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RESUMEN

Anteriormente los polimeros solo se utilizaban como aislantes, pero por medio de un
error de laboratorio se  obtuvo un producto que presentaba caracteristicas
conductivas propias de un metal, a lo cual se desatd una exhausta investigacion
encontrandose que este polimero (poliacetileno) presentaba inestabilidad al contacto

con el medio ambiente [Ref. a — 1].

El objetivo de esta tesis es el estudio del politiofeno (polimero con caracteristicas
similares al poliacetileno), con el fin de obtenerlo en su forma mas estable usando
para este fin un soporte MM (Material Mesoporoso), el cual también ayudara a
minimizar la cantidad de catalizador. Posteriormente se pretende dopar el polimero
resultante para aumentar su conductividad. Para llevar a cabo adecuadamente el

estudio, esta tesis se dividio en 5 capitulos de la siguiente forma:

Capitulo 1 Antecedentes: En el primer capitulo se da una breve explicacién de la
historia de los polimeros conductores, las caracteristicas principales, ¢Por qué el
politiofeno?, aplicaciones, tamices moleculares, caracteristicas especificas del MM, y
por ultimo polimeros conductores impregnados en materiales mesoporosos. Esta
informacion se da con el fin de entender en que se basa el estudio experimental que

se ha realizado

Capitulo 2 Objetivos, y 3 Desarrollo experimental: Los objetivos se refieren a lo que se
pretende llegar mediante el desarrollo experimental y este a su vez explica el método
utilizado para obtener el soporte MM, la ruta para impregnarlo con el catalizador,

llevar a cabo la polimerizacion y finalmente el proceso de dopado.

Capitulo 4 Resultados y 5 Discusién de resultados: En los resultados se reportan las
graficas obtenidas por medio de IR (espectroscopia en la region del infrarrojo),
ademas de datos de conductividad; y en la discusion de resultados se hace una

comparacion de la informacion obtenida experimentalmente con la literatura.



Conclusiones: De acuerdo al objetivo que se determind y a los resultados obtenidos,

se da una explicacion de lo que se logré obtener al término de la investigacion.

Bibliografia: En este apartado se encuentra la literatura que se consulté para poder

llevar a cabo la investigacion.

Apéndices A, B y C: En los apéndices se encuentran las tablas, datos técnicos de los
reactivos, graficas y hojas de calculo a las que se recurrié para poder llevar a cabo el
andlisis de los resultados obtenidos en la parte experimental.
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INTRODUCCION

El descubrimiento de los polimeros conductores, también denominados metales
sintéticos cambio de forma drastica la vision que se tenia de los materiales
poliméricos y principalmente de sus aplicaciones. Anteriormente los polimeros
solo se utilizaban como aislantes pero a partir de los afios 70s por medio de un
error de laboratorio en el que un estudiante dirigido por el doctor Heideki
Shirakawa, agrego un exceso de catalizador que provocO cambios importantes en
la estructura del polimero, dando lugar a un producto que presentaba una

conductividad importante propia de los metales.

En los ultimos afios se ha intensificado la investigacion en polimeros conductores
que pueden ser sintetizados tanto quimica, como electroquimicamente. Cuando
los polimeros son sintetizados quimicamente, estan en su estado neutro, como
aislantes o semiconductores. Para transformar el polimero a su estado conductor
es necesario doparlo, dependiendo dicha conductividad del tipo de dopante y

grado de dopaje.

Entre los polimeros destaca el basado en anillos de tiofeno, pues posee una
estructura molecular simple, ademas de buenas propiedades eléctricas y oOpticas.
Se puede obtener a partir de tiofeno, cloruro férrico y cloroformo, usando metanol

para lograr la precipitacion.

En el presente trabajo se pretende confinar el politiofeno en un material
mesoporoso con el fin de conferirle estabilidad y asi facilitar su manipulacion,
ademas se espera que disminuya la cantidad de catalizador a usar en la reaccion,
si antes de llevar a cabo la polimerizacion, se impregna el catalizador en el MM

para posteriormente llevar a cabo la reaccion dentro de los poros del soporte.

Los materiales mesoporosos (MM) han adquirido considerable atencion gracias a

sus propiedades fisicas sumamente interesantes tales como: su alta area
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superficial de 1331.96 m?%g, volumen especifico de poros de 0.9732 cc/g y un
diametro de poro de 29.99 A°, ademas de una alta estabilidad térmica [Ref. 1]. Es
por esto y sus propiedades de adsorcion, que los hacen sumamente adecuados
para diversas aplicaciones en catdlisis acida, basica o redox, ayudando a

modificar procedimientos de sintesis con el objeto de incrementar su aplicabilidad.
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SINTESIS DE POLITIOFENO CONFINADO EN
UN MATERIAL MESOPOROSO

Antecedentes
capitulo 1



1.- ANTECEDENTES

1.1 Historia de los polimeros conductores

Muchos de los polimeros conductores ya eran conocidos en su forma no
conductora tiempo antes de que se descubrieran sus propiedades, pero fue hasta
1975 cuando un estudiante del doctor Hideki Shirakawa (en el Instituto
Tecnologico de Tokio), sintetizo poliacetileno a partir del acetileno, pero en lugar
de obtener un polvo oscuro y opaco, que es la apariencia de dicho polimero,
obtuvo una pelicula brillante similar al aluminio, ademas presentaba una
conductividad inusual. Al revisar la ruta de polimerizacién que sigui6 el estudiante
se descubrié que habia un error, ya que se agrego mil veces mas catalizador. Aun
que la funcion del catalizador es favorecer la reaccion de polimerizacidén, una
cantidad excesiva de este reactivo ocasiond que ocurrieran cambios importantes

en la estructura del polimero.

Posteriormente con la colaboracion de MacDiarmid y Heeger descubrieron que
oxidando este polimero con vapores de iodo, cloro y bromo se obtiene una
pelicula 10° veces méas conductora de lo que era inicialmente. Debido a este
descubrimiento en el afio 2000 recibieron el premio Nobel de Quimica de manera

conjunta.

El poliacetileno (Figura 1.2.2) fue el polimero conductor mas estudiado pero
debido a su inestabilidad bajo presencia de oxigeno, su interés se redujo al ambito
cientifico, por lo que en 1985 Shirakawa, MacDiarmid y Heeger (Figura 1.1.1)
presentaron a la polianilina (Figura 1.2.2) como polimero conductor estable al aire

y paso a ser el mas estudiado ademas del polipirrol (Figura 1.2.2).
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Alan J. Heeger Alan G. MacDiarmid Hideki Shirakawa
USA USA y Nueva Zelanda Japon

Figura 1.1.1 Ganadores del Premio Nobel de quimica en el afio 2000.

1.2 Polimeros conductores

Una caracteristica importante de los materiales poliméricos tradicionales es su
incapacidad para conducir electricidad, razén por la cual se les conoce como
materiales aislantes. Sin embargo los polimeros conductores son capaces de
conducir corriente eléctrica, y deben esta caracteristica a propiedades intrinsecas
del material o a modificaciones. Los polimeros intrinsecamente conductores son
aquellos en los que la conductividad eléctrica se origina en la conjugacion
extendida de electrones m a lo largo de la cadena polimérica. Los polimeros
extrinsecamente conductores son aquellos que deben su conductividad a la
inclusion de materiales conductores como metales, grafito o complejos de

transferencia de carga en la matriz polimérica, generalmente termoplastica.

Los polimeros conductores mas comunes presentan una distribucion alterna de
enlaces carbono — carbono, simples y dobles a lo largo de sus moléculas, los
enlaces dobles tienen un par electronico en orbitales de mayor movilidad ( ).

Estos electrones pueden moverse en la cadena y transmitir cargas electrénicas.
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Un material conjugado con completo balance de cargas solo tendra una baja
conductividad. (Figura 1.2.1)

%CV/C\// C\\

C

Figura 1.2.1. Enlaces carbono-carbono, simples y dobles alternados.

Entre los polimeros que poseen esas caracteristicas se encuentran el polipirrol,
poli(etilendioxitiofeno) (PEDOT), polifenileno, politiofeno, polianilina entre otros.
(Figura 1.2.2)

n n 1 I

€ 1]

Poliacetileno Poli (p-fenileno) Polianilina Politiofeno

N n
Polipirrol poli (p-fenileno etinileno) Polifluoreno

=

/
./

poli (etilendioxitiofeno) PEDOT

Figura 1.2.2 Estructura de polimeros que se utilizan como semiconductores.
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El polimero neutro con estas caracteristicas puede convertirse en gran conductor
si se rompe el balance electronico, por adicion de electrones (reduccion) o
extraccion de electrones (oxidacién), a este proceso se le llama “dopado” y la
conductividad cambia en varios 6rdenes de magnitud. En el caso de la oxidacién
la eliminacion de un electrén de la cadena polimérica hace que el ultimo orbital de
la banda de valencia aumente de energia, a la vez que el orbital de conduccion de
menor energia se estabiliza. Ello conlleva a la aparicion de dos estados situados
en el “band gap” (brecha de bandas). Se forma un polarén (o polarén positivo)
(Figura 1.2.3). Si se arranca un segundo electron de la cadena polimérica, se
forma un bipolarén (o bipolaron positivo). El bipolaron formado en el dopado P
implica la existencia de dos estados electronicos vacios en el band gap. Al
aumentar el nivel de dopado, se forman mas estados bipolarénicos que se solapan
dando lugar a bandas bipolaronicas en el gap. En el dopado N pueden formar
polarones y bipolarénes negativos, estando los estados electronicos del dipolarén

ocupados por electrones.

Dopaje-N (Reductivo)

Formacién de un electrdn, Polardn

Dopaye-P (Oxadativo)

Formacién de un agujero, Polardn

Figura 1.2.3 Dopaje del poliacetileno.

Como ya se habia mencionado, la conductividad del polimero conductor depende
del dopante y del grado de dopado (Figura 1.2.4). Las mas altas conductividades
de polimeros conductores son similares a las de metales como el hierro (Fe). Sin

embargo, han sido medidas en materiales muy puros y poco estables. Los
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polimeros estables se encuentran por debajo de conductividades parecidas a las

de los metales.

. o Materiales
Polimeros organicos inorganicos
1 |:I5 Cu, Ag
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Firopalimeres =
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10-20 PTFE (Tellan] 500,

Figura 1.2.4. Conductividad de polimeros conductores en estado neutro y dopado,

comparado con materiales inorganicos.

Mientras que los metales y los semiconductores convencionales decrecen su
conductividad al aumentar la temperatura, los polimeros dopados incrementan su
conductividad al aumentar la temperatura, tal es el caso cuando se exponen a luz
solar, y se debe a que la energia necesaria para lograr la deslocalizacion de las
cargas se alcanza y es muy facil para ellas intercambiarse entre segmentos de la
cadena [Ref. 12].
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1.3 Politiofeno

El politiofeno (PT) dopado posee una conductividad eléctrica muy superior a la del
polimero no dopado. Esto es porque gracias a la presencia de polarénes y
bipolarénes, algunos electrones del politiofeno dopado quedan “libres”. Al poder
abandonar la banda de valencia mediante transiciones electrénicas que requieren
una energia inferior al valor del band gap. Cabe mencionar que la conductividad
del politiofeno puede ser controlada a través de la concentracién del agente

dopante.

La geometria mas estable del politiofeno corresponde a una estructura aromatica
que se extiende a lo largo de toda la cadena polimérica. Sin embargo, la formacién
de polarones y bipolarénes positivos, es decir de cationes radicales y de
dicationes, respectivamente, implica ciertas distorsiones de las cadenas, que

culminan con la transformacion hacia una estructura quinoidea (Figura 1.3.1).

iy W =\ i L ' ) 'u g
B N il i T i W g
s A 7 : v L o
¥ Wl '- - b4

o R-e . — E= —
W ! i i W
D NN P N I g
N b ¥
§ b ! —
ATOmMALICH quindides aromEnca

Figura 1.3.1 Cadena de politiofeno. R representa el contra-ion formado en la
reaccion redox entre la cadena polimérica y el agente dopante aceptor de

electrones.

1.4 Métodos de sintesis

Entre los métodos mas usados para obtener los polimeros conductores se

encuentran los siguientes [Ref. 3]:

a) Sintesis directa catalizada: En este caso la pared interna de un recipiente
de vidrio se recubre con un catalizador de Ziegler- Natta [Ref. 2] y al hacer
18



pasar una corriente de acetileno se obtiene una pelicula brillante y plateada
de poliacetileno.

b) Oxidacién guimica del mondémero: En una disolucion monomérica se afiade
un oxidante cuyo potencial corresponda al potencial de oxidacion del
monémero, como por ejemplo el Fe** en disoluciones de pirrol, obteniendo
un precipitado negro de polipirrol o con persulfato amonico en disolucién
acida de anilina dando lugar a polianilina.

c) Oxidacién electroquimica: Andloga a la oxidacién quimica, pero mediante
un proceso heterogéneo, teniendo lugar sobre la superficie de un electrodo.

d) Oxidacion en plasma: en este caso la generacion de un plasma inicia la
polimerizacioén en la superficie sobre la que se proyecta.

e) A partir de polimeros precursores: Se utiliza un polimero precursor
generalmente soluble, que es aplicado sobre la superficie deseada. Por
calentamiento se descompone dado lugar a una molécula gaseosa y un

polimero conductor insoluble.

Existen otros métodos menos usuales como la polimerizacion por condensacion
[Ref. 10] y sintesis por emulsidon inversa o aun mas recientemente mediante
oxidacion del monémero con intermedio catédicamente electrogenerado durante la

reduccion del O, disuelto.
1.5 Aplicaciones

La ventaja clave de los polimeros conductores ha sido su diversidad estructural,
relativa facilidad de fabricaciébn y bajo costo potencial. La aplicacion mas
publicitaria de estos materiales organicos ha sido en baterias recargables basadas
en electrodos de poliacetileno. Se ha explorado el uso de politiofeno y polianilina
en visores electrocromicos. Estos visores utilizan los cambios de color inducidos
reversiblemente en el polimero por aplicaciébn de potenciales eléctricos. Asi,
peliculas delgadas de politiofeno azul intenso en su estado dopado y rojas en

estado no dopado. Es una alternativa viable de los visores de cristal liquido.
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En ventanas inteligentes permiten el control de la intensidad de la luz capaz de
penetrar en un espacio cerrado: edificios, coches, aviones, etc. La mas utilizada es
una estructura de tres capas. La oxidacion del polimero provoca un cambio de
color e incrementa su reflectividad. La capa intermedia actia como un electrolito

sélido transparente. Por lo tanto durante la oxidacion del polimero la intensidad de
luz que atraviesa la ventana y la reflectividad, aumentan. Durante la reduccién

polimérica ocurre el proceso inverso (Figura 1.5.1).

Figura 1.5.1 Ventanas inteligentes.

Los espejos inteligentes estan basados en dispositivos electrocromicos. Trabajan
con grandes reflectancias y bajas absorciones, la reduccion parcial provoca un
incremento en la absorcién evitando altas intensidades de reflexién en los espejos

retrovisores de los autos (Figura 1.5.2).
En cuanto al uso de polimeros conductores en filtros Opticos, son necesarios

polimeros que pasen a través de diferentes colores bien definidos (politiofeno) o
capaces de grandes variaciones de absorcion en diferentes zonas del IR.
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Figura 1.5.2 Espejo inteligente en un retrovisor de auto.

En el campo de la medicina, los polimeros conductores han jugado un papel muy
importante en cuanto a los musculos artificiales. Los musculos naturales son
dispositivos electroquimicomecéanicos, donde el pulso eléctrico genera reacciones
quimicas que causan al final una energia mecanica. Y los actuadores basados en
PC son dispositivos electroquimicomecanicos donde una reaccion electroquimica

genera por ultimo un movimiento (Figura 1.5.3).

Figura 1.5.3 Musculos artificiales.

1.6 Materiales mesoporosos
Los materiales mesoporosos ejercen una singular atencion debido a sus

potenciales aplicaciones como adsorbentes, mallas moleculares, membranas,

soportes o catalizadores.
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En el principio esencial para la formacidon de poros a cualquier escala, es
acomodar una red inorganica y continua alrededor de bloques organicos
ensamblados por surfactantes o polimeros definidos como mallas que son los
ordenadores de la estructura final.

En la sintesis quimica de materiales, la Union Internacional de Quimica Pura y
Aplicada (IUPAC por sus siglas en ingles) reconoce tres categorias de poros

[Ref.4]. (Tabla 1.6.1).

Tabla 1.6.1 Categorias en los poros de materiales inorganicos.

Clasificacion de la porosidad (por tamafio de poro)

Microporos Mesoporos Macroporos
(2nm 2-50nm »50nm

Entre los materiales cristalinos microporosos se encuentran las zeolitas que son
de gran interés debido en gran parte a la forma simétrica y disposicién ordenada
de los poros en la estructura y a la gran area superficial que presentan ademas de
elevada estabilidad térmica y quimica, lo que las hace muy atractivas para usarse
como adsorbentes y/o como catalizadores. En estos materiales la porosidad se
caracteriza por poseer una periodicidad dentro de una estructura cristalina
formada principalmente por una red de un aluminosilicato. A estos materiales se

les conoce como mallas moleculares con perfil selectivo.

Los materiales macroporosos que se consideran clasicos, son los 6xidos metalicos
amorfos donde la distribucion de tamafios de poro es muy amplia y se pueden
tener aberturas desde 50 nm o0 mas. La ruta mas patente para preparar materiales
macroporosos ordenados en las tres dimensiones espaciales es usar una matriz
compuesta de microesferas de un polimero (Figura 1.6.1). El siguiente paso es

hacer una impregnacion o deposicion de la matriz u ordenadora con un compuesto
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precursor del material inorganico de tal manera que después de la calcinacion se
forma la estructura porosa del 6xido inorganico debido al “quemado” de la matriz

organica y a la oxidacion simultanea del metal.

Particulas ordenadas
de un polimero

Piralisis

Silica macroporosa
ordenada en 30

Figura 1.6.1 Esquema de una ruta en la sintesis de sélidos macroporosos. [Ref. 4]

A fines de 1992 investigadores de la compafiia petroquimica Mobil Oil,
actualmente ExxonMobil [Ref. 4], sintetizaron solidos mesoporosos ordenados y
simétricos al usar cristales coloidales como ordenadores estructurales y a
condiciones alcalinas. Los métodos empleados para el desarrollo de estos
materiales, que son principalmente silicatos y aluminosilicatos, se han extendido a
la fabricacion de ceria, titania y alimina mesoporosa. Estos materiales pueden
exhibir tres tipos de estructuras: arreglo hexagonal de poros cilindricos, sistema bi-
continuos de poros (cubica) o un sistema de laminillas intercaladas (Figura 1.6.2).
Algunos de estos arreglos presentan areas superficiales tan grandes que rebasan
los 1,200 m%gr . Particularmente el MCM-41(Mobil Crystal Material-41),
perteneciente al arreglo hexagonal de poros cilindricos, posee una composicién
quimica modificable, mediante la adicion de cationes metéalicos o variaciones en
las condiciones de sintesis. Una de las caracteristicas mas importantes del MCM-
41 es el tamafo de sus poros, los cuales pueden variarse, modificando el
surfactante que se utilice en su sintesis (Figura 1.6.3). En general los MCM-41,

pueden usarse para la adsorcion de moléculas organicas grandes, en
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separaciones cromatograficas, como anfitrion para confinar moléculas huésped y

arreglos atdbmicos, asi como también en catalisis de selectividad de forma.

MCM-41 MCM-48 MCM-50

(hexagonal) (cabica) (laminar)

10 |

110 210

u"\-‘___-
T——— T T ¥

Figura 1.6.2 Difractogramas de rayos X y estructuras propuestas para MCM-41,
MCM-48 Y MCM-50

Red hexagonal
cubierta con

. .. capas de . .
Cristal iquido Si0, Poros cilindricos

Hexagonal

Micela
Cilindrica

Micela ;
Surfactante *

Calcinacion

Figura 1.6.3. Proceso de sintesis del material mesoporoso [Ref. a-2]
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1.7 Polimeros conductores confinados en materiales mesoporosos

A pesar de que los polimeros conductores podrian aplicarse, desde un punto de
vista practico, como sustitutos de conductores metalicos en circuitos impresos y
como electrodos, su aplicacion en la practica industrial ha estado limitada
fundamentalmente por dos motivos: 1) la dificultad de sintesis y 2) la gran
inestabilidad de los polimeros conductores, particularmente tras ser dopados [Ref.
6]. Por ello deben manejarse en atmdésfera de gases inertes o0 a vacio, lo que

complica significativamente la manufactura.

Debido a estos problemas se ha estudiado la posibilidad de llevar a cabo la

sintesis polimérica dentro de los canales de los materiales mesoporosos [Ref. 17].

Tras la polimerizacién, los canales de aluminosilicato se encuentran repletos de
las cadenas del polimero y sus paredes inorganicas inertes actian como fundas
protectoras (Figura 1.7.1). De esta manera, la tendencia de los polimeros a
descomponerse queda drasticamente reducida [Ref. 16]. Ello implica que los
materiales pueden almacenarse y procesarse en ambientes en el que este

presente el oxigeno sin el riesgo de alterar sus propiedades.

e
*{ =

Figura 1.7.1 Polianilina contenida en un material mesoporoso [Ref. 17].
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El dopado de los materiales conductores de la presente investigacion, es decir, la
oxidacion o reduccion de los polimeros encapsulados en el interior de los
aluminosilicatos mesoporosos, consiste en cargar el polimero encapsulado
positivamente mediante un dopado de tipo p 0 negativamente mediante un
dopado de tipo n. El dopado puede realizarse por medios quimicos que es
impregnando el polimero encapsulado con un acido fuerte como: acido clorhidrico,
acido sulftrico, acido p-toluensulfénico, entre otros [Ref. 7], o por medios

electroquimicos.

Para caracterizar estos polimeros la via mas confiable es la espectroscopia de
infrarrojo (Figura 1.7.2). En el se puede observar, de acuerdo a las regiones de

maxima absorbancia, la bandas que indican la presencia de compuestos.

O (<)

S-H vibration

L'_J

S-S bond

Hydrogen pond

Transmittance / a.u.

T T
1000 400
-1

T
4000 2000
VWavenumber / cm

Figura 1.7.2. Espectros de infrarrojo a) PANI/MM-SOsH b) PANI
c) MM-SO3H [Ref. 18].
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2.- Objetivos

e Confinar politiofeno en un material mesoporoso para conferirle estabilidad al

contacto con el medio ambiente y de esta forma facilitar su manipulacion.

e Disminuir la cantidad de catalizador a utilizar en la reaccion, soportandolo

en MM antes de la reaccidén de polimerizacion para una mejor dispersion.

e Verificar si existe variacién en la conductividad si se usa como catalizador,

FeCl; - 6H,0 (cloruro férrico hexahidratado) o FeCl; (cloruro férrico anhidro).

e Observar si existe cambio en la conductividad del politiofeno cuando se

encuentra dentro de los poros del MM.

e Comprobar si es mejor el acido p-toluensulfénico o el &cido clorhidrico

como dopante.

e Verificar cambios en la conductividad del PT si las mediciones se realizan

en presencia 6 ausencia de luz solar.
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3.- DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 SINTESIS DE PT CON FeCl; HEXAHIDRATADO [Ref. 19]

1-

En un matraz Erlenmeyer se agregan 1.62 g de FeCl; 6H,O (apéndice A)
en 25 ml de CHCI; (apéndice A).

Paralelamente en otro matraz se disuelve 1.05 g (1 ml) de tiofeno (apéndice
A) en 20 ml de CHCls.

Se adiciona la segunda solucion a la primera.

Se agita a temperatura ambiente (T = 24°C) por una hora.

Se agrega la mezcla de reaccion a un vaso de precipitados con 200 ml de
metanol para obtener precipitado.

Como no se obtuvo precipitado se agregdé la mezcla a un Kitazato y se coloco a

vacio, para posteriormente enviar el producto a espectroscopia de IR.

3.2 SINTESIS DE PT CON FeCl; ANHIDRO [Ref. 20]

1-

En un matraz Erlenmeyer se disuelven 0.055 mol (8.921 g) de cloruro
férrico anhidro(apéndice A) en 180 ml de cloroformo.

Paralelamente en otro matraz de afiaden 0.024 mol (1.904 ml) de tiofeno a
70 ml de cloroformo en presencia de agitacion.

Se afade lentamente la primera solucion a la segunda y se deja reposar
por 24 horas a temperatura ambiente (T=25°C).

Se filtra a vacio y se lava con metanol.

Se recolecta el precipitado y se envia a la estufa a 50°C por 24 horas

3.3 SINTESIS DE PT CON FeCl; ANHIDRO EN ATMOSFERA DE N, [Ref. 20]

1-

En un matraz Erlenmeyer se disuelven 0.055mol (8.921 g) de cloruro

férrico anhidro en 180 ml de cloroformo.
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2- Paralelamente en otro matraz de afiaden 0.024 mol (1.904 ml) de tiofeno a
70 ml de cloroformo en presencia de agitacion.
3- Se afade lentamente la primera solucion a la segunda y se deja por 24
horas en una atmédsfera de nitrdgeno a temperatura ambiente (T=24°C).
4- Se filtra a vacio y se lava con metanol.
5- Se recolecta el precipitado y se envia a la estufa a 50 °C por 24 horas.
3.4 SINTESIS DE PT SOPORTADO EN MM IMPREGNADO CON FeCls

HEXAHIDRATADO

3.4.1 Preparacion del soporte MM [Ref. 1]

3.4.2

En un vaso de precipitados de 600 ml se afiaden 250 ml de hidroxido de
amonio (NH,OH ) al 28% en peso (apéndice A).

Se le adicionan 270 ml de agua destilada en presencia de agitacion.

Se agregan 2 g de surfactante Bromuro de Hexadeciltrimetilamonio (CTAB
por sus siglas en ingles) (apéndice A).

Una vez que la solucién anterior se hace homogénea, se le agregan 10 ml

de Tetraetilortosilicato (C,H,0),Si (apéndice A), sin suspender la agitacion.

Después de 2 horas de agitacion constante a temperatura ambiente
(T=24°C) se filtra y lava con agua destilada.

El producto ya lavado, se deja secar por 24 horas.

Una vez seco, el producto se calcina a 550°C por 4 horas en atmésfera de

aire.

Impregnacion del soporte MM con una solucion de FeCls

hexahidratado.

1-
2-

Se pulveriza MM en un mortero.

Se esparce el MM en un vidrio de reloj.
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Se prepara la solucion de cloruro férrico hexahidratado para impregnar el
soporte MM. Para obtener un gramo de catalizador con 12% de Fe se debe
afadir 0.6587g de FeCls e 6H,0 en 5 ml de agua.

Con ayuda de una jeringa se distribuye gota a gota la soluciéon sobre el
soporte, para una mejor impregnacion.

Se deja secar a temperatura ambiente por 24 hrs.

3.4.3 Sintesis de PT

Se aflade a un matraz Erlenmeyer 25 ml de cloroformo y se adicionan 500
mg de MM impregnado en presencia de agitacion.

En un segundo matraz Erlenmeyer con 20 ml de cloroformo se afiade 1.05
g (1 ml) de tiofeno con agitacion constante.

Se agrega la primera solucion a la segunda y se agita durante una hora.
Transcurrido este tiempo, se coloca la mezcla en un Kitazato y se deja a
vacio durante 24 hrs. para obtener un sélido seco, el cual ser4 enviado a

espectroscopia de infrarrojo.

3.5 SINTESIS DE PT SOPORTADO EN MM IMPREGNADO CON FeCls;
ANHIDRO

3.5.1 Impregnacion del soporte MM con una solucién de FeClz anhidro

1- Se pulveriza MM en un mortero.

2-
3-

Se esparce el MM en un vidrio de reloj.

Se prepara la solucién de cloruro férrico anhidro para impregnar el soporte
MM. Para obtener un gramo de catalizador con 12% de Fe se debe afiadir
0.3949g de FeCls; anhidro en 5 ml de cloroformo.

Con ayuda de una jeringa se distribuye gota a gota la soluciéon sobre el

soporte, para una mejor impregnacion.
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5- Se deja secar a temperatura ambiente por 24 hrs.

3.5.2 Sintesis del PT

1- Se aflade a un matraz Erlenmeyer 25 ml de cloroformo y se adicionan 500
mg de MM impregnado en presencia de agitacion.

2- En un segundo matraz Erlenmeyer con 20 ml de cloroformo se afiade 1.05
g (1 ml) de tiofeno con agitacion constante.

3- Se agrega lentamente la primera solucién a la segunda y se deja por 24 hrs
en una atmésfera de nitrégeno.

4- Se coloca la mezcla en un Kitazato y de coloca a vacio por 24 hrs para

obtener un sélido el cual sera enviado a espectroscopia de infrarrojo.

3.6 Dopado de PT [Ref.7].

[EEN
1

Se prepara una solucion 1M de acido clorhidrico.
2- Se Impregna el politiofeno, afiadiendo gota a gota la solucion 1M de acido
clorhidrico.

w
1

Se lava el polimero con agua destilada.
4

Se deja secar el polimero bajo vacio durante 24 hrs.
Realizar mismo procedimiento cambiando la solucion 1M de acido clorhidrico por
una solucion 1M de acido p-toluensulfénico, como dopante.
3.7 Disolucién de politiofeno para determinar conductivdad
1- En un matraz Erlenmeyer se colocan 20 ml de agua desionizada.

2- Se afade 1 g. de politiofeno en presencia de agitacion.
3- Se agita por 10 min.
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4- Se realizan las mediciones de conductividad iniciando por medir un blanco

gue en este caso es el agua desionizada.

Para llevar a cabo la medicion de conductividad se utilizé6 un equipo de la marca
HANNA INSTRUMENTS modelo HI 933300 (apéndice A).
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Transmittance [%]

4.- RESULTADOS

4.1 Espectros en laregion del infrarrojo

En la sintesis realizada con cloruro férrico hexahidratado sin la presencia de MM
se obtuvo un liquido de textura aceitosa (caracteristica de los oligdmeros) color

naranja el cual fue enviado a IR. (Figura 4.1.1)

I
1625.03

3347.01

T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Wavenumber cm-1

Figura 4.1.1 IR de producto de sintesis con cloruro férrico hexahidratado como

catalizador, sin la presencia de MM).

Este espectro nos indica que no tenemos presencia de politiofeno, ya que
deberiamos contar con bandas cercanas a 1400, 800-850 y 550-600 cm™ que nos
indiquen los enlaces C=C, C-S y C-S-C. Solo se pueden observar tres bandas en

3347.01 1625.03 y 673.68 cm™ las cuales corresponden al agua contenida en el
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Transmittance [%]

95

cloruro férrico hexahidratado y al cloroformo que se usé como disolvente en la

reaccion. Tampoco se logran ver las bandas caracteristicas de tiofeno (apéndice
B).

En la sintesis que se llevo a cabo con el cloruro férrico anhidro se obtuvo un sdlido

negro que por su aspecto se deduce que no era el polimero pero para confirmar

se recurrio a su espectro. (Figura 4.1.2).

1782.94

1610.62

633.61

892.08

1320.76 11 10.14]
1032.54

1006.60

3391.40

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber cm-1

Figura 4.1.2 IR de producto de sintesis con cloruro férrico anhidro como
catalizador, sin la presencia de MM.

En esta sintesis igual que en la anterior, su espectro no muestra las bandas
correspondientes del politiofeno, solo se logran observar bandas en 1110.14,

790.78 cm™ correspondientes al enlace C-H, en 3391.40 cm™ pertenecientes al
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Transmittance [%]

100

enlace O-H del agua y 666.97 cm™ que corresponden al enlace C-Cl del

cloroformo, también cuenta con algunas bandas caracteristicas de cloruro férrico

anhidro (apéndice B).

En la sintesis realizada con cloruro férrico anhidro sin presencia de MM, pero bajo

una atmosfera de N, se obtuvieron dos precipitados diferentes, un soélido marrén y

un solido negro. El soélido negro posee las mismas caracteristicas que el obtenido

en la prueba anterior por lo que se cree es un exceso de catalizador, y el sélido

marron puede ser el polimero, pero para confirmar su existencia se separaron

mecanicamente, se tomoO una porcidn del precipitado marron y se envido a

espectroscopia de IR, obteniéndose el siguiente espectro (Figura 4.1.3).

I
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1 | 2900.84
2970.10

2936.82
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| 378.53
473.70

581.16
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3500
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T
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1500

1000

500

Figura 4.1.3 IR de producto de sintesis con cloruro férrico anhidro como

catalizador sin la presencia de MM, en atmésfera de N».
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Con este espectro confirmamos la presencia del politiofeno ya que tenemos una
banda cercana 1400 cm™, la banda 1435.38 cm™ que nos dice que tenemos
enlaces C=C, asi mismo podemos observar las bandas 840.38 y 581.16 cm™ que
nos indican la existencia de los enlaces C-S y C-S-C. De acuerdo con la literatura

estas bandas son mas intensas en el monémero que en el polimero (apéndice B)

Después de esta exitosa ruta de sintesis se llevéd a cabo la obtencion del MM y se

caracterizo de igual forma por IR (Figura 4.1.4).

|
1631.95

801.66

963.53

3440.17

1086.84

463.30

T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumber cm-1

Figura 4.1.4 IR de Material Mesoporoso (MM).
De acuerdo a la literatura las bandas caracteristicas de este material se

encuentran cercanas a 1630, 1080 y 465 cm™ (Ref 5). En este espectro podemos

observar una banda en 963.53 que nos indica la presencia de grupos Si-OH, los
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cuales se reducen o aumentan de acuerdo al método de obtencion, por lo general
la calcinacion reduce la concentracion de estos grupos, sin embargo por mas que

se mejoren los métodos de preparacion siempre habrd la existencia de ellos, la
cual varia entre un 10% a 20%, en este caso debido al tratamiento de calcinacion

a 550°C por 4 hrs., se estima tenga un porcentaje de estos grupos cercano a 10%.
Una vez obtenido el soporte se llevaron a cabo muditiples sintesis usando MM
impregnado con cloruro férrico hexahidratado. El porcentaje de impregnacion fue

de acuerdo a la tabla 4.1.1:

Tabla 4.1.1 Porcentaje de impregnacion (apéndice C)

% FEC|36H20
IMPREGNACION | (gramos)

10 0.537

12 0.659

15 0.852
16.5 0.955

18 1.060

20 1.208

22 1.362

Con el que se obtuvo un mejor resultado fue con una impregnacion al 16.5 % ya
que su aspecto, a pesar de que el soporte es blanco, mostraba una coloraciéon
naranja — marrén que de acuerdo a la literatura es caracteristica del politiofeno en
estado no dopado. Para corroborar el resultado se obtuvo el siguiente espectro
(Figura 4.1.5).
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Figura 4.1.5 IR de producto de sintesis con cloruro férrico hexahidratado como
catalizador soportado en MM.

Este espectro nos confirma la presencia del politiofeno ya que se logran observar
bandas en 1402.61, 800.17 y 558.05 que nos indican la presencia de enlaces

C=C, C-S y C-S-C, y el soporte al cual le corresponden las bandas situadas en
1634.83, 1084.66, 963.62 y 460.48 cm™,

Para el caso de la sintesis del polimero utilizando cloruro férrico anhidro en
presencia de N, se realizaron tres pruebas variando los porcentajes de

impregnacion del soporte con el catalizador de acuerdo a la tabla 4.1.2.
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Tabla 4.1.2 Porcentaje de impregnacion (apéndice C)

FeCI3
% anhidro
IMPREGNACION | (gramos)
6 0.185
12 0.395
15 0.512

En el que se obtuvo un mejor resultado fue cuando se impregné al 12% ya que

presentd una coloracién ligeramente naranja y se obtuvo el siguiente espectro

(Figura 4.1.6):

100
1

20

Transmittance [%]

® |
3421.49
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Figura 4.1.6 IR de producto de sintesis con cloruro férrico anhidro como

catalizador soportado en MM en atmoésfera de N, .
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En este espectro se encuentran las bandas 1399.12, 800.29 y 562.39 cm™, que

nos dicen que tenemos el polimero soportado en MM, el cual su presencia se
confirma por las bandas 1632.72, 1085.41, 960.24 y 459.67 cm™.

4.2 Conductividad

Se realizaron mediciones de conductividad para cada muestra exitosa de acuerdo

a los resultados de IR (Tabla 4.2.1).

Tabla 4.2.1 Resultados de conductividad ( Scm™)

FeCI3 FeCI3
anhidro 6H,0
PT puro 2.61 x10°
PT dopado con P-toluensulfonico 1.15 x 10°
PT dopado con HCI 8.57 x 10°
PT soportado en MM 1.076 x 10’ | 5.64 x 10’
PT soportado en MM y dopado con p-toluensulfénico 1.06 x 10° | 8.11 x 10™
PT soportado en MM y dopado con HCI 9.74 x 10* | 2.56 x 10™
PT soportado en MM, dopado con p-toluensulfonico. 9.87 x10° | 9.63x 10™

Medicion tomada en presencia de luz solar.
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5.- Discusion de Resultados

5.1 Espectros en laregién del infrarrojo

En el caso de la primera muestra obtenida a partir de cloruro férrico
hexahidratado, de antemano se predecia que no era politiofeno ya que solo se
obtuvo una solucién de aspecto aceitoso color naranja. Sin embargo, se recurrié a
IR, y fue ahi donde se corroboré la ausencia de polimero, solo se encontré agua y

cloroformo que se usaron como solventes en el proceso de sintesis.

Cuando se impregné el MM con FeCl3z*6H,0 se logré la reaccién debido a que el
soporte evitd que la humedad del medio ambiente interfiriera desfavorablemente

en la reaccion ya que es un material higroscoépico.

Para la sintesis usando cloruro férrico anhidro, el resultado negativo se debe a que
este compuesto es sumamente higroscopico, mas que el cloruro férrico
hexahidratado, y propicia que el resultado solo sea un precipitado negro que, de
acuerdo al espectro de infrarrojo, no es politiofeno. Sin embargo, cuando se
realiza de igual manera la sintesis pero en una atmdésfera de nitrdgeno, se obtiene
el precipitado marron que como ya se comentd, si presenta las bandas

caracteristicas, de acuerdo a la literatura, del politiofeno.

Debido al resultado obtenido con el cloruro férrico anhidro en atmdésfera de
nitrégeno, todas las pruebas se realizaron bajo las mismas condiciones solo
variando la impregnacion, y se encontr6 que cuando se impregna al 12%, el
material mesoporoso, es cuando se detectan bandas mas intensas en los rangos

caracteristicos del polimero.
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5.2 Conductividad

Estos resultados son los mas importantes de este trabajo experimental ya que
indican el cambio que puede sufrir la conductividad de un polimero al ser

soportado en un MM (Figura 5.2.1).

Variacion de la conductividad de politioféno

Casos
1

0.1

0.01135 0.00987

- 001 e

. / — & 0857 D'Dnﬁf

@ 0.001 \ 0.000363
0.0001

m

- -
117 "h.000256

0.00001 /
0.00000261 \ ,.'
0.000001 4 J0.0p0000564
0.0000001 T.076E-07

Figura 5.2.1. Conductividades de diferentes muestras obtenidas; la linea punteada
indica el polimero sintetizado con cloruro férrico hexahidratado y la linea continua

con cloruro férrico anhidro (apéndice B).

Caso 1: Se refiere al primer experimento realizado, sin embargo solo se logré
medir la conductividad del polimero resultante del cloruro férrico anhidro debido a

gue la ruta con cloruro férrico hexahidratado no fue exitosa.

Caso 2: En este paso el polimero catalizado con cloruro férrico anhidro pasa por el
proceso de dopado con acido p-toluensulfonico, obteniéndose un excelente

resultado ya que presenta una conductividad alta.
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Caso 3: En este caso se uso HCI como dopante, y también se obtuvo un buen

resultado, sin embargo fue superior con el anterior dopante.

Caso 4: Esta medicion fue tomada para ambos polimeros una vez que fueron

soportados en MM y se obtuvieron conductividades bajas.

Caso 5: Aqui los polimeros soportados en MM se doparon con una solucion de
acido P-toluensulfonico 1M. En el caso de la linea continua presenta una mayor

conductividad mientras que la linea punteada se encuentra por debajo.

Caso 6: Ahora las muestras de politiofeno soportadas en MM fueron dopadas con
una solucion de acido HCI 1M, y se observa que no es un buen dopante ya que en
ambos casos la conductividad es menos a la registrada en el anterior caso. La

linea punteada nuevamente se encuentra por debajo de la linea continua.

Caso 7: En la etapa final, se selecciondé al mejor dopante que fue el acido p-
toluensulfonico y se realizaron las pruebas para ambos polimeros soportados en
MM en presencia de luz solar. Se observo un incremento significativo para el caso

de la linea continua es decir para el polimero obtenido con cloruro férrico anhidro.

Como se puede observar en los anteriores casos de sintesis y tratamiento del
polimero, es mayor su conductividad cuando se usa cloruro férrico anhidro, esto

se debe a que el agua contenida en el hexahidratado interfiere en la sintesis.

Finalmente podemos decir que la conductividad de un polimero dopado es menor
en un 15 % cuando es soportado en MM que cuando se tiene es su estado puro,
sin embargo soportado facilita su manipulacion ya sea para investigacion o para

utilizarlo a nivel industrial.
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Conclusiones

Fue disefiado un método rapido y eficaz de preparacion del politiofeno
confinado en un material mesoporoso confiriéndole estabilidad al medio

ambiente y asi facilitando su manipulacion.

Se redujo la cantidad de catalizador a utilizar. En el caso de cloruro férrico
hexahidratado se redujo aproximadamente a un 58% y con al cloruro férrico
anhidro se redujo a un 4.4% ya que este Ultimo es altamente higroscépico
por lo que una vez dentro de los poros del MM queda exento de oxigeno y

lleva a cabo una excelente sintesis.

La variacion de la conductividad cuando se usé cloruro férrico anhidro a
cuando se uso cloruro férrico hexahidratado, fue notoria, esto se debe a
que el agua del hexahidratado interfiere en la reaccién, y lleva a una

conductividad mas baja, cosa que no sucede con el anhidro.

Se pudo observar un decrecimiento de la conductividad cuando se confind
el polimero en el MM, a pesar de ser mas estable el polimero aun no es tan
viable su uso por la baja conductividad que presenta.

En el caso de los dopantes con los que se experimentd; el acido p-
toluensulfonico reportd mayor conductividad que el acido clorhidrico. Eso se

puede atribuir a los electrones de valencia del 4cido p-toluensulfonico.

Finalmente cuando se realiz6 la toma de conductividad en presencia de luz
solar se logré comprobar la teoria de la excitacion de electrones que genera
un aumento en la conductividad , ya que se registro un valor muy cercano

al que presento la muestra no soportada.
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SIGMA-ALDRICH

wgma-aldnch.som

3050 Spruce Streef,Sant Louls MO 63103,US4
Webalte: www_sigmaaldrich com

Emall USA: techesrvidelal com

Qutslde USA:  surtachearvidalal com

Product Specification

Product Name:

Iranilll chloride heszhyiliate reagent grade, =285, purifisd limps

Product Number: F2B77 FeCly =« 6H,O
CAS Number 10025-77-1

MDL: MFCDOD148712

Formula: Cl3Fe-8H20

Formula Weight: 270.3 g/mol

TEST Specification

Appearance (Color) Faint Yellow to ‘Yellow-Brown

Appearance (Form) Conforms
Lumps

Solubility (Turbidity) Clear to Slightly Hazy
¢ = 10g/50ml; HZO-HCL (48:1)

Solubility (Color) Yellow to Orange

MNATH.B 2080 %
Recommended Retest Pericd
3 Years

W00

Iron{IH) cw '{
hexahydrate -

— }"




Specification Sheet

Product Name

Product Mumber
Product Brand
CAS Number
Molecular Weight

TEST

Appearance (Color)
Appearance (Form)
Infrared spectrum
Purity (GC)

Thiophene,
=095

T318M1
ALDRICH
110-02-1
8414

SPECIFICATION
Colorless

Liguid

Conforms to Structure
=090 %

-ALORICH"
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SIGMA-ALDRICH

migerup-slirich com

Froduct Specification

30350 Spruce Street Saint Louils MO &3103,USA
Website:  www . sipmaakdnch. com

Email USA: techsen@sal com

Dutside USA: eurtechsenn@sial com

Product Name:

Chilarsferm contams amylanas as staldlizer, =19%

Product Number: c2432 C H C |3

CAS Number: B7-66-3

MDL: MFCDOD000E26

Formula: CHCI3

Formula Weight: 11938 gimol
TEST Specification
Appearance (Clarity) Clear
Appearance (Color) Colorless
Appearance (Form) Liquid

Proton MMR spectra

GC [area %)

Conforms to Structure

299.0 %
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Specification Sheet

Product Name
Product Humber
Product Brand
CAS Number
Molecular VWeight

TEST

APPEARANCE
ELEMENTAL ANALYSIS
RECOMMENDED RETEST

SiGMA-ALDRICH"

Ironillly chloride
F7134

SlaL

7705-08-0
162.20

SPECIFICATION

DARK GREEM TO BLACK POWDER
33170 35.6% IRON (TITRATICON)

2 YEARS

DOCUMENT & F7134/02/07/0012

SIGIVLS=

wi e
'-mn{uj chloride
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Pazeo Pte. E. Echaurren 2531  Tel +536 2 330-3000

Linde Gas | AGA ES;;%’;‘S Divisipy Providencia, Santiago Fax: +56 2 231-3009
' CHILE E-mail: callcenteri@cl.aga.com
& Imprimir X Cerrar

Gases de alta pureza

Gases de alta pureza para analisis instrumental

B 5 PR

C H, Absorcion Aromica ¥9.5 <1 < < 400 Aretona 70132

Alre HO €0, THC

Aire Seco 2l H-I% <3 0379

Alre Sintetico 2 +H-1% <7 BO258

Aire Sintetico Insurumental | 21 +-1% | <5 GE 101064

Argén H.O o, M, CH, Co,

Ar Extra Puro 59,998 <5 <5 <7 T0092

Ar Instrumental (UHF) 99.959 <3 <1 <5 <01 <03 | GEI02007
| ARICP UHP 59.959 <3 <2 <5 <03 <03 | GElaces dem

Didxido de carbono 0, N, HO THC —

CO, Cerdficado 998 <10 13001

CO, Research 4.5 59,595 <0 <30 <10 <l GL112039
Hidrégeno HO 0,

H, Extra Puro ¥9.995 <5 <7 0260

Helio HO S, N, CH,

He Extra Puro 59.955 <7 <7 51191

He Dotector UHP 59,599 <3 <3 <5 <1 GEI0205%

Nitrégeno HO O, CH, H,

M, Extra Puro 59.955 <5 <10 91066

M, Instrumental UHP 59,559 <3 <3 =] <2 GEIO2093 |

Oxido nitroso cl, NH, MNox co co,

MO Absorcion Atomica ¥o.0 <1 <15 <5 <10 < 300 70408

Oxigeno o,

0, certificads * 9.5 > 995 cert T0406




Specification Sheet

Product Hame

Product Humber
Product Brand
CAS Number
Molecular Weight

TEST
APPEARANCE
SOLUBILITY
PROTON NIMR SPECTRUM
RESIDUE OM IGHITION
SULFATE
INSOLUBLE MATTER
ALURMINURM
CALCIUM
COPPER
IROM
LEAD
MAGHESIUM
PHOSPHORUS
soDiun
ZINC
POTASSIUM
PURITY BY PERCHLORIC
RECOMMENDED RETEST
DOCURENT #

SiGMA-ALDRICH"

Hexadecyltrimethylammonium bromide,
BiokXtra, =99%

H3151
SIGHMA
57-09-0
364.45

SPECIFICATION

WHITE POWDER

CLEAR COLORLESS SOLUTION (0.1 MM WATER AT 20 DEG
CEMTIGRADE]

CONFORMS TO STRUCTURE
<OR=0.1%

=0OR =0.05%
=0R=0.1%

= 0OR =0.0005%
= 0OR =0.0005%
= OR = 0.0005%
= OR = 0.0005%
=0R =0.001%
= 0OR =0.0005%
= 0OR =0.001%
= OR =0.005%
= OR = 0.0005%
= 0R =0.005%
=0R =00%
4¥EARS
H3151/0716M0/3
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Specification Sheet

Product Name

Product Number
Product Brand
CAS Number
Molecular Weight

TEST

Appearance (Clarity)
Appearance (Color)
Appearance (Form)
Titration by HCL

Trace Metal Analysis
Purity

SIiGMA-ALDORICH"

Ammeaonium hydroxide solution,
28% In H,O, =99.99% trace metals basis

338818
SlaL
1336-21-8
35.05

SPECIFICATION
Clear
Colorless
Liguid
28.0-30.0%
U MNH3
=100.0 ppm
[Meets Requirements
==899 990% Furity Based COn Trace Metals Analysis
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SIGMA-ALDRICH

sigva-aldrich, com

Product Specification
Product Name:
Tetraethyl orthasilicate rea) ent orad e, § 3%

3030 Spruce Street,Saint Louis, MO 63103 U5A
Website: www_sigmaaldrich.com

Email USA: techservi@sial com

Outside USA: eurtechservi@sial com

Product Number: 131903 HiC CHj
CAS Mumber: 76-10-4 LDK o
MDL: MFCDODODS062 CSil
Formula: CBH20045i 00—
Formula Weight: 208.33 g/mol EC CH 3
TEST Specification
Appearance (Color) Colorless
Appearance (Form) Liquid

Infrared spectrum

Purity (GC)

Conforms to Structure

297.5 %
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Medidores de conductividad portdtiles

HI 933300 * HI 933301

Especificociones
Hi 233300 HI 933301
Rorpo 13 d2 0.0 o 150.0 LiS/emy; de 150 0 1500 piiem;
de 1.50 0 15.00 mS/om; de 1500 199.9 mSom;
1 de 0.0080.0°C
Ressluditn G 0.0 Sdom: 1 pSdom: 0,01 miSdem; 0.1 mSéfem;
T 01
Prdsitn (0 20°0 (/T =1% FR. /=05 {excluido ¢l emor de lo sonda)
Calibracitn putnmdticn en 1, 2,3, 46 5 puntes o 0, 84, 1413, 12680, 80000 1i5/m
(ompensacin fempestura automiticn da 0 o 607C con B regeloble de 0.0 0 3.0% por °C
Sonda Hi 76302W de 4 onillos de ocern, sensor de temperoheen, coble | m (incluida)
Impresoen bssk cormuma, papel normal onche e 38 mm
Intervaln de impresiin selccionable eama 1, 2, 5, 10, 15, 30, 60, 120y 180 ménulos
Intenvali d2 memarizodiin seeccionable entel, 2, 5, 10, 15, =
30, £0, 120y 180 minetos
{onexédin ol ondenador medionte lo pusta RS232. ton interfoz —
de infrarmjos HI $200

Mimentocidn 4 pilas da 1.5V A/ durnciée opiox. 500 heors {con intervalo da impresicn de 60

minutos); o enioda para olimentocidn 17 Vde
{ondicionas de fbajo de 0 o 50°C MR, max. 95% sin agua de condanation
Dimansicnes 196280 1 57 mm
Peso 425¢

HI 933300
OCESSOR LOGGING
COMDUCTIVITY METER
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Volumen Adsorbido cm3/g STP
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Hoja de Célculo

Porcentaje de impregnacion.

% FeCl36H,0
IMPREGNACION | (gramos)

10 0.537

12 0.659

15 0.852

16.5 0.955

18 1.060

20 1.208

22 1.362

PM FeCl;-6H,0 = 270.5

X

=0.15
1g de soporte + X

X =0.15(1g + X)

X =0.15g + 0.15X

0.85X = 0.15
X = 015 _ 0.17647
085

X es la cantidad de Fe que se depositara sobre un gramo de soporte.

1mol Fe 1mol FeCl;-6H,0 270.5g FeCl;-6H,0

56gFe x 1molde Fe x 1mol de FeCl; - 6H,0
= 0.852 g FeCl; - 6H,0

0.17647g Fe x

Se necesitan 0.852 g de FeCl; 6H,0 para impregnar 1 gramo de MM al 15%.

Porcentaje de impregnacion

FeC|3
% anhidro
IMPREGNACION | (gramos)
6 0.185
12 0.395
15 0.512
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PM FeCl; = 162.5

X
1g de soporte + X

=0.15

X =0.15(1g + X)

X =0.15g + 0.15X

0.85X = 0.15
X = 015 _ 0.17647
085

X es la cantidad de Fe que se depositara sobre un gramo de soporte.

1mol Fe 1mol FeCl;-6H,0 162.5g FeCl;-6H,0

0.17647g F
grex 56gFe x 1 molde Fe xlmol de FeCl; - 6H,0
= 0.512 g FeCl; - 6H,0

Se necesitan 0.512 g de FeCl; anhidro para impregnar 1 gramo de MM al 15%.
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