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F R O L O G O 

HONORABLE JURADO: 

El estudio, la constancia y el esfuerzo fueron las ba­

ses para lograr la satisfacción de presentar ante ustedes este -

trabajo, confío que al ser analizado, la Universidad Nacional -­

Autónoma de México, Facultad de ~uimica a través del Honorable -

Jurado me o torgue el Título Universitario Profesional. 

El espíritu de mi trabajo no es otro mas que presentar 

proposic i on es que se mantienen con razonamientos, desde luego, -

esta d isertación escrita dista mucho de lo que cabalmente se ne­

c esi ta en nuestro vasto campo de la profesión para ser completo. 

Sin embar go, estimo haberme ajustado a los lineamientos marcados 

en el sen tido de contribuir con una modesta investigación al de­

sarro l lo y p r o gr eso d e la Ciencia ~uímica. 

Al abor dar el tema de mi Tesis, tuve muy presente una­

de las ta r eas más difíciles como es la de seleccionar el mate--­

ria l sobre el que ha bría de investigar, factor muy importante e­

xistente en esta misi ón. 

Estoy consciente de que carezco de experiencia y cono­

cimien tos suficientes para encontrar nuevos fenómenos o descu--­

b rir nu evas leyes encadenando he ch 0 s qu e antes nadie haya rela-­

c iona do entre sí, no obsta nte ello, el añadir una verdad más por 



pequeña que sea, al gran cúmulo de conocimientos dispuesto y 

coordinado por las generaciones anteriores me llena de júbilo 
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y me ha alentado en todo momento para exponer mis ideas, enfren­

tándome a los numerosos hechos que abarcan las investigaciones -

en los diferentes temas de la ~uímica. 

Este tema denominado "INVESTIGACION DEL PRODUCTO DE -­

REACCION ENTRE EL ACIDO FOSFORICO Y EL ALCOHOL TERBUTILICO" juz­

go sea mínima aportación al considerable progreso en la compren­

sión de las propiedades físicas y químicas del Acido Fosfórico y 

del Alcohol Terbutílico. 

Lo aprendido a través de las cátedras de mis Maestros­

en el transcurso de mi Carrera Profesional y las cor.sultas he--­

chas en fuentes dignas de crédito, me sirvieron de guía para en­

cauzar mi labor hacia el estudio investigador, ambicionando ---­

siempre obtener en él resultados interesantes, que sean acepta-­

dos por el Honorable Jurado para que delibere sobre el fruto de­

mis conocimientos en la Química, rama de la Ciencia en la que, -

por vocación, día a día estaré profundizrindo al alcance de mis -

esfuerzos, pues todos sabemos que son inagotables los caminos de 

estudio y que cada vez que se conoce algo nuevo, se entiende que 

falta mucho por conocer. 
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"Los poetas, en gran númer o y a ll!enu­
do con magnificencia han can ü ;do el 
~ozo de amar; brevemente y con sen-­
cillez yo cantaré el gozo de conocer~ 

Pierre Termi'er. 

El estudio de la ~uímica no es tarea fácil y posible--

mente .la .pr:i,mez:a d.if:i,cul,tad. ra.dic.a e,n v.alcn·ar su. si.gn:i,fi~ado .• 

Dentro de esta rama de la Ciencia, ocupa lugar preponderante el-

transformar gran número de substancias en productos, investigar-

su naturaleza y tratar de que tengan aplicación con la finalidad 

de ayudar al progreso de la Humanidad. 

Esta tesis consiste en proponer datos sobre la estruc-

tura química más probable que posee el compuesto formado entre -

el Acido Fosfórico y el Alcohol Terbutílico, por medio de algu--

nos métodos fiaico-químicos de ~uímica Analítica. 

Para tal efecto, se consideró pertinente que esta di--

sertación fuese elaborada en tres capítulos. En el Primer Capi--

tulo se exponen algunos trabajos realizados con anterioridad a -

éste y sus resultados. En la investigación bibliográfica reali--

zada se encontró que para el compuesto en estudio no se había --

propuesto estructura probable, base que se tuvo para continuar -

la investigación. 

En el Segundo Capítulo se describe el desarrollo del -

tratajo experimental y fL'lal~ent e se concluye con la rrc ¡;.cEición 

de estructura probable. 
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CAPI'NLO I 

ANTECEDE."iTES . 
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Como consecuencia de trabajos de investigación realiza 

dos en el Departamen te de Química Analítica de le Dhisiór. <ie -­

Estudios Superiores de la Facultad de ~uín:ica, de la Universidad 

Nacional Autónoma de México, naci6 el tema de la presente Tesis. 

La reacción entre el Acido Fosfórico y el Alcohol Ter­

~utÍlico resultó m~y interesante , ya que se efectúa de manera 

espontánea dando lugar a un _compuesto sólido cristalino. 

Inicialmente se pensó investigar si de la reacción en­

t re el Acido Fosfórico y otros alcoholes se formaba un producto­

de reacción semejante para lo cual, se experimentó con reactivos 

que pudieran interaccionar en la misma forma y el resultado de -

todas l as pruebas incrementó el interés en el caso específico -­

del Acido Fosfórico y del Alcohol Terbutílico. En los intentos -

de provocar una interacción semejante a la observada, no se tuvo 

exito, ni aún variando diferentes factores que indujeran las --­

reacciones. 

Se realizó la investigación bibliográfica correspon--­

dien te, para tener la seguridad de que el producto de la reacP-­

ción entre el Acido Fosfórico y el Alcohol Terbutílico aún no se 

había estudiado a fondo, lo qu e se comprobó plenamente. Sin em-­

bargo,durante dicha investigación se encontraron algunos artí-­

culos relacionados con el presente estudio, que son dignos de -­

mencinarse. 

El primer artículo relacionado con este trabajo, hace­

mención que en el curso de la producción industrial del dl-Men-­

tol puro a partir de las mezclas de isómeros obtenidas en la hi­

drogenación catalítica de Mentones, Mentenones . y Timol, se ob---
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servó que los mentoles forman compuestos con Acido Fosf6 r ico .
1 

Los siguientes puntos de fusión han sido observados para com---­

puestos del Acido Fosfórico con los mentoles: 

COMPUESTOS DEL PUNTOS DE 

ACIDO FOSFORICO FUSION 

1-Mentol 74 °C 

d-Neomentol 86 ºc 

d-Neoisomentol 65 •c 

Debido a su rápida solubilidad, el derivado •dl-Isomen­

tol es dificil de purificar y por lo tanto la determinación del­

pun to de fusión no es exacta. 

También fué de interés el artículo de Stone y Shech--­

ter 2 porque involucra precisamente la reacción entre alcoholes 

y Acido Fosfórico. En este articulo se describe un método gene-­

ral pa r a la conversión de Alcoholes y Ole f inas a los yoduros -­

corr es pondientes por la reacción con Yoduro de Potasio y Acido -

Fos f órico. 

Las reacciones generales mencionadas en el artículo --

son las siguientes: 

ALCOHOLES ROH + KI + H/04 ------- HI + KH 2Po4 + H20 

OLEFINAS RCH CH2 + KI + H/04 ------- RCHICH 
3 

+ KH2Po4 
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Es importante hacer notar que estas reacciones se lle­

varon a cabo a 100 grados centígrados y con reflujo. Bajo estas­

condiciones de reacción no se observa la formación de ningún ---

fosfato orgánico. 

Este reporte es muy importante ya que en la presente -

Tesis exis t ía la posibili dad de la formación de un fosfato. Asi 

mismo , en las reacciones que se mencionan en este articulo los -

productos aislados fueron el yoduro de alquilo y muy poco aleo-­

bol u olefina sin reacciona r. 

Otro trabRjo relacionado con la investigación de esta­

Tesis es el procedimiento de acetileción de alcoholes usando A-­

cido FosfÓrico 3 c o~o catalizador. E..~ este trabajo se describe 

someramente que el mitodo se usa para distinguir alcoholes de 

fenoles. Además, :os alcoholes terciarios en Piridina son difí-­

cilmen te acetilados, pero en medí~ ácido los alcoholes tercia--­

rios se ace tilan tan rápidamente como los alcoholes secundarios­

en Piridina. 

Lo más in;~ortan te d e este trabajo es mostrar la in---­

fluencia del Acido Fosfórico en la acetilación de los alcoholes-

terciarios. 

Además d e haber realizado la revis ión bibliográfica -­

por lo que se refiere a la materia Acido Fosfórico y Alcohol --­

Terbutílico, se insist ió en revisar todos los trabajos efectua-­

dos por los autores citados. En esta parte de la revisión no se­

encon t ró que estos autores hu b i eran ejecutado algun ot ro trabajo 

relacionado con el Acid o Fosfórico y el Alcohol Terb u tílico. 



CAPITU'LO II 

TRAU.JO EXPERIMENTAL 



2.1. Despues de bElber realizado el estudio de los antecedentes del 

tema de la present~ Tesis,se procedió a efectuar el trabajo expe-­

riMental que ayudara a proponer la estructura qulmica del producto­

de la reacción entre el Acido Fosfórico y el Alcohol Terbutilico. 

2.1.1. F.Elt.CTIVOS 

ACIDO FOSFORICO ( F.3POl+) ' 

Peso Molecular 98 

P).tn to de Fu~ióa 1+2.35 Grados Centigr!\dos 

Punto de Ebullición 213.0 Grados· Ce11 Ügrados 

Deasidad (85") 1.689 

ALCOI;OL TDBUTILICO (cq 3) fOH 

Peso Molecul.:i r 74 

Punto de Fusi6a 26.0 Grados Ce11 tigr '3dos 

Punto de Zbullicióa. 82. 41 Grados Ce:i tigre dos 

Dea.s iciad 0 . 78086~5 
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2.1.2. APARATOS UTILIZADOS 

APARATO FISHER-JOHNS. 

Intervalo de Tempera tura 
1 

o •e a 100 ºC 

ESPEC TROFOTOME TRO DE IllFRARROJ O. 

Marca Perkin-Elmer 

Modelo .3.37 

?eferencia Aire 

tempera tura · Am'tien te 

ESPECTROMETRO ANALITICO RMN 

Marca Varian Associates 

Modelo A-60A 

Tiempo ~ de · bartido 500 seg. 

Tempera tura Ambiente 

POTENCIOMETRO FISHER 

Marca Fisher 

pH 0-14 

Voltaje 0 -1400 mili volts 

CROMA TOGRAFO DE GASES 

Marca Perkin-Elmer 

Modelo F- 11 

Tempera tura Columna 200 •e 
Temperatura Detector 250 "C 

Tempera tura Inyector 275 'e 
Acarre~dor Ni trógeno 

Columna Acero Inoxidable 

Soporte Porapak QS 

Malla 80/100 

Longitud 6 pies 

Diáme tro 1/8 pulgada 

Veloc. de Flujo 30 ml./min. 
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2.2. FORMACION DEL COMPUESTO EN ESTUDIO. 

El compuesto objeto de la investigación de esta Tesis, 

se forma al colocar en contacto el Acido Fosfórico con el Aleo--

hol Terbutílico. 

Al colocar en contacto estos dos reactivos se forma -­

inmediata y espontáneamente un compuesto sólido, quedando además 

un líquido incoloro en el seno de la reacción. 

2.2.1. El compuesto formado se separó por filtración al vacío y 

se lavó. El filtrado, que es líquido incoloro, se dividió 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 agreg6 Alcohol Terbutili­

co y se observó qu e se volvía a formar compuesto. 

2 .2.3. Al segundo tubo de ensaye se le agregó Acido Fosfórico y 

se observó que ya no reaccionó. 

2 .3. FURIF I CACION DEL COMPUESTO EN ESTUDIO . 

Después de e fectuada la separación del compuesto (2.2 . 

1.) y s ab iendo qu e ha b ía Ac ido Fosfórico en exce s o, se procedió 

a lavarlo para elim i nar este exceso de reactivo . 

Pr i mero s e lavó con Na HC 0
3 

al 10~ , después con CHC1
3 

-

y finalmen t e con H
2

0 destilada . 

Con el tratamiento anterior pa r te del produc t o se d i -­

solvió, disminuyendo así el rendimiento del producto, qu e se co­

locó en un desecador con Cloruro de Calcio para que se s e cara -­

totalmente. 

De este c ompuesto s e hicie r on l as siguientes observa - -
c ienes: 
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Estado Físico sólido blando, con con sis ten e ia de cera. 

Color Blanco. 

Olor Se percibe un olor que sugiere el olor del Al.co-
hol Terbu tilico. 

2. 4. PRUEBAS PRELI'.HNARES. 

2.4.1. Prueba de Ignición. El compuesto en estudio funde dema--

siado rápido y no deja residuo. 

2.4.2. Determinación del Punto de Fusión. 

Punto de Fusión: 51•c --- 52•c 

Fué útil determinarlo ya que dió bastante certeza a---

cerca de la purez;a del compuesto. 

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

de 1. 

2 .4.4. Solubilidad. 

Na OH al 5% ( + ) 

NaHco
3 

al 5% ( .. ) Con formac i ón de burbujas. 

Acetona ( .. ) 
Hexano Disocia al compuesto, formando dos fases. 

Benceno Disocia al compuesto, formando dos fases. 

Tolueno Disocia al c.om:¡::uesto, formando dos fases. 

Tetra cloruro 

de Carbono Disocia al compuesto, forman do dos fases. 

4 
Por las pruebas de solubilidad; se llega a la conclu--

sión de que se está probablemente ante la presenc ia de un col!l·---
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puesto que puede pertenecer a uno de los siguientes grupos: 

Acidos Fuertes,' Polialcoholes o Polifenoles. 

Esta conclusión coincide lógicamente con el hecho de -

haber partido de un ácido 1 un alcohol para formar el compuesto. 

Sin embargo, antes de formular alguna proposición se continuó -­

con diférentes tipos de pruebas experimentales para obtener ma-­

yor número de datos. 

2.5. CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA. 

Despues de las pruebas efectuadas se decidió investi-­

gar la pureza del producto de reacción entre el Acido Fosfórico-

1 el Alcohol Terbutílico 1 la posibilidad de encontrar otros ---

productos de la reacción. Para esto se recurrió a la Cromatogra­

r!a en Capa Fina~ 

El adsorbente utilizado para preparar las capas de las 

placas cromatográficas rué Silica Gel. 

El revelador que se usó fué Yodo. 

El compuesto en estudio se disolvió en Acetona. 

Con objeto de encontrar la mezcla de eluyen t es o el e­

luyente más conveniente se hicieron varias pruebas utilizando 

Benceno y Me tanol, aprovechando la propiedad de ci:ue µno es no 

polar, el otro polar y a la vez son miscibles. 

2.5.1. En Benceno no corrió la muestra. 

2.5.2. En lfe tanol corrió l a muestra casi con el fren te del sol-

vente. 

2.5.3. Con una mezcla de Benceno :Metanol : :20 :80 corrió la mues-

tra t eniendo un Rf de 0. 66 • 

2.5.4. Utilizando Bencen o :Metanol::50 :50 cor r ió menos la subs-
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tancia que en 2.5.3., con un Rf_de 0.33 • 

2.5.5. Al usar una mezcla de Benceno:Metanol::80:20 la muestra-

corrió muy poco, su Rf rué de 0.15 • 

Con el resultado de las placas cromatográ!icas e!ec---

tuadas se propone que el producto de la reacción entre el Acido­

Fosfórico y el Alcohol Terbutilico es únicamente un compuesto, -

ya que en todos los casos aparece una sola mancha, a pesar de --

haber usado diferentes proporciones de disolventes como eluyen--

tes. 

Sin embargo, no se rechaza la posibilidad de que pue--

dan existir productos secundarios de la reacción, subproductos -

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

cual hace dificil su identificación. 

2.6. DESTILACION. 

Con la finalidad de asegurar más el resultado obtenido 

en la Cromatografía en Capa Fina, se decidió utilizar otra técni 

ca de separación y aplicarla al compuesto en estudio. 

Sabiendo que la destilación fraccionada está entre 

los más importantes métodos físicos de separación de mezclas, se 

juzg6 conveniente efectuar una destilación fraccionada 6 del pro-

dueto de reacción. 

Se optó por una destilación fraccionada utilizando una 

columna de rectificación para tratar de obtener una buena separa 

ci6n. 

De&púés de cinco minutos de calentamiento, se inició -

la destilación del compuesto en estudio. 
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2.6.~. La primera fracción se recogió a la temperatura de 81 -­

grados Centígrados y a presión atmosférica. Consistió en un 11-­

quido incoloro. 

2.6.2. Después de haber efectuado la destilación fraccionada,-

se observó que en el matraz del equipo de destilación quedó un­

llquido incoloro muy denso. 

Con el fin de analizar la primera fracción (2.6.1.) se 

decidió comprobar por medio de Cromatografía en Capa Fina que 

esta fracción no correspondia al producto que originalmente se -

colocó a destilar y en efecto, el resultado de todas las placas­

cromatográficas indic ó que esta fracción (2.6.1.) es diferente -~ 

al producto de reacción. 

2.6.3. Con el fin de identificar esta fracción 2.6.1., se sacó-

su espectro de Infrarrojo que se presenta en la Figura I. 

Tomando en cuenta la resolución del espectro obtenido~ 

se trató de localizar el compuesto al cual pertenecía. 

Después de comparar varios espectros del Catálogo Sad­

tler7 con el espectro obtenido, se encontró que éste corresponde 

11 del Alcohol Terbutílico, que se muestra en la Figura II. 
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Por · otra parte a la fracción (2.6.2.) se le midió su pH 

y presentó un valor igual a 1 correspondiendo claramente a una -

sub~tancia ácida. Esta substancia era Acido Fosfórico que poste­

riormente se valoró. 

Estos resultados, empezaron a dar cierta luz sobre la­

naturaleza estructural del compuesto en estudio, ya que al haber 

efectuado una destiláción fraccionada de este compuesto, para lo 

cual se utilizó una columna Vigreux, con objeto de separar los -

posibles componentes de una mezcla de productos de la reacción -

se encontró que lo que se obtiene es : por una pa r te Alcohol Ter­

butílico (como fracción destilada) y por la otra Acido Fosfórico 

(como residuo). 

Este resultado implica que probablemente el producto­

en estudio sea un compuesto de asociación formado por PUENTES DE 

HIDROGENO. 

El hecho de que el producto al ser calentado dé origen 

nuevamente a los reactivos de los cuales se formó es una eviden~ 

cia que apoya la hipótesis de que se trate de un producto forma­

do por asociación de Puentes de Hi drógeno, da do que es sabido -

que dicho tipo de interacciones son suficientemente lábiles para 

romperse con la energía suministrada por un calentamiento como -

el que se lleva a cabo en la destilación fracc i onada. 

Con objeto de asegurar el resultado de la primera des­

tilación, se procedió a realizar una segunda destilación, esta -

segunda destilación se hizo en condiciones totalmente anhidras -

para así eliminar la probabilidad de que la presencia de húmedad 
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pudiera falsear las deduc ciones que hasta estos mcmentv~ se ha-­

bian obtenido. 

Los resultados obtenidos en esta segunda destilación ~ 

fueron exactar:iente los mismos que. los encontrados en la primera­

des tila ción. 

2.6.4. Con el fin de investigar más datos acerca del compuesto -

en estudio, se le sacó su espectro de Infrarrojo que es el que -

se pres en ta en la Figura III. 
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Como se puede observar, este espectro de Infrarrojo -- . 

presenta bandas de absorción bastante anchas. Este hecho indicó-

que las inter&cciones químicas que hay en el compuesto en estu--

dio son de una naturaleza tal que recuerda a aquellos compuestos 

que inequívocamente contienen asociaciones por Puentes de Hidró 

geno. 

Por otra parte, tarubién se observa que no aparecen nin 

guna de las bandas caracteristicas del espectro de Infrarrojo --

del Alcohol Terbutílico ni del Acido Fosfórico. 

2. 7. ESPECTROSCOPIA DE RESOUANC IA MAGNETICA NUCLEAR. 

Al compuesto en estudio se le tomó su espectro de Re--

sonancia Magnética Nuclear que se presenta en Figura IV. 

Los disolventes utilizados fueron Cloroformo Deuterado 

y Agua Deuterada. El reRultado de los dos espectros fue el mismo. 

Al compararlos y estudiarlos, se encontró que correspondían al -

espectro del Alcohol Terbutilico. 8 

Esta prueba experimental apoy ó más la hipótesis de la-

existencia de los Puentes de Hidrógeno , ya que por efecto del --

. l 12 d. . l diso vente se isocia nuevamente e prod•1 cto y en esta fo r ma -

el espectro de P. esonanc ia Magnética Nuclear que se obtuvo es so-

lo el del Alcohol Terbutílico. 

Por las pruebas experi:nen tales ya realizadas, se pro--

pone que el producto de la rea cc ión entre e l Acido . FosfÓrico y -

el Alcohol Terbutílico sea un compuesto de asociación forQado --

por Fuentes de Hidrógen o . 
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2.8. REACCION DEL TERBUTOXIDO DE SODIO CON EL ACIDO FOSFORICO. · 

Basándose en la posibilidad de que sean Puentes de Hi-

drógeno los enlaces que formen la estructura del compuesto en --

estudio, se consideró una prueba experimental satisfactoria para 

apoyar la naturaleza del producto de reacción, modificar los --

reactivos originales eliminándo los hidrógenos reactivos, lo que 

evitaría la formación del Puente de Hidrógeno y por lo tanto del 

producto. 

En el caso del Alcohol Terbutílico, la manera en que -

se eliminó el protón de su grupo hidroxilo fue formando el co---

rrespondiente terbutóxido. 

Para obtener el Terbutóxido de Sodio? se dividió fina-

mente el Sodio metálico y se lavó con Eter anhidro. Se le hizo -

reaccionar con Alcohol Terbutílico durante dos horas con agita--

ción y suave calentamiento. Después se destiló el éter. 

, Una vez obtenido el Terbutóxido de Sodio se procedió a 

hacerlo reaccionar con el Acido Fosfórico en diferentes concen--

traciones no observándose en este caso , formación del producto. 

~H3 
CH 3-y-0Na 

ca
3 

+ --------- No hay formación de 
producto de r eac--­
ción sólido . 

Al no haber interacción notable, se suministró calor ·-

pa ra tratar de ,i nduc irla, pero tampoco se produjo reacción. 
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2.9. REACCION DEL ÁLCOHOL TERBUTILICO CON EL FOSFATO TRIPOTA--

SICO. 

Los protones de los Puentes de Hidrógeno pueden ser· -

proporcionados principalmente por el Alcohol Terbutílico, sin -

embargo, también pueden ser donados por el Acido Fosfórico, ya -

que ambos compuestos poseen protones en su molécula . 

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

prueba experimental haciendo reaccionar el Alcohol Terbutilico -

con el Fosfato Tripotásico. En este caso tampoco se observó ----

reacción. 

~H3 
CH 3-~-0H + ------------ No hay formación 

de producto de -­
reacción sólido. CH) 

Se le suministró calor a los reactivos para inducir la 

posible reacción, pero tampoco se logró producirla. 

El resultado de las dos pruebas experimentales ante--

rieres prácticamente comprueban la hipótesis de que el producto-

de la reacción entre el Acido Fosfórico y el Alcohol Terbutílico 

es un compuesto de asociación formado por Puentes de Hidrógeno,-

los cuales, al eliminar los protones activos de los reactivos ya 

no se forman. 

2. rn. ANALISIS CUANTITATIVO DEL AC I DO FOSFORICO CONTENIDO EN -

EL COMPUESTO EN ESTUDIO POR POTENCIOMETRIA. 

Se decidió cuantear el Acido Fosfórico presente en el-
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producto de reacción, para esto se utilizó el método potenciomé-

10 
trico. 

2.10.1. Preparación 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 tomó una 

parte alícuota de 10 ml, con la cual se hizo una valoración po-­

tenciométrica del ~cido Fosfórico. 

2.10.2. Solución Titulante. 

Como solución titulante se empleó una solución de Hi-- . 

dróxido de Sodio 0.1N 

Después de haber efectuado la titulación en el Poten-­

ciometro Fisher y haber obtenido los datos correspondientes, se­

procediÓ a elaborar la gráfica para encontrar el punto de equi-­

valencia. 

La gráfica que se obtuvo fue la siguiente : 



= ..... ~· 
==~­
~~-€- . 

~ 

·--::;: ___ -.:: 

~ -:.f::-..:~· :r: _§:~~: ·_:_.~ :_ __ 
=::;:=:-::.. •. ~"::_:,;- -

:;,;.ª''.-·~. -
·-.=.:::e::::-:::-

. _.__:· 

==--~=-~'l:'=i== '"' .c . --~:· -- - . ·-
~~_; L-~ -:~: ~~~-; ?-.~~~ ::;: ~·:..-
fü·=r:~--·=:..::;t::_:·-: ·:::-=:::.::.::- ==-- ·:-::::;=: -;--~ 

S= - .. ~--=:;::=:.s¡=, __ -:· ~=-

·= = 

~- .- ;::;i;=n=:~ -~ 

·= 

·.:_ ~.~· -- . ......,. •... -=--· ::::::+=.=.: 

~';r ~ '.;±~:~~ ~;§!~ -~ .. -~.~~!~- -=--- --· _::;~: ~~ ~: ~~".-""~~".'.; ~ 

· ::. · ~~!-

- ~!~=)J:~ ~~~:-..¡-: ··~:::· :::;,"r ~:"=;~4h:;:f;~~J::~.t:"::=:::if~d";:: -: · ·:: · .J~::! • :r=:; .~ - -;.. ::¡;:.:.:~:~- = 
-:--'·::::::· 

6 /{) ( 2. / S ;¡,, r; 18 
VOL;.Jf" E:/'-{ 



34 

Comó se puede observar en la gráfica, loe.puntos de e 

quivalencia que registró el Potenciometro fueron los siguientes: 

Primer punto de equivalencia: 6.7 ml de NaOH 0.1N 

Segundo punto de equivalencia: 13.4 ml de NaOH 0.1N 

2.10.3. Cálculos. 

Primer punto de equivalencia: 

V x N x Meq. 

V= volúmen de soluci6n titulan te empleado:; 6.7 111 

N. normalidad de la soluci6n titulante = 0.1N 

Meq.: miliequivalente del Hlo4 "' 0.098 

(6.7m.l) (0.1N) (0.098) 

0.06566 

Este resultado se obtiene en un volumen de 10 m.l de so 

lución problema, o sea que _el resultado final es : 

0 . 006566 g de H
3
Po4/ml de muestra preparada 

Segundo punto de equivalencia: 

V:volum.en de solución titulante empleado: 13.4 al 

N;normalidad de la solución titulante: 0.1N 

Meq. : _ miliequivalente del Acido Fosf6rico: 0.049 

( 13.4 ml) (0.1N) (0 . 049) 

0.06566 
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Este resultado se obtuvo en un volumen de 10 ml de so­

Jblema, o sea que el resultado final es: 

0.006566 g de H
3
Po4/ml de cuestra preparada 

Estos resultados se confiroaron con otras valoraciones 

del Acido Fosfórico contenido en el compuesto problema, las cua­

les arrojaron resultados idénticos a los ya obtenidos. 

2. 'l 'I. ANALISIS CUANTITA .TIVO DEL ALCOHOL TERBUTILICO CONTENIDO­

EN EL COMPUESTO EN ESTUDIO POR C20MATOGRAFIA DE GASES. 

Después de una investigación bibliogréfica se decidió­

que la manera más adecuada de cuantear el Alcohol Terbutilico 

era por medio de Croma tografia .de Gases. 

2.11.1. Preparación de la muestra. 

De la muestra preparada en 2.10.1. se tomó una alícuo­

ta de 10 ml y se sometió a un análisis por Cromatografía de Ga--

ses 

La concen tración de Alcohol Terbutilico encontrado en­

la muestra en estudio resultó ser: 

0 . 023 g de Alcohol Terbutílico/ml de muestra. 



2.12. CALCULO DE LA COP.POSICION f'ORCEN'I\JAL EN PESO DEL 

COV;FUESTO EN ESTUDIO. 

Tomando come base los resultados de los análisis 2.10. 

y 2.11 se tiene que: 

Froducto 

------------------- 50 ml 

da una concentración de: 

0.03 g/ml de muestra 

Resultados obtenidos: 

0.006566 
0.029566: 

c . 023 
0.029566: 

0.006566 g de H
3
Po 4/ml de muestra 

0.023 g de (cH
3

)
3
coH/ml de muestra 

0.029566 g/ ml de muestra 

0.221 0 .22 1 X 100:22.1 

0.779 0 • 779 X 100 : 77 • 9 

Por los cálculos anteriores se propone que el compues-

to en estudio tenga una co~posición porcentual en peso aproxima -

da: 

22% de Acido fosfórico y 785< de AlcoholTerbu tílico. ' 

o sea 
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CAPITULO III 

P.ESUMEN I CONCLt:SION::::S 



j.1. HESUHEN Y CONCLUSIONES. 

El producto de reacción entre el Acido Fosfórico y el 

Alcohol Terbutílico es un sólido crista lino de punto de fusión 

de 52°c. 

Las pruebas de solutilidad i.ndicaron estar ante la -­

presencia de un compuesto perteneciente al grupo de los Acidos-­

F'uertes o al g rupo de los Folialcoholes . 

Se sacaron cromatoplacas y se vió que sólo se formaba­

un producto de reacción, sin emtargc, se acepta la posibilidad -

de que se pueden formar subproductos, pe ro en porcentaje demasía 

do bajo baciéndo dificil su identificación. 

Al destila r el producto en condiciones anhidras se --­

descompuso nuevamente en Acido Fosfórico y Alcchol Terbutilico. 

Del mismo compuesto se sacó el espectro de Infrarrojo­

y se obtuvo un espectro con bandas de absorción muy anc has. Tam­

bién se le tomó su espectro de Resonanc ia ~\ae;11é tica Huclear sien 

do éste idéntico al espectro de RMN del Alc ohol Terbutílico. 

Se hicieron las reaccion es del Acido Fosf Órico con el­

Terbu tóxido de SodLo y del Alcohol Terbutíli co con el Fosfato -­

Tri ~ ·otásico y no se notó in teracci6n alguna. 

Se llevó al cabo el análisis cua ntitativo del Acido -­

Fosfórico por Potenciometría y d el Alcohol ~erbutílico por Cro-­

matografía de Gases conten idos en el producto de reacción, que­

iando en proporción í:4 res~ect ivamente . 

Se revisar ón nuevamente las pro piedad es tanto físicas 

como auL~icas de los r~activos inv olucrados en este estudio y -­

:!'Is -::.ás important es dic;er:aci oa e<; cier, ti::..cas r,;UP ::;¡; encontraron 
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y que apoyan de una manera definitiva la proposici6a de la 

presencia de Puentes de Hidrógeno en el compuesto ea estudio fue 

ron las siguientes: 

11 
3.1 . 1. Stoue y Gr3ham citan a ue la mayoria de las estructuras-

moleculares donde se encuentran substancias inorgánicas pueden -

ser consideradas como redes. La mayoría de estas macromoléculas-

presenta gran complejidad para determlnar su estructura, debido-

a que son polímeros líquidos o b ien por motivo de su constitu---

ción no pueden ser disueltos o vaporizados sin romper la estruc-

tura macromolecular. El problema es que casi siempre la disolu--

ción conduce a la completa ruptura de la estructura . 

So e l tra bajo ex p~r~ment~ l de la presente Tesis, se --

eoc o~ tró con el problema antes c itado, lo cual no permi tió poder 

aplicar el ~! ét ~d o Osmoa étrico ni e l Método Viscosimétrico para -

determinar el pes~ molecular del c ompuesto en estudio. 

3. 1. 2. 1? . 1ú 
fimentel - y Davies mencionan que: 

Las interacciones moleculares de ~Jentes de Hidrógeno-

modifican el espectro de Infrarrojo en varias formas: 

- Las frecuencias de los modos ae vibración normal de -

una molé c ula se desvian a valores más altos o más ba --

jos. 

- Las intensidades se a l teran por factores de diez o --

m9s y el ancho de la s bandas se incrementa grandemente. 

Estas modificaciones se originan en cierto modo por ~-

las nubes elec t rónicas de las mo l éc ulas las cua les están muy ---

p róxi:nas. 

La formación de ~Jentes de Hidrógeno ha sido un fenóme 

no d~ gran interés para los quÍlliicos por 2ás de 50 años y es toda· 
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vía el objeto de muchos estudios. , 

~ 1 ., L Pu d H . d ' . 1 l 12 · 1 >• • ,,. os entes ·e l. rogeno in termo ecu ares in"o ucran 

la asociación de dos o más moléculas de l os mismos o d i feren tP~-

compuestos. Esta asocibción puede ocurrir: 

- en forma de cadenas, como en el caso de l fluoruro de Hidrógeno, 

- en forma de anillos, come en el caso de los Acidos Carboxíli--

cos, o bien, en forma de redes tridimensionales, en donde los-

Puentes de Eidrógeno unen moléculas en varios niveles. 

El ión ortofosfa t o 
11 

tiende a formar sólidos amorfos -

de estructura tridimensional. 

fara este caso, y de acuerdo con la estructu ra que se-

pueda formar de~e tomarse en cuenta e l impedimento estérico que-

l os grupos metilo de las moléculas de Alcohol ~erbutílico ej e r~~ 

zan, prov ocando de esta manera una disminución en la esta bilida d 

de -la posible red tridimensional formada. 

3. 1 . 4. Davie s 
13 

también hace mención de qu e la evidencia cla-

ra pa ra un enlace entre ( Y.-H ) y Y el c ual específicamente invo--

luc ra e l átomo de Eid rÓgeno, la da e l e spectr o de Infrarrojo y -

este método instrumental analít ico es todavía uno de los más ~-

sensitivos para estab l ecer la pr esencia del Pu ente de Hidrógeno. 

Las bandas an chas jun to con la frecuencia de vibra----

ción imprecisa son evidencia inequívoca de la pres en cié, de l a s-

interac-
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ciones de Puentes de Hidrógeno. 

Es claro que cualquier interacción sobre el átomo de Hi--

drógeno afectará todoe los modos vibracionales que involucran el en 

lace (X-II). 

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

ja aproximada se indican a continuación: 

-
TIFO DE VIBRACION FRECUENCIA 

' 
-1 

~X-H---Y , v( 3600-2500 cm ) 
estiramiento 

() ) 
( 6 -1 X-H---Y 1 50-1000 cm ) 

()) dentro del plano 

~X~H---Y~ 
-1 

v ( 200- 30 cm ) 
estiramiento 

El más pronunciado efecto del Puente de Hidrógeno sobre -

el espectro vibracional de un compuesto es el cambio (~v) del es--

tiramiento (X-H) a frecuencias mas bajas. El cambio es debido al 

Puente de Hidrógeno. Por lo tanto la magnitud de~ v da una idea de 

la energía de la interacción. 

Al interpretar el espectro de Infrarrojo del compuesto en 

estudio que se presenta e n la Figura III, se puede comprobar que-

contiene Puentes de Eidrób~no , ya que el espectro presenta bandas -
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• 1 1 1 Pu d H" • 1 3 de absorcion a as cua es e ente e idrogeno absorve. 

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 Terbutílico presentado en la Figura I, -

se puede evaluar .Ov y así tener una idea de la energía de la in--

teracción del Puente de Hidrógeno en la estructura del compuesto -

en estudio. 

De esta manera, se encuentra que en el espectro del Al--

cohol Terbutílico la banda del enlace (X-H) se encuentra a 3350 

-1 
cm • En el espectro de Infrar r ojo del compuesto en estudio se ob~ 

-1 
serva que la misma banda está desplazada o reducida a 2900 cm --

por la interacción del Puente de Hidrógeno formado. 

Tomando como base lo anterior, se tiene que: 

3350 -1 2900 cm -1 
~V = cm 

1 
~V 450 

_, 
1 

= cm 

Este resultado indica físicamente 13 que el grupo Hidro--

xilo está part i cipando en una interacción (X-H---Y ) Puente de Hi--

drógeno. 



En eonclusiÓn: 

Se propone que el producto de la reacción entre el Aeido 

Fosfórico y el Alcohol Terbutílico sea un solo compuesto, en caso -

~ontrario, los subproductos están en muy bajo porcentaje. 

Por las pruebas experimentales y cálculos efectuados, se 

encontró que la composición porcentual en peso aproximada del pro-­

dueto de la reacción entre el Acido Fosfórico y el Alcohol Terbutí­

lico es: 

22~ de Acido Fosfórico y 78~ de Alcohol Terbutilico 

o sea en relación 1:4 respectiYamente. 

se· propone por las razones antes argumentadas que el pro­

ducto de la reacción entre el Acido Fosfórico y el Alcohol Terbutí­

li eo sea un compuesto de asociación formado por Puentes de Hidróge­

no y con estructura tridimensional. 
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