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‘ EI ObJethO que pretende el sugusente trabaJo, |
 }1es desarrollar métodos de analls:s para determlnar ¢*~W
o la pureza por cromatografaa gas - liquido, de los-

-'compuestos de organo-snlneno, en especial del dime

fiu tnId|c|orosolano (DDCS) K el Hexametsldnsulazano = e
Gy |

S EI analusus de Ios compuestos de- 6rgano-s:l|-ﬁj‘ ‘
xﬂﬂcuo es dellcado por- lo que la cromatograffa de’ gasfv
“ha: sndo un buen ‘recurso para su estudio, ademas de
ue en relacién. con’ otras técnicas lnstrumentales-gf
ﬁ(espectroscopla, resonancia: magnétlca nuclear,*:'-;rj
: ﬂ) es Ia que més se ha pract:cado dada 8u. snm--;;ﬂ

g Afectuosamente qunero agradecer a la Cla. FERig
MIC S.A. de C.V. y compafieros de la misma, el apo-

Oiy fhcnlldades otorgadas en. el ‘desarrollo del"-
“‘resente trabaJo, eSperando sea d _ut|ludad
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| La Famllna de Ios hudruros de snllclo, conocn'“"f
»zda en conJunto como sllanos, tsenen la formula ge-

 neral SipHs is. El primer miembro de la-serie se-
~tlama monosnlano (o simplemente ‘silano), miembros-

  mayores son Ilamados dlSllazanos (S|2H6), trisilas

“zanos (S|3H8), ‘etc., y asi sucesivamente, conForme:¢,f~

el nﬁmero de étomos de SlllClO presentes.f S

e La exnstencna de Ia famnlla de Ios hsdruros o
T ide s"'c'o' mono, di y trlSlIanos, se conoce hace-

 fjvar|os aﬁos, pero recientemente se. ha dlSpuesto deﬁ;;;ﬂ

t {7técnlcas que han permutcdo el estudno de éstos y - '
VTT.<otros compuestos ‘del snlncno. Por eJemp|o' » R
. ayuda. de la cromatrografna de gas, miembros mayo--

con la

"‘res se. han |dentlflcado y en cuertos casos ansla—-TSUIT

:Gran parte de la qufmlcafde Ios snlanos -se ha

ii*fl'm'tado al estudio de S|H4 y. S|2H6 con los’ cua--;fﬂ_?
- les una- amplna varledad de |nteresantes, de”'Vad°3f~ﬁl,
- se han snntet:zado, ‘por: la sustntuc|6n de uno o ==

" més atomos de hldrogeno por grupos orgénlcos o unejf QQ

'*Lorganlcos.

- L A contnnuaclén se. enllstan algunos deruvados-g@;{j
”-,}de Ios snlanos que’ contnenen elementos de los gru- .

pos l, AV, Vi VL, Vi y clertos metales de transn-‘ ff_

(2)

;%,ﬁc16n de la tabla peruodtca,




:'TABLA I. CGMPUESTOS DEL SILICIO CON- ELEMENTDS DE LOS DiFEREN-
e TES GRUPOS

COMpuestoj,

'Grupo i
| S|H4

"'xs.u3;i_-7 i

" EVGrupo IV

'ﬁ-cguss.u3

~ju3s-c-cs-a3

’P.ffusi6n'(°c)

185.0°

32,0
woo

| P;fbullfcfénf(°C)—

111 9.

14 5v |




L “TABLA 1. (Contu nuacl 6n)

P. Fusién (°c) P. ebullicién (°C)
Grupp_Vl | | v |

(SiH. )2 R "“-”143.'6' o ,f-‘-”ils_.z'

HCO, s.us',;‘ -4 314 R
| ’1 }“(5'" )S 7f  f‘>.1f :f?7°io= 17}‘€vy-i;-. “’* 8.
’.(s.n )z ’ - 68.00 -

v (SlH ) Te

e 3)38|C| T el g e e
‘u i,(CH ) s.cl _M* R

""i(cu

r_Con metales de transnc|6nj T i T T
SiNyCo(CO), eSS o
s (SIH3)2Fe(CO) | 52 0‘ . ,"’ "145""7-0; |

" S'H3MMCO) 5 |



III.-TEOR;A DE LA CONDUCTA QUIMICA DEL SILICIO
(2,3 |

En Ia actualldad no se han encontrado derlva-

'”*dos en los cuales el silicio esté enlazado a otros

'atomos por medio de un doble o triple enlace, co--
;mﬁnmente encontrado en |os compuestos del carbon,

a pesar de que ambos pertenecen al mismo grupo pe- 

“ro con diferente pernodo, y la mayor parte de re-- =

- portes con tales |nsaturac|ones en los. compuestos-{f,' 

7 del silicio, ‘estan sujetos a otro tipo de |nterpre¥f  ]

_7;;taCI6n., Algunos de ' los estudios avanzados para. ex

~-plicar la; ausencla de este tipo de enlaces son por;f}f;f

vfeJemplo. que el enlace (p —a»p) o sobrelapamlento-;;fo

ormal , -séria déb|| para Ios elementos de este Qru 5“
'of(Sl, Ge, Sn, Pb), por el. carécter di fuso de sus .
:"or-blt‘ales (N)Z)p. Ademas de Ios argu‘mento’"termo.

4entre el sulncuo y los atomos electronegatlvos, f
_fSon mayores ‘Que aquellas con los enlaces anaIOQos-;fH_

“‘en el carbén. Por tanto el silicio tuene una ma-__ygq_g
}yor tendencla a qumar dos" enlaces "d" y er*capbon
,mas blen un "qr" y un. "¢" SR L T

,-.m‘ﬁDe este modo, no. se conocen derlvados monoméuv
=-;Qr|cos del tipo RzS|=0, pero . exnsten como pollmerOS'
del tipo (Sl(Rz) 0Si (Ry )0-)x, y de acuerdo a esta~
Formula. el polumero sera mas’ estable porque 2E - -
(SI-O) esrmayor que E(Sl~0)' | ' i
‘rior: puede;Compllcarse ‘més. do ‘se conside
.FactOres entrbplcos y clnét cos. .7




1 Los compuestos del s:llcoo son. formalmente'-—'”
analogos a los bien conocndos alcanos y serie al--
quilica de ios compuestos del carbén, pero. exlstenl”
sntuacaones en las. cuales, como anterlormente se'u
reflrlo, el enlazamlento, aSpecto estructural Y

reacciones quimicas seme jantes, marcan una dnféren

”.C|a sngnlflcatava entre los compuestos del’ carbono
y del sulucno.‘ Muchas de estas diferencias son --
atrlbuldas a la presencla ‘de un orbltal 3"d" lncomV*
pleto, d|Sponnb|e para el enlazamnento ‘como . ‘capa -
~de valencia en el sul:cuo, no: sucedlendo estoen ~
"T”el carbono.  Los orbitales ”d” pueden: ser utnlnza-?f'i.
‘ '"{en la fbrmac:on de enlaces "G“ aducnonales, S

‘cbndncuones, puede expandlr su- numero “de valencla-g>;ff
a valores de coordnnacnon mayores que cuatro.» Slnf““

_ émbargo, cuatro es el numero de coordnnacnén mas =
uﬂfrecuentemente usado en Iosvcompuestos del suI|C|oi

Los orbltales "d"‘se utlllzan tamblén en la ~f}f"
formac:on del ‘enlace (p-'d)’f lnterno, prnnclpal--;‘
’:mente en los compuestos del Silicio. El caso ¢ &
" sico es. Ia tr:sslflamlna (SIH ) N (F:g. 1). Esta-;if[
“tiene una estructura completamente daferente ala
anéloga de carbono, trlmetllamlna (CH3)3N -que’ se-f *'
muestra en la: (flg. 2) - La estructura pcramrdal SRl
de’ la: trlmetllamlna es’ semeJante a la del NH3 vy re S
S erJa el efecto estérlco de ”’par' no compar'tldo del
“‘j‘nntrégeno.*é o E R Lo :




Flg 2 Eutvuctura de Ia Tr-me
-t lamna. S

‘Fig.3 Enlace TT on La trisililamina, (pg-d )T, O

ot



s La |dea del enlace (p—qd)qf |nterno se ha'--   f
' utlllzado para entender muchos trabaJos, ‘entre - -

P elIos los mecanismos de\reaccn6n del silicio y. paé.f

- ra expllcar por qué Ias’longttudes de enlace del -“f”ﬂ
j¢5|l|c|o halogeno, silicio - oxfgeno y silicio - ni.

" tprbgeno son normalmente mas cortas que los valores

-Mcalculados de la suma ‘de sus radlos covalentes. -

f;Ademés de la débll basncndad de Lewis de los silo-

?v'.:"'xa"os (si-0- Sl) y' 8i |GMIdaS (SI-N Sl), por- sus am-" o

:W p||os angulos de enlace.-

La mayor'a de Ios compuestos del snltcuo son-fjW"

; mas;reactavos qu

us analogos del carbono, ejem==" "

;};pllf ado_esto por,la‘FaCIIIdad de hidrdlisis casn;fﬁjf
'mdlnstantanea ‘con-agu jdel compuesto S|H3C| a Ia Forj‘

~ ma (SiH3)20, mientras que el compuesto CH3CI no-

:; reaQ fona répldpmente. Esta conducta no se" atrlbu]:fff

" ‘fcctos termodlnamlcos, puesto que. el snlncnd'*“”“

"wLazreacttyidad antehior se’ ha atrnbundo a -v-ﬁ? i7

;ZeFectos cinéticos, dogde el gran _tamafio del &tomo- .
.de sidicio (rs =1. 17 Ay rc=0 77 K), la menor elec- '
 ftrone9at|v|dad (Sl 1. 8 C=2. 5) la d:sponubnlndad?]‘Vv
“del silicio a expandnr su_ndmero ‘de coordinacién a -
 {vanres mayores que. cuatro, son. todos Ios Factoresifff'
fﬁlmportantes ‘en favor de las reacciones del tipo --

Sng, comunmente propuestas en Ia qulmlca del snll-"
TVCIO.’ L'» : , L T R o

;¢;755’Como antenuormente ‘se- expluco, el gran tamaﬁoifﬁff
3gdel silncno Io hace més. vulnerable aI ataque que -




al carbon y la debll electronegatlvldad favorece -
que Ias unlones con los no metales sean mas pola--
~_res que sus andlogos con el carbén, por tanto, mas
’jsusceptlble a ataques por reactlvos ‘polares, y la-
. presencia del orbital 3”d” vacante en torno al si-
“licio permlte la Formaclon de compleJos |nterme- -
‘leS. ' =

. Estudlos c:nétlcos detallados de las reaccio-
 nes qufmicas que involucran a los hidruros de silj

ff;cno, son. practncamente escasos.‘ No obstante se ha o
*ﬂexpuesto una considerable cantidad de trabaJos cu- ok

*["nétlcos con. compuestos de organo-s:ltcso.jgp

“A fA;faPrebabééiéﬂfdé $i1an6$rt{f

A contnnuacnon se menclonan brevemente algu--

on's1l|Clo.,‘“

1 = M92$.+H20------> SnnH2n+2(Mezc‘lia arr‘lba de "" 
, , : ' S'SHIS) R

2.- SnCI4+L|AIH4 -f---.p si H4+I.|Cl + ALCI3

’ 3 3s.02 +4AL+2A|.X3+6H2 -2-9?-)%-9-» 6/n (ALOX) +35' "4-‘-

halégeno (76% convers'6n)

"’3 s-cn4.+4AL+6H _;gg_g ->4 ALC'3+3 s'"4

100% conversuén)

as?de Ias reaccuones de preparacuon de compuestos}fﬁff



- Bu- Reabcién defsilanos. '

_ La. mayorla de los hldruros de SIIICIO son muy_i'”
TPeactlvos por lo que. se deben prever cuertas pre--

’F-ﬂ;cauc10nes, tanto en su almacenamlento como en los-

sustemas de reaccnén.

‘ ,,1 - Reaccuon con agua- y alcoholes _
i "!va) Sitiy + 2K0H + Ha0 ——> K28|03 + 4H2’f

_ ,’_”_':-b) S|2H6 + 4|<ou + H20 —---—->2K28|03 + 7 Hz?

Cu T.A.
,,_.c) si H4 + cu3QH m§.(ocn3)4 6 Hs. (ocu3)3:__.._,_;.j

35'  0 HZ 3,(QCH3)2 télnsns o
lﬁif (pero no H3Sv0CH3)

w}:fReacc|6n con hal6genos y acndos halogenados v

a) Sl H4 + Br2—§-0—-§—> Si H3Br' (+S| HzBrz)+HBr'

L | AL X ’ E
pf‘;b) S|H4 o S|2H6 + Hx_-——TEE—4ES|H3X(6S:H3S|H2x) S
o i BT +H2f

:°73'%ﬁReacc10nes con derlvados metallcos.,  : f

ff__'a) s. H4 + AgCI -——-‘5>s. H3Cl + ch + 2 Ag




o B RSy ¢ () R Rk H4 -
~ _donde (y=de 0 a3; R=grupo alquil o aril) =
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V - APLICACION Y USO DE LOS SILANOS COMERCIALMEN-'

TE (4. 5)

- Con referencna a sus propnedades qu:mncas an—‘;
”terlormente mencsonadas, se han desarrollado Ios,#«

‘;S|QU|entes tnpos QUImICOS.

'YAQ# Tipos dufmicos.’

e Las propledades qufm|cas de los compuestos de f1...
'YL;organo silicio. son. para este proposnto, generalmenpp?i ,

‘fte monémeros.,“

cos en e ﬂatomo de” carbon, el cual est§ unido al -

;sn||c10 por un enlace: hadrolft:camente estable, --

Tace h

rdr6l|zabl: ue es una base qufimi

‘”Vfdrolszable.f'“

e Los grupos hndrollzables pueden suFrtr varlas 
'xﬁreacc10nes quimicas’ dando Funcuonalndad al 4tomo -

. 'de silicio.. Estas reaccnones muestran una duverS|

" dad de’ significancia Gtil y comercial que se des-’

7 f‘cr|b|ra posterlormente.,

En ad|c|6n‘a lavfunc10na||dad ya menc:onada;

(Si - C) Y por1'tra parte, a_sus;ltuyentes de en ;§“

g ca para‘su’

clasnF cacion;. como:los cloros:lanos, los: cuales -

ienen el C Si = CI) Hldrolnzable, y los al-
caxls:lanos con el enlace (Sl 0CH3) tamblén hl--

JQNHdebnda a elementosﬂoﬁgrupos reactlvos unsdos dlrec,7

Esto; monomeros toenen sustntuyentes organa--:.f?f




u

'itamente al Sl'ICIO, se pueden lﬂClUlP cnertos gru-_“7
Vlf'pos orgénicos funcionales SUSceptlbles también de-
' ser atacados, permanecnendo lnalterable Ia mo | écu-
'?gla de solano por la estable unién (Si-C). _Estos -
_.“snlanos son organo-fbneaonales y se utilizan como-
,,agentes enlazantes o copulantes dado que tienen --
- grupos orgénicos y silicio funcional en la misma é,
 Vmo|écu|a, permltlendo la unién de materlales orga-
'~n|cos a sustratos |norganlcos.j ‘ o

s lal Famllla de los sulanos se clasnflca en.-"-7”7"
T*tres grandes ramas- ' ‘

V;jﬁfEClorgsilanosey'Sflaiaﬁbs?:?w'

.- Alcoxilanos

.ifSi[anbsﬂéﬁganoéfuhciqhhles f*

}Los anternoreswgrupos se tratanvqufmlcament_
..sus usos a COntlﬂUECIén" , - s

' ?‘1 ;- ¢l o.'%fo's i lféﬁds y Si Iazanos

L Todos Ios clorosnlanos reaccionan con: agua, |

;wffghldrollzandose el. enlace (Sl-CI), generando acndo-fﬂu
 clorhidrico y ademés en su mayoria son ;nFlamables;;ﬂé
o flos clorosnlanos tienen cuando menos unido un &to- =
*.ﬂ}mo de cloro, la fﬁrmula general es Ia s:gulente'*”;_"




g :‘.7 14

donde.:"a" es 0 1, 2, 3 f'”b”~es 1 2 3 4 y‘anwJ.*-
‘ “son’ sustntuyentes organncos alqunl arll 0v--f
:fcombanac10n de estos.: ' L

Los s:lazanos son compuestos con enlace del
itlpo Si-NH-Si, los cuales se rompen en presencla -
- de materiales conteniendo hldrogenos activos (por-
eJemplo' Hidroxi los, mercaptanos, aminas o grupos-
._;écndos), formando enlaces con. el s:lncno. 5

. Los productos comercuales enllstados a cont|~j, .
‘ ,nuac|6n son’. tomados de la Dow Cornlng Corporatlon,»~* 
: *eSpeclflcando sus. prop:edades para algunos clorosrf-f‘

Ianos y Sllazanos. : S i
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‘F?ﬁdensos, llmplos;;f

7 ‘a) Apli¢aéf66es(tfpicas,v

._'r
il

) Los clorosnlanos son - utlllzados en’ gran medl-?-
".da para la Fabrucacaén de suluconesm pero tambi én-
~son muy nmportantes en otras: apllcacnones |ndus-’-‘
"trlales, por eJemplo' o

ey Descomp08|cton termlca, fbrmaclon de recu—-‘p
: brumlentos de carburo de s:lncno SIC.

.jtérmuca y. resnstencna al desgaste, por la gran pu-k
| ‘:“,El SaC es deposutado“en forma de va
ste proceso es usado en el'recubrnfl

_jenmla fabrlcac|6n de semnconductores.;ﬂ* 

EI proceso consnste en. la vaporazaclon del me_f*

’ﬁgftllclorosnlano en una corriente de hldrégeno den-- ‘, :
 tro de una cémara de recubrnmlento a la temferatu—wa‘

1;@ ra de deposucsén (alrededor de 1500°C)

Z Sililacién.

, R Sn .es ‘ust 2 3fy'”R" metllos, |
f;{pero pueden serygrupos_alqucl o arll;: Los grupos-'V"

L QiEsta descomposuclén térmlca es de ut(lldad 00 }i{h+
~ 'mercial, debido a la produccién de- recubrlmlentos- §j,5;
uni formes, de alta estabilidad -




" mas comunes son. el trumet:lsnlol (TMS) 6 el dnme—r

B tilsilil (ons)

La salllaclén mas Frecuentemente refer:da es-

: _Ia sustatucnon de un grupo silil por hidrdgenos ac

'"tlvos en una molécula contennendo un grupo OXIhl--
;drtlo,_reaccnonando de la siguiente manera:

(C_HS)_aSi -+ HocHy i-'-f--f-%(SHg)g'Si-_Q'f CHy

5 Las dnmetnlsulnlacnones permnten "capturar" -
__;f!dos grupos funcionales en 1a molécula, usando tan-“
ﬂT;solo una mol de agente snlnlante. ‘11 o

E emplo.,El DMS puede ser empleado en Ia sfn-

: tesis de penncullnas, actuando tempo
‘rales sobre los grupos carboxflncosi
go amlno.‘(6) i e

i wLos;agentes sulnlantes son tambsén muy usados‘
en . cromatografla gas-lfquado, ya que |mparten a ~--
los compuestos si i lados .menos " polarldad volatnlnﬂ
.odad 'y estabulldad térmlca,‘lo cual facnl:ta, un -me
'fffJor analisis de c:ertos compuestos por medlo de es_
fte tratamuento.z(7) | ~ : »

- , fﬁ: ,;  S IR O
'e_DgSagtlvac16n de superficies.

R Los metnlclorosnlanos 'y metglsnlazanos son +;~"
'Kfifrecuentement¢ usados como agentes hidrofébicos en
i vt ”f:éctrlcos o en el tratamlento de sustra3




i9

‘,tos celulosncos y ssl;cnos por eJemplo. El papel -
}se hace més repelente a la humedad 'y las superfi--
Q‘c1es de vidrio son menos répidamente humectadas -

con este tratamlento. En- los ai slantes eléctricos

de maternal ceramico se protege la superficie de -
'estos del efecto flltrante de la humedad también -
por medio del tratamlento mencionado.

o e g Hes

~ OH- -OH . | Me - . Me"i 0 0
Y S I I S R

=Si=0-S; = + - - -Si=-Me =  .«Sj=<0-Sj=+ :
| f?{ 9 ?rf' Mﬁ ﬁ?!ﬁfﬂﬂﬂ ?{_:Mér7v'ﬁ 7 ?ﬁ‘q ?rv §&3-f 
- (Superficie) Me  Me . (Superficie)

‘Z}ffAlchisilanos._fﬁ,

Los alcoxusnlanos son sclanos monomérlcos conf[ff;ﬁ
la f6rmula general |

R SI(OR')

donde' a" es 1 2,;  "b” es 2 3

”R” ‘es un grupo metll [ fenll

"oR” es un gf‘upo metOXIl



:'20“

Al igual que los clorosilanos, los alcoxns;la
_nos muestran funcionalidad en el silicio al hldro-,
I:zarse.- Los alcoxisi lanos bajo las. mismas condi-

'Ccnones muestran muchas de las reacciones caracte--

pisticas de los clorosnlanos, sin embargo, el pro-
“ducto resultante de su hidrdlisis es metanol, el -
" cual es "facil de trabajar” que el correspondiente
~&cido clorhidrico, que es liberado por los clorosi
lanos. Muchos de los metoxisilanos se utlllzan en
el tratamlento de SupePFICIGS."




" LISTA No. 3

' PROPIEDADES
FISICAS

METILTRIMETOXISILANO

~ CHy 81 (OCHj3) 4

. FENILTRIMETOXISILANO

CeHg 51 (OCH))y

METILFENILDIMETOXISILANO

CHy (C, Hg) Si (OCH;),

DIPENILDIMETOXISILANO
(CgH:), Si (OCH,), -
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_*a) Aplicaéiones Tfpfcas.

‘Debido a sus subproductos de reaccnén menos =
”pelugrosos" los metoxisilanos son més usados en-
el tratamiento-de superficies que los clorosllanos.
Los metil sustituidos alcoxisilanos se utilizan en
la sililacidn de polvos, particularmente inorgani-
cos, impartiéndoles fluidez y repelencia a la hume
dad, tendiente esto a evitar la formacién de cos--'
tras. La sililacién generalmente aumenta su densn
- dad, lo cual permnte, que los pigmentos sululados-'
,~muestren ‘menos tendencia a ‘flotar y facilitan su -
YdlSpersu6n, por eJemplo en la fabrucacn6n de plntu

. ras. Se. ha encontrado tamblén .que Ios polvos metaé

 ‘l|cos snlllados de Zly Al muestran meJores prople-

“-f dades antlcorrosuvas. B

A contunuacn6n se muestra el tratamlento del~~gf f

acuoso-x.;;,*

H 0 e o ,
oo omo CH3 Sl (0H)3
catallzador 3 CH3OH

7vi#E§se (a) CH3S|(OCH3)éf

gf;rase(b) CH3S|(0H)3+V|dr|o -s. ou _-”« “¢,'21:_ 35”'
L , 54 ;_gg S  ‘_0 R e

| vidrio-Si-0-Si-OHy + 0

- 0 L

*r_avudrno i sltu", vaporlzando el sulano en medlo--_""'




3.4-Silahds,organofuncionales.

Qufmlcamente estos snlanos comerclales son --g;}
_ agentes copulantes y miembros de una familia de mo
‘n6meros de érgano-silicio, caracterlzados por la -
: estructura general sugu:ente. ‘ ‘

(R'0)3SI(CH20H2CH2)x

‘en donde.
es un grupo 6rgano—Funcsonal
}es un grupo alcoxll hudrollzable.

es cero 0 uno.

e reforzamlentos |norgan|cos (flbras o par
S 'as) 'y matrices de polimeros orgénicos; resul-
_[thando de esto Fuertes compuestos de gran solldez,
. tal es el ‘caso: de,la Flbra de v:drlo.b -

o Los enlaces fbrmados por los snlanos en la’ ln |
 [;terfase del pollmero orgénico. (matruz plastsca) y--“"
el refbrzamlento inorganico (clertos sustratos si-
t’llClos o metéllcos), |nteractuan dando este enlaza




“ LISTA No. 4

NOMBRE
T A
PORMULA

- PROPIEDADES
~ PISICAS

' SILANOS AMINOFUNCIONAL

N 2

o
g
N‘
8
N
if
E
-
-~
o
i
oy
[
-
-~
°4
[ B
g

—SILANO METACRILATOFUNCIONAL
" (50% SOLIDOS EN SOLVENTE)

cH,

" SILANO EPOXIDOFUNCIONAL

 SILANO POLIAMINOFUNCIONAL

(SO!ﬁSOLIDOS4EB'sppvzﬂtz)A,_‘

(CHy0) 3 S1 (CRy) , 58

* SILANOS MERCAPTANOFUNCIONAL

- SILANOS VINILFUNCIONAL =~

(CH, CO0), S1 CH = CH,

(CHy0) 5 Si lcuz)a_c}' 

 SILANOS CLOROALQUILFUNCIONAL

" PESO MOLECULAR
 GRAVEDND ESPRCTFIC
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xmmsmmmwmw
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';f‘* 5 = SOLUBLE:

REACTIVO
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a) Ap|icaciohes‘Tfpic§s.

S Los sulanos agentes copulantes, lnteractuan ,
-~ con los plastlcos por medio de un grupo orgénico -
5funC|onaI - Este grupo denotado por "R”, posee sus
';usuales reacciones quimicas caracteristicas. De -
’modo que puede copular el snlano apropaado al gru-
.po orgénico del pollmero que se desee. Muchas de-
. estas matrices plasticas son reForzadas con estos-'
«*Qcompuestos., Por eJemplo, ‘uno de los: mayores usos-
‘ﬁ 5de los snlanos de este tipo es en el acabado de. Fn
kﬁibra de vidrio, en el cual se emplean para un enla-
‘- celinterno. entre la resnna/v:drlo.' En el trataa;-,

‘uip_nento de esta resina se emplea un - perox1do y un’ E

:;on6mero |nsaturado, tal como el estureno. Y un <

~silano con un grupo orgénico’ lnsaturado ‘como- el me
"”tacrnlato-sulano Funcuonal, el cual coreacc:ona --&7
'on‘la matrlz plastncafen '

.-v‘n?dmo-ScROOCC = CH2 + CH2=CH-Resma e

Catélnsns >‘
gA con peroxldo

“ :v-i dr‘iaorsi RO.OCCchz-t-CH'z-\Re#‘;"’a L

" ,,jIOtro gran uso es en las flbras de vndrro ter-
’{moplastncas refbrzadas. El Nylon es comunmente re

.onal como sngue-‘fg;;j'

_[;proceso stg ente. S

v el tratamuento se: realnza conff}f




e e -0
vidrio=-Si RNHy + R"E NH_('CHZ )C -] i

"~lx°=fcalor

i~
g ..

vsdrno-SnR—-{}'NH(Cﬂz)s +R'NH2

oy £n los elastomeros se emplean rellenos blan--g
p;cos (caolun, Talco, etc. ) pretratos con sulanos, -
~ los cuales mejoran el enlace entre la matriz del ~
'H«polfmero y -dichos’ rellenos.: Los elastémeros trata -
~des " ‘con . sulfuro pueden sep- copulados a IoS'relle--f
{nos SI|ICIOS, usando sulano-mercaptano funcronal,

kRe[lenqm-Sl R-SH + CH2-CH- Hule

o catswisistf¢ (_'“
.+ con sulfuros

*Rellenox‘si+R—S—Cﬂzecuze+ﬂul¢£.14;

. 'kaxnsten muchas més apllcaCIones donde ésts -‘pjg;
&como los anteriores salanos se utilizan, pero con-
- los eJemplos presentados se deduce su. lnteresante-’
“;*utllldad X o L i :




V.- CROMATOGRAFIA DE GASES (8,9)

_ A.- Teorfa de la cromatograffa gas-Ifquido.
fi;fiFdndamento.'

La cromatografla gas-luqundo se basa en una -

¥[separacuon por particién de una muestra entre una-

i }Fase gaseosa mévil y una capa delgada de un lqu|-"
'*;gdq no-. volatll sostenlda sobre un soporte sol:do.,

ﬁ*?ﬁ;lalcolumna‘%en la fase estact;harla(fase ||qu|da)-”

ﬁ;;d°vd°:deSP|GZGMIento de las bandas.;*“““

Los solutos o muestras se absorben en la cabeza de

,espués ;oh repartldas i;ﬂdeSabsorbldos" al” ha-—" 
P . arrastr ' Estefprocesq de -fw;;yﬁ

&fproporciénes de partucu&n de'loslsolutos y del gfa],‘;~

i e|UYen" sucesavamente en or--*

 :den crectente de éus pPopopc|ones de’ partlclon y‘_1 ;‘g;

v"entran a un. detector conectadqga la salida de la -

'*fcolumna.. S: ‘se usa un regnstrfdor, Ias seﬁalesg--ji‘ '

~_aparecen enla graflca en forma de una curva de la

?  ;compos|c|6n”de’|a corpiente del gas de arrastre,eﬁﬁ-“"

}fﬂ:f‘ncnén del tiempo. .

pico

%i;mezcl a.

~ El tiempo- de emerge'cpa‘de39n5¢f‘“

[Jndnca la concentrac|6n de1gcomponente_en la-}




‘J’

”_2 Partes Fundamentales de un cromatografb de ga—;;frf

Bésacamente, un cromatografb de gases consta- ,
’de seis partes: (1) un suministro de gas de arras-
2 tre, contenido en un tanque de alta presidén, con - -
~ los reguladores de presion'y medndores de flujo ne
| - cesarios; (2) un sistema de nnyeccnon de la mues--
B ;ftra, (3) la columna de 'separacién; (4) un detector;
ff{ﬁ(S) un electrometro y: reglstrador de gréficas des—}
rQTIlzantes (en algunos casos con. lntegrador) y (6)
;?compavtlmlentos separados con termostatos para coni;¥,,
{tener las columnas y el detector y asf poder regu-[
_flar sus- temperaturas nndependlentemente.» Estos -+1 Q:
l]componentes se muestran esquemati'amente en Ia Fu-yf»*
_7gura 4., sngunente.; S =




7';f;9é_4- AQ$fjié?PQ66”Cﬁéﬁatugéﬁrfa'd§5é;héQ¢;f] 

) Control olictruco para. el tern-;tato,375? '
1ﬁﬁodado‘idc_flu40 o coudll .
'“'~?Deto€tor. i
”" AlP|lfchdoP. A
%fReguttrador con crouotrograna.'
00I§ctor de nueutrl.‘




”‘3 Conocnmlentos prevnos en el anal:sns cromato-—g: |

gr&flco. (10)

' ;Ef35;flntﬁoducciénadevIé'mueStra.‘

En teorla, la muestra debe ser lnyectada en Ll

"—_el prumer plato. “Tedrico” de ia columna, pero. como.

~ (1) la muestra se vaporice y transport

.esto es. |mposable, en la practlca ‘se suguere que;-- f"¥

”Gza de”la columna en un perlodo de tjgmpo“relatnyé:ffg

jwaebecseridufmlca Y ter'°3me“t° estable a las con- ._
'-d1010nes de.lnYecc16n.; Los compuestos de brgano--
7 ; . Py » f . ;Ja puerta de ynyec--;]'



ﬂ?do en cuenta los cuudados menclonados, tales como:
'Tque el volumen de la muestra nnyectado no- sobrecar:$u

- gue -la camara de nnyecclon, no. se. descomponga tér-
~ micamente a temperaturas altas, de vaporlzacnon y-

““tener un tnempo relativamente corto de vaporiza- - -

ciébn. Para 1ntroducur la muestra se hace por me--
dio de una macrOJerlnga, la cual se ha desactnvado
-gasegurando su Inmpneza y cu:dados en el maneJo.




739;‘:F°’¢‘MGVi1P

- ':Los Factores mas . cmportantes que determunan'-“"

la seleccion del tipo de gas de arrastre o fase mé
v~vnl,;es el tnpo de ‘detectos y Ia dnsponlblltdad -
~del gas. El argon, hello,,hndrégeno y nntrogeno,

son los mas comunes. El argén se limita al detec-
~tor de. ionizacién de ar96n.. El helio y nitrégeno-
prueden ser utilizados en detectores de ionizacibén- -~
. de flama y ‘termoconductividad,  El hudrogeno se -~
"7gut|||za en_termoconductividad, slempre y cuando" n0j5
‘daﬁen'los elementos senSItnvos o fslamentos.; La -

,e,Cbiﬁmna:6ﬁdm§t09réffcé;ﬂ

o f ;Q_;Ex|sten dos t.posjba3|cos'de columnas cromatoif7”
- graficas: empaquetadas v tabU'a”eS ab'ertas-’f

N f,Pero para nuestro prop6snto, solo séihablara-ﬁ i
;de las empaquetadas. Las columnas empaquetadas‘--flfff

f“"a "Fase;'TQUIda no. volatil para utnlazarse en-f&,
la cromatograffa 963-'fqusdo, v rellenas de una ma -
. Ila.molecular para la cromatografia gas-sélido. -
Lolal Iongltud de Ias columnas empacadas sue“eiser‘-"”




“El ”soporte de uso. general para columnas em-

 _2pacadas es tierra de dnatomaceas, que se ha tritu-
rado y calcinado por encima de 900°C (soporte rosa

‘do) o que. se ha. mezclado con una pequeﬁa cantndad-*
‘de un Fundente, tal como el carbonato ‘de calcio y-
~calcinado a m&s de 900°C (soporte blanco). ‘Una co
lumna de soporte rosado retendré una mayor cantn—-
dad de fase llqulda, debido a sus poros mas peque-
flos y. por. sus- poros. menos profundos permntlra tiem

' pos de tréansito més cortos para el soluto. Estev-fgfv

j;£ tapo de soporte generalmente es usado papa el ané-~*‘




CTABLA 1.

Fase liquida
ovI-1, ov-101
SE-30

1!;-}Apnezon L
?;ov-s, ov- 7

"r DN
;ucou 550 x

Tipo
| Metilsilicén
Polldlmetllsaloxano-,100/35O

Hndrocarburo

PO'IpPOpllen9||CO|

.TfJi§P0'19|ICO|

 Fen|l SI’ICOH. ; |
thaIato de. dlnonl lo.‘;«"\, 20/150

‘Fluoros;lncén

oo
”fFosFato de Trlcreso,' | -

 ;fSucdfﬁato de dfet._ ;,3i,;;;~
“lenglicol

FASES LIQUIDAS TIPICAS.

f M 'ima/Méxlma, C°

100/350

50/250
-~ 50/350




Exuste una regla empirica general, para Ia se
leccién de fases que es {a de "dusolucnén de sus--
tancnas semeJantes", que |nd|ca ‘que las fases ll--.
"quldas polares son mejores para muestras polares y
_anélogamente, las fases liquidas no polares son -~
fadecuadas para muestras no. polares. Para el caso-
] de los organo-clorosnlanos, Ainshtein y Sholyat’-<
eva. publncaron un trabajo que resuelve el problema
Afde319nado para este anéllscs, en base a los fndi--
ces ‘de retencibn de Kovats. algunas fases estacuo-"

a‘nas, donde la separaclon de estos. compuestos y-”"‘

gjeh especial del metnltrlclorosulano y dumetnlduclo}j ”
“rosilano, pueden ser rapldamente llevada a cabo en

»gfases“estacuonarlasf[

"ff]clén con polndnmetnl&usuloxano.i Para el caso del1j 

,fTCIonarla que contengaAmetll-SIllcon. e

on flurosilicén en comblna--V‘*”

»7°Hexamet|ld|snlozano, se recomienda unaffaseiesta—-fff”?



'3d;-,oee¢ct¢¢as; *'

E' detectop es un d'3903|t|vo sutuado a la sa o

 Ql|da de la: columna de separaclon, el cual reglstra
el arrlbc ‘de. Ios componentes separados a medida --
Coquie; salen ‘de. la columna y producen la correspon- -
diente seﬁal e!ectrvca. Existen varios tipos de -
‘_g;detectores, pero para nuestro propéslto, solo men-
fvfclonaré el detector de termoconductsvudad (DTC) y
| Wﬁel de lonnzac|6n deVFIama (DIF) S

,_,_»Q;AJEI‘detector de termoconductlvndad (DTC), Fun-'w
. ciona en'basg_a”Fylamentos con una‘temperatura de-ff&gf




37

El detector de ionizacién de flama (DIF), con

8 ,.saste de una pequeﬁa Flama de hldrogeno quemandose

-~ con un exceso. de oxigeno y rodeada por un campo --

 electrostaticos. El efluente de la columna entra-

cala base del quemador a través de un filtro mili-
,’pore y se mezcla con el hldrogeno. '

| 3 Los compuestos organicos que salen de la co--
. lumna se queman y durante .la combustién se Forman-*

'-Lfragmentos ionicos y electrones libres; éstos se. -(¢1;

Q?colectan produclendo una-corriente eléctrica pro-- . =
. porcional 'a la velocndad de entrada de. la muestra- -

';Q,,a*laflama., El DIF solo responde a atomos de car-  ?;x

Kademas de no necesntar un-?“

ras Programadaé.‘;g,a»

) gﬁtempe fturas prec.so, |° cual represen_;p  “ 
ﬁta unaggranﬁvenhada en Ia apllcacnon de temperatu_t ;f h




.1;”Vl.- DESARROLLO EXPER!MENTAL DE LAS TECNICAS DE -
Sl fﬂANALISIS POR CROMATOGRAFIA DE GAS DEL DDCS Y-
EL HMDS (11 12 13)

A.- D. _me::{:"ijl':d‘ i;g | onoSi ! va.n‘o(DD‘C‘S) .

~El dlmetllduclorosnlano es producndo comer-:§, 
al nte por la reaccién directa del cloruro de -
"etlleno con €l sslncuo a 300°C en presencia de” co;V

re’ como; qatgln;ador. La reaccién produce. grandes,fff;;
ntldades*d"VdjmetlIdlclorlsalano con metlltrlclof_ 5 .



Otras Fases liquidas se hdn ensayado, sin em—'

;bargo, la mayoria de todas ella tlenen “una paula-ﬂf7
tina degradact6n, debldo a que no- poseen la estab| 

‘Jidad térmica necesaria. Una separacidn mas selec
‘tiva de los metilclorosilanos se ha logrado con la

s:gunente mezcla de fases llquldas, representada -
por. Ia Flg.'S.'




. CH3SlHCI.z

o (cu3 )z s vnc' o

: uaando mezcla de ﬂues lfqmdal LMPUQ.*G ‘de

Bt centidades<
i er\ ables de OV-IOI metl

‘& hcén > DC I.SX tr-c Flu ropropo”’(;v"'




a4

‘ La anterlor fcgura 5, muestra el efecto de la
'fcomposccnon relativa de las Fases Isqundas repre-- B
sentada por la mezcla de OV-101 y DCLSX, en rela—-'f‘
cién con los tzempcs de retenclon de las sustan=- -
',csas presentes en una mezcla anallzada de metilclo
7rosn|anos (DDCS=1.00). De ahf que conociendo algu
- nos- “antecedentes de la muestra obJeto del. analnsns,
se puede tentativamente encontrar»laﬁrelaCtén de =
fases que ofrezca un maximo: de sepa'acnon flJando- .
g Ias condscoones de operaclon del cromatografo.5wyhgﬁl*

- Teemica.

e En base a los conocamlentos expuestos ante-";,.j,
«¢r|ormente,:se e!aboro la sugunente técnlca para elfﬁdf{
”.DDCS, ‘en funcién del equnpo y”materlal d|Spon|ble""°'*

n vlaboratorLO“” £ S : :

' Tfpo de columna. Acero |nox|dable de 6 m.,.aéj ff

f{j(Polidumet:Isuloxano), sobre chromosorb P AW/ --~f
. DDCS. Con una. temperatura méxima y ‘minima de -
'lftrabaJo de 220°/100°C y malla 80/100. ?Para acon '
:fduclonar la columna se recomuenda si es posible,
- ~dejarla durant :noche.a .un temperatura d“. -
f f180°C o‘b|en en’el dla durante 4 6 ‘hrs., circy




2

lando. una . corruente de nntrogeno purtflcado, el --
cﬁ_cual se utilizard como. gas de. arrastre y con un -
‘F'UJO de 45-50 ml /m|n.v :

| 'coadiciongs de ,Trabajo.

- Tipo de detector. Detector de lonl:aC|on de fla—
. ma (DIF) La seleccidn de este tipo de detector
~ fue por a!gunas de sus’ ventaJas que anternormen-;V
te se mencnonaron como Io son, su alta sensnbllai

ﬁTbmperhtura delzdetector (TD) 20°° c'ii“b

Esta temperatura se seleccuono para prevennr -“;ﬁ,”'

gemebgen de. 'aic°%ﬁﬁné;.usuajmenté Ia'temperétura; “j¥?
- del detector es igualio 25°C arrlba de Ia tempe-» SR
'w}ratura de la columna.,' S A

"QTemperatura del ir

Dado qu‘e elﬁ"f punto de ebul l.c.*:an del oocs""" esde-




4

j;70 3°C, la temperatura del inyecéor'fuéradecuada

para asegurar la rapida vapornzacuon de la mues-

fﬁ3,tra, ademés de dar un. margen para la vaporsza- -
. cibn de otras impurezas. | : ‘

ﬂr- Temperatura de la columné,(TC): Prdgramada} 

1Y

70°C durante 8 min.

198°C El |ncremento de T1 a T2 Fue de
8°C/m|n. | SR S

'*7T=émpa:tatau,del;programa;’z4~mah;,jf74f*”

;polnmernzacnon que mas adedante se dem ribihél;-

p.do para un poster' ior anal.s.s

¥f}?Tlp0 del gas de arrastre. Nltrégeno purlflcado.f

‘El tlpo de gas es: muy |mportante para un anall-?
"‘jSIS cromatograflco y se seleccioné el nntrégeno—?'
f?[por su dlsponlbllldad y compatlblludad con el ta'
'ﬁfpo de detector.;l”"” :

E3 ’FluJo del gas de arrastre. 45 - 50 ml/mnn.ﬂ\Y

aﬁifEl manual de operacnon del cromatoghafoLHP reco-r'“

l“fﬁLa‘selecCIon de este programa se propuso pop la-,{ ;
posible exnstencna o formacibn de productos de -



"f‘- cantldad de la muestra a lnyectar. 0 3 - 0 5 pJ

 i¥;(**) Nota. Las gréflcas de los cromatogramas aqun-f”

fm enda fIUJcs de 10 - 100 ml/mun., para este ti-
po de detector (DIF), y por: consugulente selec~=
~ cione el punto medio, encontrando buen funciona-
;QM|ento en la operacién. de este detector,

Condlcnones para encender el DIF. (%)
FluJo de hidrégeno: - 30 ml/mun.
‘Fldjo‘de,oxfgeno 240 mi/min,

(*) Las anterlores condlclones son Ias normales- ~?
. que suglere el manual ‘de operacién HP, para-

- este tipo- de detector.vcon columnas OD de -
‘9;1/8 pu|9.3_  | i rnd L

7”ResUltado§?%*“”““ 

e ; ,_as anterlores especfflcacuones,
—.Wel cromatograma resultante Fue el sngulente.

.agpresentados se. reallzaron con el lntegrador -

~3380A° Hewlett Packard y las condlcsones de ==

*-w(yoperac06n se. encuentran |mpresas al ple de ca?fj? 
'fﬂda uno de ellos, (14) ' T e
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'Anallsns de Ios plcos segﬁn sus tlempos de reten-— 

Z'Q cnén (TR)

;TR=f10P27 ﬁfﬁ;fProbablemente metlltr|c|or05|lano -
. _ B : -4,,“c°mo .mpureza Pl"opia del DDCS

-TRé;lil36fmin; Corresponde al Dlmetlldaclor0812a. 

\f 7}hiwiz,}4fﬁin:;POSIblemente un PPeCUPSOS de la -
RN S ~fpol|mer|zacnon del dnmetlldacloro ,'
\'v“?[SIlano. S L

'vwﬁf?Estos plcos qu wes sean otros PPOUf“.
" ductos de la Pollme”'zac‘én de"‘";"f
‘DD ;ﬁya que en un cromatog?amﬂ"h}ffﬂ

16188.‘20"35, 24 40 mnn.g

, Como anteraormente ?ﬂ   ,
:on, hrd,,'xqgluna muestra de DDCS en un exce-¥   ﬁ

f;fclon del DDCS,&resultando el sngulente cromatogra-7 ff'



1

| -,,71.507.

caounocnm os LA monous:s ou ommm:cmsmno
' : (oocs)

R 57 L0000 307
16,90 20889 ¢ 112085 ¢
- 19.97 5971052°° - . 32.16 . -

24.80° . ';,12576280:.;~ L 6773

. ResECT
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_ ‘Como. es de notarse, aunque Ios tnempos de re-
_*tenclon no corresponde exactamente a los anterio--
' res, se concluye obviamente. dada las propledades -
- del DDCS que estos compuestos son dumetnlsnlncones
 *con dnferentes grados de polnmerczaclon.

Finalmente, como anteriormente se explicé que
_ ,para la fabricacién del DDCS, se utiliza cloruro -
- . de metileno y resultan como impurezas, aparte del—‘
”vgmetultroclor05|lano, hidrocarburos de Cg. Se co--

_:@ﬁrrseron cromatogramas del cloruro de metileno y de
. un_hidrocarburo de Cg¢, tal como el n-hexano, para- !
{ftratar de completar el analnsus del Cromatograma -

f{del‘DDCS encontrando 1o snguuente. ‘ﬁvN1‘“
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T

CROMATOGRAMA DEL CLORURO DE METILENO
(GRADO CROMATOGRAFICO)

T 4.88
8:47 .

e RT O TVRE AREA EOCIE R R
488 ,1849-._ 072233
6.47 3862 . L0155 11
7.36 25343520.%- 9913
12 3251_ T 10386 ,‘.040 63 e
W 3380A . R R TR
DLy OFF "STOP\30;j o REJECT 10 ..
uv/u yf,f_,_ ATTN 4024 - oo o T
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CROMATOGRAMA DEL N-HEXANO
(GRADO CROHATOGRAFICO)

:‘”7.92"."M*'~f', 104863

T 188353

29721

7a18 325

’“§9 24
ey 72 |

64081 = :_'fl..-f’@“i?'

COMV/M 30 aTIN 32

T38.34

‘ffksaicx‘f:; 1¢;;;i 1E{;




st

. CROMATOGRAMA DEL DIMET ILDICLOROSILANO

CON N~HEXANO (RELACION 8 de DDCS y 2-
~de n-hexano cprox ) T '

4=====i-- 8.62

s

HLQ']}ZBa' 

8-62

o
1330
F12.24 0

‘ 16 82 -

vPE

3003 %u‘.OOS 398

T 85 000237 7

o822 . 0,025 76
11099740 3104
50388 140 9
23739809;1‘; 6639
206147 o 8282
ey Bz
sS4 01537

N 200608::‘%; 561
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“Por to anteraor, anallzando los taempos de re‘

jtenc:on de los cromatogramas del cloruro de metile
L noy. del n-hexano se deduce que. estas sustancoas -

,_f 0 estén presentes como lmpurezas sngnificatcvas -
~en el DDCS. Y como un dato extra de lo anterior--

mente dlcho.¢"Por Gltimo se muestra un‘cromatogra-
“ma de una mezcla de n-hexano en dlmetnldlclorOSIIaq

‘no’ (relacnon 2: 8 ‘bajo las mi smas. condiciones de -

» analusns), con el propéslto de observar, 8i estas-{,
 supuestas lmpurezas, pueden o no modtfncar notorla'
mente ‘el tlempo de retencién TR del DDCS ‘Lo cualj"

 como se ve no sucede, concluyendo ‘con esto que: La .
;técntca aquu propuesta proporciona las condlclones;;-qp“

‘  adecuadas para la’ separacaén Y detencuén de Ias 'm ‘f
J;ﬁpurezas en el DDCS ‘ - 7t




. B.- Hexaneti Idiai lazano w(""“’}S)‘ |

. El hexametlldIS|lazano se. produce comePCIal--
‘;mente por la reaccién del trlmetulclor03|lano en -
presencla de amonlaco Iaquldo o gaseoso en exceso.

.7 " El exceso de amoniaco es necesario para ac- -
tuar como un aceptor del &cido clorhldruco que. se-}_.\~

fﬁ{ggenera,‘sY esenclalmente el producto de reaccién -
'que 'se forma es solo el hexamet||d|S|lazano.‘ e

Reaccién:

on excepc|6n def‘as sugunentes precauclones-'ﬂ*v-

;;;;i El producto es :nflamable, t6x|co y fécllmen- ‘T7V

‘?ﬂite hudrollzable, desprendiendo vapores de NHy y =

gﬁreacclona con el material. de VldPlO. La prlncnpaly;*ﬁ%
‘impureza que. puede tener este producto a causa de-”fﬁ i

réu hldP6|lSlS es. »l‘hexametlldlscloxano.




1;-1Técnfca, )f ;  .

| AI sgual que en el caso de la tecnlca para el |
'“;DDCS, se seleccloneron y optlmnzaron las condncuo—-
- nes para el andlisis de este compuesto, en base a-

_“,Ios conocumlentos anterlormente expuestos, encon--m
1jtrando lo sugunente. Ll

| Cromatégrafo Howlett-Packard modelo 5730 A

' Tipo»de:cojumna.u Acerpunoxjdable de 6 pnes de-f




Cdﬁdiciongé de Trabajo.
’f€TTipo_deﬂdétecfbr?'Déféctordé-ibhfiééiGn dé‘fla-
. ma (DIF). Las razones de selecclon son Ias mis-
mas que para el DDCS
  -—QTempehétura delldeteétor(TD)§‘2006Cv‘

 31. -,Témperatura del nnyector (TI) 150°C

228°C, el lncremento5de T1 aﬂT> es de‘8°C/.

La seleccnén del programa fue semeJante como-{jgﬁ
W,;en el DDCS, por la’ posnbllndad de encontrar. algln=-
_‘:gﬂproducto de poltmerizac|6n, pero en este caso la =
"f;meyor |mpureza del. HMDS, debldo a su hldr6|tsas,
,Fﬁe el Hexametaldlsotoxano.-~r




- Tipo de gas de arrastre: Nitrégeno purificado.

-_FIQJQfde[‘gégvdqahhastre:AZGHM'/miﬂri°7J

En este caso se dnsmlnuyo el FIUJo, dado que~ R
1estamos trabaJando temperaturas un poco altas y --
las variaciones de flujo o candas de presnon no = .
provoquen rundo exce3|vo. e

Condlclones para encender el (DIF)

FIUJo de Hndrogeno. 30 ml/mln. (15 psn)

;wlFlUJO de oxtgeno° 240 ml/man. (27 psnj?;:;  f

- Resultedos.

El cromatograma resultante es el siguiente:



' ATTN. 1024

"P 3380“




, Analnsns de algunos de los ptcos segﬁn sus -?5
,vtnempos de retenctén (TR)

- T '2'7192 Corresponde al Hexametildisiloxano.

- TR“=’6142 gCorre3ponde.a}‘Heﬁémetildisilézénb;

gy \‘"1De los plcos restantes que’ aparecen enﬁel croffffw
. matograma y que prlnclpalmente_e tan cerc 3dél Heq;374~‘
Txametsldnsnlazano y aparentement"‘tienen una sign i
‘[Flcanc1a relatlva en comparacuén por. sus tnempos - 
“de retencién y concentracnon, en relacnén con el -
_jHexametlldlsnloxano., Se corrlé ur cromatograma]--,a
- del Hexametcldnsuloxano puro (99 6%), encontrando'

lo sug” ente' o




CROMATOGRAMA DEL HEXAMET1LD1S1LOXANO,

e 286

S | 7 S
/91643
22115556:

WP ‘3380‘\; o sToP '
DLy OFF mu 1024
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, Como se puede apreclar este cromatograma con=
 f|rm6 con cierta precisién el tiempo: de retencién-
~del ‘Hexameti Idisi loxano en relacion con los demas-
.plcos; los cuales no se analizaron mas a Fondo por  
:ser de sngnlflcancla lrrelevante. j n;;‘p




© VIl.= CONCLUSIONES.

S ,fEn el desarrollo de las presentes técnlcas de
;ﬂjanal|S|s Fue muy - lmportante, como se pudo observar,
fﬁfel mencionar los antecedentes del comportamlento i
‘unfmnco del: s:llcao y sus dernvados, partucularmen h
'teide aquellos que tlenen grupos organlcos (organo&

_ron_pnlc'almente yna‘serne de -




T“7f|cac|on por medno de los tiempos. de retenclon de-'
4#0.58seg.). Lo cual considero para los alcances-

‘Tde este trabaJo y medios, una- buena COﬂFlabllldad-3 L
»para su’ reproducnbulldad Slempre y cuando se res

. gas; temperaturas de operacién, etc. La.recupera-

. cibn del método depende, como se explsco, de los -

. tiempos de an8lisis y del cuidado en restablecer -ﬂj”
’Ias condncnones de operacnén del equlpo. ; R

 :£Loé'cromatogramas obtenldos del DDCS.y elj :
HMDS, son de muestras dentro defla’ vspecufucac;o-jk

:peten las condiciones de operaclon, como Son por o
~eaemplo. Cantldad de muestra, control de FIUJo ‘de=
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