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UN ESTUDIO

MEDIAN

MICROSCOPIA ELECTRONICA
DE TRANSMISION (TEM)

DE LOS CRISTALES DE POLI
(NAFTALATODE ETILO)
OBTENIDOS DEL FUNDIDO

1. El poli (naftalato de etilo) (PEN)

cristaliza en dos modificaciones cristali-

nas diferentes: La forma -ay -P depen-

diendo de las condiciones termales).
De acuerdo a Mencik2), la celda unitaria
triclinico (Pi) de la forma a contiene
una cadena y los parametros de la celda
unitaria son: a=0.651nm; b =0.575nm;
c(eje de la cadena) = 1.32nm, a = 81.83°;

p = 144.0° y y= 100.0°.

En esta presentacién, reportamos la

morfologia de esferulitas de la forma a
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las cuales crecieron isotermalmente a
partir del fundido de una lamina del-
gada de PEN, y también demostramos
brevemente la orientacion “epitaxial”
de PEN sobre capa ultra delgada,
transferida por friccion, de politetra-
fluoroetileno (PTFE) la misma es alta-

mente orientada.

2. Unas laminas delgadas (0.05-
0.08 mm. de espesor) fueron cortadas a
partir de pelletes de PEN (Mn=17,000;

Teijin Co. Ltd.). Las laminas fueron
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fundidas hasta 300° Cy mantenidas a
esta temperatura por 5 minutos, en-
friadas hasta 190° C, manteniéndose
a esta temperatura por 24 horas. Una
vez finalizado el tiempo de cristaliza-
cion se enfria bruscamente hasta tem-
peratura ambiente. Durante este pro-
ceso, cambios morfologicos fueron ob-
servados con un microscopio de luz po-
larizada (PLM).

Una solucién (0.1% P/P) de PEN fue
preparada a temperatura ambiente
disolviéndole en 1,1,1,3,3,3-hexafluor-
2-propanol. Una lamina de mica cu-
bierta con carbon, previamente evapo-
rado, fue sumergida en la solucion ca-
liente del polimero. La lamina de mi-
ca con una pelicula delgada seca de
PEN fue colocada en una plancha de
calentamiento (Mettler FP-82) y la
cristalizacion de PEN se llevé a cabo
bajo las mismas condiciones térmicas
mencionadas arriba. Entonces, la pe-
licula delgada de PEN separada de la
lamina delgada de mica fue montada
en una rejilla de cobre para TEM, y

cubierta con oro.

Una placa de vidrio fue cubierta con

una capa ultra delgada, transferida

por friccion de PTFE y la cristaliza-
cion de PEN sobre esta capa se hizo
bajo los mismos procedimientos de la
placa de mica, pero en este caso el
tiempo de cristalizacién fue de una

hora.

3. Las esferulitas de PEN, creci-
das a 190° C, fueron claramente
identificadas por PLM. En esta sec-
cion delgada de PEN cristalizada so-
bre la placa de mica, fueron observa-
das texturas esferuliticas mediante
TEM.

La figura 1 muestra el patron de di-
fraccion electronica (ED) de una esfe-
rulita cristalizada en la placa de mica.
Los anillos exteriores en el patréon ED
son del oro, los cuales fueron usados
como una referencia para calibrar la
longitud de la camara, y por lo tanto,
el anillo interior fue vinculado como la
reflexién 010 de la forma a, la cual es
la reflexion maéas caracteristica para
identificar esta forma. Las esferulitas
asi cristalizadas a partir del fundido,
fueron consecuentemente, la forma a
de PEN. Ademas por una inclinacion
de la muestra, reflexiones en anillos (o

arcos) algo anchas también aparecie-
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ron ademas de la reflexion 010 depen-

diendo de los angulos de inclinacién.

Figura 1

La figura 2 muestra el patrén ED de los
cristales crecidos en una capa ultra del-
gada, transferida por friccion, de PTFE.
Las reflexiones 0015 y 100 de PTFE
aparecen en la zona meridional y ecua-
torial respectivamente. La reflexion
010 de PEN en la forma alfa aparece en
zona ecuatorial. Esto sugiere que el eje
¢ (eje de la cadena) de la forma alfa pa-
rece ser paralela al eje de la cadena de
PTFE. Ademas, se dedujo que las ca-

pas de PTFE funcionan como un agen-

te de nucleacién, porque el tiempo de
cristalizacion puede ser acortado por el

uso de capas como un sustrato.

Figura 2
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