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CAPITULO UNO 

INTRODUCCION 
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Hay diferentes posibilidades de sintetizar el oxicloruro 

de f6eforo tanto a nivel laboratorio como a nivel industrial¡ 

el objetivo del presente trabajo ee la obtenci6n del compues­

to, lo más eencilla posible en cuanto a reactivos. 

Además de obtener el oxicloruro de f6sforo, que ea un 

reactivo muy utilizado en la manufactura de ésteres o!clicos 

y acíclicos, y agentes retardantes de fuego, Re preparan dos 

derivados cuya funci6n primordial es la de actuar como plas-­

tifioante110 

Fué necesario sintetizar primero el oxicloruro de f 6eto­

ro a nivel laboratorio, para utilizarlo oomo reactivo en ln 

preparaci6n a 11;nyor t>scale. ( 5'00 ml), 
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C A P I T U L O D O S 

GEUERALIDADES 
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2. l RE:l::flA HIS'.rOF.ICA DEL FOSFOf.O 

El descubrimiento del fósforo gencr•.lmcntc es atribuido a 

Hennig Brand de Hamburgo, quien en 1669 lo obtuvo deetilando 

orina. La sustancia obtenida por él brillaba en la obscuridad 

y de repen~e se inflamaba euando era expuesta al aire, Poste~­

riormentc rué nombrado •fósforo•, significando presencia de 

luz o lumi11osidad. 

El descubrimiento del fósforo rué seguido por la caracte­

rizacién de su producto de combustión, pentóxido de fósforo, y 

en 1694 Boyle preparó ácido fosfórico, disolviendo lo anterior 

en egua, Alrededor de 1770 el fósforo rué reconócido como un 

ingrediente esencial de dientes y huesos animales, y por 1779 

el primer mineral conteniendo fósforo, Piromorfita, rué iden-­

tificado por Gahn. 

Durante la primera mitad del siglo Y.IX progresoo signifi­

cativos fueron realizados en la ciencia de la nutrición de 

planta& por Liebig y Lawes, y de ir.mediato los fosfatos logra­

ron gran importancia como fertilizantes. El primer cerillo 

notable, conteniendo fósforo, ee invento por Derosne en 1812, 

y en 1842 Lawes y Uurray desarrollaron manufacturas de fertil! 

zantes a partir de huesos y ácido sulfúrico. Para fines de si­

glo, fertilizantes y cerillos se convirtieron en el uoo comer­

cial más importante para compuestos de fósforo, 
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A pesar de qu& er. la orina pern;nncc!a el Único origen del 

elemento.después de cerca de cien nñoo se descubrió, y ésta 

fué reemplazada por los huesos a finales del siglo X'IIIJ, Los 

materiales anteriores resultaron ser inadecuados, si.n em"c>lrgo, 

afortunadamente pronto se hallaron depósitos de rr.ineral sust.a.n 

cialmente de fosfe.tcs, La producción comercial er. serio de '"" 

compuestos de f Ósf oro a partir de estos minerales comenzó en 

Europa alrededor de 18?0, y en 1888 un nuevo desarrollo tomó 

lugar¡ cuando Readman inventó el m~todo de horno el~ctrico pa­

ra la producción continua del elemento, 

El primer compuesto orgánico con fósforo fué aislado a 

partir de grasa de sesee en 1811 por Vauquelin, y caracteriza­

do como un lÍpido conteniendo fÓsfcro por Gobley en 18?0, En 

1868 se encontró otro compuesto de fósforo naturalmente orgá-­

nico, nucle!na, aislado por Uiescher a partir de pus de célu-­

laa obtenidas de bandejas quirúrgicas, Esto representó un paso 

importante en la asociación de compuestos de fÓsfcro con te,ji­

dos vivos, 

La e!ntesis de laboratorio más avanzada de un compuesto 

orgánico de fÓsfaro, fué reportada por Lassaigne en 1820, 

quien obtuvo fosfatos de alquilo en crudo por la reacción en-­

tre ácido f osf Órico y alcoholes, Esto fu~ seguido por la sin-­

tesis de derivados de fosfina por Thenard en 1840 0 y para fi-­

nee de siglo un abundante número de compuestos conteniendo 

fÓaforo y carbono so generaron. Los a.rticulos máo notableo en 

este campo son loe de Michaelis y Arbusov, quienes son conni-­

deradoe como los fon6adorea de la qu!mica de los organofosforo. 



El desarrollo de la ciencia pura ha sido paralelo con el 

incremento en la diTereidad y el Tolumen de la aplicación de 

compueetoa de fósforo. Sus presentes campos de uso incluyen1 

Alimentos de animales, mBteriales dentales, fertilizantes, 

retardantes de flama, aditivoa de aljmentos,pesticida•,tra­

tamiento de metales, detergentes, refractarios, plásticos, 

pigmentos, mechas, cerillos, material eléctrico, aditivoe 

de aceite, tratamiento de aguas, tecnolo~!a del vidrio, fóa­

foro luminiscente. 

Loe aTances más notables en el siglo XX en Biología y Bi~ 

química han sido relacionados con compuestos conteniendo carb~ 

no y fósforo. El compuesto universal de transferencia de ener­

g!a, adenoein trifosfato (ATP) descubierto por primera vez en 

el músculo en 1929 por Fiske y Subarrow fué sintetizado veinte 

afias despuée por Todd y sus c~labo!'!ldores. Si~uiendo la uluci­

dación del proceso de glucólicis por Ernbden •; l~eyerhof en 1932 

y el proceso de oxidación de lo. glucosa por Krebs en 1937. Por 

lq4Q se e•tablec1Ó claramente que los ésteres de fosfato alta­

mente polimerizados, conocidos como ácidas nucleicos, son los 

constituyentes nonr:ales de todas laF- células. Además es cierto 

que estos compuestos son el constituyente esencial de los cro• 

moson:ns, cont!nuamente reconocidos por su función Pn el proce­

so hereditario. La .elucidación de la estructura molecular de 

loe &cides nucleicos (DNA) por Crick y Wat~on en 1953, proba-­

blemcnte representa el más grande logro en Biología en el si--

glo XX, 
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Ahora ee aceptado que loe compuestos de f6eforo juegan un 

papel importante, Tital en los procesos de la vida y eon eeen­

cialee, no solamente para procesos hereditarios¡ sino también, 

por el aumento, desarrollo y protecci6n de plantas y animales, 

E•t'n presentes en: huesos y dientes, el suelo, la sangre y en 

todo organismo c~lular, Loe procesos de transferencia de ener­

gía tales como1 totos!ntesie, metabolismo, función nerviosa y 

acción muscular¡ todoe involucran compuestos de f Ósf oro, 
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2. 2 EL J'OSJ'ORO J!Jf LA HA'l'URAll:ZA Y EL ll!DIO AJll!Dll!I 

El tóstoro se halla en la naturaleza casi siempre en el 

eatado oxidado como toetato. El elemento es ampliamente dia--­

tri buido en terma de rocas, en tierras, en el océano, en todae 

las células TiTientes, en Tarios alimentos y en muchos mate--­

rialee hechos por el hombre o artificiales. Tablas 2.1 y 2.2 • 

Arriba de lae tres cuartas partee de la producción mun~•• 

dial de rocas de tóetoro, como fostatoe, es conTertida en 

ácido ortofostórico por el proceeo de"mojado"• Casi todo e•te 

es usado para hacer fertilizantes y menos del 5 % es utilizado 

para producir otros compuestos de róstoro. J!Uchos de eetos dl­

timos son hechos TÍa el elemento en s!, el cual es obtenido a 

partir de apatita por el método de horno eléctrico. 

Una segunda fuente de I'osfato es el guano, un depósito 

natural formado por el pereuimiento de huesos y excresiones de 

aves que se alimentan cou peoee. El estiércol de aTes rué em-­

pleado por los Cartngenianos (tan remotamente como 200 años 

A.C.) de acuerdo al aproTech.amiento de las recolecciones pro-­

ducidas. Loe depósitos de guano se encuentran en ChilP., Perd, 

y en otras partes, pero cuenta con menos del 10 % de la pro--­

ducción mundial de fosfatos. Es utilizado casi exclusiTwnente 

como fertilizante. 
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Tabla 2.1 

Concentraciones aproximadas de Fósforo en varios materiales 

(%p de P) 

Aire nada Fosforita lOS-17.9 

Agua potable 0,00003-0.00006 Fluoropatita 18,q 

Agua de mar 0.0001-0.001 Rocas Ígneas 0,07-0.13 

Plantas 0.0)-1.0 Suelos 0.02-0.)0 

Cuerpo hWDano lo O Arcilla roja 0.10-0.20 

Pla- sanguineo 0.01 lleteoritos 0, 1)-o. 20 

llientee is.o Acero 0.02-0.0) 

Hue•os 12.0 Hierro forjado 0.10-0. 20 

Tabaco º·' Concreto 0.01 

Tabla. 2.2 

Contenido aproximado de fósforo en alimentos (%p de P) 

Papas 0.06 queso 0.72 

Lechugas 0.03 nueves 0.22 

Jllmzanaa 0.01 Leche 0.09 

hranjas 0.02 Carne de res 0.20 

Pan blanco 0.10 ATena o.4o 
Psecadc 0.20 car& en polvo 0.38 

Chocolate 0.23 H!gado º·'º 
llantequilla 0.02 Cacahuates 0.39 

Kacarrones 0.16 queso procesado o.Bo 
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Una teroera y muy interior tuente de tóetoro ea escoria 

báaica. Esta es el producto desgastado a partir de la opera--­

ción de loe altos hornos en loe minerales de hierro con un 

significante contenido de tósforo. La escoria básica contie~e 

fosfato de teracalcio, ca3(P04) 2cao, y silicocarnotltá, 

ca3(P04 ) 2ca2s104, y son aplicados directamente cono fertili--­

zantea. 

Loe huesos son aún preteridos como tuente de f Óstoro en 

la manutactura de la mejor loza de China. 

Las excresiones de humanos y animales contienen fosfatos. 

Se ha estimado que la cantidad de rósroro,·orinado diariamente 

por la gente es m&s del doble que el conAumido en detergentes. 

Los procesos de oreado y filtración (lixiviación) de mi-­

llenes de afias condujo a la traneterencia del fosfato a los 

ríos y oc&anoe donde se han concentrado huecos y organismos 

marinos en capas de roca dura, las cuales se encuentran depo-­

si tadas en el tondo del oo&ano. Posteriores elevacionP.e y 

otros movimientos geolÓgiooe condujeron a esas acumulacionP.e a 

transformarse en depósitos de tierra seca. 

La cantidad de tóeforo disuelto (como fosfato) en los 

oo&anos del mundo ha sido estimado en aproximadamente io12 to­

neladas, pero eat' presente en baja. concentración (aproximada­

mente 00 1 mg/l) para hacer su extracción comercialmente facti­

ble. 
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Loe cicloe natural y artificial que involucran en general 

al fósforo, pueden ser representados aproximadamente como en 

la !!gura 2,1 • 

IlEPOSITOS APATITA ROCAS IGllEAS EN GE!lEP.AL 

IGNEA (Baja concentración de 

(Fosforita) 

FERTILIZANTES 
DETEOOENTES 
COllPUESTOS llF. 
FOSFORO 14AllU,,:,.. 
FACTURADOS 

Precipi­
tación por Ca 

Eleva.,ión 
geológica 
prehistórtoa 

apatita) 

Lluvia 

Ríoa,etc, 

OCEANO 

Perecimiento 
de 

Organiamos 

Figura 2,1 Ciclos natural y artificial del fósforo 

11 



El conocimiento de loe procesos descritos en la figura 

2,1 est& lejano de eer completo, El ciclo natural !ntegro ha 

sido reconocido en t&rmino de millones de añoE, ei est' inclu1 

do que el fÓaforo del oo&ano regrena a la tierra, Eat.e periodo 

ae mantiene ~n contraste a los ciclos más pequeños de loe 

otros elementos principales para la vida. Es lmp~abable que el 

equilibrio global del ciclo del fósforo pueda ser alcanzado, y 

ee ha considerado que hay daño, en.general, en el tondo del 

océano, Durante el siglo pasado, ciertamente este daño se in-­

cremsnt6 por el extenso uso de compuestos de fósforo en ferti­

lizantes, detergentes y otros produatos t&cnicos, :r.a cantidad 

de f6aforo alcanzada en loa océanos, debido a las actividades 

del hombre, ee ahora del mismo orden como aquel surgido del 

proceso natural, y loe etectoa completos de estos cambios tie­

nen que eer todavía evaluados en el medio ambiente, 

Un efecto ambiental, ea la eutroficación en lagos; la pr~ 

senoia de altas concentraciones de fosfatos (mayores de O,Ol 

mg/l de P) tomentan indebida.mente el crecimiP.nto excesivo de 

algas, El severo agotamiento del oxígeno en el agua de lagunas 

resulta por la inteTferencia del proceRo fotosint6tico, cauaa­

da por la reducida penetración de luz oolar, también como por 

el perecimiento de algas, 

Loe efluentes de las aguas residuales de las industrias 

pueden eer tratados con sales de aluminio y hierro, con el ob:§ 

jeto de eliminar el fosfato como insoluble, A1Po4 , ó FeP04, 
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TOXICIDAD DE• OOllPUl':STOB IIE :POSFORO 

Loe compueetos de t6storo presentan un muy e.mplio intel'Y! 

lo de toxicidad. XUchoe fosfatos inorg,nicos, basados en fósf~ 

ro pentaTalente¡ eetin entre los más seguros de todas las sus­

tancias conocida• por el hombre. Son esenciales para la nutri­

ción y eon coneuaido• en alimentos y bebidas dulces, y son to• 

mado• en tónico• y medicinas. Las Tariedades empleadas en pas• 

\as 4entalee y detergent••• •on completamente inotene1T&e. 

Lo• foefatoe inorgiaico• y loe 6eteres organofoef oradoe 

•on ampliamente distribuidos en loe tejidos vivos. For otra 

parte, algunos compuestos organofosfotados contenidos en am--­

bientes qu!micos particulares, constituyen el más poderoso ve­

lleno conocido por el hombre, -;· pueden ser utilizado• como 

gasee nerviosos. Algunos otros compuestos organof osf oradoe ti! 

nen grados T&riable• de toxicidad, como algunos derivados ino! 

ginlcoa. Lo• compuestos de tóetoro trivalente eon frecuente--­

aente muy tóxicos en pequefias concentraciones v.g, foaflna y 

eus derindoa. 
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El tóeforo puede ser formalmente triTalente o pentaTalen­

te, ueando •Ólo tres, o los cinco electrones de la capa. exter­

na para formar paree de electrones compartidos con otroe áto-­

mo•. En la inl:lensa ma.yoria de sus compuestos, el elemento for­

ma tres, cuatro o cinco enlaces covalentee con otros átomos, y 

entre '•toe lo& que forman cuatro enlaces, aon loe más nwoero­

eoa y máe importantes técnicamente. 

20 J.l ESTEREOQUI!lICA BASICA 

La estructura piramidal del tricloruro de fósforo, PC13, 

es t!pica de los compuestos de fósforo trivalente, mientras 
+ 3-que el oxicloruro de fósforo, poc13, loe iones FC14 Y P04 p~~ 

eenten estructura tetreédrica, Jwito con la estructura bipira­

mide trigonal de pentacloruro de fósforo, PC15, arreglos espa­

ciales t!picos adoptados por compuestos de fósforo pentavalen-

te (la - le). 

p 

/f'-. 
Cl Cl Cl 

(a) 

fi 
l' 

/1"­
Cl Cl Cl 

(b) 

Cl 
1 t 

/f'-. 
Cl él Cl 

(e) 

14º 

Cl 
l,......c1 

Cl-P 
l 'c1 
Cl 

(e) 

(1) 



2.3,2 ESTRUCTURA EI:ECTRONICA 

En compuestos do fÓsroro trivalente cada par de electro-­

nea 3P procede ne cada uno de los átomos unidos covalentemente, 

loe cuales junto con los electrones 3s2 incompartidos. conjun-­

tan un octeto externo alrededor del átomo de fósforo, A pecar 

de que los electrones son indistinguibles, los compuestos de 

fósforo trivalente se caracteri?.an por su par libre no campar-

tido, y generalmente confiere en ellos un alto grado de reac-­

tividad química, Frecuentemente tienen una gran tendencia a 

polimerizarse o a· dxidaree transformándose a pentavalente (2), 

(2) 

En los com11ueetos de fostorilo tales como POC13 .el enlace 

oovalente al átomo de oxígeno es a menudo considerado, formado 

por la donación del par de electrones libre del áteme de fÓs-­

foro, Tal donación confiere prcpiedades semi-polar o parte 

tónica al enlace y puede representarse como P~o-, r-+o ó 

como P::::::O, el doble enlace completa la pentavalencia formal 

del átomo central de f Ósforo, 



2.4 CJDCLORURO DE li'OBrORO 

Tllmbi6n se conoce como1 Cloruro de toetorilo. 

La fórmula empírica ee1 POc1
3 

y la 

f6rmula eatructura11 

B• un líquido incoloro fumante, de olor picante y desa--­

gradable, oon peao molecular de 153.5 g/mol, y punto de ebu---

111ci6n de 105.8 - 107 ºc. 

Ea un •olTente apr6tico, esta propiedad muestra una nota­

ble aimllitud a l~ del agua. La baja conductiTidad el~ctrica 

de ambo• •olTentes indica solo ligera disociaci6n (1)~2). El 

extenso eietema de enlaces de hidrógeno característico del 

agua, por aupueeto ee~ ausente en el oxicloruro de tóstoro. 

2 POC1
3 
~ POC1+2 +POCl~ 

2 H O ¿____ H o+ + OH• 2--,..3, 

('1) 

(2) 

E• descompuesto por agua o alcohol. Se debe conserTar en 

fraacos protegidos de la humedad del medio ambiente. 
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2.5' TOXICOLOGV. 

El oxioloruro de fÓetoro ea muy tÓKico, Be Tolatili~ 

~pidamente, aua Taporea eon extremadamente irritantes a loa 

ojoe1 piel y membranas muooeae, 

El oontacto directo del l!quido oon la piel puede produ•• 

olr graTee quemadura•. 

La lnhalaci6n de loe .aperes de osicloruro de t6storo 

puede causar edema pulmonar, 

La LD50 oral, doeie letal aplicada oralmente a la cual 

oourre el cincuenta por oiento de mortalidad, e• de 380 mg/Kg 

en rata•. 

La r.c50 inhalación, ooncentraci6n letal a la ll'ilal Be 

presenta el cincuenta por ciento de mortalidad por inhalaoi6n 

en ratae ee de 48 ppiv'4h1 y para conejillos de indias ea de 

5'3 ppiv'4h. 
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C A P I T U L O T R·E S 

KETODOS DE SI?rTESIS 
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3.1 llETODOS llE SINTESIS PARA OXICLORURO IlE FOSFORO 

El PC13 ea susceptible a oxidarse, y la reacción directa 

con o2 ee un m~todo importante para la preparación comercial 

de POC1
3

• Pero en el laboratorio,cl oxicloruro de fÓaforo es 

mio rilpldamente obtenido por la acción de Fel5 con un agente 

oxidante, entre loe que se encuentran los siguientee: 

Al tratar el pentacloruro con ácido oxálico anr.idro, 

Kediante la reacción de pentacloruro de f Ósforo con ácido 

bÓrico crietalizado, 

El tratamiento de ácido dihidroxidifluoruro bórico, 

H3BF202 0 con pentacloruro de fÓei'oro, 

lledlante la reacción de pentacloruro de rñsforo r.on pent­

Óxido de r6e1'oro. 
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Dentro de los métodos industriales utilizados para la 

preparación de oxicloruro de fósforo se mencionan algunos a 

contirruaci6n: 

La oxidación directa de tricloruro de fósforo con aire1 

o con clorato de pctasto 2•3. 

Twnbi~n puede obtenerse pasando una corriente de cloro 

seco sobre una mezcla de carbono y metafoafato bien pulTeriza­

do y calentando a alta temperatura4, l!ediante la oxidación de 

tricloruro de fósforo en presencia de un catalizador orgánico, 

a presión elevada, en un intervalo de tempP.ratura do 100 a 

200 ºc 6 • La reacc16n de ácido :roeforoso, con tricloruro de fós­

foro y cloro7, 

Ademols, se puede obteuer mediante la reacción de fÓ•foro 

rojo y cloro, con pentacloruro de fósforo y oxicloruro de fós­

foro8, o por medio de la co~buetión de una mezcla gaaeosa de 

tricloruro de fósforo y ox!geno9. 
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3 • 2 KATERIAS PRIIU.S 

L& sínteaie contemplada para la obtención del oxioloruro 

de f6eforo e• una manufactura u.s. 10, en la cual se utiliza un 
cuerpo líquido de oxicloruro de fósforo como soporte, a través 

del cual ae hace pasar tricloruro de fósforo y oxígeno para 

obtener el producto deseado: Para utilizar esta vía de s!nte-­

•is e• necesario tener previamente oxicloruro de f Ósforo, del 

cual carecía el laboratorio, por lo que rué neoeeario sinteti­

zarlo, lo cual se realiz6 mediante la reacción entre pentéxido 

de fósforo y pentacloruro de fósforo, siendo eote Último com-­

puesto igualmente sintetizado. 

3.2.1 PEliTACLORURO llE FOSFORO 

Existen principalmente dos rutae de síntesis: 

a) La reao•ión de tricloruro de fóeforo on atmóefera de 
cloro11,12,13,14

0 

b) Jlediante la reacción de fósforo en atmóafera de ::: · 

cloro15'. 
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Siendo la primera reacción la de mayor uso y menor riesgo 

a nivel laboratorio. 

3.2.2 OXICLORURO DE FOSl!'ORO 

De lo• vario& poeiblea métodos para la preparaci6n de oxl 

cloruro de t6etoro, ee presenta el procedimiento nwls simple y 

el producto tonr.ado ee el nwle puro a partir de la digeati6n de 

pent6xido de t6storo y pentacloruro de róaforo16 •17•18 •19. 

El oxicloruro de fósforo obtenido de esta manera, es uti­

lizado como cuerpo líquido soporte; para poder finalmente pro­

ducirlo de acuerdo a la manufactura mencionada20• 
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e A p I T u L o e u A T R o 

PARTE EXPERIKENTAL 
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4.1 REACTIVOS Y KATERIAL 

REACTIVOS 

Cloro grado industrial 

oxígeno grado industrial 

Fenol qu!micamente puro (Q,P.) 

:Benceno 

p.Cresol 

Tricloruro de r6eforo reactivo analítico (R,A,) 

Pent&xido de !6eforo qu!micamente puro (Q,P,) 

KATERIAL 

Espectrotot6metro I.R. Perkin - Elmer 1320 

Eapeotrot6tometro I,R, 'Py Unicam SPa - 200 

Aparato para punto de tuei6n Fisher - .Tohne 
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4.2 SIN'!ESIS DE PENTACLORURO DE FOSFORO 

Se hacen pasar aproximadamente 'ºg (0.7042 mol) de cloro 

eeco en 62 ml (0.7079 mol) rle triclnruro de :!'Óafo:.-o, en un 

mntraz redondo de dos bocas con capacidad de 270 ml, previa--­

mente colocado en baño de hielo-agua, con equipo de reflujo y 

tubo e~cador; bajo sistema de agitación magn~tico0 Obteniendo­

ee un producto blanco cristalino. Rendimiento ver 7.1 • 

4. 3 SIN'l'ESIS DE OXICLORURO IlE FOSFORO 

Debido a que se utilizan dos rutPR 0 nombraremos a la pri­

mera cuerpo líquido soporte (materia prima), y a la sesun:la 

manufactura (producto final), 

4.3.1 CUERPO LI~UIDO SOPORTE 

Se hacen reaccionar 140•2 g (0.6724 mol) de pentacloruro 

de fósforo, con 32 g (0.2274 mol) de pentóxido de fósforo, co­

locados en un matraz redondo de 2'0 ml de capacidad, conectado 

con ~quipo para reflujo y tubo secador, y se mezclan con agi-­

tación magn6tica, calentando en baño de nujol hasta que la ma­

sa sea completamente líquida, 

27 



Una Tez terminada la reacci6n, se enfr!a a temperatura 

ambiente¡ se obtiene un l{quido claro (incoloro). Ver rendi··· 

miento en 5'. 2 • 

El oxicloruro de f 6aforo obtenido por el m~todo anterior, 

ea utilizado como cuerpo líquido soporte, con el cual se rea-­

lizan fundamentalmente cuatro experimentos. En los cualea se 

utilisa un 60 y un 40 % en volumen de ox1cloruro de f 6sforo y 

tricloruro de fÓaforo respectivamente, haciendo pasar ox!geno, 

manteniendo la reacción a diferentes temperaturas: 40, 5'0, 60, 

y 7o•c respectivamente durante una hora, lográndose un rendi-­

miento de 99.5'2 • 99.99 %. Ver ta~la 5'.l • 

Ya una Tez determinadas las condiciones adecuadas, se 

adicionan 200 ml (2.284 mol) de tr1clortlro de fósforo en un 

matraz bola de tres bocas, con capacidad para lOCO ml y con 

equipo de reflujo y tubo secador, conteniendo 300 ml (3.322 

mol) de oxlcloruro de f6sforo. Se calienta en baño de nujol y 

se paea una corriente de ox!geno en el seno de la reacción, 

manteniendo la agitación constante por medio de equipo magn~-­

tico, consiguiendo finalmente un rendimiento del 100 % y un 

punto de ebullición de 106 - 107°C. 
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4.1. OBTEBCIOJl I1E DERIVADOS 21,22,23 

Ya obtenid.o el oxicloruro de r6sroro, por medio de la 

manutactura, se procede a la elaboirac16n de doe deriTados. 

Bato con el objeto de Teriticar la a~licaci6n del Poc1
3

• A 

sintetizarse fosfato de renilo y fosfato de tolilo o p-creeilo. 

1..4.1 BDIT.!SIS DE VOSFATO IIE FEJlILO 

Calentar, 20 ml (0,221 mol) de ox1cloruro de tóatoro m&c 
70 g (0.745 mol) de fenol y 54 ml (0,221 mol) de piridlna; en 

un matraz bola de 250 ml de oapacidad, equipado con eietema de 

reflujo y tubo secador, con agitación magnética, y colocado en 

un bailo de arena durante dos horas, Posteriormente extraer con 

benceno, laTar con di•oluoión·de oarbonato de oodio, separar 

tase org,nica, e~~rar el dieolTente y recristalizar de eta..• 

nol. Ver rendimiento en 5,4. 
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4.4.2 SJllTESIS JE ~OSFATO 1lE p.CRESILO 

.Agregar 80 g (0.741 mol) de p.cresol en 20 ml (0.221 mol) 

de oxicloruro de tó~oro contenidos en un matraz redondo con 

capacidad de 250 ml, colocado en balio de arena y con equipo 

parn retlujo con tubo secador y con agitncién magn6tica. Áde-­

mal~ se adicionan 54 lll (0.221 mol) de piridina, se calienta 

durante dos horas, se entr!a a temperatura ambiente, deopu~o 

se extrae el producto con benceno, se lava con disolución de 

carbonato de sodio, se extrae la taae orgánica, se evapora el 

dieolvente y ne reoristali~a de etanol. Rendimiento ver 5.,. 
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e A p I T u L o e I N e o 

RESULTADOS Y DISCUSION 



7.1 PEBTACLORURO DE FOSFORO 

Rendimiento % Pwito de fusi6n •c 
Expe rin:en tal Teórico Experimental Teórico 

98.9 - Qq.6 100 aublima. sublin:a 

99 - 100 -100 

La reacción ea es~Ont4nca y muy exotérmica. Lo que indica 

que se trata de una réacción de cinética lábil. 

5. 2 OBTE!lCION IlE OXICLORURO IlE FOSFORO COl!:O llATERIA l'RDL\ 

• CUERPO LI~UIDO SOPORTE • 

Rendimiento ~; 

:::Sxperimental 

99 - 100 

Teórico 

100 

I'unto de ebullici6n •c 

Experimental Te6rico 

lO:í - 107 105 - 107 

Al parecer, la cinéti~a de esta reacción, está relaciaaa­

da proporcionalmente con la temperatura, puesto que confo:nne 

se alcanza la temperatura de reflujo, se va obeervanclc la for­

mación del producto. 

:Ío3 SINTESIS IlE OXICLORURO DE FOSFORO • JIANUFACTURA " 

Con el o~ioJoruro de fósforo conseguido en la e!ntesie 

anterior, •e procede n la realiza.ción de Jos eicrerimentos para 
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determinar las condiciones de obtención a nive! industrial, 

arrojando tales experimentoe loe resultados enlistados en la 

siguiente tabla: 

Tabla 5'. l OBTl::JlCIO:• llF. l'OC13 

Temperatura Tiempo l'ureza Rendimiento 

de reacción (ºe) (lira} Experimental {{,) 

40 1 'l9.5'2 99.'57 

'º 1 99.84 99.86 

60 1 99.99 99.99 

70 1 q9.96 99.96 

60 2 100.00 100.00 ' 

De los cuatro experimentoe realizadoo durante una hora a 

diferentes temperaturas, se puede observar en la tabla que la 

temperatura de 6o 0c es la mitn adecuada. 

Debido a los resultados coneideradoe anteriormente, se 

realizó un quinto experimento, el cual consistió en llevar nu~ 

vamente.la reacción a una temperatura de 6o'b; pero ahora se 

mantuvo el calentamiento por un periodo de ñoe horas, después 

de las cuales se logró alcanzar un rendimiento del 100 ~. 
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'º4 SIJl!:ESIS IlE FOSJ'ATO DE FENILO 

Rendimiento % 

Experimental Teórico 

90 100 

Punto de !uei6n ºe 
Experimental Teórico 

48 - 'º 49 - 51 

El rendimiento de la reacci6n, se Te me.forado; por la ac­

ción de la base, que adenáe de actuar oomo reactivo, cataliza 

la reacción. El espectro de I.R. se incluye en el ap&ndice A. 

Este coincide con el espectro reportado por Sadtler24 , preuen­

ta laa bandas características. Ver tabla 5.2. 

'º' SINTESIS IlE FOSFATO DE P-CRESILO 

Rendimiento % 

Experimental Teórico 

·: -99, SOll ".! 

Punto de !ueión °c 
Exp~rimental Teórico 

77 - 77 76 - 78 

El rendimiento de la r.,.cción, ae Te afectado cn~o en el 

caao anterior1 pero ademie en ambos caeos, los laT&doe con car 

bonato de sodio ayudan a una me,jor extracción del producto, El 

espectro de I.R. ee anexa en el ap&ndice B. Se compara con el 

correspondiente reportado por Sadtler25, ver bandas caraoterí~ 

ticas en la tabla '·3• 
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5.4 SDl!:BSIB DE ~OSJrATO DE FENILO 

Rendimiento ji': 

Experimental Teórico 

90 100 

Punto de fu•iÓn °c 

Experimental Teórico 

48 - 'º 49 - 51 

El rendimiento de la reacción, se Te me.forado; por la ac• 

ción de la base, que ademle de actuar como reactivo, cataliza 

la reacción, El espectro de I.R. se incluye en el ap,ndice A. 

Este coincide con el espectro reportado por Sadtler24 , preoen­

ta las bandas características. Ver tabla 5,2. 

5.5 SDITESIS DE FOSFATO DE P-CRESILO 

Rendimiento 5' 

Experimental Teórico 

. :: -99, SOi! ·¿ 

Punto de f'usión ºe 
Experimental Teórico 

77 - 77 76 - 78 

El rendimiento de la r~cción, ee ve afectado cn~o en el 

ca•o anteriors pero ademle en ambos casos, loe lavados con ca¡ 

bonato de sodio ayudan a una mejor P.xtrncción del producto, El 

espectro de I,R, se anexa en al ap~ndice B. Se compara con el 

correspondiente reportado por Sadtler25, ver bandas caracter{~ 
ticas en la tabla 5.3. 
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Tabla 5'.2 Ser.alee de I.R. del 

fosfato de fenilo 

'·Regi6n (om- 1 ) Vibraoioncs de: Grupo 

3020 estiramiento :CH-

1600 estiramiento c=c conjugado 

15'00 eetirB111iento c=c Ar. (núcleo 
renilo) 

1300 estiramiento =C-0 

1190 estiramiento P=O 

1170 estiramiento =C-0 

1110 estiramiento P-o-c 

980 flexión P-c-c 

830 eetiramiento P-O"C) 

720 flexión 
-e J mono sus--- ... -i .. 

700 flexión :c-H t.i tución 
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Tabla 5.3 Señales de I.R. de 

fosfato de p-cresilo 

Regi6n (cm-1) Vibracioneo de: Grupo 

3020 e11tiramient.o ::CH-

2900 estiramiento -cH3 
1600 estiramiento C:C conjugado 

1500 estirB111iento c:c Ar.(núcleo 
fenilo) 

1440 - 1360 flexi6n ·CH3 
1250 estiramiento :e-o 

1180 eetirami.ento l'=O 

1150 estiramiento ::e-o 

1100 estiramiento :-o-e 

960 f1exi6n P-o-c 

810 f1exi6n ::C-il dioustit11ci6n 
(para) 
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CAPITULO SEIS 

CONCLUSIONES 
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6.1 CONCLUSIONES 

l) Se logró la obtención del oxicloruro de fósforo con 

rendimiento y pureza del 100 %, tanto a nivel laborat04' 

rio como a nivel industrial, en este dltimo con la pre­

paración de 500 ml. 

2) La elaboración de los derivados, ver!figa la utilidad 

del oxicloruro de fósforo en la preparación de ésteres. 

3) La manipulación de los reactivo es sencilla, procedie~ 

do claro está, con las precauciones de seguridad debi--

das. 



APElfDICE A 

E~pectro• de ab1orol6~ lntrarroJa del to~ato de tenllo 
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