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PROLOCGO

HONORABLE JURADO:

El estudio, la constancia y el esfuerzo fueron las ba-
ses para lograr la satisfaccidén de presentar ante ustedes este -
trabajo, confio que al ser analizado, la Universidad Nacional --
Autbénoma de México, Facultad de Quimica a través del Honorable -
Jurado me otorgue el Titulo Universitario Profesional.

El espiritu de mi trabajo no es otro mas que presentar
proposiciones que se mantienen con razonamientos, desde luego, -
esta disertacidn escrita dista mucho de lo que cabalmente se ne-
cesita en nuestro vasto campo de la profesidn para ser completo.
Sin embargo, estimo haberme ajustado a los lineamientos marcados
en el sentido de contribuir con una modesta investigacidén al de-
sarrollo y progreso de la Ciencia Guimica.

Al abordar el tema de mi Tesis, tuve muy presente una-
de las tareas mas dificiles como es la de seleccionar el mate---
rial sobre el que habria de investigar, factor muy importante e-
xistente en esta misidn.

Estoy consciente de que carezco de experiencia y cono-
cimientos suficientes para encontrar nuevos fendmenos o descu=---
brir nuevas leyes encadenando hechus cue antes nadie haya rela--

cionado entre si, no obstante ello, el afladir una verdad mds por



pequefia que sea, al gran cumulo de conocimientos dispuesto y --
coordinado por las generaciones anteriores me llena de jubilo --
‘y me ha alentado en todo momento para exponer mis ideas, enfren-
tdndome a los numerosos hechos que abarcan las investigaciones -
en los diferentes temas de la Guimica.

Este tema denominado "INVESTIGACION DEL PRODUCTO DE --
REACCION ENTRE EL ACIDO FOSFORICO Y EL ALCOHOL TERBUTILICO" juz-
go sea minima aportacidn al considerable progreso en la compren-
sidén de las propiedades fisicas y quimicas del Acido Fosférico y
del Alcohol Terbutilico.

Lo aprendido a través de las cdtedras de mis Maestros-
en el transcurso de mi Carrera Profesional y las consultas he---
chas en fuentes dignas de crédito, me sirvicron de guia para en-
cauzar mi labor hacia el estudio investigador, ambicionando ----
siempre obtener en él resultados interesantes, que sean acepta--
dos por el Honoratle Jurado para que delibere sobre el fruto de-
mis conocimientos en la Quimica, rama de la Ciencia en la que, -
por vocacidn, dia a dia estaré profundizando al alcance de mis -
esfuerzos, pues todos sabemos que son inagotables los caminos de
estudio y que cada vez gque se conoce algo nuevo, se entiende que

falta mucho por conocer.
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"Los poetas, en gran numero y a enu-
do con magnificencia han cantado el
gozo de amar; brevemente y con sen--
cillez yo cantaré el gozo de conocer'

Pierre Termiere.

El estudio de la Quimica no es tarea fécil y positle--
mente la primera dificultad radica en valorar su. significado.
Dentro de esta rama de la Ciencia, ocupa lugar preponderante el-
transformar gran nimero de substancias en productos, investigar-
su naturaleza y tratar de que te;gan aplicacidén con la finalidad
de ayudar al progreso de la Humanidad.

Zsta tesis consiste en proponer datos sobre la estruc-
tura quimica mas probable que posee el compuesto formado entre -
el Acido Fosfdérico y el Alcohol Terbutilico, por medio de algu--
nos métodos fisico-quimicos de Quimica Analitica.

Para tal efecto, se considerd pertinente que esta di--
sertacidn fuese elaborada en tres capitulos. En el Frimer Capi--
tulo se exponen algunos trabajos realizados con anterioridad a -
éste y sus resultados. En la investigacidn bibliogrdfica reali--
zada se encontrd que para el compuesto en estudic no se habia --
propuesto estructura probable, base que se tuvo para continuar -
la investigacidn.

En el Segundo Capitulo se describe el desarrollo del -
tratajo experimental y finalmente se concluye cor lz prcposicidn

de estructura probable.



CAPITVLO I

ANTECEDENTES.

10
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Como consecuencia de trabajos de investigacidn realiza
dos en el Departamentc de Quimica Analitica de 1z Divisidn ce --
Estudios Superiores de la Facultad de Quirica, de la Universidad
Nacional Autdnoma de México, nacid el tema de la presente Tesis.

La reaccidn entre el acido Fosfdérico y el Alcohol Ter-
tutilicc resultd muy interesante, ya que se efectia de manera --
espontdnea dando lugar a un compuesto sdlido cristalino.

Inicialmente se pensd investigar si de la reaccidn en-
tre el Acido Fosfdrico y otros alcoholes se formaba un producto-
de reaccidn semejante para lo cual, se experimentd con reactivos
que pudieran interaccionar en la misma forma y el resultado de -
todas las pruebas incrementd el interés en el caso especifico --
del Acido Fosfdrico y del Alcohol Terbutilico. En los intentos -
de provocar una interaccidn semejante a la observada, no se tuvo
exito, ni aln variando diferentes factores que indujeran las =---
reaccionese.

Se realizd la investigacidn bibliografica correspon---
diente, para tener la seguridad de que el producto de la reace--
cién entre el Acido Fosfdrico y el Alcohol Terbutflico aln no se
habia estudiado a fondo, lo que se comprobd plenamente. Sin em--
bargo,durante dicha investigacidén se encontraron algunos arti--
culos relacionados con el presente estudio, que son dignos de =--
mencinarse.

El primer articulo relacionado con este trabajo, hace-
mencidén que en el curso de la produccidén industrial del dl-Men--
tol puro a partir de las mezclas de isdmeros obtenidas en la hi-

drogenacidn catalitica de Mentones, Mentencnes.y Timol, se ob---
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- 3
servd que los mentoles forman compuestos con Acido Fosfbrico.
Los siguientes puntos de fusidn han sido observados para com----

puestos del Acido Fosférico con los mentoles:

COMPUESTOS DEL PUNTOS DE

ACIDO FOSFORICO FUSION
1-Mentol 74 °C
d-Neomentol 86°c
d-Neoisomentol 65:°C

Debido a su rapida solubilidad, el derivadoc ‘dl1-Isomen-
tol es dificil de purificar y por lo tanto la determinacién del-
punto de fusidn no es exacta.

También fué de interés el articulo de Stone y Shech=---
ter . porque involucra precisamente la reaccidn entre alcoholes
y Acido Fosférico. En este articulo se describe un método gene--
ral para la conversidén de Alcoholes y Olefinas a los yoduros =-=-
correspondientes por la reaccidn con Yoduro de Potasio y Acido -
Fosfdrico.

Las reacciones generales mencionadas en el articulo --

son las siguientes:

ALCOHOLES ROH + KI + H3P°u ------- RI + KE_PO, + H,0O

OLEFINAS RCH CH2 + KI + H PO www——w= RCHICH3 + KH POL+
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Es importante hacer notar que estas reacciones se lle-
varon a cabo a 100 grados centigrados y con reflujo. Bajo estas-
condiciones de reaccidén no se observa la formacidn de ningin ---
fosfato organico.

Este reporte es muy importante ya que en la presente -
Tesis existia laz posibilidad de la formacidén de un fosfato. Asi
mismo, en las reacciones que se mencicnan en este articulo los -
productos aislados fueron el yoduro de alquilo y muy poco alco--
hol u olefina sin reaccionar.

Otro trabajo relacionado con la investigacién de esta-
Tesis es el procedimiento de acetilecidn de alcoholes usando A--
cido Fosférico3 como catalizador. En este trabajo se describe --
someramente que el método se usa para distinguir alcoholes de --
fenoles. Ademds, Los alcoholes terciarios en Piridina son difi--
cilmente acetilados, pero en medio dcido los alcoholes tercia---
rios se acetilan tan rdpidamente como los alcoholes secundarios-
en Piridina;

Lo més importante de este tfabajo es mostrar la in----
fluencia del Acido Fosfdrico en la acetilacidn de los alcoholes~-
terciarios.

Ademds de haber realizado la revisidn bibliogrdfica --
por loc que se refiere a la materia Acido Fosférico y Alcohol =-=--
Tertutilico, se insistid en revisar todos los trabajos efectua--
dos por los autores citados. En esta parte de la revisidén no se-
encontrd que estos autores hubtieran ejecutado algun otro trabajo

relacicnado con el Acido Fosférico y el Alcohol Terbutilico.



CAPITVILO II

TRABAJO

EXPERIMENTAL

1
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2.1. Despues de hober realizado el estudio de los antecedentes del
tema de la presente Tesis,se procedid a efectuar el trabajo expe--
rimental que ayudara a proponer la estructura quimica del producto-

de la reacciém entre el Acido Fosférico y el Alcohol Terbutilico.

2e1.7. TEACTIVOS

ACIDO FOSFORICO (B3P0k)
Peso Molecular 98
Punto de Fusidm 42.35 Grados Centigrados
Punto de Ebullicién 213.0 Grados Centigrados
Demsidad (85%) 1.689

ALCOEOL TERBUTILICO (CHB)BCOH

Peso Molecular 74
Punto de Fusidm 2640 Grados Ceatigzrados
Punto de Tbullicidm 82.41 Grados Ceatigrados

Densicad 0.7808655




2.1.2. APARATOS UTILIZADOS

APARATO FISHER-JOHNS.

Intervalo de Temperatura O°*C a 100°C

ESPEC TROFOTOMETRO DE INFRARROJO.

Marca Perkin-Elmer
Modelo 337
teferencia Aire
femperatura “Amtiente

ESPECTROMETRO ANALITICO RMN

Marca Varian Associates
Modelo A-60A
Tiempo 'de barrido 500 seg.
Temperatura Ambiente

POTENCIOMETRO FISHER

Marca Fisher

PH 0-14

Voltaje 0-14C0 milivolts
CROMATOGRAFO DE GASES

Marca Perkin-Elmer
Modele F-11
Temperatura Columna 200 °c
Temperatura Detector; 250 °C
Temperatura Inyector 275"¢
Acarreador Nitrégeno
Columna Acero Inoxidable
Soporte Porapak QS
Malla 80/100
Longitud 6 pies
Diametro 1/8 pulgada
Veloc. de Flujo 30 ml./min.

16
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2.2. FORMACION DiL COMPUESTO EN ESTUDIC.

El compuesto objeto de la investigacidén de esta Tesis,
se forma al colocar en contacto el Acido Fosfdrico con el Alco--
hol Terbutilico.

Al colocar en contacto estos dos reactivos se forma --
inmediata y espontdneamente un compuesto sélido, quedando ademds
un liquido incoloro en el seno de la reaccidn.

2.2.1. El compuesto formado se separd por filtracidn al vacio y
se lavd. E1 filtrado, que es liquido incoloro, se dividid en dos
partes con la finalidad de ver cual de los dos reactivos estaba-
en exceso.

2.2.2. Al primer tubo de ensaye se le agregd Alcohol Terbutili-
co y se observd que se volvia a formar compuesto.

2.2.3. Al segundo tubo de ensaye se le agregd Acido Fosférico y

se observd que ya no reacciond.

243, PURIFICACION DEL CCMPUESTO EN ESTUDIO.

Después de efectuada la separacidn del compuesto (2.2.
1.) y sabiendo que habia Acido Fosfdrico en exceso, se procedid
a lavarlo para eliminar este exceso de reactivo.

Primero se lavd con NaHCO, al 10%, después con CHCl, =

3 3

y finalmente con H20 destilada.

Con el tratamiento anterior parte del producto se di-=-
solvid, disminuyendo asi el rendimiento del producto, que se co-
locd en un desecador con Cloruro de Calcio para que se secara =-

totalmente.

De este compuesto se hicieron las siguientes observa--
ciones:
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Estado Fisico

Sélido blando, con consistencia de cera.

Color

Blanco.

Olor

Se percibe un olor que sugiere el olor del Alco-
hol Terbutilico.

2.4, PRUEBAS PRELIMINARES.

2.4.1. Prueba de Ignicidén. E1 compuesto en estudio funde dema--

siado rapido y no deja residuo.

2.4.2. Determinacién del Punto de Fusidn.

Punto de Fusidn:

51°C === 52°C

Fué util determinarlo ya que dié bastante certeza a---

cerca de la pureza del compuesto.

20""-3. PH

El compuesto se disolvid en agua destilada, el pH fué-

de 1.

2.4.4, Solubilidad.

NaOH al 5% (+)
NaHCO3 al 5% (+) Con formacidn de burbujas.

" Acetona (+)
Hexano Disocia al compuesto, formando dos fases.
Benceno Disocia al compuesto, formando dos fases.
Tolueno Disocia al comruesto, formando dos fases.

Tetracloruro

de Carbono

Disocia al compuesto, formando dos fases.

Por 1la

€idén de que se e

4
s pruebas de solubilidad, se llega a la conclu--

std probablemente ante la presencia de un com---
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puesto que puede pertenecer a uno de los siguientes grupos:
Acidos Fuertes, Polialcoholes o Polifenoles.

Esta conclusidn coincide légicamente con el hecho de -
haber partido de un acido y un alcchol para formar el compuesto.i
Sin embargo, antes de formular alguna proposicidén se continud --
con diferentes tipos de pruebas experimentales para obtener ma--

yor nimero de datos.

2.5. CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA.

Despues de las pruebas efectuadas se decidid investi--
gar la pureza del producto de reaccidén entre el Acido Fosférico-
y el Alcohol Terbutilico y la posibilidad de encontrar otrog =---
productos de la reaccidén. Para esto se recurrid a la Cromatogra-
fia en Capa F:Lna_?

El adsorbente utilizado para preparar las capas de las
placas cromatograficas fué Silica Gel.

El revelador que se usd fué Yodo.

El compuesto en estudio se disolvid en Acetona.

Con objeto de encontrar la mezcla de eluyentes o el e-
luyente mads conveniente se hicieron varias pruebas utilizando --
Benceno y Metanol, aprovechando la propiedad de que uno es no ==
polar, el otro polar y a la vez son miscitles.
2¢5.1. En Benceno no corrid la muestra.
2e5.2. En Metanol corrid la muestra casi con el frente del sol-
vente.
2¢5+.3. Con una mezcla de Benceno:Metanol::20:80 corridé la mues-
tra teniendo un R, de 0.66 .

4

2.5.4. Utilizando Benceno:Metanol::50:50 corrid menos la subs-
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tancia que en 2.5.3., con un R ‘de 0:33 .
2+5.5. Al usar una mezcla de Benceno:Metanol::80:20 la muestra-

corrid muy poco, su R_. fué de 0.15 .

f

Con el resultado de las placas cromatogrdficas efec---
tuadas se propone que el producto de la reaccidén entre el Acido-
Fosfdrico y el Alcohol Terbutilico es Gnicamente un compuesto, -
ya que en todos los casos aparece una sola mancha, a pesar de --
hater usado diferentes proporciones de disolventes como eluyen--
tes.

Sin embargo, no se rechaza la posibilidad de que pue--
dan existir productos secundarios de la reaccidn, subproductos -

que no se detectan debido a que su rendimiento sea muy bajo, lo

cual hace dificil su identificacidn.

2.6. DESTILACION.

Con la finalidad de asegurar mds el resultado obtenido
en la Cromatografia en Capa Fina, se decidid utilizar otra técni
ca de separacién y aplicarla al compuesto en estudio.

Sabiendo que la destilacidén fraccionada estd entre --
los mds importantes métodos fisicos de separacidn de mezclas, se
juzgd conveniente efectuar una destilacidn fraccionada6 del pro-
ducto de reaccidn.

Se optd por una destilacidén fraccicnada utilizando una
columna de rectificacidn para tratar de obtener una buena separa
cidn. |

Después de cinco minutos de calentamiento, se inicid -

la destilacidén del compuesto en estudic.
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2.6.1. Lla primera fraccidn se recogid a la temperatura de 81 --
grados Centigrados y a presidén atmosférica. Consistid en un 1i--
quido incoloroe.

2.6.2. Después de haber efectuado la destilacidn fraccionada,-
se observd que en el matraz del equipo de destilacidn quedd un-
liquido incoloro muy denso.

Con el fin de analizar la primera fraccidn (2.6.1.) se
decidid comprobar por medio de Cromatografia en Capa Fina que --
esta fraccidn no correspondfa al producto que originalmente se -
colocd a destilar y en efecto, el resultado de todas las placaes-
cromatograficas indicd que esta fraccidén (2.6.1.) es diferente =
al producto de reaccidm.

2.6.3. Con el fin de identificar esta fraccién 2.6.1., se sacé-
su espectro de Infrarrojo que se presenta en la Figura I.

Tomando en cuenta la resolucidn del espectro obtenidoy
se tratd de localizar el compuesto al cual pertenecia.

Después de comparar varios espectros del Catdlogo Sad-

7

tler’ con el espectro obtenido, se encontrd que éste corresponde

1l del Alcohol Terbutilico, que se muestra en la Figura II.
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Por otra parte a la fraccidn (2.6.2.) se le midid su pH
Y presentd un valor igual a 1 correspondiendo claramente a una =~
substancia acida. Esta substancia era Acido Fosfdrico que poste-
riormente se valoré.

Estos resultados, empezaron a dar cierta luz sobre la-
naturaleza estructural del compuesto en estudio, ya que al haber
efectuado una destilacidén fraccionada de este compuesto, para lo
cual se utilizd una columna Vigreux, con objeto de separar los -
posibles componentes de una mezcla de productos de la reaccidn -
se encontrd que lo que se obtiene es: por una parte Alcohol Ter-
butilico (como fraccidm destilada) y por la otra Acido Fosférico
(como residuo).

Este resultado implica que probablemente el producto-
en estudio sea un compuesto de asociacidn formado por FUENTES DE
HIDROGENO.

El hecho de que el producto al ser calentado dé origen
nuevamente a los reactivos de los cuales se formd es una eviden=
cia que apoya la hipGtesis de que se trate de un producto forma-
do por asociacidén de Puentes de Hidrdgeno, dado que es sabido -
que dicho tipo de interacciones son suficientemente liabiles para
romperse con la energia suministrada por un calentamiento como -
el que se lleva a cabo en la destilacidn fraccionada.

Con objeto de asegurar el resultado de la primera des-
tilacidn, se procedid a realizar una segunda destilacidn, esta -
segunda destilacidén se hizo en condiciones totalmente anhidras -

para asi eliminar la probabilidad de que la presencia de hiimedad



pudiers falsear las deducciones que hasta estos momentc: se ha--
bian obtenido.

Los resultados obtenidos en estz segunda destilacién <
fueron exactamente los mismos que los encontrados en la primera-
destilacidn.

2.6.4. Con el fin de investigar mds datos acerca del compuesto -
en estudio, se le sacé su espectrc de Infrarrojo que es el que -

se presenta en la Figura III.
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Como se puede observar, este espectro de Infrarrojo =--
presenta bandas de absorcidn bastante anchas. Este hecho indicé-
que las interacciones quimicas que hay en el compuesto en estu-=
dio son de una naturaleza tal que recuerda a aguellos compuestos
que inequivocamente contienen asociaciones por Puentes de Hidré
geno.

Por otra parte, también se observa §ue no aparecen nin
guna de las bandas caracteristicas del espectro de Infrarrojo --

del Alcohol Terbutilico ni del Acido Fosfdrico.
247, ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR.

Al compuesto en estudio se le tomd su espectro de Re--
sonancia Magnética Nuclear que se presenta en Figura IV.

Los disolventes utilizados fueron Cloroformo Deuterado
y Agua Deuterada. El resultado de los dos espectros fue el mismo
Al compararlos y estudiarlos, se encontrd que correspondian al -

espectro del Alcohol Terbutilico.8

Esta prueba experimental apoyd mds la hipdtesis de la-
existencia de los Puentes de Hidrégeno, ya gue por efecto del --
disolvente12 se disocia nuevamente el producto y en esta forma -
el espectro de Resonancia Magnética Nuclear que se obtuvoc es so-
lo el del Alcohol Terbutilico.

Por las pruebas experimentales ya realizadas, se pro--
poane que el producto de la reaccidén entre el icido Fosfdrico y -
el Alcohol Terbutilico sea un compuestc de asociacidén formado -=-

por Fuentes de Hidrdgeuo.
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2.8, REACCION DEL TERBUTOXIDO DE SODIO CON EL ACIDO FOSFORICO.

Basdndose en la posibilidad de que sean Puentes de Hi-
drdgeno los enlaces que formen la estructura del compuesto en --
estudio, se considerd una prueba experimental satisfactoria para
apoyar la naturaleza del producto de reaccidén, modificar los --
reactivos originales elimindndo los hidrdgenos reactivos, lo que
evitarfa la formacidén del Puente de Hidrdgeno y por lo tanto del
producto.

En el caso del Alcohol Terbutilico, la manera en que -
se elimind el protdén de su grupo hidroxilo fue formando el co---
rrespondiente terbutdxido.

Para obte?er el Terbutdxido de Sodio? se dividid fina-
mente el Sodio metdlico y se lavd con Eter anhidro. Se le hizo =~
reaccionar con Alcohol Terbutilico durante dos horas con agita--
cién y suave calentamiento. Después se destild el éter.

Una vez obtenido el Terbutdxido de Sodio se procedid a
hacerlo reaccionar con el Acido Fosfdérico en diferentes concen--

traciones no observandose en este caso, formacidn del producto.

CH3

f

CHB-Q-ONA « HBPOM --------- No hay formacidn de
CHB producto de reac--=

cidén sblido.

Al no haber interaccidén notable, se suministrd calor -

para tratar de inducirla, pero tampoco se produjo reaccidn.
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249, REACCION DEL ALCOHOL TERBUTILICO CON EL FOSFATO TRIPOTA=--
SICO.

Los protones de los Puentes de Hidrdgeno pueden ser -
proporcionados principalmente por el Alcohol Terbutilico, sin -
embargo, también pueden ser donados por el Acido Fosférico, ya -
que ambos compuestos poseen protones en su molécula.

Con base en lo anterior se decidid efectuar otra -----

prueba experimental haciendo reaccionar el Alcohol Terbutilico

con el Fosfato Tripotdsico. En este caso tampoco se observd ----

reaccidn.
H
-
CHB-C-OH + K3POA ------------ No hay formacidn
: de producto de -
CH Z S
! reaccion solido.

Se le suministré calor a los reactivos para induc@r la
posible reaccidn, pero tampoco se logrd producirla.

El resultado de las dos pruebas experimentales ante--
riores priacticamente comprueban la hipdtesis de que el producto-
de la reaccidn entre el Acido Fosfdrico y el Alcohol Terbutilico
es un compuesto de asociacién formado por Puentes de Hidrdgeno,-
los cuales, al eliminar los protones activos de los reactivos ya

no se forman.

2.70. ANALISIS CUANTITATIVO DEL ACIDO FOSFORICO CONTENIDO EN -
EL COMPUESTO EN ESTUDIO POR POTENCIOMETRIA.

Se decidid cuantear el Acido Fosfdérico presente en el-
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producto de reaccién, para esto se utilizé el método potenciomeé-
trico.10
2.10.1. Preparacidén de la muestra.

Del compuesto obtenido (2.2.1.), se disolvieron 1.5 --
gramos en 50 ml de agua destilada. De estos 50 ml se tomd una --
parte alicuota de 10 ml, con la cual se hizo una valoracidn po--

tenciométrica del Acido Fosférico.

2.10.2. Solucién Titulante.

Como solucidén titulante se empled una solucidn de Hi--
dréxido de Sodio 0.1N

Después de haber efectuado la titulacidén en el Poten--
ciometro Fisher y haber obtenido los datos correspondientes, se-
procedid a elaborar la grdfica para encoatrar el punto de equi--
valencia.

La grafica que se obtuvo fue la siguiente:
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Como se puede observar em la grdfica, los puntos de e
quivalencia que registrdé el Potenciometro fueron los siguientes:
Primer punto de equivalencia: 6.7 ml de NaOH 0.1KN

Segundo punto de equivalencia: 13.4 ml de NaOH 0.1N

2.10.3. Céalculos.
Primer punto de equivalencia:

g s V x N x Meq.
H3Pob

= volimen de solucidn titulante empleadoz 6.7 ml

N= normalidad de la solucidn titulante = 0.1N
Meq. = miliequivalente del H3P0“= 0.098
8y po = (6.7m1) (0.1N) (0.098)
3T,
g = 0.06566
HBPou

Este resultado se obtiene en un volumen de 10 ml de so

lucidn problema, o sea que el resultado final es:

0.006566 g de H3P0A/ml de muestra preparada

Segundo punto de equivalencia:
Vsvolumen de solucidén titulante empleado: 13.4 @)
N:=normalidad de la solucién titulante: 0.1N

Meg. = miliequivalente del Acido Fosférico: 0.049
8r PO, = (13.4 m1) (0.1N) (0.049)
3

g = 0.06566
H3PO#
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Este resultadoc se obtuvo en un volumen de 10 ml de so-

lucidr sblema, o sea que el resultadc final es:

0.006566 g de HBPOh/ml de muestra preparada

Estos resultados se confirmeron con otras valoraciones
del Acido Fosfdrico contenido en el compuesto problema, las cua-

les arrojaron resultados idénticos a los ya obtenidos.

2.11. ANALISIS CUANTITATIVO DEL ALCOHOL TERBUTILICO CONTENIDO-

EN EL COMPUESTO EN ESTUDIO FOR CRCMATOGRAFIA DE GASES.

Después de una investigacidn tibliogréfica se decidid-
que la manera mds adecuada de cuantear el Alcohol Terbutilico ==

era por medio de Cromatografia de Gases.

1
2.9 s Freparacién de la muestra.
De la muestra preparada en 2.10.7. se tomd una a2licuo-

ta de 10 ml y se sometid a un andlisis por Cromatografia de Ga--

ses

La concentracidn de Alcohol Terbutilico encontradc en-

la muestrz en estudio resultd ser:

0.023 g de Alcohol Terbutilico/ml de muestra.
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2.12. CALCULO DE LA CCMPOSICION FORCENTUAL EN PESC DEL

COMPUESTOC EN ESTUTIO.

Tomando comc bese los resultados de los andlisis 2.10.

Yy 2.11 se tiene que:

Froducto hgue
165 g mmmememmmmememem e 50 mi

da una concentracidn de:

0.03 g/ml de muestra

Resultados obtenidos:

0.006566 g de H PO, /ml de muestra

3
0.023 g de (CHB)BCOH/ml de muestra
0.02956€ g/ml de muestra

C.006566 _ o _ .. ..
T0sg5egc 0-221 3 0.227 x 10C=22.1 ;) 22.7% de H FO,

3

0023 o ) _
0.026588° 0.779 3 0.779 x 10C= 77.9 ;| 77.9% de (CHB)BCOH

Por los cglculos anteriores se propone que el compues-
to en estudio tenga unz composicidn porcentual en peso aproxima-

da:

22% de Acido Fosfdrico y 78% de AlcoholTerbutilico.

< gea

¥
=
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Bo e KESUMEN Y CONCLUSIONES.

El producto de reaccidn entre el Acido Foefdrico y el
Alcohol Terbutilico es un sdélido cristalino de punto de fusiédnm
de 52%.

las pruetas de solutilidad indicaron estar ante la --
preseacia de un compuesto perteneciente al grupo de los Acidos--
Fuertes © al grupo de los Folialconoles.

Se sacaron cromatorlacas y se vid que s8lo se formaba-
un producto de reaccidn, sin emtargc, se aceptz la posibilidad -
de gue se pueden formar subprcductos, perc en porcentaje demasia
do bajo haciéndo diffcil su identificacida.

Al destilar el producto en condiciones anhidras se ---
descompuso nuevamente en Acido Fosfdrico y Alcchol Tertutf{lico.

Del mismo compuesto se sacd el espectro de Infrarrojo-
y se obtuvo un espectro con bandas de absorcidn muy anchas. Tam-
bién se le tomd su espectro de Resconancia Magaética Nuclear sien
do éste idéntico al espectro de RMN del Alcohol Terbutilico.

Se hicieron las reacciones del Acido Fosférico con el-
Terbutdxido de Sodio y del Alcohol Terbutilico con el Fosfato -=-
Trirotdsico y no se notd interaccidn alguna.

Se llevd al cabo el andlisis cuantitativo del Acido ==
Fosfdrico por Potenciometria y del Alcohol Terbutilico por Cro-=-
matografia de Gases contenidos en el productc de reaccidén, que-
d;ndo en proporcidn 1:4 respectivamente.

Se revisardn nuevamente las proriedades tanto fisicas
como quimicas de los reactivos involucrados en este estudio y =--

ias mas importantes disertaciones cientificas sue se encontraron
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y que apoyan de una manera definitiva la proposicidn de la ----
presencia de Puentes de Hidrdgeno en el compuesto en estudio fue
ron las siguientes:
3.1.1. Stoune y Graham11 citan que la mayoria de las estructuras-
moleculares donde se encueatran substancias inorgénicas pueden -
ser consideradas como redes. La mayoria de estas macromcléculas-
presenta gran complejidad para determinar su estructura, debido-
a que son polimeros liguidos o bien per motivo de su constitu---
cidén no pueden ser disueltos o vaporizados sin romper la estruc-
tura macromolecular. El problema es gue casi siempre la disolu--
cidén conduce a la completa ruptura de la estructura.
Zn el trahajo experimental de la presente Tesis, se --
encontrd con el probliema antes citado, lo cual no permitid poder
aplicar el Método Osmométrico ai el Método Viscosimétrico para -
determinar el pes> molecular del compueato en estudio.
3.1.2. Pimentel12 y Davies1U mencionan gue:

Las interacciones moleculares de Puentes de Hidrdgeno-
modifican el espectro de Infrarrojo en varias formas:

- Las frecuencias de los modos de vibracién normal de -
una molécula se desvian a valores mids altos o mas ba--
jose.

- Las intensidades se alteran por factores de diez 0 =--
wis y el ancho de las bandas se incrementa grandemente.
Estas modificaciones se originan en cierto modo por ==

las nutes electrdnicas de las moléeculas las cuzles estdn muy =---
prdximas.
La formacidn de Puentes de Hidrdgeno ha sido un fendme

no deo gran interés para los quimicos por mds de 50 afios y es toda-



via el objeto de muchos estudios.

¢

55 . 2
3.1.3. Los Puentes de Hidrogeno intermoleculares involucran
la asociacidn de dos o més moléculas de los mismos o diferentes-

compuestos. Esta asociacidn puede ocurrir:

- en forms de cadenas, comc en el caso del Fluoruro de Hidrdgeno,
- en forms de anillos, comc en el caso de los Acidos Carboxili--
cos, © tien, en forme de redes tridimensionzles, en donde los-

Puentes de Eidrégenoc unen molécules en varios niveles.

El idnm ortcfosfatoﬂ"1 tiende a formar sélidos amorfos -
de estructura tridimensional.

Fare este caso, y de acuerdo con la estructurs cue se-
pueda formar debe tomarse en cuents el impedimento estérico que-
los grupos metilo de las moléculas de Alcohel Tertutilico ejer=-
zan, provocando de estz maners una disminucidn en la estabilidad
de la posible red tridimensional formzda.

13

3%l . Davies también hace mencidén de que la evidencis cla-
ra parz un enlace entre (¥-E) y Y el cual especificamente invo--
lucre el atomo de Eidrbgeno, la da el espectro de Infrarrojo y -

este método instrumental analitico es todavia uno de los mas ~-

sensitivos para establecer la presencis del Puente de EBidrogeno.

lzs bendas anchaes junto con la frecuencia de vibra----
cibén imprecisa son evidencia ineguivocs de la presencia de las-

interac-
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ciones de Puentes de Hidrégeno.-

Es claro que cualquier interaccidn sobre el &dtomo de Hi--
drogenc afectara todos los modos vibracionales que involucran el en
lace (X-H).

Las vibraciones (X-H---Y) y su regidn espectral infrarro-

je aproximadas se indican & continuacién:

==t
TIFO DE VIBRACION ‘ FRECUENCIA
¢ O - (. N v( 3600-2500 ca- 'y
estiramiento
X-He-oY ( 1650-1000 cm™ ')
(. dentro del plano
e—Xe—H-=-Y - v(200-130 cm—1)
‘ estiramiento

El mas pronunciado efecto del Puente de Hidrogeno sobre -
el espectro vibracional de un compuesto es el cambic (Qv) del es--
tiramiento (X-H) a frecuencias mas bajas. El cambioc es debido al --
Puente de Hidrdgeno. For lo tanto la magnitud de A v da una idea de
la energia de la interaccidn.

Al interpretar el espectro de Infrarrojo del compuesto en
estudio que se presenta en la Figura III, se ruede comprobar que-

contiene Puentes de Eidrdégezo, ya que el espectro presenta bandas -
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de absorcidén a las cuales el Puente de Hidrdgeno absorve.1

Ahora bien, si se compara el espectro de Infrarrojo del-
compuesto en estudio presentado en la Figura III con el espectro -
de Infrarrojo del Alcohol Terbutilico presentado en la Figura I, -
se puede evaluar Av y asi tener una idea de la energia de la in--
teraccidn del Puente de Hidrdgeno en la estructura del compuesto -
en estudio.

De esta manera, se encuentra gue en el espectro del Al--
cohol Terbutilico la banda del enlace (X-E) se encuentra a 3350
cm” . En el espectro de Infrarrojo del compuesto en estudio se obe
serva que la misma banda estd desplazada o reducida a 2900 c:m'1 --
por la interaccidén del Puente de Hidrégeno formado.

Tomando como base lo anterior, se tiene que:

AV = 3350 cm”' - 2900 em”
AV

u

450 cm-1

Este resultado indica fisicamente13 que el grupo Hidro--
xilo estd participando en una interacciéa (X-H---Y) Puente de Hi--

drogeno.
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En econclusidn:

Se propone que el producto de la reaccidn entre el Acido
Fosfdérico y el Alcohol Terbutilico sea un sclo compuesto, en caso -

contrario, los subproductos estan en muy bajo porcentaje.

Por las pruebas experimentales y cdlculos efectuados, se
encontrd que la composicidén porcentuasl en peso aproximada del pro--
dueto de la reaccion entre el Acido Fosfdérico y el Alcohol Terbuti-
lico es:

22% de Acido Fosfdrico y 78% de Alcohol Terbutilico

o ses en relacidn 1:4 respectivamente.

Se propone por las razones antes argumentadas oue el pro-
ducto de la reaccidn entre el Acido Fosférico y el Alcohol Terbuti-
lieo sea un compuesto de asociacidén formado por Puentes de Hidrdge-

no y con estructura tridimensional.
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