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Resumen

La calorimetria de combustion es una técnica analitica crucial utilizada para
determinar la cantidad de energia liberada durante la combustiéon de una
sustancia. Esta técnica es fundamental en diversas areas de la ciencia, como la
Quimica, Bioquimica, Alimentos, Ciencia de Materiales y areas afines, ya que
permite evaluar la eficiencia energética de combustibles, el contenido caldrico
de alimentos y bebidas, asi como comprender los procesos termodinamicos
involucrados en la liberacion de energia. En este trabajo, se presenta el disefio
y operacion de un calorimetro de combustidon semi-micro, que, a diferencia de
un calorimetro convencional, se reduce el uso de la cantidad de muestra de 1
g a = 30 mg, asi como la reduccién de insumos y gas para su operacion,
obteniendo resultados confiables y de alta precision. El objetivo del trabajo
consiste en contribuir experimentalmente al aprendizaje de los principios de
la Termodinamica por parte de los estudiantes del area de ciencias e ingenieria.
Ademas, se busca potenciar la técnica de calorimetria con fines de
investigacion para obtener informacién y conocimiento que incidan en el
avance del conocimiento de compuestos y materiales de interés cientifico y
tecnolégico. Finalmente, la puesta en marcha de la técnica de calorimetria
cumple satisfactoriamente con la Norma Oficial Mexicana NOM-051-
SCOFPRYDS-2010 para poner al servicio de los productores regionales de
biocombustibles, alimentos y bebidas la cuantificacion del contenido calorifico
de sus productos. El calorimetro de semi-micro ha sido calibrado con acido
benzoico estandar del NIST determinando un valor de g(calor) = 2042.4 + 0.3
J- Ky validado con estdndares secundarios. A partir de esto, se ha contribuido
en tres ejes prioritarios para el desarrollo del pais: 1.- Docencia; se han
implementado practicas de laboratorio para estudiantes del area de ciencias e
ingenieria de la UMAR. 2.- Investigacion; se han publicado trabajos de
investigacion en revistas arbitradas. 3.- Desarrollo comunitario; se atienden las
solicitudes de productores regionales en la obtencion del contenido calorifico
de sus productos.

Palabras clave: Calorimetro semi-micro, disefio de un calorimetro, contenido

caldrico.

Revista en Ciencia y Tecnologia del Valle de Tehuacan, Vol. (1), 23-31, 2025. 23



J. Mentado y ]. Salinas, 2025.

Abstract

Combustion calorimetry is a crucial analytical technique used to determine the amount of energy
released during the combustion of a substance. This technique is fundamental in various scientific
fields, such as Chemistry, Biochemistry, Food Science, Materials Science, and related areas, as it
allows for the evaluation of fuel energy efficiency, the caloric content of foods and beverages, and
a better understanding of the thermodynamic processes involved in energy release.

This work presents the design and operation of a semi-micro combustion calorimeter, which,
unlike a conventional calorimeter, reduces the sample amount from 1 g to approximately 30 mg
while obtaining reliable and highly precise results. The objective of this study is to experimentally
contribute to students' learning of Thermodynamics principles in the fields of science and
engineering. Additionally, it aims to enhance the calorimetry technique for research purposes,
providing information and knowledge that drive advancements in the understanding of
compounds and materials of scientific and technological interest. Finally, the implementation of
the calorimetry methodology successfully complies with the Mexican Official Standard NOM-
051-SCOFPRYDS-2010, serving regional producers of biofuels, food, and beverages by enabling
the quantification of the calorific content of their products.

The semi-micro calorimeter has been calibrated using NIST standard benzoic acid, determining
a value of e(heat) = 2042.4 + 0.3 J-K*!, and validated with secondary standards. Based on this,
contributions have been made in three priority areas for the country's development: 1. Teaching
— Laboratory practices have been implemented for science and engineering students at UMAR. 2.
Research — Research studies have been published in peer-reviewed journals. 3. Community
Development — Requests from regional producers for the determination of the calorific content of
their products are being addressed.

Keywords: Semi-micro calorimeter, design of a calorimeter, calorie content.
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1. Introduccion

La calorimetria de combustion es una
técnica avanzada que permite determinar
con precision la energia de combustién de
compuestos  organicos formados por
carbono (C), hidrégeno (H), oxigeno (O) y
nitrogeno (N). Este método se ha beneficiado
enormemente del avance de la tecnologia, lo
que ha permitido miniaturizar la técnica, por
lo que, la cantidad de muestra necesaria
para los ensayos de combustion se ha
reducido significativamente, pasandode 1 g
a 30 mg. Esta reduccién en el tamano de la
muestra no solo disminuye la cantidad de
material necesaria (30 veces menos), sino
que también reduce los insumos asociados a
la reaccion de combustion. Esto incluye,
principalmente, la pérdida de platino,
material auxiliar, oxigeno de alta pureza, asi
como la formacion de acido nitrico y otros
gases producidos durante la reaccién de
combustién. Un calorimetro semi-micro de
combustién es una versién miniaturizada de
un calorimetro convencional, caracterizada
por una bomba de combustion de menor
volumen. Mientras que una bomba de
combustién convencional, como la bomba
Parr, tiene un volumen interno de
aproximadamente 0.33 L, la bomba de un
calorimetro semi-micro reduce este volumen
a 0.022 L. Esta reduccién del volumen tiene
un impacto significativo en la cantidad de
agua necesaria para cubrir la bomba de
combustién y monitorear el incremento de
temperatura durante la reaccion de
combustion.  Especificamente, el calor
especifico del agua es de 4.184 ]/g-°C, lo que
significa que se requiere 4.184 ] para
aumentar la temperatura de 1 g de agua en
1°C. Por lo tanto, la disminucion del
volumen de la bomba de combustion en un
calorimetro semi-micro permite un uso mas
eficiente del agua y una mayor precision en
la medicion del calor liberado durante la
reaccion. Varios autores de diferentes paises
han demostrado que la reduccion del
tamafio del calorimetro de combustion
convencional (macro bomba) no afecta la
exactitud de las cuantificaciones de la
energia de combustion o el contenido
caldrico de las muestras organicas [1-3].
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En este estudio, se presenta el disefio,
ensamble y operacion de un calorimetro
semi-micro. El dispositivo fue construido
con materiales faciles de adquirir en el
mercado considerando minimizar la
pérdida de calor y la obtencion de resultados
precisos en la medicion de la energia de
combustién de compuestos organicos. El
calorimetro semi-micro fue calibrado
utilizando acido benzoico de referencia (39])
obtenido del National Institute of Standards
and Technology (NIST), un estandar
reconocido internacionalmente por su
precisién y fiabilidad [4]. Para validar la
precisiéon y exactitud del método, se
realizaron ensayos adicionales utilizando
1,2,4-triazol como material estandar
secundario. Este compuesto fue
seleccionado por su valor de energia
conocido y su estabilidad, lo que permite
una comparacion directa y una verificacion
rigurosa de los resultados obtenidos [5].

2. Metodologia

El desarrollo experimental de este trabajo de
disefio y operacion de un calorimetro de
combustion de bomba semi-micro se divide
en dos fases principales. En la primera fase,
se detalla el ensamblado del equipo,
incluyendo la  constitucién y la
configuracién de sus componentes. En la
segunda fase, se lleva a cabo la calibracién y
validaciéon del equipo, siguiendo los
estandares recomendados en la bibliografia
especializada.

2.1. Ensamblado

El calorimetro utilizado en este trabajo se
desarroll6 a partir de una bomba semi-micro
de combustion modelo 1109A de 22 ml de la
marca Parr. Basandose en las dimensiones
de este reactor, se diseid una cubeta
calorimétrica tipo Dewar para albergar el
agua que debe cubrir completamente la
bomba una vez que esté dentro. Una de las
caracteristicas principales y cambios con
respecto a otros calorimetros macro o semi-
micro es la cubeta Dewar que presenta la
capacidad para minimizar la pérdida de
energia en forma de calor gracias a su
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incrustado de plata y pulido fino que refleja
al calor de la reaccion que se lleva a cabo
dentro de la bomba de combustion.
También, se construyd un recipiente donde
se coloca la cubeta Dewar, el cual cuenta con
un espacio interno vacio, conocido como
chaqueta, donde fluye wun liquido
termostatizado mediante un recirculador
Polyscience modelo 9502 con wuna
sensibilidad de + 0.001 K. Este sistema
permite controlar la temperatura del
entorno y considerar al calorimetro como
uno de tipo isoperibolico. Para aislar este
sistema en su conjunto y disminuir la fuga
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térmica, se afladi6 espuma de poliuretano
alrededor de la chaqueta. La agitacion del
sistema se realizo mediante una propela
conectada a un motor de 1/70 HP. La energia
necesaria para iniciar la reaccién de
combustion se aplico a través de una unidad
de igniciéon que proporciona una cantidad
controlada de energia de 4.184 ] por cada
descarga. El incremento de temperatura se
registr6 con un termistor Hart Scientific
modelo 5610, conectado a un multimetro
digital Agilent. En la Figura 1 se presenta el
esquema general del calorimetro de micro
combustion utilizado en este estudio.

Poliuretano

Agitador

Crisol

H20 Termostatizada
R R— e s o B R A S

v ol - ———— v

b s ] e -

Figura 1. Diagrama general del calorimetro isoperibolico de semi- micro de combustion.

2.2. Calibracion y validacion

El proceso de calibracion del equipo
consistio en determinar la constante de
calibraciéon, también conocida como
equivalente calorimétrico (e(calor)), que se
refiere a la cantidad de energia necesaria o
absorbida en cada reaccion de combustion.
La cuantificaciéon precisa de este valor es

esencial y se realizd siguiendo las
recomendaciones del National Institute of
Standards and Technology (NIST) [4]. El
acido benzoico utilizado para la calibracion
del calorimetro isoperibolico de semi-micro
combustién, tiene un valor de energia de
combustion bajo condiciones certificadas
por el NIST de A = -26434 + 3 J.gl. A
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continuacién, se detallan las principales
consideraciones para la calibracion:

e Se anadieron 30 atmosferas de
presion de oxigeno de alta pureza
dentro de la bomba calorimétrica.

e Lamasa de acido benzoico utilizada
fue de aproximadamente 30 mg.

e Se colocaron 0.1 ml de agua
desionizada dentro de la bomba.

e El circuito se cerr6 con hilo de
platino para facilitar la combustion.

e Se utilizé algodén (4 a 5 mg) como
material auxiliar para la
combustion.

e Se empled un crisol de platino que
tiene una masa de 200 mg.

e La temperatura inicial de los
experimentos fue de 22 grados
Celsius.

Para la validacion del equipo calorimétrico,
se recomienda determinar la energia de
combustion del estandar secundario, el
1,2,4-triazol. Esta practica permite verificar
la precision y reproducibilidad de las
mediciones del equipo, asegurando que los
resultados obtenidos sean confiables y
comparables con otros estudios. El
procedimiento experimental realizado para
determinar la energia de combustion del
1,2,4-triazol fue el mismo que el utilizado
para la calibracién. Sin embargo, dado que
uno de los productos es nitrégeno gaseoso,
y que bajo las condiciones experimentales
este tiende a formar acido nitrico, absorbe
una cantidad pequefia pero significativa de
energia, que es necesario cuantificar. Para
ello, los residuos de la solucion acuosa de los
experimentos fueron titulados con una
solucion de hidréxido de sodio, previamente
valorada con biftalato de potasio, con el fin
de determinar la concentraciéon de acido
nitrico formado durante los experimentos de
combustion.
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3. Resultados y discusion

3.1 Calibracion y validacion

A partir de cinco experimentos de
combustion con acido benzoico estandar 39j
adquirido del NIST se obtuvo la constante
de calibracion del calorimetro de semi-micro
de combustidn tipo isoperibdlico tomando
en cuenta los calculos del balance de masa y
energia del proceso dentro de la bombea,
calculos conocidos como correcciones de
Washburn [6]. Los resultados obtenidos se
muestran en la Tabla 1, donde se presentan
los detalles de cada experimento de
calibracion, especificamente, se indica la
cantidad de muestra, material auxiliar
(algodon) y platino utilizado. También’, se
muestra la temperatura inicial, la
temperatura final de la reacciéon de
combustion y el incremento de temperatura
corregido mediante el método de Regnault-
Pfaundler, este ultimo, muy importante y
medular para la obtencion de los resultados
experimentales. Ademads, se reportan las
energias de combustion del material auxiliar
(algoddn) y del estandar primario (acido
benzoico) liberadas durante la reaccion de
combustion como se muestra a
continuacion: m’(AB) es la masa del acido
benzoico, m’” (algodon) la masa del algodén,
m’’(Pt) la masa del platino, Ti y Ti
representan la temperatura inicial y final,
respectivamente, AT: es el incremento de
temperatura corregido, Econt (-ATc) es el
equivalente calorimétrico del contenido de
la bomba, AUign energia de ignicion aplicada
para realizar el proceso de combustion,
AUrsr es la energia del proceso isotérmico de
la bomba, A es la energia de combustion
masica y &(calor) es el equivalente
calorimétrico del calorimetro.
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Tabla 1. Resultados de los experimentos de calibracion con Acido Benzoico (NIST 39j) a 298.15

Ky 0.1 MPa.
Exp 1

m (acido benzoico)/g 0.04038
m’(algodon)/g 0.00076
m”(platino)/g 0.22622
AT/K 0.5325
&(cont)(-ATo)/K] 0.0006
AUign/K] 0.0042
-AUisr/K] 1.0798
-mAU°(algodon)/k] 0.0132
-AcU°(acido benzoico)/k] g1 1.0666
&(calor)(-ATo)/K] 1.0834
&(calor) / kJ K2 2.0343
&(calor) / J K 2034.32
<¢(calor) / J K>

Tomando en cuenta los cinco resultados de
la Tabla 1, se obtuvo el equivalente
calorimétrico promedio del equipo cuyo
valor es de ¢ (calor) = (2032.54 + 0.77) J-K-..
La incertidumbre de este valor corresponde
auna vez la desviacion estandar de la media.
El resultado obtenido se compar6 con un
sistema calorimétrico que se sumerge dentro
de un recirculador que tiene un equivalente
calorimétrico de ¢ (calor) = (1497.39 + 0.37)
J K1, y se observd que los valores son
diferentes debido a la constitucion de cada
sistema calorimétrico [7]. Una de las ventajas
del calorimetro presentado en este trabajo
frente al que se report6 en 2013 es la rapidez
con la que el sistema se estabiliza y la
facilidad para llevar a cabo los
experimentos. A diferencia del equipo
anterior, que requeria hasta 3.5 horas por
experimento, el nuevo calorimetro solo
necesita en promedio 1.5 horas. Este ahorro
de tiempo es significativo, ya que para
cuantificar la energia de combustion o el
poder calorifico de una muestra se requieren
realizar como minimo 5 experimentos. En
suma, es importante destacar que el valor
obtenido de Ila
incertidumbre estén en acuerdo con los

calibraciéon y su

valores reportados por otros autores, lo que
confirma la precision y confiabilidad de los
resultados que se obtengan en futuras

Exp 2 Exp 3 Exp 4 Exp 5
0.03811 0.04045 0.04005 0.04190
0.00054 0.00045 0.00055 0.00068
0.22658 0.22645 0.22665 0.22611
0.5021 0.5317 0.5269 0.5516
0.0006 0.0006 0.0006 0.0006
0.0042 0.0042 0.0042 0.0042

1.0160 1.0763 1.0674 1.1186

0.0094 0.0078 0.0096 0.0118

1.0066 1.0684 1.0579 1.1067

1.0196 1.0799 1.0710 1.1221

2.0308 2.0308 2.0326 2.0342
2030.82 2030.77 2032.63 2034.17

2032.54 +0.77

determinaciones. Tras finalizar el proceso de
calibracion y determinar el equivalente
calorimétrico del sistema, se realizd una
validacion de la exactitud del sistema
empleando como estandar secundario el
1,2,4-triazol, una sustancia recomendada
para compuestos que en su estructura
molecular contienen carbono (C), hidrégeno
(H), oxigeno (O) y nitrégeno (N). El valor
obtenido en este trabajo fue de {-Au°) /J-g
1=(19213.5 = 1.2) y al compararlo con los
reportados por otros autores se observa que
el valor calculado se encuentra dentro de la
incertidumbre, lo que da certeza y validez
para utilizar el equipo calorimétrico en las
cuantificaciones energéticas para futuras
determinaciones [8-10].

3.2 Determinacién del contenido energético de
biocombustibles y alimentos

Para cumplir con satisfaccion la Norma
Oficial Mexicana NOM-051-SCOFPRYDS-
2010, se implementd la operacion del
calorimetro de combustion semi-micro y se
detalld la metodologia experimental. Esto ha
permitido establecer un procedimiento para
determinar de manera eficiente el contenido
energético de productos regionales de
productores de Oaxaca, especificamente
biocombustibles, alimentos y bebidas.
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Tabla 2. Datos generados para la cuantificacion del contenido calérico de una muestra de galleta a 298.15Ky
0.1 MPa.

_ Muestra Datos energéticos
L B Exp 2 Exp3  ecalor 203254 J/K
' masa de parafina/g  0.01875 0.01425 0.01513 AU parafina 46239.82 J/g
masadealgodén/g  0.00062 0.0006 0.00059 Al algodén 16946.38 J/g
‘masade muestra/g ~ 0.03981 0.04235 0.04183 1 caloria=4.184]
‘masaderesiduo/g  0.0005 0.00007 0.0001

‘masa orgdnicareal /g 0.03931 0.04228 0.04173

< masa orgdnica real /g > 0.0411

%deresiduwo) 1256 0.165 0.239

(salesy metales) 0.553

' %demuestra | 98744 99.835 99.761

<%demuestra> 99.447

(HNOs)N  0.00051 0.00048 0.00058

AT de combustion/K 0792 0.752 0.787

' gdeNitrégeno  0.00036 0.00034 0.00041

' %deProteinas 5605 4.959 6.066 % Protefnas = P»/Pox 100 x F
<%deProtefnas> 5.543 (F=625)

UHNO:J | 0009 0.008 0.010

‘Adlparafina/j  867.00 658.92 699.61

‘Allalgodén/ 1051 10.17 10.00

Adlalgodén (/g)

‘Adlmuestra (J/g) 184649 20344.9 21338.0

Adlmuestra (kJ/g) 185 20.3 21.3

AU muestra (cal/g) 44132 4862.6 5099.9

Allmuestra (keallg) 44 4.9 5.1

Amestafal 4 156 510

Adlmuestra/k] 1846 2034 2134

479.2
2004.9

En la Tabla 2 se muestra un ejemplo de los
datos recopilados utilizados para evaluar el
contenido caldérico de una muestra de

reaccion, el incremento de temperatura, las
cantidades energéticas, el equivalente
calorimétrico, el factor para la cuantificacion

galleta. En particular, los datos incluyen
indicadores relevantes para la evaluacion
energética en fase condensada, como son:
cantidad de sustancia de los materiales
empleados por experimento, residuos,
cantidad de acido nitrico formado en la

de proteinas, los resultados del contenido
energético de los auxiliares y el de la
muestra.
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4. Reflexiones finales y/o conclusiones

La  implementacion del dispositivo
calorimétrico en los laboratorios de
investigaciéon de la Universidad del Mar,
campus Puerto Angel, ha tenido un impacto
significativo no solo en la infraestructura de
estos espacios, sino también en la calidad y
alcance de la investigacion que se realiza en
ellos. Actualmente, esta metodologia
calorimétrica esta siendo utilizado para
realizar practicas de docencia a nivel
licenciatura para la comprensién de los
principios de la termodindmica de los
alumnos de Ingenieria y Ciencias del Mar.
Este dispositivo se esta empleando en las
tesis de Maestria en Ciencias Ambientales
con interés en la determinacién de las
entalpias de formacion de compuestos
organicos con aplicacidon en celdas solares.
En consecuencia, la utilizacion de este
dispositivo calorimétrico en los trabajos de
tesis contribuye a la formacion de
investigadores  altamente  calificados,
quienes no solo adquieren experiencia
practica en el uso de tecnologia de
vanguardia, sino que también desarrollan
habilidades de andlisis y resolucién de
problemas complejos. Estas actividades, asi
como la publicacion de resultados en
revistas internacionales indexadas son
esenciales para el crecimiento y
consolidacién de las lineas de investigacion
en la UMAR, llevando a los investigadores
abordar desafios cientificos de manera mas
efectiva. Finalmente, la puesta en marcha del
equipo  calorimétrico  satisface  una
necesidad prioritaria para los productores
regionales de biocombustibles,
especialmente de alimentos y bebidas. Estos
productores necesitan cumplir con los
etiquetados de sus productos y es prioritario
informar a sus consumidores sobre el
contenido energético de los mismos. En
consecuencia, esta implementacién ha
logrado vincular a los productores
regionales de Oaxaca con UMAR, para
ayudarlos a cumplir con las normas
establecidas, garantizando la calidad y
seguridad de sus productos en el mercado.
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