Lab CF1	Esercitazione 2	a.a. 2025-26
Studio di transizione di fase di caffeina anidra e miscele acqua-glicerolo mediante calorimetria differenziale a scansione

[bookmark: _GoBack]Istruzioni per l’accensione del DSC Neztch Caliris 300
Aprire la bombola di azoto
Accendere il PC
Accendere lo strumento con l’interruttore sul retro
Aprire dall’icona sul desktop il software Neztsch assistant
Measure net DSC 300 select
1. Transizioni di fase per riscaldamento della caffeina anidra 
Caricare il metodo per la caffeina dal menù Method
1.1 Registrazione della linea di base 
Mettere due crogioli uguali con coperchio forato nelle posizioni del riferimento (a sinistra) del campione (a destra) e registrare la linea di base per riscaldamento a 10 K/min tra 20 e 260 °C
1.2 Registrazione delle curva di riscaldamento e raffreddamento della caffeina anidra [1]
Preparare il campione pesando esattamente in un crogiolo una quantità di caffeina un po’ superiore a 5 mg, ma comunque inferiore a 10 mg (il software richiede la massa in mg con 1 cifra decimale)
Registrazione della curva di riscaldamento tra 25 e 260 °C a 10 K/mim, e dopo un’attesa di 10 min a 260 K, registrare la curva di raffreddamento fino a 100 °C.
1.3 Analisi dei dati
Con il software dello strumento determinare il valore di onset della transizione di fusione e di solidificazione e l’entalpia associata. Calcolare i valori di entalpia di fusione per mole. Confrontare con i dati di letteratura: Tf= 509 K e fusH°=20 kJ/mol dal NIST Webbook https://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?ID=C58082&Units=SI&Mask=4EF
Esportare i dati in Excel e trasformare da flusso di calore a Cp e poi integrare per ottenere la H del picco.
2 Solidificazione e fusione della miscela binaria acqua-glicerolo [2]
2.1 Preparazione per pesata di miscele acqua glicerolo
Ciascun gruppo prepara un campione
Pesare con la bilancia analitica un flaconcino da 2 mL con il tappo
Per preparare soluzioni più ricche in acqua mettere 1 mL di H2O, ripesare, aggiungere alcune gocce di glicerolo e ripesare (v. tabelle). Agitare con il vortex. 
Per preparare le soluzioni più ricche in glicerolo mettere 1 mL di glicerolo, ripesare, aggiungere alcune gocce di H2O e ripesare. Agitare con il vortex.
Tabella 1 Concentrazioni delle soluzioni più ricche in H2O
	Massa flaconcino/g
	[bookmark: _Hlk211244280][bookmark: _Hlk211244210]Massa H2O/g
	Gtt glicerolo
	Massa tot/g
	Massa glicerolo/g
	% w/w glicerolo
	Xglicerolo
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Tabella 2 Concentrazioni delle soluzioni più ricche in glicerolo
	Massa flaconcino/g
	Massa glicerolo/g
	Gtt H2O
	Massa tot/g
	Massa glicerolo/g
	% w/w glicerolo
	Xglicerolo
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NB per concentrazioni di glicerolo superiori a 60 % w/w non si osserva alcun picco nel termogramma
La concentrazione delle miscele acqua-glicerolo può anche essere determinata mediante la misura dell’indice di rifrazione. E ’stata osservata una relazione lineare, eq. (1), tra indice di rifrazione a 20 °C e frazioni in peso dei due componenti [3].
n= 1.333 wH2O + 1.474 wgl							eq. (1)
2.2 Misura delle curve di raffreddamento e riscaldamento per il campione di miscele acqua-glicerolo
Pesare il crogiolo per il campione aggiungere 20 ul di soluzione, ripesare per avere la massa del campione.
Raffreddare a 10 K/min da 25 a -60 °C, aspettare 10 min e scaldare a 10K/min, ripetere con una velocità di scansione di 20 K/min ed una di 5 K/min.
2.3 Analisi dei dati
Dal software dello strumento determinare la T di onset per la solidificazione a tutte e 3 le velocità di scansione. Riportare in relazione le figure delle singole curve e quella con le tre curve sovrapposte.
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