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1. OBJETIVO

El procedimiento que se describe establece las actividades a realizar para
configurar los pardmetros del instrumento y del estado del sistema LNCS-
DSC (Accesorio de Enfriamiento de Nitrogeno Liquido para Calorimetro

Diferencial de Barrido) para un éptimo rendimiento.

2. ALCANCE

Los calorimetros diferenciales de barrido disponen de sistemas de
enfriamiento para trabajar a temperatura sub-ambiente, este accesorio
estara conectado al equipo y se lo escogera dependiendo del rango de
temperatura al cual se deseé trabajar durante la experimentacién. Entre

ellos se encuentran:

e Accesorio de Enfriamiento por Refrigeracion (RCS): El RCS es
frecuentemente seleccionado como el dispositivo de enfriamiento
preferido por los analistas térmicos ya que se puede operar en un
amplio rango de temperatura y debido a que es un sistema cerrado
gue necesita sélo la energia eléctrica, no requiere el gasto de otros
refrigerantes que son dificiles o costosos de obtener. TA Instruments

ofrece dos modelos complementarios, el RCS90 y la RCS40.

El RCS90 emplea un sistema de refrigeracion de dos etapas, que
permite la operacion del DSC / MDSC (DSC Modulado) en el rango de
temperaturas de -90°C a 550°C. El RCS40 emplea un sistema de
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refrigeracion de una sola etapa, que permite la operacion del DSC y
MDSC en el rango de temperatura de -40°C a 400°C.

e Accesorio de Enfriamiento por Nitrogeno Liquido (LNCS): El
sistema de enfriamiento de nitrégeno liquido ofrece un mayor
rendimiento y flexibilidad en refrigeracién. Opera con la temperatura
mas baja (a -180°C), y tiene una mayor capacidad de velocidad de
enfriamiento (a 140°C/min), y un limite superior de temperatura de
550°C. Su capacidad de relleno automatico permite al LNCS ser
rellenado automaticamente a partir de una fuente de nitrégeno liquido

para la operacion continua del DSC.

e Accesorio de Enfriamiento por Ventilacion (FACS): El sistema de
enfriamiento de aire con aletas (FACS) es un accesorio de
refrigeracion que ofrece una alternativa rentable a los sistemas de
enfriamiento RCS o LNCS. Los FACS pueden ser utilizados para
experimentos con enfriamiento controlado, estudios de ciclos térmicos,
y para mejorar el tiempo de respuesta de la muestra. Se puede lograr
lineas de base estables, calefaccién y velocidades de enfriamiento

lineales entre la temperatura ambiente hasta 725°C.

e Accesorio de Enfriamiento Quench (QCA): El accesorio de
enfriamiento Quench (QCA) es un accesorio de refrigeracion de
operacion manual, cuyo principal uso es compatible con el DSC P20
para enfriar una muestra a una temperatura sub-ambiente. La

temperatura recomendada de funcionamiento del QCA es entre -
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180°C a 400°C. Este accesorio QCA se llena facilmente con: agua

con hielo, nitrégeno liquido, hielo seco u otros medios de enfriamiento.

NOTA: Dentro del LEMAT el sistema de enfriamiento con el que se
cuenta es el LNCS que funciona con Nitrogeno Liquido grado
Industrial. Una vez que el LNCS se ha instalado correctamente (ver en
la pagina de TA Instruments), siga los pasos a continuacién para
configurar los parametros del instrumento y del estado del sistema
LNCS-DSC para un éptimo rendimiento.

3. REFERENCIAS.

3.1 Documentos utilizados en la elaboracién.

Para la elaboracion de éste procedimiento se tomo de referencia los

siguientes documentos:

e LNCS Getting Started Guide (Guia para empezar con
LNCS).

e Manual del equipo DSC Q200, marca TA instruments.

e Informacion acerca del equipo DSC Q200

(www.tainstruments.com).
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4. GENERAL

4.1 Definiciones

Accesorio de Enfriamiento:

Son dispositivos los cuales estan

conectados al DSC para poder llegar a temperaturas menores al

ambiente. Cada accesorio tiene un rango de temperatura y se

escogera el accesorio indicado dependiendo de qué temperatura se

requiera para la experimentacion.

Acondicionamiento de LNCS: Es un proceso que se debe seguir

utilizando el accesorio de enfriamiento por nitrégeno liquido para secar

y estabilizar el sistema donde se realizara la experimentacion.

Pan: Capsula o contenedor donde se colocan las muestras a analizar

Yy que

también puede servir

www.dictionary.reference.com

4.2 Nivel deriesgo y calificacion.

Instrucciones de seguridad

4.2.1 Conrespecto al analista.

de referencia.

v' Usar mandil para las tareas de laboratorio.
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v Mantener los dedos y otros objetos lejos del horno
cuando se esté realizando la experimentacién, o cuando

se abra o cierre el mismo.
4.2.2 Conrespecto al equipo.

v' Evitar los golpes bruscos sobre el equipo durante el

acondicionamiento.

v' Dejar el equipo y el area de trabajo limpios una vez

finalizada la actividad.

v" No abrir la celda cuando la temperatura del ambiente es
mayor a la del interior de la celda ya que ésta podria

ganar humedad.

Limpieza del equipo

v' Limpiar la pantalla tactil del equipo y sus superficies

utilizando un liquido limpiador de vidrios en un pafo.

PRECAUCION: No utilizar productos quimicos abrasivos,
limpiadores abrasivos, lana de acero o cualquier material aspero

gue pueda alterar o dafiar la superficie.
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4.2.3 Durante el ensayo.

v

Mantener el area de trabajo a temperaturas alrededor de
22°C.

Mantener la purga de gas abierta mientras se esté

ejecutando el ensayo.

Mantener el equipo de enfriamiento apagado durante el
secado del sistema y encendido durante la estabilizacion

del sistema.

La celda debe de estar vacia durante la ejecucion del

ensayo.

Asegurar que la tapa de las celdas esté cerrada cuando

se ejecute el ensayo.

Durante la ejecucion del ensayo, evitar mover el equipo

ya que podria afectar el acondicionamiento.

Una vez finalizada el acondicionamiento se puede

realizar la calibracion y experimentacion.

Elaborado por: Cecilia Garcés y Victoria Coello
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5. DESCRIPCION

Para conectar el equipo con el computador se deber abrir el icono de TA
Instrument Explorer que se encuentra en el escritorio del computador,
hacer click en el icono del equipo con el boton derecho y escoger
Connect to the Instrument (Conectar al instrumento) y asi se accedera
a la pagina del software del DSC Q200.

51 Realizacion

La realizacion del acondicionamiento se llevara a cabo mediante el
software instalado en el computador que conecta al equipo. Este
procedimiento se realizara cada vez que el cabezal que se une a la
celda del equipo DSC sea desconectado, sirve para eliminar humedad
dentro de la celda y, para dilatar y contraer los materiales tanto del
LNCS como de la celda con el fin de que el comportamiento de los

materiales estén en equilibrio.

5.2 Instalacion del Equipo LNCS al DSC Q200

Una vez que el tanque LNCS se ha llenado, se procede a conectar las
lineas de la manguera que conecta al DSC Q200 con las lineas del
cabezal del LNCS.

NOTA: EIl cabezal del LNCS consta de dos lineas, para poder ligar

estas lineas se usan como herramientas llaves de namero 15y 11/16

Elaborado por: Cecilia Garcés y Victoria Coello
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para poder asegurar el correcto sellado y que no exista fuga. Al final

colocar la tapa del cabezal con los tornillos laterales.

En esta imagen se observa el uso de las llaves para el correcto

sellado:

Luego del correcto sellado se procede a colocar el cabezal del LNCS

Equipo LNCS con el cabezal correctamente instalado

10
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NOTA: La posicion del cabezal que contiene las dos tuberias por
donde pasa el nitrégeno debe estar colocada en la posicién adecuada,
tal como se muestra en la figura anterior, ya que esto permitira su

correcto funcionamiento.

5.3 Empezando la programacién del LNCS
1. Encender el equipo y luego el computador conectado al mismo.

NOTA: Asegurarse de abrir la purga de gas de nitrdgeno seco grado

4,8 y que su presion no exceda los 25 psi.

2. Verificar si la fuente de nitrdgeno seco esta conectado a la

purga base y a la purga del gas de enfriamiento (LNCS):

11
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- Usar nitrogeno seco en la conexion de GAS 1 cuando el
rango de temperatura de ensayo o de trabajo del sistema
esta entre -100°C a 400°C.

- Usar helio en la conexion de GAS 1 cuando el rango de
temperatura ensayo o de trabajo del sistema esta entre -
180°C a 400°C.

3. Verificar el tipo correcto de enfriamiento (por ejemplo, LNCS) en
Tools (Herramientas) / Instrument Preferences (Preferencias del
Instrumento) / DSC Page (Pagina Calorimetro Diferencial de Barrido)

en la pagina del software del DSC.

4. Secar el sistema LNCS antes de encenderlo siguiendo el Paso
1 del procedimiento de acondicionamiento, el cual se encuentra en la

siguiente secciodn, “Acondicionamiento de LNCS” (Seccion 5.4).

5. Verificar que Post-test conditions (las condiciones posteriores
a la prueba) estén como se desee, este icono se encuentra en
Procedure Page (Pagina de Procedimiento) en el botén Post Test.
Se debe utilizar temperatura por encima del ambiente para evitar que
la celda se enfrie entre los experimentos (por ejemplo, los valores
tipicos son de 35 a 50 ° C). Una vez que éstas condiciones se
verifican, seleccionar Control (Control)/ Go to Standby Temp (Ir a la
temperatura de espera), para ajustar la temperatura se va a Tools
(Herramientas) / Instrument Preferences (Preferencias del
instrumento)/ DSC Page (Péagina del DSC).

12
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NOTA: Se recomienda que la celda del DSC éste cubierto cuando no
se estén colocando muestras y no deberia estar abierto por debajo de

la temperatura ambiente.

6. Continuar con el paso 2 del procedimiento de
acondicionamiento en la seccion 5.4 "Acondicionamiento de LNCS"
para estabilizar aun mas el sistema DSC-LNCS. Este experimento
ciclico permite que en el sistema DSC-LNCS resulte una 6ptima linea

base y calibracion.

7. Calibrar el DSC después de acondicionar el sistema.

5.4 Acondicionamiento del LNCS

Una vez que el intercambiador de calor LNCS esté instalado en el
DSC, el siguiente procedimiento de acondicionamiento se debe
ejecutar antes de la calibracion y de los experimentos a realizar. El
primer paso de secado se lo realiza cuando se esta instalando primero
el sistema y después periddicamente para secar el sistema eliminando
la humedad en la celda del DSC y en el intercambiador de calor antes
de encender el LNCS. El segundo paso se utiliza para estabilizar el
sistema DSC-LNCS, ciclando el sistema para tener un equilibrio en el
comportamiento de los materiales cuando trabaja en forma conjunta el

equipo con el LNCS.

Paso 1: Secando el Sistema

13
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1. Verificar que la celda del DSC este vacia y cubierta, hacer click
en Control (Control)/ Lid (Tapa)/ Open (Abrir) y para cerrar acceder al

mismo menu en la opcién Close (Cerrar).

2. Acceder a Tools/Instruments Preferences del software del
instrumento DSC. Aparecerd una ventana en donde se deben de

cambiar las siguientes opciones :

En la pestafia Cooler (Enfriador) seleccione el tipo de accesorio que
se estad usando en este caso en Cooler Selection (Seleccion de
enfriador) escoger la opcién LNCS. Ademas sefialar en Between
Runs (Entre corridas) las opciones Autofill LNCS if below 40%(
Autollenado del LNCS si el nivel del tanque esta por debajo de 40%) y
Leave LNCS On (Dejar encendido el LNCS).

NOTA: La opciéon Autofill LNCS if below 40%, es escogida siempre y
cuando se cuente con un tanque de mayor volumen que sea
suministro de nitrogeno liquido y que esté conectado al LNCS. En
caso de no contar con este tanque, el LNCS es llenado manualmente

por personas capacitadas tomando las medidas respectivas.

14
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# 0Series - [0200-1689 - DSC 0200@Mfg-dsc]

7 Control  Experimental  Calibrate Wiew Window Help B
A RTPlt » -
00D e ® Blwi X XFe
L8 vl B | Funtisean
Experiment 3 Data |sgd | 4
— Ummé  File Uiy, . Dela Tzero i
tandard Seque... TRstrumEnt Setup, . Hexat Flow 8
Procedun Set Point Temp C
Mode | & Heal
Test Unregister Master Contraller —L‘ = Ta‘]
= Print Setup...
SRR Controler License.., »
SempleN g ument License. .
Fan T Instrument Disgnostics =
Sample Size MO00 g |0000 “ma. Pan No. 5‘ Ref 5‘ 1
2 [l Data storage OFF
Comments Tzera Calbration - Bassline Run 3 b Equiibrate at 18
4 | Isothermal for 10,
5 17 Ramp20.000°C/.
2.00+
DataFileName  [WPCATANDatz\DSC\Data.005 &Y -
B s I™ Hetwot Drive | 2 =
=150
£
——— £
Jj Experiment als
4} Calibration L ——
— P v | L oo | 100 150 2.00
Instrument Preferences E\

MFC Purge | LCD Signals | DSC Cooler lAuln Sampler |

Cooler Selection =
¥ Activate secondary puige when i is opened (RCS, CCS, and LNCS anl)

Between Funs
I Leave RCS On

¥ Leave LNCS On

W Autofll LMCS if below 40 %

bceptar | Cancel | Aol Help

En la pestafia DSC en Heat Flow Selection (Seleccién de flujo de
calor), seleccionar Heat Flow T4 (Flujo de calor T4), se escoge esta
opcion debido a que el DSC Q200 analiza el flujo de calor en 4
periodos de tiempo. En la opcion Standby Temperature
(Temperatura de espera) colocar la temperatura a la cual la celda va a
poder abrirse, debe de estar entre 35°C y 50°C.
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Instrument Preferences |

MFC Purge] LCD Signalz  DSE l Cooler] Auto Sampler]

Transition Direction

" Exotherm Down " Exotherm Up

Heat Flow Selection  |Heat Flow T4 () =l

Standby Temperature | 35.00 °C
Data Mode Mormal Gain -~ -
™ PC& Operation

[™ Enable Diagnostic Signals Iv Autalid Il installed

I” Enable Multiple Calibration Sets

Aceptar | Cancel | | Help

NOTA: La temperatura de espera se refiere a la temperatura a la cual

se puede abrir la celda del DSC, la celda del DSC no se puede abrir a

temperaturas menores a la del ambiente ya que puede haber una

acumulacion de humedad dentro de la celda, si esto ocurre se debe

realizar el acondicionamiento y calibracion nuevamente.

En la pestafia de AutoSampler (Automostrador) seleccionar LNCS
Off (LNCS apagado)

Instrument Preferences @

MFC Purge | LCD Signals| DSC | Cooler Ao Sampler |

Sequence Stop Options

™ Unioad pans

™ RCS (Event) OFf ¥ LNCS Off
Eror Handling

" Halt on ertor

(* Recover on emor

™ Enable autosampler (auto-advancing to the next run)

Aceptar Cancel ‘ Apply I Help
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NOTA: El Paso 1 (secando el sistema) se lo debe realizar con el
LNCS apagado, Paso 2 (estabilizando el sistema) no se selecciona
LNCS Off debido que en este paso la corrida se la realiza con el
LNCS prendido.

3. Hacer click en Apply (aplicar) y luego Aceptar, cuando se haya

colocado los datos correctos en Instrument Preferences.

4, Usando el software de control del instrumento DSC, acceder a
Experimental View (Vista Experimental) y a Summary Page (Pagina
de Resumen). Seleccionar modo Standard (estandar) vy luego
seleccionar Cell/Cooler Conditioning (Acondicionamiento de la
celda y enfriador) del icono Test (Prueba). Dentro de Sample
Information (Informacion de la muestra) en Sample Name (Nombre
de la muestra) se coloca el nombre que se desea; Pan Type (Tipo de
Pan), debido a que no existe nada en la celda colocar la opcién None
(Nada), Sample Size (Tamafo de la muestra), debido a que no existe
nada en la celda se coloca 0 mg. El archivo es guardado dentro de
esta misma pestafia en la seccién Data File Name (Nombre de la

carpeta de datos).

17
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. 0Series - [0200-1689 - DSC 0200aMfz-dsc]

o Control - Experimental Calibrate Tools Wiew ‘Window Help -8 x

cpeone IBNEEL BBl XAFO

Lr vl B | R tstandsy Temeaa e

Experiment = - el Voke A
surmsy | ] oo | [ nos| o —
Standard Seque... Segment Time: 0.00 min
Procedure Summary Remaining Run Time 0 min
Mods [ standard = & Temperaturs 24,21 °C
- Heat Flow 0.145 miy
Test [CelCacler Conditioning =l E Set Poink: Temp 0.00°C
Hester Power 0.000 W
Sample Information Flange Temperature 25.76C
Sample Name [LNCSsecada g T
e T [None | | [ T Funning Segment Descrgiion
Sampls Sizs ’—n o g Pantie [T =] Rt ’__|1 = 1 [B) Extemal event Off
2§+ Equilibrate at 75.00 °C
Comments 3 |+ Isothermal for 120.00 min
4 [H); Esternal event On
2.00~
< 3 DataFile Mame  |CADacuments and Sellings\PCOT\Mis documentosilesi G %1 754
I™ Wetwork Drive [ g 2150
55 Experiment L1326
[=]
- b
£} Calibration 100
- 1.00 1.25 1.50 1.75 2.00
% Platinum 01 12630 min Aopend_ | | Temperature ()

Instrument status

CUCAS Standard  Seq OinRun 1 12:17:45

5. Haga clic en Procedure Page (Péagina de procedimiento).

6. Verificar las condiciones por defecto de 120 minutos a 75 °C y
seleccione Apply (aplicar). Estas condiciones son apropiadas para

situaciones tipicas.
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€ 0Series - [0200-1639 - DSC 0200Mfg-dsc]

o Control  Experimental  Calibrate  Tools  View Window Help =[5
1 E EE =
CO0cone IRNE At B8Rl XAXMO
L2 vl | B | FunTstandby Teme29.80°C
i = g [Signal
Expenment Summary Iﬂ Frocedure I_d; Motes Method Time
Standard Seque... Segment Time
D % ] H Procedure Information Remaining Run Time
pirgd | o J Temperature
Sequence Ma. Template ‘EeIIfEuuler Conditioning j ;‘:?It:';Il::\‘Temp
‘ + iyl L Heater Power
Deseriplion  fyith the cooler DFf, an empty cellis heated to an elevated Flange Temperature
temperature and held izothermal for a period of time. Used to diy the z"" T b 5
cell and cooler before tumning On the cooler.
# Running Segment Des
1 |} External event OFf
Method 2§+ Equilibrate st 75.00
Advanced... 3§ Isothermal for 1200
Conditioning temperature  |75.00 T Q 4 E;Eﬂtemal event On
Post Test |
Hold time [12000 i
2.00~
¥ Enable secondary purge
Z1.75-
< >
£1.50+
o
| [T
jﬂ Experiment %1 257
[P 10n

7. Acceder a la ventana de Post Test Parameters (Parametros
después de la prueba) que se encuentra en Procedure Page,
introduzca un rango de temperatura de 35 a 50°C para que la celda

tenga ligeramente una temperatura superior a la del ambiente.

Post Test Parameters g|
tethod End Conditions
Unload Temperature Range 35.00 B0.00 ¢

Delay Time min

™ Discard pan in waste bin

ak, Cancel ‘ Help |

8. Desactivar la opcion AutoLid (Cerrado y abierto automatico)

del menu de Control/Lid (tapa)/Enable Lid (Permitir el cerrado y
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abierto automatico) y del

Autosampler (Automostrador).

mismo mend desactivar

& OSeries - [0200-1689 - DSC 0200 @Mfg-dsc]

Ul Experimental Calibrate Tooks View Window Help EIE
Start —" R = [ &
'Stop E ﬁ!i ﬂﬂbép\hh@@
4 Standby TemR29.55°C
I | = — signal -~
: e L e @ o] I
sy IR -+ & e [
Store » Set Paint Temp C
[ Gas N :ahhlatmn - & Heater Power 8
E o — Flange Temperature H
= bt b Cydelid  Tzero Heatonlycal ~| B|® Heater Temper ature
Air Cool » Sample Purge Flow ‘
ple Information LNCS Pressure r
Go Ta Standby Temp ple Name ‘TU CaL LCS Level -1
Autosampler ars [Tzer0 Aluminum Hermetic |
LMCS ¥ Sple Size 0.000 mg |0.000 mg. Pan Na.’_j Ret. ,_—J 1 =1
2 Data storage Off
Shutdown Instrument — fnents Tze10 Calibration - Baseline Run 3§+ Equibrate 2t 18
4} Isothermal for 10....
5 |7 Ramp20.000°C/. ¥
2.00~
DataFieName  [WPLATAWDa@DSC\Dat005 @ -
< K I~ Metwork Drive | @ 3
150
&z
= By o5
7| Experiment ales
7} Calibration 1.00 i
¥ —— | 100 150 200

la opcion

NOTA: Al aparecer un visto ¥ en el icono Enable Lid quiere decir que

esta activado, en este paso hay que hacer click para que ya no

aparezca el visto y asi poder desactivar la opcién Enable Lid y la

opcion Enable Autosampler.

9. Hacer Click en el icono Start que se encuentra en la barra de

herramientas para iniciar el experimento.

&

NOTA: El tiempo de duracion de esta corrida es de aproximadamente

126 minutos.
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10. Al término de este experimento, la purga de la base y de la
celda debe permanecer en forma continua. Si las purgas no
permanecen continuas, la humedad atmosférica contaminara el
sistema y, en funcion del tiempo implicado y humedad relativa, el

procedimiento deberé ser repetido.

Paso 2: Estabilizando el Sistema

El siguiente experimento ciclico se realiza después de la primera
etapa con el fin de permitir que el sistema DSC-LNCS se estabilice,
dando como resultado una optimizacion en la linea de base y en la

calibracion.

1. Seleccionar del menu Control, la opciéon LNCS /Cool
(enfriador). Esto permitira activar el LNCS (previamente conectado y
encendido) y empezar a enfriar la celda del DSC. Una vez que el
LNCS ha comenzado a funcionar, flange temperature (temperatura
de la brida) se enfriard rapidamente a su temperatura de

funcionamiento.
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£ OSerjes - [Q200-1689 - DSC 0200@Mfg-dsc]

perimenital  Callbrate T Window  Help BEE

Start e N3 (27
(= SEE At BBl @l A AEe
q Complete Temp:59 26°C
E = Signal -
E i  fummary E] Prucedure} L.g Nules} Methad Time
gl o e
edue Summary o
Store »
[ i it [Standard - & Temperature
= Heat Flow
E Event ’ [CellCacler Condiioring == Set Faint Temp
Air Cool » Heater Power
ple Information Flange Temperature 8
Go To Standby Temp iple Name [Tocar [N
Autosampler * InTupe | Tzer0 Alminum Hemetic =
IR T o e e
Shutdown Instrument 2210 Calibration - Baseline Fun
— i e B
0.75
DataFieName  [WPCTADSteADSCData. 005 @ 0504
=
. 5 I~ Newolk Drive | z Enes
g o.oo
L] T
( 5] Experiment 5-0.25-
= I
{7} Calibration 050~y
i oy | L | 250 500 750

NOTA: La brida es el punto de contacto del dispositivo de enfriamiento
con el DSC.

2. Comprobar las condiciones en la ventana de Instruments
Preferences y Post Test segun como es sefialado en el numeral 2 y
6 del paso 1 (secando el sistema).

3. Verificar que la celda este cubierta y vacia.

4. Dentro del panel Signal Display (Visualizacion de la Sefial)
comprobar que Set Point Temperature (Temperatura Establecida) se
muestre como el valor del punto medio del rango de temperatura
especificado en la ventana Post Test Parameters, ésto indica que el
control del Post Test Temperature esta activo. Si el control Post Test
Temperature no esta activo (es decir el Set Point Temperature se

lee 0,00 ° C) seleccione Go to Standby Temp (Ir la temperatura de
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Espera) en el menu de Control. Para recurrir al ajuste de la
temperatura de espera seguir los siguientes pasos, ir a Tools/
Instruments Preferences/ DSC Page (al igual que el numeral 6 del

paso 1).

ies - [0200-168% - DSC 0200Mfg-dsc]

Nl Experimental Cdibrate Tools Wiew Window Help BEE
Start - - >
'Stnp BRE MR H%E‘U\ﬂ'\haﬁg
q Complete TeMp51.27C
I E — . Signal Value |4
E Lid , fumay | =] F'vm:edulel [ Nmes} Temperature clo7or
= Heat Flow 0170
Store y Eedurs Summary Set Foink Temp 0,00 °C
[ - LB [Standard = % Heater Fower 0.000W
E — Flange Temperature 39,47 °C
= fent v [ cell/Cadler Condiioning =l E Heater Temperature 52,45 °C
r Sample Purge Flow 50.01 ...
il Infarmation LHCS Pressure 0.505 ...
ple Name [ToceL LNCS Level 0%
R -
Autosampler i Type [Tzero Aluminum Hermetic =l # | Running Segment Descriptian
I
LhCS » ple Size 0000 mg Fante.[| —| Ret.[I =] 12 I:E:ﬁ:ﬁ:;ﬂ;ggm 'E
Shutdown Instrument ents Tzero Calibration - Baseline Run 3§ lsothermal for 120.00 min
4 [H}Estemal evert On
0.75+
DataFile Mame  [WPCATANDatDSCHD ata 005 > —0.504
S ED
R 5 I~ Wetwark Diive | 2 E g5
By T
. w =
(5| Experiment E—n 25-]
47} Calibration DB ey
X — | 300 40.0 50.0 60.0 700

parte de Test escoger la opciéon Custom y en Procedure, hacer click
en Editor (Editor) para crear y guardar la corrida, cuando ya estén

colocados todos los segmentos hacer click en OK.

Cada uno de los numerales siguientes son conocidos como
segmentos y las temperaturas escogidas para el acondicionamiento

debe cubrir el valor maximo de los ensayos.
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Data Storage On (Almacenamiento de Datos encendido).
Equilibrate 50°C (Equilibrar a 50°C).

Isotherm 60 minutes (Isoterma durante 60 minutos).
Mark end of cycle 0 (Marcar final del ciclo 0).
Equilibrate 145°C (Equilibrar a 145°C).

Mark end of cycle 1 (Marcar final del ciclo 1).

Isotherm 30 minutes (Isoterma durante 30 minutos).
Mark end of cycle 2 (Marcar final del ciclo 2).
Equilibrate 20°C (Equilibrar a 20°C).

Mark end of cycle 3 (Marcar final del ciclo 3).

© ® N o 0~ NP

=
L

Isotherm 10 minutes (Isoterma durante 10 minutos).

H
no

Mark end of cycle 4 (Marcar final del ciclo 4).
Ramp 20°C/min to 145°C (Rampa de 20°C/min hasta
llegar a 145°C).

H
w

14. Mark end of cycle 5 (Marcar final del ciclo 5).
15. Isotherm 10 minutes (Isoterma durante 10 minutos).
16. Repeat segment 8 for 7 times. (Repetir el segmento 8

por 7 veces).
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3 ftEquilibrate at-180.00 T 7 S ampling interval
10 o Mark end of cycle 3 B, External event
11§~ 1sothemal for 10.00 min ﬁnata storage 00...
12 o Mark end of cycle 4 38 4 Cool
13 [F"Ramp 20.000 “C/min to 300.00 °C o Mak end of cycle
14 Mark end of cycle 5 [ Heater PID
15 §+lsothemal for 10.00 min Ly Zero heat flow
16 (O Repeat seament|g for [ time:s 2 | | # it e v
< >
oK Cancel ‘ Help ‘
<

2 0.00+
24 Experiment E—n 25-
37 Calitat DI
| e | 30.0 40.0 50.0 B0.0 700
6. Iniciar el experimento creado en el numeral anterior haciendo

click en el icono Start que se encuentra en la barra de herramientas.
La temperatura de la brida debe estar por debajo de 100°C cuando se
opera con LNCS. Si la corrida se inicia cuando la brida es superior a
100°C, aparecera un mensaje de error y la corrida se dard por
terminada. Durante el funcionamiento normal, la temperatura de la

brida debe ser inferior a -145°C en el inicio de la corrida.

NOTA: Durante todo este proceso no se debe apagar el tanque de
enfriamiento LNCS para que la temperatura a la que va a iniciar la
corrida no varie. Este paso dura aproximadamente 358 minutos. Se
puede observar que el tanque de nitrégeno tiene una liberacion de gas
que se conoce como “venteo”, esto es normal debido a que el tanque
necesita aliviar la presion que se genere de la evaporacion del

nitrégeno liquido.
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En la siguiente figura se muestra el “venteo”:

6. RECOMENDACIONES

e Después de acondicionar el LNCS (por tanto realizar los pasos para el

secado y la estabilizacidn) calibrar el DSC antes de llevar a cabo los

experimentos. Ver la ayuda en linea para DSC en la pagina de TA

Instruments para obtener mas informacion.

e Una vez que se haya hecho el acondicionamiento del sistema DSC-

LNCS es recomendable que no se apague el LNCS entre corridas.
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