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Figura 1 La coordinacion tetraédrica de ZnO y (b) la wurtzita

hexagonal Modelo de estructura de ZnO. (Taghavi, Mattoli,
Métodos de Sintesis Mazzolai, Filippeschiab, & Beccai 2013).
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Método Sol-Gel

Ventajas del método Sol-Gel

- Facilidad y la baja temperatura de sintesis.
-  Permite desarrollar un procedimiento de deposicion simple y de bajo
costo para obtener nanoestructuras ZnO de gran superficie y de alta
calidad para aplicaciones tecnoldgicas.
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Metodologia
O

2+
1.- 400mL de Solucion Acetato de Zn/MeOH 0.% £ )LO'
2

2.- Estabilizacion pH=11 con NaOH 0.5M

3.- Baiho de aceite a 60°C 1h.

4.- Bano de hielo 20 min (inmediato)

5.- Centrifugacion 10 min a 6000 rpm.

6.- Lavado en EtOH y centrifugacion de nuevo.

7.- Secar en crisol 12 h en estufa.

8.- Calcinar a 150°C 2h. /
4
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Resultados parciales Caracterizacion ZnO
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Grafica 1 ZnO diffractogram synthesized via sol-gel

Con éstos resultados se confirma la fase hexagonal Wutzita cuyos picos caracteristicos se
localizan en 32.24 ° (31.79 °), 34.42 ° (34.47 °), 36.25 ° (36.28 °), 47.54 ° (47.60 °), 56.84 °
(56.66 °), 62.86 (62.91), and 68.76 ° (68.01 °).
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Grafica 2 Espectro de absorcion UV-Vis pelicula de ZnO.

La presencia de ZnO se confirma conociendo que presenta una banda de absorcion en
UV-Vis aproximadamente a 370 nm (382 nm).
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Conceptos clave
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Monomero Mero|
«—— Polimero ——||
K Copolimero al azar: A-B-C-A-A-B \ - Envase y empaque
* Copolimero Alternado: A-B-A-B-A-B - Automotriz
* Copolimero en Bloque: A-A-A-B-B-B - Farmacéutica y Medicina
* Copolimero Injertado: A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A - Construccion
B B B - Eléctrica y Electrdnica

k B B B / - Adhesivos y Pinturas
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- Polimerizacion a) Condensacion b) Adicién

Surface Tension

1.- Iniciacion

- Tension Superficial 2.- Propagacién

3.- Terminacion

- Tensoactivo

cabezas polares
4

- Salde Na, K
_ _ M Parte Apolar
(Khoshsima and Dehghani, 2016), agua | >

\

. cola apolae agua
- Micelas }
\‘\ Parte Polar
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CONCENTRACION (2 surfactante en agua)
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Polimerizacion en emulsion

Micelle with | Polymer particle swollen l'

- Monomero insoluble ‘ TFTWTWTEEI I' wilfh monamer
| Manamer Emulsitier : | .
e EREERE! -

- Iniciador soluble | .

oo

. Aqueous phase
- Tensoactivo i
|=—=FR
/ LI

- CMC

Monomer droplef

- -Radlcales Ollgomeros Fig. 4-1 5Simplified representation of an emulsion polyvmerization system.

Harkins - Precursor(1947), Smith & Ewarth - 1948 (matematica del
proceso), Gardon — Intervalos (1968).
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en Suspension



"W | UNIVERSIDAD
\ Jlr DE GUANAJUATO 10

CamaE Guanajuato
Divlsidn de Clenclas Natovales v Exactss

0 0 A | n
\S/ ® & Poli(metacrilato de metilo) i&Estireno*Poliestireno (PS)
O/ \(? Na
* O O
Dodecil sulfato de sodio RJ5|_0_0 U_K+
e . I
o% & > : Y Persulfato de potasio  Tolueno (metilbenceno)
Acetato de Vinilo Y Poli(acetato de vinilo) ¥¢ Mon6mero

% Iniciador
% Surfactante (Tensoactivo)
Unidad repetitiva de polimero
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Estructuras de reactivos: Suspension

o) * HO/Y\OH
o)
* O/ OH
Glicerol
o)

Peréxido de Benzoilo

e : °
——0O- O O——
HO OH HO OH

Celulosa

¢ Medio dispersante
% Iniciador
Y Medio continuo
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Condiciones de reaccion: Emulsion

- Temperatura: 85°C Previo a la reaccion se dispersé el ZnO
- Agitacion: 500rpm en MeOH con sonicacién por 30 min.
- Surfactante: NaC,,H,:S0, (3.56%)

- Solvente: H,0 destilada

- Vol. de mondmero: 2mlL

- Iniciador: 2mL K,S,0; (0.68%)

- Tiempo: 3h

Obtencion de emulsion y purificacion del polimero

- Desestabilizacion
- Emulsién obtenida <" Nacl - Evaporacién - Tolueno

- Filtrado al vacio - Metanol - Polimero - Polimero seco
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Condiciones de reaccion: Suspension

- Temperatura: 85°C (estireno) 6 75° C(MMA)

- Agitacion: 380rpm

- Medio continuo: H,O destilada (estireno) 6 Glicerol (MMA)
- Dispersante: PVA 5g/L (estireno) 6 Celulosa (MMA)
-Vol. de monémero: 2mlL

- Iniciador: Perdxido de Benzoilo C,,H,,0,

- Tiempo: 3h (estireno) 6 1h (MMA)

14
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1§
PS - PMMA
50-50 % Susp.
PS-PMMA
50-50 % Susp.

PS - PMMA Susp.

0-50 %

Tabla 1 PS = Poliestireno, PMMA = Polimetil metacrilato, SDS = Dodecil sulfato de sodio NaC;,H,;SO,, PVA = Alcohol polivinilico (C,H,0) x, PBO = Perdxido de

Benzoilo C,,H,,0,, K,S,04 = Persulfato de potasio.

Mondmero

mL

2
(1.03/0.96)

(1.03/0.96)

(1.03/0.96)

H,0

H,O

Gly 40

Gly 40
Gly 40

Gly 40

Gly 40

Gly 40

SDS 0.225g

SDS 0.225g

SDS 0.225g

PVA0.075g

PVA0.075g

PVA0.075g

Cell.0.15¢g

Cell.0.15¢g

Cell.0.15¢g

Cell.0.15g

Cell.0.15¢g

Cell.0.15¢g

1.

K,S,04 (0.68%)
2mL

K,S,04 (0.68%)
2mL

K,S,04 (0.68%)
2mLg
PBO0.0181g
PBO 0.0181g
PBO0.0181g
PBO0.0181g
PBO0.0181g

PBO0.0181g

PB0O0.0181g

PB0O 0.0181g

PBO0.0181g
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Resultados finales Caracterizacion de peliculas de polimeros

Espectroscopia de impedancia eléctrica

Inlt)
=) Vo t)=V, ., - sinlar)
1,(t)=1,,, sin(ot + @)
Vinlt) ( Z(jw)
Z(jw)= Vi G @) Vigsm oI

]J'n(j(')) - IM,in

La espectroscopia de impedancia es una técnica que nos permite medir )
indirectamente el caracter conductor y los materiales. La resistencia a la

transferencia de carga esta relacionada con el medidor de semicirculos que se
\obtiene del grafico.

J
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Grafica 3 Espectro de impedancia eléctrica de poliestireno, poliestireno con
incorporacion de ZnO al 0.3% y poliestireno con incorporacion de ZnO al 1% en KCI.
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Grafica 4 Espectro de impedancia eléctrica de polimetilmetacrilato con incorporaciéon de
ZnO al 0.3% y copolimero poliestireno-polimetilmetacrilato con incorporacion de ZnO al
0.3% en KCI.
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Conclusiones generales

Los resultados obtenidos son concluyentes para afirmar que los procesos de
polimerizacion se realizaron correctamente tanto en emulsion como en
suspension, la caracterizacion de los polimeros de PS y PMMA, asi como el
copolimero, dieron el resultado esperado, asi como la caracterizacion de las
nanoparticulas de ZnO que confirman que el método sol-gel se realizo
correctamente.

Los métodos experimentales utilizados dieron resultados favorables; sin
embargo, debido a la falta de tiempo, alin estan pendientes mas pruebas de
caracterizacion, como la microscopia SEM, la espectroscopia de RMN y la FT-
IR por reflectancia difusa para analizar el nivel de dispersion de las particulas
de ZnO en las redes poliméricas sintetizadas.

Como el ZnO es un material que adsorbe la luz UV, también podemos decir
que la mayor concentracion en la matriz del polimero favorecera la
proteccion de la radiacion solar y su brillo.
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GRACIAS POR SU ATENCION
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