Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado

A Espectros (FTIR, '"H RMN, 3C RMN)

Anexos

Anexo A: Espectros (FTIR, 'TH RMN, C RMN)

2,2-bis(hidroximetil)propionato de propargilo (1)

Figura A.1: "H RMN, (400Mhz, CDCl3, § (ppm) )
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

Figura A.2: '>C RMN, (100Mhz, CDCl3, § (ppm) )
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Figura A.3: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

5-metil-S-propargiloxicarbonil-1,3-dioxano-2-ona (MPC,2)

Figura A.4: 'H RMN, (400Mhz, CDCl;3, & (ppm) )
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Figura A.5: '>C RMN, (100Mhz, CDCl3, § (ppm) )
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

Figura A.6: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

PEG13-b-PMPC;;5 (3)

Figura A.7: 'H RMN, (400Mhz, CDCl;3, & (ppm) )
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

Figura A.8: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

Figura A.10: 3C RMN, (100Mhz, CDCl3, § (ppm) )
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Figura A.11: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

6-bromohexanoato de [7-(dietilamino)cumarin-4-il] metilo (5)

Figura A.12: "H RMN, (400Mhz, CDCl3, § (ppm) )
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Figura A.13: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado

A Espectros (FTIR, '"H RMN, 3C RMN)

6-azidohexanoato de [7-(dietilamino)cumarin-4-il] metilo (6)
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Figura A.14: 'H RMN, (400Mhz, CDCl3, & (ppm) )

5.22
5.21

<

-

—

F2300
F2200
F2100
12000
1900
1800
F1700
F1600
F1500
F1400
F1300
F1200
F1100
F-1000
F900
800
700
F600
Fs00
F400
| dc 300
' 1200
I ik | F100

0.96—=

1

0.98

1951

4.00
2,04

~-200

7.5

172.78

7.0

~—161.92

—156.35

o | 097

_~150.58
~~-149.55

124.54

_~110.11
~~-109.02

™~-106.77

4.5

—98.24

4.0 35
f1 (ppm)

S U U C—— S SNV ——_—"

ety F-100
:

Figura A.15: C RMN, (100Mhz, CDCl3, § (ppm) )
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

Figura A.16: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado

PEG113-b-PMPC25 -Cou (7)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado A Espectros (FTIR, IH RMN, B¢ RMN)

Figura A.18: FTIR (KBr)
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado B TGA yDSC

Anexo B: TGA y DSC

Poli(etilenglicol)-b-poli(5-metil-5-propargiloxicarbonil-1,3-dioxano-2-ona) (PEG;,3-b-PMPC,s)
3

Figura B.1: Termogravimetria a 10°C/min en N, hasta 600°C

Sample: EGG-8 File: Z:..\TFG\TGA-DSC\EGG-8_tga.001
Size: 8.8466 mg TGA-DTA
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado

B TGA yDSC

Figura B.2: Calorimetria diferencial de barrido. Primera y segunda curvas de calentamiento y enfriamiento a
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Figura B.3: Termogravimetria a 10°C/min en N, hasta 600°C
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado B TGA yDSC

Figura B.4: Calorimetria diferencial de barrido. Primera y segunda curvas de calentamiento y enfriamiento a
10°/min
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Enrique Guerreiro Gémez: Trabajo Fin de Grado C Técnicas e instrumentos empleados

Anexo C: Técnicas e instrumentos empleados

Andlisis termogravimétrico Las medidas de TGA se efectuaron en un TA Instruments SDT 2960, con
cépsulas de platino, empleando entre 3 y Smg de muestra. Las muestras se calentaron hasta 600°C con

un aumento de 10°C/min bajo atmdsfera de nitrégeno.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC) Las medidas de DSC se llevaron a cabo en un TA Instruments
Q2000, con cdpsulas de aluminio herméticamente cerradas. Se realizaron dos ciclos de calentamiento-
enfriamiento a 10°/min bajo atmdsfera de nitrégeno. La temperatura de transicién vitrea se calcula como

el punto medio de la altura del salto de capacidad calorifica.
Cromatografia de exclusion por tamariios o permeacion en gel (GPC)

Se ha empleado un equipo Waters Alliance 2695, utilizando el detector evaporativo de dispersién de luz
Waters 2420, dotado de columnas Waters Styragel ® HR2 y HR4. Como eluyente se emplea THF con un

flujo de 1 ml/min. Las muestras se prepararon disolviendo 2 mg de muestra en 1 ml de THF.
Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier

Los espectros de todos los compuestos, salvo los copolimeros 3 y 7 fueron registrados con un espectro-
metro Thermo Scientific Nicolet Avatar 380. El espectro de los dos copolimeros mencionados se realizé

en un Bruker Tensor 27. En todos los casos se registré el espectro en pastilla de KBr.
Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear

Todos los espectros mostrados se midieron en un espectrémetro Bruker AV400. Este opera a 400MHz

para 'Hy a 100MHz para '3C.

Espectroscopia de absorcion molecular UV-Vis Para las medidas se emple6 un espectrofotémetro UV-Vis

ATI Unicam UV4-200. Se emplearon cubetas de cuarzo de paso 1 cm.

Espectroscopia de fluorescencia molecular Para las medidas se empleé un fluorimetro Perkin Elmer

LS50B.

Microscopia de Transmision Electrénica (TEM) La muestra de TEM se prepar6 realizando una dilucién
de los agregados para tener una concentracién 0.5 mg/ml, que contenia 10 ul de acetato de uranilo. Una
gota de dicha disolucién se deposita en una rejilla de cobre con carbono, se elimina el exceso de disolvente
con papel de filtro y se deja secar al aire durante dos dias. Las imédgenes se registraron con un microscopio

electrénico de transmision Fei Tecnai T20, operando a 200 kV.
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