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RESIJ1'1E.N 

Se re.ailUó lil sfntesis Je tres compuestos 'lut.• t.•n su t.•struclura molecuLlr contienen un 

grupo mc.-sógeno Je la .sc..•rie tol.tnu: Rr 

Cu.indo R1 - J 1 y R 2 - CCX'J - (CJ h)120I l 

Cu."lndo R1 - C7Jfu y R2 - CCX::> - (CJb)uC>lf 

Cu.-mdo R1 - f l y R2 - COO - (Cl h)u- C>C>C- C(CJ h) - CI h 

(A) 

(8) 

(C) 

Los comput.'~to:oi A y C prt_·~·nt.iron c..ir.1ch .. •rfstic.--.s Jt_• cristalc..-s liquido-. a difcf"il•ncia del 

con1puesto B. 

Posteriormente se sintt...6ti7-4l.ron C<>pulfrnt.•ro..¡ por n1eJio tft.• radiación gamm .... (fut.•nh.• de 

Cob.:t.Jto-60) .. entre polictilt.•no dt_• b .... ;a tfr•nsiJaJ y Jos tn•s cumpuc~to-.; antcrion~. Las 

~tructuras n.-spectivas son: 

[ 

<."Uz 

, . . "" 
'<. ·1 e c· ,·,_ 

(O) 

CUz C::ft 

e"' <>" J 
CH.1 CH C "'O 

C UfC.:ffz)11P 

o 
n 

[. .... . 

1.:11 1 

(E) 

Cltz Clf2 CUz CU:: Cft CU,¡rJ 

":i'; 1 CJ-1 
)¿ '7º(CH.zltzORC CHz 

o o 
n 

[..,, < e <~ 

e tlz 

Ctlz C::U "'' 1 CH' 

CH.7 CH C "'O 

e,-. 1<:Hz)1z <> 

" n 

EJ copoUmero (D) s( se logró reali7..ar, sin t.•mbargo las propiedades del cristal líquido 

se pierden. El copolJmcro (F) no se logró sintetizar. 

El copuUmero (E) presenta características tanto del polietiJeno como del cristal llquic.fo, 

alcanzando con ello el objetivo general, que fue eJ sintetizar un injerto copolirn~rico 

entre el polietilcno y un cristal Uquido de fa serie tolano, conservando las propit.-dades 

de ambos componentes. 



INTRODUC:CION 

Las caracterfsticas t.'1n t.'Spt.-c-i.1Jes t.•n Jos cristalft.•s lfc.1uic.Jn-.. les confi..•rc..• actualmente!' un 

uso muy importo:1ntc.· c.Jt.•ntro e.Je Jiver..,.<>!I. c.impos de.• J .... inv.._~ti~!Jción, siendo uno e.Je Jos 

más importantt.~ IJ. Opto-Elc..-ctr6nic.-.. Ltls Cri:o.tJlc.•s-Lfquic.Jo!'. s...• uti1i7 ..... "10 ampliamt.•ntc 

en pantallas controJ .... d.ts t."U-ctri<..·.1mc.•nh• (LCJ.>) t•n rt.•lojt.•!'io, t.·JkuJ.1doras. etc. 

A pc...'"Silr Je las exct.•lcnlt.'s c.1ractt.•rlstic..is dc.• Jos Crbt.tlt.•..,..J.Jquidos. 1._•st~ presentan 

probfc._•m.-.s h .. -cnológico'.'. dt.• prcw:c._•santi<•nto. 1.-ft·bido J c.JUt.' -.u 1nh.•rvalo dt.• acción (la 

mesofo1Sc.•) t•s líquiJ.-..; c.·s ror t.•llc> c.jUt.' ~e h.1n veniJt.1 n_·aliz ... tn<lo t.•studins t.•n los cuo11J. .. ~ st.• 

trata dt.• dispersar C"I Crist.:11-Lfquido t.•n un.1 Uhllri;. pollm~ric.1 ~Jid.-.. c<1n Jo cual s.e._• 

pretende procc..·~r de.• un.1 fonn.-. m.l:r. ~t.·ncill.-. In!> Cri.,t.1Je~-Lfquidos y.1 :i.1ea c..•n form.-. Je.• 

cubiertas, peJtcul.a!'i o hbr.ts. 

Aunque c..•xistc..•n t."!'itudio"> act.·rca Jt__• SJ~tt.•m.1., <.h.• m1crop..irtk-ufas Je Crist.1lc..•s-Lh¡uiJos 

di.spers."ldos homo¡;(•ne~tmentt.• en una pt.•Jícul.1. no t.•)dstt..•n t.·~tudio.,. sobre.." Ja sJntt.-si.s Je 

pellcuJas polinu~ric..is cubit__•rt.-.s por capas dt.• Cri.!>taf-1.fquido. Este !'.iMcma st..• poJrfa 

lograr por medio dt.•I injerto <h.• un Cristal-Lh¡uido qu.._• conten~~&J un grupo vinflico (el 

cual en el presc-nte trabajo es sinteti.7..ado). &1 un&:1 pt__•Jfcula p<1fimé"rica <1ue en este caso es 

el polietlkno de baja densidad, por mc..•Jio de ro1Jiaci(Jn gamma. Con ello se: dese.i 

obtener un material ya procc..--sado en forma de pelfcula tanto con propic..•dadcs dt..•J 

poJJmero (poJictHeno) como con Jas del Crist.al-LfquiJu sinteti7-.-.Ju. 

Este tipo de pelfculas es algo novedoso, implicando una dplicación potencial,. ya que se 

podrian usar en pantaJJas,.. grabado de memori.-.. etc .• como fibras, cubiertas o pclfcuLis. 

Por lo anteriormente expue5to. el Jnstituto de CiPncias Nuclean .. ~ junto con eJ Instituto 

en Materiales de Li Univer~iJ .... J Nacion • .-.J Autónoma de.." t..fé-xico reaJizAln proyectos 

" 



enfocados al de!Wlrrollo Je rutais sint~ticas de Cristalcs-Lfquido!'i, asi como 

experimentación Je injt.•rtos Jc cristah..~Uquidos ie:n matric1.•s polimi!'ricas por medio de 

radiación gamma. 

El contenido p.1rticul.11r del Trabajo Je Tt·~is. ha sido primer.11m1.•nh.• fo ~fntesi!'i de 

Crist.ales-Uquidos d1.•J tipo mctOJcrilato que cuntien1.•n 1.•J grupo mcsóg:cno de la St."ric 

Tolano~ R, ,,~-·;--e e \ -, Ra y su caracteriz.-.ción por mc,_·Jio de tl-cnicas espt.-"Ci.alt..~. En 

segundo té-nnino. injert.."lr tos comput.•stos sintC"ti7...ad04i t.•n polietilcno (dC" baja den~idad 

producido por PEl\fEX) por medio de radiación ~~amma. 

Espt."Cffic.amentc .. en el C.apitulo J se describt.""n l..ls car.1ct1.•rf!'iticas gcn1.·rales de Jos 

cristales Uquh.los. .asf corno Jefiniciont.•s útilt."s p.-ir.-. comprt.•nder el dcs.arrolJo 

experimental Je Ja copolimcri7AJción de los crist.ik~ lfquidos con cl polietilcno. 

El Cilpftulo JJ c:icponc J.-¡ importancia que tienen Jos cri.sta1Jes Uquidos al ~r aplicados 

en el campo de Ja Opto-Elt."Ctrónica .. explicando cJ funcionamiento general de las 

pantallas Je relojes digitales. Je comput.adores .. etc .• t.)UC tan comúnmente utilir.amos. 

EJ CapftuJo 111 es t."I desarroJJo experimental,. que en general.. se divide en tres partC'S= 

).. Sfnfrsi• de criaUle• Uquidoa 

CA) 

(B) 

(C) 

111 



2. Prurb.ai• dr ttínleMiir. de copolimrro!I dr injrrtos rntre poUrtile-no y •lcoholrs p•r.a 

encontr•r I•• condiciones de aintr•iR .aidrcuad.ais p•r• rl poalrrior injrrto rntrr los 

cri•l.ale11 liquido• y rl poli<"lilrno. l...o1 8C"Curnci• dr rr•ccionra qur rrprrarnt.a rst.a 

•ttción •on l;11a aiguirnlra: 

a) RLacc10n dL" copolimen::uc1ón 11-0r medio de radrnción gamma 

b) EslrnJicación 

[ 

°'' ao, Jcf., l / ,/ ,, 
/0'2 ?I CH2 

CH, 

. CH CHz-CH ·C•O 

e-o a 
a n 

ROH 

[ 

~·, ~·, J'-<.,l / ,,...... ,, 
/cu, ';•tt Ctt2 

CH> 

'7H CH2-~ .. ~ • 0 

C •O CI 

o n 

POliic-l"lle: no--e-.~er" 
-..1~ 

3. Copolirnrriz.ación dr loa cri•l.alrs liquidoa aintrtiz.ados en I• prhnrroill pa.rtr con rl 

polirtilrno c:omo m•triz polimérica por dos rut.a •inl~tic:•a. La. srcuenci.a de 

rr.acdonrm efectuad.as nos puede dar el p.ainor.aiJ:n.ill genrr.J de Jos doe procesos 

llcv•do• .a c•bo: 

IV 



l. Re11cci6n directa r-ntre c-1 Cristal Liquido Vinllico (C) y eol polietilrno por raJiad6n 
gansns11. 

y 

11. E!st~fic11ci6n dr los crist11lrs liquidas 

a) &acción M copolimrriz.nción por ttu"dio ~ radiación gamnia 

'Y 

[ 

_,.""'·_,..,..,,,,.e<.,] 
,......cu2 ~u cu2 

cw, 
-c¡:l-t- CH::r:-~H-t¡: •O 

'?•O CI 
o n 

b) &accio~s de esterificación 

- cristal lfquUlo (A): 

¡ _,.<>'z /c .. ,,_,..,;;,] o 

_.,,0'2 '~ ª'2 +@-c"'=-c-@-goto~>i2at 
-CH CH,z-CH-f•O 

9•0 CI 
o n 

V 



- cristal líquido (8): 

o 
C ·~ . r fu(C"2J1zO,._.t•> 

En el Capltulo IV se presentan los rcsultado!IJ. de fas prueb.-1.s dt..~ c .. "lracteri.7..adón 

obtenidos en cJ desarrollo experiment.--.J. a.'iif conlo d .. "lnálísis de Jos aii.sm0$. 

El C.apltulo V bosqutj,;i Jas conclusiones finafos Je-1 rrabajo rea1lizado. 

AdcmAs. se presentan tres apé'ndic:'es en tJonde se explica de forma breve los diferentes 

métodos de caracterización utiJiz.ados (Apl-ndicc A) .. purilicadón de rcactív0$ y 

disolventes. equipo de purilicación y separación (Apcndice B). asf como propiedades 

físicas de los compuestos empleados (Apcndice C). 

VI 



OllJJETIVOS 

Objetivo gcnrr.a.1: 

Obtener pclfcula.s Ocxibles Je polictilcno que conten~:;an en su superficie una capa de 

injerto de cristales Uc.¡uiJos Je- J.1 sc._~rit.~ tol~tno (R •. , ¡. e e,': ;. Ra) unida directamente 

al polhncro,. conservando tanto fas p..-opiedadcs de lus cristales Uquidos injcrtaJos 

como d11.~J polictilcno. 

Objetivo• p.articu.J.a.rca: 

• Realizar la st:ntcsis de los siguientes comput...-stos que contienen grupo mesógeno 

de L, serie tolano (Cristales LJc.1uidos). 

r, ,,, e 
Q 

,,. Co(CH 2 1120C<:=-cH 2 

<"• 

(A) 

(B) 

(C) 

• Efectuar la caracterización de los compuestos respectivamente,. por medio de las 

:>.iguicntes técnicas: 

- Espectroscopla de Absorción de Infrarrojo (IR) 

- Análisis Elemental 

- Calorimetría Dilcrcndal de Barrido (DSC) 

- AnAl)isis Termogravimétrico 

- Microscopia de Luz Polarizada con platina de calentamiento 

- Análisis de Difracción de Rayos X 

• Realizar el injerto de copolimeri7.aci0n entre el compuestos C y el polietileno, de 

forma di.recta por medio de radiación gamma. 

VII 



&acción di! co,.o/i~ri:z.a.ción1lirrctu por radilación gamnin 

• Realizar el injerto de copolimc-rización C"ntre Jos compuestos A,,. B con el polietileno 

por m-..-.Jio de la csterific.11ci6n de acuerdo a Las siguientes reacciones: 

a) &ncción ~ copolinrriznción por n~dio de radiación K""'rnn 

" " 11,c-cu e _y 

b) /U-acciones de tsteriftcnción de: 

- Cristal Lk¡uido (A): 

¡ o~ o~ o~¡ , '/ 
ºla at ~ 

/ ~ 
t¡>'t Otz CM f-O 
e-o a 
C. n 

o .. 

+ (C,j) C~C-{C:1- -~OIOfa)uC9t-~v~ 

Cll2 (._,J2 c;-rt <"U2 Cll2CJl2J 
~Hz 
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C~PITULO I 

GENERALIDADES 

1.1 Qooé ea •• Crtalal U••W. 

Es bien sabido 4ut~ los cornpuc.•stos sólidos coln1bi .. -.n ..-. su ÍJ.Sf.." lftfuida cuando les es 

aplic.ado calcntan1ic._•nto .• -.Jcan;,-1nJo entone"-~ su tcmpt..•r."ltura Je fu!l.ión, denomin.uJa 

punto e.fe fusión. En c._•Uns. J .. 11s fut•rz.-is e.pu• m.-1ntn•nt._•n J.1 t_-.;lructura crist.-.lin.i del 

matt?rial. son "'l.."nciJ.-.s Jt_• fornhll "'imuJt~nc•.1. prnpici.-¡ntfo Cl>n t.•llo que todcts J.1s 

moléculas St..6 mu<.•van lihrenu.•nh•. Los crlst.ift_•s-liquidos. •"' 1.fif<..•n.·ncia de Jos 

compuc._-stos on.fin.irios. no funden dirc.."Ctamc..-nh..• .1 J.1 f.1"H..• lllluh.f.1. sino e.pu.• p.1scin a 

tr..11vés de un cst..ido c._•n el c.rue Ouyc._•n con1u lfquidos pero molntit>nen J.1 estructur.-i 

ordenado'l: deo un cristal. c._•ste ._._.,t.H.Jc>, se._• conoce con"'lo rneH-of"as~ o f.1!it.~ mesontórlic~. 

A. C'2.JST.A.L.. ~INA.RlO B CR..ST..AL uouroo 

Cristal Líquido Crist"ol Cris"tol-Wquido Líqukdo 

MesoFase 

Te~rarvro Tcnipcr~ra 

Agur-. J.J Diferencia ~-ntre un cun1pu~":Sto ordifldnu y un Cri.st.:11-LlquiJo .ti dpHcotr Cdl4.-nldn1iento. 

En un cristal ordinarjo. las moll-culas en la fa~ WlúJa presentan un ordenamiento 

preciso .. y si les apHcamos calentamiento hasta llL"J;ar a su punto de fusión. las 



n1olécuf.1s dt_•I lic.ruido e.JU'-º st.! fornt.1r.\ n1dntendr.\11 enlont_·rs un d1•sord'1.•n t..•slru1.·1ur.t1. 

este fenómeno s.t_• rt.•pr1ose•nl.a 1•n l.t Fi1!uro1 J.1.J.. l'l>r otr.w p.u·t_. 1.•n un t•on1pu1o0.¡lo ( ·rjo¡f.tf

Líquido~ 1•1 prck'.'c.-so tft• fuMón 1nvoful.·r.1 dos o n1.\s •"ldpo1s 1.JU'-" 111.•nt•n fug.tr •• 

tcmp•erdlturns dih•r1•nh-s. 1-:n f.t l..isc• !'..11.'>luf..s de.· 1•stos n1c1h•ric1l1.-». ,1f1~tlf"ldS J1• fots ltH•r/..,ts 

r~ron.5d.bl1•s dt• '·' 1_-slruo..·1un1 !'..l_)fl n1u1.·ho n1.ís hu•rh-s 4u1• c.>lr.ss. r(_)r 11.> 4u1.· ..... 

rnolkul.ts t"Sl.in .. u;1•l•t"" 1•-.;tr1."\·h.tn11·nlP f"'Jl tnrm,1 cft• 1.·c1pas u hoj.1s. pc.·r1"> tº'lll:tsh• ..tfr.1ccit'tn 

débil e-nin~ un .. 1 )' olr.t ,·apd. En Id prin1er.1 t•l.tp.t J1..• lu~ión, l.1 h•n1p1.0 rdtur.1 r1•suJt,1 

sufich~nh•nu•nle .tfld ,... •• ,. •• :o-t..•po1rc1r .......... ,.,d .. 1•ntr1• si r•·ru nn .... fo .. 11ti1.·i1•nft•n11•nh• 

el~v.tdd pctrd. rn1np1•r l.ts 1.·.1pds t•n n11.~l1."c.·ul.1s individu.il1"'S t.•01110 t.X'urriríd "°11 los 

<."on1pu1.~los norrnotl•~. f~n 1_"!.fd .-1 .. p.i (111,· .. ofi1"""•), l.ts 1.·,1p.1s t.-...t.ín lihr1•-. P•''"•' d1•-..li/ctr .... • 

unds sobrt..• olr.ts. y t-O 1•nlonc1•s 1.·t,..111dt> 1•1 n1.th•rt..tl se vu1.•lvc.· lluidu. sin ••nthc1r.r,o. l.1-. 

n1ol("\:ulc.1s 1.¡ut• <1Ün •"!.loill unidds y ord••n.1dc1!-i. n1dnlirn1•n propi1·d.1d1•s t.··•r.1clt•risli1.·d ... 

de crisldf. e.'"st.a tr.u1sic1ón d._• l.tSt.'s s.t• ohs--•n:.1 PO Id Fil!· 1.1.h. 

(....;:1 111esvfi1~ es e.•I r._•sult.afo dt_• un on .. fo. .. •n orit.•nt.11 .. :ion<1I d1..• f,1s n1olé~-ul.i~ conshtu,.•t•nh"'S. 

El orden t.IUt• l~udrddn lo-. ( 'ri.-.f.tl1.•:<>-Lí1.¡uidos t"S mt.•di.tnlt_• 1."!'KIUt.•l1.·tos moh~·ul.1r••s 

elongddOS, t_~frt_"t.-hos ,.. n•l .. 11iv.1n11.•nh· rígidos. d.u1do un nito gr.ido de oritc•nt •. u .. -ión y 

pdr.tdelismo .... ntr1• sí. ton1.1ndo und forn1c1 ~·n1Pjc1nlt.• d f,, dt• un.t V.trlll.i, 1..·on1u :i....• v1•r.i 

posteriorn1e.•ntr. 

Todos Jos CrislJl~-Liquidos, reünen .:icrlcts c&aracteristk·ds con1unes, son m0Jc-....-ulc1s 

lc1rgds, dngostdS, y pr<.~·nl.tn ci1•rtc1 .tsimrlrí.1. f>uedc-n presenld.rSt.• C"O form.t dt• h.trrds 

o bien de discos .. 

eo.-ros 



Los compu .. "Stos .. 1ue s.~ co1nporl.tn ,·orno Crislalc."5-Li~uidos. po~n lc1 estructura. 

gent~r.tl si1~uit"nh ... : 

Endond, .. : 

X <...;rup<-"> ,.,._1rs<'.•Y.'-"llo. 

Son t~rupos quin1i<.-o.,. rír.,idos y '-"U1tndu contit.•ni1."n dobh•s o tripl._"S rnldce4i se 

fa\.'Of"'-"'l.-'-" l.1 distor..-ión <-•l.· •. :trónicJ. Son sust..sncio11s cap.--.ces de íorn1..sr und 

mt"SOlns..· dt.•spué~ dt• tundirs-•. l~I grupo m'--"Sl.'•y.eno ""''a los dnillos de ~!nceono 

los cu.tilas"' su v~.r. '-'"!>t.\n unidos d uno o dOCi grupos fh~ .. ,¡~1 .. -:i1 (U.1 y nz)- En 1., 

Tnhl.t 1.1 Solº mu.-str.ut lo ... (;rupos f\.1t-'>p,,t•no .... -un lot s..--rit-. r~pt...,:tiv.n d IJ '1"'-" 

corresponden. 

1(1 Pu .. ~ .. h· ~r <."ddt-.n.1 l.1rp;ot dt.• .tlt¡uiloo; (-C._ • .,f i;:-.,. 1 ). dt--. .1lco'i (-<-X: .. l f.: .... 1). d'-• 

acil (--ex:.x::.,I b ... ,). etc. 

R:z c.;rupo 'I"'-" 1.u-ih1 .... 1., cristdli:l' . .tc.-ión, n."Jnto t•I c.trl""><.-,,...,ilo (-CCXJI f). 

Nombre de- 1"' seril• Fórmula gencr.J1I 

ll.tse-s dt.• Schiff 

-N=N-

-CH=Cll- CH •CH 

-c=-c- ·ro1.1nos c-·c 

-COO-

Biít•niloo;; 

T .. bl• 1.1 Gruros nu~óc~·oo~ t.tut.' ~ •'llCUentr.an pr~ntr-s Jentro J ... 1 .. C"'Structura de los Cristales 

Liquido-;.. 



A Jil("rt•ncid dt.• 1noJ.._..._-ul.ls ldh$ t.•orno t•I dj~Ud. 'IU•" son rel.wlivdnH~nh• simplt_.g y 

pr,\cticcutu!nh .. • esfl•ric..ts1 l.t~ mol.'.-<.·ul.t~ dt_• un Crist .. 1-Líquido son por lo r,t•nt.•r.tl_ o mu)' 

dlttrgnd.is t.•n forn1n t.h .. • ha1r-r.-1 o 11pl.1n.u .. i.1~ t•n fornl.1 t.lt• diSt::o t:o1no -· rnut•str.t t.•n (d 

FigurJ J.2 E.std asinu.~trí.t t.•n 1,1 n1ol~-culd onr;.in.t t.IU'-" l<Y.il cltonlo-.. dt.•ntro dt.• t.•11.t "Kº 

silút..•n ,, lu lttrgo dt.• su t._•jt• (HY.. J.:\) .. 

c::ada dtomo consl.t dt.• un núcleo t...•on .._-.1rg.1 elN...·trii.·c1 positiv.t rodt.•.tdo t...ft.• un.t nul.,._~ de 

eh.'"Ctrones con Cdrf~d t_•lé·•,:tr-icd neg.ttivd. por ello l.ts n10U-...·ul.ts son t_•ft~lrjc,1mentt.• 

neutras. Sin t•n1hdr~u. lo.1 disposición dt.• núdeos y nuht-s rl1.•t.·trónic.,1s product• un.t 

distribución de c..trgd en l..t molécuf.1 .. 

Cuando dos n1olí""'-·ul.1s se .1proxin1o1n. l.1 distribución no ~e nutnlit.•nt." t.•<St,\licd, sino qu<

cambict. sit.!ndo las nubes elrctrónic.ts lds t.Jut• prinH"f"O t.•nlr.in 1."n t.•nnt.tt.-to y ~ '"'-"P'-"len 

por lent."r ..tmbcts. c..i,-gcts nt.•g.itivcts; por ello l.ts (Ut"f"Z•t"i. inh•nnoJ.._•,:ul.tn•s :o.on ,-._.pulsiv.,s 

y l..ts nubes cleclrónic-cts ti,•nden J "i.t.·p.tr.irs..• }' por In l.tnln f .. , n1isrn.1 nll.-..1..:-..-ul.t. Est.,1 

repulsión produce .tsi misn10. el despl.t7 .. <11111it_•11to rt..•l,1tivo dt.• l.t5 nubes .._ .. 1,• .. ·trónicds con 

respecto n sus núclt..•os; c-on10 , .. ~to <x:urr<" .._ .. n '"·.id.1 .ítorno. Pn lds nu>ll-..·ul<r1S .tlatrgnd.ts c-1 

cfr.-cto neto se puede describir irlhtgin..indo 4ue Id pn_·~n..:id dt..• unat n1ol..:o.cula1 produce 

una distorsión .... n 1,, distribución de cdrg.t t•lt-..·tr-it.'.t ,•ntn• und y olrdl n1of,'-cul.1. de 

modo que J., curgu positiva nrta J .... los nU..:1,-os qu ... d.1 st..'"p.1r.ut..t. un.t t.·i..-rt.1 disl.tnci.1 de 

J..i ca.rg.t nego.1tiVit dt_• igu.tl mdgnitud. forn"l<1ndo 1.•nloncPs un lJ1polo l-lt•clr1n•. siendo J,1 



Uncu que une an1b • .._.¡ C••rJ!ds el D.¡.- 1ú/ 0;1,.>10 qur <."'l>inc.:-idr <.""Un el ••jr lnrgo dr 14 

mol«ula. E.1to Se." purcfe ol<tSC.•rvar 'ª" J.1 1:rgurn 1.4. 

Por ello .. se puedr dt.oeir., qur un"' moliacul.a d-t• Cristal-Liquido induct.• a la formación de 

dipolos cf&·tricos en ld.S mol&ulas. 

Ahora bil.'"n,. se s.abe que 14 di!ilribución de Cdlrgas eléctriCdS <.-r<l"'a un Cun1po CIL"clrico e 
en el ..sp11cio qut.• fe._• rodcau y t.-S d frJVC's dr est.._.. Olimpo que._• c.nida il.-OnfigurJción r;c-~· 

fu.._,.r.tas sobre otrds cargo..s eléclric._·as. En el caso del dipolo ete..~tric._·o .. 1 .. eslructur..t de 

este campo está represenladd por l.t.s /itteus ~ fiu'rza; las propirdJdt~ del C"Jmro son 

tales, que si se coloca otro dipolo cerca d~I campo .. las ful!rrAS que el campo del 

primero produce .. luer .... ..an a que los dipolos~ orienlC"n J._.. la fom1d en qu<"' St._• pr1.as..•nla 

f!'n Ja Figura 1.5. 

El resultado neto L-S que se genll."'ra un.t fUll."'r7...a atractiv.s entrr los dipolos. l:>t..• acuerdo 

al modelo de intrracción entn- molécula..• .. debe existir una distuncia. •·nin"" ellas para la 

cual las fuer7..as atrdlctivas y repulsiVdS 5e equilibn.!n y por lo tanto la configur.ición d..

las moléculas sea la má~ IL-Stablr. y favorable de!'ldr. el runlo deo visla rnergético. 

Con eUo se puede comp~der qu._. J45 moléculas de Cristal-Liquido t~n a adoplar 

una configuración semejante manteniendo sus ~ dipoLan!S o planos .. paralelos entre 

si. 

" 
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Figura J.S Interacción en~ de:~ rnolk"ul.as d.._.. Crist.-.1 l.tquido. 

Para que Ll.s fuer:;r..as dipolo-dipolo y dipolo-inducido St.~.-.n efectivas. l.i molécula debe 

contener 1!rupos polarL"S o ser alt."lmcnte polari.7..ablt.~s. l-"1 facilidad de distorsión 

eleoctrónica, se favorece por l.i pn_~~t.-ncia de i~rupos aromáticos y por l."l de dobles o 

triples cnlact.."S, los cuales como !'ioe vi6 t."n Ja M~ción 1.2 . ..._~tán presentes en la estructura 

moh.'C'Ular dt! los compuL-stos que forman Cristal-L!quido. 

·-·~ 
La formación de Cristal-Liquido, se logra en el intervalo de la transición sólido

Uquido, en el momento en el que el orden inici.al del cri'ital se rompe parcialmente,. ya 

sea por el efecto de aumento de tcmpcraturil o por medio J~ un disolvente. Con base 

a ello los Cristales-Lfquidos pueden ser divididos en dos catcgorfas, según los mt..-dios 

principales que tienen para akan:r..ar fluidez. 

Cristales Uquidos 

( 

Uotrópkos (CLL) 

Tcrmotrópicos (CLT) 

.. 



1.4. 'I Crtalalea U11uhlo• Uolró~C".o" (CLL) 

Mu~hos sólidos ... -... n1hi..tn •' 1., 1.,s.. .. ltt1uid<1 c..hsoh:it_"'ndo~! t~n olrd susl,-,.ncid lic..Juidd. 

Ordin.1d.1nll'nh•. •~h· c411nhio dt• 1·risl.1I si,liJo ,, un P->l.,do ..,, .. di~lución ot:urn• ••n un 

proct.•so dt• un p.1so, sin t.•n1h.•rJ~l'I, ,..,.,r., ci1·1·lo~ ,-01nput•-.tos, -...• pn~·nl.1 1-sl.1 c..ti~luc-ión 

Pn c..ti,..linld~ 1•t.tp.1s. l;_-.lo"" ··on1pu1•-.tu-. lt•rnhUl , .. "P•• ... y 1·1 li•(Uh.fo d1•, . .nh,·1•nlo• pt•nt.•tr.1 

m.ls t.íc.:ilnu•nlt• l"nlrt• 1.,'1 l."olJ'"'·l"> 4.JUt• t•ntn• l"s n1nU ... ·ul,1-. tlllt" t_Ttnslitu~·t•n l<1"i t.•df".t!'i.. 

Cudndo l.ts c..-.1p.1s s.• ~·p·•r••ll un.is dt• ntr.1-;., .. 1 .nrdt•n 1•o;.lrt1t:lur.tl c..f1•J -.ólido s.i• rornpt• 

pc1n.-i.tlnu.•nh .. )' ~· forn••• un fluido v1~;.co-..c:> t•I 1..·u.tl •""' 11.tnhtdo <"rist.11 l_iquido 

Liotrópico (C .. ."LL). 

Esll.'" tipo d·· o:risl.dh•s h1¡uidos n·sult.1 d1• 1.1 int1•r.u:ci1~11 dt• un.1 1noltt-.:ul,1 con un 

disolvtt•nh.•, lorn1,,ndo la1s..."S d1• ( 'r1..,,ta1l-Llquido 1:011 un t1rdt•n dt.• tipo urii•nlotcit>n.tl • 

._-u..indo ~· dicout•lv,•n t'll disolvt•nlt•._ 1·01nuno•s. /\si t•nlt.Hlll"-., l.1 c..·••n1·.-ntr.u·iún, tt•s t.•I 

f<lctor i1nport.in1 ... • en CLL ,, dtlt..•rc...•nci.t dt.• lo!'. c·rht.11 Lit¡u1do Tt•rrnotrópico con10 

vcreon1os tn.1s atdt.•l.snh·. t•n dondt• t•-s l.1 h•n1p•ºrdlur.1 t•I nu•d10 1•n1plt•.tdo p.1r.1 ,1lc.tn.7...Jr 

Los CLL rt..•sultdn por lo t.tnto, dt• intL•ro.tcciont•s t•spt•t.·ífic.ts t•nlreo tt•I s..--.luto y ..,.¡ 

disolvt.•nlc.."; t..•I prinu·r rt."<)llt.."rimienlo qu•• nt"i..""tt'"sit.t un.1 rnoli .... ·ulo.1 p.tr.i lorn'l.tr lo1 lots.t." dt" 

Crist,-.1-LiquiJo t.•n disolución t"!'. qu•• 1,, rnoll•·culd !.<t_ºol b.tslotnh• ri~~id,1. El segundo 

rcqueorirnic..•nto t..'"S '"1º'" lc1s n1nlt."" .... ·ul.1s dt.•f..,.•n M"r snluhlt•s tt•n t•I disohtc..•ntc..•. J ... , .. n1.-sol..ts..-s 

sól<lnu•nte ~- forrn..tn 1.·u.1ndu l.1 conc1•nlr.1ción dt•I solutn •~ sulu .. -it.•nh•nu•nt1.• .. 1lto.1. lill 

que dich.ts n101l-cul.ts t.•onst..1nh•n11•nh• inh·r.1ctú.1n unds 1·on olr.ts, lo cu.il no s.· 

1.4.2 Crtatalea Ut1Millof6 Te•otrúpiC".o• (CLT) 

El térnlino T ern1otr6pico se refien.• ..i l.t form .. 1ción Jc.-1 t."5t.u.Jo mesornórfico por nu~d io 

de aplicación de calor: d rnedid.i que l"S cttlentddo el crist.-,.1. apan-cen l.is f.is...•s líquido

cristalin.:ts (Ver Figur.i 1.1.b.). 



Con ho.\st.• en los urre¡:~Jos nlol._,·ul.u-c.•s <1uc.• rnu•dc.·n fotnl.1rsc.• c.•n l.1 f1ls.tº ,·ri!.l.il-lí<1uido~ 

los CLT s..• c.lividc:•n t•n: 

Cristo1lo.es Lh.Juidos Tl•tn11olrúp1co~ [ C-<11,•sl,··ri.·o 

1.4.2.1 CLT C..mec"i .. .os 

En los CLI. 1._-.nll'•a:ticc.1~. lot nu· .. 0/11 ... • pn·--·nl.1 un ·•~P•"-·lo j.thnrl<l!'.4'J <' lurhit). 1::11 1•st.1. l.ts 

fu~rz....s n1ol<"i..·ulo1tc.•s dt• l.is .... 1p.ts son d•'-h1I··~• por J,:. qut• s1..• pt..•rn1ilt· PI flu1u t.it.• J.ts Cdpds 

un.1s sobir1• ulrc1s. r11.1nh•nic.•rlf.Jo uru•nt,1c.l.1c,. .1 1 .. -. n1ol•'~•:t1lot'i '-flU' con .. lituy••n '""" Cdp•• .... 

sic.•ndo el rnnvirnit•nhl lr.1..,J,u·in11a1I rn1nirno 

Se puedc.•n prtº!.t.'Jlldr dos tipo-,; dc.• f.t~·s t•'.'inll"<·lic.1s. con10 ~· oh~·rv<1 ••n l.1 FiJ~Urd J.b. 

En c.•I tipo dc.• fotsc.• "''· lots nu"llt"oc-ul.1-. , ... t.in .1rr••gl.u.Jds t•n ,·,1p.1s, ron cous •·r•·s ,1l.-1rr..1dos 

paralelos y sus t•,tn•nios t.1111hil•n .tlint-.u.fo~ . 

• 
Es'TlC"cnc::o C 

N 



En lct fc1sc L-sn1&ticd e~. '''s 1110J..-...._·ul.1s 1.•st .. •n .1lin1.•.tdi.1s con sus c-jes dl.nrg.u.ios inclin.tdos 

rt.asrc.o.clo d Ufld Jintºd p'l•rpt•ruJic-uldr o1I J'fotno. 

En t.'"SfdS f.tsc_•s liquido-11:ri'>t.1fino1. t•I ordt0 ndn1i1.•nlo c.IU'-"" persiste .t tc1npt._•rdtUrt.1s 

supt.•riores d IJ de fusión c.it•I sólido, s..~ d1._•I~· .i (ut.•rz.t.J.S intern1ol1.~ul..trt.•s l..tnto de-

dispcr-sión ,.ft_-. London .. ·orno·• int1._•r.u.·ciunt•s dipolo-dipolo. J .... ts inh•rctcc..·ionc-s c1trctc-liv.1o¡ 

se optimi7 ... •n cu.indo (.t.s rnol1._'•·11:uf,1s s...• .tli.t•n..tn con SU.'i 1.•j11..•s alar-g..tJos p•tr.tlt•los. 

En la rnesof.tse e.fe los Crisldl1.•s-Lil.¡uidos N11c•nlo.ilic:o:'i, J .. ts mol&u(4s est.\n o11ineJd,1s ,, 

lrdvés dC" sus 1.•j._•s .tl.1r1~.tdoo¡. 1•n tormd p<trttlt..•l.t. pc-r-u no .:•xisl<" un ordt.•n ,.-on r.:~sp.:-cto d 

los extremos deo l.ts n1olét._·ul.1s. t.tl con10 ~ pr1._-sC"nl.t en lc1 Figur.11 f.7. E. .. d1...._·ir. c..•,hib1.•11 

orden en ltt ori<."nt .. u:ión de- sus rnoléc:ulds y rll n1ismo tic-mpo desordc-n Pn Id posi11..4 ión 

de sus centros de mds.t. L.ts n1ol&ulc1s pul."'de-n moverse ldll:erc1lmente. gir.tr rtlreJedor 

del eje común o desli.7 ... 1rsc pdr..tleldlmente a él. 

Figur• 1.7 Crist...I Liquido Termotrópko N~mdtko. 

i 

' 
1 



L.t's sustunci"s ll'-""'•íli1..·.,s pu'-•dt.•n ~·r nli1u•.1d.1-. por rnt•din dt.• un co,mpu motr;nl-lit.·o o 

eJt.'ctrico, prinC'ipio h.ots.• t..•fl f,1 •tplH-•1'-·itJn ,, .._¡o;.h•nto\S .,t,. H1l•1J":,rfu•s 1.•11 f"•IUlotJl11s. d .... ~"'1.·lo 

que se> ••bun.-.arA subs......_·1u·nh•n1enlt•. 

fas..• esm.._'..cti1..·d pn•dornin., t.•n 1,.·nn-.put.•slu~ con t_·,1dt•n,1s l<1rgc1s. 1\n1htts lo1s..-s 5'-." pu .... dt•n 

pr'--o.senldr con fr1..-c1u•n1..·i.1 t•n l.·01npu1•-.10 ... cuy.1 l<>111•.1lud dt.• t·,11dend ..... , .dt• t.1m.1no 

inlermt:"Jio. Ao;;f put.•s. l.1 rt.•prt._"st.•nt.1c1on •-.t.1u••rn<tlit·.w d1• l.1 lornt.1c1ón dt• c. ·1.1· 1.1u1• 

presenta la.nto la •••St.-• 1.•sma'.....:tiú1 1..-un10 J,1 nt.•n1.\lit· .. 1 s..• 1·~1u1•m .. 1h.r.J t•n s...·1~ujd.1. 

000000 
000000 

000000 

Fo~ F~ 

~5'T'lé>c.+1co n~o 

Mcsofase 

Tcmperaf"ur-o 

Los CLT Col~"Sléricos. ro~n e:<>lru1...·1urd molecular C4r••Cleristica de muchos 

compuestos que contienen colesterol. dP dlli su non-.hre. c_·omo en los ~mk"tico:i>. lds 

moléculas de colestérico también put.•d1.•11 c1'-·un1oJa.r~ en cdp.ts supt._•rpuesld.s, pero 

con Ja diferencia de que los <-jes molt•t_·ul.tr••..,. -...· <.">rit•nl.111 ••n und dirL~c..-ión p.trd.l<"ld .il 

plano mismo de fas Cdp.ts. E.'il~• dirt._....:\:ión 1..-.1111hi.1 liJ":,er .. -.menh• de c<tp~' d co.1p.i. por Piio, 

ef eje de orientución. ül pd.s.tr dt.• un pldno J otro, d1·~·ril,._• un.1 trJyrctoria t:"n tormo.J. de 

hélice. Este tipo de Cristctlt!s Li'luidos tienP nun1er0Sds Jplic .. ,ciones algunds de l.as 

cuales sr. menc.:ion.tr;!in en lc1 spcción d<" cnrnO>Spnn<fiPnf••. 
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l.li ln~ot1 .,_.¡imérk.-. 

A pes..-.r Je l."ls excelentes co:ir.icteristicas deo lo'°' Cri!'.to1lcs-LlquiJos. t._-Sh .. >~ prL~C'nt.an 

problcnl.'llS tccnol61i;ícus d'-• prcx·es.-1n1h.•nto. debido .--. quc su intervalo e.Je acción (la 

mesofasc) es li4uiJa. E .... por t.•llu quc se han veniJ<1 rc.•."Jli;, ... "lndo c.•stuJios en los cuafit ... as 

se traL:I de di-.pcrs.:1r d Crbt.tl-L11.¡uido ._.n un.t rn.itr1.1: pnlirnl•ric.-. .,.(Jlid .. 1. con ello se 

podrfan proct."'S."lr con n1tts f.1cilid.uJ en funn.1 th• cuhi1_•rt;1s, pt.•Ucul.1.s o fibr.1s. 

Aunque t.•xistc.•n sislcm.-. .. de nücrop."lrtlcul.-.s de Cristalt.• .. -LíquiJo-.; Jispt.•r;o;.ados 

homogé-neamcntt.." t.•n un.-. pelkulot, no <"Xi~h·n estudio!'. -.obrt• l.t slnte!'.i.s de pelicul.-is 

polinu~ricas cubiertas por c•1p.t!-. d(._•lg.id.-.s J1..• Cri~t.11-Líquidu. E.. .. te !'.Í!'.h•m.a st.• podria 

lograr por nu•dio dt._•( injt•rln de un Cn .. lal-Lh¡uido t¡Ul" conh•ng."I un grupt.l vinilico, •"' 

una pclfcul."1 pulirnéricJ. pnr mPdin de r.1Ji.1ci6n; «..-nn t.•llo !'.C ohlt..•n ... lrf.1 un n1alt.•rial )'J 

procesado en forn'lOl de películ.'l t.uito cun propied.1dt•<i dt•l pollnu•ro como C;ln las del 

CrisL.11-Lfquidn. 

En esta sección s~ prt.'!'.cnt.1n aspt"C"to'i gcnt.•r.1lt•<i .. 1c1..•n .. -."1. de In 'fUt.• t.~ 1 • ., pohmcri7..ación. 

Jos m~todos de copolin1criz.'lción y en c~pt..oei.sl t.•I n1étodo .. Graft .. o Injerto. el cual 

puede ser empicado p.1r."1 dispersar los Crist.'lk-s Líquidos en una m.itriz pnlimC"rica. 

sinteti7..ado corno un copolimcrn. 

Primeramente. rccordt.'mos .algunos términos b.l:!>it..·os. corno son: .. mt.-.nómcro-. 

-polimcri.7...ación .. y -polimcro-. Jo cual !>t.' puede hac~r por medio del siguiente 

esquema de una forma sencilla y pr.\ctica tomando como ejemplo J .... polimc-ri7.aci6n 

del ctilcno. 
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-........ _, .... 
....,,,c. .. c....._...., 

J 
Ahora bien. cuando se trata dt..• unid."Jdc~ n1onumé'rir.: .. "ls igu~11lt-"-.. el p0Un1C"rn t..•s del tipo 

/1on1opoliniero. Por olr<l p.•rh.•. los copolú1u•r05. son poUnu.•ro!'> compuesto..., pur Jos o m~s 

unidades monoméricas Jifcn"nlcs. Ecoto ~e ilu...,tra t..•n la Fig. 1.9. 

S::OUME~S 

Hornoporirnc..-os [ 

U....Codes rnonon'léncos 
igi..oc::iles (A) 

~[ Urt>dodcs~r-cos 

d..fcrenT-es (A y B) 

[ ....... ,,,,,.. ............. .,,, ................ /] 
A A A p 

(or ozor) 

Fig. 1.9 Clasificación de los polJrncros con base a su cstructuréll inok-cul.'1.r. 
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De los. copolfmcros. podt._•rnns nbtt._•nt._•r diícrcntt._•s .11rrt•J;1,,s t._•structur.'llc~. conu1 son el 

tipo ale., torio y por injerto cun1n M-· nu1t.-slr.1 t.•n •·~ta misrn.1 figur.1. 

En el copolfmt.•ro tipo R1,,ulom o 11/r11torw. J.i di!>lribución tic l.1-. unid."ldcs monoméric.-.s 

en su ar« .. r,lo. t._-S aJ .o11;r..ar o alt._• .... torü1 .. 

El cupolfmcro tipo Gr11ft (¡10r /11yrlo). t•s un.t cJ.i-.. ... t.h• .irr1•gln <.•n donde 1.'11~ unid.adcs 

monoméricas iy,uales !<-t._• encut._•ntr.111 .-irrc¡-;,1.idas '-"" bloc.¡u.-. pl."ro no de manera lineal. 

Se compone dt.• un polfmt._•ro lint.•<11 dt._•nnn11no1t.ln -Troncn .. (-AAAA-) y ro"lmificaciont."s 

de olra c...-specie polin1l"ric.1 u monnn1l•ric.t c.Jt•nominad.1 "Jnjt._•rto- (-UBBUB-). ello s,c ve 

claramente en Ja siguk•nte! ligur ..... 

En general el rnl"todo de síntt._•sis copolimérica :o.e- basa en cn•,.,r sobre una molé-cufo 

lugares reactivos. en donde postt!riormentc st! introJuCt." d segundo polímero. l...o!i 

medios para crear cslo~ ccnlros re.:.ctivos pueden M.."r quin1icos. íotoqufmicos. 

radioquimicos o mec..1.nico~. 

La copoUmcriT-ación <.."S un método para lograr t._•n un con1pucsto. Ja combinación de 

las propiedades de sus cnn1pont._•ntes. mismas que no !.e prcscnt.."lrfan en los 

hODlOpoJimcros por sf solos. 

La copolimerización, moJificd Ja simetría de Ja cadena pnliml'rica, modula las fuer7.as 

intra e intcrmolt.."Culares. modifica prnpicd.'Jdcs con10 ~un el punto Je fusión. 
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temperatura J'-• fusilln cr1 .. t.-,lina, cristaliniJad, cl.-. .. ticiJaJ. pcrmcabiliJaJ. rcactiviJaJ 

qufmica. solubili1.la<l • .._-lasticiJaJ. cte. 

L..., cupolimt.•ri.,_..u:ión por 1·ncJio J1.• lnjt.•rto (Gr.wfl). t.•n csp<.-ci.11. !M.º puede llev.-.r a cabo, 

haciendo uso Je inci.-,Jurt."!o qulnticos. por nu·Jio de rayos ultraviolet.Ji. u bit.·n por 

radi.-.ción ionizante. De t.·~tns. el ln1erto por H .• u.li.Jición es uno de los ntCtoJo-. ntá' 

adccuados. dt.•bidu ·' 1.¡ut..• cxi.o;.tc un., an1pli.1 pe1u·tración en la matriz poliméric.-.. E.'itc 

mCtodo ~'-· pu'-•J'-" r11.·aJa7 ... 1r por mt."d10 dt." r.t)'OS )~·unma entre Jos homopolhncro"i (A y 

B) o bi11.•n. t.•ntrc un hontnpollnu•rn ,.- un n1on1',n1t.•n-. (A y ~1). Esto._,. "iintt.•tiz.1 mt.•jor en 

la rcprcsent.-.ción Jt. .. la Fig. 1.11. 

[
Do•pcN•~'º• 
dí~crtt~ (--"'- v B) 

U.., fTióroó~o .....,....loco (M) 

y..,., pol•fT\Cr"O (..:0..) 

,.._, M M 

' ' ' 
r---i ~ ~ 

El mé-todo de radiación con rayos y. de <--sp11.•ci.1J inter~ parad desarrollo del pr~ntc 

trabajo es aquel en el que participa un monómcro vinilico y un poUmero. 

Para poJcr llevar a eft..~to esta clase d4.." cupolimeriz.ación. t."xistcn algunas técnicas 

experimentales las cuales se basan en la forma Je irradiar los componenh.-s, es decir el 

procedimiento para poder alcan;;r.ar la sin tesis de copolimeri7..aci6n entre el monómcro 

y el polímero. E."itos métodos son los JenominaJos: Prcirradiación y Dirt..~to. el cual a 

su vez puede ser Directo Sólido-Liquido y Directo Sólido-Vapor. 
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Pnirradiacióri. Cn donde el poltmcro solo,. l..."'S irradiado en presencia de oxigeno 

atmosférico,. creando por n1cdin e.le esto. sitios .-,chvos. Postcrinmcntl!,. el polfmcro ya 

irradiado t...-s colocado junto con el n1on6meru (en una ampollcte1. especialmente 

disei\aJa) .. ere.indo cn SCJ;-uiJa,. un dmbit. ... nh,_• inerte a vacfo; el sistem.a ya preparado,. se 

calicnt.-. Jurante un tiempo y d una h~mpcratura que depende de Jos componentes de 

que Se?" trat...-; .._~ t.."ntonct.,"'S cuanJo se 11._.v.1 .1 cabo 1-. copnlimcri7..ación por injerto. 

Dirrcto Sólülo-l.i4111ido. El polln1ero junto con el n1onl>mcro liquido Ji ... uclto 

di...""Dlvcntc,. ~n colocados en Jmpullct.ls J11._• vidrio. cn.•andn t.•ntonc._as un ambiente 

inerte a vaclo. Sclldd~s aJ..,-cuadan1cntc. t.•I ~istcma t.-S irradi.--.do en la fuente de 

radiación para IJt.."var a c..lbo l..l n•.1cción. 

Din-cto Sólido-Vapor (Prrs1ór1 c.L· 10,1por). El pohmcrn entr.-. en contacto con el vapor del 

monómcro puro cn un ambiente incrtt• •"' v."tcio y 1..•ntonccs son irradia.dos. Esto sc logra 

utilir.ando una ampollc:t."l con un discrlo esp1..-ci..lt lo CUdl se explicará con mo'.lyor 

detalle en el Capitulo 111- en Ja ~ción (~xpt.•rim<"nt.-,1. 

Fig. l.12 Métodos Je r.1diaciOn y para n·dll.Zdr la copolirncrizdción GrafL 
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CAPITUI~O II 

APLICACIONES DE LOS CRISTALES 

LIQUIDOS 

Lds car.u:tC"rfstic.as tan t.•spt.-ci.Jlcs 4uC" pn•'"'<-•ntan Jo .. C.-i!.1.tles Liquide~. k•s confit'."rc 

actualnu~ntc un uso t..ºSpi.-"CÍ.d t.h_•ntro de Jivt•r ... us c.1n1pos Je Ja investi1~.ación, .-.it•ndo 

uno Je Jos m~s imporl.Hllt!5 t..•I Je 1.1 Oplo-Elt.•ctrónic..t. f.-<, .. Cri ... t.ilc ... -Líquido~ se 

utili.7..an ampliamt."nte c._•n p..int."lll.'l"ó cuntrof.'ld.n. "-"léctrü.-.1nu..'nh .. • (LCD) en relojes, 

calcul."'ldora"i, p .... nt.dlas Je._• h•lt•vi ... nrt.• ... t..•tc. r-: .. 1 ..... 1plic.1ciont.•:o. .. urv.1.•n dt• l.'l ,-Jp&u.-1d.u.J 

Je un Cdmpo eléctrico pilr .... pro\."('tC".tr un CJn1biu en J."1 oric..•ntación Je J.1~ molt::-cul..i"i del 

CrisLtl-Lfquido y afc..-ct .. tr d .. f J.1 ... propted,u.Jcs Optk."'I!"- dt.• un.-. c.ap.-1 J1..• ,._ • .,,h.• hpo t.h .. • 

matt.•rial. Esto !!.C Jebe .i c..iue l.:1 nJturalez,-. de l .. 1-. fut.•r7_..-.._ intcrn1nlt."('"Uf.trcs dt.• Jo.;. 

cristales líquidos es delicada. y debido a c._•lln. t.•stc tipn Je mJh.•ri.1lt.•s s.on muy 

sensibles a pcrturbaciont.o.s cxtc._•ma.<.. talc._""S conto c.-.mb1os dt.• tc._•mperatura. Je._• pri..·sión. 

campos eléctricos o magnéticos IJC"gando a ;1fectar J .. -. dirc._'C'd6n dt.•J cjt." en l.1.;. moléculas 

y debido a este cambio de._• dirc._oeción. se ve afc._oet.1do t.•I comport.amicnto Je Jos rayos 

luminosos en el m.-.tcrial. c.1mbiando cntoncc._•s !'>U intt.•nsidad. color y dirección Je._• 

prop.iigación. E.o;ta dirt.-cción c._•special se Jlarn .. -. Eje Optic(> dd mate·rial y es f.:t CJUSJ de 

muchos fenómenos ópticos in1port."lntcs tr..oenol6gic.-.mentc. 

En el pn.•scnh.! capitulo. se mcncionJr.in .1J>;unas .1plic .. -.ciones que tienen los Crist.-.Jc.•s 

Lfquídos CoJcstéricos. y se hará cspt.oeial énfasis en la aplic.ación de los Cristales 

Lfquidos Ncmáticos. m..ls .-.n1pfio1n1cnlc utili4".Jdos en eJ in1porl...."1.nh.• c.-.mpo de la 

Optica-Elcctrónica. 
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11. "1 CL ColetolP.rico!li 

Al incidir luz sobre crist.-Jles IJquiJo.; colt.~téricos (lo!!. cuo1lcs pose-en una estructura 

ht!liC<liJal) y dependiendo t.h~ J.-. 1cn1pcratura .. "1 qut.• t.~t~n l'>Omchdos. put.•dcn n•ncjou· 

cierta longitut.f de ond.1 Jift.•rt.•ntc .1 J.-. inc:idid."l en ~l. pr<...~ntando entoncc-s un c.'1mbin 

Je color. Debido a cst.11 cualid.u.J, Jos cri.st."11<-~ lic.¡uic.Jo'i cok~tl!ricos. ~on aplica<l<K como 

instrunu.•ntos de n1t.•Jición dr t1.-·n1pt.•r.-.tur.i y gr•llJienh.~ <.h." h.•mper .. -.tura. Ct.'11 ellos ~

logran Jistin¡.!uir visualnH•nh .. ·• v.-ui.-1ciune~ menor.._·~ de 0.01 "C. En particular,. e~tos 

scnsort.~ ~ utili7..an t."n 1 .... lnc.:1liz.-ic1bn dt..• Vl.•n.-. ... .irlcri.1s, tumort.• ... la pJ.""1ct.•nt.1 fet .. -.J. t.•tc., 

los cu .... J...-s son rn.:tis calit.~ntt.•s 4ue .._.¡ rneJio qut.• 1..-~ rodea; asf como en J.¡1 c.lett_oeción de 

znn.-,s c."Jit_•nte~ en circuitos rnk-rot..•Jt_•ctrónico"" que prov<~an f."111."ls en J.is scl\..ilt..~. 

11.2 Crirdale.M U quidoH NemálicoN 

Las caractcrfsticas de rl."sp1a•sta dc Cri .... talcs Lfquidos Nen1.'!iticos, desde el punto Je 

vist .. "1 ingenieril .. !>On .-¡plic.uf."ls p."lr.1 crt..•.:1r dispositivos visuaJt_ .. ; opto-clktricos. E. .. t."l:'i 

aplicaciones !>urgen de l.1 C•"lJl·"lcic.l.iJ Jc un campo cl~trico para provocar un cambio 

en J .... orientación Je las ntolt-cul.is y o1fect.ir asf las propiedades ópticas de una capa de 

este tipo de m,-.tt_•rial m0Jific.111d<.> el p.i~o de J..i luz o"l tr."lvC.::•s del cristal Jf41uido. 

Un tirca dt..• t.."spcciaJ intc.-r(•s '-'" t·~tc c&1mpu de J .. 11 Opto~·lt.."Ctrónic ... 1, es la manera Je 

transferir Ja información Jc.-1 mc-canismo, hacia el ojo del ser humano, y es t..•n L"'Stc 

punto donde l."'l aplicación de Jus crist.-1lcs lfquidos se cst.'!i dcs.11rro1J .... ndo cada día m.'!is. 

Los microprocesadorc~ que ~e pucdl"rl ver en automóviles. equipo Je audio, cte., 

manejan datos que pueden transn1ilirsc hacia el usuario .. por medio de pequcnos 

desplegados alfanuméricos. E~tt.." tipo Je dcsplt:"gados pueden verse t.•n la Fig. U.1. El 

ejemplo más simple (a) es el numérico de sietf! segmentos. La luz Jel área de cada uno 
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de los segmentos es controlada independientemente~ crc.•andn l."1 posibilidaJ Je 

obtener cada uno de los e.Hez dfgito ..... 

• .¡ b) e) 

Figur .. U.1 a) o..._~pltT,•U.lo <lt" sk•tt• i'wl_"gfl"M"nlos p.t.rd forn'4tr núnM;·r~. b) ¡-,._~plt1~o1 .. Jo c_J._. c.aloTCt.a 

!M..~';U'k"Tlh>$ ultli.7.1Jo p.ud J,,,. nUnto.._•r°"' y lt•tr.-..-.. e) 1\.1.itn..o: dt• cirn.:o por cinco p.trd 

fo.-nwr núrnt_•f"o-¡. 11-t.-.a..-. y otro'5 ... 1rnhohl"O. 

Con d desple~~ado de la Fig. Jl.l.h. M.• pued1•n obtent.•r tod.i-. l.i-. lt.•tr.1 .... Jt•I aJf,"Jb<.-tn m.is 

Jos dit!Z dfgitus. Si se dt."Sc.".:u1 m.'\..., dcsplt-•gado .... Sc." cni.plc.1 unJ n101tr1z puntu.'1.I (Fig. 

11.1.c). en est.1, ."JI igual yuc en l .. 1s .1ntcrion_• ..... J.i Ju;_ 1..h.• l.1!>o 25 dif1.•n.•ntcs .lreJ!> es 

controlada inJepc.•ndientemt.."ntt.•. prnJucit.•ndo tod.11s ta ... lt•tr .. i ... y diJo~ito ... con m.1yor 

definición. E. ... tos Je~plegado .... pucdt..•n llc-Jo~·lr .. -. -..:r Je 3h0 n·nglone ... y 720 column.is. 

teniendo entonces. la capacidad Je n1ostrar J.'ltos t.-into o"llf.1nun1Í"rico°" con10 gr.'\flcos. 

As( pues .. el m.1ncjo Je los dcsph.:gados (""di .... pJay-). se b,v>..-i en 1.'l control Je l.-. luz en 

cada una de las pequc1las .'\reas tfUt.• Ju form."ln. E..c,;to ~puede lo>~r.ir Je Jos formas: C'O 

la primera. caJa .área pu<."dt..• t.."l]Uip .... rsc con la capacidad p.ir.-. Jo';t..'ner.-ir luz propia, 

haciendo uso Je fósforo. Este tipo de Olt."C.--.nhmos !'ion Jcnnmin.'1.Jos #·.-ictivc ~Ji~pl.i}·-. 

cada área contiene un p'-"qucño diodo de Ju;. emitida. el cual produce luz cu.--.ndo o;ot_• 

aplica un voltaje clé-ctrico. 

El segundo tipo de display, no gener.-. luz propia, pero controla la cantidad de luz. <JUC 

pasa o que es reflejada por el display. Este es el llamado ··pa!>osivc di... .. play-. en él. ~e 

puede general l .. "11 luz. por un mecanismo lateral al display o bien utiJi..z.ando luz 

natural. Estos últimos. no consumen encrgla eléctrica para gencr."'1.r luz. y por Jo t.:11nto 
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requieren nu.~nos t.•nt.•ri;f.'11 p.-ir.1 opt."r.1r. E-.t.'11 e!'I. un.-i )!r .. -in v11.•nt."11j.-i t.¡uc• pr.._._,_ .. nt.-in 11.!'n 

pa.rticul.-ir los. Cri~t.-ilc..•s-Lfquitlns. c:1ue sólo d11.•penden Je J.-i Ju.I'. n.ttural p.-ir.1 :i.u 

operación. E..'itJ c.tracterL-.tic."l es it.h.•al par."l c...--quipo ºP'-'r.1dn con b.1terfa. tal con'lo 

relojes di);itid11..•s. radios port.itiles. c.1Jcul.tJt1r.i-.. cte. 

Ahor.i bicn, ve,"lmos un poco Je 1."l estructura y íuncion.;1mill'ntu d11..• Jo-. m<."C."lnism,>s 

... pa~sivc Ji.o;pl.-.y- que..• empl11.•,ln luz n.itur.11 y 11.•n lo-o cu..ile~ I.1 .1phcación Jt.• los 

Cri...-.tales LfquiJos jueg • ., un p."1pt.•I printorJi.:tl. 

Los Jispo~itivos con Crisl..'llle~ 1.fyuiJo~. tit."nll'n v.nins diseño!-, pt.•ro t.•'."- Upico t.•I qut.• ~· 

muestra en Ja Fi!!· 11.2. y basicamentll.' está confi)!Ur.uJu J11.• J.1 SÍJ!Uit.•ntt.• Ohlllt.•r.1: 

Una capa muy Jt.·ly,aJa (0.01-0.J mm) Je cri ... t.11 lh1uiJo n11.•nl.ltin1 , • .,, coloc.1Jo t.•nlr11.• Jos 

clt.-ctroJos transpan•ntt.-~ Je óxido J11.• ll.'M.iño u óxido t.lt• indio cunductor11.-.. Je.• f."1 

electricidad. El elrctrodo inf11.•rior ~ con .... truye J.._. un.'11 -..nl.1 p1 ........... 1. rnu..•ntr."l~ qut.• el 

superior consta J.._. muchoo;. t.•Jt._-ctroJos m.\s pe4ut.•tlo-o, In~ cualPs n.•pr<-"sent¡¡n Jos 

se>;mt.'nhls <¡uc conform."ln t.•I J"-"'-plc..•g.iJo. u~-. t.•lectrodn-o son Jo suficientemt•ntt.• 

gruC'SOs para 41ctuar como conductorc..•s ll'lc..""ctricus. P"-'rn lo .... uficienlen1t.•nte Jel~~ado~ 

para permitir que la mayor[."1 e.Je J.a luz atr.-..vit.•sc. f:btos elt.."(.~trodo~ tran .... parcntes. 

pueden M:"r hechos J11.• cualquier tamaño o forn1.1. con el fin d1.• cn•.ir c..lifert .. •nh.'s área!'" 

que rcprescntt.'n números. lll'tras o información ~~ráfit.."a. Un ejemplo Je este 

ordenamientos C"n los electrodos, se obscnt."l posh.~ri<nmentC' en Ja FiJ!· JJ.5. 

? f Q::,===---...... 01 Lia....c!o ........ _ 
Figuca 11.2 5'.."Cción transverSdl dt." una p.int.dla de Cr-ist.11 Liquido. 
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Las placas de los elC'C'tn,Jos se pull.•n de nt."'lnt•ra t .. -.1 --JU" la coht.•,i6n entn• las molt."culas 

y l.11s placas sólidas st.••• n1.'\xin1a, In t_·uotl Sl.' lnl;r."'I pn•<lucienJ<> ~utc<,:o. l.'11 J,1o; pl.1c.1s Je 

aproximad."lnu.•nl'--"' l.1-.. dimt_·n~iones Jt_• un.1 n1ul("cul,"l t_h .. • nentátic<>. Cnn ell<1. se 

cun..-.ii;uc que l,1s moli"Cul .. "'I' --JlH' t_•:o.t."'ln t.._•n ,-unt.u:tu ,-,n1 ),,, pl..tc...t~. ''" .ilint•t'n con J,1 

dirección • .. h.• pulin"lento. y por 1.1:0. c.1.-,1ctt.•rl:o.hc,1o.; d<• l.1:0. intcr.l.cciont_·~ molt'Cul..tn•:o. dt_•I 

cristal-liquido,. ludas J,"\o.; n1olt:"<..·ul.1.,. t_•n t•I t'"'P'-':O.OI" tlf..' l.1 t"olop.1, ""'-' ;11int.•t.._•n t'lo.01ct.1mentc en 

la n1isnl.a dirt.-cción (FiJ.;- 11.:l.t). Si h.1jo t..•st.1' condu.-i,1n,·:o. J,, plo"lCot l.k•I elt_·<·lrotfo inff..'rior 

se gir..t 90° tl'Spt.-ctn ...ti otro t•lt.._"l.·trodo. l.lo, c.1p.1.-. dt.• l.1 .. mnll-cul.'1.:o. tit.•l cn:o.t.11 lt~uidu, 

cercanas a la pl.1c.-. que...•~· n1uevt.•. tenJt.._•r,\n .1 d.lor- un girn junto con est."l pl."lc.1, siendo 

nu•nor t.•I giro conformt.• l."'ls Co"lp.is de moll-cul.1 .. dt.• cri.-.1.11 líquido st.• .1lej.in dt..• l.1 pi.u:,,. 

t...-sto c._~ debido íl qut..• a gr."'lnJt.-.s Ji:o.l.lnf.:i.1., de l.1 .... pl.u.-.1 ... el influjo Je 1.-. pJ,-.cJ o¡,ubrc J,-.!i 

moll-culas del ncn'\,'\ticn t.."·~ n1c...•nor <IU<• ct.•n·.1 dr l.1 .. o.;.upt•rficn•' :o.úlid.1 .. , p11r lo 1.1ntn, el 

-..•je óptico dt.•I cri.'it.al Hyuidu ~· rcorit..•nt,1r.1 ,1<..Jquiru.•rll..fo un.1 cnnfigur.u.-1bn torcid .... (Fig. 

IL3b). 

a) b) 

Figura 11.3 Vista dt•I c..-i.-.tal liquido .:-ntn· ,tO"i ,.1,..._·tntdo-. En rl tnct..-.o .-. •• 1n-.1 .... .,.. ._.1.,·tn-,,._fr,... ._~t."'\n 

pulidos horir..on1alrT'M.·nt•~. h. rt..•prt.-.•nt.1 el J~iro J.__•J .._.Jt"-"lrt:"l.Jn 1nf.__•nor •·n <JO'' con rt..":"opt_"Cto 

,,¡ supt·rior, quedando cntoncl..-s o•I puhnlt:'ntn dt..• forn"la Vl'rtu.·.tl con rt."!>pi..-cto al 

electrodo SUpc"rior; la.-. cap<1S dt..• cri...-.~l lfquido. por lo tanto, tienden,, d.Jr un i~iro junto 

con la pl.1ca, prt.~ntando una g_t;"OrrlO•lrf..s turcid.1. l .os incL..os e y d. !'.un 1.1...'i. vi.sta.'i. de Las 

s.....-ccic>o..~ tro1nsvcrs...th..'S de a y h rt.-Spt"l..·tiv.1rnt;•ntt• .. 
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El el~trodo pulido horizontaln1c._•nte e~ cubh:rtn por 1111 pol.iri7-"ldor horizontal y el 

clc."'CtroJu "fUC !'>ufri() un 1:iro l.h_• 90• ... n l.1 h...-!>. ... , t"'"i cubierto por un pol.1ri7 .... 1dor V(•rtjc.11. 

}•por Jl.•b.-..¡o dt..• l'Sh~. un r'!'.pt•jo (Fi¡.: lJ.4), Jo,.. poJ.1ri.l'--.'ldort_•.'i st•rv1r.in r.-1110 filtro-. J,· luz 

al dl.•jar pilsar st.,lo un.1 cit•rt.1 Jt,nt!itud Je onJo1. Si ..... rJunun.t 1•nton, ....... l.-¡ c..-ld,"J con Ju;,o. 

niltur.1J ~ubn.• el (.•lt.x·trod,, hori.zt,nt.11. l'"-.t.1 '<" pol.1r;_..._, ~, .1J penetr.1r, !ooU pttl,1r1..r_.1c1ón 

sigue JJ '-·t•nfl¡.;ur.-ic1ón h-,reüf.1 c.fc.·I ... ¡._.óptico J,_. J.1s 1..·.1p.1 .. JrJ C"rbt .. 11 Lü¡uido, d1..• rnr.>Jo 

-.,u..- .1J ~11ir por t•J p1>l.1ri.l'...tdor infe..-ior h.1hr:-. f;ir.1d1t JHt'\-'t•nt.1 gr.uf,1-. y nJrrHt t>J 

poJ.1ri7..Lu.Jor tit..•rlt' cs.-.. c.Jirt•t·ción, J.-.. Ju;. .1tr••"""-'!oo,1r,'\ l.'I .,.,.l!Undo pul.1rizaúur p."l~'lr1úo 

h.-..ci.oJ el <.~pcjo t_•J cu.11 n·flc.•j,ir.1 nut..•v.unt•ntL' .1J inh·nor de.• J.1 Ct.•ld.1 •• 11r.1 .... ._ .... 'indol.a t.•n 

s.c.•nhdo invc._•r!'>.o; 1_•nh1nce ... J,1 Ct•ld.1 ~· oh~crv.-..r:. c.·onlplt·t.1nlc.•nh• c.·J.1r.1 y fr.111 ... p.1r._•ntt.•. 

En '-~t.-..s circuns1.1nciJ_... t.•I nu·c.1ni!oomn !>l.' t.•ncut._•fllr.1 a11ug,1dtJ conu1 ._,_. oh-.l'r\.·.1 1•n J.1 

~~~1'~~~~·----"'""'"=o.- ~º'____,. ~~~1'~~~ 
E....,o 

Fi¡.~. Jl.4 Reprc.'":'-t.~nt.:1c.·1ón tr.u-.. .. Vl'r"'-ll do• ka C::-olp.1-.. do• moll't·ul.1~ c.J.__• CrL,t.1J J.l(1u1d1r A) c::-u.1nJt> t•I 

n"t(."C..tntsrno O<• 1..,.;t.l cont'Ct..ltfo a n1n1-;un.1 f'-1h•rro1. ,.,.. Jox·rr po._•rTTlJlr""-"t.P Ap.tf;ado. H) t._•J 

"14."Can1s""'"1 ~· t.'nt.·1 ... nd'-· ,,...1r '""-.:.fio de.• l<t<i t•lo"CtH><tftl"i .11 rt"C1b1..- un -._·.unpo -._•lo'••:trico. 

ft."TKflf•nlfo J.-... .. n1olc."l..·ul.L<i J o11int.•.:1.r.<oc dt• t.11 (orO"\o.t tpu• no n•fl'-'J·ll·ln l,t lu.,.. ,.. ~1fo ..._.,.,.11 
,tl~l"bid,t, ol ....... •1"'-•.1.ndc.~ t"Tlfl1r\1Cl':'> UT&Ol rn,1nch.1 t>l'"•<.:Ur.1 ._.n fd f.._1nt.1IJ,1 .. 

Para forn1.oJr señaJt..•s num(.•ricJs, letr.oJs, 1_•tc., t..•n J.1 pJnt.-¡Jl,"J, lo!oo t..•lt•c.~tro<ln ...... on 

conectado~ .a un.oJ pila con '-'' fin de producir un ca n1po rn.a.>;né-tico t.•n t_•J n1t..•c.1nü-..rno; y 

como se n1l."ncionó a un inicio, las molkulas ~n nH1y .. ..-n:-.ihk-s 41 Íi1ch1TL'"i externos, 

como son el campo eléctrico o magnl~lico, el cuJI pruvc.><-~Jr .. "i t.•ntonet•t-, '-jU'-' Jo1~ 

moléculas del cristal liquido tiendan a alinear5e Uestruyt."ndo por Jo tanto fo 

configuración torcida prt..•sentc- en ausencia dl.'f campo. En t..."Slt.• rnomento el rnl.oe,-..nismo 
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cst,"\ ence11dido (l:iy... 11.4.b.) cuando l."1 lu..: 01tr•1vic....._1 t•I poJ.1riz .. tdur hori..-.unl.-..t se 

tr.-..nsmitc por dct1.-•rmin.tJus St..")~mt..•nlo!> del c._•lt..-ctrodu .ictiv .. 1..Jo (Jcpc.·1H.lit..•nJo Je 1.-. 
cifra 'IUC' se forma), pas.."lndo 11''r l.:1 c..·4.1p.i Jt.·I crisl.11 Jh.juido -.in c.1mbio1r lo1 tfiu-cción Je 

pulari7...-:11ción. Al lfc._·g.1r .:11 pnl..triz .. tdor i11ft-•ril,1r, t•I 1..·u ... J tit•nc._• un.1 Jin-cdún 

pc-rpcndicufar a J.t pol..iriz ... -..ci<n1 d~ J.a luz t.fUl" vi.1j.1. fHJ podr.1 ..1tr .. 1vc.·~.irlo )" por In l·'lnlo 

no podr.l reflej .. -.rse. y lo tJut.• onirrir.11 c._•ntonc1._•"9 t."5 t¡uc.• t_•sta luz ~c.· .1b.,,orbc.• t.•n ..-J liquido 

o bien se..• dc..~vfa c._•n cu.:111.Juit.•r otr.1 Jir1..'<"1..·i6n. por lo <IU.._. ~· obsc.•rv.1r .. 1n ...:on.1s o<>eur.:1s 

que rcpr~scntar.in Ja c..•c._•Jda:-w a1..·tiV."l"io dt.·I nümc.•ro c._'~P"-"<"ilico. 

En la Figur .. 'l 11.5, se mut..•str.i cómo un .. 1 ,...-.nt.1U .. 1 nurnl•ric.1 1..'!> c .. 1p.1z c.f.._- form.:1r 

cualquh.•r nümcro con sit..•te s..•gn1t.•ntos. 

Fit,P\lra 11.5 St_-grnc...ont.tción dc._•I ~rc._•J <le un eJ.._'-·lrodo tro10."if'Jf""-'ntr en sietc._o Sol"C'don..-s J~r .. fornldr 

nliOJCrOS. Al aplico1r volt,-¡jt• a Jos s....·grnrntc- dpropi.1dos poJ.-rnc.,.. forrn.tr cu.1lquicr 

núnM..•ro. f"or c._'jt._•n1plo rl núnlero 4 Sol" puedt• 'º'""'°''" o1pltc.1ndo volWjt• J le~ st."gnw-ntos 1. 

4.3. 7. 

Estos son los principios básicos dt_• los mc._-c.-.nismos qu1.• funcion.-.n con el cn1pleo de 

Cri.stalt...-s LlquiJos. Como ~ observa, es Je 1-!r.-.n importancia Ja aplicación que tienen 

estos materiales dentro de diversas áreas, adem.1.s que dfa con día se van 

descubriendo novedosos materiales que influyen en el continuo Jcs.;1rrollu h..~nológico 

y científico. 
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CAPITULO III 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

La (a.st._• de eoxpc-rimcntación con!'Oi~hó pn·viamt.•nh• t.•n fo sính."!.ÍS d<-" Cristalc.•s 1-fquh.fos 

y su posterior injerto «.•n pclfculas de p<.llfnu.•ro. En poirticul&1r, t•J polfmcro con el cual 

se trabajó fue el poJietilcno de bi!ja dt.•nsid.-.J cl..iburaúo por PEf\.1EX. 

En Id Sc._"'Cción IJJ. I de ~stc Capitulo,~<.· dt.·~·ribt.· t.~ t..h·-...urolh¿, l"Xf'Primt•ntal d~ Ja sintesi!'o 

del Crist.tl Liquido Vinflico e e CO(CH 2 112occ .. O·f;.o )' l."l S..x-cibn 111.2 

CDO(CH¿)120H 

Postcrinrmcrlte, Ja &-cción 111.:\, compn.•nde t•I c..Jes.irrolln e"'p••rin1ent .. -.J deo .:1.J~unas 

pruebas Je copolimC'riz.adón por injerto t."Ít.•ctuaJ.1s .1nh .. •s Je flpv.-.r .1 c..tbo el injerto del 

Cristal Líquido en el polfmt.•ro. /\.fi~m.-1s qtu.• st.• rc."lliJ.,-.ron por mt~dio de injerto por 

radiación entre e) poJictiJcno y el cloruro de c"lcriloiJo, por el mc'.-todn directo Sólido

Lfquido que consistió en irradiar la pclicul.-. del polictiJcno junto con el monómcro 

(cloruro de acriloiJo) lfquido, asf como por el método S<>lido-V.-.pnr .. en donde el vapor 

del monómero es el que entra en cont.&Jcto con t:"J polictilc..•nn y rc.•spectivamt:""ntc en 

ambos casos Ja posterior esterificación con Jos alcoholes c..·urrcspondicntL-s. E.""tas 

pruebas SC' rcaH7..aron con cJ fin de..• conocer l<1s condiciunL·s .apropiadas p •. ua obtener 

resultados confiabk-s c-n el subsecuente injerto entre el pnJit:"tilcno y Jos Cristales 

Liquidas sinteti7.ados. 
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La sc...."Cción 111 . ..a fin.ilmentt_•, t.•)(ponc t.•I t.h.•s."Jrrolln expcrimt."nf,"11 Uev.1Ju • .., t•ft.-cf<> del 

inj~rto cntrt.• k~ Crli!'>t.1Je;o;. Liquido~ y t.•J poliehJ._•n<,. h.1ci••ndo U!i.O tf._•J n1l•t0Jo din .. ~t<> 

Sólido-Lfqulidn: irr.ufi.1nJo t.•I pollietilt•no junto con el n1onómc.•rn J1• cloruro d.__. 

acriloilo y J..1 po:o.tc.·raor t_•~tc.•rificación c:on 1•1 grupo -CH 1 tft.• Jo .. crist.1le:o. liquido<i 

sinteti7...ado~ u bien injl!rt.uu.Jo c.lirt..'Cf..tmenh• ._.J poli1~lilt_•no con f.l di .. ...olud<-n dt.•I cristJI 

Jfquido vinflico .. 

En se~;uida. :-....." enli!'>ta el ni.lteri."11. e11uipo. rt.•.1clivo .. y .S<1fvt_•nh•s util1.7..1Jo .. p.-ir ... "1 IJevar a 

c."lbo l.:J fase t.•xpt..•rimt.•nt.-il. 

MATERIAL EQUIPO 

Adaptador para inyt_-cci6n de N~1,_ 1 P.LJrrill.1 dt• c.ift_•nt.-¡mjento 

.i\daptador p.1ra ft.•rrn1"ln1t.•lro P.1rri1Jo1 dt• .1¡~it.1c-ión mar.nétíc.1 

Ampolletas de vidrio Agit&1dor l\.frc.Snicn 

Barra de Plomo Rot..1v."lpnr 

Canastilla d<" calentan1icntn Balan ...... 1s An."llitic."ls 

Cristaü.z...-...idores C.:1m p.ina Je extracci(1n 

Dcwars E:ootuf."l dt• vacío 

Embudo de extracción 1\.-fufJ.a 

Embudo de talle largo Línea dt.• Vc"lcfo 

FiJtro de disco poroso Equipo de soplado 

Mangueras para vacío Equipo <.lt.• E.._.,.p.._'Ctro~opfa de Absorción de Infrarrojo 

Matraz bola de dos bocas (IR) 

J\.fatraz bola de una boca Equipo Je Anc1Ji.-.is Elcmentc'.IJ 

Matr..iz bola Je lrt. .. '"S bocas 

Matraz Erlcnmcycr 

Matraz KitaJ"".alo 

Pipeta graduada 

t..·ficroscopio de Luz Polari.z.-id.1 con platina de 

calent.-imicnto 

Equipo dt.• Calorimctrf.a Diferencial de &rrido y 

Antilisis Tcrn1ogravin1étrico 
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MATERIAL 

Pipeta Past«.'ur 

Pro be-tas 

Refrigerante 

Soplete 

Termómetro 

Trampas Je vado 

Vasos Je prccipitaJo 

REACTIVOS Y 

CAT ALIZADORIC'5 

AciJo clorhlJrico 

Acido p-bromobcnzoico 

Cloruro de acriloilo 

Cloruro Je bi.-;(trift.-nilfosfirnl) 

Paladio 11 

Cloruro de mctacriloilo 

Cloruro de tionilo 

Decilalcohol 

Dimetilformamida 

Fenilacctilcno 

Glicol l-12-dcxh.~."llnocliol 

Heptanol 

Hidróxido Je sodio 

Mctanol 

Piridina 

PropanoJ 

Trifcnilfosfina 

Yoduro cúprico 

EQUlro 

&1uipo Je R.,yos X 

Planta Proc...luctora da.~ Nitróg•~no Liquido 

Pl..inta Je radiación t~an1m,, con fuente Je Cobalto-60 

DISOLVENTES 

Accton."11 

Dicloroctano 

Etanol 

Etcr etilico 

l\.1ctanol 

PiriJin-."11 

Tulucno 

Trietilamina 
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111. t Sl•le.,• al Criatal u.-.-.. Vi•lllco 

Se pre5<t.~nta t.•n st."r.uiJ.1 Ja rut.1 !'Oint~tic.1 th•s.irroll.-.t.1.-. C"n l.a obtención dt•I Cri .. t.-.J 

Liquido Vinflico. 

C./ paso 1nterr11edio /Jtlrn llrl'nr 11 n1bo /11 rslrrifin1rú;,, t"S la rraccián tL• ac1/11,·1011 es drcir /,1 

prrpi1rac1ó'1 ,¡,_.¡ clon1ro ,¿,. ae1lo: 

(1) 
o o 

·-co11(s)+- socJ 2 (1) ._ Hr --éc1 (:o.>)• so2• • 11c1• 

E:.st,.rifkunón Jr/ ,·/oruro ~ 1JCi/o 

(2) 

o "! 
Br CCI (S)+ HO(CH2>120H(s) - ª' CO(CH2) 120H(s)+ 

Forn1aciótt tÚ"/ Compuesto To/11110. Acoplnrn1rnto 

(3) 

Br-

Formación di."/ Cristal Lú¡uido Vüu11co 

(4) 
? 

- C ··C . _ :_/ CO(CH2 J120H(•J • H2C•C(CH3)COCI 

_,-.e 

. 
,. •! 

o o 
C <l.--~-· CO(CHzJno~'7•CH2 

CH3 

H•c1 
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c: ... trri(ir1~ciát1 

Uno dt.• los rnt. .. h1'c.f,>:-> h,ilhtru.•ln1t.•nh• utill.1' ... hltt'i l'n J., pn•p.tr.t<.'Ít'\11 dc• ktt•n"l'>, ,._. 
pc.>r m,._-Jio J•~ I•• n·.1t·l.-tón t•ntn• un ,\l·ido 1·.srl .. 1 ... 1li.·u y uu • .i .. ·ohnl ''" pn~_·n .. - .... , ,J,. 
un <"at.-if1741._Jor ,\cido. 1 ... 1 n•.1cción .... 1·un1 .. -1 .. f.1 .-urno 1•.,;fl•ntu:;u·ion dt• F1'<'h .. r, y 
c."S un.t rub1 simpl•·· ~• lt:r-. pn .... hu:tt ... 111• 1"1rt1d,1 .,.., .. f,\cihn1'11h• ........ qu.ihl1":'i. 
Ejt·ntplo Jt.• t~tii.• t1r><• dt• n.•.11.:c1••11 •• -. l,1 qu•• ~· IJ.•v,1 ,, .·.1111• ••ntn• •·l ,\1.·ulo ... -..... tu.·o y 
••• ("b1nnl J'lr.1 rn""-hh-lr ... -•• t.1tu d·· .. ·tilo ... 

Clf1CC."X)Jf l "iJ hl >IJ < ·11.c ·l )(_)(·11 r., 11_.() 

Sin t.•1-nh.1r¡;t>. l..s tnrrn.n·Jt"•n do• un .-.._h•r ,, J'drltr dl' un ,\cid•• • .uf,•xi11 .. ·n ~ un 
.1Jcohol. pu1"l.h• n ... ull.1r 1n•·pnv.-n11•ntl' d.-.... 1 •• un punto d.• Vl!'-t,1 1•x¡-,,,·nnu•ntal. 
do.•hiJo d <..ju1..• ~· tr.1t.1 •h• n•.u·.-u>1u-:o. n"•>'••r.1blo-., Jo 1¡up uupll ... 1 }.,,,., n•nd1nu1•nto. 
Port.•llo. 1""!'> n•-..."'t.-1n111•l 1•1upJ.-..• d1• .1J1~un.1 ... r.·-...·nic.1 .. .-uvt• fin t-. •·I 1n•·n·n>t•nfl• .-n 
J,1 ohtt.•n..-il.'\n dt•I ,-.,.,h•r. t.ilt.~ '-·onl•• l.1 :o.1•p.1r-.1.-1<'>n do•I ••t;u.1 prt,.fuc1d.1 t•n J,1 
n•.ic._·j,-.n ,, n1•"l.t1d.1 •{U ... -.t.1 tr.1n .... -urr1• <• hu·n t•l .. 1nplo"I• .J •• ······-• d.· uno d1• J,,.. 
n•.i._·tivt...,.. f'1•n1 d.1d<• .1 <fllt' .. J .11 .. J,uni1•ntu tJ.•I pr1>l.h1t·h• d.--.1.J,, .i f'-ITt1r ti•• J.1 
nlc/..cl.-. dt• n-.H·l.·1ón t•n o-..puhbnco pu1-.lt• r•"(fU••rtr pnx· • ..._f11n1t•nto.._ ··••rnplu·.1d•t.; 1fo• 

purifk·,u·1ón •• 1 mPnud1.• ro-..ult.1 •h-·<1bl1• l"111plt•,1r un.1 rut.1 do• ... 1nto-..i-. <lrJo:-n•nh•. 

l"c>r t•Uo. es cnnv<"111.-nh• t·onv••rt1r l"""'"r.1111.-nl,. .. J .•c1d.1 ··,1rl11111du·•• t•n ,1Jguno 
dt• !<.U!'o tft•nvoHI<-..-.; 111.11.., n'.1•·t1vt•-., dt• n1.in••r.1 •1u•• l,1 n"ol•'•·1<•n ,-~..,h·nc•r ,·on un 
.... Jcohol ~·.:1 un prt..._.,_, •-...<;'J1•·1.dn1,.nh• 1rn.•vt'l"oihll'. J .... .-.. d.·riv.1dc .... lun .. -1t•n.1h-. dt• 
Jc>s ,\cH.J•-... c·o1rl-...•><lli.·~ ..... -...111 t f,•n1n•"> dt' ,\,_.1do, ,1nh1dndo-. •• 11111d.1.,, }' o"-.tpn~ 

~-C.::::- O 

'º 
"'-C~o 

Todos Jos denv."ldc.~ dP J~ ,\c11.lc-.s c.:1rboxilico<; so.• hidruh:.7-tn fácdnu•nh• conduciendo 
hacia Jos ácidos cart-...,,dlu·.n. n.~1-...-.:-Livo:oo. Los hHfogPnum....,, dt.~ .:1cilo. dl•nontinados a 
tnt:-nudu halo)~"tluro d.- ácido ,,_ .. f como Jo., .. 1nhiJriJo.-; d._. l"ldjo ,,.~, rnolt"l.--U.1..tr .son 
los que n.•..tccion.."ln n1.i~ vic•IPnta1n1•ntc. po.•r Jo qu•• !.l.' dt.•1--...•n ¡tJn1..tct•O.Jr }' utdi..r ... 1r '-"º 
condicione:-. anhidra.-.. En p.1rt1cul.1r. Jo-¡ clon1n-•-. d1• ,1c1do tit•nc-n t>lon.-s fuo.•rh'"S (• 
irritanh~. lo qut~ !'oC dt.•ho• 1.•n partl'. a ,.u ráprd."I hidrólL .. L'> a 1 fC., }'ácidos c.-trhoxflicos. 

Por ello. lc.r.. hatog._•nuro-.. di' •H-·iJo. por ~us c-.1n1ch.•rfstic.1s de ):-r-•10 n_•actividctJ, !!.<">O 
cmpl~ados prin<"ip."llni.•nft.• ._-orno proJuctns intt·mit."l.hos ._.n 1.1 St'C-Ut•nc1,"I sioté-tíc.il de 
la obtención de ktc_on-s 
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Cont;,ru~<ió11 ••• 

Un..'1 Vl."7. ohteniJo el h."ll(>J:t.•nun• ,Je..• .u:-il<l. W nºdc._"l.'ión c.-~nn ... J .dcohnl. o•n pn._~·nci.1 11.h• 
piridina !<.c.•ra un pn-.crso im•vc.-•r'1'i.ihlt• J11.•biJ(l a 1.-t. car,í111."h•nslk'H Je 1;r.u1 n.·.1ctivid.1..I 
dt.•J h..tloi~·nunl; por otr.1 p.;1rh•. nom\.c1Jn1..-nh• "'' h..ac1t• f,1lt.01 un ,·,1t.1Ji, .. ufor Jl.1rd 41n• 
ten1;a lu171r t~t..t n._•,¡1c11.·ión. 

E.n 1~pt.,-i.1I PJr.1 ,.,l~•·ntor un clon.Jnl d .. • a.:ilo ~· c..•n1pl••d un n1t'loto •. fo c:nn111n •1u11.• 
con.."iish• 11.•n tr.1tur c..•I .1.cidu Cdrf•n:iolico c.·••n 11.:lurunl dt• liuniJ,-. •• uHcionando hn•1;0 ••I 
alcohol sin ,1isldm1o_•nto dt•I cloruro Jo_• dl"ilo. G•nt•r • .aln1t•fl(t' ~ uhli ..... 1 un.1 01n1in.-1 
t....•n:i..1ria l'll l.1 1n.1yorf,1 ''-'" IU"ó c._·,,~,... 1-..11--... c._·.1pto.1r ,., 110 4u•· ~· gt•nc.·r.t y ._·un '""º l.:1 
n_•acch'')n M'•• im·vPrsihlt.•. El clorun, J•• lionilo, si bit.•n '~ n1o•ru'»"o n•.h:tivn t.fUt...• h>'> 
fialOf,·nun"tS <l1t• fÓ!Oforu. t.°!'- 11.•J n-.1ctivo do• utili7 ... tción n1.1.-. sin1pl._-. J•ut-dt• .1ctu.1r t.•n l..s 
pn•pdr.1cit.,n c.ft...• ,·Jon.rrc,... dt.• dCi:Jo c.-·onu> Ji.. .... >lvt.•nte ,.. comn n•.1,·hV(l 

111.1.1 Prepan1dón - .-'oruro d., ,..--n1oilo 

La estc-rific.1ción ~'-' rt_•alU:ó prin1t...•rJ01o_•nte convirtic.•nJo t_•f .iciJn c."lrbo11;fHco t_•n un 

halogenuro dt_• ."lciln: el cloruro Jt_• .u .. ·tlo (producto intt..•rmcJ io en l.a form.ación dt_•J 

éster) .. Jt_• mancro'l qu'-• su posterior rt_•.-icción con el ."llcnhol (S...'<""ción JU.1.2). fut.·s~ un 

proceso escnciJlmt!nle irrcVt.."rsiblc. 

La reacción Je aciJación .. se llevó a cabo 41Jicionando el .icido 4-bromobenzoico sol.,n .. • 

un t.."xccso de cloruro de tioniJo, SC>CI:-, el cu.al a"lctúa t.-.nto como re."lclivo cc-.mo 

disolvente (al finaliz."Jr Ja reacción, el '-""'C'-'SO de este- reactivo st..• eliminó por 

destilación). L."1 utiJi7-ación dd cloruro de.': tionilo en prcscncfo de la Dimdilformamida 

(DMF) es un método rccienft_• en Ja form."lción de cloruros de acilo .. pnr Jo qu'-• la 

reacción se Ucvó a cabo utili7...ando Df\fF ._.n SC>Cb. (Para propicd.adc-s ffsicas Je 

reactivos .. c.atali7...adores y dí.solventes, ver eJ Apéndice C). 
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Procedimil!t1lo 

o 
'/ PMF 

C:Of 1 (st sc:>clz(I) Hr 

(J) 

• Tcmperatur."l.: JfJ°C 

• Atmó!'fcrc"l; Jmbicnt.:11 con trampa dt.~"'C'antc de hídróxido 

de potasio (KOH) 

• A1:;itacilm: mec.1.nica 

• Tit.•mpo Je rc."lcción: .iH hrs 

Se vertieron 200 mi dC" cloruro de tionilo t.•n un matraz deo dos boc.as adapt.nfo con un 

agitador mcacánico. Se agrt.•garon gotas de D1rnctilformamida (DMF) en una continua 

agitación, adicionando en M!h~id .... 100 r; (O.SO mok-s) de ácido p-bromobcnzoico y 150 

mi más de cloruro de tionilo .. posteriormente se ad."lptó un refrigerante con el fin de 

condensar '-"' disolvente (SC>C''2) que pudiera cv.-.porarsc, colocando a éste,. un 

desecador con KOf-1 par.1 m.1ntC"ner el sish .. •m..i t.•n condicion ... ~ anhidra.,_ Debido &1 que 

La reacción es exotérmica el sistema se colocó en un bat\n Je agua con hielo. 

Dcspuk de 24 hrs. J.--. (.fi~olución presentó un color amarillo lechoso y turbio. 

cambiando a un Uquido de color arnarilJo transparente. 
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El equipo que se utilizó p.ara llc-v.-.r .. , cabo c-"it."1 sfnlC'"iÍ"'• ~ eS<JUt."Olo"lfi'...a en la Fig. 111.1. 

&par,1cián y Purifi1.·aciót1 drl Pro.luclo 

El producto J"-' rt..•acción ~vertió a un m."ttra'- bol.--. Je un.ll boc.-i y St" llev•\ a dt.--stilación 

sencilla (Ver Apéndice B .. Equipo de Oc .. tifocíón Scncill41), !<oepar.mdo pur medio de 

este método. el SC>Ch excedente. Las condiciones Je destilacion fueron: 67 ºC .. y 585 

mm Je Hg. 

Rcali.7...ada lo'.1 Jc-stllación,. se obS4.."rv6 un sólido crístalin<• (cri.. .. tales largos y 

transpan~ntt.""S) con un liquido café- ob~uro. P.-1ra purificar t.."!t.t."1 mt..•zcl.i. !<oc realizó una 

dc~tilación a baja presión (Ver Apéndice 8, r:.quipo Je Ut..•stíl .. "tción 01 b.1ja presión). 

separando la cabeza de destilación,. del producto ya limpio}' purii1cado. 

El proJucto de reacción, denominado cloruro de p-bromobcn.L.ullu prcs1..•ntó un ..i.roma 

penen-ante e irritante, es un sólid<• cristalino de color perla. Se alm,1ccn6 

condiciones anhidras sobre nitrógeno gaseoso y protegiéndose de l .. "1 luz y el calor. 
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111.1.2. Ealertnc;;oc- ....,, clcwuro - acilo 

El m~todo Je csteriftc.1dón consistió en tr .... t.11r c.•J cloruro dt.• p-brnmobcnzuilo obtenido 

en el paso anh.•rior corno n.-.-.ctivn int.._.rnu.•Ji••. con un c:i.:ccso <lt.• 1~1icol J-12· 

JoJt.~ano<liot t.•mpl.. .. •andu como ba~c p&1r.;1 c.lplur.1r .._.1 ácido clurhfdrico formado. una 

amina arom.itica: 1.-. piridina {pn•vüunt.•ntt.• <M.."Cot y dt.•-.til.1da). J,1 cual l.:Jmbil•n !11.irvió 

como Ji~lvt.•ntc e.Je J.-. n•.1c.-c-ión. El mtatndn Je purific..ición dt..• la piridina ."tsf <"omn l.ois 

propiedades c.h.• rc.•acti\.'OS y Jist"llvcntes !11.C prc."scnt."ln t.."11 el A pé-ndicc.• u y e 

reSfH-"Cliv.-.mt.•nlc. 

o N 

Br · CCI (s) + HO(CHzJ120H(s) • Br 

(2) 

Cortdicionrs tk Reacción 

• Tempcriltura: JD°C 

• Atmósfera: Inerte de nitró1~cno 

• Agitación~ Mec.inica 

• Tiempo de reacción: 73 hrs 

Proccdimknlo 

H o .:.·c1 
. CO(CH2>12ºHcst: 

En un matraz bola dt.~ tres bocas. se adaptó un agitador mL"Cánico, s~ adicionaron 

40.47g: (0.20 moll."s) de 1-2-dodecanodiol y 300 mi de piridina. agitando hast .. "I disolver 

el sólido. Se agr~garon 30.25 g (0.139 moles) de cloruro Je p-bromobcnzoilo en forma 

rápida para evitar su hiJrolir..ación con Ja humedad atmosférica. Contintio la 

agitación, observándose una disolución con tono anaranjado tenue y poco turbia. 
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Fueron observados crist.-.le!'i prt."Cipitados. lo~ cudlL~ eran s.-...lt..~ de piridina. Oespué's 

Jcl tiempo de reacción. se observó una disolución turbia de color perla. A 

continuación se ilustra el t."quipo utili7..ado. 

El precipitado forn'lado c~.-...lt.. .. ~ JL· piriJin.-.). S-C' ~cp.-.ró por filtración a vado utilizando 

un filrro Je poro fino (Vr..•r ApénJict..• B. El..J:uipo JC" Filtración a V.-.do). El liquido 

filtrado, fue dL• color am.-irillo cri!'ttalino transparente. 

La piriJina se separó por medio Je un rot.ivapor a vacio .. Jc~tilanJo en un intervalo 

JC' 70-75ºC (VL"r Ap~ndiet.• B. Rotav.-...por) . 

.r'\.st. el compuesto concentrado obh.•nido, se vertió L"n una Ji.solución de HCI. para 

eliminar Ja piridina aún prt. .. -scnte por medio de la formación Je sales Je piriJina con 

el ácido. mi!-.mas que son solubles C'n el agua. Se observó entonces un prt..--cipitaJo (el 

producto Jcsc.-...Jo), el cu.iJ al ser orgánico_ es insoluble en .¡¡gua. Este precipitado 

prL~cntaba un aspecto t.lc color perla. 
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El precipit.u.io fntm•u.Jo. 't" lh-c.1ntó y 't" filtró .-, v.1clo (hltro dC" disco poro~), 

lavánJost.• priml."tn con •"l>~u,1 li>:c._•r01nu.·ntt.• ,"\cid.-,. hdst.-, tJUt.º t•I olor dt.• piridina 

dc~part."'Cil·r .. 1 y dt.•spu.__., sl'•lo st.• J.1vó ron o11~ua. 

El sólido ohteniJo dl• color pt·rl.1 cJ,1rn. ~· ._.__•cb rolt~·:anJnlu Jl!ntro dt.• un dt.~"Cador a 

vacio ('/cr Apil'.•ntlkc B. Eltuipo dl" St.-cado .-, V.u.·to) 

Debido ,, que t.•n l.1 rt.•ouxión :o.e .... grt.·gó un t."'c'''º dt.• 1-1::?:-dodt."CJ.nodiot el sólido 

obtenido fUl" un.1 1n1•zcl.t tlt>I l ..... lt•r con t•I glicol. El punto dt• fu~iOn Jt.• t.•sta nu..'zcl.t 

fluctuó t.•nltt_• do'.'. intt.•rvJ.)o<,;: ·10-ISºC.~ ,.. h2-h'.'\°C. Por t_•llu -....· ptt1"1:''-'dió .a reali;r..ar l."1 

separación dt.• t.~to<o '.'.ólidt1:i. n1t.•zcl.1dos. 

1....a mc?.cJ,-, '.'.~ vertiú en tolut.•no ron 0"1).;it.tc16n, oh .. t.•rv,\nJo:i.t_• 4ut.• M>l.1n1C"nlt.• partt.• SI! 

disolvió. Se '.'.CpdtÓ pnr ntt.•dao lh.' filtr.1dón .1 v.1clo. El liyu1do fihr.1Jo fue de color 

.im .. -.rillo tr.1nsp.ttl'l\ft.•. el t.·u,11 :o.e conl·t·ntrú ptJT t.•v.1por.tción y :o.e M."CÓ ~bre un 

Jesc..~ador a v.-,cfo. S...•cu t_•J pn..,duclo pn_•M•n16 un punto Jt.• fusión, con un intervalo deo 

49-SO°C. Asi n"li!->rno, 1., cron1..-itugr.:1fi."1 t.•n t.-.1p.t fin.i a1plicaJ.-¡ .-il con1put."SIO obtenido, 

pr~ntó un.1 soJa n1.-1nch."1. 

El ~ólido filtt."ldn !.C SL"C6 tlt.• igual f(lrm.i r .. t. dl'ft.•rminó su punto Je fusión, el cual 

osciló entre 7K-81ºC. intL"'rvaJo t.lt• ten-ipcrJtur.-, ~t.·n1ej.-.nh• ."11 yue prescnt."l el glicol 1-12-

JodecJ.notliol. 

Se determinaron los E.~pt.-ctr<-..,s Jt..• Jnfr.-.rrojo de aml>its partes. Se observó en el 

Infrarrojo del compue!:oto no soluble L"'n tolueno. yue Ja n1ayor parte de los picos 

presentes. corresponden 0:11 glicol puro. Por ello. y por el inten..·<1Jo Je tl."'mpcratura que 

pn.-scnta (78-81ªC) se dedujo que M! tr."lt."Jba Jd 1-12-Jodcc.-,nocJiol adicionado a Ja 

reacción en exceso. Y por otro lado • ._.J compue~tn yuc fue soluble en el tolucno era el 

producto deseado, prcscntJndo en ~u Jnfr.1rruju Jo'.'. picos curresponJicntt.."S al éster. 
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111 .. 1.3 .. Fonnación del eontpue"''º tolano (Ac.oplAllllenlo) 

Los Cristalc._":"> Liquidos 1.·cunu s ... • n1c._•nt.·1on.1 t.•n ,.J C.ipUulo I_ tit.•nrn en su c._~tructura 

mok'CUl.ar un )~rupo Olt.•Wgenn. euy.1 .. c.1r.tc.."h•ristic•1~ d."ln JI compue .. to l.:i cap.:1ciJ.1J 

de formar un.-, mesof.t~c..·. En c._•-oh• tr.1h.1j•• ?."-" '."intt..·tizó un Tol.-,nucuy.-, r,rupn nn•-..61~cnn 

.-icoplamit.•ntn inicial p."lr.1 ohletu•r el Cri~t-11 Lh¡uidn VinJJico. 

Los rc.-,ctivo-. uhli.z.:iJo-o t.•n IJ n•.1cc1ón. fut.•rl•n: t.•I .:~tt.•r uhtt..·niJo t..•n c._•I pot••.o ."lnterior y 

el fenilacctilt•nu. purif1c.:1dn por dt.• .. t1l.1c1(~n .-. baj.-.. prt.•-.i<•n (Ver Purific.-1ción dt.• 

Fcnilacetik·no, Apl-ndicc U). El .tet>pl.unil•nh• se tt•.-.11?.ú t.•n pn .. •st•nci.t J1• I<> .. ~iJ~UientC's 

cataliY-JJon._·~: Yoduro Cúprico, Tnfonilfo-.fín<1, Cloruro Je l>is(trift.•nilfo~fina) 

Paladio 11. 

El di~olvenh..• c._•n1plt.·.""1do, fue uncl O"lo...•J.d.t Je piridin.-.. con trictilanlin.-. (Jn"tb.1s seca~); 

c!'i.ta mcz.cl.11 e~ dc._•bidn .1 tiue J.1 triehl.101in.1 es una ba .. t.~ rn.'i-. fuerte que IJ piriJina y 

ésta a su vt.•J.: un mC'jor Ji-.olvcnh• dt.• lo-. rt.•.u .. ·tivo~. L..t n.•c11cci611 ~o...· ct.•.Jliz.ó en un 

ambiente incrl~ con nitrógeno ga~t."'Osu. el cual JespJ~-.za al 01dgt.·no cuya presencia 

implic.-i nxid.-.ción tanto pc11ra ~J Cu 11 con10 para d P.-..J."ldin 11. Se mininü.r.(t t.•I contdctu 

de la rcact.·ión con l."I oxf)~cno del rnt.•dio .-..mbicntc, adicion..1ndo rápidamente 

catalir-"ldorcs y reactivos. 

&•acción de acol'lamienlo 

Ur 4, 

(3) 

o 
- e e "___:: Cl:>(CJ i:z¡ 1,pi ~·> + 

Ir 

N·.er 



• T ... •ntpt.•r .... tura: 65-7D°C 

• Atn"ló...,fora: Inerte de Nitrógeno 

• A)';itdcit'm: J\:1a)i;nética 

• Tit.•n1.pn Jt.• rc~cción: 24 hrs 

PracrtlimU-n to 

En un matr.az bola dL" 250 mi .... l. adicinn .. uon 10 )-'; (0.026 molt.•s) del &!>lt.•r obtenido en el 

paso anterior. t.•nS...")';uiJa. :'\O mi de piriJina, l.ii~olviéndoM• complt.•lamcnte ~• sólido. 

con a)'uda Je.• un..t .1gil.tdbn n"lagnética cnn-.tantc.•. Fuer(Jn vt.•rtic..lns 20 mi de 

triC"tilamina (NEt'.') t...•n..,t~)';UU . .ia, 1 ........ ntr.1da c.lcl n"l.itraz bola M- aJ .... ptó hacü1 la inyección 

c.IL" nitró~cno g.,sc._'"t.-,-..o (Fi)';· 111.:\.1). El sistcn1a, !'..L" comL"n76 ,, calentar en b.-ul.o de aceite, 

tenienc.lc.1 un cuntrul ._.,h .. 1u,t1vn -..obn._• c..•I c.-,lt.•nt.1nlicnto. c..·u.1nJo t.•1 act.."ilt.• aJc.-in7.Ú In~ 

35ºC:. se agrL"garon 5 mi (0.0-156 ni.oles) e.Je fcnil.1n•tih.•no con ayuda Jt.• una jering .... con 

aguja laq';a; st.• continuó .1g,1l.1ndt1 y calt.•nt.:tndc.1 1 .... n1ezcl,, n...•accion."lntc ob~t...·rvándo~· 

un.a Ji~lución tr."ln...,part.•ntt• dt.• color ca((· cl.-iro. Al .1k.in:r-"lr el .-iceitc 4Ct'C, st.• 

adicionaron al n1atra...: rápi<l.11n1..•ntc do"'i e.le los c.11.11i.:r...-idun.•!>: 0.lg Jt.• triít.•nilfn!'..tÍna y 

O.lg Je yoduro ctipricn. :o..t.." oh-.ervó un."l Ji:i..olución verde limón transparente. La. 

Ji.solución rcaccionante pt.•rm.1nec.::ió en agitación y calentamiento. al lle)';ar a SO''C', se 

adicionaron e.le forma rápid., O. lg Je cloruro de bb(trifcnilfosfina} Paladio II. 

Le-... adición rápida dt.." In!>. cat.11iz.1dnre...., .a1sl con--.o t."I ambiente e.le N 2 IJtl e!'.. con el fin Je 

evitar la oxidación de (~tos. y por lo tanto t."Vitar que.." la reacción no se lleva a cabo 

adt.."'CuaJamcntc. Al adicionar el último c."lt .... li.:r..aJor_ l.a mezcla Je reacción se tornó 

verde turbio. observándose l.1 formación de un precipitado. Al tcrmin.ar Ja adición Je 

los cataliT..adores, se adaptó el t...•quipo de tal manera que se evitara cualquier entrada 

Je oxigeno al sistema, lográndose esto, con la circulación de N: w hacia la glicerina 

por medio Je una pipc..-ta r.--.stc..>ur (Fig. lll.3b). La agitación magné-tica permaneció 

constante durante el tiempo e.le reacción. 
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_,.,.....,,..-~ =~~·~~ ..,__ !~ciar> <X- N•,.,.é>Qcnc> .,_ ~cc;:órl de 
~ N,.,.~ga....e~ 

--
ºo 

J) I>) 

Para p<>Jer t•lintin'1r IJ piridin.-i y l.1 trier.l.11nin.1. (uc lh.-ce ... 1no tjU'-" .._ ... t.1 ..... 1m1n..is 

reaccion.-i.r.-.n con ,i.._-ido clorhídrico (l ICJ) forn1ouu.Jn J.1 .. !-..1J1.•o¡ n·!'.pt"t.-tiv..i ... Por ello, rl 

producto t.h• re.1cción .. l. ,,..._.rti<'> t•n Ufhl d1st1luciún dt• 11c·1 d1lu1d.1. d1 .... olvu'.·ndo~ 

t.•ntunCL~ t..•n t•I JJ~U·"l J.:1 .. ..,.,,J.._ • ..,. forn1.-iJ,'l ..... t.1nto dt" rr1t"t1J.1rni11.1 ct1nH• dt• pir1d111.1_ S..• 

obst•rvó un prt."l."ipit.1Jo dt• color ro ... 1 cl,"lrt>, el cu.1' Íta· J._-,.·,utt,--.dn .. ohn• un filtro dt." 

di~CJ porn">o cnnc.•ct.idn h.ici.1 l.1 Jíru•.1 dt• v.1d1•; el prt"C'"ipit.H.Jo fu•· J,1v,¡._J,, con 

disolución ácida (1 ICI) n1uy J1JuiJ.1, h.1 .. t,1 lfUL' tft_• ... 1p.1n"t.·1(J el olor c,1r,1ctcr1 ... t1co dt• 

disoJvenlt ... "S y dt.•J rC"JCtivo ft.•nil.-icctiJ,~no (a,i>;r...·,i~~do (_'Jl e.•,c. . ."~<1). El ... úJu.Jn fi1tr.1do, 

~-có en un dt.'~(_-c.u.for .1 v.u·ío (Ver FiltrJción y St'<.·.1,Jo .i \l.tcfo e.•n t•f .. \p(_"ndll·1• U) 

r.1ra purific.-.r el prt.•cipit .. -iúu (y.i que pn-.,.t.•nla difrrt.•nh .. '!o.. intt.'rvaJo .. <le fusión) por 

mt.-..dio Jt.• rt.-cri.'it."lti7-Jción, St.' rt.•.lliz .. .:uon prut.•b • ..,s Jt.• ~ofu bilidaú con tnhit.•no, .1ceton.-i. 

etanol y act."latu dt.• t.' tilo. Dt.• Jo .. cualt.•s se eli,i:ió un .. 1 nu.•zcl.-. dt.• t.•t.-inol-.1n·tona. Se lk•vó 

a cabo Ja rt.-cristali...-.• -ici6n (Ver Ap(•ndict.• B). y t.•I po-.t(_•rfrtr St.'"'C•:uJo. St;• obtuvo un ~ülldo 

blanco y cristalino. 

El producto oblcnido M-" t.·.1r.ictt.•rü:ó por n1cdio <lt." An;Hisis Element.il, E""P'--"l:tro~-npfo 

de Infrarrojo (IR). J~ayP ... X. C.,-.Jorinwlrí..i Difen•nci.:il de Barrido (DSC). An.:lli.">is 

Tcrmogravimétrico (TGA). y 1\.ficroscnpio dt.• Luz PoJ • ..,riz."ld.-.. Rt__•suJtados yut.• 

presentan en el siguiente C.o:1pítulo (V'-"r Apéndict." A f\.fétodos Je C.1racll..'riZJción). 
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El propósito de obtt..•ncr un comput.-sto vinUicu (Jo cual implica Ja prt..~ncia t.h.• una 

Jnblc li1~·'1dura) • ...._..._ t~h-ctu.lr t..•l injt.•rtn por m«.•din de ..,,u doblt' liJ~adur¡• con «.•I 

polictileno, tt.•rna que..,,._. t.•xplicar.11 con nh"il!'i dt.•talle t~n Ja !'l.iguit•ntt.• :r.t."c.:ción (JJJ.2). 

La rc.:11cción ~· cft-ctu6 t.•mpk•andu d comput.~tu tol .. uu> obt._-níJv en J., !W..-cción JIJ_ J.3. 

con el cloruro Je metacriloiln, Jcstil.id<"' prcvi.'lnu.•ntc a bJja pn.o.sión cnn 1 ..... debidas 

precauciones, ya '-JUl." t.•Mc- mnnónt«.•rn l.~ un liquido flam.--.bk• y )Jt.~rimógcnu. (Vt.•r 

Apé-ndicc U. Purific.--.ción )º E"-¡uipo c.ft.• Dt.•'-tilación ,., Baja prt.~i6n dt..• monúnu._·rc~)-

Rrnccrón ,¡.. acapl11t11u:-nlo tlr/ Cris/11/ Liq111Jo V111111co 

~ 
·e e éO{CH 2 ) 120H(•) • H2C•C(CH3 )COCI 

.• 
• 

o o 
· e e "( )) Co<CH2>120~'7·ctt2 

.. 
• ¡,~~;CI 

CH3 

(4) 

C.ondicio~ di!' &acción 

• Temperatura: ambiente (24ºC) 

• Atmósfera: ambiental con trampa dt."St.~antc Je hidróxido de 

potasio (KOH) 

• Agitación: Magn~tica 

• Tiempo de reacción: 24 hrs 
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l'Tc>tYditttirnlo 

En un m.;itraz f~tlJ dt.• 100 mi se vertit.•rnn 2.9 1: (0.0071 mol~s) dd comput.•:o.to rnlann y 

15 n1J J._. Jich>ro1. ... •t.1no~ dt.• .u1tt.•n1..tno purifk.u.Ju. (Vt.•r Ap{·ndic!! H. Et.¡uipo y 

Purificación de Ji!.olvt.•ntt.•s). cst."tndn en .1,,;it .. "tción n1agnl-tic."J h."J!-f.JI diluir el producto 

Wlido. Cuns...."C'utiv."Jmt.•ntr ~--· a1:n.."gó J mi (O.OJU2 rnoh.•!.) dt.• cloruro dt.• nu.•t,-,criloiJn 

Jiluilfn t."n 3 nll JI! dicJon,,..·t.utu !'..l"CO. E.-. ob~·rv.uJ.1 t.•nh•nct.•.-., un .. -. di• .. nlucit.n c.1fl- cl."tr..l 

tom.1indose poco., p<>cn tr.ino¡p."trt.•nft.". 1-1 nit.·zd.1 pt.•rn101nt"t.0 16 en un.1 irunh.•rrurnpida 

oli!i1'u·ióu ma~!nt..,,tiCJ. St.·i~uiJ.unentt.• "it' .1dtl"h•n.Jrnn 1!nt,1 •' I!º'•' 1 nll dt• piridinJ 

anhidr., y "-"" el ntnnlt.."nto. prt."Cipitó un -.blu.fo a1m.1rilJo (!.Jft._"!'io J-.• p1rid1n.1). S...• .utaptó 

un r!!friJ;erant .... con un."I tro"tntpa dt.~ec,"lnf!! dt..· hidró ... 1do J._. pot,;1:0.10. 

Fig. UJ.4 Dispositivo empleado p.t.ra llt."'Var .i c.lbo la rt•.tcción de obtrnciOn del Cri.°'l.111 Uquido 

Vinllico. 

Separación y P11rificnrión 

Para eliminar Ja piridina qui.." estuviera t.•n cxct."so. asf como l."ls Sdlc!. de piridina 

formadas, el producto de reacción s.c vertió a urlo"l disolución de .iiciJo cJorhfJrico 

diluida, advirti~ndose una scparadón de foS<..~. Por ~Jlo, en se-guiJ&1, SLº practicó una 

extracción lfquido-Jlquido (Ver Apéndice B l\.1NoJus y Equipo Jt__• Separación 
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Extracción Lft¡uid~Lfquidn). Fut.•n>n t.•Í11.•chr.-nJo~ .•IJo';Unct-.; J.-ivouh•s c.lt_• la fa!«! óry,anica 

COlpJcando J f~. 1--i fo"IM' Of"Jo!•'\flkol pt..•rn1ant."C"f,l turbiJ,. Jt..•biJo o1 fa prt.•~c-ncj,-¡ dt.• agua. 

La f.;.i~c orJo:.1nica se !-t_•có con Sulí.1tu dt.· !\.ta1:ne~iu .anhic.fro y ~ filtró J.-¡ disulución 

sobrL" p.lpcJ filtro No. l, obtcni<-rnfo~c.· un..i di_.;.uJución transparcntt.•, lo que sinnificó 

que la disolución orJo:.1nic.i Y•"' se h.ibf.i ~t"C".-,do. SC' cubrió d n .. "C"ipicnte donde se 

contt.'ni.i, con ._,.J fin dt.• t_•vit.tr po-.1bl1..• polimt.•ru--.u.·ión J~biJo .i J.a Ju?. y se dejó 

cvaporo"lndo en la can1p."ln."l. 

Ya evapor.iJo,_ se rcalizó un.1 crist..ih.,....Jción cmplt."..indo act.•t.:ito de etilo (Ver Ap(onc.Jkc 

B ~ltotodos de Purificación. Rt."C"rist.-¡Ji.,.o;,-¡ción) Sl.' ,-¡Jvit..•rtieron cri;"OtaJcs pt.~ut.·i\os .. Jos 

cuales Se.' solubili7..,"lron con tCllut.·no J._-j..1ndn'-'.' crist.-ili;,...ar nu._•v;:1mt.•nte. Se obtuvieron 

L"ntonces. crL<itaJes m..1.s J,-¡r¡!os y más Jefinldos. El producto fue .!.l."C.'ac.Jo en el de~.:1dor 

a vacio. 

Al cristal obtenido se._• J.._. aplicó crum .. ttngratí."J en Co"lp.-. lin."l .. ubSl.•rvándose una sola 

mancha_ asf mismo,~'-º caracft.•rizó por medio de An3Jisi.s EJemC"nf,-¡J. E.<ipectroscopfa e.Je 

Infrarrojo .. Rayos X. Microscopio dC" Lu¿ Pol .. "lri7...ido:t_ CJJorimC"tri.1 DifcrcnciaJ de 

Barrido.. y An.álisi."" Tcrmogr,-¡v1mét-ric<l (Ver Apéndice A ~fNodos de 

Caraclt..•ri7 .... 11ción). Rc..~ultados que!!>~ repc>rlan en el si¡;uienh• Capitulo. 



o 
111.2 Sínle•I,. del Cri•lód U"uldo C7H15 •( . e e .< ;, CO(CH2>120H 

1-"'I rut,-¡ sint~tic.1 •• "l~J como el métc>Jo eJi,;pt.•rimt.•ntal p.ir.i obh.~ru_•r ~h.· Cri,.tal Lfc.JuiJo 

en Jas prin1cr."ls Jos et .... pas. fuernn t.•x.-u.·t.-¡n1'-•ntc ICls n1i~mos 4ut.• los •1pJicaJos en la 

obtención Jd Crist .... I L14uiJn Vinllico (s.._"Cción 111.1) • .__.s Jt."t..·ir h.i:o.tJ Ja1 eskrificación Jef 

cloruro dt.• <J1ciJo se IJcvó J.'11 misnHt !'i.c.."Cut.·ncia. Po:o.h.•rior a ello. t.•n t_•J .-icnmplamit.•nto, 

para Ja form.ación del compuesto Tt.>1.--.no. :o.e n ... •.ilizó ,-, J..is mismas condiciones utiJi7_an • 

Ju el con1put.~to: e 7 H 1 s · 

purificado por Jcstil&sción a baja presión y subS4.."CUentemcnt.__.. s.t..· acopló con d kter Br 

C,J 1,. CC>O(CI f;¡o) 1201 l. utili7 .... "lndo el mismo ml-to<ln Je s(ntcsis qut.• eJ informado en Ja 

sL-cción JJI. J.3. Pur eJJu. en esta sección, !»b)o ~e pn.-senta:1 IJ n_·•1cción dt.• .-..coplamientu 

t.•ft.-ctuaJa. para Jleg.ir al Cristal Lh1uiJo. 

R~11cció11 tk t11:op/11,nWnto 

o 
CO(CH2)120H(a,. C7H15 

¡,.. o 
;/e . CH (I) N;r .. C7H15 ··''. ~ e·- e <., ~; CO<CH2J120H(•) 

(5) 

.. 
~e.--· 

• ¡, r 

El producto final. fue caracterizado por Espectroscopia de Infrarrojo. Rayos X. 

Microscopio de Luz Polarizada y Calorimetria Diferencial de Barrido. 



111.3 Cepoltmeril .. ,,_.. ..., ln..,rtn - Hadta.-AMI Gólmma (y) 

Como se t.•xplica c._•n .._.J c•1pftulo 1 t•ri l.1 Sl."C.."ción 1.5, J.1 copolim1...•riz.11.-ión por M~todo 

""Gr.aft'" o lnjc..•rto. st_• pucdt• re .... 1J;..1r por mt•din t.lt.• Id R.aJi.u.·ié>n y t_•nlrc..• un monómcru 

viniJico y un polímc.-ru. 

En estJ sección ~· t.'.'llplu:.-. t.•I dt_• ... 1rroJJo t•11.pt..•rimc.•nt."ll t_•ft."Cfuac.Jo p.-1r.1 poder rt.•ali7..ar el 

injerto de Ju.,. Cri.st.1lc.·~ LítJUitfo._ (~-c-dnrn•!<> 111.l y 111.2) y el poht_•tilt_•no. No obst.antt.•. 

p"r.imcr.;:a1nctth .. • se lkv.1ron .--. t.•ft-clo .1l>;un.1!!. pruebJs de in1e..•rtu con o1kohtlfes. con t.•l fin 

de poder dt'h.•rnlinolr J.uo condkiont.•<,; net.·t.•!">..ri.1"> p.-ir.-t poder rt.•.-.li7..,tr t_•f injeorto con t.•J 

Crist.."'11 Lh-1uh.Jo posft_•riornu•nh.•; c:i.to !-.<-" e'llJ-,ºrl'-' t.•n J.1 !<-t..•cci6n IIL3.J. f~das prut.'bas ast 

mismo. pcrmitic._•ron clc..•1:ir c..•I mNodn Jin•cto ~úhdc>-lí<fuic.J<, de r.u.J1ación par&1 rcaJi7_.ir 

el inje-rtn entre el polit.•tilc..•no y c.•I cri-..t.-il liquido. 

111.3. W Pruebil• De "'->1tmeri1aci0n. Eslerificar,tón 

Para poder eft."Ctuar el injerto Je alcohole,.. c..•n polic..•tilc..•no. se rc.:iliLó primeramente una 

copolimeri.7~1ción con cloruro Je .1criloilo y polictill"nn. por n1t.•c..ho de radiación 

gamma empicando una fucntL' de Cob&11to-60. Pu~tc..·rior a c..·Jlo. se efectúa Ja 

esterificación con un alcohol. 

Esta rC"acción de síntesis se rc..•.-.Hzó cmplt.-ando dos n1Nodos de r .... c.Ji.""lción: f\.fCtodo 

Oirc.."Clo Sólido-Liquido (f\.f.D. S-L) }' ¡\.f(otodo Oirc.."Cfo 5(,Jidc>-Vapor (J\.f.D.S-V). 

En las prucb .. ""ts cfr•ctuadas con el J\.f.D.5-L sftfo se..• cmplcí'J d fl.fct.-inol en Ja 

cstcrificación. En el M.D.5-V se utdi7-'""lron Jos si10:uicntcs alcoholes: f\.fct.1n<>I, Prop.-1nol .. 

HeptanoJ y OccilakohoJ. 

Las reacciones rt."Spc<=tivas dc copolimcri.7.ación y C!'Otcrificc""lción se representan en 

seguida. 
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Sintrsis dr rr.~u·ció11 et1 itrjerl<>s clr ¡10/irlil#Wo a>tt 11/roholes 

Es/C'rificaáón 

[ 

rn, º'' CHz ,,., m,'"'] 
c .. cH2 c•o 
C•O (:, 

"' n 

" ••,c-nr- e 

ROH 

(ti) 

(7) 

[ 
º'' º'' 

º''J 
y cu, ?' 

rn, " 7uz 
CH CHz e-o 
?•O 

l~o ~ ~:..e.no c.on clorl.ro d.e> QCnbo<o 
(.;.opo¡•o.nero) 

I "., ,,., ,_,., '"• "''! 
~·, 

<--11 ""J1z 

C•<• l•k 

oR n 

fr)i..,....,.o Oe' 

POl.e-!'l~•c..

oo.q..,.1~ 

EJ cloruro de acriloiJo empicado fue purificado por medio de destiJ;.ción .:t V.:tcio. (Ver 

t."n apéndkc B .. Purificación de reactivos y Equipo de dcsf:ifación c"l v .. "lcfo). 

EJ polictiJeno se manejó como películas, cuyas dimensione:'> fut._•ron de 1x5 crn. E.~t,'ls 

pcUculas se purificaron, de Ja siguil."nh .. • manera: se !>Uffit_•q;icron en tolueno, 

permaneciendo en agitación durante algunos minutos, después fueron colocados 

sobre papel para ~acarse y evaporar el di.solvente, en seguida st..• introdujt?ron en 

mctanol par•i terminar de cürninar impurcr.as. Evaporado el alcohol, S<." coloc."tron en 
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un vaso de prccipit.:u.los c.h .. •ntro dt.• un Jc.•sc.•c.u .. lnr .t v.tcin. con el fin Je climin."lr 

cua.h..¡uier hunu. .. •c.l.11J qui:" pcrjuJic<triJI f., .. n·.tccione~ ~ubsii~uit..•nte·s. 

Para realizar l.1 rca<.·c:íón de cnpolimt..•ri:r:.tción. ~t..· tr.-.bajó con ampollct .. ts que ~.._. 

elaboraron uniendo tuboo.; Je ens."lyc.· dt..• vidrio m.trc."l Pyrt..•x con tubos Je vidrio (Ver 

F;g. 111.5). 

111.3.1.1 111;,1-~o Sól-..Uquklo 

El método c.lin.-ctn sólidn-lit.¡uiJo. es o.1qud t..•n d cual la reacción Je copolin1eri•1•...aci6n 

por radiación. se llcv.i a cabo en cont.tcto directo entre el polimcro sólido y (."I 

monómcro liquido. 

Para realizar cst."I rc4l!cción. es importanh• tt..•ner ..._.¡ sistt.."ma complct.imentc anhid.-o y 

libre de oxigeno ya que l.i humedad puc.•Je oc.tsion.-.r .-.JtcracionL"S en los rt.. ... ult..-..dos y 

por otra parte, el oxigeno inhibt.." 1.--. copolimcriz..ación por radiación. Para evitar c-.to. 

fue necesario reali..7...ar una corrt..-cta Jc._-sg.isificación y sc.-11.tdo a v.aclo Je- l.as ampollctas. 

El método directo sólido-liquido. fue estudiado con mayor detalle por G. Ct....JiUo 

(Tesis en preparación). 

Procedimiento 

Injerto~ polietileno con cloruro de 11crtloilo (Reacción tle copolirraerización). 

Para poder efectuar la reacción entre el polímero (polictilcno) y el monOmero (cloruro 

Je acriloilo) ~ proccJiO de la siguiente manera: 

Se colocaron tres pcUculas de polictileno previamente pesadas y marcadas en una 

ampolleta de vidrio. en seguida. se vertió. dependiendo de la concentración de 
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monómcro (Vcr T~1bl.1 JIJ.I), 101 C'.•ntic..fod n.•spt."C'tiv.1 ,,, .. tnluc..•nn y c-n ~'-·y,uida cl 

volumen Jc cloruro de..• .u:rilniJn curn•sponc.Jientc..• (FiJ~· 111.5). 

Condiciones de rca11C'ción en Injerto polictilcno-cloruro de acriloilo 

o.s .. 1.ti2 10 

o---------l·-·----·----- -----~-----· -------
%Vol Clonlro de 

--..... ... º 
ti1.5 tiO .... 

Tabla llJ.J Prueh,._ .. n._•a.IU-...d.1-. pc•r fl.l<"tuJ•• d1n~:tt• !'><'>lnl• ... lh . .fu1d1J dt•I 1n;..•r1<1 polic•uh..-K-......·loruro de 

.>eriloilo. S.:• r..•prt"."w.•nt.111 l.t.... '-·nndKiont-s d.-. ._Jt,....... y ¡-..-.r'-·i••nh• volun1en de 

n10nórnero/di.-.olvc•nt1.• (cloruro dt ... 1crdndo/tnlut."110). l ... 1 1nrt•ns1d."ld dt" radi.lción 

pt.-rrna~"C'ió con..-ot.tntt": O.~...i ~1rJd/hr. 

Figura. JU.5 A.nipollcta utili.z.add en el MNodo D1n._"Cto Só-Jido-Uquic.Jo. En su interior se coloca el 

polietileno con~ di~luciOn cloruro de- acriloilo-tolut."00. 

De:; gasificación 

Las ampolletas fueron c0Joc41das en 1.-. lfnca Je vacío con sus rcspt..~tivas llaves 

cerradas (Fig. UI.6.a). Se colocaron en un baño Je Nitrógeno Líquido (N 2 p,) dentro de 

un 0e"1'ar, cuyo (in fue congelar completamente- Ja disolución. 



Ya congcJ.-¡do pcrfcctanu.~ntc. ~ .--.brió J.-, ll••Vc- p.:1ra succiun.ir lo~ g.1-..._·:i. prc~nt.._•:i.. lo~ 

cu."lk'"S Jt.• otr.1 mant.•r.t, inhibirfan 1.-, rt.·acción de cop<-,limcri;r-1cit"ln. E .. ~ta condición 

pcrmanccib dur.-u1tc 20 min (Fi1-~- 111.6.b). 

o) b) e) 

Se cerró J.--. llave del v.-..cfo y sc rl_•tirt'"J el Ot.•war. introJucit.•ndo J .... ._tn1p<,IJcta en un va~o 

de precipitado con agua (Fi,.~. 111.6 .. c) hasta que Jcsap.ut.-cc .._.¡ burbujeo, d cual ~ 

presenta debido a la existencia Je f;aSt._~ atrapados en la disolución Jisoh:cntc-

monómcro. Se lin1pió la ampolleta y nuc,,.·.-,mcntc. se repitió la operación • hast.i que 

no se observó burbujeo cu.-...ndo 1.-... an1polleta era colocada en el baño Je agua, indicio 

de ausencia J.._. gases en el dispositivo Je reacción. 

ScUado de ampolletas 

Congelad .... la c"lmpollcta y abierta la llave de vacfo. por medio Je un ~plctc, 

(controlando el flujo de oxigene> de t."11 m.-..ncra que presentara una flama Je color azul 

lo que indica una buena combustión y temperatura propicia para el sellado adecuado 

de la ampoUcta), se realizó el sellado a una altura Je 5 cm de Ja parte ancha de la 

ampolleta. Esto se csqucmati;r..a en la Fig. JJI.7. 
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Figura. IU.7 Sell.tdo de ampolll•f,"\!'I ,, vado. 

Selladas las ampolletas, se irradio.ron por nu.•Jio dt.• radi .. 1ción Jo!amma proveniente de 

una fuente de Cobalto-60. Estos <.•ns."lyo!.. se r<.•ali7 ... "lrnn a Jifcr<.•ntcs dosi"i de radiación 

gamma y diferente.~ concc.•ntraciont•!. dc.•I mon<'tn1ero, Jato!.o <tut.• M' informan en Ja Tabla 

111.1. 

Esl~rific11ciOn tú-/ copolirnero cun ttu•ftznol. 

En un pesafiltro con mct.-...nol S<-"CO, )" ."ll>!Unas gotas dt._• piridin.-. anhidr."1 en agitación 

magnética, fueron introducidos lo más r.ipü.Jo posible, las pelfculas ya injertadas con 

el cloruro de acriloilo (copolimt.!ro), esta m.1nic>bra se Jebe a que el injerto es altamente 

reactivo y por cUo. fácilmente se hidrolizarfan con l."1 humedad del medio ambiente. 

Condiciones dr rcacció11 1le estrrljicllc10r1. 

• Temperatura: ambic.•nte 

• A1;it."'1ción: magnética 

• Tiempo de cstcrificación: 72 hrs 



01.•:iopuk J1.• rt•.tJi.,.-ir J .... .._.,..ft-•rific~•ci<>n. las pcJfcuJ.--.-. '""'-º :'>t.~.--.ron, pe-.••ron. 1nidierc>n y 

fueron coloc.1das t.•n un Jt.·~-ca1Jor º' v.rtcfo. 

Ya st..-cas. J .:ad.11 pt.•lfcul.i dt.• injt_•rto, st• f.._.s Jt.•tt.•rminó peso. Jim•~nsiont•:-... porc•t.•nto Je 

injerto. pun:-it.•nto Jt_• crist.iJiniJ .. u.J. Se car.--.ck•ri.,. .... 1ron por E,.c¡pectrosc<ipl.i dt.• lnfr.¡rrojo )' 

Ray~ X. Rt.•!iultaJus 4JUC ~· infnnn.in '"" '-'I sihP"Ui..__.ntc c.--.pUuln. 

El m~todo din-cto sóHJo-v..ipor. ~· refiC'rc a ªllUl"J t.•n que l .. t n·.1cción Je 

copoJimcri7 ... u:ión por raJi.-ición. -..<.• lh.•va a c..ibo en cnnt.actu tlirt."Ctn t.•ntr.._• t.•I pulimt•ro 

sólido y cl v,;tpl,r Jd n1onón1l.'ro. 

En csk• método t.•J pr<1<..t.•Jimiir.•nto Ú'-.' t.f<'"l.gasific .. --.ción. ~·JJ.1Ju. 1.•c¡ft.•rific.1ci1'u1 • .._.,.. ii~u.11 •fUt.• 

~n l.'! método dir'-.-clu s<ilu..Jo-lit¡uido. y sól.J.mt.•ntc ""drfa el di:-..1..•r\o J.._. l.1 ampt1lk•t.1 y J.--. 

forma de irradi.::lrJJ. 

La estcrific.aci<>n '-"" éste mCtoJo. se practicó con diferentes o"llcuholes. como fu.._•ron 1.•J 

mctanol,. propanol .. hcptanoJ y Jecilalcohol. 

Procedimiento 

En ampolletas tales como Ja que se bosqueja en la Fig. lll.8, el monómcro puro se vertió 

en el fondo del tubo; la parte angosta se cubrió con una pequ'-•ñ.a cantid,;id de fibra de 

vidrio para intpcdir que las pcUcuJas de polictilcno, que fueron colocadas en la parte 

superior. atravesaran hacia el doruro de acriloiJo. 
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Figura. 111.8 Ampolletas uliJi7 .• u.Jas en el Mt-t(_,._10 l>u(_-.._·tn S..")hdo-V-11por. 

En st.•guid.1 se llevó .1 .. -.-ibo l.:i Jcsg.1:0.ihl.·.u.·it'•n y ._..¡ ~llo1Jo Jl.• iguJI forn1d que '-"" el 

m~todo din.oeto sólido-liquido. (_)tra Jifl."rl."nc...-1.J '-'" e~tc método, r'--c.-.yo t..•n l.11 forma Je 

irradiar IJ ampullt.•tJ. 1--i r.1JiJl."ión ~t.." '-'it.-cuto cubrit•nJo l.1 partt.." infl."rior. en Jondc ~ 

Jocali7...aba d cloruro dt..• itcriloilo. con un.1 b.1rr.1 '-h.• plomo. Ello ~vit'-'"> el p.1so de lo"io 

rayos y h.1cia el n1onóm\.•ro din-et.amente,. cv.-idicnto por lo tanto ... u polimeri.7 .. ación. 

logrando que sólaml."ntt..• los v.:ipores qu'-" atr.1vl.•s..1ron 1.-i hbr.1 de vidrio t.."ntraran '-"" 

contacto p.ua rcaccion.u con d polictih•nn (Fig. 111.tJ). 

Figura 111.9 Ampolleta cubierta. por barra de piorno utilir...:.d.s para c.-vitar el paso de los rayos T 

hacia. el monórncro. 



F_c;;tJis. prucb.lls se llevaron a cabo .1 Jifcn .. •nh.·~ 1.fo-.;is 1.h.• r.11Jiació11 par.11 c.-t.1.1 uno Je loo; 

alcoholes.. l....ll Tabla Jll.2 prl."!<.t.•nt.:Ji l.11s conJiciont.•"O dt.• re.tct..·ión t.1nto p.11rJ J.1 

copolin1crir ... 11ción como pAJ.rJ Ja postcl'"inr est...-rific.11ción haciendo uso Jd f\..1(ot<,.Jn 

Oirt.-cto Sólido-Vapor. 

Condicione!'!6 de re•cción p.ar• re.-lir..ar el injerto polietilcno-éstert.-• .;a 

diferenlt."'f' dosht de r.adi.ación ,;•mm.a 

R..cdónde 

copollmerlz.clón 

Dosis de rachao6n ..,, 

(Mrad) 

Intensidad de dosis 

(Mradltv) 

rtempo de reaca6n 

(min} 

Esr.rlfíeaclón 

rtempo oo reac:oón 

"'"') 

0.135 

0.54 

15 

48 

0.27 0.54 O.Hl 

0.54 0.54 0.54 

30 (>() Q() 

72 41< 48 

T •hla 111.2 Condiciont..-s de reacción de copolisnl!ri.z..-.ción y t."!'>ler1ficdciOn re.;¡Ju..ad.i... .... p ... r.1 d ~odo 

directo sóUd~vapor. 

• Los alcoholes que :i;.e ocuparon para realiz..ar l.a 1t..-stcrificación fueron el rnt"t.1nol. pruf"""olnol. 
hept.anol.. y el df...'Cilalcohol. 

Después de realizar la csterificación~ las pelfculas se secaron. pt.."!'>aron. midieron y 

fueron colocadas en un dt.~ador a vacfo. 
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Ya st.~as se lt•<i l.h.•tcnuinó su pt.·~n. Jirnt.•nsinnes, porcit.•ntn t.lc injerto, pnrcicnto Jt.• 

crist."llinid.ou,I. S...• c.1r.1ctt.•ri.l' .... tron por E~pt-clro...cnpi.1 de lnfr."lrrojo y Rayos X. 

111.4 t'..opollllN!rización - er1 .. 1a1.,,. UquldoH>oli..tlleno 

Con base l.ºn lo-. n.·~ult.uJn!o ubtt..•nido~ de l.:1 prucb.,~ de injt·rto explicadas en las 

S<..~CÍOOl.-.¡ antcrion.·'· •• .. r rc."lliL6 l.ºI injl.•rto l.lt•I C.-i .. t."11 Líquido Vinllico con t.•I polictilcno 

por 1ncJio dt.• dos rut.i~ !1.inté-tic.v·-. Primt.•r."l: '-lt.• (orn1.1 Jin."Ctd cntr~ t.•1 Cri."i.tJ1J-Lfquido 

Vinllicn y el polietilt.•no por radi.1c1ón g.1n'\n1.1. St.·gunt.l."t: por mt.•c .. ilo dt.•I injerto del 

polietilcnn con cloruro Je acriloilu y l.1 pn,h•rinr t·~h·rific .. "tciOn con t.•I compuesto 

tolano el cu.'\I cnnticnt.• '-"n 'u t-.tructur.1 n1olt>t-ul."lr t•I grupo -C>l l. El m~toJo Je 

radiación utili.1' .. --,,Ju (ut• el Oirt.-clo Sóhdl~-1.itJUldn. 

De l."l mism.'\ forn1.:1, t.•l Cri~t.11 Lit¡uidn C.,-H1~ 

así n'\ismu en ~u t.·~tru'--turJ mnlc<_-ul."'lr t."I f;rupo 011. ~t.· injcrt6 cnn t.•I polictilcno por 

medio Je l."ll -.c•~und.1 rutJ sintl•tic.• n1 ... nciona<l.1 t.•n t.•l p."i.rra(n a"'llllt.•rior. 

111 .. 4.1 Rula directa de sintet11.b1 de injerto entre Cristal Uqu6do Vl ... Hco y 

-lo!llleno 

La primera ruta que se realizó para lh.•v¿Jr a cabo el injt..•rto fue por medio del mé-tot.lo 

dirt.~to sóliJo-liquiJu entre el polictileno y el cristal Jiq u ido vinilico. 

~acción de Síntesis 

l•O 

c,.. .• '!'ol L.lquodo Vinilico 
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<._f.,1tdicio1rcs tle ,_.m:-ción 

• 06sis: 21.67 1'.1r.1J 

• Intensidad: O.JKI J\,tr.ul/hr 

• ConcC"nlr.-,,ci6n Cl.V /Tnlut.•no: 0.0466?\.f 

• T.._•mpt.•r,-.turo11 dt.• r.tdi.tción: 43-45"C 

El procC"dimicntn cfr~tuo11Jo paro11 rC".-.li1'.;:1r ,., • .._. 1njt._•r1n. e~ el &.lt. .. •I mt.'-todo Jirt.•cto ~ólido

lh¡uiJo C'x:plicaJo en 1.-i sC"cción 111 .. .:l.l.t •• t Jif.._•rt._•nt.·i.-. LIU'-' '-'ll .._.,h .. • c.1~0 • ..__.¡ n1nnómt._•ro es 

el Crist.-il Liquido VinUico .._tisudto en tolu,•no. 

A las pclicul.1!<. nbtcnido11s ~· lt."s determinó !<.U P'-'~o. dinlt.·n~ictnt."'• pllrCil·ntn de injt.•rtn. 

c.-.ractcri1".-."\nJosc por n1cJiu e.Je espectrn~t..,pi.-. d,• Jnfr.-.rrt.lJll. 

111.4.2 secunda ftlla sinlélica. EA1Prifk.ac:i0n de'°" CrislaleN Liquidos 

En L.-St.-. sc~~und.-. ruta. S'-" optó prin1t._•r.in1ente pnr h.tct•r rC".-.cciona.r t.•I pollt.•t1h•no. (t.·nn1n 

C'll c-1 1nt.-,.todn directo, rt._•port.1dn en IJ St..•cc1ón 111.'..'\), con..__.¡ t:lururo <lt• .tcriloilu, t._•s <lt.-cir 

una copnlin1cril'".ación por n1t."dio Je r.-.di~ci(in y. Po~terior •"' ello. e!<.IJ.~ p1..•llcul."1"> y.1 

injertadas con el cloruro de acriloilo se c~tcrificaron con los cri~t.-.lc~ liquiJos que 

contcni."11 el grupo -OH (disueltos en tolu-..•no :i.-..-co). Esto se put._•Jc obst._•rvJr cl.1r.-.n1t._•ntC' 

en la. siguiente serie de reacciones. 

&acciótt de copolimeri:.aC'""ión 

(ti) 

y 
11~-Clf C 

C•O 

a 

tryc-r-ro óe pc::ihe-f"dcnc:i con C:lc-1.To de oc:;.-.loolo 
(=OPOl'~:::i: 
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ºl:r' <:J•.11 
u~ J +. 

{ 

co, cu, m 00

' rn,"°1 
e~, 

c>t C••z cw c .. a 
e .. o C:• 

e• n 

+ C7'-f1~, 

(fO) 

·e e. 

[. ... 
c:,:JI: ~t 

.,.., m, 1 
CH> CH e-o 

._c__-.tLuz11z•" 

" n 

Las condiciones de rcaccit'm p.1ra r~af.i7.&Jr <..":iotas i.nj~rtos se bosqut."'ja en fo (.-ibla IJJ.4. 

A las p<--Uculas se les Jctt.•rminó su P'-~, .... us dimen.sinnes. % dC' injerto~ % dt.." 

hinchamiento. % cfr" cri.sr.alinhJ."'td. F..stas pc-licuJ.:1s en espc>Cii1l • .!oo<." car."lctcrÍ.7...:J:ron por 

medio de Esp1."C't-roscopl."1 de fnfrarrojo, Rayo:!> X. J\fkroscopf.l de Luz í'ofariz.ada y 

CaJorimctrla DiferenciaJ de.-- B.-.rrido. 



Condiciones para ree11liz.1r los injertos entre Cristal~ LiquidoH-Polietilenn 

Compuest:o 

Condición 

U.5-1 U.5-1 

0.5-1 0.5-1 

61.5-1 

-. ......,, ..... , '.'O :m 

Tabla 111.4 Condiciones J.._. rca"lCción ldnlo Je copolinlf..•ri;t"-ción corno Je eslerificatclón f"'-lrd n•.tlir .. tr 

t_•I in;cr10 de Cnst.."lk'S Lfquidos-polic:otik•no por medio dd MCtodo Oir'--...~10 SóliJn

LiquiJo. 
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C:A.PITULO IV 

RESULTADOS 

W .. 1 Sínleala • c.rtalale• U11uidos 

La primera partC' dl.." la sin1t.•s1s, t.·nmn s-c..• m1.•ncion6 t.•n c-1 capitulo ."Interior .. con .. i...¡tió en 

la obt.:nción del éster BrC,.11.-COO(Cf-hh~J f h.-u.·1L·nJo u~ Jl" un p.1~0 1ntcrnwJio: Ja 

preparación del cloruro de p-hrontobt..-.nzniJo flrC ... l f4CC)CJ. d cu.il .1J s1.•r '"iUOhtnu ... •nh.• 

higroscópico, difkllmt.•ntt.• se lt.• pudieron dt•tt._·rrnin.-¡r pruc..•bas de c41r,.,,ctt._•ri;_.1ción ya 

que estas implicaban c..•I contacto con 1.•I anlf.,ienh.• (t.•I cu.11 contien1.• hurncJ.u.J), y por lo 

tanto, el compuesto s.t.• hidruliJ .... "ld.1 al ácido. Sin 1.•mb.11rgu, por J.1s c.1r.1ct1.·rística'i fisicas, 

principalmcntc de olor y ap.:iricnci.-i • .:isi con10 quinlic.1!> t.d cnn10 1.•J ser ..-.lt•1.mcntc 

reactivo con el 112Ú. sl.." pudo considerar 1.fU'-" se tr.tt."lb.:t del con1pucsto dl.'!.f..."ado: 

cloruro de p-bromobenzoilo. El rcndimiPnlo dt• .._. .. 1.1 rcotcción fue de 75.H:\%_ 

Se confir01a posteriormente J.-. efr-ctiviJ01d Je la n•.,cci6n, al obtener .._.J producto final 

en esta etapa: d éster (BrC._f f.COO(Cf-12)1~11), d cual al !.c..•r C.."st.,blc- JI medio 

ambiente, fue propicio par., Jt.."tcrminar la corrf...•spondienh.• caractL•ri:1:.ación, resultados 

que se presenta en Ja S«...-cción IV.J.J; postt.·.-ior •• '-'llo en J.-i sección IV.J.2 se J.-in Jos 

resultados de Jos acoplamientos l."ft."Ctuados entrl." L"I B~H4COO(Cfb)120H con el 

fenilacetilcno y cJ p-hcptL"niletinilbcnccno re~fntt."~ispt.oetivamente. Fin<1lmentc en Ja 

sección rv. 1.3 se exponen los resultoldos de la sinh.'sis dc-1 cristal líquido viniJico cuya 

t...-structura es la siguiente: 
Co,cH 2J 1 '2'0Cc .. cH2 

CH> 



IV.1.1 bler RrC.H.COO(CH.) .. Utl 

&ac.·ción 

o 
ar ··< :~· Cc1 <•> + HO(CH 2 >120H<s> 

IZI 

La reacción cn Ja obtt.·nción <lcl é-sh_•r HrC-.11,COll(CI b)1PI l. tuvo un n.·nJ1111il.•ntn Je 

54.14%. Se determinó su punto de fu"'ión '-"I cu.•I o~itó en un inh .. •rv.11,l d1.• 49-SO''C'. Ld 

cromatogra(fa en c.ip.a fina prc~ntó un.i sol.-.. nMncha al correr 1.-.. nu1t._·-.tr.1. 

La caracteriz.ación por cs¡x..-ctr~opfa1 Jc 1nfr;un .. "tº en l.a Fig. IV. I .1, confirma la 

prt.-scncia de Jos Jifcrcnh.~ grupos en J.1 t.·~lructura m0Jc._-cul.11r del compuesto_ 

señalando la frecuencia c.fcl grupo cc>rre,.ponc.ficntc. En d cu;;JJro No. t ~e bo'."><¡Ucja la 

interpretación general de 1.as bandas deo Infrarrojo. 

55 



Frecuencl• (cm"') Grupo 'unclonal 

3600 -OH 
1-~~~~~~~~-+-~~~~~~~ ~ 

>3000 C - H msaturadO 

2140.-2120 -C C-

1790-1650 

1645 -CH=CH, 

1600 -C=C-dca~ico 

1460 -CH,-

1375 

1300- 1050 -OC=O 

860-780 Pa,.a-sust1tUC16n 

725-720 

600-500 

Cu.adro No. 1 H.and.a!'I de infr,;arrojo 

- o e-
e o - -... 

Fig. IV.1.1 E."'pt'Ctro de lnfrarr-ojo Jel t5lcr ar 
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IY ..... 2 Pre,.aración lle lotl Tolano~ 

Se rc.·diZ..'lrnn 4..los .acoplamientos con el ester BrC .. H 4 COO(CH1)1zOf-f los cualL~ !'iC 

llevaron a c.""tbo usanJu d fcnil..sct_•tilcno: C CH y d p-heptcnilctinilbc-nccno: 

c,tt,s 

en laSSt._-Ccinnt.·s IV.1.2.I y IV.1.2.2. 

e 

La t...~tructur."1 molecular del cnmpue~to ~intt.•tiz."lJo, h.:ict_• pt..•ns.ir t..•n un posible 

contportamientu n>n10 crist."11 liquido. Jt..•bido •"" que en clJa se- t_•ncucntra c-1 grupo 

tolano: el cu.11 da ."11 compuesto prnpit.•d.uJt_•s Je CrL ... tal LfquiJo. 

RL-acció" 

o 
Br-· · Cocc1 • 2> 12oli<~l· e e' 

(31 

Q 

fuccH2> 12ot-~s) • 
A 

El punto de fusión del producto tolano (A). purificado por recristaliz.ación con tolucno 

fue de 71-72 "C. 
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El Espectro de Infrarrojo (Fi!t· IV.1.2), pn.~nt.'1 las b.-..ndas corn~ponJic.•nh.~ a Jn<i 

grupos del compuesto, aparc.~iendu además. d díft._•rt.•nciJ Jel .._~r.._~tru prc.'"'C"edL•nt'"· la 

banda respL~tiva a L'l. triple littadura - C C- Jespla7_.-.J.'l. lit~er..-.nu.~nh.• haci.a una mayor 

frecuencia y con intensidad Jl-hil. 

El comput...-sto de acoplamiento (A), también fue ob'k..•rvaJo al 1\.1icro!>C'opio dt._• Luz 

PoJariz.ada, en donde se aprecia un con-.port.-.mic.•nh> J.._- Crist.-.1 Liquido ...-n una 

mcsofasc que comen;r.6 a 74'C y terminó .._.n JOS'"C', ..JJ...-n14's J.._. qu.._. !.t._• apnoeiJ un41 

t..~tructura cri."it.."llin .... colorida. La íotografi.'1 Jd producto. corresponde.-, l.i Fig. IV. t_'\. 

De igu..il forn1a se caracterizó por mL>Jio Je C .. 'llorimetria Diferenci.11 Je B.-irrido (Fig. 

JV.1.4) en donde asf mismo. se percata un cumpnrtamic.•ntc> de cri!'wtal liquido .... 1 

observarse dos picos cnJotl!rmicos. El inicio J.._• J.-i n1L--snf."l!'>C se- prt.•st._•nta a 70.:l-l'C y el 

ter01ino a 108.98°C. Con c.-sta caractcrÍ.7-'ICión .. 11 igual que con 1.-. n1icroS4..·opiJ dt..• luz 

polari.r.ada. se confirma que el componente ~e comporta como cri..-.t.al liquido. Por otr.'I 

parte~ el Análisis Tcrmogravimétrico (Fig. IV.1.5). nos mucstr.a que el materi.-..J puede 

ser c.-¡Jcntado a tcmpcr.atur.as menores de 215.t3"C. sin perder matcri..J. yc11 que .a t...""Sla 

temperatura el material comicn;r.a a degradarse. 
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El difraclogr.-.mo1 de Ro1yos X (Fig. fV.J.6.) mut."str.t mJi~irno:ot Jt• JifrJcC'i.-m. I•» cu.ti 

indic&11 que el a'ltnpont.•nh.• c&11rdcteri.z;1Jo pn:<K.<e un.:1 t""Sfruc-turd cr1st.1'ina. 

-·· - - - -
Fig. fV. J.2 Es~ dr lrúrarrojo drJ CO"'J>UC!llfO 

-·· .... - - ---
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e 
¡ 
i 

too 

40 

so•. •e 

T•-.P•r•tur• (•e> 
Fig. IV.1 A C..lurirnelrld D1f.._.rt•nciotl J.._. H.ur1Jo 

2t!S. 

G•n•r-•I V4. tC 

o-f-~~~~~~~~~~~--.~~~~~~~~~~~~~~~~~~-4-
o soo 200 300 400 ""° 

o.e 

~ 
O.G -

-
.>: 

o.o 

-o.z 
T'•-r•t....... c•cJ O.ner•I Y•. se DwPont 2100 

Fig. JV.1.S J\n.ilisis T~rmogravirnétrico 
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COO(CHzl1zOt~ 

w.1.2.a Coiwpue•to c,H,~- COO¡CH3J1;,0U 

Rracciót1 

o 
,; ClO(CH,,11:zOH,.t c,H15' 

(5) 
B 

En eJ t...'Spt..~lro de infrarrojo (Fi~t· [V.1.7) .. apart."ct.-n las bandas caractt.•rfsticas de los 

grupos estructurales del compuesto .. no distinguiéndose el .-.Jquilo adicional (...C7Ha!t) .. 

debido a que Ja frecuencia que corresponde .. -. éste es t.-.. misma que para el grupo 

(CH:i)u siendo de 756 cm·1 • El compuesto de acopl."'lmicntu (B) .. también fue observado 

al Microscopio de Luz Polari7..ada .. en donde no se aprL-cia ningún con1port.amicnto de 

Cristal Liquido .. adcm~s de que su consistencia t?r•1 de una sustancia amorfa y de color 

aUlariJJo verdoso. 
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- -o e 
..., c-H •• - c=o 

-·· - ·-
Fig. IV.1.7 F-'"if-:"CtTo dl! Infrarrojo J~I comput_-sto e 1H u 

IV.1.3 Crtalal UllU- Vlmlico 

Reacción 

e e 
e;¡ 'i' 
C0(CH2J 1;2C>C ?•CH2 

CH> 

H2C•C(CH 3 )C0CI 

• 

, .. , 
o o 

e e ·:·=~>- ~O(CH2>12o~c-CH2 
bH3 

-,._e 

·~ .. ¡c;1c•. 
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La caractcri7.,.,cilln por espt..-ctroscnpla de infrarrojo (Fi¡:. IV.l.H.). nos indic.u1 '°"' 
grupos que integran al compt1L'"Slo los cuah.•!<. son los esperados# además Je 'IUt!' se 

encucntrJi a Ji(crcncia de los anteoriorcs compucstn!'ii. al metilo en t., fn.-cucncia 1312 

cm·•. 

Se observó por mt:dio Jcl mkrnscopin Je luz polarizada una estructura de pequerlos 

cuadriláteros crist."1.linos . .En un intcrv."1.lo corto dt.• tcmpcr.-itur.1. 100-JOS°C. se aprL-cia 

una mcsof,¡tsc pcrmanccicnJu l.1 t..'"Slructura cristalina. 

Por otra p.ilrh.•. la caractcri7 ... -ición por medio Je c.,lorimctrfa Diferencial de Barrido 

(Fig. !V.1.9) nos muestra sól.-in1cntt..· un pico Je fusión. no aprcci.'\ndosc por lo t4lnto la 

exL~tcncia d(._' una mcsc.lf.,!'.<" como crbtal liquido por medio Je esta tknica. 

El Análisi.-. Tcrmo¡:raviml·trico (Fi¡:. lV.1.10). inJic.i llllt!' el compuesto pu1...•<lc !>cr 

calentado a temperaturas mL•norcs a 145.62"'<:# ya <¡uc entonces comicn;r .... , a 

degradarse. 

Finalmente- en la representación <.h_•J Jifractograma Je Rayos X (Fig. fV.1.11.). se 

observan máximos de difracción .. indicdndo con ello que el compuesto es de 

eslTuctura cristalina. tal como se ubscrv., en el microscopio de luz polarizada. 
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C H ••.,.. 

CO(CHz•t:zOCC-cHz 

'"• 
e o 
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-:.:i 

-·· - - ·- -
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Ffg. IV.1.9Cnk>t"in>l!"tl'"IA Oiforct"'Ci.AJ de! U..rriJo 
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; ·:.e e 

t•"ll•.;;:'-;. 

""' 1•1. 
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Fig. fV.lJt Dlfr.noy-,r•m.t de R.yos X 
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·-~---- CO(CHzlt2'JC-;:•cH2 

<•, 



IW.2 Heaultados dr. c:opolimertzación por lnjf!rto dt!: Radiación 1l•mn1a 

En 1.i ~'--"CCión IV.2.1 ~e n1uc!'ltr.u1 lo .. rt.."-.ult.1Ju-.. "Iº'-" .. ..._. obtuv1..._•nu1 .. 11 llt."v.tr ,, c.-ibo 1 .. --i~ 

pru .... •b.'lS J..._. inj..._•rto pt.•rpctr.uf.1~ t.•on dift_•n•nh·~ .11c·ohttlt•-.. por t•I rni·tot.Jn [)in•t.·tu Sblidu

[.fquiJo y por el ~1étodu Dirt."t..'h' ~:;.óJido-V.1pur. En l.1-.. ~·n.·iún IV.:?.:?~'! rt."port.1 Jo.._ 

rt.~ultados obh.•nidos (.'ll los injt.•rtn-. ..._.ntre t.•I polit.•til-._•no ,.. hl:o. t.·ornpue-..h,.,. .. 1gu1'--'nh.• .. : 

Fin.-,lmenh.• en J.-i Sf..~cilJn IV.2 . .'.\ ~..._. c•ll(pont~n fo-.. ..ifgoritmo .. Jt.• c.'\lculn p.1r.1 ubtent.•r el 

porci .... •nto de injerto. pnrcienln de hinch.tn1it.•nto (por .1b .. orciún tft• ,Ji .. olVC'lllt.•) y 

porcit.•nto Je cristaliniJ.1J. 

IV.2.1 Pruebas de Copolimrri1ac:.iOn. Eliterlfk'..-ción 

Recordando J.'ls rc.--,cciones 4ut.• st.• eft.-ctuaron p.lr .. -i poder r..._·."lli7.ar los injt.•rtos Jt.! prueba 

entre el Polietileno y Jifcn•nh.-s alcoholt.•s, 1.-,nto para t..•I J\.tétoJu Dirt..~lo SóliJo

Lfquido corno el Sólido-V'apor !'."'-º presentan en M.•guiJa )a--i.s corr....-.ponJicntes 

reacciones. 

&acción de copolirnieri::nción 

(6) 

y ¡ cu, 
012 

rn, c.,,
012

] 

C>•2 

CH CH2 ?·o 
n 

l'JL'f'"'T'O de polie""i~ CGW1 c!oruro de oc;ri\c::>ilo 

(COC>Qli.......,.o) 
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&terifirnci611 

[ 

o• no,~" rn, "'•e~•, l 
~H 'c>o, ~"' C •O 

C•O 

(7) 

ROH 

n 

l'V.2. "l. "I -·- Dlrec:lo Sólldo-Uquldo. Injerto - polietileno-é,.ler llH!till.-.o 

En esta sc.."C"ción se informan los resultados dt.• Espt.~tro~opf.1 dt.• Infrarrojo (Fig-. IV .2.1-

3) y de Rayos X (Fi¡.;. IV .2.4-fi) obtt.•nidnf'. en J.ts prut.•b.i~ dt.• cupoli:rn1._•ri7--ición por 

radiación g.-imnt .. -i n•aliz.ild.is pClr n-it.•dio c.f1._•J !\.fl-tnJu Din"'l.·tn Sc'11ido-l.fquido <fUt." !H.-" 

llevó a cabo t.•ntre el polit.•hl<·no y doruro dt.• .. -icriJoilu y l.1 t.•sh·rific .. 1cií•n po<it<-•riur con 

metanol. l--is condiciones de r<".tcción ..t"if como Jos rt."'!'>ult.-idn-. e.fe.• porciento dt• in1ertn 

de hinchamiento y Je cristalinid.-id y c.1imt.·nsion1._•s del polit.•tileno-injcrtn. ~ mut.·~tr.in 

en Ja Tabla JV.IJ.1 

Condicionrs de rr•cción y c•r .. cteristic•s de injrrto polirtih.•nu-éslcr rnrtílicu 
Método Directo Sólido-Liquido 

----(ll> .... __ 
.... -.... _ 
- .... ki(.:9)" 

R-5 

0.54 

61.54 

O.Q.¡6 

103.26 

5.68 

42.50 

1.25 )( 6.3 

J.62 

60 

0.1835 

405.08 

13.6-1 

34.2 

l.6SxH.l 

JO 

90 

1.348 

2992.2..."l 

27.33 

3.0-I "' 14.25 

Preo.M"nta un .115pc"CIO Muy poco opaco c•~i Transpan-ntr# v mu\• 
op•co# - muy ~l4sbco b"arupan.•ntr. ll"l.A,Uco. 

Tabla IV.11.1 Condiciones dt! re..-.icción p.lrJ obtener el injerto pulietileno-l'S1.._...,- ~·tíJJCo, 4."d corno I~ 

resp..'Ctivos n!SullAdos. M~odo Dirl"Cto SOlido-Uqujdo. 
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• El f"l-"'"° inkial dt." 1.-t~ l"'-!licul.t.'i dt• polit..•tilt~no solu. o•-.-lll"I t•n un intt.•rvaln dt~ 0.0·11.() 047J>;... y SU."ll 

dirni...'"1'1.'°'iont.-s Fuer-un Je 1 -... 5 cn1. 

En el caso de R-6 t..•n el que l..i do~i-.. dt..• radi.""lción hit.• dt• 10 P\.1rad y la cunct..•ntración del 

cloruro e.le .""!criloilo-h_~lucnn dt..• Y<l'X. vol.: t.•n l.1 111 .. •.l'.cl.t de rc."_-ciOn t..le .1cilación (t.•n la 

ampollet.l con polit..•tilcno-Cloruro Je .:icriloilo/ tolueno). 1.:t m."llynr parh! del 

monómcro. se polimerizó. forn1..1indo!<.c un sólido gel.""ltino~u. por lo t..tue se cumplic6 la 

separación entre c-1 polimt..•ro forn1.:uJo y t..•I in1crtu polit..•tilc-no--clnruro dt.! acriloilo 

(copolimero),. por ello. St.." dc!'t.c.1rt.1 ._.J usn Ji..• dosis t._•li..•v.iJot-.. cuando 1.-,,.., cnnct"ntradones 

cloruro Je acriloilo-tolut.•no e-.. alta. Debido .il prublcn1.""l de m.-inc-jo en .__..._t.._-. 

condiciones. el injt..•rto pudo h.'lber prt..•sent.-i.Jo hidrólisi.-. dt._•bido •' que t.•I copolímcro 

formado al injertar el poliett)t._•nn con t..•I cloruro dr .'lcrilnilo es áltamentc re.:ictivo al 

1-1;?0 t.lcl 01edio ambicntt..•, t.X".'l"iion.uulo con t.•llo 'JUL' no~· lngr•aM• 1.-i tot.11 esh .. •rificación 

con el mct.-inol. 

A pesar de (.•llo. en lo!>. trc .. .__ .• ,!'>u-.. dt._• inj1..•rlu, lo .. t.• .. rc.•ctro!'. clt.• infrarrojo pn·~nt.1n Jos 

grupos rt..•present.-itivos t.¡UL' car.1ctcri7 .• -in l..i t.•structur.1 clt._•J injL'rto esterificado. Se 

observan Ja.¡ banda-.. corn• .. punJicntcs al c.irhonilo (-C .. O) del t~ster injert."lJo. 

ubicadas cntr.__• las frt.."C""Ut._•nd.-i .. 1736--17..'.\2 cm-1 t..·onfirm.1do tal ~-;rupo con la b.1nda 

ancha de -OC' - O presente en los infrarrojo~ de lo.-. trrs injcrto~ cntre las fn ... -cucncias 

1162-1556 cm-•. Con los infrarrojo!'> asl mL-.mu. puc.Jcmo.., compar;:1r cuantitativ.""!mcntc 

el porcentaje de injerto,. y s.-iber a cuál Je los copolin1eros se le .iplicó menor o mayor 

dosis de radiación. ello s-c lu¡-;ra al observar que 1.-i intensidad de la banda que 

representa al enlace C--H !'>aturado. (c..ir.lctt._•ristico dt.•l polichleno). h:>e.:tJi7 .... -,,Jo en 

frecuencias < 3000, va Jisnlinuyendo conforme .1umt..•nt.-i .__,¡ porcentaje de injerto y la 

dosis de radiación y por el contrario .-.e h.-iccn lígcramentt.• más intensas las bo.11ndas que 

representan al l!ster injertado (bandas correspondientes a -C-0 y -OC - O). Esta 

diferencia perceptible en los espectros Je infrarrojo. se debe a qut..• la cantidad de 

injerto cstcrificado va siendo mayor al aumcnt.-i.r l.'l dosis de radiación. en 

comparación a la matriz poliml!rica misma (polictilcno) .. En la tabla IV .. 11.1 se ve 

claramente cómo es el aumento de tamaño de las pcliculas conforme aumenm la dosis 

de radiación y la concentración. 
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Fig. IV..2..J f~p<"C"t~opl• de lnfr•rrojo dC"I injc:.-rto: rolic-tilrnu-é""tc-r me-tilico (K·S). D°'"i"' 0.5-C 

Mr.ad. 6t...S.C•/. vol. monómrrql'di .. olvrntr 

C-H s.r -- e o 

-,.. .. 
Fig. IV..2..2 E..ptttro.c"opl• de lnfr•l'T'Ojo del injerto: polictilc-n~ater n1eUlko (K-8). Dosis I.62 

Mr•d. 609/. voL monómcrql"dlsolvcntc. 
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--· - - - - --· .... - - - - - -119.:t 

Fi,;. IV.i..3 Esp..-.ctroscopf.a dl" lnír.ar-rojo dd injerto: polietilrn~trr mC"tUico (R-6). l>o .. h, 10 

En Jos difractogramas de Rayos X. Sl' ob~rv.--. .. ¡ue conforme aumcntd 1.-i dosis de 

radiación ~presenta una zona de dispersión n'l.\S étmplia disminuyendo el má11:imo 

de difracción. Jo cual significa que se presenta un aumento ~n el estado amorfo del 

copolimero Je in~rto. y su cristalinklad dt."Crece. En la Tabla IV.U. t ~· obst.•rvJ 

tambi~n cómo el porcicnto dl." cri....,t.alinidad V4l di:..minuyendo conforme es aumentada 

Ja dosis de radiación. 
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Fig. IV.2.4 R•yos X drl injrrto: polictilen~~trr mrtllko (R-5). Do!'iis 0.54 fli.lr•d. 6J..st•1. vol. 

mon6menV'disolvrnte. 

FJg. IV.2.S R•ya. X del injerto: polletileno-fttrr metUico (R-8). Doais 1.62 Mrad... 60-/• voL 

mon6mcrajdiaolvcnte. 
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Fig- IV.2.6 RAyoa X dc-1 injc-rto: polic-tilrn~tc-r me-tilico (R-6). Do•i!i 10 Mr•d. "HJ"'/,. 'lfol. 

monómc-rqfdil'olvc-ntr. 

Por lo anterior, poJt•mos Jc._-cir lo si1~uientc: que la dosis y conct.•nlTación t.•lcvad.J. tal 

como en el caso Jcl copollmc._•ru Je injerto R-6: 10 P...frad y 90% vol. cloruro Je acriloilt.~ 

tolucno. no son adccuad.3s principalmente por la inadecuada manipulación ..¡uc 

conllevan estas conc.J iciont...~ Je reacción. 

En el caso Je R-8 en donde la dosi.~ es de 1 .62 Mrad y concentración de 60'%voL 

cloruro de acriloilo-toJucno. se obtuvo un porccnt.lljc de injerto elevado 405.08%, sin 

embargo el % de cristalinidad es de 34.2 Jo cual indica que las propiedades mt."'Cánicas 

propias del Polictileno tal con10 su resistencia son disminuidas. no siendo esto 

recomendable, ya que lo .. 1uc se pretende e~ conjugar l.'ls propiedades de ambas partes 

del copoUmcro de injerto y no decrecer las propiedades de alguno de Jos 

componentes. Por ello 1..ts condiciones de elaboración que a este injerto copolimérico 

corresponden .. no son adl..-cuaJa~ como para realizar el injerto entre el Polictileno y los 

compuestos sinteti7..ados como cristales líquidos. 
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Por lo tanh_.,, t.•n el nu.~·lt.K.ft> directo Sólido-LhruiJu. J,11~ cnntHciones t.•n J.a~ cu.tics se 

pua...Jc manej.•r :o.in con1plic."lcinn1._•s t.•I copolín1t•ru Jt• injt.•rtn polic-til1._•11v-t..<>sh!r mctflico y 

en el l.IU'-" St! obtic-nt~ un pon·t•nt.1je dt.• injt.•rtu .Hlt."t."UJJo. nu1~crv<.1núo Je un.i mejor 

forma la cri'italinido'.ld y propit.•d."11des Út•I pollt.•tih!n''· es l"O •·I c.-i<io dt.?> R-5 cuy.11s 

condicionl."s son: radiación g.-in1.n1.t: 0.54 l\.-1r.,J. cnnct.~ntrc1cifln cloruro dt.• acriloilc>

tolut!no J.._. <>l.54-X. vol.; ubtt.•nu•nJ•> un porci .. •ntc> dt.• injerto J._ • .iproxirn.1J.-1mt.•nlc 100% 

y crist.aliniJaJ J.._. 42.50% qul" en l·omp.1r.1ción .. 1 pon:-it__•nto dt.• crist .. -iliniJacJ del 

polictilcno por sf solo (62%) !'ot' con~.idt•r.1 r.-1vor.1hlt• Y·' c..¡ut.• no pierdt.• t.'omo c..•n t•I c.1:~ 

de los otros injt.•rtos; H:-6 y R-8. lot'.'o propit.•d.--.d.._•s dd polit.•tilt.•no ~inc..> 4uc 1.--.s conserva al 

mismo tiempo que..~ .. -iquellas t.JUt.• currt__•spondl•n .11 t__·~ter injcrt.1do. 

IV.2. 'I .2 MHOllo ~o Sólidc>-~apur. lnierto polM!lileno-e"'1r.rea (•etfllco. 

~~He.o. lle•liHr.o. deciUc-..o). 

En la T.abla IV.U.2. ~.._. inforrn.-.n Jo..,. n•Mtlto1do<i nhh·nidu..,. t__•n 1.-i t.•xp.._•rimC'nlación .al 

llevar a cabo el injC"rto cntrt.• .._.¡ Polictilentl-Cloruro dt• .11cri~uilo (v~-.ri.1111Jo 1..a Josis de 

radiación: O.J.'.\4, 0.27. 0.54,. O.Ht !'1..-fraJ). )-' 1.-i po..,tt.•rior t__•skriHc.-ción con Jifcn:ntcs 

alcoholes, variando t__•n ellos, 1.-i lon~;it-ud de lol c.it.h.·rl.-i. Lc._-,s aknhoh--s 4uc ~emplearon 

fueron el mct.i.nol. propannl. heptanol y .._.¡ dt__oei1.1lcohnl, En l.t Grdfica IV.1 se 

representa el porcic...antn de injl•rto y'--'"" l."l Gr.'"'ific.;¡ fV.2 el porcicntu Je hinchanl.it."nto, 

ambos gráficos se esqucm.ttizan o"l l.i~ Jifcn•ntes do!'ois l.'xpcr-inu•nt.-ill.~. 

(7) 

¡ º' cu, 

º'] [ 
<...""112 012 ,,., J . 0:.:112 =•, lf 

cu, cu, N·c1 
C::"z ROH L-,0, fr j 

7" CH:;r C•O _.,.,.,. c;JI L""112 c11 e-o 

C•O c. oR 

c. n 
DR n 

R-Rndicnl alquilo 
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Condicione!t de re.aicción dt! injertn!t pulielileno-é!'ttere!'I .dquilico*" 
Mi-todo Direclo Sólido-Vo11por 

O.tJS 0.27 O.fil 

W 1-;'/I 

0010 

l\.tolr• injrrt.ad.as OOUU11tt 0000\(ll 

1-----------+--------+--------+-----~-----·~-~----l 
% lnjrrto (r-o) "'"' 
% ltinc:h.amlrnlo lh t5'Clh 

•¡. C.ri•t.alinid.ad 41 5--> 

J.05" 5o 4 122 .. h1 
1-------~~-+--~----t------~----~---~--- ----~~ 

C.ar.ac:trri•lic:.as rr.an.. .. f".lt"-"'f1h• l:>urn. ,..., ... ,, h•-• .....,•1n•·14nh• .ol 1-. .. •• l lurn 

r~op_il 

l'M•114 .:/Kmol 

•¡. lnjrrto (r-o) 

% ltinch.amirnlo 

Dlmrn•lonr• (c:m) 

C.ar.ac:trrtstic: .. • 

PM•170 g/gmol 

Gt•ma. injrrt.ado. 

•¡. llinc:h.amlrnto 

•¡. Ct'i•t.allnid•d 

K l"/I 

OUl:.!Q 

0.00011'\ 

20.'1) 

t.1 "'5.5 

0.211 

O.(}(X)124 

49.18 

26.CTJ 

1.1 XS.81 

lHaoc:o con ,..V_ 
b'""ans ....... ~~ 

O U'll 

0{.l0272 

71 7h 

;:.!..'\:!,_\ 

1.15"' SK 

Frágll 

R-lh/I 

º""""' 
O.OOll:~!~> 

113.51 

25.7'1 

1.22 Xt..2 

l'r:tg1l 

"'nlu•ttlo•r~<> n••~l.!_~·I!__._ _________ _, 

-------~ 

O tl(lr• 

21:.!..3"> 2t>7 15 

21 y., :!(IXO 

1.1., h H t 4 .. 7 35 

E!I bL1nJo \" 01.ondo 
rn.""""'nt.l•lr.un.:o-. 

..... •rt•'"'J bl.lnc..1., 

f<.l'\I/" f.t.17/" 

o 107 o lns.t• 

00.Xlb::!<l o lXJOll74 

25L7h 

ZJC\2 14C/"\ 

1.5 X 7.4 17X8.3 

Mu'-' bL:.nJc• V !\.,u\' M .. ndo. ír:tgil 
OPol<."O ·opaco 
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l2tt!! 
R-llt/2 R lt./2 R-1<1/I 

PM•212 FJ'p;mol 

Gr•mu. lnj.-rt.adow. 02.. ... U0'...>41 O,IS2J4 0.2235 

Mol- lnJ,..rt•d•• O OOJI 19" OIJ(ll.J~S 00007'21 000105 

%1nj,..rtoC,......oJ !JA 12 127.5'1 :\74.51 !i.""\H.5~ 

% llinc-h•mi,..nto ~-22 .vi :'b .'.\J.02 2..'l.O"I 

•,;;. Crj•l•llnid•d 22...t>9 

Dim,..n•ion,.... Ccm) 1.1 X>K 1.22 ~t..:\ 1 t> X K.2 1 H X<I 

C.ar•ctc-r••tlc•• P<><..·o l>t..n..·o Bl.1u~h~ Fr:.gd. _. rompo.• J\.1uy l>l•ndo n•mr-
t:.c1lm•'1"lh.•. n1ucho f:.c-1Jm.-nh.·. 

muv bl.lndo 

TdbLI JV.11.2 ln¡. .. rh"l"'> dt.• ¡x>Ji,.•t11t..•no-(~h.·n-. .1Jo¡uJIKt.K n•,d1.1"...1J1l"ó por nlf.-J10 J..-1 nll-toJu Je 

,.,,Ji.lición Oin"C""toSólu.h~Vctpor. 

En 1.-i tabla IV.11.2. ~e ob-..erv.-. qut..• l.1!> moles injt..•rt.:u.f."lls de Ju.,. difcrt.'ntes t..'l.sh."rt.."S 

(metílico. propilico. ht.•pilico y dt.."CiJico) para una misma dosis de radi."lción son 

aproximad .... mente las mism.ts. Por lo c.tuc se podría c.h.-cir c.tue 1.as n1olcs de moll!-culas 

injcrtac.Jas no in1portandu el tam."lñn de J.:1 c.1Jena. ,~:<. el mi~nu.> a una Josi.-,; t..~tdblt..-cida. 

En los Espt.~tros de Infrarrojo e.Je cad .... uno de los injertos copoliml-ricos. se observó 

con m."llyor o n1enor intensidad. (dcpt..•ndiendo principalmt."nte de Ja ... tosis de 

radiación) los mismos picos de los grupos funcionales esperados para Jos injertos 

copoliméricos. confirmando a través de ellos la esterificación cft.-ctu .... da. Tales grupos 

son: el carbonilo C-0 alrededor de 1733-1736 cm·•. asf como el grupo carbono-oxigeno 

del kter (-OC-O) 1160-J 165 cm-1• Jo cual comprueba que el carbonilo pertenece al 

grupo éster. 

Debido a que en todos Jos c-spcctros de infrarrojo se confirma Ja presencia de tales 

grupos funcionales. sólo !'i.C esqucmati.7..arán tres de eJJos (Figs. IV .2.7-9) Jos cuak~ son 

representativos y en Jos que se observa claramente que la intensidad Je las bandas 
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correspondiC!nte!i MI ~t._-r injc!ortaJ,,. (carbonc>-<>lCfl~L·no del C'drbonilo (C - O) y carbono

u1dgcno del ~ter) ,-.umentan considerdblemienfL" c-onfurmL" Se.." incremL•nta la dosi5 Je 

radiación. En 1..-. Fi& lV.2.7 (R-16) c.m J,10JL• d 1njt.•rto fue t."'StcrificaJo con propanol a 

una dosis de 0.27 MraJ. J.-.s IMnJo1s '-JUL" inJicJn J.1 prt•s..-nd.11 Jel carboniln (1736 y 1164 

cm·•) tiene una muy b..J1jJ intensid..J1d t.•n comp.- ración con 1.Js qu<." se- obsiervan en la Fi~~· 

IV.2.8,. R-19 (0..5-1 Mracf esterificado con m..-t .. 1nol) y l..t FiJ~· IV.2.q. R-17 (0.81 P...fr¡1J 

L"Stcrificildo con deciLtlcohol). '--"" donJt.• 1.-i.s bandas Je e.•stos y.rupos ~· obs...•rvan bien 

Jc(inidas y adcmAs la intensidad Je las b.-.nJ.-.s Je.• C-lf :r...aturadu ~· conSt..•tv,11 a t.·~ta.s 

Jos is. 

Por otra parte comparando Jos t._aspcctros dt.• infrarrojo c-orr11..~pondie.•ntcs a una misma 

dosis y Ji(crentL~ longitudt.-s de cad'-""•"· J,-.s band.is vart.in en un interv,110 ,1pcn.is 

- - - -·· - - - - - ---· Fig. IV..2.7 Ea~opl• de l11fr•nujo drl inJe:f:- copolim~rko ~lrrific•do con prop•nol. 

Daolo Cl.27 Mnd fll-16). 
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r.J., 
Fi& IV..2...8 Eaprdru.copi• de!' lnfr•nvjo de!>I ¡nj<'do copoli~ calrrif""M"•do con mirt.llnoL 

Po.ia 0.54 Mr•d (R-19} • 

c-CH:z>n:. .. 

- --<><r 
~ - -- - .... - - - - - --·· .. 

Fig.. IV..Z.9 &~úi tle l•fr•nojo del hlfa'la ~~cm. 4-id .. kwillal.. 

O..la D.81 .... d (9:-17) 



¡¡¡ 

En lc.~s úifractol~r .... mas J._• R.1yo~ X, SC' obsL•rv .... 'ful• conforme •turnt.•111.1 J .... dosis deo 

r."ldiación seo prt."St.•nt.-. un.1 zon .... "-J<.• 1Ji-.pl.'rsión n1.1 ... -.n1pJi.-. di5rninuyendo el m.1xirno 

Je difracción, Jo cual si1;nific.-. que SL' prL>scnt.-. un .iunu:-nto .._.n C'I c.•:oot.-.Jo .-.n1orfo Jcl 

copolúncro de injl.'rto .. y su crist"11iniJ .. ,.J Jc.>crL"CL'. 

º"-~~~~,~~~~1's~~-=-~~~----~~-,-~~~~~~-4-c~~-4-s~~-s-~~~-s-<~~~~~-,-.~~~ 

Fig.. lV.2.JO Dlír•rtop•tn• de R•yos X del injerto ropollm~riro eosteriflc•do ron prop•nol (R· 

16). Do•i• 0.27 Mr•d .. 71.769/., injerto, 45.3-/• rrist•linid•d. 
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Fig. IV.2.11 DJfr .. ctogr•m• d~ R.11yo~ )( d•I injrrto copolimlrko ~tn--ük•do con mC'l•nol (R-19). 

Dosis 0..54 MrAd. 128.10"'1. injrrto. 41..566•1. cri•t•linJdAd. 

Ffg.. IV-2.12 Difr•dogr•m• de R.yow X del injt'l"to «!91erifludo con d-=ll•lcohol (R-17). Dosis 

o.at Mrad. 538-5•/. Injerto, 22.69""/. criat•lfnld•d. 
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Por la Gr~fic_. IV.l pnden1os con<aic.lt-•r.1r 'Iº'-" el purc.:ent.tjt..• ,_h. in1t-·~tu p,-s<.,. l.~ 

Jin .. ~tamcntc prnporcinn.-.1 a t.1 dosis Je r.1c.li .. .,cibn (hast.1 O .. HI f\.1r ... J). Sin .._•mb.t.q~o. 

altos porccntajc.o.s de inj,•rto nn cunvit•nt_•n y.1 tfUt" t._•( pnrc._·t•nlJjt_• dt.• cri~t.iliniJ.ad 

disminuye y por lo ta1ntu 1.-,, rt.•sistt•ncia nll"'-"4\nic:.i q1h.· ptt·~·ntot d poJit_•til'-"nn por si 

solo. 

M61odo Dlr•clo Salldo-Llquldo 1 

i 
::::: :::::~ ¡ 11'. 

-•.,•p1an01j 

- d • ., .. _ .... ~~~!' 

- - ~----_j 

Gr~fk• JV.J rorcie-nlo dr injrrto '-""h:-rific•do cun diferrntes •lcohole-!i. flo.té'todo Uirrcto Sólido

V•por. 

La Tabla JV.11.2 nos mucstr.1 a!'il mi-.mn. el porcentaje de hinchamiento (por 

absorción de disolvente) lo cual se apn.."Ci.lo en la Gr.'\fica IV.2. Par.lo cad.'l longitud Je 

cadena de los copolírncros Jt• injerto. si..." pn.•senta una tendencia a aumentar el % de 

hinchamiento confonnc .:1umcnta f.i dosis de radü1ción hasta dert .. 1 dosis y posterior 

a ésta se tiene un descenso .. Este cvmport.c'"ln1iento es función dC' cantidad de injerto 

en la 01atriz polirnérica (polictilcno) asf cumo al acomodo estructural de las 

ra01ificaciones de las caJcn.-,,s injertad.:i!o .. El hinclMmiento que put.·Je ~ufrir el injerto, 
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... ~debido a que L"n l.1s ramificacionL'"S quL" form.an l."ls n1ol~ulas injt.."rtadas ~absorbe 

di."K>lvcntc. 

¡------
M•todo Directo SOlldo-V•por 

r: .. : ... :::.::.:;;..;.;..,;;;¡··-1 

/~~-- 1 __ ,_,_~.,..... 
1 !-_ ~- 0.:-:~~-~J 

" 

Gr.Afie• IV.2 Porclrnto d~ hinc-h•mirnto por•b-.orción dr di11.0Jv~ntr 

Cuando el porcentaje de injerto e~ bajo, se prcscnt.a un 

% de hinchamiento t.'lmbién bajo debido J c.1ue la 

absorción de l.-¡s ramificación Jel injerto hacia el 

disolvente c-s pequena cxi. ... ticndo esca7..a superficie de 

contacto que pueda retener una mayor cantidad de 

disolvente. 

Al aumentar la dosis y el porcentaje de injerto va en 

aumento, se nota un aumento en el % de hinchamiento 

debido a que las ramificaciones del injerto son más y de 

mayor longitud. creando entre el.las una ntayor 

superficie de contacto, necesaria para absorber n1.ás 

cantidad de disolvente y por Jo tanto hincharse aún 

mas. 
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( .... } ,~·.J ~··· \•1,f~~ 

Cuando s.._ .. SiJ~u.._• aumentando la Josi:r; y C'I '%Je injerto 

se h.--.c.._.. n1..lilyor, sc observa t.•n todos los caM>S de lu!i 

injC"rtns cnpoliméricos. quC" d porciento de 

hinch.--.mi.._•ntn disminuye. E...,.to es debido .1 que .._,.( 

injt.•rto se comit.•n.l'.J a reticular y por ello empieza a 

disminuir (d posibilidad Je h.•ner un .-\rea ,.fo cont.--.cto 

C'n Jondt.• .._.1 Ji.solvente pueda se..•r absorbido. 

Con boJ.se en los rL-sultados obtenidos 1.•n IJs pruebas realizadas en los injertos Je 

estcrificación de los alcoholes por medio Jcl n1étodo Je radidción Directo, tanto 

Sólido-Liquido como Sólido-Vapor. se lkvó a cabo el injerto del Polit.•tilC"no con Jos 

Cristales Lf,1uiJos sintetiz.--.dos .. h.1cic11Jo uso dt."1 /\,fétoJo Dir.._-cto SóJiJo-LfquiJo. 

cuyas condiciones de reacción fueron las siguientes: Dosis de radiación 0.54 ~1.rad, 

Intensidad de radiación 0.5-1 ~frad/hr. y 61.54%\.'ol. cloruro JC' acriJoiJo/tolueno. 

Primeramente se intentó realizar de forma dirt..-cta cJ injerto entre el polietilcno y el 

Cristal Liquido Vi.nflico (&-cción rv.2..2.1). Sin embargo .. al no obtener resultados 

favorables. ~ procedió a realizar el injerto Je Id forma en que se llevaron a cabo las 

pruebas efectuadas. o sea. injertando el cloruro de acriloilo con el Polictileno y 

esterificando posteriormente con los compuestos sintetizados que contienen el grupo 

OH (&-cción [V.2..~2): 

ese 

Debido a la estructura molecular de doble enlace que presenta el Cristal Lfq u ido 

Vinilico, se pretendió realizar directamC?nte el injerto de (!ste con el polietileno por 

medio de radiación g•mma. 
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1....a..~ cnndicion1.~ de reacción y rcsult.•uJos ~ muestran en J., T."1bla IV .JL'l 

lnj~rto Cria .. I Liquido Vinilito-Poli<-tilrno 

CONDICION&~ DC SINIT..SIS 

l>oals (Mr .. d) 21.67 

0.181 

Concrnh'•ción cri•l•I IJquid~olurno O.Ol66M 

43-4.S"C 

Rl:SUI~ TADC>S 

Prso dr injr.-to o 

Pordrnlo dr injrdo 0% 

Puttirnlo dr inch•miento 

Tat.a.;. IV.11.3 Condiciones de reacción y resulQdos del injerto: cristal l1t1uic.fo vinfiico-polietik.-no. 

MHodo Din...-cto Sólido-Liquido. 

Los resultados por medio de esta ruta no fueron los esperados~ ya que no se injertó el 

compuesto vinflico~ incluso en el Espectro de lnfrarro;o no a~reccn las bandas 

correspondientes al co~puesto que se pretendió sintetizar y :wólo se observan las 

bandas caracterlslicas del polietileno por si solo (Fig. IV .21-3.). 
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... -.,\tt1-·\.·(1,.·----

Fig. IV..2.13 Esprchu dr infr•rrojo d-rl injerto entre t:>I polirtUrno y rl Crist•I l.fquido VJnHico. 

IV.2.2.2 R- Sinlélk:a de inferto por -lo lle ''" Ealertncaciml de lo. 
~u.,_ 

En Ja Tabla lV.ll.-1 se prcscnt41n tanto las condiciones úe rcacdón del injc-rto entre el 

pof.ictileno y el cloruro e.le acriJoilo (copolimcrización) y Ja posterior cstcrificación,. asf 

como los resultados obtenidos de porcentajes de injL•rto, hinchamiento y cristalinidad, 

etc., para los injertos con Jos dos cristales Jiquidos sinteti7..ados, mismos que contienen 

el grupo -OH dentro de su estructura. 
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C·L inj~rtado e e,. 
Condición 

e ar .,._.., ,,,..,,,._ .._ .....,.....,.,........_ 
r ~ .................... ( ...... ) 0.5-\ 0.54 

0.5-1 0.54 

61.5-1 hl.S.\ 

b*u-.w-.. 
.......... ( .... ) 30 30 

Rf.stll 1AIJl()S --- n.0.'.173 0.042'J 

K7.76 101.42 

........................ º 21.')t\ 2&-~ ,__ ______________ ----·- ---·- ---- -·--- -~----- --------. 
4-1_c;5 

D 1.25 X 6.2 1.31. x6.3 

T~bla IV.11.4 Condiciono..."!'> Je n.•.tc1..·it"">tl y n"!'oult...tJc>S de loe. 1n¡...·tto"'> J,. Cd!>tal1..-s Liqui,tO!'"O con el 

pulictih.~o pc..~r- O"M.-..110 th•I !\.1~tl ... 1o 1-:>in-cto 5<\luJo-t.lquiJo pc.•r- 1.1 ruta !oint~tica Je 

~tL-rifi.coM:ión. 

Los injertos fueron caractcri7 ... "1.do~ por D"\Cdio de micro"-C"opia óptica. con cUo se 

pretendió observar la existencia de un mcsofa~c- Je crist.-,l liquido. El copolú:ncro de 

injerto ._~tcrificado con el compuesto funcional: 

presentó apariencia semejante 41 la Jcl polietilcno. en donde se pudo apreciar una 

cs~ie de rayas desordenadas en una supcr-ficic plana. Conforme se incrementaba la 

tcDlperatura hacia Mnc: tendieron a dcsapar-cccr las rayas y entonces se observó una 

fusión completa l'>Obrc la superficie de la pclicula, la sustancia fundida era 

transparente; se calentó hasta 17..&°C, y ~ntonccs se comenzó a enfriar, observándose la 
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:s4.llidific41ción t..h•I cnmptu·~to furu.fidn. Sin t..•n1h.1q.;o. no st.• pt.•n·.11&1 un.1 fu .. 1ón c.h .. •I tipo 

Cristal Liquide•. 

El cupulínu•rtt 

~s .. ~e e· 

.si micro~opio Je luz pol.td.l'..1d.1. prt..•st.•nt.uu.lo <.·.u·•1cterí:o.ticd:o. pt.."<""Uli.-.n· ... )'•' 4ut.• t.Jt.•-..dt..• 

un inic:ío a :\S''C.". st.• ob!'l>t.'rv.-.ron figur.1:0. en furn1.-. dt.• cruet•:o. c.h .. • Ol."llt.1 t..·oJnrac.l,1 ... 

• 1conu.~ac.Jas t.•n fil.is dc.• ft•rnl.i l'>inu~·trlc."l t.•n ~c.·utiJo Ji."lJ';t.lflo"ll .1 tr.n·t· .. dt.• h>t..l.t l.i 

superficie pfarM t.lc la pt...•lícul.1 (FiJ; .. JV.2.15). ~ t..•c.1n1t..'fl/.Ú .1 t.0 .1lt.•nt.1r y ,1 hO''C" !>t." 

dt..~o"lpart."C'ió l.i n1itad dt..• J.1 cru.-: •• 1 90"C' o;;.c.• oh"*"Urlx.'"t..• lt.•nt.1nu.•nlt..• ft,1..,t,1 que.• toe.Jo llt..•g."l .1 

nb!otC"Urt..~·er .1 JOJ'C. S..• C<•Olt"rtZú ,1 c.•nfri.1r prt..•sc.•11t.'indc.1 .. e t..•nh>nt.·c.•-. pt..•t¡tu•11.1 ... hctli1.-.-. 

o"lpcn.11s pen."t..•ptiblcs. Al Jleg.-.r ,., .'.l5"C' no ">t.' t.•h .. t.•rv.111 )(,.. ft.trm ...... dt.• cruct.0 '> prt•:<.t.•ntcs 

inidalmt.•ntt.•. 

Estos dos injt.•rtos coppf1n1éril.:o:o.. ~t.· c.ir.tctcri7 ... tron por cspt.."Ctr1..1"-<."0PÍ·' dt.· infr.1rrc1jo • 

• -,mbos present,"lnJo los rni~n1os grupo ... por 1.•llo ~blo :-. .... t.·~ut...•n1.11tiza1 t."f t..-:o.pt.•ctn• Jt.•I 

injerto copolimérico que prt.•sentó J.11-. cruces dt.• malta al micro:o.copio (F1g. JV.2 .. 14) t..•n 

él se- observaron J .... s frt.-cucnci.'1s corn ... ·~ponJicntt.• ,., los grupos funcionalt.·~ rc.•spectivt.is 

Je 1.-a cstructuro1 rnolt..-cul.-ar del compuesto con10 :o.on Jos dl.'I éster: carbonilo -C•O en 

172.1cm-1 y carbono-oxl¡~eno el éster (-O·C-0) en l 163 cm·', asi mi ..... mo se t...•ncuentrJ la 

frecuencia dt..~ la b.-,nJa del 1;rupo Ar-11>.'.lOOO cm·I. fo de -Cf Ir corn ... •spondientc al 

aromático 1460 cm·I, y Ja frt..-cucncia de la banJJ t.JUl..' corresponde.-, la p.1ra-su~titución 

B2...""lcm·1 .. 

El injerto 
r .... 

<••cu, ::: "• ] 

l; .. I I; .. <; • D 

rotru,1 11 0 

., "se caracterizó por rnedio de 

Calorimctrfa Diferencial Je Barrido (Fig. fV.2. 16) en donde sc- prt...~cnt.sn Jos picos 

endotérmicos de mesofase la cual inicia a 22 .. 35°C y termina .a l 10.62°C. Del análisis 
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Termo1i;r.avin1étric'o .... t.• Jt,•duct.• qut.• c.!l n1.'tferial puede ser <"•dentado a temperatura9 

mcnort.•s .. 1 lCJ''C y.1 que.__• •• est., h•rnpt.•rJtur.t t.•J ü1jt._•rro copoJimérico comienY .... "J .t 

Jc._•gradar. 

fil di(r.ach.>J:ram.i dt.• Rayo<¡ X (Fi,_~. lV.2.17} indica que el injerto no '-~ rota(mcnh .. • 

..1n1orfo y.:1 qtu..• prt.~Mt .. 1 rn<hcimo de.__• difr .. 1cc-ión y adt.•m.1s ~• porciento de crisl.ilJinidad 

es de 44.55 .. Jo cuJI i.nJic..i que.• J ... ,.. propít.•dadt.•s JeJ poHetjJt.•no pt.•rm<1nt."Ccn aün con 

este injerto copoHmt-rico .-. las conJ iciont..•s J1.• rc.__•.-.cción sc..•t1.l!ad.a.-.i . 

::c-H ~ - - - -·· .... 

-------------------···-· 

- - - - - -,.. .. 
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[ ..... . : ' 

35"C 

60"C 

Flg. IV-2..15 J-:11tructura otn•erv.:1d01 .. 1 ~licru .. c:npio d11..• L111 Pul.1riJ".•d• do.•I inj .. rtn c:1•polírn~rico. 
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Fig. IV.2.16 C:.lorin•etrf• l>JfC'rC'nci•I de HATTido 

;••o;T:";uT.: t>C n--r.:~ ....... ::1..-..... cs .... '""°'':"C"'l""l.5f.l 1•-;"'='t.-:.:..-;o- :;: Ot. =.-------------------------------------, 
~ 

s 'º • -.... -).-1;:::. .f< ... '-4 
25 

e.!:.. ... 

[<,•,. 

38 35 "'º 
SS i"-BlD.!•, •lL. l 

.··· .... '"• · .. '"• ] 
~ ... 

c ... -coo -e •o 

- ·- ~º"'"''"º n 

.. 
Flo::.or 1 

Fig.. JV.2.17 Difractog.rama de r.11yos X drl injerto copolhnérico 
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Porcieto di! ¡,,;,rto 

P1 - Pe. - Pr1 ..•....•.. (1) 

% 1/e ir1.fa·rlo - [>i/PC.1 x 100 ....••.... (2) 

En donde: 

Pi - Pt.~1 Jd injcrto 

Pe. - Peso del copoltmcro de injc-rto sc..~u 

PE:i - Peso inici.'111 dd Polictilcno 

Porciento "' hincltarnirnto por al•sorrión dr JisolroeHte 

Pl1 "" l)ch - Pe~ .......... (3) 

% 1Jr l11nclu1tuu•n/o""' Plt/P1 .r IDO .••..••••. (4) 

En donde: 

Ph - Peso de hinchamiento 

Pch - Peso del copolfmcro de injerto hinchado 

Pe. - Peso del copolfmcro de injerto seco 

Priineramentc, se determinó difractogramc1 de rayos X al polictileno solo (Fig. 

lV.2.18). Se conoce de antemano que el polictilcno con el cual se labora tiene un 62% 

de cristalinidad. Por otro lado la computadora proporciona el área bajo la curva en la 

s1."Cción más ancha. la cual representa la parte amorfa del compuesto. El área bajo la 

curva de la zona más angosta. representa la parte cristalina del comput.."'Slo. Asl pues. 

el área angosta del polietilcno Cti de 365-1.84 Jo cual equivale al 62% cristalinidad,. dato 

que se conoce. 
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Ahora bien, en base a "'-~to, se J1.•termina los Jifractogran\as Je rayos X Je las 

muestras. las cualt."5 deben JC" !'ier de las mismas dimensiones que el polictiJcno 

caractcri7..ado como base (para nueslrn caso se trata Je peliculas Je 1 x 5 cm). y se 

obtiene el área bajo la curva que curn.-spondc a l ... "11 parle cristalina Je la muestra. 

De C'!iilo se puede J .. ~prende la 5it~icntc ftirmula: 

% crislal1nida4I - Ac/3654.84 .r 62 .......... (5) 

EnJonde: 

Ac - Arra de cristalinidad en el Jifractograma dt.• rayos X 1.lc la n\ut..-stra 

c.;r,.,,.10: 
Para el ca.so del injerto de R-5 (Sección IV.2.1.1) se tuvo un área cristalina de 2505.01. 

Ac-2505.01 

Substituyendo Ac en la ecuación (5): 

% Cristalinidad - 2505.01 / 365-1.84 l( 62 

" Cristalinidad - 42...5 

Por lo tanto. 42.5'%. será el porcicnto de cristalinidad para el injerto copolimérico R-5. 

Fig. IV..Z.la Difnctagrama de r•J'OS X para el polletileno. 
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CA.P•TULO V 

CONCLUSIONES 

• Se sintetizaron y caracterizaron los compuestos A. U y C. los cuales conricnt..~ 

el grupo mcsógeno de la serie tolano: R. {1 j) e e ., ~· R.. • Los productos A y C 

presentaron caractcrlsticas de cristal~ lliquidos., a Jifcrcnci.a Jc._•I componc.•ntc B., que 

qui.zoi, dependió de la fomaa de purificación. y por ello seria nL"C'csario practicar la 

purificación empicando otros di.or,;olventes. ya que depende en gran medida de los 

disolventes la estructura cristalina lograda. Por otro lado seria factible reali7.ar la 

stntesis de mo\s compuestos de esta ro.cric Je tolanos los cualt.-s varicn en el tamaño 

de cadenas ya sean menores o mh largas a C7tl l5' - para pudcr rcali.7..ar 

comparación mb adecuada y tener una mayor referencia de cxperi01entación. 

(A) 

(B) 

o o 
:~,~.j>- e - e -(Q) iktcH2>tzO~t¡:-cH2 

(C) 

CH> 

• Se concluye que el in;e..to de copolimeriz.acirón entre el compuesto (A) con el 

polictileno por medio de LI csterificac:ión de acuerdo a las siguientes reacciones: 



(6) 

y 
uze-~'11-c 

Rcaccion .. s dt_· esterift0Jciá11 t.-011 1•/ contpurs/o (AJ 

(9) 

+ 
Di 04z CH e-o 
~-o CI 

r 

cu, cu, cu, 

""• ?' C,I:? 

CH2 

CH CH2 C•O 

9-o 
lr).,....o de Pl:'I~~ con clc>-"\.ro de ocnloob 

(Gopr;:ol•..-.e-o) 

O"z CH C•O 

y cuyas condiciones de reacción fueron: Dosis de radiación O.s.& lii.frad. intensidad de 

radiación 0.54 Mrad/h y 61.54% concentración cloruro de acriJoilo/tolucno. se logra 

un 87.76% de injerto. rná.s sin embargo. no se presentan características de cristales 

Uquidos. 

• Con lo que respect.a al injerto copolimérico entre d compuesto O y el polictilcno cuya 

reacción se presenta en seguida: 



(10) 

¡ ""• m, <;>• cu, , ~,,~'°') 
' ~"2 .... 
CH CNz CH c ... o 

é·o c. 
C. n 

o 
e '' futc":1h2'>H,., 

cu, i <~1z •" 
e~, 

cH, c .. e-o 

• .~ "'--''l''u • • 

" n 

para Jo cual se tuvieron Jas mi.sm.is condiciones út.• rt."JCC'ión <JUt." t.•n el e.is.o antt-•rior 

(injerto con el compul.•sto A). sc- logró U1..•v.1r .i cal.,o t.•I inr-•rlu '-"" un 101.42% .. 

obteniendo en éol car.:1cterfstic."1s pt.-~uli.-.rt•s 'I ut.• .1 tr.-.vt!~ Jt_• Jas t~nicas de 

caractcrir.ación se puede con~iJerar que S4.." present.iron propit-d.1dt_•!"> e.•spc.-cfficas 1.-.nlo 

de cristal IJquido corno dt:!I polictiJenu. E. .. nt.'"C~Sdriu n•ali7Ar t.•I injt.•rtc> c.J'L• compuestos 

variando la longitud de cadena y seguir rt..·.-.Ji,.anJo prueb."ls. y.-i 1.1uc t.~lo"> resuJt.--.dos 

fueron de gran intcr6. 

• Para el injerto de copolimcrizadón entre d comput.•stos C y d Polic-tik•no. de forma 

directa por medio de radiación gamma: 

Reacción de si~nll!sis dirrcla enlt? ~l Crrslnl Liquido Vin11ico (C) y el Polu-likno 

(8) 

[.;:" ¿.~ ª" ª'ó.,L. e~/, 
. c:;1" 

;.·Cc.co~,r:r·~ 

P-..O 
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cuyas conJicionc...~ Je rc.1cción fueron: Dosis 21 .65 Mrad. lntensidaJ de radi ... ción O. UU 

Mrad/h .. 0.0466 l\.f ctu1ct.•nlr.¡1C'ión 1olu1..•no/Comput.~h> C. l1..•n1pt.•r.:1tur .. ~ dt.• r .. 1diJción 43-

45''C'., se concluye que l••s cundiciont.•s no son l.-1s óptimas ya qul:"' no !'OC' lo1o:r.1 inj1..•rto. ni 

cambio al1~unn c...•n t.."I polit•tilt.•nn. 

En g«."ncral se concluyt.." c.¡ul.." Jos rt.•sult.1dos obtc:onic.los han sido s..-.1isf ... ctorio-. 

cumpliendo con 1..•Jlo el objt."tivo Jo:cner.tl y confirm ... nJo la hipót:t·~is propu1..•st .. , 

inicialmente. o .... nJo luJ;ar a continuar con m .... yor detalle la investigación con respt."Cto 

al tema de injertos entre Crist"-..1•~ 1-SquiJos y Matrices Polimt°"ricas. 

--------- --------



APENDICES 
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APENDICE A 

METODOS DE CARACTERIZACION 

ANALISIS lJC: tllrRACCION IJC: RAYOS X 

La finctliJa11d de .u'\.thr .. tr 1._·.ul.t UOIL, ,f.._• 1,,.... t•nmptu.-.tos obt11..•niJoco con un .1n.1ila~1s d.._• d1fr.1cc1í\n dt..• 
Rayos X.. 11..."'S Lt th.• dt.•lcnnin.u si L~hr.-¡ comput~los pn~·nt.1111 un .1rrL")';.lu c..·rL"lt.iltno "-"11 su .. -.tructur ... 

En el ln.-.tituto d1._• lnv,"'Sllt';•••·:i()n do.• l\.t.th.•ri.tlt.""' ~· cut.•ntJ con un d1fr.tch~rno.·1ro Sín'\C'fl...<;. l >-500. c:un 
n'K>nocronl..11dor dt.• gr .. fltn y un "i<L"lftwdrt.' .. t>1h·.1c:t di ... t..• S..1"C"..tb1m-. 

1 tabld.ndo L"Sf"l-""'-·Ui..::ank"ftl11.• dt.• los J-iolin'IC'ro·•. los cu.1.lt_-s son Ol.tl1.•d,tlt.-s olnturfo..¡, no pn_--._•nwn f.L...._-S 
crLo;talin.1.s biC"'ft J._•finid.1s .. :on punto-. dt.• ÍlL'iión d1._•finidc"JS, sino qu•· ....... 1bl.uut.u1 dur.1ntc.• un 
intcrv.:110 dt.• h•mpo.•r;\lur.ts. Aunqut_• los p•nllrT\er1._'0S s.• cld..-.1f1c.1n 1;unu> rn .. th•n.tl•"S dln<~rfo~ •• 11._·n~n 
cierta prupurc.:ión J._. ordo_•r-.1nuo_•nto, o1I quo_• "º"' Jlol..Jo_•nul"i ro...ft•rir ._·on•u ._-,.¡.._t.thnid."J. , _,._ 
int.._.r,"cciont..-s t.•ntrt._• La.._ O"lolt-.:ul.1-. J••I pollrn1.•rn pu ..... h•n prov1.•nir ._f.._• t.•nl.1ct.-s '-jUlrnk1-,.,.. ínrn-l..t<.h
t."TltTc la."i c.11<.h.•nas ..t._. pollrn<.•r<.,.. o ,j._. 1.t."i fu1.•r7...J.s qu'-" dchlo1n 1."ftlrc.• ._.(loe;;. 

En t.-spcci.-.1, l.t t.-structurJ luto•.JI -.1n1plt· d1.•I polio_•Ult-no c~nJuc._· .s 1ntero1.__·.__-u•J'"--. 1nh•rOKll'-'"ul.ut-.. 
'-JUC ori1~1n.1n IJ 1.·ra.,.t.1linid.1lt. Nn ot .... 1.tnt1.•, t•I 1o;r.JtJu dt.• crist.11ini ... t.1<.1 t•n t.•I J">l•h'-•hlt..•no d .. ·p•t.•nd._• d ... ·I 
f"50 rnolt...-:ul.sr pron•....tio. Por 1.•llo. l.ts prupit.-dddt-s dt.•I poht.•tll.-no, v;u·t.tn ._.'l';IÍU ._.1 1o;r..tdo do_• 
cristalinidad (Urown. 19'1:l}. 

C...~Pl:CTROSCOPIA f>I; AHSORCION INrRARROJA <IR) 

Esta importante tknicd Je c.tractc-ri7..dción., :<;o!! utihz.a p.trdo idt."Tlhficar cu.-.ht.1tiv.1n-.enre la 
estructura qufmicd de co1d.:. una de los contpUt."Stos obh.....Udos. 

El espt.-ctro elt.oetron'-Jlg1"M.'!-t1co. s.t.• divide en regiones. 1.....:1 .z:on.t del csp..--ctro electrornagnCt.lco 
llamado infraTTOfO actúa sobre l.a rnateri.a, modificando los njvclt."5 vibr.scion.ale!> de las uniones 
quJrnicas y dando b.-.nda. .. de o11bsorción caractertsticas dependiendo de cada. grupo funcional. 

El Instituto de Cit.."TlCias Nucleares cuenta con un E.c;;pectrórnetro de Absorción lnfrdrroj .. Perk1n
Elrner 1600 serie FTIR. y un Jo~raficador EPSC>N EX-800. 

La caractcrir.ac16n de l.1s pclJculas se hir.o por FTlR-ATR (reflectancia tot.al atcnuad.l) en 1.-. cu.ti 
sólo se considera la ~uperficie de las ~Uculas. 

CALORIME:TR.IA DIFERENCIAL DE: BARRIDO (D.S.C.J 

El equipo con que se CUt..""Ot.1. t~ un Calor1rnt..otro DifCt"eOCial de S..rrido, Dupont Modt.•lo 2910, '--"""el 
Instituto de Investigación de Materi."le5. 
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Lo. CalorintL~rid IJifll'."~..-i.-.1 Lh· U.ar-r-iJn. 1.~ un., tt<..·nk·.a """ 1,, 1.·t.a.al 1 .. d•fr·n--W Je o..--r-r.t.t l..JUl" 
h"Cib.! una !'i~tarll.·i.d dt•tennin .• -.J.., y un nldlt•n.•l J•~ r-t•ft·n...-1o1:i..a. M~ nuJe 1"ft función d~ t.. 
temr-..-•tura n•K"fttr.&.4' t. :-.u,.t..trll."t..lll y 1.•I rn.th·n.11 J•· rt.-f••n"'fll·i..1 t"St..ln suj..-tu .. .s un pn11~r-•rnd 
controt.Jo d1."" 1-..•mprr•tur.t. En .. -... k1rt1tll.•tTtd J1fl•r1."flil"ldl Je b.1rru.Jo. "°'' t.h"11.."l"n1in.t Lt Jdt.'Tt."flCÍ.. de 
<."'f"M!>rgf.t suminl5tro11J• ,. I• nlu~tra y nldtt.•ri .. I Jt.• rt_•frn.-nc1o1 (tt'>r-mic,trTM"Ttlr tnr.Tt••). El sr;ta.•nw 
e<>nsi.•tr dt• dos calc-nt.1dor•-s -·~r.tJo• .. , lo-. .. -u ... i.~. rn.tnt""'"'"" Lt mL-.rn.1 ll"fT\,--.ratura. Lo .. 
tern-.opan..-s, dc1cr-ntinan LI lt.•1npt.•r.ttur.1 ,, Lt <IU•" -.· 11<-v.tu ,, e.1l•• lds tr.uts.Klt....,,.~. 

1-Ur- 11111.~io d1.• 1.~ta ""'---n11.·.t. """-' pu1.-Je• de-termnur Id pun•.;r..11 t.lt• l.t muc""itr-..s. su punto de fustón, ~u 
n11L-sof.&!j(__• si ~ tratA J.._• uu t.·n-.1.11 Uquutu t."OrTMl t'Tl nut."Slru c.._.,..,, Jth~\."i st.• pu1.•t.h~ cunc:1c1."T 1.•I 
cont1.·nido Je hunled•d. vrlc•·iJo1J dt• C"rL ... ldliz...-.·1ón. t.•tc., r•ro Lt prut.•h.to 1.1ut.• 011'5 U1ll.'Tt.':"W t.-n cl 
pn.."51."'0lil'." tTdb.Jojo '-'S Lt t.!c.o.tt.•r1nin.u·1ón Jo• 1., 1.''"-"'h·nt.·1.-. Jo• l• lllll;.,.,.JfoL."""•-

ANAl~ISIS TERMOGRA VIMITHICO n·.<=.A> 

A lr•Vt"'s del an..11i<J&S "1""1.•rnll>J~r.t,•1nll>trku. -· pue-..to• 0-·nr'Klt..l"r ,, tJU(' tt-n1p.,-.11ur• el COmpuC!ilO 
empk.-.;r.a .a J-.,;:>n1poner~· y c-u.11 •-s t•I r•1rc-1t."nt.1r• d1.· p•~> qul· '!.11' v.i r·rc.Jt<t"'ndo. 

El Instituto de lnv1t."Stigc1o"·i(n1 l'fl ~to1h•ri.1l1.~. 1.-r1 cJnoJt' :o.t.• ro•.1h.r .. 1run l.Lo;. d1-1:c.•rm1n.•1."ÍOOL"'5, CUt..'flla con 
un Analiz.Jidor Tt..-rmogr•vu1_.,lrit-t•. l>upo.•nt. l\tv•.lt•I<• Ql<J0.."-151. 

MICROSCOPIA. OPTICA 

A tr•v4'.'s de la c.aractrri.z.aic1ón por rni..Jio Jt.•I ,...ticroo..cop10 cJ-.• Luz Pul.1ri.;r...ado1. se puc.-de cJMcrm.inar 
entre otros .a5f"'.~los. ~¡ los con1pucsll- prt."!'ol."nt.-.n l.1 funn.i1.·16n do! un.i n~Jf~ cu .. ndo la 
l:emp.:or.atur-• es a.urrrntad•. 

EJ Instituto de Investigación en M•teri.dlt..-s. cuc."flta con un Mten~op10 Je Luz Polo11ri.z.1Jo1 marca 
C..rl Zrbs modelo K-7 empl-.•o1ndo un ob¡t..otivo Je J 6X d..-. aUrnt.'llto. 

P.ar.m nwanh....-.er ta ternperJtura Jdll.."'Cuada. !to(.! coloca la muestra en un cubn:"Ob¡etos sobre una 
p&atin. de calentamiento. Id cual t."'St.1 conecldJa .. un si-.terna que consta de un reóstato, un 
medidor y n..-gistrador digit¡¡J d~ k'mpt•r-ah.lra rnan.·a Va.o¡a ~ 500 con un tennopar ti¡o -r. 



APENDICE IJ 

PURIFICACION DE REACTIVOS Y VISOL VENTES 
EQUIPO DE PURIFICACION Y SEPARACIÓN 

l. PURIFICACION DE Rl~AC"rlVOS Y l>ISC>l.Vl!N""f"E..._-i 

Cloruro de .acriloilo y Cloruro de rnc..·t.aC'riluilo 

E.J cloruro de .scr-doilo y ._.1 cloruro c._S.._. nw·tacrilo1lt> .,,..,,. n1otKl~·rc:.-. 'I"'-" pu._.,_f.•n pohin..•dr .. •~ co~ Lt 
lur. y calor. y d1._•h1do a .. uo. rl pruv._,..._Jor ·'e''"I~·· •' t":<i.h• un 1ntuhtdur p..r.• 1-vJt.u- .. u poluo••nJ"-llC"U">n. 
Por ron..-.igui11.•nte • .ti ._.,-._-.;tu.1r J.1s rt•..tec.·100..":"i c:-orrt":"f"l•ndi._•nh.,.., c.·l•n 1-stloS rnunónk•rt:"'""' .-. o._-.c._~,,. .. ,... 
:o.c._•J.~r.ar lc."'O!'i inhit--iJ .. ..,,n.."!i, lo cu.d s..• ,.._•alir...t ror rno.-..lu1 d1• un.1 J._-.1i1.tt·ión o1 t~, .. pu-..1ón •-v11.1ndn •l.">I 
que un aunw.•nto e~C.."5Í\.'o Jt..• k•n1r-.·r.HurJ pulln1ot•r1<,:t• 1•1 nH•nónto.•ru FJ '-"1"'1"'1 ~· 01u ..... 1r.-11 t.•n J.1 
:sc._~ión U dt.• ~h:• ApiC-mJin•. 

Ld t11,.·mr--•r.ttur.-. d ... e..•hulli .. ·ión p.1r.1 1?1 cloruro d1• ,,.:rtlntl1• ,_.-11(') 1•ntro• :!5-'l(r'(~ ,1 200 rnni 111~ 1•f 
cloruro 1 .. h.• nk•t.1cnloiJo; z.-¡..2H"'C' .:1 70 mm 111-;. 

Fenil•cctilcno 

El fenil,1l.·11...-ttf1•no .:11 igu.-1 "-iue J1JOS cloruros J1...• .lerdo o1nt1•r1nn. .. "S h1•nd1• .1 f"'Ollfan\l'r-t-'...tr......_-. , ..... ,r 0•1111. fue 
O("Ct;_·~·•nio purificarlo pir rneJio Je- Ufl..1 dt..'!ihl.11.:ión .J l..-j.I prt..'51(")n. t...•n1plt..•.1nJo un 1"lfUlf"'Ol""> d~ 
h'\icrodt.-stiL.1ción. y.t que l.11 C•ntidold n-..¡ut...•ridd t.~ pc">C."I )" ,1drrJt.1..<i con 1•fln s.t• ,..¡,~·tü.:1 rrit•r:ir I• 
dc...-stiJ.tción .:11 VoldO .. 

L-a llc"mpcr.ittur.t de dt..-shl.1eión a h.1j.1 prcs10n dt.•I cnmpu1...-s10 t.."!'ilUvo en un 1nt1•rv.1I<• t.ft.• 55-t'l(l" ,, 20 
mm Hg .. 

MrU.nol 

EJ rnetanol se !it...'C.t dt..'J.lndolo repos.11r con hidróJ11:.ido de potasio dur.1nh .. • o1l1-;unJ hor .. s y 
poste-riorh'\ile'nh!', se aplica una dcstil.teión ~iJJ.:11 con tr.unpa d11..."Sf."C'dlllte de tud rth.itlo d1...• pot ..... -.io a 
la salida. 

Piridinai 

c.encralrT'l!nte. la piridinA tiene Coll"K> impure.7 .. d al dp.:Ud, debido 11..."Sto .1 que es muy h1,;r~ópica; 
otras impurezas son las aminas. P.tira reo11Jizar su purificación l.ti piridilld !'oC.!' vi11...•rtt.• 11...~ un n\dtraz 
bota. adidonando bolitas de hidroJtido de !90Jio o hidróJCido de pcir.tsio. ~ t.lpa dej,1ndolo 
apro:acirnadarncnle 20 horas. Se adkionan p._"quel'\os troT..os de sodio rnct.11tco con pr1.x·aución y.t 
que éste es muy reactivo a la hutnedad. ~ando con elfo el ,.._"C".tido lot.·d. hdst..'t y.-. no 
observarse reacción. Se 1TK>nta el equipo de destilación senciU.1 ad..tptanJo un.i. tro1mp. dt..~"C"o1nte 
corno se muestra l.!O ta Sección 11 de esle mismo apendice. 

Tolueno 
EJ tolueno y una cantidad de fudruro de calcio como agenlt! dt........._"C' .. nle. se coloc.t t.'O un flldtr.a.oe. 
bola y se dtja reposando apro:idnwdarncnte 20 hrs. Se •d.tpld a un• J1..-sliJ.tdón ~-ncill• con 
trampa dest...'Cante a Ja saJ.id•. 
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11. EQUIPO VE PURll:ICACION Y SEPARACIÓN 

Como '-~ bi'-"" s..1hiJn • .._."¡_o¡h_•n Jifrn•nh•s n1t'-todt1!'. dt• Sl•p.tr.tdbn y purific.1ción de 
sust.anci.1s. Jt.~pt-.•ndit."nJo princip.slmt•nh• Jt• Id ÍJS4.' '-"rl l.s 4u1• St• t_•ncUt!nlrt.•n. P.1r.1 llevotr a 
cJ.bo IJ p.uh.• eoxpt..•rimrntal Jt•I preSl.•ntt• lrJhdjo. M' hizo uso Jt• m1'-tnJo!'. Jt• St..•pdr.tdón y 
purificación t.alt."s como dt•stal.1ción st.•ncill.1, dt•sti),u.·il'>n •• h.1j.1 prt•sión, cunn•ntr.1'-"ión '-"º" 
rot.:av..i.pur. cristJli.,...ación, CJ11;lro1t.-Ción li'-tuiJo-lt'-tuiJo. ót!'.Í c·onto hltración y st-c.ido .ti vado. 
En seguida~ bos4ut.•j.-in In!<. t'!<.tfUt'n1.1s ,1,. lo!<. ,.._1uipt1!t> t•mplt'.1Jus. 

Dest'ilación Sencilla 

Figur<1 B.l 

La d'--~tilación sencilla o a presión atnlosfé>ric.s. es utilizada en el c..i.so en que el producto 
que se desea purificar o separar. no descomponga a Ja temperatura de ebullición o 
cercana a ella. En el equipo utiJiz.ado. como lo muestra la figura. se hace uso de una. 
trampa desecante, cuyo objetivo es mantener el producto de destilación ~o. sobre todo 
en el caso del man<!jo de sustancias higroscópicas. 
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Destilación a baja presión 

l'i,gur• B ... 2 

La destilación a b.11jJ prc-sión. ~t· cmplc..··• c..•n lns c.i'º"' t.•n qut-• c..•I .._·on1put•sto J puriíicJr o 
separar descomponga f:.cilm(•fllt• JI .iumt•nl.tr l.11 h·1npt"r.1lur.i. Por t•llo .. 1 tr..avl-s J.._. cstL• 
método de dt..•stilación ~C' rc..•Juce l..i pn•'.">il'ln t•n t•I "ibtt·m.1 n~n tu1.t 1,.Hnh.1 Ji v..iciu. y ror 
consecuencia. se prc..•sc..•nt..:t la disminuc1on dt• l.1 t.._-n1p1..•r.1tur.1 .i l.i t¡ut.• de~lilct c..•I c..·omput·~t<.--.. 

Es nc.."Ct.-"Sario tent..•r un control t•>r:h.1u~üvo t•n l.i~ vJri.sblt·~ .1 contrul..ir tJI como ~un l.i 
presión.. y la ten1pcraturo1. y.i que Je In contr.11no l.1 Jestil.1n6n no st• lh ... •vJ 
adecuadamente. En el c.-.so dP sustan<.-i.i dt..• hpo l.il-rinló~-;t..•no, M.' hact• ust1 Je deos trampds 
de Nitrógeno líquido (t...-squemJti.r ... 1do c11 J.1 í1gur.1 dt.•I L-yuipu). t..-un lo cuJI ~e evit.d Je un.i 
mejor íor-ma el paso de lo~ Volp(1rt .. --s dt..•I producto Jcstil..1do h.-.ci.i J .. 1 bomba y la po~lt..·nor 
salida al ambiente. Además, cstl" tipo Je dcstil..iciones con monómt.•rns s.t_• dt..·~ llcv.-u J 

cabo en una campana de cxtracdl\n de gas.._•s, tllmanJo la~ dt•hidas prt-cJuciont."~. 

Concentración Rotavapor (baja presión) 

Figura B.3 
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Al iY.ual '-1º'-" 1..•n t.•I caso Jt• J1.·~til.1ción •• h.1j..t prl!!'iión. en cnnn•ntración con rot.1vapor. NI.~ 
1.•mpl1.~a una homh..t J1.• v.u .. ·fn. n-..n 1.•I mismo fin J~ hJj.1r l.t presión y con 1.•llo l.t 
tl."mpt.-"ratur.t Je e·bullición J1._•I J1."std.1Jn. El cquiro cucnt .. 1 con un motor. 1.•I cual h..t'-"<-" >~ir.ir 
.il matraz en JonJt_ .. M" kK·&1li7 ... "l J.1 SU!itanci..i .1 '-·unc1._•ntrar. c.tlentanJo por medio d<-" un 
b.:J.ño Je .igu.i. Paril t•stc tipo Je Jt.-stil.u:ión. t.•s nt.-c.._-.~rio t•I cuntrol dt.• tres variabl1.•s: t..1 
presión .. tcmpcro1tur.i. y l..ts n•voluciont•s por n1inuto J1.•I rno1tr.1:1~. St.• empl1.•a .1sí mismo 
unJ tr.impa Jt.• N2 liquido p.1r.1 •.•vit.tr 1.JUl" los v.ipurt.-S p.t~·n ha1ci .. 1 1 .. humb.... lo)~ránJolo 
1-..nr nu•Jk• Je.• l.1 conJ1.•n!i.1ción dt• lo-.. v.1pnr1•<i1. d1•I dt.,.til .. -.Jo t•n t•st.1 lrdrnp..t. 

Filtración y secado a Vacío 

figura 8.4 

l.d filtración al vacfo se reali7..a de forma 
más rápida y efectiva en comp.iración 
que el filtrado por gravedad. Entre otras 
aplicacionC"s la filtración a vado es útil 
para l.i.var algún sólido. en Ja separación 
de Unpurezas insolubles cuando se lleva 
a cabo la cristalización. etc. 

Figura B.5 

El st..oeado a vacío como su nombre Jo 
indica. nos sirve para elimina humedad 
u otros disolventes indeseados de Jos 
compuestos sólidos de una manera 
pronta y efectiva. extrayendo la 
humedad por medio de la succión 
debida al vado que se crea,. permitiendo 
con ello que el compuesto quede 
completamente seco. 
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Cdst-alización 

El m~te>Jo Je purific<Jción por cri. .. t .. tli.7-•CU'm. t"S emph•JJo r·•r.i purifir.1r St"tllJos. 
Primeramente. se t.•ligt"' un Ji.-.olv11._•nh._• c.•n el c.tUt• 11._•J st.'\liJo J h•n1p..•r,1tuh1 .1n1hienll!', :'w4.-"J 

poco o insoluhlc )' qut• JI ,,.urn11._•ntar JJ h•n11...,•rJIUrJ hd11._"iJ t..•I punto dt• t•huJlición J.._•J 
di...olvcnh•. el sólido !if.'"J c..·on1plc.·t .. 1mt.•nh· suluhk t.•n .. ~J. 

Figura B.6 

Ya elegido el disolvt.•nte, ..-1 producto .i 

purificar. es vertido t•n el disc.11lvt•nh.• en 
el cual no se Ji.sut.'lv11._• .1 h•mpt...•r..tturJ 
... mbient_e. se incremt...'nt.:I IJ kmpt.•rJtura 
hacia el punto dt.• ebullición Jt.'1 
dL"iolvente. y t."ntonces el compu<"sto St..." 

disuelve totalmcnh.•. 

m 

":$ ( 
Figura B.8 

Una vez separada la disolución de las 
impurezas. se vierte en un crist.tli.7.ador. 

~ 
~--ill 

e;._..,...,_ .. _ ------ ... __ .. __ 

E ... tJnJo c.·omph.•t.tn1ent11._• soJubiJi.7 .. "tdu el 
súJiJ,11. IJ di ... olución M" f1Jtro1 J v.-1cfo, 
lof~rJnJo uno1 m••yor r.1pidc.•z dt.• filtrado. 
Cc.u1 ello, .._-.J sólido quC" s...• dt•St"J purific.ir 
Jisut."lto y.t c.·n 11._•I di."iOolventc. t.'S filtrJdo .a 
tr.ivl'-s del emhuJo. qut"d.1ndo la~ 

in1purt...•z.as. mi. .. m.1s qu..._• son ins0Jubl11._"S 
en t•I disolvente,. atrapadds el 
it.""mhuJo. 

Figura 8.9 

Ld Ji..,,olución se dej.:i reposar .:i 
tempt_!'ratura ambiente. Ya formados Jos 
cristales. se filtran al vado y St...' 1.:ivan con 
disolve-nte friu. 

Los cristaJt.-s lavados. son transport.tdos hacia el st-co1do al vado,. y t;!'Stando pt.."rf..._"'Ctamentc 
secos se determinan la.s propie-ddJ..._-s corrcspondienh•s. 
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EKtracción Líquido-Líquido 

El m~toJn 1..h .. • e,..tr.:icciOn Llc.¡1&ido-Llf..1UÍdo. ~ us.:i. cumo su numhr._. lo inJk.:i. fhtr.:i t.•:w.tr.,._.r 
un con'\put."!itO rrt.•l'if.•nte .._.n un., f.ts.~. por mt.•Jin de._• t.llr.-, t•n IJ cu.11 el comput•sto t.•s nl.'\s 
solubk•. En se·guiJ.1 si."! explic.:i dC' forma gene.•r.11. Jt.• ")U~ tr.it.1 t.~h· mi-todo dt.• separ.-,ción y 
purificación. 

figura 8.10 

Primer.:imente se agn•gJ. J.1 Ji.c;.nlución C'rl 

donde se encuentra di..."'iuclto ••I producto 
a purificar en el emhuJo dt.• t.•xlracción. 

Figu,.. .. B.12 

El embudo de extracción se tapa y se 
voltea como se indica en la figura. 
abriendo la llave para que salga C'l vapor 
fonnado .. Es cerrada entonces la llave y 
se agíta, con el fin de que el compuesto 
pueda pasar al disolvente deseado. en el 
cual es más soluble. 

rigur<11 B .. 11 

Se vierte el disolvenle dt.• t•xtr .• u:ción. t•I 
cual dt•~ M.ºr inmi~·iblt.• con el primer 
disolvente. S.:- observJn .._•ntonC'C!S Jos 
{aH•:s. que._•J.:inJo t~n l.i parte inferior 
aquell..i qut• prt.~nla Ol..iyor dt.•nsidaJ. 

$.::
;-;-;~~·-

Figur<1 B.13 

Despul!s. se deja reposar hasta que las 
dos fases se definan nuevamente y 
dependiendo en cuál de las (ases se haya 
extTaldo el compuesto. se procede °' 
separar la disolución de extracción. 
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APENDJCE C 
PROPIEDADES FISICAS DE SUSTANCIAS EMPLEADAS 

Su1tmia Fórmula P.Mg/mol densidad Punto de Punto de Preuuciones 
~ce fusión •e ebullición 'C 

Amaro de Etilo OJ,COOC,Hi 88.108 0.895 ill tnflam.ible, llU!\lener al~ado del calor 
Aootlna CIKOCHi 5.1.IXl 0.791 .e¡¡ 56 lnflamJb!e 
Acidop. Bie.H.COOH 201.02 llS-l>J TOüco 
bromol-enzo1ro 
Acido clorhldriro HO 36.47 1.19 Corrost\'O 
Cloruro de acriloilo H1CCHCOCI 9051 1.114 72-76 Irul•maHe. corrosivo. l.Krinmero 
Oorurode 

1 
bis{lrifenilfosfin.i) IiC.Hi)JP);PdCI; 70189 Hr~rlhí.órKll 

Paladio U 
Oorurode H;CCJCHiJCOCI 104 54 1070 95-95 

fn..t1J.mJlile, rnrros:rn. l.irnm0~t>ru mc.>tacriloilo 
OorurodeTionilo sao, 118.97 t 631 .105 79 Llcnmó"l'f'IO. cormsl\'O 
ll<ciWrohol Ql,IOJ,).()H 158.29 0.829 ; DI lmtJ.ntl' 

DimetilformJmid• llCO:-llGL\1 73.JO 0.9ll -ól m lmt.mtc 
Etanol Gl1Gl:Oll l6.t'ó 0.7il'i -115 '1\J lnJlamJblt•. l'at\ll""'"'n" 
Eteretllico lC:f[,\:O 7lll 0.706 >lb Uu.uido altJn-1c.11tt.> flam.ilile.1rritante 
fenilacetikoo C.f[,CGl 102 09)() 1 ll2-Jl.1 lrulJmaMe.l,lCJlíl'i>'t'flO 
Herurol GliCH1~0ll 116.20 0.822 .Jo 1:0 lrulaJruble 
Hidró\ido de sodio KOH 56.11 1 .\'\) ! T (l\ÍCO (Wrll'j]\ o 

Glicol l-12· lfOiCHi)1:0ll 202.J.I ih~I i 1~'9-l~mm Tll\KO 
dodtnoodiol 
Metano! CILOH 32l\I 0.79 .97 1 &! ; ln!ld.mJ~!t!tó\l(Q 

Plridina CiH,N 79.10 0.9S -n 1151-0 lnf\amaMe imt.m:e 
P!nmM! GL(Gb)¡{llf 60.10 Ol\l)j ·127 "' lrulamJblrimtanle 
Sulfato de Ma~Mio M8:l, llOJ7 1 ó7 Allamt'!ltrrurrns.:órico 
Tolumo Gf[,CI!, 9113 Ol'ó .95 IJOO Tó\iCO 
Trieti~miN ((¡f[,\iN 10119 0726 -7 1\18 lnflanuMe. cormmo 
Triltnilfosfina IC.Hil>P 262.29 ;>¡.¡\J )il lmtanlr 
Yodurocúrrico Cul 1'1li.l 562 tiJ5 ~luv !it:'n..;ib/c a.! O\h'M 
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