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PRACTICA LABORATORIO: “Polimerizaciones.
Determinacion del peso molecular de un polimero med lante
analisis de grupos finales”

OBJETIVO:
A) Analisis de los diferentes tipos de reaccion de polimerizacion.

B) Determinacion del peso molecular promedio de un polimero
comercial (valoracion de grupos finales).

BASE EXPERIMENTAL:

A) Polimerizaciones cualitativas

B) Determinacion peso molecular por valoracion acido-base de un
polimero previamente modificado.
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FUNDAMENTO PRACTICO

MATERIALES

gradilla con 6 tubos de ensayo

1 probeta de 10 ml.

2 vasos de precipitado de 100 ml.
1 vaso de precipitado de 500 ml.
1 varilla de vidrio.

2 pinzas

2 varillas metalicas/ pies, para soporte.

cuentagotas

2 erlenmeyer de 100 mL
1 pipeta 10 mL

1 pipeteador

1 pipeta 1 mL

1 bureta

SUSTANCIAS

Metacrilato de metilo (MMA)
Azobisisobutilonitrilo (AIBN)

Etil acetato

Metanol

Acetona

Hexano-1,6-diamina

Cloruro de sebacilo
Poli(etilenglicol) (PEG): diferente MM
Dianhidrido piromelitico (PDMA)
Imidazol

NaOH

Ftalato acido de potasio
Fenoftaleina
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Recomendaciones como precaucion general:

-Usar guantes y gafas de seguridad.

- No verter ningun residuo por las piletas. Tener en cuenta que puede
producirse polimerizacion en el interior de las tuberias con el
consiguiente atasco.

-Los residuos liquidos organicos se verteran en los contenedores de
residuos organicos,

-El material de vidrio se lavara con acetona y ésta se dispondra en los
bidones de residuos y solo entonces se lavara con agua en las piletas.

-Los residuos solidos se recogeran con papel.

- Se debe trabajar en la campana extractora el mayor tiempo posible.
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FUNDAMENTO PRACTICO

A) Polimerizaciones:

e SINTESIS DE PMMA:

Reaccion de polimerizacion por adicion en blogue empleando un
iniciador téermico.

» Sintesis del NYLON 6-10:

Reaccion de policondensacion mediante polimerizacion interfacial.
Obtencion de fibras.
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PMMA NYLON-6,10
Mondmero/s

Homopolimerizacion-
Copolimerizacion

Etapas/Cadena
Iniciador

Tipo iniciador
Disolvente
Temperatura

Propiedades polimero
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B) Determinacion peso molecular: valoracion de grupos fi nales

Polietilenglicol PEG; HO—CH—CH—0)—H

El polietilenglicol cuenta con grupos hidroxilo como finales de cadena que
no son suficientemente acidos para ser directamente valorados.

Se lleva a cabo una modificacion previa del PEG:
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gue consiste en una esterificacion con un dianhidrido (PDMA, paso A) y la
posterior hidrolisis del diéster obtenido (paso B).

O O

PDMA

De esta forma se obtiene por cada molécula de PEG 6
grupos carboxilicos que podran ser valorados con NaOH
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OCH,CH,-[OCH, CH; }-OCH ,CH,0-

OH H

Conocidos asi los moles de acido inicial y final se determina el nimero de
moles de anhidrido reaccionados con el PEG

Moles anhidrido

= moles acido carboxilico ....s -Moles acido carboxilico ¢ ,cs

reaccionados

Moles anhidrido reaccionados= moles OH PEG=molesP EGx?2

&

M,= masa PEG/moles PEG
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OCH,CH,-[OCH, CH; }-OCH ,CH,0-

OH H

Conocidos asi los moles de acido inicial y final

Valoracion acido-base con una disolucion de NaOH
previamente valorada.

un experimento en blanco el PEG modificado : numero
nidmero total de grupos total de grupos acidos finales.
acidos iniciales.
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

A) Polimerizaciones

1.- Obtencion del plexiglas
Colocar en un tubo de ensayo 3 ml de metacrilato de
metilo y una punta de espatula de azobisisobutilonitrilo |
(iniciador). Calentar suavemente el tubo en un bafo a
70° C. Una vez finalizada la misma, observar las
caracteristicas del producto formado.

2- Obtencion del Nylon-610

Disolver aproximadamente 200 mg de hexano-1,6-diamina en 25 m|
de agua destilada y afiadir 1 ml de NaOH 4 N en un vaso de
precipitado de 100 ml. Anadir lentamente 1 ml de cloruro de
sebacilo teniendo cuidado de no mezclar las dos fases.

Debe formarse una pelicula blanca de Nylon-610 entre las dos
capas, esta pelicula puede tomarse con unas pinzas o una varilla
de vidrio y estirarse lentamente para formar una fibra que puede
enrollarse sobre la varilla de vidrio.
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B) Determinacion peso molecular: valoracion de grupos f iInales

Se preparan 100 mL de disolucion de PDMA 0,2 M en dimetilformamida.

En un erlenmeyer de 100 mL se pesan entre 200-240 mg de PEG y se
afiaden con la pipeta 10 mL de la disolucion de dianhidrido preparada y
1 mL de la disolucidon del imidazol que actuarda como catalizador de la
reaccion.

Tapar el erlenmeyer y dejar reaccionar 1 hora para que ocurra la
esterificacion. (PASO A)

Se valora la disolucion preparada de NaOH frente a ftalato acido de
potasio

Con el volumen gastado en la valoracion y a partir del resultado
obtenido de todos los compaferos se calcula la concentracion media de
la disolucion de NaOH.
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o Separadamente se realiza un experimento en blanco para poder
determinar el ndmero total de grupos acidos iniciales.

Se anaden a un erlenmeyer de 100 mL 10 mL de PDMA 1 mL
de Imidazoly 30 mL de agua  destilada.

Agitar y proceder a su valoracion con la disolucion de NaOH
previamente valorada.

* En el matraz el matraz de la esterificacion se anaden 30 mL de agua
destilada. Agitar para que se produzca la hidrolisis y proceder al igual
gue en el experimento en blanco para la valoracion de los grupos
acidos formados. Esta valoracion permitira determinar el numero de
grupos acidos finales



Polimerizaciones. Determinacion del peso molecular de un
polimero mediante analisis de grupos finales

ANALISIS DE RESULTADOS

A) Objetivos generales

1. Diferenciar los diferentes tipos de polimerizacidon y reactivos
necesarios en cada caso.

2. Comprender el concepto de peso molecular promedio e
identificar los diferentes promedios asi como los métodos de
determinacion.
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B) Objetivos experimentales

1. Utilizar el material apropiado para pesar, preparar disoluciones,
tomar alicuotas, etc. y conocer el error de medida en cada caso.

2. Manipular adecuadamente el material volumétrico (pipetas,
buretas, matraces aforados).

3. Preparar una disolucion de una concentracion determinada a partir
de un reactivo solido.

4. Limpieza adecuada del material y tratamiento de residuos de
polimerizaciones.

5. Valorar una disolucion de NaOH con ftalato acido de potasio
(calcular la cantidad necesaria de patron primario).

6. Trabajar con destreza con materiales de elevada viscosidad.
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C) Objetivos conceptuales

a) Polimerizaciones

1. Diferenciar los dos tipos de polimerizaciones llevadas a cabo

2. ldentificar los reactivos necesarios en ambos tipos de reaccion
3. Reconocerlos mecanismos de ambas polimerizaciones

4. Reconocer la importancia de la temperatura en la polimerizacion

radical empleada
5. Relacionar las propiedades de los polimeros sintetizados con su

estructura quimica

b) Determinacion de peso molecular promedio

1. Comprender el concepto de peso molecular promedio. Tipos.
2. ldentificar como promedio en numero el peso molecular
determinado
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c) Reactividad organica

1. Esterificaion entre un dianhidrido y un alcohol
2. Hidralisis de un diéster

d) Valoracion acido-base

1. Definir qué es un indicador acido-base y cual es su

funcion.
2. Definir punto de equivalencia y punto final de una

valoracion.
3. Definir patréon primario.



