxa de seguretat del RS-2-ClMA 
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