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Introduccion

El objetivo de este trabajo es: obtener una pelicula de poliimida a partir de 3,3",4,4’-
dianhidrido benzotetracarboxilico y 4,4’-oxidianilina, activando la reaccién con microon-

das.

La estequiometria de la reaccién es 1:1

0 0
O o 2 2 $
OO + H N—<: :>—o—<: :>—NH

3,3',4,4'-dianhidrido

. 4 4'-oxidianilina
benzotetracarboxilico ’

——ON @ @ NO—©—0—©—— + 2H,0

Las variables de trabajo son:
= Potencia: 525, 595 y 660 watts.

= Tiempo de exposicion a la irradiaciéon: 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20 y 22 min.

= Disolvente: dimetilformamida y dimetilsulféxido.



Las hipétesis son:

= A mayor potencia mayor rendimiento.

= A tiempos entre 10 y 20 minutos se obtiene el mayor rendimiento, segin lo

reportado en la literatura.

= A mayor valor de la constante dieléctrica del disolvente, mejores rendimientos.

Para la caracterizacion de la poliimida se utiliza: espectroscopia de infrarojo,
calorimetria diferencial de barrido y la determinacion de la densidad por columna de

gradientes.



Capitulo 1
Antecedentes

El uso del horno de microondas en la sintesis organica es una préctica que ha ido en

aumento, como lo demuestra la siguiente graficall?

1200

1000 @ Sintesis organica

e inorganica

800 W Sintesis organica

600

400

70- 82 85 88 91 94 97
79
Ano

Figura 1.1: Nimero de articulos publicados referentes a sintesis organica e inorganica usando microondas

Las razones principales de este aumento incluyen, la disponibilidad del equipo de
microondas pero sobre todo debido a un interés creciente de obtener tiempos de reacciéon
mas cortos; ya que se puede pasar de mas de 30 horas usando el calentamiento tradicional
a unos cuantos minutos usando microondas®?®. La figura 1.2 ejemplifica claramente, con

una reaccion especifica, la disminucion del tiempo de reaccién usando microondas.
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Ph Fh
®.Ph N
H AR 0
Ph—C=CH, + PP" 7 "N e
8 Ph
Activacion Tiempo Rendimiento
Microondas & min 90%
Calentamiento 34 h 80%

Figura 1.2: Comparacién de los tiempos de reaccién obtenidos en una cicloadicién de alquenos, usando

microondas y calentamiento tradicional

Otra razon es que activando la reaccién con microondas y en ausencia de disolvente,

aparte de que se reducen los tiempos de reaccién y se mejoran los rendimientos como se

muestra en la figura 1.3, se previene la contaminacién %),

Ph
FaCas
H CHs  Ph
C:N\@ + >:CH2 —_— QN)\‘ Ph
Pf o  FC |
CHj
50:50
Activacion Disolvente  Tiempo Temperatura Rendimiento
Microondas 3 min 170°C 98%
Calentamiento 3 min 170°C 55%
Calentamiento  tolueno 48 h 170°C 65%

Figura 1.3: Comparacién de los tiempos de reaccién y el rendimiento, en una cicloadicién dipolar

activada por microondas y con calentamiento tradicional en ausencia de disolvente

Una razén mas es que el calentamiento con el uso de microondas depende de las
caracteristicas de las moléculas involucradas, esto permite y puede llevar a la selectividad

de la reaccién'®.

Desde 1960, el principio de la busqueda de polimeros resistentes a altas temperaturas,
la atencién fue centrada en el desarrollo de las poliimidas. Esto sobre todo debido a la

disponibilidad de los monémeros de las poliimidas (dianhidridos y diaminas arométicas)(?.
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El tiempo excesivo requerido para el proceso de estos materiales puede convertirse en
una limitacién importante en las aplicaciones. Cuando se utiliza microondas, la absorcion
de la energia es mas uniforme con el espesor de la muestra, por lo tanto el polimero puede

ser calentado notablemente mas rapido.

La energia de activacién determinada para la reaccion de imidacién con calentamiento
convencional es de 105 & 14 kJ/mol y de 57 & 5 kJ/mol usando microondas(®.

Las poliimidas son un grupo de polimeros muy interesante por su increible fuerza,
resistencia al calor y resistencia quimica. Sin embargo en muchos casos son insolubles y
no reaccionan por debajo de su temperatura de descomposicion, lo que restringe su uso
como materiales de ingenieria. Se han hecho muchos esfuerzos para mejorar su procesabi-
lidad mientras que mantienen sus excelentes caracteristicas térmicas y mecanicas, por

medio de la incorporacién de segmentos flexibles tales como®:
—-0— —S0y— —CHy— —C (CF3),

Otra variable en las caracteristicas finales de la poliimida es el control de la mor-
fologia. Wakaayashi, K. Kahoma, S. Yamazaki describen un método para el control de la

morfologia?.

La polimerizacién de dianhidridos aromaticos y de diaminas aromaticas fueron rea-
lizadas a 240 - 230 °C' por 6 horas sin agitacion. Las poliimidas fueron obtenidas como pre-
cipitados amarillos con dos distintas morfologias, particulas y cristales, estas morfologias
se podian controlar selectivamente por las condiciones de la polimerizacién. Las concentra-
ciones mas altas, los disolventes menos miscibles y las temperaturas mas bajas producen
particulas via la separacién de fases liquido - liquido. Por el contrario, las concentraciones

mas bajas, los disolventes miscibles y temperaturas altas producen cristales.

Un método directo para la preparacién de poliimidas aromaticas via irradiacion de
microondas es descrito en el articulo publicado por Hamid Yeganeh, Bahman Tamami
e Iraj Ghazi®. Dicho trabajo reporta la sintesis de poliimidas arométicas usando como

reactivos diisocianatos aromaticos y dianhidridos.

Como resultado obtuvieron gréaficas como las siguientes, en donde se puede observar

que con el método se puede obtener altos rendimientos.



Capitulo 1. Antecedentes
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Figura 1.4: Dependencia de la viscosidad intrinseca con la potencia de irradiacién, para la reaccién de

PPDI y BTDA usando 0.25g de dimetilacetamida, a 15 minutos de irradiacién

En la figura 1.4 se observa para la reaccién de p-fenil disocianato (PPDI) y dianhidrido
benzofenona tetracarboxilico (BTDA), que a mayor potencia se logra obtener un mayor

rendimiento, asi como una viscosidad intrinseca mayor.

La relacion entre la cantidad de disolvente y la viscosidad intrinseca de la poliimida se
muestra en la figura 1.5, en donde se puede apreciar que a menor cantidad de disolvente
el rendimiento es mayor; asi como la viscosiad intrinseca también disminuye al aumentar

la cantidad de disolvente.

La curva presentada en la figura 1.6, muestra que el rendimiento asi como la viscosidad
intrinseca van aumentando conforme se incrementa el tiempo de reacciéon hasta llegar a
un méaximo (aproximadamente a los 18 minutos), después del cual al seguir aumentando

el tiempo de reaccion tanto la viscosidad intrinseca como el rendimiento disminuyen.
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Figura 1.5: Dependencia de la viscosidad intrinseca con la cantidad de disolvente, para la reaccién de

BTDA con PPDI usando N-metilpirrolidina, a 15 minutos de irradiacién y 100 % de la potencia

0.0 Rendininto%:73
0.054+ nen (dLJg): 0110
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Figura 1.6: Dependencia de la viscosidad intrinseca con el tiempo de reaccién, para la reaccién de

BTDA con PPDI usando 0.25g de N-metilpirrolidina, a 100 % de la potencia

1.1. Microondas

1.1.1. Concepto

Una onda electromagnética es una perturbacién que viaja por el espacio y consiste

en un campo eléctrico y uno magnético que se inducen entre si, y cuyas magnitudes y
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direcciones obedecen a las ecuaciones del electromagnetismo, conocidas como ecuaciones

de Maxwell.

La radiacion electromagnética es una forma de energia que puede ser observada por su
interaccién con la materia, ya que es afectada por las propiedades eléctricas y magnéticas

de la materia con la cual entra en contacto.

Campo eécring
w= Longhud de on (Distancia

Gampo magiics

[ Frecusnca
{Numra da cicios por segundo
a0 por un punts fid

Figura 1.7: Esquema de una onda electromagnética

La radiacion de microondas se encuentra comprendida en el espectro electromagnético
entre el infrarrojo y las radiofrecuencias, su longitud de onda va desde 1 mm hasta 1m,
y con una frecuencia de 30 GHz a 300 MHz. Dicha radiacién se genera con tubos de

electrones especiales como el magnetron.

En la figura 1.8 se puede observar donde se sitiian las microondas en el espectro

electromagnético.

Segtn el tipo de material es la interaccién con la energia electromagnética. La figura

1.9 muestra estas interacciones.

Se puede clasificar a los materiales de acuerdo a su interaccion con la energia electro-

magnética. Podemos observar en la figura 1.10 esta clasificacion.

Son diversas las aplicaciones de las microondas como por ejemplo en meteorologia,

radio, television, hasta el cocinado de alimentos.



1.1. Microondas 7

Espectro electromagnético

2450

- e

Glm ow Im  100m

Micro-ondas

Figura 1.8: Esquema del espectro electromagnético

ENERGIA INCIDENTE

v
rséma REFLEJADA  EMITIDA /I

/
¥\ ABSORBIDA

TRANSMITIDA

Figura 1.9: Interaccién de la energia electromagnética con la materia

1.1.2. Horno de microondas

Fue en el ano de 1947 cuando se comercializé el primer horno de microondas, pero
debido a sus costos elevados y grandes dimensiones no fueron muy populares. Con la

produccién en masa en los anos 70 comienza su auge.
Los hornos de microondas comerciales trabajan a una frecuencia de 2.45 GHz.

Un horno de microondas consta de los siguientes elementos:
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Figura 1.10: Clasificacién de los materiales segiin la penetracién de la energfa electromagnética

Fuente de alimentacion: consta de un transformador y de un doblador de tension.

Magnetron: esta formado por un catodo, un anodo y un iman que rodea el conjunto.

El magnetron es un dispositivo que transforma la energia eléctrica en energia electro-

Tipo de material

Penetracion

Ansorbenta

MR~ |

Diglecirico de cargas
poco ligadas o muy
polar

Parcial
o

total

Transparente

Dielectrico de cargas
muy ligadas o poco
polar AISLANTE

Total

Absorbente

Matrz
Diefectrico de cargas
muy ligadas poco polar

Fibras,paticulas,
aditivos

Dielectrico de cargas
poto ligadas , polar

Parcial
o

total

Opaco

Conductor

Ninguna
(refieddn)

magnética (en forma de microondas).

Guia de ondas: canal que transporta las microondas desde el magnetrén hasta la

cavidad de coccidén.
Temporizadores: para el control del tiempo de funcionamiento y la potencia.

Cavidad de coccion: es una caja metélica que comunmente contiene un plato giratorio.

La figura 1.11 muestra las partes de un horno de microondas.

Malla de alambre para
prevenir el escape de
la radiacibn

Salida de

g E /Gmaemdas
4 % e Ventidador
— Magnetron
NN o
~ /7
Capacior
Transformador

Cawmdad de microondas

Mecanlsmo de segundad

para cerrar la puerta

Figura 1.11: Esquema de un horno de microondas
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1.1.3. Mecanismo de calentamiento

A diferencia del mecanismo tradicional de calentamiento que se da por contacto entre
la parrilla caliente y el recipiente que contiene la sustancia a calentar, en el mecanismo por
radiacién microonda esto no ocurre asi. Las microondas provocan que los dipolos de las
moléculas presenten fuerzas de atraccion y repulsion debido a las cargas, lo cual provoca
rotacién de las moléculas, es este movimiento (energia) el que se transforma en calor y
de esta forma se logra el calentamiento. La calefaccion con microondas es una calefaccion

volumétrica ya que se calienta el volumen del material y no la superficie.

La capacidad de una muestra a calentarse mediante microondas depende de sus
propiedades dieléctricas. Compuestos con alta constante dieléctrica tienden a calentarse
rapidamente, mientras que las sustancias poco polares o compuestos que no poseen mo-
mento dipolar y compuestos cristalinos altamente ordenados absorben pobremente la ra-

diacién de microondas.

La tabla 1.1 muestra el valor de la constante dieléctrica para algunos disolventes.

Disolvente Constante dieléctrica ¢,
Hexano 1.9
Benzeno 2.3

Tetracloruro de carbono 2.2

Cloroformo 4.8

Acido acético 6.1
Acetona 20.6
Etanol 24.6
Metanol 32.7

Dimetilformamida 36.7
Dimetilsulféxido 47
Acido férmico 58
Agua 80.4

Tabla 1.1: Constante dieléctrica para algunos disolventes(!)
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1.2. Poliimidas

1.2.1. Definicién

Son polimeros que se caracterizan por la presencia de la estructura imida en su cadena,
las poliimidas pueden ser lineales o heterociclicas; siendo estas tiltimas las de mayor interés.

La estructura imida se muestra en la figura 1.12

Figura 1.12: Grupo imida

1.2.2. Clasificacion

Segun la reaccion de polimerizacion se clasifican en dos grandes grupos:

= Poliimidas de adicion: se parte de un monémero de bajo peso molecular, el cual

contiene un doble enlace.

= Poliimidas de condensacion: los monémeros son bifuncionales y para unir estos

mondmeros es necesario eliminar una molécula pequena, por ejemplo agua o alcohol.

Un ejemplo de este tipo de reaccién se muestra en la figura 1.13

1.2.3. Sintesis

Formacion insitu

La primera poliimida comercial fue producida por la policondensaciéon de anhidrido
piromelitico con 4,4’-oxidianilina. La primera etapa es llevada a cabo en un disolvente muy
polar como dimetilformamida, dimetilacetamida, o dimetilsulféxido y asi rapidamente se
forma el acido polidmico. En la segunda etapa se elimina el agua con la formacion del
anillo a 300°C'
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(@) O
nHN(CH),NH + nO O + 2nCH;0H —— Y~
Diamina alifatica Metanol
(0] (0]
(@]
|| |
H3;COC —0
325°C
+ n['H;N(CH,)mNH;'|——=
'O—ﬁ C—O—O0CH;s
(0]

Acido poliamico

0] O
—N N—(CHy)y— | + 2nH0 + 2nCH30H
Agua
L O O _

Poliimida (polimelitimida)

Figura 1.13: Reaccién de policondensacién

IO - OO —>
HOOC@CONH@\ /©/NHJ\N\
v 0OC COOH (@]

Figura 1.14: Primera etapa de la polimerizacién: formacién del dcido polidmico

1.2.4. Caracteristicas

En general las poliimidas conservan sus excelentes propiedades a altas temperaturas,

una inflamabilidad y emision de humos intrinsecamente débiles y una resistencia al des-
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HOOC CONH NHwwv N 2H,0
4
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Figura 1.15: Segunda etapa de la polimerizacién: eliminacién de agua

gaste elevada.

En la tabla 1.2 se muestran las propiedades para algunas poliimidas comerciales.

Propiedades
Polimero Temperatura Resistencia Resistencia al
de trabajo quimica desgaste
Sintimid 270°C a 300°C Buena a los aci- | Excelente  con
dos, grasas y di- | presiones super-
solventes ficiales elevadas
Kapton -269°C a 400°C | Inerte quimica- | Alta resistencia
Autoextinguible, | mente
empieza a car-
bonizar a 800°C
Tecalor 230°C a 330°C Resistencia a los | Alta resistencia
aceites
Ultem 180°C Amplia estabili- | Buena resisten-
dad quimica cia
Nylamid Torlon | -200°C a 260°C | Mala para los al- | Buena resisten-
calis, buena a las | cia
grasas y aceites

Tabla 1.2: Propiedades de algunas poliimidas comerciales




1.2. Poliimidas 13

1.2.5. Aplicaciones

Las peliculas se utilizan en capacitadores, para aislamiento, en circuitos impresos y
en la industria aeroespacial, otras aplicaciones incluyen piezas de motores, rodamientos
y piezas mecanicas expuestas a las radiaciones. A continuacién se dan ejemplos de las

aplicaciones para algunas poliimidas.

Kapton:

Lok o0l

Figura 1.16: Estructura del Kapton

Lamina de recubrimiento antiestatico para uso a altas temperaturas.

Proteccién térmica.

Etiquetas de codigos de barras.

Aislamiento de bobinado de motor, lamina de soporte para materiales base flexible.

Aislamiento de conductores y cables, especialmente en sistemas eléctricos de alto

rendimiento.

Sintimid:

= Ingenieria de cajas de engranajes, la ingenieria mecanica y la industria automovilisti-
ca.

= Como aislante en la industria electronica y eléctrica.

= Tecnologia de la esterilizacion.

Ultem:
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Figura 1.17: Estructura del Sintimid
(@)
N
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C§O
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Figura 1.18: Estructura del Ultem

Interiores de aviones y vehiculos espaciales.

Lunetas y reflectores de alta temperatura para iluminacion.

Aplicaciones bajo el capé del automovil

Bandejas de instrumental clinico.

Ferreteria y piezas de sujecion.



Capitulo 2

Desarrollo experimental

2.1. Material y reactivos

2.1.1. Material

= Mortero de porcelana

Pipeta Pasteur

Agitador de vidrio

= Ligas

2.1.2. Reactivos

Pipeta graduada de 1 mL

Placas de vidrio de 12 x 12 cm y 5 mm de espesor

Nombre Abreviatura Puereza
3,3’,4,4’-Dianhidrido 3,37,4,4’BpDA J. T. Baker | reactivo grado analitico
Benzotetracarboxilico

4,4’-Oxidianilina 4,4£0DA J. T. Baker | reactivo grado analitico
Dimetilformamida DMF Aldrich disolvente | grado analitico
Dimetilsulféxido DMSO Aldrich disolvente | grado analitico
Piridina Py Aldrich catalizador | grado analitico
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2.1.3. Equipo

Horno de microondas Sanyo EMO-900T, de 800 watts de potencia.

Horno eléctrico Equipar Presicién 14, de 600 watts.

2.2.

Procedimiento

Se pesan las cantidades corespondientes de los reactivos, 0,3000¢g (aproximadamente
un mmol) de 3,3’4,4’BpDA y 0,2000¢g (aproximadamente un mmol) de 4,4’0ODA.

En un mortero de porcelana se vierten los reactivos, con la ayuda de un agitador de

vidrio se mezclan.

Se agrega el disolvente 0.5 mL.
Cantidad de disolvente = % (0,0300¢3,3',4,4 BpDA + 0,20094,40DA)
Cantidad de disolvente = 0,25¢

0,25¢ ( L ) — 0,26mL

0,944¢g

Con la pipeta Pasteur se agrega una gota del catalizador (piridina), se mezcla todo

perfectamente.

La cantidad de catalizador es aproximadamente 0.1 mmol equivalente a 0,00810g .
En una placa de vidrio se extiende la mezcla en el centro, se tapa con otra placa.
Las placas se sujetan con ligas en los extremos para evitar que se muevan.

Se meten al horno de microondas a un tiempo y potencia determinados.

Los tiempos de exposicion a las microondas en los experimentos fueron de 2, 4, 6, 8,
10, 12, 14, 16, 18, 20 y 22 minutos; mientras que las potencias usadas fueron 60 %
(525 watts), 70 % (595 watts) y 80 % (660 watts).

A continuacion se muestra en las tablas 2.1 a 2.6, las condiciones de reaccién a las

cuales se llevo a cabo cada experimento.
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Experimento| Disolvente Potencia Tiempo Caédigo
No. (525 Watts) | (min)
1 DMF 60 2 DMF-60-2
2 DMF 60 4 DMF-60-4
3 DMF 60 6 DMF-60-6
4 DMF 60 8 DMF-60-8
5 DMF 60 10 DMF-60-10
6 DMF 60 12 DMF-60-12
7 DMF 60 14 DMF-60-14
8 DMF 60 16 DMF-60-16
9 DMF 60 18 DMF-60-18
10 DMF 60 20 DMF-60-20
11 DMF 60 22 DMF-60-22
Tabla 2.1: Reacciones a 525 watts usando DMF
Experimento | Disolvente Potencia Tiempo Caodigo
No. (595 Watts) | (min)
12 DMF 70 2 DMF-70-2
13 DMF 70 4 DMF-70-4
14 DMF 70 6 DMF-70-6
15 DMF 70 8 DMF-70-8
16 DMF 70 10 DMF-70-10
17 DMF 70 12 DMF-70-12
18 DMF 70 14 DMF-70-14
19 DMF 70 16 DMF-70-16
20 DMF 70 18 DMF-70-18
21 DMF 70 20 DMF-70-20
22 DMF 70 22 DMF-70-22

Tabla 2.2: Reacciones a 595 watts usando DMF
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Experimento| Disolvente Potencia Tiempo Caédigo
No. (660 Watts) | (min)
23 DMF 80 2 DMF-80-2
24 DMF 80 4 DMF-80-4
25 DMF 80 6 DMF-80-6
26 DMF 80 8 DMF-80-8
27 DMF 80 10 DMF-80-10
28 DMF 80 12 DMF-80-12
29 DMF 80 14 DMF-80-14
30 DMF 80 16 DMF-80-16
31 DMF 80 18 DMF-80-18
32 DMF 80 20 DMF-80-20
33 DMF 80 22 DMF-80-22
Tabla 2.3: Reacciones a 660 watts usando DMF
Experimento | Disolvente Potencia Tiempo Caodigo
No. (525 Watts) | (min)
34 DMSO 60 2 DMSO-60-2
35 DMSO 60 4 DMSO-60-4
36 DMSO 60 6 DMSO-60-6
37 DMSO 60 8 DMSO0-60-8
38 DMSO 60 10 DMSO-60-10
39 DMSO 60 12 DMSO-60-12
40 DMSO 60 14 DMSO-60-14
41 DMSO 60 16 DMSO-60-16
42 DMSO 60 18 DMSO-60-18
43 DMSO 60 20 DMSO-60-20
44 DMSO 60 22 DMSO-60-22

Tabla 2.4: Reacciones a 525 watts usando DMSO

18
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Experimento| Disolvente Potencia Tiempo Caédigo
No. (595 Watts) | (min)
45 DMSO 70 2 DMSO-70-2
46 DMSO 70 4 DMSO-70-4
47 DMSO 70 6 DMSO-70-6
48 DMSO 70 8 DMSO-70-8
49 DMSO 70 10 DMSO-70-10
50 DMSO 70 12 DMSO-70-12
51 DMSO 70 14 DMSO-70-14
52 DMSO 70 16 DMSO-70-16
53 DMSO 70 18 DMSO-70-18
54 DMSO 70 20 DMSO-70-20
55 DMSP 70 22 DMSO-70-22
Tabla 2.5: Reacciones a 595 watts usando DMSO
Experimento | Disolvente Potencia Tiempo Caodigo
No. (660 Watts) | (min)
56 DMSO 80 2 DMSO-80-2
57 DMSO 80 4 DMSO-80-4
58 DMSO 80 6 DMSO-80-6
59 DMSO 80 8 DMSO-80-8
60 DMSO 80 10 DMSO-80-10
61 DMSO 80 12 DMSO-80-12
62 DMSO 80 14 DMSO-80-14
63 DMSO 80 16 DMSO-80-16
64 DMSO 80 18 DMSO-80-18
65 DMSO 80 20 DMSO-80-20
66 DMSO 80 22 DMSO-80-22

Tabla 2.6: Reacciones a 660 watts usando DMSO

19



2.3. Anélisis 20

= Se sacan las placas del microondas, se secan en horno eléctrico durante 36 horas a

una temperatura de 100°C.

= Una vez seco se pesa el producto final.

2.3. Analisis

= Espectroscopia de infrarrojo (IR)
La prueba se realizé en un espectrofotémetro FTIR, modelo 1605 marca Perkin-
Elmer, en pastillas de bromuro de potasio.

= Calorimetria Diferencial de Barrido

Se realizé en un termoanalizador DSC821e marca Mettler-Toledo, en atmdsfera de

nitrégeno y a una velocidad de calentamiento de 10° C/min.

s Determinacién de la densidad: uso de la norma ASTM D 1505-85

1. Se calibraron los estandares con ayuda de un picnémetro, de la siguiente manera:

a) Se pesa el picnémetro lleno de agua destilada. Este es el peso P;.

b) El sélido problema (estdndar) se pesa junto con el picnémetro lleno de agua

destilada. Este es el peso Ps.

¢) Se introduce en el picnémetro lleno de agua el sélido problema, retirar el agua

excedente que sale del picnémetro, una vez seco pesar. Este es el peso Ps.

d) La forma en la que se calculd la densidad del estandar es la siguiente:

Densidad relativa del estandar = u
P, — P
P, — P
Densidad del estandar = | —— 1 (prY0)
P, — Py

Los estandares utilizados son los siguientes:
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Estandar Densidad
g
cem3
Plastico 0.9147
Gota de vidrio | 0.9918
Azul (V) 1.0274
Café (R) 1.2572
Azul (S) 1.3711

2. La seleccion del sistema de disolventes se hizo de acuerdo al intervalo de densidad
tipica de las poliimidas, que es de 1.42 a 1.60 g/cm?. El sistema utilizado fue tolueno
- tetracloruro de carbono, con un intervalo de densidad de 0.87 a 1.59 g/cm?. La

cantidad se calculd segtin la norma:

V4 = volumen inicial en el contenedor A.
Vg = volumen inicial en el contenedor B.
d, = densidad inicial del liquido en el contenedor A.
dp = densidad inicial del liquido en el contenedor B.

Lo cual di6 como resultado 165 mL de tolueno y 90 mL de tetracloruro de carbono.

3. La columna que se utilizd se monté como se muestra en la figura 2.1

Para el llenado de la columna, primero se virtié cada disolvente en su vaso corres-
pondiente (en el A tetracloruro de carbono y en el B tolueno), segundo se abrieron

ambas llaves al mismo tiempo de forma que el flujo no fuera muy rapido.

4. Al terminar el llenado de la columna, de la forma mas cuidadosa, se le agregaron
uno a uno los estandares.
Se midieron las alturas para cada estandar y se hizo una gréfica altura vs densidad.

5. Finalmente se agregaron las muestras, se tomé la lectura de la altura a la cual

quedaron con la cual se leyo la densidad en la grafica de la figura 3.10
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Figura 2.1: Montaje de la columna
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Cap

itulo 3

Resultados y discusion

A continuacion se presentan una serie de tablas que describen las caracteristicas fisicas

(color y forma) del producto obtenido en cada experimento.

3.1.

Tabla 3.1: Resultados cualitativos para los experimentos realizados a 525 watts, utilizando como disol-

vente DMF

Resultados cualitativos

Muestra | Color Forma

DMF-60-2 | amarillo transparente | polvo

DMF-60-4 | amarillo opaco polvo

DMF-60-6 | café claro opaco polvo

DMF-60-8 | amarillo claro polvo

DMF-60-10 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMF-60-12 | amarillo transparente | pelicula flexible
DMF-60-14 | amarillo transparente | pelicula flexible
DMF-60-16 | amarillo oscuro pelicula quebradiza
DMF-60-18 | amarillo oscuro pelicula quebradiza
DMF-60-20 | café oscuro polvo

DMF-60-22 | café oscuro polvo
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En la tabla 3.1, se puede apreciar que para tiempos de exposicion cortos 2, 4, 6, 8,
asi como para largos de 20 y 22 minutos el producto se obtiene en forma de un polvo.
Para tiempos intermedios de 10 a 18 minutos el producto forma una pelicula, sélo para

tiempos de 12 a 14 minutos dichas peliculas son flexibles.

Muestra | Color Forma

DMF-70-2 | amarillo opaco polvo

DMF-70-4 | amarillo opaco polvo

DMF-70-6 | amarillo opaco polvo

DMF-70-8 | café claro transparente | polvo

DMF-70-10 | amarillo transparente pelicula quebradiza
DMF-70-12 | amarillo transparente pelicula quebradiza
DMF-70-14 | amarillo transparente pelicula quebradiza
DMF-70-16 | café claro transparente | pedazos de pelicula
DMF-70-18 | amarillo transparente pedazos de pelicula
DMF-70-20 | amarillo opaco polvo

DMF-70-22 | amarillo opaco polvo

Tabla 3.2: Resultados cualitativos para los experimentos realizados a 595 watts, utilizando como disol-
vente DMF

En la tabla 3.2 se observa que para tiempos de exposicién cortos (2 a 8 minutos) y
largos (20 y 22 minutos) se obtiene un polvo de color amarillo opaco. Para los tiempos
intermedios se logra formar una pelicula, de color amarillo transparente, aunque es muy

fragil.

Podemos observar en la tabla 3.3, que se obtiene un polvo de color amarillo opaco
para los tiempos de 2 a 6, 10, 16, 20 y 22 minutos, mientras que se formoé una pelicula

muy quebradiza de color amarillo transparente a los 8, 12, 14, y 18 minutos.

En la tabla 3.4 podemos ver que a los 2, 4, 6 y 22 minutos se obtiene un polvo, que
para los primeros 3 tiempos es de color amarillo opaco y para el ultimo tiempo es color
café opaco. Para los experimentos comprendidos entre los 8 y los 18 minutos se obtuvieron
peliculas quebradizas, la pelicula flexible (de color amarillo transparente) se dio a los 20

minutos.
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Muestra | Color Forma

DMF-80-2 | amarillo opaco polvo

DMF-80-4 | amarillo opaco polvo

DMF-80-6 | amarillo opaco polvo

DMF-80-8 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMF-80-10 | amarillo opaco polvo

DMF-80-12 | café transparente pelicula quebradiza
DMF-80-14 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMF-80-16 | amarillo opaco polvo

DMF-80-18 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMF-80-20 | amarillo opaco polvo

DMF-80-22 | amarillo opaco polvo
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Tabla 3.3: Resultados cualitativos para los experimentos realizados a 660 watts, utilizando como disol-

vente DMF

Muestra Color Forma
DMSO-60-2 | amarillo opaco polvo

DMSO-60-4 | amarillo opaco polvo

DMSO-60-6 | amarillo opaco polvo

DMSO-60-8 | amarillo opaco pelicula quebradiza,
DMSO-60-10 | café opaco pelicula quebradiza
DMSO-60-12 | café opaco pelicula quebradiza
DMSO-60-14 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMSO-60-16 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMSO-60-18 | amarillo transparente | pelicula quebradiza
DMSO-60-20 | amarillo transparente | pelicula flexible
DMSO-60-22 | café opaco polvo

Tabla 3.4: Resultados cualitativos para los experimentos realizados a 525 watts, utilizando como disol-

vente DMSO

Si comparamos los resultados que se presentan en la tabla 3.1 con los de la tabla 3.4,

vemos que el intervalo en que se obtienen peliculas es mayor cuando se usa DMSO (de 8
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Muestra Color Forma

DMSO-70-2 | amarillo opaco polvo

DMSO-70-4 | amarillo opaco polvo

DMSO-70-6 | amarillo opaco polvo

DMSO-70-8 | café transparente | pelicula quebradiza

DMSO-70-10 | café trasnparente | pelicula quebradiza

DMSO-70-12 | café transparente | pelicula quebradiza

DMSO-70-14 | café transparente | pelicula quebradiza

DMSO-70-16 | café transparente | pelicula quebradiza

DMSO-70-18 | café transparente | pelicula quebradiza
DMSO-70-20 | amarillo opaco polvo
DMSO-70-22 | amarillo opaco polvo

Tabla 3.5: Resultados cualitativos para los experimentos realizados a 595 watts, utilizando como disol-
vente DMSO

a 18 minutos) que cuando se usa DMF (de 10 a 18 minutos). La diferencia en los tiempos
cuando se obtiene pelicula flexile es apreciable, para DMF se logran obtener dos peliculas
a 12 y 14 minutos, mientras que para DMSO sdlo se obtiene una pelicula a los 20 minutos;
en lo que si coinciden las peliculas independiente del disolvente utilizado es en el color

amarillo transparente.

En la tabla 3.5 se obtuvo un polvo de color amarillo opaco a tiempos cortos 2, 4, 6,
minutos y largos 20 y 22 minutos. Para tiempos comprendidos entre los 8 y 18 minutos

se logran obtener peliculas quebradizas de color café transparente.

Comparando con los resultados de la tabla 3.2, observamos que para ambos disolventes
las peliculas que se obtienen son quebradizas; la diferencia es que con DMSO se empiezan
a obtener peliculas desde los 8 minutos mientras que para DMF esto ocurre hasta los
10 minutos. También difieren en el color para DMF son de color amarillo transparente,

mientras que para DMSO son de color café transparente.
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cualitativos

Muestra Color Forma
DMSO-80-2 | amarillo opaco polvo

DMSO-80-4 | amarillo opaco polvo

DMSO-80-6 | amarillo opaco polvo

DMSO-80-8 | café opaco pelicula quebradiza
DMSO-80-10 | café opaco pelicula quebradiza
DMSO-80-12 | amarillo transparente | pelicula flexible
DMSO-80-14 | café opaco pelicula quebradiza
DMSO-80-16 | café opaco pedazos de pelicula
DMSO-80-18 | café opaco pedazos de pelicula
DMSO-80-20 | amarillo opaco polvo

DMSO-80-22 | amarillo opaco polvo
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Tabla 3.6: Resultados cualitativos para los experimentos realizados a 660 watts, utilizando como disol-
vente DMSO

Se sigue la tendencia a tiempos cortos 2, 4, 6 y largos 20 y 22 minutos el resultado
de la reaccién es un polvo amarillo opaco. Para tiempos intermedios, el producto es una
pelicula de color café, opaca cuando es quebradiza y transparente cuando es flexible esto

ocurre a los 12 minutos.

Los resultados de la tabla 3.3 difieren de los obtenidos en la tabla 3.6 en el color de las
peliculas quebradizas, para DMF son transparentes y amarillas, mientras que para DMSO
son opacas y de color café; otra diferencia es que usando DMSO si se obtiene una pelicula
flexible. Con cualquiera de los dos disolventes se empiezan a obtener peliculas desde los 8

minutos.

En general se puede decir que las mejores peliculas se obtuvieron a tiempos de radiacion

intermedios, ademaés se obtienen altos rendimientos.
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3.2. Resultados cuantitativos

Las tablas que se presentan a continuacién muestran el rendimiento de la reaccién

obtenido en cada experimento.

Muestra 3,3,4,4 BpDA | 4,4 ODA Agua Producto | Pro Teérico | Rendimiento
mol mol mol g g %
DMF-60-2 | 0.00102984 0.00102677 | 0.00102677 | 0.4787 0.49011818 | 97.67
DMF-60-4 | 0.00102304 0.00101129 | 0.00101129 | 0.3744 0.48529684 | 77.15
DMF-60-6 | 0.00102066 0.00100729 | 0.00100729 | 0.3916 0.48386876 | 80.93
DMF-60-8 | 0.00102202 0.00100779 | 0.00100779 | 0.4251 0.48435977 | 87.77
DMF-60-10 | 0.00102916 0.00101378 | 0.00101378 | 0.4499 0.4875519 92.28
DMF-60-12 | 0.00101999 0.0010003 | 0.0010003 | 0.4567 0.48239461 | 94.67
DMF-60-14 | 0.0010227 0.00100779 | 0.00100779 | 0.4445 0.48455977 | 91.73
DMF-60-16 | 0.00102474 0.00100679 | 0.00100679 | 0.4246 0.48497775 | 87.55
DMF-60-18 | 0.00101897 0.0010028 | 0.0010028 | 0.4125 0.48254966 | 85.48
DMF-60-20 | 0.00101999 0.0010008 | 0.0010008 | 0.3829 0.48248562 | 79.36
DMF-60-22 | 0.00102066 0.00101079 | 0.00101079 | 0.3308 0.48450583 | 68.28

Tabla 3.7: Rendimiento para los experimentos realizados a 525 watts utilizando como disolvente DMF

En la tabla 3.7 observamos que conforme el tiempo de exposicién se incrementa tam-
bién va aumentando el rendimiento hasta llegar a un maximo a los 12 minutos, a partir
de ese punto como va aumentando el tiempo de exposicion el rendimiento disminuye. El
menor rendimiento se obtuvo a los 22 minutos. El intervalo del rendimiento va de 68.28 a
94.67 %.

Lo que nos dice esta tendencia es que cuando la dosis de radiacién es alta se produce

la reaccién inversa, regresando el producto a reactivos.

Tomando en cuenta los resultados cualitativos de la tabla 3.1 se puede observar que

las mejores peliculas se obtuvieron cuando la conversion de la reaccién fue mayor.

La tabla 3.8 muestra que la tendencia de los primeros experimentos es aumentar
el rendimiento conforme aumenta el tiempo de exposicion, a los 14 minutos se llega al
rendimiento méximo y a partir de ese momento al incrementarse el tiempo de exposicion
disminuye el rendimiento. El menor rendimiento se obtuvo a los 22 minutos. El intervalo
del rendimiento es de 54.22 a 99.79 %.
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Muestra 3,3,4,4 BpDA | 4,4 ODA Agua Producto | Pro Teérico | Rendimiento
mol mol mol g g %
DMF-70-2 | 0.0010227 0.00101029 | 0.00101029 | 0.4235 0.48501482 | 87.32
DMF-70-4 | 0.00102066 0.00100929 | 0.00100929 | 0.4018 0.4842328 82.98
DMF-70-6 | 0.00102474 0.00100929 | 0.00100929 | 0.4087 0.4854328 84.19
DMF-70-8 | 0.0010312 0.00101778 | 0.00101778 | 0.4041 0.48887998 | 82.66
DMF-70-10 | 0.00102542 0.0010033 | 0.0010033 0.4364 0.48454067 | 90.06
DMF-70-12 | 0.00102338 0.0009998 | 0.001009998 | 0.4375 0.4833036 90.52
DMF-70-14 | 0.00103324 0.00100929 | 0.00100929 | 0.4869 0.4879328 99.79
DMF-70-16 | 0.0010227 0.00100429 | 0.00100429 | 0.4482 0.48392269 | 92.62
DMF-70-18 | 0.00102134 0.00100879 | 0.00100879 | 0.3852 0.48434179 | 79.53
DMF-70-20 | 0.00102984 0.00101079 | 0.00101079 | 0.3384 0.48720583 | 69.46
DMF-70-22 | 0.00102712 0.00100929 | 0.00100929 | 0.2636 0.4861328 54.22

Tabla 3.8: Rendimiento para los experimentos realizados a 595 watts utilizando como disolvente DMF

Los rendimientosmas bajos se obtuvieron a tiempos de exposicién mas altos, debido a

que ocurre la reaccion inversa de regresar el producto a reactivos.

Relacionando los resultados de la tabla 3.2 con los de la tabla 3.8, vemos que se

obtuvieron peliculas (aunque quebradizas ) cuando se lograron los rendimientos mas altos.

En los datos de la tabla 3.9 observamos que no hay una tendencia en estos datos. El
maximo valor para el rendimiento se dio a los 8 minutos. A los 20 minutos se obtuvo el

rendimiento menor. El rango del rendimiento es de 35.69 a 99.07 %.

De los datos de la tabla 3.3 nos damos cuenta de que las peliculas se obtuvieron cuando

se produjeron rendimientos altos a tiempos de reaccion intermedios.

A 20 y 22 minutos se obtuvieron los rendimientos mas bajos, producto de la reaccién

inversa.

Los primeros experimentos de la tabla 3.10, presentan la siguiente tendencia conforme
va aumentando el tiempo de radiacion va incrementandose el rendimiento, hasta llegar a
un maximo a los 10 minutos; para despues ir decreciendo conforme aumenta el tiempo de
radiacién. El rendimiento menor se obtuvo a los 22 minutos. El intervalo de rendimiento

va de 87.03 a 99.53 % como puede observarse dicho intervalo es estrecho.
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Muestra 3,3,4,4 BpDA | 4,4 ODA Agua Producto | Pro Teérico | Rendimiento
mol mol mol g g %
DMF-80-2 | 0.00102202 0.00100929 | 0.00100929 | 0.3964 0.4846328 81.79
DMF-80-4 | 0.001021 0.00100879 | 0.00100879 | 0.4398 0.48424179 | 90.82
DMF-80-6 | 0.001021 0.00100629 | 0.00100629 | 0.4123 0.48378674 | 85.22
DMF-80-8 | 0.00102508 0.00101578 | 0.00101578 | 0.4822 0.48671594 | 99.07
DMF-80-10 | 0.00103358 0.00101728 | 0.00101728 | 0.3752 0.48948897 | 76.65
DMF-80-12 | 0.0010244 0.00100529 | 0.00100529 | 0.4683 0.48460471 | 96.64
DMF-80-14 | 0.00102338 0.00101079 | 0.00101079 | 0.4088 0.48530583 | 84.24
DMF-80-16 | 0.00102168 0.00100529 | 0.00100529 | 0.3892 0.4838041 80.45
DMF-80-18 | 0.0010236 0.00100579 | 0.00100579 | 0.469 0.48409573 | 96.88
DMF-80-20 | 0.00103562 0.00103076 | 0.00103076 | 0.1758 0.49254626 | 35.69
DMF-80-22 | 0.00104072 0.0010028 | 0.0010028 | 0.1962 0.48894966 | 40.13

Tabla 3.9: Rendimiento para los experimentos realizados a 660 watts utilizando como disolvente DMF

Muestra 3,3,4,4 BpDA | 44 ODA | Agua Producto | Pro Teérico | Rendimiento
mol mol mol g g %
DMSO-60-2 | 0.00102202 0.00101029 | 0.00101029 | 0.4305 0.48481482 | 88.80
DMSO-60-4 | 0.00102678 0.00101328 | 0.00101328 | 0.4431 0.48676089 | 91.03
DMSO-60-6 | 0.001021 0.00100979 | 0.00100979 | 0.4529 0.48442381 | 93.49
DMSO-60-8 | 0.00102236 0.00100479 | 0.00100479 | 0.4628 0.4839137 95.64
DMSO-60-10 | 0.00102304 0.00100579 | 0.00100579 | 0.482 0.48429573 | 99.53
DMSO-60-12 | 0.00102474 0.00101079 | 0.00101079 | 0.465 0.48570583 | 95.74
DMSO-60-14 | 0.00101965 0.00100779 | 0.00100779 | 0.4419 0.48365977 | 91.37
DMSO-60-16 | 0.00103052 0.00101978 | 0.00101978 | 0.4572 0.48904403 | 93.49
DMSO-60-18 | 0.0010244 0.00100479 | 0.00100479 | 0.4485 0.4845137 92.57
DMSO-60-20 | 0.00102168 0.00100529 | 0.00100529 | 0.4232 0.48380471 | 87.47
DMSO-60-22 | 0.00102338 0.00101179 | 0.00101179 | 0.4225 0.48548785 | 87.03

Tabla 3.10: Rendimiento para los experimentos realizados a 525 watts utilizando como disolvente DMSO

Comparando los resultados cualitativos de la tabla 3.4 notamos que la pelicula flexible

se produjo a un tiempo de radiacién alto y un rendimiento intermedio.

La tabla 3.11 muestra que el maximo rendimiento se logro a los 14 minutos y el minimo
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Muestra 3,3,4,4 BpDA | 44 ODA | Agua Producto | Pro Teérico | Rendimiento
mol mol mol g g %
DMSO-70-2 | 0.00102304 0.00100729 | 0.00100729 | 0.4346 0.48456876 | 89.69
DMSO-70-4 | 0.00102304 0.00101478 | 0.00101478 | 0.4542 0.48593392 | 93.47
DMSO-70-6 | 0.00102168 0.00101428 | 0.00101428 | 0.414 0.48544291 | 85.28
DMSO-70-8 | 0.00102032 0.00101928 | 0.00101928 | 0.4595 0.48595302 | 94.56
DMSO-70-10 | 0.00102712 0.00101528 | 0.00101528 | 0.4774 0.48722493 | 97.98
DMSO-70-12 | 0.00102134 0.00101378 | 0.00101378 | 0.4682 0.4852519 96.49
DMSO-70-14 | 0.00100887 0.0009993 | 0.0009993 | 0.4702 0.47891258 | 98.18
DMSO-70-16 | 0.0010278 0.00102527 | 0.00102527 | 0.4751 0.48924575 | 97.11
DMSO-70-18 | 0.00102848 0.00101728 | 0.00101728 | 0.4776 0.48798897 | 97.87
DMSO-70-20 | 0.00102542 0.00100779 | 0.00100779 | 0.3717 0.48535977 | 76.58
DMSO-70-22 | 0.00103562 0.00102877 | 0.00102877 | 0.2631 0.49218222 | 53.46

Tabla 3.11: Rendimiento para los experimentos realizados a 595 watts utilizando como disolvente DMSO

a los 22. El rango del rendimiento es de 53.46 a 98.18 %.

Los rendimientos mas bajos se tienen cuando el tiempo de radiacion es alto, por efecto

de la reaccion inversa.

Tomando en cuenta los resultados que se muestran en la tabla 3.5 se observa que para

los rendimientos més altos el producto se obtuvo en forma de pelicula quebradiza.

En la tabla 3.12 observamos que a los 10 minutos se obtuvo el maximo rendimiento,

el minimo a los 4 minutos. El intervalo de rendimiento va de 84.25 a 97.36 %.

Teniendo en cuenta los datos que se presentan en la tabla 3.6 se observa que coinciden

los rendimientos mas altos con la obtencién del producto en forma de pelicula.

Haciendo una comparaciéon entre los rendimientos obtenidos usando DMF y los

rendimientos usando DMSO (ver tabla 3.13), es claro que para una potencia determinada,
el rendimiento para la reaccién usando DMSO como disolvente es mayor que cuando se

usa DMF' a la misma potencia y tiempo de radiacion.
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Muestra 3,3,4,4 BpDA | 44 ODA | Agua Producto | Pro Teérico | Rendimiento
mol mol mol g g %
DMSO-80-2 | 0.00102032 0.0010018 | 0.0010018 | 0.435 0.48276764 | 90.11
DMSO-80-4 | 0.00101999 0.0010033 | 0.0010033 | 0.4069 0.48294067 | 84.25
DMSO-80-6 | 0.00102032 0.00100729 | 0.00100729 | 0.4511 0.48376876 | 93.25
DMSO-80-8 | 0.00102168 0.00100829 | 0.00100829 | 0.457 0.484.35078 | 94.35
DMSO-80-10 | 0.00100244 0.00101878 | 0.00101878 | 0.4742 0.48706201 | 97.36
DMSO-80-12 | 0.00102576 0.00102377 | 0.00102377 | 0.4747 0.48837211 | 97.20
DMSO-80-14 | 0.00102338 0.00101528 | 0.00101528 | 0.4671 0.48612493 | 96.09
DMSO-80-16 | 0.0010227 0.00100679 | 0.00100679 | 0.4714 0.48437775 | 97.32
DMSO-80-18 | 0.00102236 0.00101029 | 0.00101029 | 0.472 0.48491482 | 97.34
DMSO-80-20 | 0.00102644 0.00101428 | 0.00101428 | 0.411 0.48684291 | 84.42
DMSO-80-22 | 0.00102202 0.00101079 | 0.00101079 | 0.4095 0.48490583 | 84.45

Tabla 3.12: Rendimiento para los experimentos realizados a 595 watts utilizando como disolvente DMSO

3.2.1.

Graficas

En cuanto al efecto del disolvente, se observa en la figura 3.1 que con DMSO se obtienen

rendimientos mayores que cuando se usa DMF.

El comportamiento de ambas curvas es muy similar, conforme aumenta el tiempo de

reaccién también aumenta el rendimiento; hasta llegar a un méximo después del cual, si

sigue aumentando el tiempo de exposicion disminuye el rendimiento.

La grafica de la figura 3.2 muestra que aunque ambas curvas tienen un comportamiento

parecido, es notable que cuando se usa DMSO se logran mayores rendimientos.

Se observa que conforme va aumentando el tiempo de exposicién también aumenta

el rendimiento, aunque muy poco, se llega a un maximo después del cual al aumentar el

tiempo de exposicion el rendimiento baja abruptamente.

En la gréafica de la figura 3.3 se aprecia una diferencia entre ambas curvas, para DMSO
la tendencia es lineal mientras que para DMF la tendencia es de llegar a un maximo para

después decrecer notablemente.

La figura 3.4 muestra que para las tres potencias la tendencia es similar, aumenta el

rendimiento al incrementarse el tiempo de reaccion hasta llegar a un maximo, para después
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Figura 3.1: Efecto del disolvente y el tiempo de exposicién, cuando la reaccién se realiza a una potencia

de 525 watts
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Figura 3.2: Efecto del disolvente y el tiempo de exposicién, cuando la reaccién se efectua a una potenica

de 595 watts
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Figura 3.3: Efecto del disolvente y el tiempo de exposicién, cuando la reaccién se efectua a una potencia

de 660 watts
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Figura 3.4: Efecto de la potencia usando DMF
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Rendimientos
Tiempo | Potencia 525 Potencia 595 Potencia 660

watts watts watts
min DMF DMSO | DMF DMSO | DMF DMSO
2 97.67 88.80 87.32 89.69 81.79 90.11
4 77.15 91.03 82.98 93.47 90.82 84.25
6 80.93 93.49 84.19 85.28 85.22 93.25
8 87.77 95.64 82.66 94.56 99.07 94.35
10 92.28 99.53 90.06 97.98 76.65 97.36
12 94.67 95.74 90.52 96.49 96.64 97.20
14 91.73 91.37 99.79 98.18 84.24 96.09
16 87.55 93.49 92.62 97.11 80.45 97.32
18 85.48 92.57 79.53 97.87 96.88 97.34
20 79.36 87.47 69.46 76.58 35.69 84.42
22 68.28 87.03 54.22 53.46 40.13 84.45

Tabla 3.13: Rendimiento de la reaccién para las distintas potencias usando DMF y DMSO

disminuir de forma considerable. Para la potencia de 660 watts se obtienen los menores

rendimientos. En los tiempos 20 y 22 minutos, el rendimiento decrece notablemente.

El comportamiento de las tres curvas en la figura 3.5 muestra semejanzas, se encuen-
tran hasta los 18 minutos en el mismo intervalo de rendimiento, para la potencia de 595

watts a 20 y 22 minutos el rendimiento disminuye notablemente.

3.3. Caracterizacion de la poliimida

3.3.1. Espectroscopia de Infrarrojo (IR)

Con la ayuda del espectro IR podemos comprobar la formacién de la poliimida.

En el espectro IR de la figura 3.6, la banda a 3426.46 cm~! corresponde al grupo

L es caracteristica del grupo carbonilo

carbonilo del acido amico, la banda a 1715.63 cm™
de la imida (C=0), la banda a 1498.00 cm™' pertenece a los aromédticos (ArC-C), en

1239.96 cm ™! aparece la banda debida al grupo éter (ArC-O-C).
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Figura 3.6: IR del producto de la reaccién a 525 watts, usando como disolvente DMSO y 12 minutos

de exposicion
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Figura 3.7: IR del producto de la reaccién a 525 watts, utilizando DMF como disolvente y 12 minutos

de radiacién

En el espectro IR de la figura 3.7, la banda a 3430.81 e¢m™! corresponde al grupo
carbonilo del dcido amico, la banda a 1721.73 em ™" es caracteristica del grupo carbonilo
de la imida (C=0), la banda a 1498.79 cm™' pertenece a los arométicos (ArC-C), en
1236.52 cm™! aparece la banda debida al grupo éter (ArC-O-C).

Estos resultados nos demuestran que en efecto el producto de la reacciéon es una
poliimida, también es apreciable que la conversién no es al 100 % ya que existe la presencia

del acido poliamico.

3.3.2. Calorimetria Diferencial de Barrido

En la figura 3.8 el pico que se observa a 300,25°C' corresponde a la Tg de la poliimida

finalmente el pico a 428,26°C' corresponde a la degradacién del polimero.

En la figura 3.9 la Tg de la poliimida aparece a 264,67°C, se puede observar que a

523,99°C" se lleva a cabo la degradacion del polimero.
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Figura 3.8: Termograma del producto obtenido a 525 watts, utilizando DMF como disolvente y 12

minutos de exposicién
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Figura 3.9: Termograma del producto obtenido a 525 watts, utilizando DMSO como disolvente y 12

minutos de exposicion
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Fue menor la Tg de la poliimida cuando se uso DMSO que cuando se uso DMF,
la diferencia entre ambas temperaturas es de 35,58°C'. Esto se debe a que el polimero

obtenido usando DMF tiene una mayor densidad que el polimero preparado con DMSO.

La poliimida que se obtuvo usando DMF se degrada a una temperatura menor
(428,26°C'), que la poliimida que se obtuvo usando DMSO (523,99°C). La diferencia
entre estas temperaturas es de 104,73°C'. Lo cual indica que usando DMSO se obtiene un

producto con un intervalo de temperatura de trabajo mucho mayor que el intervalo que

presenta el polimero usando DMF.

3.3.3. Determinacion de la densidad de la poliimida

Sélo se determino la densidad para seis muestras:

Estandar Densidad | Altura

g

cm3
Plastico 0.9147 14.1
Gota transparente | 0.9918 12.8
Azul (V) 1.0274 11.7
Café (R) 1.2572 6.7
Azul (S) 1.3711 5.8

Graficando altura vs densidad se obtiene la curva de calibracion de los estdndares.

Dicha grafica se muestra en la figura 3.10

Las densidades obtenidas para las muestra se presentan en la siguiente tabla.

Muestra Altura | Densidad
s
DMEF-60-12 5.9 1.3331
DMEF-70-12 5.9 1.3331
DMF-80-8 5.9 1.3331
DMSO-60-12 | 6 1.3287
DMSO-70-12 | 6 1.3287
DMSO-80-12 | 6 1.3287
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Figura 3.10: Curva de calibracién de los estandares, para la determinacién de la densidad

Las muestras que se prepararon en DMF tienen la misma densidad 1.3331 g/cm?,
este valor es mas alto que el obtenido para las poliimidas preparadas en DMSO con una
densidad igual a 1.3287 g/cm?®. La diferencia entre los dos valores de densidades es de
44 x 1072,

Esta diferencia esta relacionada con la facilidad para la eliminacion del disolvente, ya
que a mayor facilidad de eliminacion del disolvente se produce una estructura compacta

que produce una densidad mas alta.
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Conclusiones

La sintesis del polimero se llev a cabo de manera exitosa, la formacién de la poliimida
se confirmo en el espectro IR al aparecer la banda caracteristica del carbonilo del grupo
imida en 1720 cm ™. Se logro obtener rendimientos muy altos hasta de 99 %, a tiempos

de reaccion muy cortos de 8 minutos. Lo cual permite el ahorro de energia.

El tiempo de exposicion a las microondas que produjo mejores peliculas y rendimientos

fue de 12 minutos tanto para DMF como para DMSO. Lo cual confirma la hipétesis inicial.

La potencia del horno a la cual se obtuvieron mejores peliculas y rendimientos es de
595 wattss para DMF y 660 para DMSO. Lo cual se puede observar en las tablas 4.1 y
4.2.

También se confirmo la hipotesis de que el disolvente con un valor mayor de la constante
dieléctrica, produciria un mejor rendimiento. Al usar DMSQO, con una constante dieléctrica
de 47, se obtuvieron rendimientos mas altos que cuando se usa DMF, con una constante
dieléctrica de 36.7

El polimero preparado en DMF tiene una estructura mas compacta que la estructura
del polimero preparado en DMSO; es por ello que la densidad del polimero es mayor
(1,3331g/cm?) usando DMF, que cuando se usa DMSO (1,3287¢g/cm?) .

La Tg para la polimida obtenida usando DMF resulté mayor que la Tg para la poli-
imida preparada con DMSO.

No se reporta viscosidad o PM, debido a que no se encontré un disolvente para el

polimero.
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Peliculas
Tiempo | Potencia 525 Potencia 595 Potencia 660
watts watts watts
min DMF DMSO | DMF DMSO | DMF DMSO
8 PQ PQ PQ PQ
10 PQ PQ PQ PQ PQ
12 PF PQ PQ PQ PQ PF
14 PF PQ PQ PQ PQ PQ
16 PQ PQ PQ PQ PQ
18 PQ PQ PQ PQ PQ PQ
20 PF

42

Tabla 4.1: Tiempos de exposicién para los cuales se obtuvo una pelicula quebradiza (PQ) é una pelicula

flexible (PF)

Rendimientos
Tiempo | Potencia 525 Potencia 595 Potencia 660
watts watts watts
min DMF DMSO | DMF DMSO | DMF DMSO
8 99.07
10 99.53 97.36
12 94.67
14 99.79 98.18

Tabla 4.2: Condiciones a las cuales se obtuvieron los mejores rendimientos
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