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Resumen

Utilizando la termogravimetria modulada se analizaron los
sistemas laminares conocidos como tetracianoniquelatos de
cobalto y manganeso. Se estudiaron los parametros
cinéticos asociados a las diferentes moléculas de agua
presentes en cada una de las estructuras. La aplicacion de
ésta técnica permitié determinar la energia de activacion
independiente del mecanismo. Adicionalmente, se observé
que efectivamente € agua presente en la estructura
analizada corresponde a la cantidad de agua esperada de
forma tedrica para cada una de las fases; las energias de
activacion medidas oscilan entre 75 y 140 KJ/mol.

Introduccién
La Termogravimetria (TG) es una técnica andlitica en la
gque se mide el cambio de masa m(t) de una muestra en
funcién de la temperatura, usuamente se utiliza una
velocidad de calentamiento lineal segun:
T,t)=T, +at

A diferencia de los sistemas clasicos, la Termogravimetria
modulada utiliza una relacion lineal de temperatura-tiempo
en que se introduce una perturbacién sinusoidal de la
temperatura de pequefia amplitud de acuerdo con:

T.(t)=T,+at+ Asin(2wt)
A pesar de la peguefiez de la amplitud (A = 2-5 °C), la
modulacién de temperatura provoca oscilaciones medibles
(perturbaciones) en las derivadas de la pérdida de masa en
€l sistema bajo estudio. De la proporcion entre las derivadas
de las pérdidas de masas es posible obtener la energia de
activacion independientemente del mecanismo por el que
ocurre la transformacion en estudio. En el caso especifico
de los sistemas laminares en estudio, la cinética de
descomposicion de los pilares (agua y moléculas organicas)
permite estimar la naturaleza de las interacciones fisico-
guimicas entre las |dminas y dichos pilares.

Procedimiento Experimental

Se utilizd un equipo de termogravimetria de alta resolucion
TGA Q 5000, las condiciones bajo las que se llevaron a
cabo las mediciones fueron: sensibilidad 1.0, temperatura
modulada de +- 3 °C cada 60 s, una rampa de calentamiento
de 2 °C/min, resolucién -2 hasta 300 °C, €l peso inicia de
las muestra oscilaba entre 3 y 6 mg. Las muestras utilizadas
habian sido caracterizadas previamente por difraccion de
rayos X.

Resultadosy Andlisis

La tabla 1 muestra un resumen de los resultados
experimentales obtenidos (moléculas de agua presentes en
la estructura asi como la energia de activacion) para las 3
fases de |as diferentes estructuras analizadas.

Tabla 1. Vaores Tedricosy experimentales de los contenidos de
aguaen las diferentes fases.

FASE Cantidad de Formula Quimsca % Peso % Peso
Agua Expenmental

K AH; 0 27 245 94 48 i)

L1 1 IK 0 19.86 1953 | w04 6743

Lo iH; O Col,0), [wie), )3 & 25.08 008 () 2] |(1) M
T ¥

744 | e5.04

En el Figura 1 se muestra un termograma tipico (fase k de
tetracianoniquelato de cobalto) asi como la estructura
simulada correspondiente, en la que se puede observar que
las moléculas de agua presentes en el material salen en un
solo paso.
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Figura 1. Termograma y estructura de la fae k de
tetracianoniquel ato de cobalto

Conclusiones

Utilizando la Termogravimetria modulada fue posible
obtener los pardmetros cinéticos asociados a los procesos de
deshidratacion de diferentes fases de sistemas laminares.
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