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lllTRODUCCIOH: 

Las aplicaciones i ndus t.r 1 al es de los poli meros 

Cm.acromoléculas).incluyen pl:..st.icos , textiles • ela.st..6meros 

adhesivos pi nt.ur as r ecubr i mi ent.os et.e.Entre ellas la 

indust.r1a de los plásticos ha r~gistrado lo~ mayores indices de 

crecimiento en los últimos aKos a nivel mundial. 

Esta indust.r1a tiene en México excelent.es cond1cione~ para su 

desarrollo ya que contamos con los recursos nat.ur al es 

necesar1os,como el pelróleo,fuenle importante de monómeros.Estas 

industrias demandan recursos humanos dentro del área de la 

ingenieria quimica para la operac16n de los proces~s y el 

desarrollo de nuevas t.ecnolog1as. 

·La Universidad Nacional Autónoma de Méxlco CU.N.A.M.),a 

través de la Facultad de Qu1mica.ha tenido una contribución muy 

importan le en la formación de estos recursos,ta.nto a nivel 

licenciatura como a nivel posgrado. La i ntegr ación de un paquete 

terminal de polimeros en el nuevo plan de estudios de la carrera 

de Ingeniero Quimico es un ejemplo del interés que tiene la 

Facultad de Quimica en atender las necesidades de la indust.ria y 

del desarrollo tecnológico del pais. 

Para al desarrollo de este paquete terminal se r&quiere 

integrar los aspectos teóricos de la ciencia de los polimeros con 

el trabajo experimental en el laboratorio.En especial estas 

prácticas de laboralorio ofrecen la oportunidad de reunir las 

habilidades de los alumnos adquiridas durante los semest.res 

anteriores en sus materias teórico prácticas.aplicándolas al 

campo de los materiales poliméricos. Además de su import.ancia 

cienlifica este laboratorio debe encauzarse a los aspectos 

tecnológicos de aplicación industrial.de ahi nuestro interés de 

incluir ejemplos de sintesis ut.ilizando procedlrni.aont.os en 

emul si 6n. sol uci on y masa empleados a nivel i ndusl.r i al. Los 

m.aLeriales con que se trabaja reunen dos condiciones: 

- Los react.ivos deben de ser de fácil acceso en México 



- Los product.os oblenidos deben de ser de gran import.ancia a 

nivel industrial. 

Además el proceso permitirá al alumno comprender los 

fundament.os leóricos de la polimerizacion. También se incluyan 

prácticas sobre caract..eri;:ac16n de polímeros.muchas de ellas a 

nivel de experiencias demost.rat.ivas,que t.1enen como objetivo 

familiari=ar al 

i nvest.i gaci6n. 

estudiante con los modernos equipos de 

La crienlaci6n de los cursos t.e6r1co prácticos de los 

polimeros es dar a los alumnos la formaci6n necesaria que les 

permi la después desarrollar su actividad profesional en est.e 

campo o bien alentarlo hacia la realización de estudios de 

posgrado para dedicarse a la invest.igaci6n y al dearrollo 

t.ecnol 6gi co. 
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OBJETIVOS: 

- Elaborar un cuaderno de t.rabajo quo incluya las práct.icas 

de laboratorio y las experiencias de cátedra para el 

paquete terminal de polimeros de la carrera de Ingenieria 

Qui mica. 

- Escoger para las prácticas materiales • equipos y react.ivos 

que fácilmente se puedan conseguir en la U.N.A.M. 

Describir brevemente los fundamentos la6ricos de las 

practicas y experiencias de cátedra incluidas en el 

cuaderno de trabajo. 

- Hacer énfasis en los aspect.os de seguridad que se deben de 

seguir al realizar las diferentes prácticas. 
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PLAN DE ESTUDIOS DEL PAQUETE TERMINAL DE POLIMEROS DE LA CARRERA 
DE INGENIERIA QUIMICA 

PROGRAMA DE POLIMEROS l. 

Introducción: 

En este curso le6rico-práctico se esLudia la importancia de 

formas de obLención de polimeros y sus aplicaciones • analizando 

t.ambién diversos aspectos económicos relacionados con la 

producción , importación y oxporlación de los mismos. 

Objetivos generales de aprendizaje: 

Al finalizar el curso • los alumnos : 

Explicarán los procesos de sinlesis de macromoléculas 

incluyendo mecanismos de reacción por etapas y por adición 

en reactores intermitentes , continuos y senúccnlinuos. 

Analizarán aplicaciones manejo y form1..1laci6n de los 

polimeros en el campo de plásticos 

, recubrimientos y adhesivos. 

fibras , elast.6meros 

UKIOAD 1. CLASIFICACION DE MACROMOLECULAS. 

Objetivosr 

Al finalizar est.a unidad • los alumnos 

Analizarán los diferentes criterios para clasificar los 

poli meros. 

Explicarán la aplicación de las prácticas. 



Contenido; 

Clasificación de macromoléculas: origen est.ruct.ura 

sint.esis.Comport.amiento frent.e al calor.Usos. 

UNIDAD 2. POLI MERI ZACI ON POR E:T AP AS 

Objeli vos: 

Al finalizar esta unidad • los alumnos : 

Explicaran el proceso de obt.ención de los polimeros más 

comunes : nylon • poliéster • poliuret.anos • et.e. 

Describirán las reacciones cinét.icas de polimerización por 

etapas. 

Describirán las evaluaciones tecnológicas de los 

diferentes procesos. 

Conlenidol 

React.ividad de grupos do 

polimerización por et.apas Cent.rol est.equiomét.rico 

Dist.ribuci6n de pesos moleculares.Condiciones generales de 

procesos Cresinas lineales) : poliésleres , poliamidas y 

poliuret.anos.Polimerizaci6n int.erfacial.Polimerizaci6n 

mult.icadena: ent.recruzami.ento y gelificaci6n. Tecnologia de 

t.ermofijos:nylon , poliésler.Uret.anos. 
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UNIDAD 3. POLIMERIZACION POR RADICALES LIBRES 

Objetivos a 

Al finalizar esta unidad • los alumnos: 

Analizarán el mecanlsmo de polimerización por radicales 

libres tomando como anteceden~es los conocimientos do 

Qu1mJ.c.a Organica y Fisicoqulmica correspondient.es al t..ema. 

Sef-ao:t.larAn la importancia de est.os poli meros usando 

indicadores económicos como producción anual.import.aciones 

y export.aciones. 

Contenido: 

Mecanismo y cinélica de r-eacci6n. Dist.ribuci6n 

moleculares.Reacciones de t.ransferencia 

termodinámicos.Aut.oaceleracién.Copolimerización: 

de pesos 

Aspect.os 

ecuación 

de copolimerizacién react.ividad de mon6meros 

microest.ruct.ura de copolimeros efect.o del proceso de 

sintesis. 

UNIDAD 4. TECNICAS DE POLIMERIZACION 

Objet.ivosz 

Al finalizar esla unidad , los alumnos : 

Bas~ndose en los conocimienLos de Ingeniería Quim.ica y de 

cinét.1ca , manejarán algunos aspecLos relevantes de la 

tecnolog1a de diferenLas procesos de polimerización. 
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Sint..et.izarán en el laboratorio diferent.es polimeros 

vin1.licos. 

Contenido: 

Polimerización en masa homogénea y het..erogenea 

Reactores cont..inuos para PS.?olimerización en suspensión 

PVC y PS.Balances de energia.React..ores no isotérmicos. 

UNIDAD 5. POLINERIZACION ESTEREOESPECIFICA 

Objetivos: 

Al finalizar est..a unidad , los alumnos 

Describirán algunos aspectos basicos sobre la oblenci6n de 

poliolelinas. 

Dest..acarán mediante un analisis económico 

import..ancia mundial del PE y del PP. 

Cont.enidoi 

la gran 

Tact..icidad. Polimerización de alquenos y dienos . L.DPE . 

Cat..alizadores de Zieglier-Nat..t..a.Descripción de los procesos 

para la obtenci6n del PP y HOPE. 

UNIDAD 6. INDUSTRIA DE LOS PLASTICOS 

Objet..ivosi 

Al t..értnino de est..a unidad , los alumnos 
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Describirán las aplicaciones manejo y formulación de los 

poli meros más relevantes en el campo de los 

lermopláslicos • lermof ijos , elasl6meros 

y adhesivos. 

recubrimient.os 

Analizar.in diversos aspeclos económicos producción 

import.aci6n y exportación de los principales plásticos. 

Conlenido: 

PVC:Formulaciones aplicaciones import.aneia,Resinas 

fen6licas: formul aci enes 

económicos.Fibras t.ext.i les 

aplicaciones 

si nlét.i cas: 

aspect.os 

proceso 

induslrial.Hilado.Acabado.Elast.6meros: polibut.adieno 

SBR.Vulcanización.Import.ancia económica.Pint.uras 

adhesivos: Caract.erist.icas y formulaciones. 

UNIDAD 7. ANALISIS INTEGRAL DE PROCESOS DE POLIMERIZACION 

Objetivos• 

Al finalizar est.a unidad , los alumnos: 

y 

y 

Describirán los aspect.os básicos necesarios en la slnt.esis 

de un proceso de polimerización. 

Contenido: 

Análisis de procesos de polimerización integrales: 

slnt.esis de mon6meros Procesos de polimerización 

Purificación y recuperación de materias primas y 

product.os. Formulaciones y equipos de mezclado. Equipos de 

procesamiento. Moldes. 
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Bibliografia: 

Odian G.- Principles of Polymerizat.ion.- Ed. J.Wiley.- 1981. 

Billrneyer,F.W.- Ciencia de los Polimeros.- Ed. Revert.é.- 1978., 

Rodriguez,F.- Principles of Polymers Syst.ems.- Me Graw Hill.-

1982. 

Melodologia de la ese~anza: 

Dada la importancia. industrial de los procesos de sint.esis 

de polimeros es conveniente reali=ar frecuent.oment.e análisis 

econ6nu cos sobre: 

Disponibilidad de materias primas. 

Tipo de procesos mas convenientes en función de la 

producci6n necesaria. 

La asignatura requiere de una integración cuidadosa de 

conocimient.os sobre Qui1nica Orgánica , Fisicoquimica • Ingenieria 

Quim.ica y Económica para lograr un an~lisis completo sobre 

procesos de polimerización. 

Procurar la part.icipación act.iva del grupo realizando 

trabajos de investigación individuales o por grupo de alumnos. 

Las prActicas de laboratorio deben de reforzar la habilidad de 

los alumnos para el manejo de los procesos de obtenci6n de 

plásticos. 

Eval uaci 6n: 

Se lomará un promedio ponderado de los siguientes fact.ores: 

Trabajos de investiga.ci6n desarrollados Laborat.orio 
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Exámenes. Participación en clase~que contarán como un 50Y. de la 

calificación final. 

El 50Y. restante de la calificac~6n consistirá en un proyecto 

de investigación en grupos de 2 a 4 alumnos.sobre procesos 

int.egrales da oblenci6n o de transformación de resinas. 

Para tener derecho a examen final se requiere haber cumplido 

con el SOY. de las prácticas de laboratorio. 
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PROGRAMA DE POLIMEROS 11 

Introducción: 

En este curso t.e6rico-pr3.ct..ico se est.udian aspect..os sobre 

caract..erizaci6n de pol1meros est..o es se proporciona 

información acerca de la est.ruct.ura quimica,el peso molecular , 

la distribución en pesos moleculares el t.amano de las 

ma.cromoléculas , la forma que loman los polimeros en soluciones y 

en el ost..ado sólido. 

El objet..ivo t..erminal de un proceso de caract.erizaci6n de 

mat.er i al es debe ser el correlacionar las propiedades 

microsc6picas con las macroscópicas y con los parámetros 

f i si caqui mi ces empleados en el di sef"io de i ngeni er i a y en el 

procesado de los materiales. 

Objetivos generales de aprendizaje: 

Al finalizar el curso , los alumnos 

Obtendrán las propiedades fisicoquimicas de los 

materiales poliméricos. 

Seleccionaran técnicas de carac~erizaci6n y podrAn 

interpretar los resultados en relación a las propiedades 

doseadas en un pol1mero. 

Desarrollarán habilidades en cuanto a la selección y 

aplicación de técnicas anali t.icas para medir propiedades 

flsicoquim.icas. 

Explicarán los aspect.os fundamentales de las principales 
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t.écnicas de procesamiento de polimeros: moldeo por 

inyección extrusión procesamient.o de t.ermofijos 

Lermoformado • moldeo por soplado y calandreado. 

DiscuLirán brevemente aspectos como el análisis de 

maquinaria y equipo.moldes o datos,asi como algunas 

variables especificas del procesado y su control. 

UNIDAD 1. MACROMOLECULAS EN SOLUCION 

Objelivos: 

Al finalizar esLa unidad • los alumnos : 

Predecirán las propiedades de las soluciones poliméricas, 

basándose en sus conocimientos de termodinámica de las 

soluciones reales. 

Contenidos 

Hacromoléculas en solución. Propiedades f...ermodin~mic.as en 

las soluciones poliméricas.Conformaciones de polimeros en 

solución y en es Lado s6lido.Parámalros de 

solubilidad.Equilbrio de fases. 

UNIDAD 2, PESO MOLECULAR Y SU DISTRIBUCION 

Objet.ivos 

Al finalizar est.a unidad , los alumnos : 

Dist.inguirán entre los diferentes pesos moleculares que 

describen a un sistema polidisperso y relacionará": los 
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pesos moleculares Mn,Mv,Mz con las técnicas analitica.s 

empleadas para obtenerlo. 

Conlenldo: 

Sistemas polidispersos.Funcionas de dis~ribución.Medid~s 

de dispersión.Momentos de la dist.ribuci6n.Pesos 

moleculares promedio: número peso viscosidad 

zeta. Métodos experimentales para medir cada uno de los 

pesos moleculares: Mn,Mv.Mz. Mát.odos 

iisicos C t.ermodi námi ces). Cri oscopi a 

qui micos mét.odos 

ebulloscopia 

osmomet.r 1 a C vapor, membrana) dispersión luminosa 

ul t.racenlr i fugación , croma.t.ograf 1 a de permaación en gel 

CGPC) , viscosidad. 

UNIDAD 3. DETERKIHACIOH DE LA HICROESTRUCTURA DE LOS POLIHEROS 

Objetivos: 

Al finalizar esta unidad , los alumnos : 

Aplicarán los conceptos de separación y purificación de 

compuest.os poliméricos al análisis de polímeros y mezclas 

de polimeros o polímeros formulados. 

Aplicarán los conceptos de la espect.roscopia de absorción 

para elucidar la microest.ruct.ura de los polimeros. 

Contenido: 

Técnicas de separación y purificación de compuestos 

poliméricos . Análisis element.al orgánico e inorgánico . 

Métodos espect.roscópicos espectroscopia de absorción 

infrarroja , visible , ult.ravioleLa , resonancia magnética 
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nuclear • cromatografia de gases • pir6lisis. 

U)IIDAD 4. PROPIEDADES TERHIC...S 

Oj&llvos: 

Al finalizar esta unidad , los alumnos : 

Aplicarán los conoc¡mientos sobre las propiedades térm.lcas 

de los pollmeros al selqccionar materiales para usos 

especificas bajo condiciones de Lrabajo determinadas. 

Clasificaran poli meros deacuerdo a sus propiedades 

térmicas en elasl6meros • fibras • plás~icos. 

Cante-nido: 

Estado crislalino,mecanísmo de cris~alización.Cinética de 

cristalización.Efecto de la tempera~ura.Fusi6n.ParAme~ros 

termodinámicos.Arreglo cristalino en polimeros.Factores 

que afectan a la cris~alinidad.El estado ~morfo.Movimiento 

molecular.Temperatura de transición vitrea. 

UNIDAD 5. RE:OLOGIA DE POLIMEROS , PROPIEDADES VISCOELASTICAS 

Objetivosr 

Al finalizar esta unidad , los alumnos : 

Explicarán el papel de la reologia en el procesam.ient.o de 

poli meros~ 

Oescr i bi rAn las di!'erent.es respuestas do los 
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lermoplásticos a la deformación. 

Contenido: 

Comportamiento visco&láslico.Región viscosa.Relación entre 

viscosidad-temperatura. Temperatura de transición vitrea 

Tg.F'aclores 

reol6gica 

que modifican Tg.Caraclari=aci6n 

Mediciones viscosimétricas Res pues las 

viscoel~sticas line•les.Modelos viscoel~sticos simples. 

UNIDAD 6. 

Objetivos: 

PROCESAKlEHTO DE POLIHEROS 

EXTRUSIOH , IHYECCIOH Y 

TERHOFORMADO. 

Al rinalizar esta unidad , los alumnos : 

Explicaran las diferentes lénicas de procesamiento de los 

lermoplásticos.Propondrán condiciones de operación para 

los materiales mA.s comunes. 

Contenidol 

Pricipales técnicas de procesamiento de polimeros.Aspectos 

reológicos .Extrusión. Inyección. Termoformado .Soplado. 

Calandreado.Hilado. 

UHIDAD 7. PROPIEDADES ELECTRICAS DE LOS POLIMEROS 

Objelivosl 

Al finalizar esta unidad , lo~ alumnos 
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Seleccionarán mat.eriales polirnéri:::os en base a sus 

propiedades eléctricas. 

Contenido: 

Propiedades dieléctricas.Polari:abilidad.Comport.amienlo de 

un campo eléctrico 

eslá~icas.Pérdida 

a1Lernan~e.Formaci6n de 

de carga sobre 

superficie.conductividad ~lect.r6nica. 

UNlDAD B. PROPIEDADES HECANlCAS DE LOS POLIMEROS 

Objetivos: 

Al finalizar esta unidad • !os alumnos 

cargas 

la 

Seleccionarán materlales para usos prácticos en base a sus 

propiedades mecánicas. 

Propondrán técnicas analit.icas para medir 

propiedades mecánicas de un ma~erial. 

Contenido: 

E:l est.ado viscoelást.ico. Modulo de Young, Relación de 

Poisson. Esfuerzo a la tensión simple. Esfuerzo a la 

compresión. Deformaci6n al ceder. Elongación a la ruptura. 

Algunos mét.odos ASTM. 

Bibliograf 1a básica: 

Rodrlguez F.- Principles of Poly¡ner Sys~ems,- Me Graw Hill.- New 

York.- 1saa. 
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Middeleman and Slanley.- Fundament.als of Polymer Processing.­

Mac Gr.aw Hill. - 1977. 

N. M. Bi kal es. - Characterizat.ion of Polymers.- Wiley. -

!nterscience.- 1971. 

A. Elliolt...- Infrared Spect..ra and St.ruc~ure of Organic Long Chain 

Polymers.- Eduardo Arnold.- 1969. 

Melodologia de la ense~anza. 

Curso t..eórico-práct.ico.Se pretende presentar los aspectos 

t.e6ricos de la materia para su coprobaci6n en el laborat.orio.Es 

1mporlanle favorecer las habilidades psícomotrices del alumno en 

sus experiencias de laborat.orio.da cátedra.en sus act...iv.idades 

ext.raescolares y de investigación en el medio ambiente. 

Dada la import..ancia industrial que reviste esta asignat.ura,es 

conven1 ente real izar varias vi si las comentadas a di versas 

empresas transformadoras de polímeros. 

Evaluación: 

Se t.omarán en cuenta los siguientes criterios: trabajos de 

investigación desarrollados. Participación en clase . ExAmenes . 

Trabajos de laborat.orio.La calif'icac16n de éste últ.imo contará 

como 40~ de la caliricaci6n final.Se requiere haber cubierto al 

menos 80% de las práct.icas. 
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RELACION DE PRACTICAS 



EXPERIMENTO 1. POLICONDESACION IITTERFACIAL DE HEXAHETILEN 

DIAMINA ~ CLORURO DE SEBACILO. 

A. Int.roducci6n 

En esle experimento se formará nylon 610.poliChexamelilen 

sebacamida).por el rápido método de policondensaci6n inlerfacial 

a t.emperat.ura ambient.e. El experiment.o requiere aproximadamente 

1. 5 horas. 

B. Principio. 

"En la poli condensación i nt..erfaci al. dos mon6meros 

complement.arios Ccomo por ejemplo una diamina y un cloruro de 

diácido, como en esle experiment.o) se disuelven en dos 

disolventes inm.iscibles.de los cuales ninguno de los dos es un 

disolvente para el polimero resultante.Cuando se mezclan las 

soluciones.se forma inmedialament.e una película de polimero en la 

interfase.t:st.a puede ser removida como una fibra cont.inua;o.si 

las soluciones se mezclan con agitación violenta para producir 

una gran superficie de cont.act.o,se puede formar pollmero 

rapidament.e con alt.os rendimientos. Est.e mét.odo de no equilibrio 

elimina t.res de las desvent.ajas de la policondensación en masa: 

la necesidad de alt.as t.emperat.uras,largos tiempos de reacción.y 

equivalencia est.equiomét.rica exacta. 

C. Aplicabilidad 

Est.e método es aplicable virt.ualment.e a t.odos los pares 

complement.arios de mon6maros para 

utilizado para producir poliamidas , 

polisulfonamidas y poliCfenil 
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policondensación,y ha sido 

poliuret.anos , poliureas , 

esteres) entre et.ros.Es 



parlicularmente úlil para preparar polimeros que son inestables a 

las elevadas temperaturas requeridas para la policondensación en 

masa. 

D. Precisi6n y ExacliLud 

E. Consideraciones de Seguridad. 

CADA UNO DE LOS REACTIVOS EN ES!"E EXPERIMENTO ES UN 

IRRITANTE CAPAZ DE CAUSAR QUEMADURAS EN LA PIEL. 

- SE DEBERMI TOMAR PRECAUCIOHES PARA EVITAR EL CONTACTO DE LA 

PI EL. COll L.OS REACTIVOS Y LAS SOLUCI OHES. 

- LOS DISOLVENTES USAlXlS T~V.BIEN SON PELIGROSOS DEBIDO A SU 

TOXICIDAD O FLAMABIL.IDAD.PRECAUCIONES APROPIADAS SON REQUERIDAS. 

- EL AGITADOR lIDLIZADO DEBERA DE TENER UN MOTOR A PRUEBA DE 

EXPLOSIOllES O EL. COMPARTIMENTO DEL MOTOR DEBERA ESTAR PURGADO CON 

NITROGENO. 

- USAR LENTES DE PROTECCION. 

F. Aparatos 

1) Agitador de seguridad.a prueba de explosiones o equipado 

con purga de ni trogeno. 

2) Embudo do saparacion de 300 m.l. 

3) Filtros de vidrio de 4-5 pulgads de diametro. 

G. Reacli VOS 

1) Hexametilen diamina.grado reactivo. 

2) Cloruro de sebacilo,grado reactivo. 

3) Hidróxido de sodio.grado reactivo. 

4) TeLracloroeLileno.grado reactivo. 

9) Acetona.grado reaclivo. 
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6) MeLanol,grado reactivo. 

H. Preparacion 

I. Procedimienlo 

1.- Di.solver 0.02 moles C2.32. g) de he:-camet..iler'\ diamJ.na y 

O. 04 mol es C 1 . 6 g) de h1 dt"6Xi do de sodio en 330 ml de agua 

desLilada,y colocar en agitación. 

2:. - Di sol ver O. 02 mol e-s C 4. 78 g) de cloruro de sebaci 1 o en 

250 ml de lelracloroetlleno y colocarlo en un embudo de separacion. 

3. - Encender el agitador a máxima velocidad y agregar el 

contenido del ombudo d& separación rapidamenLe 

).C9ntinue la agitación por 2 min más. 

15 seg 

4.- Detener el agilador y colec~ar el pol1mero en un tilt..ro. 

5, - Regrese el pol!mero al agit..ador.y lavar con 500 m1 de 

a9ua-me~anol 1:1 por un intervalo do 2 a 5 min.Después repolir el 

paso 4. 

6. - Repelir el paso 5 usando una mezcla de agua-acetona. 

7.- Secar el polimero en un horno a vacio por 24 hr a soºc. 

J. Ecuaciones Fundamentales 

xHzNCCHz)oNH2 • xClOCCCHz)aCOCl --------• 

H[ HNCCHz).,UHCOCCHúaCOjxCl Zx-1 HCl 

K.. Calculas 

L. Reporle 

1.-Describa el experimento y el equipo en sus propias 

palabras. 

2.-Calcular la can~idad del pol!mero recuperado. 
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3.-Conteste las siguientes preguntas. 

a) ¿Cual es el obJelo de agregar hidr6x1do de sodio? 

b) ¿Porqué se utilizan mezclas de disolvent.es para lavar 

el polimero? 

H. Comentarios 

1.- El telracloruro de carbono puede utilizarse en lugar del 

t.et.racloroet.ileno. 

2.- El nylon 610 se produce comercialmente por 

policondensacion en masa y no inLerfacial por motivos económicos 

asociados con los d1solvenles y su recuperación.Este polimero es 

ampll.amont.e ut.l.lizado en forma de monofilamenlo para brochas y 

cerdas y en equipo deporl1vo. 
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EXPERIMENTO 2. POLIHERIZACIOll EN MASA DE HETILHETACRILATO 

A. Introducción 

El metilmelacrilalo se polimeríza en masa con la presencia o 

ausenc1 a de un agente de t..ransferenci a de cadena. En 1 a 

polimerización se observará la dependencia de la conversión con 

el tiempo sin agregar agente de transferencia de cadena.La 

dependencia del peso melecular con la concent..raciOn del agente de 

t.r.a.nsferencia se determina con la medición do la viscosidad do 

sol ucí enes di 1 ui das como en el experimento 6. La pol í mer i zaci 6n 

del experimento 2 requiere de tres horas, 

e. Principio. 

La polimerización por radicales libres de melilmelacrilat.o os 

iniciada por azobisisobulironit.rilo C AIBN . El grado de 

conversión se determina por refract..omet.ria .Se usa n-But..il 

mercaptano como agente de lransrarencia de cadena.y su efeclo en 

el peso melecular del polímero 

viscosidad de soluciones diluidas 

calculando el peso molecular por 

Mar k -Houwi nk. 

c. Aplicabilidad 

se delermina midiendo la 

de polimetilmetacrilato y 

medio de la ecuación de 

Este experimenlo es aplicable a una gran canlidad de 

monómeros que se polimerizan por el mecanismo de radicales 

libres. 
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D. Precisión y Exactitud 

E. Consideraciones de Seguridad 

AGENTES QUIHICOS PELIGROSOS SON UTILIZADOS EN ESTE 

EXPERIMENTO. 

-EL AIBN ES ALTAMENTE TOXICO.IRRITANTE.Y NOCIVO; Y EL HEXANO O 

EL ETER DE PETROLEO SON ALTAMENTE INFLAMABLES. 

- ES ESENCIAL TENER UNA VENTILACION ADECUADA,INCLUYEllDO EL 

USO DE UNA CAMPANA. 

LA POLIHERIZACION ES ALTAMENTE EXOTERHICA.PARA MAYOR 

PROTECCION,EN CASO DE QUE LA POLIMERIZACION SE SALGA DE 

CONTROL.ES NECESARIO QUE LOS TUBOS QUE CONTIENEN EL MONOMERO SEAN 

PROTEGIDOS CON UNA PANTALLA DE: ALAMBRE. 

- USAR LENTES DE PROTECCION. 

F. Aparatos 

1) BaNo a t.emperat.ura constante regulado a 70°C. 

2) Suministro de vacio y de nitrógeno seco a baja 

presión. 

3) Refract.ómelro t.ipo Abbe con recirculación de agua para 

mantener los prismas a 25°C. 

4) Filtro para colectar polimero. 

5) Jeringa de 20 ml. 

6) Jeringa microlitro. 

Z3 



G. Reaclivos y Material 

1) MeLilmelacrilalo redgstilado. 

2) 2.2-Azobisisobutironitrilo.recristalizado como se indica 

el paso H-2. 

3) n-But.ilmercaptano.grado reactivo. 

4) Hexano o eter de pet.r6leo. 

H. Preparación 

1.-Preparar el met.ilmetacrilat.o de la ~nera siguienle; 

a) Lavar para remover el inhibidor: El inibidor .usualment.e 

un compuesto aromático como la hidroquinona o el 

t.-but..ilpirocat..ecol .se elimina lavando el mon6mero con una 

soluci6n de NaOH al lOX.Part.es iguales de la soluci6n de NaOH y 

del mon6mero se colocan en un embudo de separación y se mezclan 

por agitación. La fase acuosa que es la más pesada so drena. El 

procedimient.o se repite una o varias veces hast.a que el liquido 

parmaneco complat.ament.e claro.Post.eriormont.e el mon6mero se lava 

con agua dei oni zada hasta que el papel pH muest.re que t.oda la 

base ha sido eliminada. 

b) Secado: Un agente para secado tal como el Na
2
S0

4 
anhidro 

se debe de agregar al mon6mero C 100 g/l). El secado se 11 eva a 

cabo.con agitación ocasional.en aproximadamente media hora. 

e) Destilación: Agregar 1g/l de CuCl estabilizador al 

mon6mero y destilar bajo atmósfera inerte de N
2 

seco a 60 t.orr y 

33-35°c. 

d) Comprobar la presencia de polimero en el mon6mero 

redestilado antes de utilizarlo agregando una gol.a de melanol.La 

aparición de una turbidez indica la presencia de polimero. 

2. - Recrist..alizar AIBN preparando una solución saturada en 

melanol y dejando enfriar en ba~o de hielo. 
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l. Procedimient.o 

1.- Colocar 110 mg de AIBN en un matraz de 250 ml.Cerrar el 

mat.raz con un lapón e inserlarle las agujas.Llenar el malraz con 

N
2 

e int.roducirle 110 ml do mon6mero con una joringa Cver pasos 

H-1 y M-2).Agitar ocasionalmonto para disolver el AIBN. 

2. - Preparar 10 t.ubos pequef'ios de prueba y 5 grar1das 

sellandolos con tapones y evacuandoles el aire para después 

llenarlos con N
2

. 

3.- Colocar 0.09.0.18.0.27,y 0.36 ml C 0.5.1.0.1.5.y 2.0% en 

mol de n-bul11 mercaplano,con la jeringa de microlit.ro.en 

cuatro de los tubos de muestra grandes. 

4.-Con la jeringa colocar 20 ml de la mezcla de AIBN-mon6mero 

en cada uno de los tubos grandes y 1 ml en cada uno de los tubos 

peque~os. 

5. - Colocar al mismo tiempo t..odos los tubos en un bario a 

lemperalura constanle a 70°C. 

6. - Qui lar los tubos pequef"ios a i nt.ervalos de 5 min. y 

enfriarlos rápidamente Canelar el liempo),colocar una gota de su 

contenido en el prisma del refract.6melro,y medir el indice de 

refracci6n.CPRECAUCION: Lavar el prisma perrect..amente con 

cloroformo para eliminar leda traza de polímero.) 

7. - Quitar simult.aneamenlo los cinco tubos grandes del ba~o 

después de media hora. Enfriarlos rapidamenle,de ser necesario 

diluir su contenido con un poco do clororormo para obt.ener 

fl uidéz ,y verter su cont.eni do cuant.i lat.i vament.e en 200-300 rnl de 

hexano o éler de petróleo.Colectar el polimero precipitado 

cuanlit.at.ivament.e en filtros de vidrio C ver paso M-3),y secar en 

un horno a vacio a soºc para después ut.1lizarlo en el Exp. 

6.Pesar el polímero cuando este seco. 
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J. Ecuaciones Fundamentales 

l. Reacciones Quinucas 

xCH =CCCH ) -~!..I!..~ .. 
2 1 • 

COOCH • 

+ CH SH 
• p 

-<CH -<:C Cll ) -) 
2 1 3 X 

COOCH • 

+ e H s. 
• p 

CH s. M 
• p 

-----• C H SM. 
• p 

, et.e. 

2. Refract.omet.ria 

p: 1.0684 CnP - 1.4140)/(0.2137 nP - 0.2395) Cl) 

[):)nde: 

p = grado de conversión 

n indice de refracción 
p 

3. Cinélica 

1/xn C2J 



Dc>nde: 

:K. Cal culos 

x~= grado de polimerización 

C = const.ante de transferencia de cadena . 
($]= concentración del agent.e de t.ransferenc:ia de 

e adema. 

CMJ= concentración de mon6rnero 

1.- Calcular al grado de conversión p y graficarlo an función 

del tiempo de polimerlzaei6n. 

2. - Determinar c •. la const.ant.e da t.ransrarencia de cadena.de 

la pendienle de la gráfica de la eq. G:iD, Ver el paso M-5,y 

e~lcular xn de la det.ernu.naci6n d9 las viscosidades de las 

soluciones diluidas determinad~s en el Exp. 6. 

L. Reporle 

1) Describa el el exper iment.o y el equipo en sus propias 

palabras. 

2) Prepare una tabla de indices de ref~acción y conversiones 

contra t.i empo. 

3) Incluya la gr~fica del paso K-1. 

4) Pre par ar una t.abl a de r endi mi ent.o de pol 1 mero C ver paso 

M-4) [SJ, [SJ-'fMJ, funciones apropiadas de viscosidad del 

Exp. 6.H.,..,y x,... 
5) Incluya la gráfica del paso K-2. 

6) Dar el val Ol det.er mi nado de C • y comparar 1 o con el valor 

de 0.66 repor~ado en la literatura.Comenta~ las posible~ causas 

de cualquier direrencia. 
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H. Coment.arios 

1.- Se debe t.enar precaución al ulilizar jeringas 

recipient.es sellados o que est.én bajo presión posit.iva o 

negat.iva.Pre~i6n posit.iva forzar~ el émbolo hacia aruera.mient.ras 

que sacar 11qu1do de un recipient.e sellado creará una presión 

nt"'gat.i va. perrru t..i ando la en t. rada de a1 re y cont.arru ná.ndose el 

cont.enido.Cuando se agregue o ret...ire algun llquido,es 

recomendable mant..ener el recipient.e en la linea de nit.rógeno,con 

t.ubos de ent.r~da y de salida. 

2.- Ho horadar los Lapones de hule mAs de una vez en el mismo 

sit.10.y.3. que se forman grielas,y pedazos de hule pueden caer y 

cent.aminar el react..1vo.No usar la misma aguja para diferent.es 

reacli vos. 

3.- Asegúrese que los filt.ros de vidrio est.én limpios.y 

remueva el polimero cuidadosamente cuando est.é seco para evit.ar 

cualquier cont.aminación con part.iculas de vidrio o de ot.ra 

fuent.e.Una cont.aminación de est.e t.ipo puede causar graves 

problemas de imprecisión. 

4. - Nótese que la ecuación CZ) aplica. solament.e para muy 

bajas convorsi enes. Asegúrese que sus muest.ras est.én a menos del 

10Y. de conversión. 

6.- El procedimienlo del experiment.o 6 incluye la estimación 

de la viscosidad int.rinseca a una cierta concent.ración.para el 

polimet.ilmet.acrilat.o.Subsecuen~ement.e se deber.\n usar las 

const.ant.e de Mark-Houwink que se muestran en la tabla 7-7 del 

libro Experiment.s in Pol)'J1\Gr Science de Edward A. Collins,para 

calcular Hv;y para este polimero a bajas convers1ones lome 

M =M /1. 85. 
n V 

6. - Comercialment.e el polimet.ilmet.acrilat.o es polimerizado en 

masa en forma de laminas.varillas.y t.ubos.Para su uso como 

plAst..ico moldeable se polimeriza t.ant.o en masa como en 

suspensión. 
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EXPERIKEHTO 3. POLIKERIZACION EN EKULSION DE KETILMETACRILATO 

A. Inlroducci6n 

El polimetilmet.acr1lalo es prepara.do por polimari:o:ación en 

emulsión.Se estudiara la dependencia de la. rap1déz de 

polimer1zac1ón con respecto a la concent.raci6n de emulsiricant.e.y 

el poli mero se guardará para su uso en exper l ment.os 

post.er1ores.La pol1~eri=ación requiere de 3 horas.En el paso M se 

muestra otra opción para real1=ar una polimerizac16n en emulsión 

de met.ilmelacr1lalo en un reactor por lotes. 

B. Principio 

En el comien::::o de una polimerización emulsión se 

encuentran t.res fases presenles:una fase acuosa continua que 

cont.i &na el i ni ci ador; got.as suspendí das de mon6mero C fase 

orgánica).que 5e mantienen sin coagular debido a la agitación.y 

mi cal as de emul si f i can t. e que cont.i en en una pequei"Sa cant.i dad de 

monómero. El iniciador ent.ra a las mi celas en donde la 

polimerización se lleva a cabo.abast.ecida por monómero que 

penet.r a de 1 as golas de mon6mero a las m.icelas por 

difusión. Hient.ras est.as mi celas crecen.son est.a.bilizadas por mas 

emulsificant.e provenient.e de las micelas en las que no ha 

iniciado la polimerización las cuales desaparecen 

event.ualment.e.La rapidéz de polimerización depende del número de 

micelas.y ést.e a su vez de la conce~t.ración del emulsi(icant.e. 
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C. Aplicabilidad 

Los sist.~mas en emulsión pueden ser aplicados a una gran 

variedad de mon6meros vin!licos.acrlilicos.y diénicos con 

sol ubili dadas en agua dent.ro de i nt.ervalos adecuados. usual ment.e 

o. 001-ll:. 

D. Precisión y Exaclilud 

E. Cosideraciones de Seguridad 

EL PERSULFATO DE POTASIO LA HIDROQUINONA EL 

METILMETACRILATO , Y EL METANOL SON SUSTANCIAS QUIMICAS TOXICAS Y 

DEBEN DE SER MANEJADAS CON LAS PRECAUCIONES APROPIADAS. 

- ES IMPORTANTE TENER UNA VENTILACION ADECUADA. 

A PESAR DE LAS PEQUEFIAS CANTIDADES DE MONOMERO 

UTILIZADAS.LA TEMPERATURA 'f LA PRESION PUEDEN AUMENTAR 'f SE CORRE 

EL RIESGO DE UNA EXPLOSION SI LA RAPIDEZ DE POLIMERIZACION 

AUMENTA DESENFRENADAMENTE.ES ESENCIAL QUE EL BAflO ESTE PROTEGIDO 

CON UNA MALLA DE SEGURIDAD. 

- DESPUES DE SACAR LOS RECIPIENTES SE DEBEN DE ENVOLVER EN 

UNA TOALLA Y ABRIR INMEDIATAMENTE. 

- SE DEBEN DE USAR LENTES DE SEGURIDAD EN TODO MOMENTO. 

F. Aparatos 

1) Ba~o agit.ado mant.enido a 70°C. 

2) Recipient.es con lapa . 

3) Fuent.e de nit.r6geno de baja presión. 
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G. Reactivos y Material 

1) Met.ilmet..acrilat.o grado react.ivo.redost.ilado como se 

describe en el paso H-1. 
2) Persulfato de pot.asio grado react.ivo.recrist.alizado como 

se describe en el paso H-2.de ser necesario. 

3) Fosfato dis6dico grado react..ivo. 

4) Lauril sulfato de sodio. 

5) Sulfat.o de aluminio grado reactivo. 

6) Melanol grado react.ivo. 

7) Agua deioni;ada. 

H. Preparación 

l.- Preparar el met.ilmet.acrilat..o de la manera siguient.e: 

a) Lavar para eliminar el inhibidor:El 

inhibidor.usualmente hidroquinona o l-but.ilpirocat.ecol.es 

eliminado lavando el monómero con NaOH al 10%.Se colocan part.es 

iguales de la base y del mon6mero en un embudo de separación.y se 

mezclan por agi t.aci6n. La fase acuosa más pesada es drenada, La 

operación se repi le dos o t..res veces. Posteriormente se lava el 

mon6mero con agua dei oni zada hasta que el papel pH mues t.. re que 

t..oda la base ha sido eliminada. 

b) Secado: Agregar sulfat..o de sodio anhidro para secar el 

mon6mero Cl OOg/l). Con agi laci6n ocasional el secado se completa 

en aprox.imadament..e media hora. 

e) Oeslilación: Agregar al mon6rnero aproximadament..e lg/l 

de CuCl estabilizador y deslilar bajo atmósfera inerle de N
2 

a 20 

lorr y 40-43°C. 

CNot..a: Si el mon6mero va a ser u~ilizado solamente para 

polimerizaciones en emulsión.no es necesario qÚe el mcnOmerc sea 

secado y deslilado despu6s del paso (a);pero deberá burbujearse 

nitrógeno a t..ravés de él para eliminar lodo el oxigeno.El 

31 



monómero al que se le de est.e t..rat.am.iento.deberA de ser guardado 

en un refrigerador por no mas de 24 hrs anles de usarse.) 

2. - Recr1slalizar el persulfalo de potasio de una solucion 

saturada en agua destilada a 0°C,de ser necesario.Recoleclar los 

cristales en un fillro de vidrio cuando aprox.imadamenle el 60-70% 

del agua haya sido evaporada. 

t. Procedimiento 

1.- Dentro de cada uno de los 10 recipientes colocar 60 ml 

de agua deionizada.0.03g de K
2
S

2
o

6
,0.03g de Na

2
HP0

4
.y 20 ml de 

met.ilmetacrilalo. 

2.- Colocar en los recipientes las siguienles cantidades de 

lauril sulfalo de sodio: 0.06, 0.08, 0.12 , 0.15, 0.20, 0.25 

• 0.30 • 0.40 • o.so • y 0.60 g. 

3. - Burbujear nitrógeno dent.ro del contenido de cada 

recipient..e para dispersar el monómero y sacar el aire. Cerrar 

rápidamente el recipiente. 

4. - Colocar los recipientes en el bario agitador a 70°C y 

agitando a una frecuencia no menor de 5 Hz. 

5. - Preparar una solución de Alz'S0
4

)
3 

con 2. 5 g en 100 ml de 

agua deionizada. 

6.- Después de 1.5 hrs de polimeri:zaci6n,quitar los 

recipientes del baNo.abrirlos (ver seccion E para precauciones) y 

agregar a cada uno 10 ml de la solución de sulfat..o de aluminio 

Cun coagulante para el la~ex). 

7. - Transferir el polimero coagulado a vasos y lavarlo dos 

veces con melanol,y dos veces con agua destilada.No agitar 

violentamenle ya que puede ocurrir reemuls1ficaci6n.Secar el 

polimero en un horno a vacio a 80°C,y pesarlo para determinar 

r endi mi ent..o. 
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J. Ecuaciones Fundamentales 

1. Reaciones Quimicas 

2 so- . 

CH =CHCCH) 
z 1 • 

COOCH
9 

2. Cin4't.lca 

K. Calcules 

. 

V ~ CEJ" 
p 

CH 

H c---lH.
9 

z 1 1 
COOCH • 

1.- Calcular el rendimient.o para cada muest.ra. 

.et.e. 

2.- Calcular el exponente n de la ocuación cinética.como la 

pendiente de la linea rect.a que se obtiene al graficar log CEJ 

contra log Crendimienlo). 

CNot.a: Para una buena aproximación.la rapidez de 

polimerización es constante para el periodo de tiempo de est.a 

polimerización.por lo que la rapidez es proporcional al 

rendimienlo,) 
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L. Report..e 

1. - Describa el equipo y el exper 1 ment.o con sus propias 

palabras. 

2.- Tabu.!e los valores del rendimient.o y de C El. 

3.- Incluya. la grAfica de log de [El cont.ra log 

e rendi mi 9nt.o). 

4.- Comparar el valor obt.enido de n con el valor 

de,0.5-0.6.que se report.a en la lit.erat.ura. 

M. Comenlarios 

·1) Guardar las muestras de polímero para su uso posterior en 

ot.ros experimentos. 

2) Junto con est.e experimento puede hacerse una 

polimerizaci6n por lot..es de met.ilmot.ac:rilat..o en emulsi6n 

aprovechando los reactores que se t.ienen en el laboratorio. La 

formulación a utilizar es la siguient.e: 

Met!lmetacrilato ....................... 60g 

Persulfat.o de Pot.asio .................. 0.9g 

Lauril Sulfato de Sodio ................ 2.065g 

Bicarbonat.o de Sodio ................... 1. Sg 

"·º· ................................... 535. 23ml 

Para la preparación ver el paso H. 

Procedi mi en lo: 

1) Pesar todas las cantidades de la formulación anterior y 

colocar los 535.23ml de agua dentro del react.or. 

2) Abrir la válvula de alimentación de nitrógeno al react.or y 

encender el t.ermost.at.o para que regule la t.emperat.ura de la 

chaqueta a 60°C.Dejar que la t.emperat.ura se est.abilice. 

3) Tomando el agua del react.or • disolver el Lauril Sulfat.o 

de Sodio en lOOml de H O , el Bicarbonato de Sodio en lOOml de 
2 
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H
2
0 y el Persulfalo de Polasio en 50ml de H

2
0. 

4) Encender el agitador a 250 rpm y agregar el lauril sulfato 

da sodio , el bicarbona.t.o de sodio y el met..ilmet.acrilat.o al 

reactor.Dejar agitando hast..a que la t.emperat.ura se est.ab1lice. 

5) Agregar al reactor el persulfat.o de potasio y t.omar el 

l.i$mpo. 

6) Tomar muest.ras del reactor cada 5 min. Las muestras deben 

de ser da aproximadamente de lOml y se les debe de poner una gota 

de hidroquinona al lY. en peso de concent.raci6n.Det.ener la 

reacción después de una hora. 

() Det..erminar rendimiento por gravimet.ria y hacer la gráfica 

do convorsi6n contra t.1empo. 

8) El esquema del reactor por lotes se muestra la figura. 
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Agitadot·~ 

Ni!~ . . Aciua de 
· .- .:;--EñfriiJmiento 

Termómetro 
l+--+-1--

Esquema General del Reactor por Lotes 
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EXPERIMENTO 4. COPOLIHERIZACION DE ESTERINO Y HETILHETACRILATO 

POR RADICALES LIBRES. 

A. Introducción 

Por r.i.edlo de la pol.imer14:aci6n en masa por radicales con 

azobis1sobut.ironit.rilo C AIBN ) se prepara el homopolimero de 

rnet..ilmet.acr1lato y cual.ro copolimeros de 

est.ireno-met.ilmet.acrilat.o.Las relaciones de react.ividad para esta 

copolimerizaci6n puede ser determinada analizando el contenido de 

mon6meros por es;:pect.roscopia de absorción IR. La polimerización 

del exper1ment.o 4 requiere 3 hr. 

B. Principio 

El estireno y el metilmet.acrilat.o forman un copolimero casi 

aleat.orio en el cual cada uno de los dos t.ipos de ext.remos en las 

cadenas crecient.es prefiere anexarse al otro monómero en una 

relación aproximada de 2: 1. Las rolaciones d~ react.ividad que 

explican estos hechos • son delermi nadas a part.i r de la 

composición de polimero formado a bajas conversiones siempre que 

se conczca la composición de las mezclas de mcnómeros. 

C. Aplicabilidad 

Se pueden llevar a cabo copolimerizaciones sirnilares usando 

una gran variedad de pares de mon6meros vin1licos,acr1licos y 

diénicos. El anális1s por espectroscopia IR es especifico.sin 

embargo.no es posible encontrar una lécnica de análisis similar 

para ~odos los pares de mon6meros. 

O. Precisión y ExacLilud 
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E. Consideraciones de Seguriid~d 

EN ESTE EXPERIMENTO SE EMPLEAN AGENTES QUIMICOS 

PELIGROSOS.EL AIBN ES ALTAMENTE TOXICO.Y TANTO LOS MONOMEROS COMO 

LOS DI SOLVENTES SON 

I NF'LAMASLES. 

TOXICOS E IRRITANlliS ASI COMO ALTAMENTE 

- UNA VENTILACION ADECUADA ES ESENCIAL. 

- LA POLIMERIZ:.CION ES ALTAMENTE EXOTERMICA.POR LO QUE SI 

LLEGARA A ESTAR F'UERA DE CONTROL.SE RECOMIENDA PROTEGER LOS TUBOS 

CON "PANTALLAS DE SEGURIDAD" . 

- DURANTE TODO EL EXPERIMENTO SE DEBERAN USAR LENTES DE 

SEGURIDAD. 

F. ·Aparatos 

1) Ba~o a lemperalura constante regulado a 70°C. 

2) Joringa de 20 rnl. 

3) Disposi t.i vo para crear vacio y aliment.ación de ni t.r6geno 

a baja presion. 

G. Reactivos y Material 

1) Est.ireno,grado react.ivo,redest.ilado (ver paso H-1). 

2) Melilmet.acrilat.o.grado react.ivo.redest.ilado Cver paso 

H-2>. 

3) 2,2'-Azobisisobul1ronit.rilo,recrislalizado Cver paso H-3). 

4) Benceno.grado reactivo. 

5) Cloroformo.grado reactivo. 

6) Et.ar de pelr6leo,hexano o mat.anol,grado react.ivo. 

H. Preparación 

1) Preparar est.ireno como se describe en el Exp. 3,paso H-1. 

2) Preparar melilmet.acrilat.o como se descrbe en el Exp. 
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2,paso H-1. 

3) De ser necesario recrist.alizar AIBN,como se describe en 

el Exp. 2.paso H-2. 

I. ProcediJnienlo 

1. - Pesar 20 mg de AIBN en cada uno de los cuatro t.ubos 

largos para prueba y 10 mg en el quinto tubo.Sellar los Lubos con 

cera.hacerles vacio y después hacerles pasar n1t.r6geno seco.Cver 

pasos M-1 y M-2). 

2. - Inyectar por medio de la Jeringa las siguientes 

c.ant..idades de 1?'.0r.ómoro a los tubos: En les primeros cual.ro t.ubos.4 

ml de HHA y 16 ml de S;B ml de MMA y 12 ml de S;12 ml MMA y 8 ml 

de $;14 ml de HMA y 6 rnl de S;y '30 el último tubo 10 ml MMA. 

3. - Colocar 

seguridad, en el 

los 

bai"ío 

tubos.prolegidos por pantallas de 

a t.emperat.ura const.ant.o de 70°C y 

calentarlos por los s1guient.es tiempos en el mismo orden 

ant.er ior : 10,10,20,20, y 20 minutos. 

4. - A cada respecli vo tiempo. sacar los t.ubos del ba~o y 

enfriarlos rápidamen~e baJo el chorro da agua.Abrir los tubos y 

de ser necesario.diluir la mezcla con benceno o cloroformo a fin 

de ob~ener mejor Cluidéz. 

5.- Precipitar cada copolimero cuantitativamente vertiéndolos 

sobre aproximadament.e 100 ml de eler de petroleo.hexano o 

metanol.Filtrar el precipitado y secar hasta peso constante en un 

horno a vacio a B0°C.Det.ernu.nar el rendimien~o y checar que no se 

exceda de 10~ para los copolimeros. 
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J. Ecuaciones Fundamentales 

1) Quimica 

CH =CCCH ) 
z 1 • 

CH =CH -~!.!..'!., Copollmaro 
2 1 

CCO:H CH 

2) Cinét.ic:a 

Donde: 

r 
1 

r = z 
H 

h = 

. .. " 

r z r H
2 
/h + HC 1-h) /h 

1 

rr:rlaci6n de react.ividad 

relación de reacti vi dad 

CM J/[M J 
1 z 

dtM J/d[M J 
1 z 

Cl) 

al mon6mero 

al mon6mero 2 

La ecuación es correcta solamente a bajas conversiones. 

f'. Cálculos 

1) Nota: Para poder realizar los siguienles cAlculos es 

necesario mandar las muest.ras a analisis por especlromet.ria de 

absorción IR • por lo que est.os calcules son opcionales. 

Obtener valores de h por espect.rometria de absorción IR. y 

hacer uso de la ecuación (1).Cver el libro Experiment.s in Polymer 

Science de Edward A. Collins pag.488). 

2) Graficar H
2
/h vs. H(l-h)/h y determinar r

1
y r

2 
de la 

pendiente e intercepción de la linea recla result.ant.e. 
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L. Reporte 

1) Describa con sus prop1as palabras el aparato y el 

experlment.o. 

2) Preparar una t.abla listando,las cant.idades calculadas con 

la ecuación (1) y el rendimiento para cada polimerización. 

3) Incluir la grAf ica del paso K-2. 

4) Comparar y discutir los valores de rs. y r
2 

con aquellos 

del capit.ulo 1F del libro Experirnents in Polymer Science de 

Edward A. Collins. 

M. Comentarios 

1) Se requ1ere ser precavido al usar jeringas en recipient.es 

los cuales est.an sellados y bajo presión positiva o 

negativa.Presión positiva.forzará el émbolo hacia afuera.mientras 

que ext..raer liquido de un recipiente sellado crearA una presión 

negat.iva.permitiendose la ent.rada de aire y por lo tanto se 

cent.amina el cont.enido. Es aconsejable conservar el recipient.e 

conectado a la linea de nit.r6geno,con tubos de entrada y salida 

,al adicionar y ext..raer liquido. 

2) No perforar mas de una vez los sellos de hule ya que sE­

pueden provocar fugas o pedazos de hule pueden caer y contaminar 

el reactivo.No use la misma jeringa para cada reactivo. 
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EXPERIMENTO 5, ANALISIS DE GRUPOS TERHINALES 

A. Introducción 

Este exper1ment.o provee de un procedimientos para la 

det.erminación del peso molecular promedio por el análisis dti!' 

grupos funcionales. La t.1t.ulacion de grupos a.11úno cori acido es 

ut..ilizada para determinar el grado de reacc1on y el peso 

molecular promedio de poliamidas preparadas a part..1r de w-am1r10 

acidos. 

El prcced1m1ent.o requiere de t.res horas. 

B. Principio 

La det.erm1na..ci.6n de l\ por él análi~is de grupos t..eornan.:;.les 

esla basada en el principio de que.por definición,el peso 

molecular promendio está inversament.e relacionado al número de 

moléculas por unidad de peso de muest.ra. Si el número de grupos 

terminales que se pueden determinar quimicament.e por molécula es 

conocido.la aplicación del método es integra. 

C. Aplicabilidad 

En general el analisis de grupos t.erminales requiere que las 

moléculas en cuest.1ón sean lineales.con grupos t.erminales que 

puedan ser determinados.y que se sepa si tales grupos se 

encuent.ran en un extremo de la molécula o en ambos. 

O. Precisión y Exactitud 

El mét.odo es preciso en :2~~ de la concent.ración del grupo 

t.ermi nal. 



E. Consideraciones de Seguridad 

AGENTES QUIMICOS PELIGROSOS SON UTILIZADOS EN ESTE 
EXPERIMENTO. 

- EL METANOL ES TOXICO Y INFLAMABLE 

- EL FENOL.PARTICULARMENTE.ES ALTAMENTE TOXICO.Y SE ABSORBE 

RAPIDAMENTE A TRAVES DE LA PIEL CAUSANDO SEVERAS QUEMADURAS. 

- SE DEBEN DE TOMAR PRECAUCIONES PARA EVITAR EL CONTACTO CON 
EL FENOL,Y EN CASO DE ALGUHA SALPICADURA EN LA PIEL ESTA DEBE SER 

LAVADA INMEDIATAMENTE. 
- USAR EL FEHOL PREFERENTEMEflTE COMO SOLIDO PARA REDUCIR SU 

PRES! ON DE VAPOR Y DI SI{! NUI R LA POSIBILIDAD DE SALPICADURAS. 

- SE REQUIERE DE UNA VENTILACION ADECUADA. 

- USAR LENTES DE SEGURIDAD EN TODO MOMENTO. 

F. Aparatos 

1) Frascos de 3 cuellos de 100 ml con parrilla de 

calentamiento y conlroles. 

2) Condensadores. 

3) Hlcroburetas de 5 ml con graduación de 0.01 ml. 

4) Motores para agitación y agitadores magnéticos. 

5) Puente.de conduc~ancia (opcional) y celda conduclimélrlca 

con electrodos de negro de platino. 

G. Reactivos y Material 

1) PoliCácido w-aminoundecanóico) (nylon 11) u otra poliamida 

preparada a partir de w-arnino ácido. 

2) Fenal grado reactivo. 

3) Metanol grado reactivo. 

4) Aci do el or h1 dr i co estandarizado en una o más de 1 as 

siguientes concentraciones: o.os,0.1.0.2.0.s.1.o N. 

5) Azul de timol como indicador.O.lY. en agua destilada. 
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H. Preparación 

1. - En est.e procedimient.o . la poli amida debe ser 

rot~a en 

pedazos no mayores a lnm.o de lo cont.rar10 la diluc10n sera 

demasiado l ent.a par a el t.1 empo asignado. Como 1 as pol 1 ami das son 

fexibles es recomendable enfriarlas la t.emperat.ura del 

ni t.r 6geno 11 qui do y romperlas en un pequef"io molino de 

laborat.orio. 

z.- Acido clorhidr1co est.andar1zado puede adquirirse con 

algua proveedor o preparado con las técnicas analit.icas usual~s. 

I. Procedimiento 

l. - Colocar 35 g de fenol y 15 g (19 ml) de met.anol en ca.da 

uno de los 3 frascos de tres cuellos de 100 ml. 

2.- Agregar 1.5-2 g de poliamida finamente pulverizada a cada 

frasco. 

3. - Col oc ar en cada frasco dos t.. apones y el condensador. y 

calent.ar a reflujo has t. a disolución complet.a de la 

muest.ra.Enfriar a t.emperat..ura ambiente. 

4. - Qui t.ar el condensador y colocar un agitador. qui t.ar un 

tapon y agregar 0.2 ml de solución de azul de t.imol. 

5.- Titular hasta el punto rosa de vire.Usar incrementos de 

O. 2 ml de HCl es t. andar. 

6. - Para t1t.ulaciones conduct.imét.ricas no utilizar azul de 

t.imol. Agregar 5 ml de agua dest.i 1 ada. y t.i tul ar con HCl usando 

increment.os de 0.5 rnl. 
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J. Ecuaciones Fundamentales 

Mn=Cpeso muestra x 1000)/Cml para lilulaci6n x normalidad) 

en donde M
0 

es el peso molecular de la unidad que se repite 

Crnon6mero menos agua) • x,.,es el grado de polimerización • y Mn 

es el peso molecular por número promedio. 

K. Cálculos 

Calcular M,., y xn para cada muestra. 

L. Reporte 

1.- Describa el experimento en sus propias palabras. 

2.- Tabular para cada muestra valores de peso da 

muestra.normalidad del ácido usado,litulación,Mn,y xn.Agregar 

coment.arios. 

H. Comentarios 
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EXPERIMENTO 6. DETERHIHACIOH DE VISCOSIDADES DE SOLUCIONES 

DILUIDAS 

A. Introduccion 

Este exper1reent.c abarca la delerminacion de las viscosidades 

de soluc1ones di.lu1das de poll.meros.Se incluyen dos 

procedim1enlos: En el proced1mienlo I .se determinan las 

viscosidades reducidas e inherentes a una de t..er mi nada 

concentración ut.1lizando un viscosimelro Ost.wald-Fenske;y en el 

precedim1e!lt..O lI.se delernuna la viscosidad intrínseca por 

medición a diferentes concentrac1one$ utilizando un viscosimetro 

Ubbelohde de dilución.Los resultados oblen1dos en el 

son ut.1l1zados en el exper i ment.o 2. El pro~ed1mienlo 

proced1 mi en lo requ1~re de aproximadamente hr. y el 

procedimiento II requiere de 2 a 3 horas. 

B. Principio 

El arrastre viscoso creado por la presencia de polimeros de 

t.amaf'io aleatorio dentro de una solución fluyente es una medición 

del t.amaf'io.y no de la masa.de las moléculas del poli mero. La 

medición de la viscosidad de soluciones diluidas de polimeros es 

uno de los métodos mas fácile~ y ampliamen~e usados que proveen 

información acerca de la est.ruct..ura molecular de las muestras . 

. En est.e experimento usamos nombres comunes y g/100 ml C g/dl) 

como la unidad de concentración.Como la viscosidad de soluciones 

diluidas depende del disolvente utilizado y de la temperatura de 

la medición.es necesario que para todas las las mediciones se 

especifiquen las dos. 

Como se sabe que el polimGrO es lineal y no ramifica.do,so 

pueden desarrollar correlaciones emp1r1cas entre la viscosidad 

intrínseca y el peso molecular de la muestra.Estas correlaciones 

son ampliamente usadas.por ejemplo en el trat.am.iento de los datos 
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obtenidos en el experimento 2. 

Se abarcará el uso de dos diferentes viscosimelros. Uno, el 

viscosimet.ro Ost....,ald-Fenska usado en el procedimient..o I,es un 

inslrumant..o que trabaja a volumen const.ante.mientras que el 

olro,un viscosimet.ro Ubbelohde usado en el procedimiento II,opera 

de manera independiente al volumen total de la solución dentro de 

un rango considerable. Por lo lanlo es útil un viscosimet.ro de 

dilución en donde soluciones con diferentes concentraciones 

puedan ser preparadas y medidas in .situ.Est.a facilidad resul la de 

su construcción en donde la solución que emerge de la parle 

inferior del capilar fluye a través de las paredes del bulbo A de 

una manera que es independiente del nivel del liquido al 

recipient.e principal B. Est.e modo de actuar es conocido como un 

nivel suspendido . 

. Bolh Pinner C1961) en el Exp. C.1.1 y McCaffery C1970) en el 

Exp. 2 descr 1 ben 1 as mediciones de vi scosi dadas en sol uci enes 

diluidas. 

c. Aplicabilidad 

La madi ci 6n de 1 a viscosidad par a soluciones diluidas es 

aplicable a lodos los polimeros que se disuelvan para dar lugar a 

soluciones estables a una temperatura entre la temperatura 

ambiente y 150°C.Técnicas especiales se requieren para las 

mediciones y tralam.ienlo de dalos de polielectrolitos,o para 

polimeros con peso molecular lo suficientemente alto para que la 

viscosidad de sus soluciones dependa de la rapidéz de cort.e en el 

vi seos! met..ro. 

D. Precisión y Exactitud 

Para muchos sistemas polimero-disolvent.e.la viscosidad 

reducida,inherenle,e inlrinseca pueden ser bien determinadas 

dentro del rango! 0.01 dl/g. 
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E. Consideraciones de Seguridad 

SE DEBE DE TENER CUIDADO EN EL USO DE DISOLVENTES 

ORGANICOS COMO EL CLOROFORMO Y EL TOLUENO, YA QUE LOS DOS SON 

ALTAMENTE TOXICOS;EL TOLUENO ES INFLAMABLE. 

- USAR ESTOS DISOLVENTES SOLO EN PEQUEFIAS CANTIDADES Y EN 

AREAS BIEN VENTILADAS. 

- EVITE EL USO DE FLAMAS. 

- USE SI EMPRE LEN'J'ES DE SEGURIDAD. 

F. Aparalos 

1) Ba?\o a t.emperat..ura const.ant.e de 2!3°C con precisión de 

o. o~ ºc. 
2) Viscosimet.ro Ost..wald-Fenske para el procedim.ient.o I y 

Ubbelohde para el procedim.ient.o Il.Con t.iempos de flujo mayores 

de 100 seg para el disolvente. 

3) Cronómetro. 

4) Halraces de 25 ml con lapón. 

5) Pi petas. 

6) Fuente de nitrógeno seco a baja presión. 

7) Papel filtro de 1.0 µm. 

G. Reactivos y Material 

Procedimient..o I 

1) Muest..ras de polimet.ilmelacrilalo preparadas en el Exp. 2 

2) Cloroformo grado react..ivo. 

Procediment.o II 

1) Muestras de poliest.ireno preparadas en el Exp. 3 

Z) Tolueno grado reactivo. 
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H. Preparación 

1) Preparar con tiempo soluc1ones de polimel1lmalacrilalo en 

cloroformo a una concentración de 0.5 g/dl,o soluciones de 

poliest.ireno en loluena a una concenlrac1ón de 1.0 g/dl. 

I. Procedimiento 

Procedimienlo I. Viscosimelro de Ost.wald-Fenske 

1) Limpie el viscos1melro con disolvente y déjelo 

drenar.Luego coloque el viscos1melro en el bario a temperatura 

const.ant.e,sUJélelo bien y asegúrese de que los t.ubos eslén en 

posición vertical.Verificar que el bario es~e regulando 

adecuadamente a la temperatura deseada. 

2) Transferir.con una pipeta o una jeringa.exac~amenle 10.0 

ml de disclvente fillrado al vtscosimetro. 

3) Después de que se haya equilibrado la temperatura C10 min 

como minimo),llevar el nivel del liquido en el viscosimetro 

arriba de la marca superior usando una corriente de nilr6geno a 

baja presión que se aplica en el tubo opuesto al capilar.Permita 

que el liquido se drene por el capilar. Arranque el cronómetro 

justo cuando el 11quido pase por la marca superior y deléngalo 

cuando pasa por la marca inferior. 

4) Determine el t.iempo de flujo por lo menos t.res veces.Las 

lecturas deben de concordar en 0.1 seg o el l. O~~ da su media. Da 

no ser asl repetir las mediciones.Si no se puede lograr lo 

ant.erior.se debe a un cent.rol inadecuado de la temperat.ura o a 

que el capilar no estaba limpio. 

9) Quite el v1scosimelro del ba~o.vacielo y séquelo con 

ni t.r6gono. 

6) Repet.i r 1 os pasos 2-4 con cada una de las soluciones de 

pollmero. 
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7) Después de la medición de cada solucion.quile el 

viscosimet.ro del bano.vacielo.lávelo varias veces con 

disolvente.y séquelo con nitrógeno. 

Procedinuento II. Visco~imetro Ubbelohde 

1) Limpie el viscosimetro con disolvente y dejelo 

drenar. Luego col oque el viscos1met.ro dent.ro del bar'io a 

t.emperat.ura constant.e.sujét.elo bien y asegúrese de que los t..ubos 

est.én vert.icales. Verificar que el ba'i"lo est.e regulando la 

t.emperat.ura de la m.anera deseada. 

2) Ccn una pipeta o una jer1nga,t.ransfiera exactamente 10 ml 

de disolvent.e f1lt.rado al viscosimet.ro. 

3) ~spués de que se haya logrado el equilibrio 

t..érauco.llevar el n.:.vel del liquido en el viscoslmet.ro arriba de 

la marca superior del bulbo C de la manera siguient.e: Cierre el 

t.ubo 3 con un dedo.y por el tubo 1 haga pasar nit.r6geno de baja 

presión ha.st.a alcanzar el nivel deseado en el bulbo D. Abra el 

tubo 1 y el 3.el bulbo A se drenará.est.ableciendo un flujo 

suspendido en el fond~ del capilar.Permita que ol llquldO fluya 

por el capilar.Arranque el cronómetro cuando el menisco pase por 

la marca superior.y det.éngalo cuando pase por la marca inferior. 

4) Det.er ml ne el t.i empo de f l UJ o por lo menos t.r es veces. Las 

lecturas deben de concordar en O. 1 seg o el 0.1~; de la media. De 

no ser asl repelir las mediciones.Si no se puede lograr lo 

ant.erior.se debe a un control inadecuado de la temperatura o a 

que no estaba limpio el capilar. 

5) Agregue exact.ament.e 5.0 ml de solución de polimero 

filt.rada al bulbo B a través del t.ubo 1.Mezcle bien la solución 

cerrando el tubo B y aplicando nitrógeno por los t.ubos 1 y 3 de 

manera alt.ernante. 

6) Repit.a los pasos Z-4. Agregue ot.ra alicuot.a de solución 

como en el paso 5,y rep1t.a hast.a que por lo menos cuatro 

soluciones hayan sido medidas.Cver paso M-1J. 

7) Quit..e el viscosimet.ro del baf"io.vaclelo.y lave t.odas sus 
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parles con di sol vent.e fil t.rado. Seque el viscosimelro con 

nit.rógeno. 

J. Ecuaciones Fundam&ntales 

n t./t 
o ' 

l) e t-t º' /t •P o 

l) 
•nh 

Cln T)r)/c 

Donde: 

n•P 
/C [l)] .. k 

Cln T'lr)/c Cnl .. k 

n == viscosidad relaliva 
' n.p== viscosidad especifica 

T)"nh = viscosidad inherent..e 

Cnl= viscosidad intrinseca 

c = concent.ración 

k '= conslanle de Huggins 

••= const.ant.e de Kraemer 

K. CAlculos 

Procedimienlo 

• [ nJ' e 

'' Cl)l 2 e 

1) De las ecuac.i.ones 1 y 3 calcular nry n\.nh· 

Procedimient.o II 

1) Oe las ecuaciones 1,2 y 3 calcule "r'"•p'y ni.nhº 

(1) 

CZ) 

(3) 

(4) 

(5) 

2) Graficar ,en la misma grafica,n•P contra e y ni.nh cont.ra c. 
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De la mejor linea recta.leer [nl en el punto c=O. 

3) Calcular.de la ecuación 4.la constante de Huggins kº.y de 

la ecuaci6n 5, la const.ant.e de Kraemer k •'.Como prueba adicional 

de la exact.it.ud de su t.rabajo,compruebe que kº-k. ''=0.5. 

L. Reporta 

1. - Describa el aparat.o y el experimento en sus propias 

palabras. 

2:.- Si se uso el procedim.lent.o I,reporle r\r.h y la 

concenlración de la soluci6n,el disolvenle.y la t.emperat.ura de la 

medic1ón.para cada muestra. 

3.- S1 se usó el procedimiento II.incluir una t.abla de 

e, nr. n
9
P, n •P/c, yn~r.h' y la gráfica del valores de 

K-2, Repor t.ar 

medición. 

[T}l.kº ,k'' ,el disolvente.y la lemperat.ura 

M. Cornenlarius 

paso 

de la 

1.- Algunas variaciones son posibles en las concentraciones a 

ser medidas en los pasos 5 y 6 de procedimiento tI.Por ejemplo.en 

lugar de a~adir cuatro alicuot.as de 5 ml a 10 ml de disolvent.e,se 

sugieren las siguientes alt.ernat.ivas: 

a) Agregar 10 ml de solución patrón a 10 ml de 

disolvent.e,y post.eriormenle diluirlas sucesivamente con ~s 

disolvente. 

bJ Comenzar con la solución palr6n.y sucesivamente 

diluirla con disolven~e.Delerminar el tiempo de elucion del 

disolvente separadamente. 



(•) 

Marca 

Superior 

Marca 

Inferior 

Capilar 

B 

3 2 

(b) 

o 
Marca Superior 

e 
Marca Inferior 

A 

VtsCOSimelros capilares usados para la medicicin de viscosidades de soluciones diluidaS: 

a;- Cannon-Fenske 

b.-Ubbelohde 
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RELACION DE EXPERIENCIAS 
DE CATEDRA 



EXPERIMENTO 7. CROHATOGRAFIA DE PERHEACION EN GEL 

A. Introducción 

En est.e e>.."Per1ment.o se usa la Cromat.og1·af1a de PermeaclOn en 

Gel CGPC) para determ1nar la dist.ribuci6n del peso molecular de 

un pol1est.1reno.usando t.olueno como disolvente.Aunque la GPC es 

una t.écn.ica de separac1on basada en las diferencias de t..amai'io 

molecular.en esta determ.lnación se considera una relac16n de 1~1 

entre el t.ama~o y la masa para los polirr~ros lineales de un sólo 

t.1po qu1m1co.Est.a eA~er1menlo requiere de tres horas de trabajo 

el laboralor10. 

B •. Principio 

La Cromatografia de Permeac1ón en Gel es una separación 

cromat.ográfica liqu1do-liquido en la cual las columnas son 

empacadas con parliculas de gel poroso.siendo el t.amaRo del poro 

del mismo orden de magn1t.ud que el t.amaf"io de las moléculas del 

polimero disuelto.Los geles comunment.e usados en GPC consisten en 

poliCeslireno-co-divin1lbenceno) o vidrio;en est.e exper1ment.o se 

usa el primero. La fase m6v1l ,t.olueno,es bombeada a t.ravés de la 

columna y subsecuentemente a través de un detector refract6met.ro 

diferencial.La fase estacionar1a es el disolvente dentro de las 

par t.i cul as de gel poroso. Cuando una sol uci 6n do poli est.i reno en 

lolueno se inyecta como muestra.las moléculas de polímero t.iendon 

a difundirse de la fase móvil hacia la fase est.acionaria,de tal 

manera que las moleculas que son sufic1ent.ement.e pequef'l"as para 

ser alojadas dentro del gel.reducen el gradiente de comcentraci6n 

del poliestireno entre las dos fases.Las moléculas de mayor peso 

molecular saldrán primero que las de pesos moleculares 

menores;eslo se debe a que las moléculas pequeNas quedan ocluidas 

en el gel de la columna momentaneament.e,mient.ras que las 

moléculas grandes pasan por la columna sin ser retenidas por las 
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part..iculas de gel permaneciendo un menor tiempo en la fase 

estacionaria. Por consiguiente las moléculas de poli mero mayores 

tienen los menores volúmenes de retenci6n y contrar1amenl.e las 

moléculas peque~as.mayores volümenes de retención. 

Se acostumbra me-d1r los volúmenes de retención de una serie 

de polimeros de d1slr1buc1ón estrecha.tales como poliest.irenos 

ani6n1cos, para obt.ener una curva de calibraclón de volúmen de 

retención contra peso molecular. Si el poliest..1reno es ut.1lizado 

como muestra.como en este experiment.o,la curva de cal1braci6n as! 

obtenida se aplica direclamenle;de otro modo debe de ser tomado 

en cuenta el hecho de que la separación esta basada en el l.ama~o 

molecular más que en la masa. 

c. Aplicabilidad 

La GPC es aplicable a una amplia variedad de espec1es,tant..o 

de bajo peso molecular como pol1méricas.disuell.as en muchos 

disolventes diferentes.de polaridad var1able.La seleccion del 

tipo de gel , tamano de poro del gel • disolvente • y temperatura 

Chasta 150° sobre la t.emperat.ura ambiente) deben de hacerse 

apropiadamente para cada soluto.y también ciert.as limitaciones 

son impuest.as por la neces1dad de evitar adsorción e igualar 

razonablement.e bien las polar1dades. Cambios de un disolvente a 

ot..ro no son facilmenle realizados con los aparatos existentes. 

La int.erpret.aci6n directa de los resultados de GPC en 

termines de dist..ribuci6n de peso molecular es aplicable sólo a 

homopolimeros lineales en donde los materiales de calibración y 

las muestras de prueba son del mismo t.ipo qui mico. En otras 

sit..uaciones,la interpretación pr1maria debe de ser hecha en 

términos de la dist.ribuc16n de t.ama~o molecular.y ésta puede o no 

ser directamente relacionado a la dist.ribuci6n de pesos 

moleculares. 

El uso del detector refract.6met.ro diferencial.es aplicable a 

lodos los poli meros que tienen indicas de refract.ividad 

diferentes a los del disolvente.Una corrección debe de hacerse si 
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el indice de refracción del polímero depende del t.amai"io 

molecular .como por ejemplo a muy bajos pesos moleculares. Ot.ros 

det.ect.ores incluyendo infrarrojo, ul t.raviolet.a y t.ipos de 

ionizac1ón de flama.puedan ut.il1zarsa. 

O. Precisión y Exactitud 

La repet.1c16n de los cromat.ogramas en GPC usualmente 

concuerda den!.ro de 1-2X • pero el cromat.cgrama es sensi t.i vo a 

detallas experiment.ales ~emejant.es como la resolución de las 

columnas usadas,la velocidad de fluJc.t.ipos de porosidades de los 

empaques de la columna,at.c.La extensión de un acuerdo absolut.o de 

un laboratorio a otro es lnciert.a y variable en est.e t.rabajo.Sajo 

clrcunst.ancias favorables.los result..ados de la GPC concuerdan 

sat.isfact.oriament..e con los de et.ros mét..odos dentro del error 

expar l. m~nt..al. 

E. Consideraciones de Seguridad 

- SE DEBE DE TEHER EL CUIDADO DE USAR LOS DISOLVENTES 

ORGANICOS EN AREAS BIEN VENTILADAS Y EN PEQUEflAS CANTIDADES. 

- EVITAR RESPI RAR LOS GASES , Y EL CONTACTO EXCESIVO CON LA 

PIEL Y LOS OJOS. 

- EVITAR EL USO DE FLAMAS O FUENTES DE CHISPAS ELECTRICAS. 

- EL INSTRUMENTO DE GPC DEBE DE ESTAR PROVISTO DE UNA SALIDA 

DE GASES O SISTEMA DE ESCAPE DE SEGUR! DAD. 

- LENTES DE SEGUR! DAD DEBEN DE SER USADOS TODO EL TIEMPO EN 

EL LABORATORIO. 

F. Apara los 

1) Cromat.ógrafo de Permeaci6n en Gel con columnas 

apropiadas para el análisis de polimeros de allo peso molecular.y 

empleando 

descrilo 

t..ol ueno como di sol ven le. C Not.a: El procedi mi ent.o está 

para un cromal6grafo modelo Wat.ers 100 o 
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200.probablemente el mas ampliamente usado en est.e l1empo.El uso 

de olr os i nst.r umenlos puede requerir pequef':as modi f i cac1 ones en 

el procedimient.o de operacion.) 

2) Matraces volumét.ricos aforados de 10 y 25 ml. 

3) Un vidrio fino o un filtro mlliporo de 1.0 µm. 

G. Malerlal y Reactivos 

1) Pol1est.1reno.pol1dls~erso.preparado en el experimento 3. 

2) Pol1eslirenos.ani6nicos.de distribución estrecha.algunos 

con M
9 

de 10,000 a 1.000.000. 

3) Tolueno. 

4) 0-Diclorobenceno grado reacLivo. 

H •. Preparación 

Preparar con ant1c1pación.en malraces volumélricos.soluc1ones 

de poliest..ireno y o-dJ.clorcbenceno en lolueno,a concenlraciones 

conocidas~para las muestras de polieslireno apoximadamente 1.2g/l 

y para las muestras de dist.ribuci6n estrecha 0.8 g/l.El 

procedimiento es el siguiente: 

1) Tarar los ma.lraces limpios y secos. 

2) Pesar aproximadamente 30 mg de o-diclorobenceno y de 

poliest.ireno poll.disperso finamente dividido,dent.ro de mat.races 

de 10 nü. 

3) Llenar ~ del matraz con lolueno recient.ement.e ext.raido de 

la válvula de extracción de disolvente del cromat.6grafo.Tapar los 

matraces y agilar suavemenle;no sacudir.ya que las part.iculas de 

polimero pueden adherirse a las paredes sobre el ni.val del 

liquido y no disolverse. 

4) Repetir una y ot.ra vez la agilación hasla que el polimero 

se haya disuelt.o completamente.Dejar reposar 24 hrs. 

5) Mantener los matraces a 25°c y llenar a la marca del aforo 

con disolvent.e recl.enlemenle ext.raido del cromal6grafo. Me;:clar 

bien. 
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6) Filtrar la solución antes de usarla a través de un fillro 

de vidrio o un filtro miliporo de 1 µm. 

Procedi mi en lo 

Disposición dol Inst.rument.o 

1. - Verificar que los interruptores de la fuente de poder • 

la bomba • el reg1st.rador , el ventilador el cal ent.ador del 

degasificador y del refractómet.ro 

temperatura de la chaqueta del 

asten encendidos La 

refraclómetro debe ser 

aproximadamente de 35°C,y la del disolvente ~n el degasificador 

de aproximadament.e 90°C. Los interruptores de calent.am.ient.o para 

el sifon,entrada de muestra.y horno deben de estar apagados .Las 

válvulas de la columna para la muestra,de la columna de 

referencia.y de la bomba deben de est.ar abierlas,y todas las 

demas valvulas cerradas. La válvula de inyección se hace 

funcionar.y el selector de espacios debe colocarse en 2X. 

2.- Verificar la razón de flujo ent.re las marcas sucesivas en 

la carta de registro. Estas marcas coinciden con la marca del 

sifón a intervalos nominales de 5 ml del volúmen de retención.La 

razón de flujo debe ser da aproximadamente 1 ml/m.in. 

3.- Observar que la linea base este f.ija y libre de impulso. 

Inyección de la Muestra 

4. - Inyeclar la solución de poliestireno polidisperso 

de acuerdo con el procedim.ient.o que se muest.ra en el paso 

5.Numerar conleos sucesivos en la carla de conteo.comenzando con 

O en el momento de la inyección. 

5.- a) Sacar 40-50 ml de disolvente del cromat.ógrafo.y 

colocarlos en un recipient.e para propósitos de enjuague. 

b) Quit.ar la jeringa del puerto de inyección,fijar una 

aguja limpia a ésta.y enjuagarla una vez con 

disolvente,desechándolo posteriormente. 
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e) Colocar 10 ml de la solución de polimero.Quit.ar la 

aguja y sacar cuidadosamente todo el aire de la jeringa.y 

reinsert.ar la jer1nga en el puerto de lnyecc16n. 

d) I nyect..ar toda 1 a solución dentro del conduelo de 

inyección.CPRECAUCION: Asegurarse de que la válvula de inyección 

est.é en la posición de correr no en la posición de 

inyect.ar).Perm1t..ir que la solución excedente corra por el 

conducto hast.a un recipiente de desechos.DeJar la jeringa en su 

lugar. 

e) Al mismo momE-nt..o en que la cuenta especificada es 

marcada.girar la valvula de inyección a la posición de inyección 

.Dejarla en esta posi.ción más de 2 mJ.n,para permitir 

complelament.e que los dos ml del orificio entren al flujo de la 

mUést..ra.pero en menos de 5 nun. Después. regresar la válvula a la 

posición de correr. 

6. - Llenar el conduelo de inyección con 1 a sol uci on de 

o-diclobenceno antes de tiempo.e inyectar esta solución en la 

cuenta No.2.Usar el procedimiento del paso 5. 

7.- Separar las soluciones de calibración del poliest.ireno de 

distribución estrecha en pares.de tal forma que los valoresde Mv 

difieran por factores de por lo menos 10 entre los miembros de un 

par.por ejemplo: Mv nominal de 10000 acoplado con 100000,etc. 

CNota: Si queda una solución sin par,ést.a se acopla con el 

disolvente).Previo a la iyecci6n mezclar los miembros de un par e 

inyect.ar la mezcla.Inyectar la primera de estas mezclas siguiendo 

el procedimiento del paso 5,hasta la cuenta 11,la segunda hasta 

la cuenta 19,y las demás a intervalos de 8 conteos.CNot.a: El uso 

de más de dos pares puede extender el experimento por encima de 

un periodo de 3 hrs). 

8. - Observar el cromatograma del pol iest.ireno conforme este 

aparece.empezando alrededor de la cuenta 10.Si el trazo parece ir 

hacia afuera de la ascala,coloque el select.or de espacios 

!X.El pico agudo del o-diclorobenceno,seguirá cercanamente el 

trazo del poliest.ireno. 
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9.- Después de que todas las muestras han eluido y el plumin 

ha regresado a la linea base.arrastrar la muestra con disolvente 

(pero no inyect.ar).Retirar la jeringa del lugar. 

10.- Apagar los interruptores del registrador ,ventilador 

.calentador del degasificador y del refract6metro .pero s1empre 

dejar el interruptor principal y la borr~a encendidos. 

J. Ecuaciones Fundamentales 

K. Cálculos 

1.- Leer el volumen de retención Vr en los picos del 

cromatograma para cada uno de los polieslirenos de dist..ribuci6n 

estrecha.Estimar estos lo mas cercano en cuentas de decimales. 

2. - Graf'icar Vr contra 109 Mv y unir los puntos por medio de 

una linea.Esta es la curva de calibración. 

3. - Leer la deflección del registrador sobre la linea base 

para el poliestireno polidisperso por lo menos a intervalos de 

una cuenta y preferiblemente a intervalos de media cuenta de 

V,-Tabular estos datos. 

4.- Llenar las columnas de pesos moleculares de su tabla con 

ref'erencia de la curva de calibración. 

5. - Cornplot.9 su tabla con valores calculados de N~ y Ni.M~.y 

calcular Mn y Mv y la polidispersidad Mv / Mn. 

e.- Tratar los datos como en la tabla 7-10 de libro 

EX PERI MENTS IN POLYMER SCIENCE,E.Collins J. Bares y 

F.Billmeyer.Calcular y graficar las curvas de dislribución 

acumulaliva y dif'erencial como en las figuras 7-25 y 7-26 del 

mismo libro. 
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7. - Leer del cromatograma el volumen de retención Vr y el 

ancho de la base del pico del o-diclorobenceno.Calcular el plato 

t.ot..al y los platos por pie de los sistemas.como se indica en la 

figura 7-21 del libro antes mencionado.Se usan tres columnas de 4 

pies.Comparar el resultado con el valor est.imado en el t.axt.o. 

L. ReporlQ' 

1. - Describir el experiment.o y el aparat..o en sus propias 

palabras. 

2.- Incluir todas las gráficas y t..ablas,los cromat.ogramas.y 

los valores calculados de M.,...Mn.M.,.. / Mn y los platos por pie. 

3.- Contest.ar las siguientes preguntas: 

a) Anotar G diferentes procedinuent.os para det.erminar la 

dist.ribución de pesos moleculares de un polimero quimicamente 

diferente.usando la cal1braci6n del poliestireno.Coment.ar sus 

vent.ajas relativas. 

b) De la resolución de un cromat6grafo comentar C1) sobre 

la cuent.a de platos C2) acerca de la separación entre los 

miembros de un par de muestras de distribución estrecha. 

M. Comentarlos 

1. - La cuent.a de 

pol1Cest.1reno-co-divinilbenceno) 

platos 

parece 

con 

estar 

geles de 

determinada 

principalmente por efectos de la fase móvil.Entre éstos ,los más 

import.ant.es son el efecto de perfil de velocidad determinado por 

la razón del tamai"io de la part.1cula de gel y el ditlmet.ro de la 

columna;y el efecto de difusión en remolino.La difusión molecular 

no es importante en liquides para la det.ernúnaci6n de la 

resoluc16n,como en la cromat.ografia de gases.Ver Kelley 1970.Se 

encont.ró que la cuenta de platos mejora disminuyendo la rapidéz 

de flujoCcon la consecuencia de un t.iempo de análisis mayor) y 

disminuyendo el tama~o de particula del gel (con la consecuencia 
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de mayores caidas de pres1én dentro de la columna). 

2.- Si la viscos1dad de la solución de polimero en la columna 

es alta.comparada con la del disolvente.puede re~ullar un cambio 

en el volume-n de ret.ención y d1stors1ón del crom.at.ogra:na.Por lo 

que es necesario trabajar con soluciones a bajas 

concent..rac1ones.y para muest.ras de muy alto peso molecular.medir 

varias concentraciones y extrapolar a c;Q. 

3.- La. selecc16n del disolvente está lnfluenciada por 

factores t.al es como 1 a viscosidad ( preferent..ement..e baja para 

reducir la caida de pres16n).estabil1dad,indice de refración.y 

volal1l·idad. 

4. - Cualqu1er impureza en una pero no en ambas corrie-nt.es de 

la muestra y la referencia afectarán gra.ndement..e las lect..uras del 

refract.Omet..ro.Por esla razón el disolvente para la preparacion de 

la muestra y Lodos los propósitos relacionados.se toma 

di ract..ament..e del cromat.ógrafo. 

5. - Aire en 1 as cor r i ent.es de di sol ven t. e puede daf'iar 

lrreversiblemenle el 

severament.e el conteo 

empaque de la columana,reduciendo 

de los platos. Toda operación debe de ser 

llevada a cabo evitando la entrada de aire al sistema.corno por 

ejemplo por inyección.cambios súb1t..os de temperatura que 

ocasionen expansiones o contracciones o paros de la bomba. 

6. - Es i ndi spensabl e un control preciso de 

t.emperat..ura,especíalment.e en el refract.6met..ro,para obt.ener una 

linea base constante. 
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EXPERIMENTO 8. CALOR!METRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO 

A. Introducción 

Esle experimento consi~le en la medición del calor 

especifico.calor de fusión.y caler de cristalización de un 

pollmero crist.a.l1no,y el cambio en el caler especifico en el 

punto de lransi:::1ón vil.rea para. '.Jn polirnerc amorfo.El tiempo 

requerido es de lre~ horas.Se dar~n los procedim1ent.os para dos 

tipos diferentes de calorimet.ros d1ferenc1ales de barrido.el OU 

PonL 900 con celdas DSC,y el Perkin-Elmer C~ lB. 

B. Principio 

En ccnt..rasle ccn el análl.SlS ter mico diferencial ,en el cual 

las temperaturas de la muestra y de la referencia son 

comparadas.la calorimetria diferencial de barrido CDSC) opera por 

medición de la cantidad de calor requerida para mantener la 

tamperat.ura de la muestra en el valor dado por el programa de 

temperatura. En el Perkin-Elmer DSC.esta medición se hace 

determinando la potencia suministrada al contenedor de la 

muestra.y en el Du Pont DSC.det.erminando el flujo de calor de la 

muestra a un termopar ext..erno.En cada caso.la medición se compara 

con la de un material de referencia que tiene un calor especifico 

conocido. 

El calor especifico de la muestra se determina comparando la 

lectura obt.en1da del inst.rument.o.correg1da. para el blanco.a una 

temperatura const..ant.e. con la obt.en1 da a una vel oc1 dad const..ant.e 

de calent.am1ent.o o enfrianu.ent.o.La repartición de calor es 

proporc1onal a la rapidez de calent.amient.o.al peso de la 

muestra.y a su capacidad calorifica.El calor lat.ent..e de una 

transición de primer orden.por ejemplo el calor de fusión.se 

determina integrando la repart..1ción de calor sobre el intervalo 

de t..iempo incluyendo la t..ransicion.del área bajo la curva de 
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fusión. La referencia para._ esla med1cion- deb-e de ser seleccionada. 

con cuidado.y es esi:oncial est.abl_~i::_er.:,uria cur __ va de calibracion cor. 

med1c1ones de diferent.es mat.eiiales con calores de fusión 

conocidos. 

C. Aplicabilidad 

Ssta deternünac1én es aplic<:able a la med1c1on de la 

temperatura de trans1ción.c.a.lores e~peciflcos.y calores de 

t..ransic1cn o reacción para todos los materiales no volál!les.El 

rango dt? ttomperatur-. cubierto as de -lOOºc G00°C.poro 

medicicnes por deba.jo de la temperatura ambiente requ1ren de 

accesarlos de anfr1anuento. 

D. Precisión y Exactitud 

Cal1brando cu1dadosamenle y pesando con exactitud.los calores 

de transición y los calores especificas pueden $er determinados 

con una precislon de :2%. 

E. Consideraciones de Seguridad 

SE DEBEN DE TOMAR PRECAL:CIOllES PARA EL TRABAJO Ell EL 

LABORATORIO Y EL USO DE INSTR;JMENTOS ELECTRONICOS. 

EN CASO DE IJITLrZAR tHTROGENO LIQUI!Xl PARA TRABAJAR A 

TEMPERATURAS INFERIORES A LA AHBIENTE , EVITAR EL CONTACTO CON LA 

PIEL. 

- 1JIT LI ZAR LENTES DE SEGURIDAD. 

F. Aparatos 

1) Equipo de OSC: Du Ponl. 900 con celda DSC o Perkin-Elmer 

ose 1s. 
2) Fuente de nitr6geno seco a baja presión. 
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3) Equipo de enfriamiento en caso de hacer mediciones por 

abajo de la temperatura ambiente. 

G. Reactivos y Material 

1) Muestras de polimero. 

2) Nit.rOgeno liquido en caso de que las nlediciones sean por 

abajo de la temperatura ambiente. 

H. PreparaciOn 

1) Encender el aparato una hora antes de la determinación. 

2) Ver que las muestras de polimero eslen finamente divididas 

y libres de mon6mero.disolvenle o alguna otra impureza. 

l. Procedimiento 

Procedimient.o I. Du Pont. 900 DSC. 

A. Calor de fusión de polioximetileno o material de 

e ali br ación. 

1.- Arranque.Se asume que el aparato ha sido preparado para 

la m~dición.Ver que la unión fria de los termopares de 

compensación sea colocada en un ba~o de hielo preparado con hielo 

hecho de agua destilada.Ver que la fuente de nitrógeno seco est.é 

conectada a la entrada de la purga.y que la válvula de purga esté 

abierta. 

2.- Colocar el interupt.or de potencia en posición de 

sostenido.el interruptor de modo de programa en posición de 

apagado.el ajustador de t.emperalura en O.la escala de ~emperalura 

.en 20 y la escala de h.T a 0.5°C/mln.y los con~roles de modo de 

programa y pendiente de linea ·base on apagado.CNot.a: El encendido 

de la escala de Al depende del tama.~o y ~ipo de muestra y la 
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rapidez de calentamiento. Rapid~ces grandes o muest.ras grandes 

requieren bajos grados de encendido. El control de pendiente de 

linea base no se usa en ~na primera corrida,pero puede ser usado 

posteriormente para corregir la pendiente de una linea base.) 

3.- Preparación de la muestra. Obtener el peso de la charola 

que contiene la muestra,agregarle aproximadamente 10 mg de 

poliox.imelileno y volver a pesar. CNola: Es esencial seleccionar 

charolas con fondos planos sin distorsiones de t.al manera que se 

asegure un buen contacto con la plataforma de la celda.)De forma 

similar pesar 10 mg de cuentas de vidrio en una segunda charola. 

como mal.erial de referencia. 

4. - Colocar la charola para la muestra en la plataforma 

trasera y la charola para la referencia en la plataforma 

del~ntera. 

9.- Abrir la válvula de vacio y ajustar la presión de 

nitrógeno C4-5 psi) para obtener un flujo de aproximadament.e 

10ml/min. 

6.- Seleccionar una carta registradora de o-2ooºc y colocarla 

en el instrumento.Colocar el interruptor en posición de registro. 

7.- Colocar el control de rapidez de temperatura en 10°~min, 

ajustar el cent.rol de temperatura de inicio de t.al manera que el 

medidor de volt.aje 'de calentamiento marque por arriba de cero,y 

apretar el bot.on de reinicio. Comenzar el ciclo de calentamiento 

colocando el interruptor de modo de calentamiento en posición de 

calent.amient.o. 

8.- Después de que la muestra se calentó entre 10 y 

20°C.ajust.ar el cent.rol de ~T para que el apuntador 

quede a ~ de la anchura de la carla por arriba del fondo. 

9.- Al final de la transición colocar el control de modo de 

programa en apagado,levanlar el apunt.ador y repetir el paso z. 

B. Calor especifico de poliestireno. 

10.- Repetir los pasos 3 a 7 de la parte A,pero en el paso 
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4 cc!ocar la charola Ce rauestra en la plataforma de enfrente y la 

de referenc1a en la plaLaforma trasera. 

11. - Después de que el programa de calent..amient..o ha sido 

iniciado Cpaso 8) ,y a una t.emperat..ura por debaJo de la cual el 

calor especlfico será med1do Cd19amos 40°C),colocar el con~rol de 

modo de programa en calerJlam1enlo.y permitir al inst..rument.o 

calent.ar a t.ravés del rango de lemperat.ura deseado. Nuevament.e 

colocar en pcs1c1on de sost.en1do y ¡:er mi ti r el 

ec¡u11 i br i o. Levantar el apunt.ador y repel1 r el paso 2 permi ti ando 

que el instrumento se enfr1e a temperatura ambiente. 

12.- Repel1r les pasos 4 a 7 y 10 a 11 con una charola para 

muestra vacía.Usar el mismo papel registrador.y girar el 

interruptor de posición de calentamiento a sost.enido y vice versa 

a la m..:..sma t.emper~tura que en el paso 11. 

13. - Repetir el paso 2 , apagar el int..errupt.or de potencia.y 

quitar el flUJo de ga~ inerte. 

Proced1rnient.o II. Perk:1n-Elmer· DSC 18 

A. Calor de Fusión y Cr1st.alización de Poliet.ileno Lineal 

1.- Veriricar que el conjunto de piezas del sostenedor de la 

muestra se encuent.re en su sitio.que los cent.roles de t.emperat.ura 

d1ferencial.de temperatura promedio de calibración y de pendiente 

estén colocados en valores preest.ablesidos de calibración.que el 

int.errupt.or de calentarru.ent.o est.a apagado.el regist.rador est.e 

colocado a la m1t.ad de la carta • y la velocidad de la carta 

est.ablesida a 1 pul9..-"m1n. Encender el registrador. 

2. - Colocar el i nl.er r upt.or de pal anca en neut..r al , el 

interruptor de rango en sost.en1do,apagar la carla regist.radora.y 

colocar el control de t.emperal.ura en Z73 K. 

3. - Preparación de la mueslra.CPrecauci6n: nunca t.ocar las 

charolas para las muestras o parles asoc1adas del aparat.o con los 
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ESTA 
snim Jf~ DEBE 

llliLJDTECA 
dedos • sí empre se deberan usar p1nzas). Tarar una charola para 

muest.1 a. y agregar apox1 madamenle 1 O mg de poli et.1 leno 1 i neal 

Cmuest..ra pulveri.zada).Pesar nuevamente ccn e:..-..act.1lud di=- 4 cifras 

significativas. Plegar la cubierta de la manera s1gu1ent..e: Bajar 

la t..abla de doblado para formar una depreción dentro de la cual 

la charola de muestras pueda ser cent.rada.Sollar la tabla 

lentamente para evitar que la charola se mueva. Apretar el mango 

de la dobladora con presión const.anle hasta que la tabla toque la 

base; m.antener lo asl por unos segundos. Sol lar el mango. bajar la 

tabla.y quitar la charola plegada.Frotar el fondo de la charola 

sobro un peda=o de papel limpio para asegurarse que este 

complet.amenle plana. 

4.- Quitar la cubierta del conjunto de piezas del so~Lenedor 

de .la mueslra..colocar la muestra del paso 3 en el sost.enedor 

derecho.y una charola vacia en el i~qu1erdo.Colocar la cubierta. 

5. - Ajust.ar el flujo de gas inerte a aproximadamente 20 

ml/min Crango 10-30),est.o requ1ere usualmonle 20 psi de presión. 

6. - Colocar la veloc1dad de incremento a 10°C/min,la de 

decremento a 5°c..-rrun.y el rango a 32 me/seg. 

7. - Elevar la t.emperat.ura a 1ooºc colocando el control de 

temperatura a 373 K.Cuando la luz verde de temperatura promedio 

se encienda.encender la carta regisLradora y comenzar el registro 

colocando el interruptor da palanca en posición de calenlam.iento. 

8. - Cuando la t.emperat.ura alcance los 150°C (423 }(),colocar 

el interruptor de palanca en posición de decremento. 

9. - Repetir el paso 2 cuando la temperatura alcance los 

1ooºC.Perm.itir que el aparat.o se enfrie abajo de 30°C C303 h). 

B. Calor especifico del poliet.1leno 

10.- Colocar el rango en 2 me/seg y el control de t.emperatura 

en 303 K.Cuando est.a t.err.perat.ura se haya equilibrado,esperar 2 

m.in para obt.ener una linea base constant.o,después colocar el 

int.errupt.or de palanca en posic1én de incremento y registrar 
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hasta 40°C.Colocar el lnterupt.or en neutral y esperar 2 min hasta 

oblener una linea base constante.Repetir elevando la tempera~ura 

en incrementos de 10°C hasta 1G0°C C393 K). 

11. - Repetir el paso 2 , perr..it.1endo que el instrumento se 

enfrie hasta temperatura ambiente.y quitar la muestra. 

12.- Apagar el lnterrupt~r de rango y la fuente de poder del 

registrador.y quitar el fluJO de gas inerte. 

J. Ecuaciones Fundanentales Csolamente procedimiento !) 

AH/m 

Cp K AT/qm (2) 

K. Cal culos 

Entalpia 

l.- Leer K de una curva de calibración.obtenida con 

materiales cuyos puntos de fusión son conocidos (usualmente 

metales como galio y zinc),en la temperatura del pico en la curva 

de fusión. 

2.- Evaluar la integral de la ecuacion (1) como el área entre 

el pico y la linea base. 

3.- Evaluar AH/m de la ecuacion Cl) Cver paso M-3). 

Calor Espec1f1co 

4.- Evaluar K 

5. - Evaluar 6.T como se ilustra en la figura 22-1 del libro 

Experimenls in Polymer Science de Edward A. Collins. 
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6.- Evaluar Cp de la ecuacion CZ) Cver pasos M-3 y M-4). 

L. Reporte 

1.- Describa el experimento en sus propias palabras. 

z.- Reporte valores de calores de fusión o crist.ali=aci6n.y 

capacidades calorlficas por encima y por debaJO de las 

transiciones.para t.odos los· e>.."Perimentos. 

3.- Incluir t.odas las graficas de los inst.rumenlos. 

4.- Comparar los valores obtenidos de calor de fusión y 

capacidad calor1fica con los reportados en la 11leralura. 

5.- Comparar los calores de fusión y crist.alización medidos a 

un mismo polimero.y discutir sus diferencias si las hay. 

M. Comentarios 

1.- Mejor reproducibil1dad es obt.enida si la muestra es 

cal en lada a 10-20°C/mi n has t. a aproximadamente 130°C. luego 

enfriada,anles de la medic.ión.Est.e trat.amienlo alivia esfuerzos 

mec~nicos que pueden causar efeclos térmicos negativos. 

2.- Para mediciones por debajo de la temperat.ura 

ambient.e,posicionar los accesorios de enfriamiento y agregar 

nit.rógeno liquido hasta alcanzar la t.emperat.ura 

deseada.posteriormente quitar los accesorios. 

3. - Para resultados más exactos.medir la rapidez de 

calentamiento sincronizando el cambio de temperatura direcLamente 

en vez de auxiliarse con el regulador nominal programado de 

rapidez. 

4. - Recristalizaci6n de la muestra en calent.amient.o puede 

causar baja reproducibilidad en la medición del Cp. 
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COKENT ARIOS Fl NALES 

La elaboración de un manual do prácticas para un curso de 

Polimeros I y Pol1meros II es una tarea que exige un t.1empo mucho 

mAyor quo el dedicado a est.a lesis.por lo que ost..a trabajo es 

perfect.ible. 

Deberá probarse durante varios cursos para en cada case 

e.;riquecerlo con los coment.ar1os de maest.ros y alumnos para que 

sea cada vez más út.il a las futuras generac1ones. 

Trat.~ndose de una etapa lermin~l en la carrera d~ Ingen1eria 

Quinuca es conveniente que se complete con una soriA de visitas 

a .diferentes plantas induslr1ales y a laboratorios de 

invest..igación para poder ofrecer a los alumnos un panorama mas 

amplio de las aplicac1ones prácticas en el area de los pollmeros. 
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