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1.... 1 NTRODUCCla.J. 

E 1 objetivo que pretende el. sigui.ente trabajo, . 
es desarro n ar métodC>s de· análisis pa~a d~termi nar · 
1 a pureza por cromatografía gas - 1 íqui do, de 1 os-

. compuestos de 6rgano~si 1 icio; en especial del dim,! 
ti 1dic1 oros i 1 a~o (DDCS) y e 1 Hexamet.i 1 di· sil azano -
(HMDS). 

E 1 anali sis de 1 os compuestos de· 6rgano-si 1 i. ~ 
CÍ.O; es ded Í cad() por lo que 1 a cromatogré¡lffa de gas 

. h·a: si do. un buen recurso para su est_4cHo, acl~máa :~e .. 
_;):¡Úe en re 1 aci Ón .. con .~~ras t6cn i CCIS Í nstrumenté¡i I es~' 

,; (espe~troscopi a, Or7es()raanc:i a magnética n.uc le~r; ~ ;... 
etc.·) es 1 a que más· .. ~~·. ha practicado .dáda su si m~-
P 1 i e i dad y · ap 1 i cae i ón genera 1 i z ada. · · .. ··.· · · 

• '-' •.• . • ·'. .-, .. :, ' ,1 ; 

,,,, : lndustrial,rie~te .. los .. ~ompuest~s: d~ 6r.gaho :'áilf./ 

···.~!~~~r ªj;:~¡,~~.¿~~~ni;ª~;~~~~~r~~!;~~~R.~~=tt+··· 
c.Qmo protectores . en· . 1 a · s 1n.tes1 s . ~e.: productos o,.9á~. 

,-': '·; . ' '·, ·,· .- '. . ,.,., " .. , . - ·1: .'. .. ·. 

nicos. 

Afectuosam~hte qui ero agradece~ a .. la: Cía. · FE.B. 
.· MIC S.A. de .. C~V. y compai\eros de la misma," eJ apo­

·. ·:>~o y fac i li dacjes : otorgadas en e 1 desarrol 1 o del -~- . 
• '· •'presen~e trabajo, esperando sea· de .u~i·J (dad.:. 

'·:;.:· 



.. 
11 • •· GENERALIDADES 

. . . . 

La félmil i a de 1 os · h i druros de si 1 i c·i q i. conocl 
da en.conjun~ocomo sl.lanos, tienen la fórmula ge.;. 
neral. _Sir,H2n+2· El p.rimer· miembro de 1.,··ser'ie se­
l lama monosi lano (o simplemente si lano), miembros-

. mayor.es se)~ 1 tamado~ di si lazanos (Si2H6); tri si la~ 
zanos (Si3Ha), etc., y así sucesivamente, conforme 
el 'número.de· átomos de si licfO presentes • 

. .La ex i $tenci. a de la fami 1 i a de 1 os hidruros 
de sflici,o~.mono~ di)' trisilaf'.'OS~"se conoce hace~ 

.· vari C)S affos, pero rec i en~emente' se ha di splJesto. d~ 
··técnicas .qúe han. permitido el e.studio. de! 6st.os y, -
·.otros> co11puestos ·del si llcJo.·. Po~ ·~jemplo;con la 
·ayud~, de 1 á ·<:r'amatrografta de g·as, m i·embre>s 'cinayo-­

,. res se han i denti·ficado y en" ciertos casos aisla-;.. 
do (1}. 

''·/' 

. . \ · Gran parte: (je" 1• · qu ími Ca d~ 1 o~ si 1 anos se ha 
l_imita~o al ~~t~dio .. de_ .. Si·~4 .y,_St2~~¡., e,~~ los· cua-­

.les. ,unaanplia vari.edad de.· .. interesan'tes, derivados 
. se han sfnte'ti zado, por· 1 a· susti tuci 6n de .uno o . .;.~ 
má~ átomos de hidrógeno por grupos orgáo i cos o.· in"." 

,.• , . 
organ1 cos. '·,,·,. 

·A cont ih'oa~i 6n se en 1 i stan algunos der i v.adós­
de 1 O~ SÍ ~ anQS ql:fe contien.en. elementos de . , OS gru~ 

'pos 1, IV)'V,' VI, VI 1 y .c.ierto$ ·metales de 'tr~nsr-
: ci6n de la tabla periódica (2). . 

.. .; 
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. · .. 

TABLA l. COMPUESTOS DEL SILIC 10 C~ ELEMENTOS DE LOS DI fEREN­
TES GRUPOS 

Compuesto 

Grupo 

SiH4 

Si 2H6 

Si
3
H8 

KSi H3. 

Gr,.,Po 1v· 

CH3SiH3 

C6H5Si~3 

H3Si CllCSi HJ . 

· · sut3a8H . . . 3 

·Grupo Y 

. (SiH
3

)
3

N 

(C~3)3SINHSi (CH3)3 

(SiH
3

)
3
P 

''. ,·,,: .. 

(SiHj)3Aa 

(Si H3,>
3

Sb .·. 

P. fusi 6n (ºC) 

- 185.0 

- 132.0 

- 111.0 

- 156.8 

59~0 

119.7 .. 

· .· ... - 2.os. 6 

P.Ebul 1 ici6n (ºC) 

-111.9· 

- 14;5 

- 52.9 

51.s 

.. · s~.o. ·· 
126.0 

·''.' 

114 •. 0 . 
'• ,\ 

120.0. 

2ss~·o 



' :'· 

TABLA 1. (Conti nuaci 6n) 

Grupo VI 

(SiH
3

)
2
o 

HC0
2
s; H

3 

(srn
3

)
2
s· 

(SiH
3

)
2

Se 

(Si H3 )2 T~ 

Grupo vn··· 

•·. Si H F .. 3 . 
:' > .' 

. . 

.·· SiH
3
8r 

.. -~iH3 1 .. 

(cH
3

)
3

SiC I · 

CH3SiH2CI 

(cH3)2SiC'2 

P. Fusi 6n (ºC) 

- 143.6 

60.4 

-· 70.0 

. 68~0 

·-. ---
--~ 

0

"'.>ll8~.l 

:;; ·94 a· .. ' ·.; '.•: .. 
. ,:··,' 

'57~0 

- ·---
---· 

Con metales de transici 6n; 

Si Hfo(C0)
4 

. 

. (SIH
3

)
2

Fe(C0)
4 

s.; H
3

Mn (CO) 
5 

- · ·SJ .• 5 
.. ·. 52.0 

.25. s 

4 

P. ebul 1 ición (ºC) 

-
- 15.2 

31.4 

.58.8 :··: 

85.2 

---
-

·- 88.1 

.·. 30.4 

h9 
··~ ; 

·' 
:.45~~ 

57.3 

41.5 

·10.0 

112.0 

145.0 

1J4;0 
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111.- TEORIA DE LA CONDUCTA QU IMI CA DEL Sl.LI C 1 O. -
(2~3) . 

En 1 a actua.1 i dad no se han encontrado deriva-
dos en los cuálese1···silicio esté enlazado a otros 
átOIYIOS por medio de un dobl·e O triple· enlace, CO":"­

múnm~nte encontrado en loscompuestos del carb6n,­
a pesar de que am~os pertenecen al mismo grupo pe7 
ro con diferente periodo; y l.a mayor parte. de re~­
portes· .con tal e.s i nsaturaci ones en 1 os compuestos;.. 
del si licio; están sujetos a otro tipo de int~rp·r~~ 
taci6n •. Algunos de, los estudios avan~ad9s para e~ 

-··.pi i car· la ausencia de este. 'tipo de en<I aces .s<Jn por . 
ejemplo: que el enlace (p ~ p) 'o sobrelapamiento~ 
(pi)~" r.equeri·do' en un doble o triple enlace'~-

' f~rlllal, ~er:-í a <;fébi 1 ,para los _e l~mentps de este gr.!:! 
~Po. (Si, Ge, Sn, Pb), por et carác:ter di fu so de su.s ·· 
o'~bit.ales<(N)_2)p. ·.Además de lo!l .. argumerit<>st.ertno 

(¡ ::,din'ir~ri cos: basados sobrt! ·e l•.fuer~e e·~tate ... (si:~g~a) : 
' ' ~:tr_if/···n' ,:comparación. con e.1·_·.· débi 1 eh'}a'cta .:"~"~ -· -

puesto qúetas ene~gf~s de tos .enhices. sigma ?V"­
e~t·r~ el silicio ~<los átorr1~s electro~egati:vos,· --· 

... ~ón, mayores que ,a.qUel las con los enfaces análogo~-
· .. en el carb6n. Por tanto el si licio tiene ulla ma-- · 

.yor tendencia a formar dos en 1 aces "d" y e L carbón 
... · .. más bien un .-.~'Ir" y. un "ti". 

- < .• De ~ste modo~ no.,.s~ .e.onceen derivados ·rrioriomé;.. 
ricos de 1 tipo R2 Si =O, pe~o .existen como po.·I ímeros · 
del ~ipo (Si (R2) 0Si.(R2 )0-o))(; y de acuerdo a esta­
f6rmula ef.pol ímero será más estable porque 2·E - -

., (Si •O) es rnayor que ~.(Si =O) • ,E,1 · argu1nento !Bn~e~ -
·····rior.p\J~de····compl:i'C:ars~ ·más: cu'~-ndo <se.·c·ons·1aeran .· · · · 

.: fa~t'ores entr6p; cos y e i nét'i cc)s •· 
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Los compuestos de 1 si 1 i ci o son forma 1 mente -­
análogos a los bien conocidos alcanos y seri.e al-­
quíJica de los compuestos.del carb6n; pero· ·existen 
situaciones 'en las cuale~, como anteriormente se -
refirió; el enlazamiento, aspec;:to estructural y -­
reacciones quf micas semejantes, marcan una di feren 

.- . ' ··,. -
cia significativa entre los compuestos del carbono 
y del .si licio. Muchas de estas diferencias son -­
atribuidas a la presencia. de un C>rbi.tal 3~'d" i ncom 
plet(), di,spc;m i ble par~ e 1 . en 1 azami ento. com6 capa : 
de ·Valencia en el si 1ici01 no sucediérido ésto en • ._ 
eJ carbono. Los orbitales "d" pueden ser uti tiz.a• 

····dos en la formación de·enlaces "tt:". ·adicionales·, --
co~ e 1 resu 't ado. de que e 1 silicio). bajo 'ciertas -
condi.cJ ones¡ ' puede expand; r. 'su' número de vatenc i a-' ' . 

·· a valor~s de coordinación mayores que ·cuatro. "~Sin 
emba~go, c.uatro es.eJ· .. númeroOd~ coordinélc·i~n más·~ 
frecuen.temente . usado en 1 ofli c,ompuE!stos del· si li ci'o. ·. 
Coordi nac i. o~.es ·rn~~ores 'se)hi .~6r ·ejempi9: e L compJ!, .. 
·jo .ljexi?(:ºº"di. ryado .. Si· •. f62~ ..• · .. q4e.·· .. es octaédri<:o ••. •v. coot·· .. 
··di nac.i'on·e15 :de: e i neo . por ejempJo; e I · p'entámeiro .·~ ·. ;;.;·· .·· 
SiH3N(CHJ')2~ . . . . . , 

· · Los orbitales "d" se uti 1 izan también en Ja -
·•·. formaci.óndel enlace (p ... d)'Ü .. internp; princi'~al.;,~ 

mente en 1 os compuesto~ del Si 1 i.ci o. ·. El caso El.á­
·~i co es 1 a tri~¡ 1.(l~m{na. (Si ~3)3N (fig~ l)i~·. Es~a.;, 
tiene l.lna e·!ltructu~a··comp.letamente. dlfere~te a··1a~ 
arláf0ga de carbono~ tri meti 1 ami na (CH3)JN;. q':Je se-

· .. muestra en la (fig. 2). La est·ructurá piramidal -
de 1 a tri "8tH ami na es semejante a 1 a det Ntt3 y r.!. 
f 1 ej a ~ 1 e f~ctp es~!r i:c())~~J' par ·"~ ,c~parti:do del~' 

.ni'tr6geno. (3) · 



•,. 

7 

fig.2 Eatouctu~e de la Tri"'!, 
ti le•ina. 

', ~·\:: 

<.Fig.,I. Estructure dé j~· Trisffi faMine 
';·.:.-. ' 

fig.3. Enl.ece 'íT en la b•i:silile111ina, 
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La idea del enlace (p-td)'J'f interr:io se ha -­
utilizado para entender muchos trabajos, entre - -

·el los lo~ mecanismos de reacci6n del si licio y pa;;.; 
ra'explicar por qué las longitudes de enlace del -

·si licio halc)geno, si licio ... oxígen~ y si 1 ici o - nl 
trógeno son normalmente más cortas que 1 os val ores 
~alculados de la suma de· sus radios covalentes. 
Ade~ás de 1 a débi 1 basi c i dad de Lew is de los si 1 o-
xanos (Si-O~Si) y si lamidas (Si-N-Si )~ por sus am-
P 1 ios ángu 1 os de . ~n 1 ac~. ·. . . 

· la mayoría de 1 os cóinpuestos de 1 si li 9i.o son .. 
más reactivo~ que :sus· análogos del carbono,· ejem-~_, 

· pfi.fl~~d~. e~t~ p'ol" _la faci 1 i dad de ll.i drólisi s · c~si 
. i rys~a~~~nea; con agua del' 'comput)sto . Si HjC 1 a, 1 a fo.!: 
ma (Si H3)201 . m.i e.,ntras qu~ e·I c~mpuesto CH3C 1 ne;> . -
reacciona rápi cJélmente~ · Esta conducta no . se ·atri bu· 
·yé·:.;a.·efectos t~~odinlimi•cos~·-.puesto. que .el si 1 i ~·i¡;. 

',:·.p~rma··fuert«:Ús enlace~ con elemer'l't~:s comunes al 'car ,'' 
·b·6··•.n·.:.•.: •. ; ... . . . ... ··.:.'". ·.: • . , , '"":'. " .... 

'", \ : ' ~ 

' ~ :'.' ... ' ' ' . ' 
.:.-

''·'- ,• 

' . ··,.'.' . . ' .·:1':' ·:;<· ·. . . . .' 

la.reactJvidad anterior se ha atribuido a - -
efectos c i n'ticos'; .• d~g~e e 1 ·: gran t~maffo de 1 átómo ... ' 
de .si~l.icio (rg¡=L1?'·~¡ rc=9~7.7 A), la menor e lec .. 
tronegatividad (Si7.t.8, C=2~5) y la disponibi lidád 
del si licio a·, expandir!}U f)ÚR1ero ·de. coordinaci Ón á 

· valores mayores· qu'e cuatro, son todo.s 1 os factores . 
impqr'tantes en·' favo~ de ias ~eacci ones de 1 tipo -­
Sn21 comúnmente, proJ>uestas en 1 a qu,Ími ca del si 1 i -

· ci o. 
' / 

' -

: : .. Como ~nteri Órmente se expli:có,, ·e 1 gran· tamaffó 
de 1 si 1 i c i o· 1 o ha.ce m~s vu 1 nerable al ataque que -

.:·, . 

··,! . 



al carbón y 1 a débi 1 e 1 ectronegati vi dad favorece -
que las uniones con los no metate~ sean más p~la-­
res que sus an á 1 ogos con e 1 carb6n; por tan'f;:o, más 

. suscept i b 1 e a ataques por reactivos.·· po 1 ares, y 1 a­
p resenc i a del orbital 3"d" vacante en torno al si­
licio permite 1 a formación de complejos i nterme- -
di os. 

Estudios cinéti~os det~llados de las reaccio­
nes~qufmic~s que involucran a los hidruros de sill 
ci o, son práct i e amerite escasos. No obstante· se ha 
expuesto una considerable cantidad de trabajos ·c1-
nét i cos con compuestos de Órgano-silicio • 

. A.- Preparaci 6n de si lanas. 

A·continuación se mencionanbrevementealgll~­
.· 11as de:_ I as reacci.ones de preparac.ión de compuestos 

, c:on sil i e i o. 

H+ . . 

... t.- Me2Si+H20· .;,;--~-> SinH2n+2(Mezcla arriba 
. SigH1g) ... · 

d~ - -

2. - Si e l4+Li A 1 H4 -~!!!:~ Si H4+Li e 1 + ALC 13 • 

. 3. - 3Si .°'l +'4AL+2ALX3+6H2 ~g;~iñ7> 6/n (ALOX)n+3Si H4. 

~= hal6geno (76% conversión) 
, ·.. . · ·. · · 175ºC · 

S1Cl4+4AL+6H2 9ij¡;;¡¡;,~ 4 ALCl.3+3 SiH4· 

.. ·. ' (70' ~ "100% cc>nyer;i ón) 
:',;,' 



B. - Reacción de si lanos. 

La mayorra de los hidruros de si lici~ s~n muy 
reacti,vos,por lo que se deben prever ciertas pre-­
cauciones, tanto en su .almacenamiento como en los­
si stemas de reacci6n. 

l.• Reacción con agua y a 1coho1 es 

a) SiH4 + 2KOH + H20 --...;>) K2 Si 03 + 4H2 f 
b) Si 2H6 + 4KOH + H20 > 2K2$i 03 + 7 H2 f 

c) Si H +CH OH Cu J.A.>Si (OCH ) 6 HSi(OCH ) 4 3 · según ca- · · 3 4 · ·· 3.3 
ó H2 Si (OCH3)2 tálisi s. . 

(pero no HJSi OCH3) 

2 • - · Reacc i .6n. co~ ha 16genos Y ác i <!os ha 1 ~¡, .. dos 

a) Si H4 + Br2 -SOºC >Si H3Br (+Si H2Br2)+HBr 

. AL2x6 
.b) Si H4 ó Si 2H6 + HX = . • >-Si H3X (6Si :H3~Si H2X) 

X e 1,Br, I. ·.· · .... · . ·· .... 
. . +H2t ·. 

J.~ Reacciones con derivados metálicos. 

a) Si H4 + AgC 1 260 º<).s; H3C.I + HCJ + 2 · Ag~ 
-, ,· . . ,, ' ' (,~., . 



--"11'> Ry Si R' 4_>' +(4 -

y)LiH 
donde (y=de O a.3; R =grupo a 1 qui 1 o ari 1) 

·Ejemplo: 

.. 
Sea y = 3, R= CH3 ~ y R' = C2H5 -

. .. -·:· 



IV.- APLICACION Y USO DE LOS SILANOS COMERCIALMEN-
TE. (4~ S) . 

Con referencia a Sl:IS propiedades químicas an­
teriormente mencionadas, se han desarrollado los -
siguientes tipos qufmicos. 

A.- Tipos químicos • 

.. . · . Las propiedades químicas de los CQlftpuestos de 
. organ.o si 1 i c io son para este proposi to, genera lmen -te~mon6meros. · 

Es:tos mon6meros t ien~n susti tuyentes orgán i-­
cos en e LOátC>mo d~· carbón, e 1 cual est6 unido i\11 -
si licio por t.m enlace hidro,fticamente estable, -­
(Si. - C} •.. Y por 9t.ra par1:e, a su•ti.tuyentes de en 

..... lace .h.idro'I i.zab1e, '·que •.·.es una bas~ ·q~Jnri ca para· s~· 
cl:asiflcación; ~01110:.los clorosi lanos, fqs.cuales -
'tienen·\'I enlac:e .. (Si :.. Cl) Hidrolizable, y los al­
:caxisFlanos con el enlace (Si - OCH3) también hi:..-
dro1i~able~ ·· 

los grupos hidrolizables pueden. sufrir varias. 
·reacciones.quími'cas dando funcionalidad al átomo-

. d~ si ll~i o. Estas reacci onés muestran una diversi 
dad de si gni fi ca~ci a úti 1 y comercial; que se des: 
cribirá posteriormente. 

.. 
En adici6n a la funcic:mal idad ya mencionada,• · 

·~debida a elementos':o·g~upos i-eactivos unidos direc 
'e'.•, ·-



'i' 

tamente al silicio, se pueden .inclui~ c1ertos gru­
pos org&nico~ funcionales susceptible'~ también de..; 
ser atacados, permaneciendo inalterable lamolécu-

.·la· de si .lano por la estable uni6n (Si-C). · Estos -
si lanos son 6rgano~funcionales )' se uti 1 izan como~ 
.agen~es·enlazantes o copulantes dado que tienen -­
grup.os or,gán i cos y si 1 i e i o funcional en 1 a misma - . 
mol6cula, permitiendo la uni6n 'de materiales orgá­
nicos a su·stratos inorgánicos. 

,: 

La familia de los silanos se clasifica en •. ..; -
'tres 9.ral'ldes ramas: 

1.- Clorosilanos y Si lazanós · 
.. :• 

·.'··. 

"2. - A lcoxi 1 anos 
., . 1 

3. - Si 1 anos -·~rgano- func i ona 1 es 
...... ,.... • • > ·, • ' .,. ' 

... · . .los .ariter.fores/grupos .se tratan· químicament~;, ' . 
:sÚs. usos a·continuaci6n: 

1. - C 1 orosi 1 anos y Si 1 azél"ºª 

· . ·. Todos 1.os clorosi.lan.os re¡tcc;:ion~n con agua, -
. hid.roJi'zándose· el· enlace (Si·~CJ), generando ácido­
clorhfdrico ·y además en su mayóría son inflarriábles •. 
los e 1 oros i tanos ti enen cuando menos unido un áto-
111'71: c:fe e 1 oro; · I a f6r"1uta genera 1 es 1 a si !)Uiente: ·. 

R8~i. Clb···· · 



' . . . 
donde: "a" es 0,1,2,3; "b" es 1,2,3,4 y "R'',;;;. 
son susti tuyentes orgánicos alqui 1, ari 1 o ~.;;. 

combináción de éstos. 

Los si la~anos son compuestos con en lace· del -
tipo Si-NH-Si, los cuales se rompen en presencia -
de materiales conte~iendo hidróg~nos activos (por­
ejemplo; Hidróxi los, mercaptanos, aminas o grupos­
áci dos), formando en 1 aces con.· e 1 si 1 i ci o. 

Los p~oductos comerciales enlistados a conti- . 
. nuaci 6n son tomados de la Dow Corning. Corporation;. 
especiffcan,9o SUS· propÍ edades para al gU'lOS: c.1 oro~i 
lanos'y Silézanos. 
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a) Aplicaciones típicas • 
. l 

Los clorosflanos son uti fizado~ en· gran medi­
da para la fabricaci6n de si licones 11 pero también­
son muy. importantes en otras aplicaciones in.dus- -
triales, por ejemplo: 

~ Descomposición térmica, formaci6n de·recu-­
·bri mientos de carburo de si 1 i ci o Si C • 

.. ·. ·. Esta descomposi ci6n térmica es de uti i.idad co 
m~rcia~; debido a la produc~i6n de rec:ubrimientos: 
densos, 1 impi·os,y ·uní formes, .de alta estab.ilidad ;;. 
t~rmi ca y resistencia al desgaste; por 1 a gran pu.. ;: .. 
,.e:Z:a del· Si C •.. fl·SiC es depósftado>en .forma de va> 

. po'r. qUfmi co y· este proceso es usatfo.'en e 1 .. recubri'Z 
· .· ·tri i~'rlto o forrado de artí.cu 1 os ·re fr~ctari os· o bien-

· ... en la fabricacl6n de semicondu~tores.. . 
. . ' ' . . - ' 

E 1 . proceso consiste en 1 a vaporización; de 1 me 
ti lclorosilano en una corriente de hidrógenp den-: 
tro de una cámara de recubrimien.to a la. te.rip~ratu~. 
ra d~ deposiéi6n (alrédedor de 1.500°C)~· . . 

' ,.. ·' ';' 

·, , .. 

··.··.~ Si 1 i 1aci6n. 

·~.1.grupo ,$i l,il puedt!. ser .. repr.~.~~.nt:ado,.como -- · 
.R8 Si·-·,· donde "a" es ús,ualmente 2 .ot3 y "R" m~tilos,. 
pero pueden ser. grup()s ·al qui 1 o arLI. los. grupos-



más comunes son: el trimeti lsi li 1 (TMS) ó el dime­
ti lsi li I (OMS). 

La sllila~i6n más frecuentemente referida es­
la ~ustitución de un grupo si li 1 por hidrógenos ac 
tivos.en una molécula conteniendo un grupo oxihi-: 
dri lo, r~áccionan'do de la siguiente manera: 

·Las di met i 1 si 1 i 1 ac iones permiten." capturar" - . 
dos grupos funcfonales en la molécula, usando. tan­
solo1una mol de, ag~nte si li lante • 

. Ejemplo: El DMS p,uede ser emp,eado en la sfn­
tesis de penicilinas, actuando temp.2 
ral~s sobrc;, 1 os grupos carboxf 1 i cos.;;. 
O. élm i nÓ. : (6) 

: ·L~s • ~gente~·: si 1 i 1 antes . ~on tambi'én muy usados 
.. f!n.·.cr,9111élto·grafÍ'\l.98S~líquido, ya que impiiirten a -­

.. los compuestps si 1 i 1 ados .~nos ·polaridad¡ vo 1 ati IJ. 
.· dad y estabilidad térmica, 1 o cual fac i 1 ita, •un me 
· Jor análisis de ci er~os compuestos por me.di o d~ e:! 
te trat·arni e11to. (7 ). . 

,,r. 
- Desactivación de superficies. 

·Los meti.lclorosi lanos y metí lsi lazanos son -­
frecuentem~nte <usados como agen,tes >hidrofóbi cos en 
aislantes·eléctri~os o en el tratamiento de sustra 

" ., ·- - - ·-

··,:: i 

:• 



tos celulósicos y si 1 icios por ejemplo: El papel -
se .. hace más repe·I ente a 1 a humedad y 1 as superf i-­
ci es de vidrio son menos rápidamente humectadas 
con este tratamiento. En 1 os aislantes eléctricos 
de materia 1 cerámico se protege 1 a superficie de -
éstos del efecto filtrante de la humedad también -
por medio del tratamiento mencionado. 

OH· ·OH 
1 1 

Me 

' 
Me 
1 

Me3-s; Si-Me3 ••. 1 . 

o o 
1 1 

-Si-O-Si- +Me -·Si - NH- Si - Me - -Si-o-s;.;.;+NH3 
.1 1 1 1 _ _,,,, 1 . 1 . . 

(Super.ficie) Me Me (Superficie) 

2.- Alcoxisi lanos . 

. Los a lcoxi si 1 anos son si 1 anos monoméri C:os con 
· .1 á :f6r"'u 1 a gene r~ 1.: 

donde: "a" es 1,2,; "b" es 2,3. 

"R" ·es u,n grupo meti 1 ·o feni 1 

"OR" es un grupo metox i 1. 

-··,·. 

·- ; ~ :, 
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Al igual que los clorosilanos, los alcoxisi I~ 
nos muestran funcionalidad en el si licio al hidro-
1 izarse. Los a lcoxi si 1 anos bajo 1 as mismas condi -
ciones muestran muchas de las reacciones ~aracte•­
rfsticas de los clorosi lanos; sin embargo, ª' pro­
ducto resultante de su hidr61isis es metano!, el -
cua 1 es "fáci 1 de. trabajar" que e 1 correspondí ente 
ácido clorhídrico, que es liberado por los clorosi 

. -
1 anos. Muchos de 1 os metox is i 1 anos se ut i 1 izan en 
el tratamiento de superficies. 

,,''. 

.. ·\ 
-··.,, 

',,'··. 



,(:·' 

LISTA No. 3 

o 

l~i § 
~-: o 

§ H:C 
~~N ~8 

:t 2 ll< .... MM 
M ... "" o cn:s: 
fil M CI>- 5 e;; ~8 ....... ... "" MM M 111 

~; I~ ti~ 
....... a U\ 
.:a:s: 
M M 

PROPIEDADES ~;; s~t ~-N FISICAS ~CI) ~ "' H in 

M C"t Mla H C"t =~~ &ª !u'° tflZI 
1u .... -

ª·· 

PESO ·MOLBCULAR 136 198 182 244 
GMVBDN> ESPEU'lCA 

. (25oC) . 0.94 1.06 1.00 1.08 

naczm~ 
. (25°C)' 1·370 1.471 1.478 1.540 . 

·RICIDfro .m PtRZÁ 95 95. 95 95 
··' 

: . .•.. ·cm. w ·.·100 l.OC) 100 100 .. 
: . : .. 

'· . ·. .. 
lUm) m: lNÍ'LAMllCIOf .. 1 ·. 8.3 26.7 e2.2. 26.7' 
'Nf10·.m:.mrwcn (: 

a 760~. •e 103 211 --- -
SOLUBILIDAD * ACETONA s s s s 

BENCENO s s s s 
B~RE'l'ILICO s s s s 

. : HIP'l'ANO s s s s 
PBRCIDROBTILENO s s. s s 

MBTANOL s s ' s s 
AGUA H H H H 

*'S •SOLUBLE 
H .:·BIDROLISIS PARA FoRMAR SoLUCIONE~· 

ACUOSAS. 

... 
',/ 

1 

·;',,! 



22 

a) Aplicaciones Típicas. 

Debido a sus subproductos de reacci6n menos -
"pe 1 i grosos", 1 os metox is i 1 anos son más usados en­
e 1 . tratamiento· de superficies que 1 os e 1 oros i ranos. 
Los meti 1 sustituidos ª'coxisi lanos se uti 1 izan en 
la •i li laci6n de polvos, particularmente inorg&ni­
cos, impartiéndoles fluidez y repelencia a la hum!. 
dad, tendiente esto a evitar la formación de cos-­
tra~ •. La si !ilación generalmente aumenta su densl 
dad, Jo cua 1 permite; que 1 os pigmentos si li 1 ados­
muestren ;m~nos tehdenci a a flotar y fac i 1 i tan su -
dispersi6ri', por ejempio en la fabricaci611 de pint~ 
ras. Se ha encontrado tambi6n que los polvos metá 
1 icos si 1 il'ados de Ziy Al muestran mejores propi'e: 
dades anticorrosivas. 

A continuaci6n se muestra el tratamiento del-... 
vi,drio "Tn s.itu", vapÓrizando.el silaho en medí.()·...; 

. acúos().;-.······ 
.,,, 

Fase '.(a) •.. CH3Si (OCHJ)3 
H
2

0 
. :> 
pH como CH3 Si (OH)3 + 

3 CH30H ·'catalizador 

Fa.se(b). CH3S.i{ÓH)3+vidrio -si .,.OH----.... )' 
. 1 

'"'- l 
o 

. •' . .1 . . . 

vidrio-Si-O-Si-CH3 + H20 
. . ·I 

o 
1 

. . (. - -



3. - Si 1 anos organofunc i ona 1 es. 

Químicamente estos silanos comerciales son -­
agentes copulan tes y mi eml;>ros de tJna fam i 1 i a 'de m_2 
n6meros de 6~9ano-si licio, caracterizados por la -
estructura general siguiente: 

en donde:·· 

"Z" e,s un grupo 6rgano•func i ona 1 • 

. /'R'b" ·es un grupo alcoxi 1-hidroJizable •.. ' 
.. ' . - - -. . ' ·:_.~ 

',,, 11> .. X· . es cero o.uno • 

. . ;ri~este ~~dp; sobre l~s dos fi~iles o extre-~ 
mos,:de·· .• 'la molécuJ a.de. si. 1 ano· .. éxi sten ·.dos ti pÓ~>com .. 
pl8.tame.nt~·difere~tes de· in:t;ra~ci611 qufmi c~ pC,$i:: 
.b te. '• . ' .. ' ' 

,,¡ .. 
.' '., · .. -· : . . : . ' . 

Los si.t,:anos .agentes cppulantes, permiten enl.! 
ces ~n:tre!.'refor.Zami entos' i norgan i cos {fibras o. pa!, 
tí cula'$) y matri'ces de po 1 ímeros orgánicos; resu ~ -
tanclo. de est() fuertes compuestos de gran so 1 i dez, - . 
tal es el caso de. Ja fibra' de vidrio. 

·. '• ·. 
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a) Aplicaciones Típicas. 

Los •i lanos agentes copulantes, interactGan -
con los plásticos.por medio de un grupo.orgánico -
funciona 1. Este grupo denotado por "R", posee sus 
usuales reacciones químicas caracterfsticés. De -
modo que puede copular el si lano apropiado al gru-
po orgáriico del polímero que se desee. Muchas de~ 

. estas matrices p l.ást i cas. son reforzada.s con estos"'." 
compuestos •. Por ejemplo, uno de los ·mayores usos­

·.de., los si lanosde este tipo es enel acabado.de. fi 
' ' ... ' , . ' .. ' . -
bra de vidrio, eri e 1 cua 1 se emp 1 ean para un eri;I a..;; 
ce i'1terno eht:re la resina/vidrio. En el trata- -

. miento de'.esta resina se :emplea un peróxido y un -
~or\6mero insat'urado; tal como e 1 esti.rel)ó• · Y un -

<silano con un grupo orgániéo insaturado,~ómo el me 
tacri lato-si l.ánó.funcional; el· cual .. co~eaccTona·--:. 
c.on la mat.riz plástic:a en .~J. proc~~o siSLflente• 
,::~~/i. 

• .••...•. · vÍ'~rio-SlR~bl = C"2 + CH2=cH-Resina 

· .. ·. Catálisis > 
·con per§xido 

. . ... · .·· ... 1"ª ...... ·.·· .· ... · .. 
vidrio-Si ROOCC-CH2~CH2-Resi na 

. . Otro gran 4so es en las fibras de vidrio ter­
moplásticas reforzadas. ·El Nylon es comúnmente re 
~~l'.'~ado.>co" v idri~{y; .~l. t~iJ~amien.to se, real ¡·za co-;; 

·">uh''.j:j;¡, lan·:o ··ami'"()i.;;.'fljfl(::iona·1.·· como ai· gue: 
_.,_,' 



o 
vidrio-SiRN.H2 + R' t NH(CH2)~ ~.n. 

b. - calor 

26 

ir. los .e 1 ast6~eros se emplean re 1 lenos b 1 a~-: 
,cos (caolín, Talco, etc.) pretratos con si lanos~··• 
'los cuales rtaeJoran el enlace entre la matriz.del..; 
.polímero y dichos,rel 1.enos. Los· elastómeros .trat.!. 
dos con· sulfuro pueden ser copulados. a 1 os re 1 le-­
fU>~ silicios~ ·.usando .si 1 ano-mercaptano fu~·clonal·• 

1 . . . 
Re 1 leno -Si..;. R-SH + CH2=cH- H4Je 

1 

.catálisis > ·· 
con su 1 fu ros . ·. . . . 

Relleno •St-R-S-CH2-:CH2- Hule.· .. 
1 . 

.•. Ex i ste,n muchas más ap 1 i cae iones donde ~s(os· - · 
como .1 os an ter i ores si 1 anos se ut i li z an, pero c0n-

·. · 1 os ejemplos presentados se deduce su interesante-
~ ' . 

· uti 1 idad. 

• 1 • • ' 



V.- CROMATOORAFIA DE GASES (8~9) 

A.- Teorfa de la cromatografía gas-IJquido. 

1. - Fundamento. 

La· cromatografía gas-1 íqui do se basa en una ~ 
separación por parti ci6n de una muestra entre una-

· .fase gaseosa m6vil.yuna capa delgada de· un. líqui­
do· l'.\O voláti 1 sostenida sobre un soporte sófido. -
LÓs solutos o muestras· se absorben en la cabeza de 
la column¿i;en la fasf!:estac:.i.c>nar"ia(fase fíqui<.ia).;. 
Y: 4;fespu's ~on. repa.r1:idéls o."d,sabsorbidosit af.ha-­

... cer pasar. s.as de: ~r.r~~tre. puro. Este proceso· de -
·.Pa1~tici6n.'.se va verificando.varias \lec.;s a medida­
q\.Je,lél·muestra se des.rfl!aza ht1c:;ia la saUda ·con el­
'·ga~port.ador.· ···Ca<fa, soJuto,, s~,.,f!'pye~á ;atsu propia.·­
·.v~l0cfdag·:a: través.~e.:·I a··· bolu~ril.• y ·.por·.cons igu·i en~· 
te>se ft{rm'ará:una:::béinda' por ~ada .solut·o.·· .. ·Las ·bao··· 

···das .sesépárah. en uh~/~agni 1:~~ dependi.8.n~.e de 1 as-
propor.~ i on:es de part i e i 6n de los. sotútos y de 1 91"'.! 

'do de desplazami e.1to .de, 1 as bandas.' ' 

.le>~ s~lUtos "~ "e luyen'.' suCesi v~ent~ en or-­
den e.reciente de.sü11pr.oporclones de.partición y.:.. 
entran a un detector conectado , a· I a sa I ida de 1 a -

' coJÜmna. .sr: se usa 'un regi str-ador;· 1 as seiiales . 
apa~ece'n en la gráfica en forllla de una cur.va de 1 a 
composici61'l·de la corriente del gas 'de arrastre en 
.~unci6n del.tiempo. El t~e1npodeemer9encia.de ll" 
.~J.~C;i, ,i,d~n~lfi,ca et. c:e>mponente/y·· el 'área '(le' el icho -

· • pi. ce) indica · 1. a conceh:t rae i 6n deJ ·• componente en 1 a­
mezc I a. 

'.',. 

·-.· .. <:-:. 

:;•·, 



2. - Partes fundamenta les de un cromatógrafo de ga;.. 
ses. 

· .Bási e amente, un cromatógrafo de gases consta­
de ~eispartes: (1) Un suministro de gas de.arras­
tre, contenido en un tanque de alta presión, con ·­
los reguladores de presión' y medidores de flujo n!_ 

· cesarios; (2) un sistema de inyección de lamues-­
tra; (3} 1 a co 1 umna de.separación; (4) un 'detector; 
(5) un .electrómetro y regí strador de gráficas des­
lizantes (en algunos. casos con integrador) y (6) ... 
compar~imientós separados con ter111ostatos para co!l··· 

· tener .1 as ~o l\,i11u'las · y.: e·I > detector y así. poder regu- · 
lar sus temperaturas independientemente~·· .... Estos -- · 
componen.tes se rnuest ran e·squemát i ~amente en 1 a fi -
gur~ 4., siguiente: · 



(ti 

' 
, .. ,__,. 

,, . •> Botel •• de s••· 
. . . . 

~)'Jtegul•dor••~ (., . · 

.. 'C:f lf nee da u••· p~~tad~r; de referenc i •· 

,\·~)<tn.;.ctor¡, 

~l:·Ünee. de· e•• :poriedor' con •ue•tra • . . n,, co1u.na. . . . . 
8.):i;Horno. 

' ·h) ;Co~tl'ol .el,ctrico P•,.. el terlio•~ato 
. i).Nedi'dor de flujo o ceudlll. 

,j) Oet~eto~. 
k) A•PI ific1dC>r. 

U .Res i atrtidor con cro .. trosr••• •· 
;.l Col~~tor de •uelitr•. 

,¡ .: 

'·,· 



3. ""'. Conoc i mi.entos previos en e 1 aná 1 i sis cromato"."'-· 
· grifi có • (lO) 

Ja. lntroducci ón de 1 a muestra. 

En teoría, la muestra debe ser inyectada en -
el primer plato "Teórico" de la' columna,. pero ~omo 
esto .es i mpos i. b 1 e' en 1 a práctica se s\.Íglere que;­
(l} la muestra· se vaporice y transporte··er'l la cabe · 

.. za de fa columna en un. period~>de ~:ieÓapo·rela~iva:'. , 
i mente: corto a 1 ti e q:>o . de ~'e 1 uc f ónll ,~ y (2) el t ama;.. 
' ffo dé 1 a rnuestta sea '1 a. sufi e i entemente p~queña pa 
'~~ .·no< sobreca.rgar e 1, .. si stema· de· .i nyeccLón, . adem'ás: 
debt{.sf:-.r qufmica<.y t~rmicamente estable a. las con-
di c ion·~·~·· de. i nyecc i 6n. : Los compuestos de -órgano--

·. si l·icio· pU~den·reaccion'ar .. con·Ja·._.puerta.•de inyec--
.' c·i 6n ~¡ • ~st& forrad~ cor¡ ·alg(in ~·ateri al. que ."¿on.ten . · · 
.·. ga·grupos· SfOH :.(.ta_les c'oírJo •.. superficies de'_ v,id~fo)',·· .. 

·· .· ~~:·~ei~~fa~~~ti1;~:11t~;r:~ :f ~:11~f rr:it!7 ;~:~:·:: .··•· 
< .. en. ·ttilÜen<>, ·.:seguido. por ;:un. J avad0, con 'catit idélcles -

' .' .· ··.· · .. ,• .·. ··.. ··. ··.. . . ·.······.· ... '. .. . . ., .·.·. . . . . . . . <.pequeftas de metanol. Esta desacti \/acióncon· este-
.· .. ·. tipo~," tratamiento propor~iona. una;· súpe·~fic'ie. ln-

activa )' estab 1 e a temperaturas i nferi.ores d~ . ~ -
280°C. . . 

-.·;'. 

Básfé~mente·~ hay tr~s,1:,cmicas ele. i·ntr.o~~-
ci 6n de-·la,Jllüest~a: (1)J~i~61isis; (2) lriyecciol'). 
dentro de-':f~' col_umna y (J) ,Ráplcla vaporizaci6,n. · ~­
.De.·las.anteriores-técnic.as,_.esta úftfrna es .. ra que­

<más s~ ,practica .en Jo~. c.~on1.at~graf~,!:J~~> gas.es .'.co7'"~ 
me~c i aJtts:, )'::::por· :tanto, e~:·tii;"qúe. ··se tratará ~en i e.n. 



·do .en cuenta los cuidados mencionados, tales como: 
que <e 1 volumen de 1 a muestra inyectado no sobrecar 
gue 1 a cámara de inyección~ no; se descomponga tér:· 
micamente a.temperaturas altas~ de vaporización y-
tener un tiempo re l'at i vamente corto de vaporiza- -
ci6n. Para. introducir ~a muestra sé hace por me-­
dio de una microjeringa, la cual se ha desactivado 
asegürando su li~pieza y cuidados en el manejo. 

' 



lb.- fase m6vi 1. 

LQa facto~es más·. importantes que determinan -
la~eJecclón del tipo deOgas .de arrastre o. fáse m,2 
vil~· •sel tipo de~detect~s y la disponibilidad.~­
del gas. El argón, helio, hidr6geno y nitr6geno,­
son .l;os más comunes. El argón se 1 imita al detec­
tor de ionización de argón. .E 1 he 1 i o y ni tróg~no;.. 
pueden. ser ut iJ izados en detectores de ion i zac i 6n-

. de, f fama y termoconduct i v'idad. · E 1 hidrógeno se _;;. . 
utlliza en t~r~oconductividad~ siempre y cuando no 
·daffe~· l'os elementos sensitivos o filamentos. La ~ 
.. PUri fic•ci6n;de' fa fa'.se m,óvi 1 ~ priryci pal mente de -
· ht;1.,neda~, es ) mpo'f.t ante p~r ej emp 1 o~. en. e 1 caso. ~e.- • 

·. l~s·· c:(»nlpuestos. de órgáno•sJ 1 icio .e.st:a. precaüclón ·~ 
·~~~.·¡ r)cftspensabl e ya q'ue S.On fác i t'merite' hidroli za~­

·:·.·· bf~s, por Jo cual. se'requiere de tamices molecula~. 
res y:fi 1 tros con pent6~i do d~ fósfor()• .> ' ·' •. ~·· 

•• ~' 1 ·.·' ::,,,'·:'.·e . . , • . .. .,. ·. 

• ·.· ··· 39.<,.. Co'l\lmna ~re>mat9gráf~ca~ 

..... Existen.dos tipÓ~básicos'de colum~·as cromato 
·· gráf i cás:· · empaque-t;ada·s y· ~abu 1 ares· abi~rtas • 

. •.. ; Pero para· nuest·ro prop6sito,. soJo ·!Se ·hablará-., 
. de ·fas ~mpaquetadas. l.ªs >CO lurnnas empélquetadas -~ 
; SOn- tUbó~ .re l len9S de UO "$opC;>rteH; recÜbiertO COO-
. una H·fase. 1 fquidaH no volátil, para. uti 1 izarse en­

ia' cromatograff a gás-1 fqu ido, y ;re 11 en as de una in_! 
lla .. moJécular para la cromatografía gas-sólido. 
La· long'itud de. la~( columnas empacadas suele ser· -­
de f º-~~·~'t d.e Q ~·.7 ... a .:2, m •.• · .. · ··. · .. -·•· •· .·.· ., · 

'!'.· ; ,; 

i . ~. 



. ' ' · .. ', .. 



TABLA 11. FASES LIQUIDAS TI PICAS. 

,• · Temperat ur~s· .· 
Fase 1 iquida Tipo Mr6i•a/Máxim~, ~º 

OV 1- 1 , OV-10 1 

SE-30 

Meti lsi 1 i eón 100/350 

" 
···. UCON 550 X ... 

f .. T. C 

Po 1 id i metí 1 si loxano 

.Hidrocarburo 

Fen i l. - Si 1 i eón 

Ftalato de .dinoni lo 
. . 

F 1 uoros i 1 i c6n 

Poi ipropi lengl icol·· · 

Fosfato de Triéresi . . . ,_. 

lo 

Carbowax · 4000: · Po ltg i i c:o 1 · 

·.·.· ... DEG$'.:·LAc.i2~ ····succinato:d~·· dieti-
\R~444 · · · ae:ns 1 ; co 1 · · · .· · 

100/350 

50/250 

50/350 

. 20/150 

0/200· 

20/125 

:. 45/200· 

··20/200···· 

* 1 
1 
1 

' 1 
1 
1 
1 . 
. 1 
1 
1 
1 
1 
1 
1 

' 1 
1 
1 
1 
1 .·. '• 
1 
1:. 

.1 
1 

. 1 

VI 

* · Nota: .ORQtN ··cR Ec 1 ENTt·· .. of PÓ¿AR 1 DAD <DE MEN()R 
A ' MAY Olt ' . . . . . ¡ 

' : •. '',. 



Existe una regla empírica general, para laª.!. 
lecci 6n de .fases qu~ es 1 a de "di so 1uci6n de sus-­
tancl as semejantes",. que indica que 1 as . fases 1 í-­
qui das <p()l ar~s son mejores.para muestras polares y 
élnilogamente~ las fases líquidas no polares son -­
adecuadas para muestras no .. polares. Para el caso• 
de los órgano-clorosilahos, Ainshtein y Sholyat'-­
eva publicaron un trabajo qu~ resuelve el problema 
designado para este análisis, en base a· los índi-­
ces.de.retenci6n de Kovats. algunas fases estacio­
nar4 as, donde '1 a separación de ·.estos compuestos y-

.. er\ espec~ a t del meti ltric.lorosi lano y dimeti ldiclo 
rosi lano, pueden sea:- rápidamente> 1 levada a cabo eri' 
fa-8~: estacionarias, •. eón fl uros i l·i eón·.·. en· ·cómbi na-­
ci 66·:col'.l poJidimetiJdisiloxano~ .. · Pára el caso del­
Hexalneti ldtsH ozano, s.e recomi.enda una. fa·se esta-.;. 
ci ~~arla que contenga meti:l•siJ i'C:Ón~ ·.. . •,' 

: . " -~· .- . 

. .. ,.: 

·t, 



3d.- Detectores. 

El/d~tector es un dispositivo si.tuado a.laª.! 
_ 1 ida de , 1 a ·co 1 umn a de separac i ón ¡ e 1 . cua 1 registra 
eJ,arribÓ de los componentes' separados a medida -­
que salen de la columna y producen la correspon- -
diente sefl~l .eléctrica. Existen varios.tipos de -
det.ecto~es, pero para nuestro prop6s i to, so 1 o men-
'c i onaré,· el detector de termoconductividad (DTC) y 
e 1 de i onl.z.aci 6n d,é 'flama (Dlf). 

• · .E 1 d'etector ·.de termoconductivJdad (DTC), fun­
cJ ()t'lll\I ~ri base •. a 'fi 1 am•o'tos' con, un~ ·teq>el'.'a:tura de­

.<1:erminada. Esta .temperatura \''arla por I~ veJ0ci-~ 
,dad'.::~e pirdJda:de c •. l~r'::'por condU,~c·,i 6n' a través -­
··dét: ga~ ··pote.~ador; ·el g·as) ffuye a 1 red~dor de 1, os .fi 

.····• · • ·1a~·~htos"·~n·:Ía.céJHJa analJtic,a.i· ~:"'edid¡t- que' lo'; _ 
• ' ... c.()mpc)'n~ntes ••l•o·~·(ie,;la'\colunina~.<la, colllpos·i 1ci6n• .. ~~··· 'J 

.·. ~~·f. g~s/ V~r(Í'~~ .. ;1~\;~: .. ~:1;<_~,..f)lo , ~esuttan~~',·qu~i·~.StQ cau~. 
< 9~/:efr::tétconCIU.C:ti:vJ~ad· térmica; prC>(fµce.'una···varl.a.;. .. ·· 
/;~f6~.~~f.j a ,témper.-tura' ~el' fi,lamen~O· )' •. a SU vez·-~ 
'.c.IÍlbió<en la re'sJsten'c'ia' del mismo,· producienc:lo ' 

" uná· ·seftad. e.léctr i ca· de sa 1 ida de 1 circuito al puen' 
· te de; Wh~atstone: · ... · . . ·. .. -

.; Q.-.~i.dC. a . aJ .,¡ m,. u~ !dad; · e 1 ·• det.c;tor di! tel.'ino 
coodu~tfvidad. se. pre'fi·•re paré t.rabaJos· de rutina-= 
y ·~et~rmi~a~i ones. de ••rtsi bi 1 idad 'nloder.da·. · Una -· 

·· .. :1.i.n¡tfi~te: bastanté moles-ta de est~ dett\ctor ea su- . 
.. ,.b..11Ja ~~•·i stent• .a 1.- o~ldaci 6n y al ata<lúe quf mico. 

·. ·'El\ g'~~~al: 1:0~ fi:~..-1)~011 ·~:de .pl.«1ti"º· o 'f:~m9•~.!· ·. 
no ,'fof.rádo~¿:é'con·•.t'efl6n/:'u''or~o·.··· ,. ',' ,'' ', ,, ,,, ''. ' ' '····· 

, : ·"·' ·,,; '¡, :;>\• :·; '.• ··; ' 

" 
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Eldetector de ionización de flama (DIF), con 
sistede una pequeña flama de hidrógeno quemándos; 
con un exceso de oxígeno y rodeada por un campo -­
electrostáticos. El efluente de la columna entra­
ª 1 a. base de 1 quemador a través de un fi 1 tro mi 1 i -
pore y se me%cla con el hidrógeno. 

Los compuestos orgánicos que salen de la co-­
lumn_a se queman y durante 1 a combustión se forman­

·- fra9111entos i ón i cC>s y e 1 ectrones r i bres; éstos se -
co le-C::tan produciendo· una -corriente eléctrica pro-• 

• porci onal a 1 a ve 1 ocidad de entrada de 1 a muestra"."' 
.aJa,fl~irta. _.ELDl,F solo responde a átomos decar­
b6ri ¡,,d dables y 1 a respuesta es proporciona 1 al nú 
méro,de átoníoflccJe carb6n en el component~ de la: 
_muestra~ En 1-.1: actualidad· -.este tipo de detector -

- es el'fllás pcSp~.l¿ir debido a su alta sensibJl:idad -,- -
· · PºI" .• rio·r,equerir corriente de r,eferenci a y ~s insen 

-,:tái bl~ a·.-·cfintbfo •. : de ·pr"slón o de.- fa velocidad de __ : 
ffuJo del ··g;a~ :p~ld:ador~-.-además--4e; ~o necesitar un­
Controt ::de. temp~r-~tura's preciso,- lo cual repr-esen~ 
_,t~.ur.a-9.ran,.ventaJa en la aplicación de temperatul-
ras prCSgra111a(hi*. · 
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. V,I ... DESARROLLO EXPER ! MENTAL DE LAS TECN ICAS DE 
>. ÁNAll.:SI S POR CROMATOORAFIA DE GAS DEL DDCS Y­

E( HMDS. ( 11,12, 13) 

A.- Dimeti ldiclorosi lano(DDCS). 

. .· El' d.imeti ldiclorosi lano es producido comer- -
ci a'l,-~n'te' por 1 a reacción di recta de 1 el o.ruro de -

.. :fuetileno:.c~f1el ·silicio a 300°C en presencia de·c.2 
. bre·. como .'c:ata 1 i zador. · .La reacción produce grandes.· 
· ~antidades de dimeti ldi.clorisi"lano con meti ltriclo 
' r~s i 1 ano ade~1&s de pequeftas cantidades. de h i droca; 
•· b~":P~lC6:.: .P~r 1 o que, una de 1 a.s lllás ser.i as di fi: 
c'lfl.:~~de~ •:n 1 a·. d,termi ryaci ón de; Ta pureza de 1 di Jll.! 

•·· tiJ:diqlor¡.,s.iJano(DDCS), por crQill'atografí·ade gas,~ 
. <•es la sepi~ici6n del meti··1t.riclorosi lano 1 dado·que-
•• < .'·:. _:·.· •• _,,. • : -·_ 1 .... : ._ ... _:'. .. ··:.' : . ··. - . .'. - '. .• _,_:_._ :: ¡, ·.>_. '··:·· _, .. -" . . .. ·.. ' 

· .. s'us 0pUiltos·.·d~: f.!bu 11 i ci ~n son n'luY .. parecidós; 70~Coy 
't;.; ........ Q~;;~s:.it·,;,~~e_¿ti~aine~t~ •. ·· · ·· · ·. · · ·· · · 

'" ·· .. ,. ··· A.lgUn~.S f'.a~es 1 íqu idas se. han encontrado, las 
cual~é· permiten 1 a separaci.6n. . El.nitrobenceno ~­
,fue·:,, il<P~ime:r.a fase 1 fqu ida l'.'eportada, permi ti end() 
una\.a~p~rélción.satisf~ctori a, ~pero debido, a su - ·-· · 
91'.'an;·;V~J atiJ i dad y tox i e id ad, :hizo. 41u uso i mpráctl.., 

.. co.~:~"'· égJu~rú1s preparadas con .mezcla de 'ªª'ª 1 íqui 
dal(d~·'.a~e·ites de.p'arafinas .)''si 1 icones ,ha~ dado: 

' '~a111bJ''h:. un~ ,$eparac i ón ~~ti sfactor}a debido. a . que­
.. ~sta':¿olnbi.nac,i ¿~ abate e 1 punto de ebu 11 i e i ón de 1-
rneti l tri~le>roslfano'y,se eluye antes.que ~ldillle~~ 

.. ti Id ¡·t: 1 o~ii$.il ár\o ·•. . . . . . 
. . ' ·:.':···~;~·-· ,_.:;.'.,)_'.;:-'--~"- . '· ., . ,:'.,:·;> .. - ·' '· ... •,., 



Otras fases 1 í qui das se hdn ensayado, sin em~ 
bargo, la mayorÍé:t .de todas el las tienen una paula:..· 
tina degradaci6n, debido .a que no poseen la estabJ. 
lidad térmica necesaria. Una. separación más sele~ 
tiva de 'los metí lclorosi lanos se h~ logrado con la 
sigui ente mezcla de fases 1 í qui das, representada -
por la fig. S. 



CH sfcL 

Ó\i~ lO ~ Ll0-.0-. .;...._.....;..;.8-10-..:.... ______ óO~. -------~4~0---------:--.. -20~ .. ~--.~ .. l' 
OC LSX~ 

' ' o 20 40 00 ' 80 1~ 

F; 9. es) . - T j empoa de ;.etenc i ón re' at i VOfl de • 'e&lll•~ eu~t.-~>-< 
el as usando,!11,.Zé.f a de. fa.e.a· f Í qui daa·'~Olllpueato fJe'1:M.Üdadea~ .. 
·~e-riahles ~e O\l~JOl met 11 si 1 ir6n > OC LSX tri ffuoroprcipil . 
niil ~t1 1 Si lic6n.. . . . . 

.; :',,• .. 



La anterior figura 5, muestra e I ·efecto de 1 a 
compos i e i ón re 1 at iva de 1 as fases líquidas repre-­
sentada por 1 a mezc 1 a de OV-101 y o·cLSX~ en re 1 a--
c i 6n con los tiempos de retención de las sustan""'.·­
cias presentes en una mezcla analizada de metilclo 
rosi lanos (DDCS=l.00): De ahf que conociendo alg~ 
nos antecedentes de la muestra objeto de 1 anál i si~, .•. 
se puede· tentativamente encontrar. la relaci6n de -
fases que ofrezca un máximo cJe sep¡¡ración fijando­
las condiciones de. operación·del cré>matógrafo. 

1.- T6cn i ca. 

En . base a los ·conocí mientos expuestos· ante->...; 
.. r i o~mente, se :et aboró 1 a sigui en.te t6cnJca para el 

DOCS, en fuhción··del equipo y material dispc>nib'I,~~ 
. en e 1 1 aboratC>ri o. . .. 

. . EQUfPO: 
' " .. 

·~r~m~tógrafcf Hew.lwtt-Packard, modelo 5730 A. 

- Tipo de columna. ·.Acero inoxidabl,e de 6 m.,_ d~·._. 
lal"so por 1/8 pulg. empacada al 20%.de una m~z_,"." 
ci'a; .. de 70% de Qf-l(Fluorosilic6n). y 3.0%d~SE .. Jcf·· 
(Polidimeti lsi loxano}, sobre ehrómosorb P AW/ _::_ 

. DDC.S •. Con una '.temperatura· m4xima y mínima de .;;.~ 
trabajo de 220 °/100 ºC y ma 1 1 a 80/~00. · Para aco.n 
dicionar la collllllna se recómfendá sf es posible/ 

. . deJarJa ·durar,rt,!, ':.1,a .Jtoche ·él:• ~rltt. tefllp.er~tu r~ de . J..;.: 
·,180ºC''·o· h'fen 'en'.él día durante 4 6>5 hrs.,• circu 

- __ , . . .. ' -·,. ·, .. -



1 ando una corriente de nitrógeno purificado, el -­
cua I' se ut i 1 izará como gas de arrastre y con un 
f 1 ujo de 45- 50 m 1 •/mi n. · . . 

Condiciones de Trabajo. 

- Tipo de detector: Detector de ionización de fla­
ma (DIF). La ~elección 'de est~ tipo de detector 
fue por algunas ~e'sus ventajas que anteriormen­
te se >mencionaron comó lo, son; su alta .sensibi·I i 
dad, fa'~uti 1fzac·i6n deqtemperaturas .programadas: 
y n.o rtiquer ir c~rri ente de refe~enc i a~ . No. obs--

.- .· ' .:·. ·. .·.:·, .. . :. :-_ ...... -. . : ,·.· ,.-.:"·!·:·-·., 

tante/. el detector deterinocondúC:tividad también 
.. puede "!S~r uti 1 liado .Ya que p~eSC!nta. ventajas~ C,2 

mo es .e l. caso de, que reglstra:~c~l11púestos orgáni~ 
c~s e j norgán i cos )' . se . ut; f, i •. zil\J)ar.• ·trabaJo• .· de-·, 

· .··,· ~utfrit.>en. ·l·o~:·qui .. no 'se•:réqu:iere, de uné -~~si~i- ·. 
1 i dad~,Del<trema• · " • · ·· 

' ':··¡ .. _',:!,. :·. '- . 

.. ' 

. - "Te~p~ratura d~ E detecto.r (TI)): . 200 ° e. 

· · . Esta teri1peratur~. se se l~cci on~ ,para •prevenir - -
.cualquier tipo d~ condensac}6n d~ materiales que· 
emergen de>· Ía :cb.fumna, µsuál mehte< 1 a temperatu~a 
del detector es:igual> o 25ºC arril,,a· de la;ternpe-
ratur~ ':de 1 a columna. ' ' . . . 

- Temperatura del i,11y ector (TJ ) : · · 100 ºC 

de ebullición- del DDCS, es de• 
-.·\·,y:,! 



70•3ºC, la temperatura del inyector fue adecuada 
para asegurar la rápida vaporización de la mues­
t~a, además de dar un margen par~ la·~aporiza- -
ci6n de otras impurezas. 

- Temperatura de 1 a columna (TC): Programada. 

T
1 

= 70°C durante 8 min. 

t
2 

=·t98°C. El incremento de T
1 

a T
2 

fue de 
8°C/lnin. 

Tiempo total del programa; 24 min. 

·La selección de este programa se propuso por la­
. >posible ... exi stencia o formac i 6n de prod1Jctos de -

poU merJzac.i ón que más ;ade:lan·te se describí ~á. 
, . .' :- . ' .:·~· .: '·· '.,· ·.·· ... • . '<· ' '.r .·' 't ' ',' -," .. ' ··',::: .... ;· . ,• • -· ' •' ··.<·.'·:.·.:.:··,·.':· ·.·:.).;; ·'.:·, '. ' -

.~··.Además de.favorecer a lacol.umna de un .reacondi-· 
r'áp ido pára un· posterior.· .análisis. 

' ., •, . ·. ' " ' '·''.· . . ···· 

.;. .Tipo del. gas de arrastre: Ni tr6geno purificado.' 

E 1 tipo de gas es muy importante para un .anál i-­
si s croníatográfi co. y. se se 1 ecc fonó e 1 ni tr6geno~ · .. 

·. p~r sü di spon i b i 1 idad y c~pat i bi 1 i dad con el t.i 
···. pó · de detector. 

- Flujo del gas de arrastre: 45 - SO ml/min. 
' ' ' ·;, .. , 

' El :manual de operaci_on del. ér~·mat6g~af~ HP' reco-



~m~enda flujos de 10 ~ 100 mi/mio., para este'ti­
po de detector (DIF), y por corisiguiente selec-­
cione el punto medio, encontrando buen funciona­
miento en la.operaci6n de este detector. 

Condiciones para encender el Off. (*) 

Flujo de hidr6geno: 30 ml/min. 

Flujo de oxígeno 240 ml/min. 

- Cantidad de la muestra a inyectar: 0.3 :_ 0.5 p.I · 

(*) Las anteriores c()ndiciones son las normal.es­
c¡ue sugi ~re· el 111anuat .. de ope~ac ión HP~ par~­
este tipo de dete~tor, con. (;o l. umnas · ()() de _;.. 
.1/8. pu lg. · 

,·· ,.··. ** 
2.- .Resultados:> 

\De acuerdo él las. ~ntéri'.~6res esf:,.eclfi caciÓnes,~ 
·,el crC);natog.ram~ resultante fue el. siguiente: 

(**) Nota: Las gráficas de tos cromatogr.amas aquí­
·pre$entados,>se realizaron con el .. Integrador -
. 3380A H~~létt Packard y. las condiciones de 

oJ)eracióri se encuentran .impres~s al pie de C.! 
cla úno de ellos¡ (14) •. · · · ·· · 



aT' 
-'.ao.27< . 

.. '' Ú.36 
12.14. 
· 16~sír 

' 20.35 
.24.40 

.HP 3380A . 
DLY OFF 
MY/M .30 

126431t6· 
77199 
38435 

' 3565 
' 30452 ', 

STOP 30 
ATTN . 32 

· ,~oss 3s . 
98:77 

..603 1 
·.300 2 ' 
.021 85 
.237 9 ' 

REJECT 10 
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Análisis.Qe los picos segCan.sus tiempos de reten•­
ci6n (TR) ~ 

TR= 10.27 min. 

- TR== 11.36 mi n. 

Probablemente meti ltriclorosilano 
como impureza propia de 1 DDCS. 

Corresponde al Dimeti ldiclorosila 
' -

no. 

.... · ~ JR=¡:: 12. 14. mi n. Posiblemente un:precursos de la -
po llmeri zaC: i 6n clei dimet i ldi e 1 or.2 . 

. · si lano~ · · ·· /. 

·• TR= -16~88:.:min.~ Estos.picos qllJzás sean' otros pro 
íR--· 2o 35;;.,,, · · duetos de la pÓlimeri.zaci 6n del : 
TR: 24,:40<.,, .DDC$~·· ya.;qu~·;e~ ún cr.e>matograrnél::--

" .. ··.po~terior,""se hi.draliz6·eloocs,~· 
':, ., .·p:~~-á anali.zar su.:o,r}ge'n. 

1.-..:--
- ;,'.· 

···". -.'·_:· . . ' ' ,\''. ·. _., . ' . ',• :• . ' . 

. · . ': : Para. ef ·.ca:a~· de 1 os pi c~s qu~ ~parecen con, -
TR--16·~es,··20~3S, ·24.40 '·min. Coíno.anteriorme~te .~ 

· ··· s~ ~¡ Joi hi'dr,iJ ice una muestra. de'.DDC.S en un exce­
.·. sct.de .. as4a'~·.d.~.apt.1.é$ c,al.ente. a 130ºC ·aprox~.mad~me.!l 
\te, .. para e'l'i111inél~ ~I água qué no reaccion6,· resul­
. taridÓ , .1 o si sJ'u i errte: un':· p~9duct'o · IJ qui ~o 1 i geramen-

. te'.:espeso y tr~nsparente; eL cual·. analicé en el ~~ 
•, c~om~t69rafc> .... con·• .. :la's·~tsmas condiciones de operá:.­

ción del DDCS, result.ándo el .siguiente cromatog,.a-



f NJ 

STOP. 

· ... RT. 
';. 

1. 50 
16.91 
19;97 
24.SO 

. HP 3380.A:,: 
-DLY Of'F: 
MV/M .• 30 

CR<*ATOGRAMA DE LA HIDROLISIS DEL OIMETILDICLOSILANO 

(DDCS). 

TYPE · .. AREA 

; .57 
20889 

5971052 .. 
12576280 . 

STOP 30. 
AHt-¡ 32 

. .ooo 307 
.112 . 5 

32.16 
67.73 

... REJECT 



\, 

Como es de notarse, aunque los tiempos de re­
tenc;:ión no corresponde exactamente a los anterio-­
res, se· concluye .obviamente dada las propiedades -
del DDCS que estos compuestos ·son dimeti lsi 1 icones 
con diferentes grados de polimerización. 

Finalmente, como anteriQrmente se explic6 que 
para 1 a f abrí cacfón de 1 DDCS, se uti 1 ~za e 1 oruro -

· de met i 1 eno y resu 1 ~an como impurezas, aparte de 1-
.· met.U tri e 1 orosi 1 ano, hidrocarburos de C6~ . Se co-~ 
rri erorí cromatogranias. de 1 C 1 oruro. de met i lel)O y 'de 
·\.m hfdrocarburo de C6, ta 1 como e 1 n-hexano, para­

·. tratar d~ completar el aná.lisis del Cromatograma -
del ODCS, encontrando lo siguiente: 

e,'•• 

; ,.,•· 



12.32 

t6.S8 

RT TYPE 

4~88 

6.47 
7.36 * 

12.32 T 
.16. S8 

HP 3380A 
OLY .. OFF 

. MV/M .30 

CROMATOGRAMA DEL CLORURO DE METILENO 

(GRADO CROMATOORAFICO) 

AREA _ 

1849 
3862 

25343520 
1()386 

. 20So76 

STOP 30 
Am. 10.24 

;··:" 

.007 233 

.OlS 11 
99~ 13 

.040 63 

.802 2 
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--INJ 

.18 

CROMAT<X;RAMA DEL N-HEXANO 
(GRADO CROMATOORAFICO) 

50 

-------~------:-------8.34 

STOP 

RT 
1.18 
7.92· 
8.34 

10.32 
11.97 
17.30 
21.os 

· · · .<HP·· 3380A 
.. DLf OFF 
>MV/M • 30 

TYPE. AREA 
32511 

M · 104863 
*M . 34517268 
T 3728 
T 18835 

29721 
64081 

ST"1> 30 

AREA% 

AUN 32 .. 

.093 4i .. 

.301 s 
99.24 . 

.010 72 
.• 082 9 
•. oss 45 
' .184 ·2 

REJ.ECT 10 



1.28 

·. · .. CROMATOGRAMA DEL OIMETILDICLOROSILANO 
CON N·HEXANO (RELACION 8 de DDCS y 2-
de n-hexeno aprox.) 

8.02 8 6 -:::==========--- . 2 

10.24 

12.24 

16.82 

.sTOP 

RT TYPE 
. 1. 51 
7.28 
8.02 
8.62 ·. M 

t0.24 · . M 
. 11•30. *M 

. ···. 12.24 M 
. 16.82 
. 20~28 
.24.25 

AREA 
85 

3Ó03 
9212 

11099740 
50398 .· 

23739so9· .. 
296147 

. 3$2973 
5496·· 

.200698 .·. 

. ';' ' : .< 

AREA ~···· 
.000 237 .7 
.008 398 
.o2s 76 

. 31.04 
.·: .140 9 

·. 66.39\ . 
.82.8 2 
.987. 2 
.015 37 
.561 

11.30 



Por lo anterior, analizando los tiempos der.! 
tención de los cromatogramas del cloruro de metil!, 
no y del n-hexan.o se deduce que estas sustancias -
no están pr.esentes como> impurezas significativas -
en el DDCS. Y como un dato extra·de lo anterior-­
mente .dicho. Por último se muestra un cromatogra-: 
ma de una mezcla de n-hexano en dimeti ldiclorosi la 
no (~elaci6n 2:8~ bajo las mismas. condi~iones de= 
análisis), con el pr:-opósito de observar, si estas­
supuestas impurezas, pueden () no m()di ficar notor.i a 
mente ·el tiempo de r~tenci 6n TR del DDCS. lo cuaT 
ce>mo se ve no su~ede, coné luyendo con esto que:· La 
técnica aquí propuesta.proporciona las condiciones 
_adeeúadas .para · la ~ep~rac i ón y det.enc i 6n de las iJ!! . 
purezas en e 1 DDCS. · 

.. , ' 



B.- Hexameti ldisi lazano (HMDS). 

El hexameti ldi si lazan o se produce comercial-­
mente por la reacci6n del trimeti lclorosi lano en -
presencia de amoniaco líquido o gaseoso en exceso. 

El exceso de amoniaco es necesario para ac- -
tuar como un aceptor del ácido clorhídrico que se­
genera. Y esencfralmente el producto de reacción -
,que se' forma es solo el hexameti ldisilazano. 

· Rea~cióh: · --

"< 2 (CH3),~SiCL + ·:~NH3' -. ----... >(CH3)3$iNflSi (~H3)3 + 

· . ~'.~~-4CL . 
. ' ¡· '.' .. 

· __ · .: U•/: té~n i c:,~· ... de: anáJ (sls po_r cr(?IÍl~tograf[~ -dé ·· -
. gas. c1•>:·~:ste comp~sto e.'s relativam.nte 'sen~rtla -­

con' ~xcepci 6n de/Jas. si'guientes precauclones: · 

El:'productQ es inflamable, t6xlco y fá~iJmen­
, te ~_i~r~lizable, desprendiend~v.ap()res de NH3 y . 
. -.· reacéi.Of'.la con eJ ·material de vidri_o. La principal 

•impureza que pué~e tE!nér este producto, a causa d~-
· su .hidr61i_sis es .el h~xameti.ldisUoxano. ·-· 



1. - Técnica • 

. Al igual que en el caso.de la técnica para el 
DDC S; se se 1 ecc i onaron y. opt i mi zaron l t11s cond i c i o­
nes para. e 1 aná 1 i sis de este compuesto, er:t base a• 
IC>s conocimientos anteriormente expuestos, encon-­
trando lo siguiente: 

.. EQl.JlPO: 
,. . ' 

Cro1natógrafo Hew le.tt-Packard ·mode 1 o 5,730 A •. ·.··. 
, ' .,:.:-._;·:!: .. "e·.·':,:· 

- Ji.po dol ~Ol"""1;o• ~ce;... ino1<fdllble de 6. pies .Íe­
·.'.tarse> · p,or )/8· de ~~}g~da empacada .al iQtC con. me­

·.·.'', ~¡'J IS i.1.i c6ri ,~el 1~· .. coiit.~ ' ov-101 )o eqUi V a 1 eot~;., sobre~ 
.. ·,:c.br-O.rnos~rbiQ·~\':.'~Co~ ·t.~~p~r.a~ura .. ;mfnima· y: . .W.áxima ~·. 
·.··.:(fé\)~rab·aj~<·t<JOºé ~350.óC, y ma·ítá 80-:-·100 •. • · . 

1 .. ~ 

,, ~··· ,recomi~n.da· este tipo de column• por contener.- .•. 
üo'·. solo tJpo· de fase, estaci onari'a, con polarldad 
actecu,da y al'f:a. temperatura de operaci.6ri.·.· Para-

. áC:;andicioriar.' 1 a columna ~se sugie·re dejar.Ía duran 
··.te 1:~, nQ~h~, a i'..na 'te.lllpe~atura el•' 200ºC ó en e 1 ': 

<·.dra clurant~ 4 a\5 horas, pasanf;fo una corriente -··· 
· .·.·. dé nitrt>S~hó'ºs:>~rJficado como g.as de arr'astre con 

·. un ·.flujo'd~ .20 ml/min\ .. · 



Condiciones de Trabajo • 

... Tipo de detector: Detector de ioniZaci6n de fla­
ma (Dlf). Las razones de selección son las mis­
mas que para e 1 DDC~. 

""! Temperatura del detector (TO): 200°C 

- Temperatura de 1 · inyector (TI): 150 ~C · 

- Temperatura de 1 a columna (TC): Programada. 

Tt= 100 ºC durante 8 '. · 

... !2=. 228°C, e 1 . 1 nc~emef\to ,de.• Ti·.a · T2 .es de 87C( .•. 
· · ·· · · · .. · mlf1'~ 

l"i""'fJj) i~hl de 1 Pl'"9r...,e: 24 •i ~; 
· .· la se h~cc i 6n de 1 prog~ama fue semejante come>• 
en e 1: DDCS, por 1 a' posibil ~dad de e~contrar algún~. 
producto de po 1 i merlzac t6n, pero en este caso 1, -

. ' .. · mayor impu~e~a del·H~DS, debido. a su hidr6fisis,,.-. 
fue el Hexa"!etildi soJ~x.ano; ·.·. . . . 



- Tipo de gas de arrastre: Nitr6geno purificado. 

- Flujo del gas de arrastre: 20 ml/min. 

Én este caso se disminuy6 el fl.\Jjo, dado que­
estamos trabajando temperaturas un poco altas y -­
la$ variacione~ de flujo o caídas de presi6n no 
provoquen ruido excesivo. 

- Condiciones para encender el (Dlf). · 

Flujo de Hictr6ge~o: 30 ml/min. (i.5 psi). 

·· . FluJ~ . de o~lgeno: 240 ni 1 /mi n. , (~·7 psi). 

_, ... , 

- .9ilntidad,·~'·m~estra a .··.i~)'.ec:ta~;r?·"'~~ ~yp::s~•~ .. 
':_,.' 

'· ,• 

.,. 

· El. cromatograma resu(tahte es el. siguiente: . ' . . . . . 
:·, ·., .. 1. • 



::==================:::=t6.~'"\ 

10.74 

13.19 

19~07 
·srop··· 

yyp·f:· ... RT 

'1··47 
~•.92· ..• M 

>··· :;, ·. ~; 
. ' ""4.81 M 

' 6.42 
;.10.14· 
13/19 
19.07 

. ·. *M 
T 

.HP 33~~A 
oiv<off 

. ·. :MV/M .JO 

AREA •·•. ' ' . . . 

AREA. 

11~97.' 
556562: •. ·. 
200235;' 

4oo31932 
6594' 
258o 

365 

STOP 20 
Am. 1024. 

,•. 

! ,:··· 

<.:m····· 
''• ~~78 

.. 95~63 . 
' .015 ' 75 

' ··.· .oos 163 ·. 
.ooo .871 9' 

'·'. ::. ' 
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An&lisis de algunos de los p]cos seg6n sus -­
tiempos de retenc i 6n (TR) • 

TR - 2192 Corresponde al Hexametildisiloxano. 

- TR - 6142 Corresponde al Hexameti ldisi lazano. 

De los picos restantes que aparecen'.en el ero 
. matograma >' que pr i nci pal 111ent~ están cerca d'eJ He:' 

'. xameti 1 di si lazanc) y aparentemt!nte cti en en ·una.· si g~j_ 
fi can el a re 1 at i va en compa .. ac;: i 6n pf3r sus' tiempos··-

'de retenci.6n y .coricentraci6n, en relaci6n ·con el .. 
Hexameti ldi si laxan()., Se corri6 uo·· Cl'."Omatograma -~· 
del Hexameti ldisi, loxano puro. (99.6%),, encontrand<>,.. 
1 o sig~Jente: · · . . . 



4.98 
6.17 

RT TYPE 

.49 
1.44 
2.86 ">M 
4.98 T 
6~11.·· .. T 

. 16~35 
· 16o'9S 
. 21~64 

. ·.· 22.62 
22.80 

'22.95 
27.03 
Hf 33soA · 

· DU. Off 
MV/f4 .• JO· 

AREA 
174 

91643 
2211SSS6 

·.945.· 
18950> 

1453' 
3'63 
2449 
2504 

203 
62 

.·.1686 .. 
. ···_;:··'.·:· 

.STOP 20 
. ATT.N 1024 

,· '·· ,.-
·. ', _ . 

.,, '. . "'¡.>'' 

;: :·~{.': 

AREA% .. 

.ooo. 7°$2··. 4 . ·. 

.412 L 
' 99~44 :. . 

'• .004:249 
~085 2,1: 
.006' 533 
.015 S7 
.OUOl 
•.011··26 

.• ooo .912 8 . 
' ' .ooo 278 ' .8)< 
. ·.~oos· 48··x 
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. Como se puede apreciar este cromatograma con­
fi rm6 con e i ert'a pr'eci si ón e 1 tiempo de ·retención­
de I H~xametildisiloxano en relaci6n con los demás­
picos, los cuales nó' se analizaron más a fondo por 
ser d~ signific.ancia irrelevante. 



V 11 •..; CONC LUSU1NES • 

. En el desarrollo de las presentes técnicas de. 
' .·. anáfiai s fue lllÚy ¡ mportante;. como se pudo observar; 

· e 1 Íllenci onar 1 os antecedentes de 1 camportam'iento ...; 
.qu fm.ico de 1 si 1 i cío y $us derivados; part i ~u 1 armen 
te.:cle. aqu~l los que ··tienen •. grupos. ~rgánicos (órgani 
si licios), tal~f¡· como e 1 Di metí 1dic1 or()s i lano y e 1 

· Hexanleti ldi sFlazano~ .·Además de algunos conocimien 
to.sfbá~i c~s s()br~ la cr()matog.rafra· de ga·s;. con e 1: 
pr0pós:ito de t.Ína'.mejor ihterp~etaclón y manejo.en~.· 

· ... e 1 an~I. i sis de.· est<>.s ccnnpuestos. · 
,' : ' 

. ,. ,,. • ~~. t~coidá~ aqUí Prl!f'!'e11tás ti e11e11 ·,CÓmc> ref~ 
{,;\/·· 
, . ·:!.~' ._!. 

<'~¡;;·.:·,::··: . .- - '.'- .- -~ . > ,.,,. \;-: .. :.~ ·-~t:. ·~'.::·· ',, ,, -~'··:".-- ':·' ,:\'· 
;">---- ·:.'_.:·:;- ,_.;.:·-,< _·. : :·-: ' . .'(<>_,.' '; - ,-:·.·-:_.·:'·'. -_._: ', ·. - ·. :' :·_':"'..- ... .. · ... ,. (· :- .·/ .. . ·: 

.:: :.··· ... ·.·: .... ·; · ·:Pf,r¡a ·· 1 <>e~ar rµ~a .aceJ>.tabJ e .. ·P.r~é(s i·ón .. en. este -
>. t~·ab~Jof ¡¡e .. c·<>.~..-··f~.ronOihi.cJalm~n'.te una .séri e.de._.,. 

c:r<imfÍ~9r~mas;. ,.ara ·tJpt i 111 i z''r 1 ·a•" 'cond fe; one s de· .. ·.··•••. -

,~',11115~ílllii~iif~i11E§;í~;·~~i~~;~t , 
·:1:;:··,ffb'i·ffdicl.·cl.~·1 ·m.ttódo.·•·a ••.·:hacer nue.\'·~a· lecturas, .·co-;; · 
. : e , .... ~.i 1~111(),·~cíuip~··:»'.···condi,C::J_()f\~Sde<~p~raci'6n. ·. Enco.!l . 
. . 't~ando:pequei\aa·~¡ feren~i aa.1 (en :rel aci 6n a poricen.· 
:·;;··?t,A.~,f.;:~~i.·.Pu,r,~!J••··.~~~~·.±:<.0:.2%: .. y.:en···•C:~:·~tó•:), ... ····•i··~··:i·delitf!·.···· · 



f'icación por. medio de los tiempos de retención de­
.:!: 0.5 seg.} •. Lo cual cor,sidero para los alcances­
.de este trabajo y medios, una buena confiabilidad­

.. pélra su reprodu~ i bi 1 i dad. Si empre. y cuando .se re.! 
·· ... peten las condiciones de oper:'ación, como son por -

'eje~p 1 o: Cantidad de muestra, ~ontro 1 de flujo de• . 
gas, temperaturas de op~ración, etc~ La.recupera-
c i 6n' d.e 1 m'todo depende, como se exp 1 i có, de 1 os -
tiempos de an6fisis y del.cuidado en restablecer-··· 

· ·· .. 1 as cond i e iones cJe operac i 6n de.I equipo • 

. \Los cromatogramas obtenidos del DDCS y eJ. ·.,¡, -
·' ·.. . : . ' '"" , . . ·<'.:: .. . : .:· '- .. '. . . -.: . . ' ; .... . . .· . .<"· ' .. .-. ·.· . • 

· .. ,. HMDSt son c)e ·muestras dentro de l ¿¡s ··e.spec 1 fi cae 1 o-
,):\(nés pa,.,fl: e,. u•o:industri al )1 .fos érornato9rama1t.' ª"'.! . 

.. ·:x()s se tH.cie..~()n con .. e 1 pr0p6s.·i to de.:i nterprett:tr·'·al . 
.•.• ;.,: •. : gunas' c;te" ra•trripurezas posi blemen*eexJ stentefl· y ·'! 

1
•
1
'.1;,· asf .defini ¡. 1 a calidad de :éeto~ c~~pu••te>•··· 

·: '.")•.i:· ·, '. ;~ ·. . . . 

i~~,~~~#~~;Ef ~~~~~~~~t~!~11!ªili~:i!:~:;:~~!iª: 
·~: :~:•más a'·.f~;ndo~ .··'Por 10 que·lcí t:ro111ato9rafra da<:fo.'Clt.Je 

'; '. bá•icamente' experimental.brinda 'uti amplio c:ampo 
estu~·;,c,. . .', .. . . ' 
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