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I N T R o V u e e I o N 

duc~o nuevo y óu ca4ac~e4~zac~6n. 

Eó~e ~~po de compueó~o 6o4ma pa4~e de un p4o_ 

yec~o en donde óe eó~ud~a .e.a ~n6.f.uenc~a de .f.oó .e.~gandoó 

en .e.0-0 ca~a.e.~zado4e-0 de.e. ~~po Z~eg.f.e4-Na~~a. con e.e. 6~n -

de ob~ene4 -0e.e.ec~~vamen~e c~e4~o ~~po de o.e.~g6me4oó 

E:t~.e.eno. 
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1 • 1 • GENERALIVAVES SOBRE LAS REACCIONES VE 

TRANSESTERIFICACZON 

.ea. gene-'l.a..f.: 

RC00R' 

Se pueden p.tr.epa.ILa..IL a pa..tr.:C-l-'1. de .ea-0 ac.-<.da-0 e.a.-'!. 

baxL~c.0-0 a 4U.6 de.IL-lva.do.6 como en .e.a. e-0:Ce-'L-ló-lc.a.c.-l6n d-l-'1.ec. 

:Ca., pa.IL -'l.eacc-lún de u1i ha..f.og enu.1Lo de a.c-l.f.a -0 ob-'l.e un a.e.e.a_ 

ha.e, de La..6 -0a.f.e-0 me:CaL-<.c.a4 de .f.04 ac.-<.da4 c.a.-'l.baxL.f.-lc.a.6 

c.on .ea.!> ha..eagenu.1Lo4 de a..tqu-<..eo y de a:C-'1.a..6 óo.1Lma.-0 m4.6. 

Lo.6 ~4:Ce.>z.e.6 4uó.1z.en una. a.mp.f.-la. va..1z.-leda.d de. 

:C.ILa.n..6 óa.1z.ma.c-lane.6 qu-Cm-lc.a..6, .t.-lenda un.a. de e.e..ea.-0 .ta. .e.e.ama.da. 

A.f.c.ah<5.f.-l.6-l.6 a T-.tr.a.n4e-0:Ce-'t-ló-lc.a.c..i.6n. que e.6 a .6u vez a:C.tr.a mi! 

:Cado de ob:Cenc-l6n de .f.04 m-l-0mo.6. 

La. .tr.ea.cc-l6n de :C.tr.an.6e.6:Ce.tr.-ló-lca.c-l6n c.on.6-l.t.:Ce -

en ha.ce.te. .tr.eac.c-lana..tr. un ~.ó:Ce.tr. de.tr.-lva.do de un a..f.caha.e. c.an a 

:C.tr.a a.e.ca ha.e. en. p.1z.e.t. e!'l.c-la. de un ca.:Ca.f.-lzada.tr. ac.-lda a ba.6-lc.a 

pa..tr.a. da.te. a:C.tr.a ~.ó:Ce.tr. y a:C.tr.o a..f.caha.e. pa-'l. c.runb-la de .ea-0 .tr.ad-l 

c.a.Le.6 aLc.oh-lLa-0: 11 4) 

RCOOR' + R"OH RCOOR" + R 'OH 
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1 • 2. GENERALIVAVES SOBRE LAS REACCIONES VE 

OLIGOMERIZACION 

La e.6enc..<'..a de' un 9,'¡_an name,.,_o de p,.,_oc.e.60.6 ca..:ta. 

.e,[.:t-lco-6 homo9i!:neo.6 y he.:te-'l.09éneo-0, e.& .e.a ,.,_eacc-l6n que -6e 

eóec.:taa. en.:t,.,_e un .e.-<.9ando R ( 9,.,_upo a..e.qu~.e.-lco o a:.:tomo de -

h-é.d,.,_69eno un-ldo a..e. me.:ta..e. po,.,_ un en.e.a.ce -6-é.9ma. y un -6U-6 

.:t,.,_a.:t:o 

mo a:.:tomo cen.:t:,.,_a.e.. 

R 
L 

' 
r,., L L ....... L 

M M ..... 
/ 1 ...... ¿- 1 I 

L L ..- I - C-C-R 
L -f-'" L 1 1 

E-6 ev-lden.:t:e que .e.a. e-0.:t:a.b-é..e.-é.da.d de .e.0-0 en.e.a.ce-6 

M - R y M - o.e.e6-lna. U .&ob,.,_e .:t:odo .e.a -ln6.e.uenc-é.a. que .e.o-6 

o.:t:~o-6 .e.-é.9a.ndo-6 L pueden .:t:ene,.,_ -6ob,.,_e é-6.:te, e-6 de g,.,_a.n -lm 

po~.:tanc-é.a., po,.,_ .e.o que .&e a.na..e.-é.za.,.,_a: b,.,_evemen.:te y en .:t:é,.,_m-l_ 

no-6 9 en e~a..e.e-6, .e.o-6 pa.pe.e.e-6 md:-6 -é.mp o,.,_.:ta.n.:t:e-6 que pueden -t:e_ 

ne~ .e.o-6 d-é.ve,'¡_-60-6 .e.-é.9a.ndo-6 -6ob,.,_e una. e-66e,.,_a. de coo4d-lna. -

c-é.6n. 

3 



1.2.1. INFLUENCIA VE LOS LIGANVOS SOBRE LA 

ACTIVIVAV CATALITICA* 

Han -OLdo u.:tLL¿zado-0 dL6c~en.:te-0 

Ln.:tenpne.:tan La Ln6Luene.La. de Lo-0 LLgando-0 

bLLLdad de Lo-O enLaee-0 M-R y M-Su-O.:t4a.:to. 

eoneep.:to-O pa.na. 

L -0 ob4e .ta. e.&.:ta. 

En.:tne e-6.:to-0, .e.0-0 ma:-0 Ltnpon.:tan.:te-0 -6on, .e.a. ba.-0-l. 

cLdad de .f.o-6 LLga.ndo-0 (5-7) dona.don -0Lgma ) , La. a.c.-ldez 

de .to-0 LLgando-0 ( &J ac.ep.:ton p.-l J, e.e. e6ec..:to .:tnan-0 (9) ,_-

e.f. e6ec..:to Lnduc.L<.vo ( 1 O) el:_ e(Íec..:to de ne-6ona.nc.La ( 11), 

La. den-6Ldad ei:_ec..:t46nLca deL me.:ta.L (8,6) y La. Ln6Luenc.-la -

de .e.a.-0 enen9La-0 de Lo.& o4bL.:ta.Le-O (12-14) Aunque e-0.:to-0 

eoneep.:to-0 pnovLenen de dLven-6a6 .:teo4La.6 de .ta. quLmLca de.t 

un. c.a.m 

b-lo en La. e-6.:tnue.:tuna eLee.:tn6nLea de.e. compLejo. A pe-Oa.4 de 

numeno-00-0 e-66uenzo.6, no exL-0.:te, -0a.Lvo na4a-6 exc.epcLone.6 

f6, 7, 1 O) n,(_ngun.a conneLa.eL6n b.¿en de6-ln,(_da en.:tne La.-0 pno 

p-ledade-0 va.n,{._abLe-0 d~ un LLgando en e.e. ca.-60 de La neac -

c.,{._611 y La. ac.:tLv,(_da.d c.a..:ta.LL.:t,{._ca. E-0.:to e-0 debLdo a Lo com

pLLc.a.do de.e. compi:_ejo c.a..:taLL.:t-lc.o que aca.-00 nece-0-l.:ta dL6e-_ 

4en.:te-0 a.e.:t.<.va.c.Lone-6 pa.na. cada. una de La.-0 e.:ta.pa-6 de La. --

4 



1t.ea.cc..l6n.. Se1t.ó: .lJ!..6g.lco, e.6pe1t.a.1t. u.na. 1t.e.J!..a.c..l6vt .6..lmpJ!..e pa.1t.a.

expJ!...lc.a.1t. J!..a .ln6J!..u.evic..la. de u.vi J!...lgavido .6ob1t.e J!..a 1t.e.ac~.lv.ldad. 

a po.6.lb.f.e., .6.lti emban.go, ana.f..lza..tr. c..le.1t.~o-0 fiac.~01t.e.b .6epa.tr.~ 

damen~e. 

Un e.fiec.~o, mu.y .lmpon.~an.~e e-0 eL eJ!..ec.~.tr.6n.lc.o a 

~1t.a.v~-0 de. u.vi .6.l.b~ema de. e.f.ec.~.tr.ovte.6 .6.lgma.. S.l -Oe. 1t.e.p1t.e.6evt_ 

~a de u.na ma.vie1t.a .6.lmp.f..lü.lc.ada ~odo.6 J!..o.6 J!...lga.vido.6 c.on. e.e -

mexaJ!.. cen.x1t.a.J!.. c.omo poJ!..a.1t.e.6: 

J• J: 

M L 

Se. pu.e.de. c.ovt.6.lde.1t.a1t. qu.e 1t.e.empJ!..azavtdo u.n. J!...lga!!:_ 

dona 

do1t. de e.eec~lt.ovte..6 -0.lgma.) d.lam.lviu.ye. J!..a c.a.1t.ga po.6..l~.lva de.e 

n-e.~a.e y de.b.l.f..lxa. J!..o.6 0~1t.oa e1d'..a.c.e..6 M- L. E.6~c. deb.l.C..l~am.le!:!:_ 

xo .6 e1t.ó: .6.ln. duda mci.6 ma.1t.ca.do pa.1t.a. .ea J!...lg adu.1t.a 1t.e.J!..a.~.lvame.!!:_ 

~e menoa e.6~abJ!..e., Lo qu.e. ha .6.ldo ob.6k.tr.va.do e.xpe1t..lme.n~a~-

me.vt~e. 

e.o a ~1t.a.v~.6 de u.vi 6.l.6~ema. de. eJ!..ec.~1t.ovte.6 p.l. Ea~e e6ec~o 

e.6 obae1t.vado en eJ!.. ca..60 de. J!...lg a.ndoa q u.e ~en.len.do .ta. -

de.a e.a.da. 6 o vt bu.e.no a do via.do1t.e.6 o ace.p~o1t.e6 

de e..f.ec.~1t.on.e.6 p.l. Aa~, .ea. e.-0~ab.lJ!...ldad de un. J!...lga.vido 

5 



L' que 4ea buen acep~on de eLec~none4 p¿, eL mezaL cen 

~naL juega eL papeL de conduczon de eLecznone4 . 

L 

+ 

.. + -
M L 

Ten.lendo Lo4 L.lgando4 ex.lgenc.la4 e4~én..C:.ca4 

-in1pon~an~e4 e4~a4 pueden .ln6Luenc.lan un pnoced.lm.len~o ca,

~aLLz¿co obL¿gando pon ejempLo, a hacen~e La coond.lnac.l6n 

de una manena b-i.en de6.ln.lda ne4uLZando un cazaL.lzadon e4 

~éneo e4pecL6..C:.ca. 

E4~a .ln6Luenc¿a puede ~runb.lén ~naduc.ln4e en -

un .lmped.lmen~o de coond.lnac¿6n de un c.lenzo 4u4~na~o ~e

n.lendo pan 4-i. m¿4mo ex..C:.genc..C:.a~ e4Zén..C:.ca~. 4.lendo en~oncea 

& 4eLec~..C:.v.ldad de La neacc¿6n ca~aLLz.lca muy eLevada. 

Un ej empLo 4 o.1r..p.1r..endenze de La .ln6Lu.enc.la de -

.fu4 L¿gando4 4obne La acz..c:.v¿dad ca~aLL~.lca e~ dado en un 

~zud.lo de Henn.lc-i.-OL.lvé y OL.lvé (6,75-78) ~obne La poL.l_ 

men.lzac-i.6n de e~..C:.Leno con cazaL.lzadone4 deL ~.lpo Z.legLen-

coond.lnac-i.6n deL 

6 



A ), -Oegu~da de una .i..n 

aLqu.i..Lo ya enLazado a un me~aL cen 

L L L 
L, 1 /R lAl L 1 ,.R lli L 1 / 

T.i.. + ::::c=c:::. T.i.. ' T.i.. 1 1 L_,.. 1 ..... L..,,. I ......_~-v- L _,.. 1 'C-C-R 
L L+ L 1 1 

La 4eacc.¿ón puede de-Oa44oLLa4-0e po4 do-0 v~a-0 

de una pa4~e, eL -0¿~_¿0 dejado vacan~e pa4a 

La .<.n-0 e4c..i.6n puede pe4m.¿~¿4 a una moL<!c.u.ta nueva de e~.<...e.~ 

no c.oo4d¿na4-0e de-Opu<!-0 de .e.a .i.n-Oe4c.¿6n en~4e e.e. me~aL y -

eL g4upo aLqu~.e.¿c.o, e&~o e-0, c.onne-Oponde a una e~apa de -

p40pagac..<.6n en La poL.<.me4¿zac.i..6n -

L 
L 1 _,.. 

T.<. 
L.,.. 1 -c-c-R 

L 

.::e= e::: 

L 
L _ 1 _,,.. 

T-<- 1 1 1 1 - e.t:c. • 
L"' r -c-c-c-c-R 

L 1 1 1 1 
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Pº"- o:tka. pa.k:te, .e.a. :tka.n-Oóekenc¿a. de un h¿dk6geno en be 

:ta. de.e. gku.po a.-C.qu.[,.f.¿co puede da.k PO"- ke-0u . .e.:ta.do, de-0pu<!-0, 

e.e. de-0p-C.azru11-i.en:t.o de fa. a..e.óa. o.e.e6¿na a6-l ob:ten¿da. pok una. 

mo.f.<!cu..t'.a. de e:t.,i.f.e.no, a .e.a pkoducc¿ón de o.e.¿96me.ko-0 de ba. 

jo pe-00 moLecu.-C.a.k 

L....._ 

L_,-

L....._ 

L _.,. 

L 
1 / 
T¿, r r 
1 C-C-R 
L 1 , 

L 
1 _.,.H 
T-i. , 
' ' <:,
L -<¡.-~ 

+ 

L 

L_,-

L..._ 

L _,, 

L 
1 H 
T-l"' 
1 'c:-"1,L_p 

L 

•,,,, 
T¿ ' ' I 'C-C-H 
L ' ' 

Henk-lc¿-o.e.-lv<! y o.e.¿vé (19) ha.n mo-0:t.ka.do que a.umen 

con -

d"-6geno en be:t.a. -0 e hp.ce cada. ve.z m<!6 ¿mpok:ta.1i:t.e y e.e pok_ 

cen:ta.je de o.(.¿góme"-o-O de bajo pe-00 mo.f.ecu.f.a.k aumen..t.a.. 

E-0..t.e ejemp.e.o -0-i.mp.e.-ló-i.ca.do, de .e.a.-0 "-ea.cc-lone-0 

-O ecunda.k¿a.-0 que a.campa.fían. e.e. ca.mb..i.o de .e.0-0 .f.-i.ga.ndo-0, de 

mue-O:t."-a.n que e.e. pape.e. de-0empeñado pok .e.0-0 .f...lgando-0 en un 

ca.:ta.f...lza.doJI. e-0 ..t.a.n ..lmpok:ta.n:ce como e.e. de.e. me.t:a.e.. 

8 



7.3 MECANISMO VE REACCIONEN LA PREPARACION VEL 

TETRA n-BUTIL TITANATO 

E.e 9h.u.po mtl.-0 'a.mp.f.-la.men-t:e e-0.:t:u.d-la.do de .e.0-0 

compu.e-0.:t:o-0 oh.ga.no-:t:-l:Ctl.n¿c.o-O e-0 e.e de .f.0-0 :Ce:Ch.a. a..f.qu.-l.f. y -

:Ce:Ch.a. a.,1¡_-l.f. -t:-l:Ca.na.:Co-0 de 66h.mu..f.a. 9eneh.a..f.: 

T-l (OR) 4 
Va. en e.e 4¿9.f.o pa.-Oa.do Vema.h.c.a.y (20) ,1¡_epoh.:C6 -

.e.a. ph.epa.?t.a.c.-lán de.e :Ce:C-'1.a.e_:t:¿.e_ :C-l:Ca.na.:to po?t. .e.a. h.ea.c.c.¿6r.. de.e 

:Ce-t:h.a.c..f.04u40 de T-l-t:a.n-lo y e.e e:C6x-ldo de -0od-lo. Año-O de-0 

pu.~-0 Levy (27) de-Oc-'t-lbe .e.a. p-'l.epa.h.a.c.-l6n y ph.op-leda.de-0 de.e 

h a.-0 :Ca. 1924 q u.e B-l-0 c.ho 6 6 y A dk-ln-0 ( 2 2 J p-'to du.c.en u.n m~:Codo

g en eh.a..f. pa.h.a. .e.a. p-'l.epah.a.c.-lán de :Ce-t:h.a. a..f.qu.-l.f. :t-l:Ca.na.:Co-0 po-'I. 

~a. 6o~na. mod-l6-lc.a.da. de.e m~-t:odo de Vema.-'l.c.a.y, c.on bueno-O -

-'l.end-lm-l en:to-O de. .e.a. h.ea.cc.-l.611 en.:C-'te e.e. :Ce-t:h.a.c..f.oh.u.h.o de T -l-t:a. 

n-lo y a..f.c.úx-ldo-0 de -0od¿o. 

+ 4Na.OR + 4Na.C.f. 

En ph.-lnc.-lp-lo .e.oe ~-0:te-'te-0 óu.e-'ton -'tec.u.pe,1¡_a.do-0 

de .e.a. mezc..f.a. h.ea.c.c.¿ona.n:Ce po-'!. de-0-t:-l.f.a.c.,¿6n, pe-'!.o .e.u.ego -Oe 

e-0c.on:t-'l.6 que .f.0-0 -'tend-lm-len:to-0 mejo-'ta.ba.n h.emov,¿endo po-'I. -

9 



Spee1<. (24) -0ug-l-'l.-l6 que Lo-0 1<.endLm-len:to-0 pod-Ca.n -Oe-'t mejo-'!.!!:_ 

do-0 a.d-lc.Lona.ndo -O odLo me:táL-lc.o a u11a mezc.La. de Jr.ea.c.c.-l6n -

en:tJr.e eL :te:t1<.a.c.Lo1<.uJr.o de :tL:ta.nLo y un a.Lc.ohoL; AndJr.eev y 

NLkoL-0ky (25) mo-0:t1<.a.1<.on ~ue en6Jr.Lando .ea. mezc..ea. de -'tea.e. 

c.-l6n en:t-'l.e 13ºC a. -20°C a.umen:ta.ba. e.e 1<.endLm-len:to. E-0:te m~ 

:todo, u-0a.ndo a..ec.6xLdo6 de -0od-lo e-0 c.on6La.bLe pe-'l.o en gen~ 

-'l.a..i'.. eL 1<.c.11d.i.1tLi.en:to e-0 bajo, .60.l'..o .eo-0 a..ec.oho.ee-0 601<.ma.n a.e_ 

c.6xLdo-0 6ác.-l.f.men:te c.on e.e -0od-Lo que puede -0e1<. u-Oa.do, La. -

1<.ea.c.c.L6n e-0 .een:ta. y .ea. -0epa.1<.a.c.-l6n de.e c..f.01<.u1<.o de -0od-lo ~-0 

genc.1<.a.Lmen:te d-i.6-Cc.L.e. 

La. -lnve-0:t-lga.c.-l6n de e-0.t:e :t-lpo de c.ompue-0.:to-0 

6u~ e-0:t-Lmu.ea.da. c.ua.ndo K1<.a.-l:tze1<., Me. Ta.gga.1<.:t y W-Ln:te-'l. (26, 

27) d-Le1<.on a. c.onoc.e1<. e.e u-00 de.e :te:t1<.a.bu:t-l.e :t-l:ta.na.:to en -

una. p-ln:tu-'l.a. 1<.e-0-l-0:ten:te a.L e.a.ea~ p1<.epa.1<.a.da. poi<. un m~:todo -

a.n:te1<.Lo1<.men:te p1<.epa.1<.a.do poi<. Ne.eLe-0 (28) e.e c.ua.L e-0 u-Oa.do 

-lndu-0:t1<.La.Lmen:te y ha.e.e u-00 de a.man-Ca.e.o a.nh-ld1<.o en Luga.'1. -

de -0od-lo e.amo a.c.ep:tol<. de.e ác.Ldo c..f.01<.h-Cd1<.-lc.o de-0p1<.end-ldo. 

+ 4ROlí +_ 4Nlí 
3 

+ 

Ta.mb-l~n -0e han u-0a.do e.amo a.c.ep:to1<.e-0 deL ác.-ldo 

c.Lo1<.h.Cd1<.-lc.o, a.demá6 de.e a.mon-Cac.o a.nh-ld1<.o y deL aman.Ca.e.o 

L-Cqu-ldo ( 29 J., ma.:te1<.-la..te-0 e.orno ¡)01<.mam-ida. y d-<..me:t-l.t 601<.ma.m::f_ 

da. ( 30) o p-l1<.-ld-lna. ( 31) • En a.u-O enc.-la. de d-Lc.ho-0 a.c.ep:to1<.e-0 

deL éf.c.-ido, .ta.6 1<.ea.c.c.,ione-0 no L.l'..ega.n ha.-0:ta. e.e 6-lna.L -0.<.endo 
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ob~en-ldo4 Lo4 d-i.c.Lokuko4 d-la..ec.ox..i. ~-l~a.na~o4, no ~oda.-0 .ta4 

am-lna.4 4 on 4 a.~-i.4 tí a.c.~ok-la.4 pue-0 ex.-0.4~en kepok~e-0 de -ln~en 

~04 -lnókuc.~uo4o4 u-0ando an-l.t-i.na y d..i.me~-l.e an..i.L-lna. (37) y 

en a.Lguno6 c.a.4o4 -i.nc.Lu-0..i.ve .ea. p..i.4-ld-i.na. demo-0~46 -Oek -lne

tíec.~-lva. (24, 33). Cuando e.e amonLa.c.o LLqu-ldo, 60-'Lma.m-lda 

o d-lme~-l.t 6okma.m-lda. 4ort u4a.do4, e-0 6-'Lec.uen~e que e4~én en 

exc.e-00, .ea kaz6n e4 que ac.~aan como -00.even~e-0 pa-'l.a. e.e e.Lo 

-'l.U-'l.o de a.mon..i.o 60-'l.ma.do du-'l.a.n~e .ea -'Leac.c...i.6n pe-'l.o no pa.ka. -

.eo-0 é-O~e-'l.e-0, .eo-0 c.ua.Le4 óo-'l.rna una. c.a.pa. -0epa.-'l.a.da.. Lo-0 -00.e 

ven~e-6 ~a..ee-.s e.amo h-i.d-'l.oc.a.-'l.bu'Lo-ó o ~,,__¿ y ~e:é-'l.ac.Lo-'l.o e~-i..te_ 

no ayudan a -6 up-'l...i.m-l-'L .ea .t-lg eka 4 o.eub-i..t..i.da.d de.e c.Lokuko de 

amon..i.o en .f.o-.s l!-O~e4e-0 y pueden 6 ek u-0 a.do4 peko no 4 on e-

-0 enc...i.a..te-0. 

E-0~e mi!~odo puede -Oek u~-l.t..i.za.do en ¡)okma. gen~ 

4a..e pa.ka. .ea ob~enc.-i.ón de a..ec.ox-l ~-l~a.na.~o4 u~-l.t-lza.ndo amo 

nLac.o a.nh-ldko e.orno a.c.ep~o-'l. de.e ác...i.do c.LokhLdk-lc.o peko a.un 

que da a..e~o4 -'Lend-lm-len~o4 no e-0 muy a.dec.ua.do pa.ka. .ea. pke_ 

pa.;;.ac.-l6n de ~-l~a.na.~o_-ó de .to4 a.Lc.oho.ee-0 má4 -'l.ea.c.~..i.vo-0 e.orno 

e.e ~e-'l.-bu~L.t-lc.o o a..eL.t-lc.0-0 ya. que 1!6~o4 kea.c.c.-lona.n c.on e.e 

ác.-ldo c..to-'LhLd-'L-lc.o 4-lendo .e.eeva.do6 a .ea 6o-'Lma.c.-l6n de 4U-ó 

c..tokuko-ó c.o-'L-'Le4pond-len~e-ó y a.gua h-i.d-'l.o.f.-lza.ndo pak~e de.e -

<E-0~ek que ha.ya. 4-ldo ¡)o-'Lma.do. Un mé:éodo adecua.do pa.-'La. .ea. -

60.11.mac.-lón de ~..i.~a.na.~0-0 de d-lc.ho a..ec.oho.ee-0 con4-l6~e en .ea 

DP..~~ Cllii!'l"l"!ltllt~ 
U M. lf. M. 
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>i.eve.>i..6.-l6n de.e p>i.oc.e.d.lm-len.t:o 11.onma..e, e.e e.x.c.e.60 de amon.C:a.c.o 

ea pa..6a.do pon una. .6o.tuc..-l6n de .t:e..t:na.c..eonu/!.o de .t:-l.t:a.11..lo e.n 

un .60.tven.t:e y .ta. run-lna. a6.t.lda. e.6 p/!.e.c..-lp.<..t:a.da. (TLC.t 4 BNH
3

) 

La. me.zc..ea. ea en.t:onc.e..6 c.a..te.n.t:a.da. e.o" e..t a..tc.oho.t pa./!.a. da.>i. -

e.e pnoduc..t:o c.011. bue.11. ne.11.d-lmLen.t:o (34,35). 

a..ec.ohoL c.on e.e .t:e.:tna.c..tonuno de .t:L.:ta.n.-lo en pneaen~¿a. de p~ 

nLdLna. aegu.lda. pon un .:tna..t:a.mLen..:to c.on ex.c.eao de a.mon.C:a.c.o 

( 36' 37) . 

Pa./!.a. d.-l.6m.-lnuLn La. c.a.n.t:.-lda.d de a.mon¿a.c.o /te.que_ 

nLda. pa.na. La. neu.t:/!.a..t.-lza.c..-l6n ae puede dejan ba./!.bo.t:ea.n una. 

c.oAn.-len.t:e de a.-l>i.e., n.l.t:n6geno o c.ua..tqu.-len ga.a .-lne.n.t:e. a. .t:n~ 

v«a de .ea. mezc..ta. .60.tve.n.t:e-a..tc.oho.t c.ua.ndo ae e.6.t:á go.t:ea.ndo 

.t:e.t:na.c..lo/!.uno de .t:-l.t:a.n.-lo, pa.na. de.6a..toja./!. e.t ác..-ldo c..tonh¿d>i..-l 

e.o deap>i.endLdo pon .ea. nea.c.c..-l6n ha.a.t:a. e.ene.a. de un 50% a.n

;t;ea de pa..6a.n.ee e.e a.mon~a.c.o (38). 

HL.t.e (39) ha. de.6c.n.-l.:to un m~.t:odo pa.>i.a. .ea. pnep~ 

n.a.c.L6n de .t:e.:tna. a..tq_u.-l.i. .t:.<..t:a.na.;t;o.6 c.011. buen /!.e.ndbnLe.n.t:o u 

;t;L.t.-lza.ndo un .i..-lngo.:te c.a..i.c..<.o-aod.-lo pa.na. /!.emoveA e.e ác..ldo. 

Loa c.ompuea;t;o.6 o b.t:e.nLdo.6 de ea;t;a. ma.ne>i.a. .6 e -

pue.de.n c.onaLde.na.n «a;t;e.ne.6 de.e. h.-lpo;t;«;t;Lc.o ác..-ldo on;t;o .t:L;t;á_ 

n.-lc.o, T.-l(OH) 4 en que. .i.oa g>i.upo.6 «a.:te>i. .60~ 6ác..-lLmen.t:e. .-ln 

.t:e/!.c.a.mbLa.doa pon una. >i.ea.c.c.L6n de .t:>i.a.nae.6;t;enL6.-lc.a.c..-l6n pan. 
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o.t:1Lo a.f.coho.e y e-0.t:a p1Lop.ledad p1Lopo1Lc.lona. o.t:ILo m€.t;odo pa._ 

ILa. .ea. p1Lepa..11.a.c.l6n de .f.oh éh.t:e.11.e-0 de .f.oh a..f.coho.f.eh m~h 

.11.e.a.c.t:.lvoh (40. 411 y de .f.oh a..ecoho.f.eh hupe.11.-lo.11.eh (42-45). 

+ 4H0R' T.l(OR 0 ) 4 + 4HOR 

E.e meca.n.lhmo de 1Lea.cc..l.6n ha -0.ldo -0uge.11...C:.do po.11. 

V. C. B.11.a.d.f.e.y (46) de. !,a. h.lgu.le.n.t:e ma.nelLa. pa.11.a .11.eacc.lone-0 

de huh.t:.l.t:uc.l6n de¿ .t:.lpo: 

+ nROH 

M ~ s..c:. • .t:.l o Z.11. 

ln.lc.la..f.men.t:e e-0 .ea. coo.11.d.lna.c.l6n de una mo.f.éc~ 

hob.11.e e.e ~.t:omo de ox~geno, 6a.c..l.Ll.t:ando .ea. 1Lepu.f.h.l6n de.e -

.l6n c.f.0.11.u.11.o de un en.ea.ce me..t:a..f.- c..f.oJLu.11.0 ( M - e¿ 1 y .f.a. .i..-i. 

R-OMfé'¿ 
1 
H 

R-0-M 
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neLac.¿onada con :t;endenc¿a deL c.ompLejo de c.oond¿nac¿611 -

bajo eL 6ub6ecue11;t;e neannegLo eLec.t:n6n¿c.o eL cuaL LLeva 

a La eLLmL11ac.¿6n deL 4c¿do cLonh.CdnLco. E6.t:a ;tendencLa e6 

;tand: -ln6Luenc-i.ada pon -ta canga po6 Ct:-lva énacc¿onaL ( cf+ 

deL mectaL, eL nad¿o a;t6mLco y La m4x-lma covaLenc.-la deL me 

;taL. Vonde M • SL, TL, Zn, Th. 

EL ;tL;tana:t;o de ;te_:t;JLa 11-bu;f;-lLo e6 ampLLamen.t:e 

u;tLLLzado en La 6~11;f;e6L6 de ;t-l;t;a11a;f;o6 deL ;tLpo 

polL JLeacc.L6n de LncteJLcambLo. 

1.4 MECANISMO VE REACCIONEN LA PREPARACION VEL 

TITANATO VE p-METOXI FENILO 

Lo6 -t:L.t:aYLa.t:o6 de aJL.(.Lo 6 on d.(.6.Cc.(.Le6 de 6-lYL.t:e 

;t.(.zaJL polL eL conoc.Ldo m~.t:odo paJLa La plLepaJLac.(.611 de Lo6 

.t:.(..t:aYLa.t:o6 de aLqu.(.Lo, pelLo apJLovechando La plLopLedad de -

.(.11.t:eJLcrunb.(.o deL gJLupg ~6.t:eJL de e6;f;o6 úL.t:Lmo6 ya an.t:e/L-loJL_ 

men.t:e menc.(.onada y eYL paJL.t:.(.cuLaJL deL .t:e.t:JLa YL-bu.t:LL .t:L.t:an~ 

.t:o con eL 6enoL y con ~6:t:eJLe6 de Lo6 d:c.(.do6 oJLg4nLco6 de 

La vaJL.(.edad deL 6enoL 6e han pod¿do 6.(.n.t:e.t:.(.zalL b.(.en y coYL 

bueno6 JLend.(.mL~YL.t:o6. 

La Compañ.Ca AmeJL-lc.ana, Vu. Pon.t: ( 47) ha po:A;en.t:E:_ 
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do un p4oce4o de .:tha11.4e4.:te4-i.6-i.ca~~6n u.:t-i.L-lzando ~4.:tehe4 

de ~c¿da4 o49~n-i.co4, eL m-i.4mo m~.:todo ha 4¿do u.:t-i.L-lzado --

Se ha pen4ado que eL mecan-i.4mo de 4eacc-i.6n 4u 

geh-i.do pon BnadLey (50) pa4a La4 neacc-i.one4 de .:t4an4e4.:te 

nL6LcacL6n de aLc6xLdo4 me.:t~L~co4 en genehaL con Lo4 ~4.:te 

4e4 de aLquLLo puede 4e4 apL-i.cado paha eL ca4o de La 4eq~ 

cL6n deL .:te.:tna n-bu.:t-i.L .:tL.:tana.:to con eL ace.:ta.:to de p-me.:to~ 

xL 6enLLo de La manena 4Lgu¿e.n.:te: 

CH 3 -COOR ... 

r,o O'- f)_ 
R - ~ -~ - CH 3 R - CH 3 = 1 r::-- . Bu TL- Bu TL- O -

1 1 (1) 

(O Bu) 3 
(0Bu) 3 

o 
11 

T-i. - OR + 
1 

CH 3 - e - O Bu 

(OBu) 3 

75 



C A P Z T U L O ZZ 

P A R T E E X P E R Z M E N T A L 



2. 1 GENERALIVAVES 

2 • 1 • 1 • REACTIVOS 

Lo6 .1<.ea.c.;t¿vo,6 u;t¿.e.¿zado¿ en e,6;(;e ;t.1z.a.ba.ja óue_ 

.1<.on .e.a-t. -t.-é.gu¿en.t:e,6: 

Te;t.1z.a.c.e.a.1z.u.1z.a de T-i.;ta.n-i.o " A.e.óa. Ino.1<.gan-i.c-6 " -

gJLado .l<.eac;t-é..vo. 

;t-i_vo. 

Man;te.1z..1<.ey " g.1<.ado .1<.eac. 

p-Me;tax-é.. FenoL " A.e.d.1<.-i.ch Chem. Ca. g.1<.ado 

Anh-i.d.1<.-i.do Ac.«;t-i.co 11 Mon;te.1z..1z.ey " g.1<.ado .1<.eac.;t;-i.va. 

Su-lóaot:a de Magne-6-i.o " Mon;t;e.1z..1<.ey " .1<.eac.;t-<.vo. 

To.e.ueno " Ea6;tman 

Ha.b-i.«ndo.e.e-6 ;t;.1<.a~a.do como a c.on;t.<_nuac.-i.6n -6e 

ALcoho.e. n-Bu;tLL-<.co.- Se Le ag.1<.eg6 6uLóa;to de 

magne-6-<.o anh-i.d.1<.o como de¿ec.an;te y 6e de¿;t_¿.e.6 en un equ-<.po 

p.1<.ov-i.6;(;0 c.on co.e.umna de .1z.ec.-t:-<-ó-<-c.ac-<.6n con .e.a 6-<-1-i.a.e.-<.da.d -

ce a.1<..1<.a.-t.;t.1<.a.1<. en .e.a c.a.beza de .e.a de6;t-i..e.ac.-<.6n eL agua.. Se -

.e.e puede da.1<. eL ;tna.;ta.m-i.en;to .1<.ec.omenda.do po.1<. VogeL ( 51) P!!. 

.1<.a ob;tenen a.Lc.ohoLe¿ "Supe.1<.-6eco-6 

AmonLaco. - Se Le 6ome;t-<.6 a un enó.1<.-<.a.m-i.en;to 
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con h-leLo -Oec.o pana que La. po-0-lbLe a.gua. con.:ten-lda. en éL -

cµeda.na. congeLa.da. en La.-0 pa.nede-0 de La ba.La. que Lo c.on.:te_ 

n.Ca.. 

ToLueno.- No ob-0~a.n.:te de ~ha..:ta.n-0e de un nea.e 

tivo puno y de buena c.a.L-lda.d -Oe pnoc.ed-l6 a de-0~-lLa.nLo c.d 

mo med-<.da. de pneca.uc.-l6n .:ta.mb-lén c.on c.oLumna. de ne.c..:t.-<.6-<-ca._ 

c.-l6n ha.b-léndo-0e pue-0.:t.o a ne6Lujo con -Ood-lo me.:táL-lc.o; -Oe -

upa.n6 .:ta.mb-lén La cabeza de La de-0.:t-lLa.c.-l6n y -0e nec.09-l6 

.:ta.mb-lén -0obne -0od-lo pana pne-0enva.nLo de La humedad. 

SuL6a..:to de Ma.9ne-0-lo.- E-0.:t.e nea.c.~-lvo .:ten.Ca un 

c.on.:ten-ldo de -0-le.:t.e moLéc.uLa.-0 de a.gua. de c.n..i.-0.:ta..l..i.za.c.-l6n; -

u pnoc.ed-l6 a 6und-lnLo en una c.áp-OuLa. de pone.e.la.na. a. 6u~ 

90 d-lnec..:to pana de-0h-i..dna..:ta.n.lo ha.-0.:ta. que quedd un poLv-lLLo 

6-lno opa.e.a y -O e u.:t-lL-i..z6 e.amo de-0 ec.a.n.:t.e. 

2. 1. 2. MANIPULACION VE COMPUESTOS ORGANOMETALICOS 

VE TITANIO 

Lo-O c.ompue-0.:to-0 onga.nome.:táL-lc.0-0 que han -0-ldo 

phepa.na.do-0 -0on pnoduc..:to-0 6~c.-lLmen.:te h-<.dnoL-lza.b.le-0 pon La 

que -0e u.:t-l.t-<.z6 a..:tm6-06ena. de n-l.:tnógeno -0eco duna.n.:te ;toda.-0 

&-0 opena.c.-lone-0 de -0u ma.n-lpuLa.c.-l6n, como La. 6-l.l.:tna.c.-l6n, 
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11.ec.1t...i..6..t:a..e...i.za.c...i.6n y en .f;oda..6 .e.a..6 11.ea.c.c...i.one.6 en gene11.a..e.. 

E.e. ma...t:ell...i.a..e. de v.-(d11.,Lo óue .e.a.va.do c.on ..t:odo c.u,L 

da.do c.on .60.luc...i.ó'n de e..t:a.no.la...t:o de po..t:a..6..i.o y ~c...i.do c..l'..011.h.l 

d11...i.c.o d..i..i.u.ldo y una. vez mon..t:a.do.6 .to~ equ,Lpo.6 óue11.on ó.ta. _ 

mea.do.6 c.on e.e. mec.he1t.o ba.jo c.011.11.,Len.:te de n,L.:t1t.6geno ..t:a.mb,Li!.n 

pa.11.a. e.e...i.m,Lna.11. ..t:oda. .:tJt.a.za. de humedad a.n.:te.6 de ,Lh.z11.oduc...i.11. -

.e.o.6 11.ea.c..:t..i.vo.6. 

2. 2. S1NTES1S 

2. 2 • 1 • TETRA n-BUTIL TITANATO 

E.6.:ta. 1t.ea.c.c...i.6n .6e eóec...t:áa. po11. a.c.c.,L6n d,L11.ec..:ta. -

de.e. ..t:e.:t11.a.c..e.011.u11.o de T,lza.n.,lo .6ob.tt.e e.e. a..e.c.oho.e. n.-bu..t:..C.e.,Lc.o 

( 5 2) en. c.a.11..:t,lda.de.6 e.6 ..t:eq u....i.om<l.:tll...i.c.a..6 • 

A u..11. .tt.ea.c..:toJt. de 500 m.e. • .6e .e.e a.da.p.:ta. un a.g,l;(;~ 

do11. mec.dn...i.c.o, u..n. ..t:e11.m6me.:t.tt.o, u.na. en...t:.tt.a.da. pa.11.a. ga..6e.6 y un 

c.a.c..:tu.6 en. e.e. e.u.a.e. .6e_c.o.e.oc.a. un.a. ;(;11.a.mpa. de c..e.o.tt.u.tt.o de c.a..e. 

c.,Lo y un embudo de a.d,lc.,l6n. F,lgu..11.a. ) • Se ,ln.;(;11.oduc.en. en. 

e.e. 11.ea.c..:to.tt. 225 m.e.. de To.e.uen.o !f 39 g. de a..e.c.oho.e. 11.-bu.:t.l.e.~ 

e.o; .6e ba.ja. .e.a. .:tempe11.a..:tu11.a. ha..6.:ta. 10°C y una. vez a..e.c.a.n.za.da. 

i!..6..t;a. .6e deja.11. go.:tea..tt. 25 g. de .:te.:t11.a.c..e.011.u.tt.o de T..i..:ta.11...i.o; 

c.on. un ;(;,lempo de a.d..i.c.,l6n. de c.,lnc.o m-lnu.:to.6, a.g-l.:ta.n.do Y ma.n._ 

.:ten.i.en.do .e.a. .:tempe.tt.a..:tuJt.a. en..:t11.e 10 y 15ºC. Un.a. vez .:te11.m-l1~a._ 
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da. La. a.dLcL6n ae deja. La. a.gL~a.cL6n du11.a.n~e una. ho11.a. dea 

pu~-0 de La. cua.L -Oe Le a.g.ltega. eL a.monLa.co LLquLdo pa.11.a. a.L 

ca.nza.11. una. 6oLucL6n LLge11.a.men~e a.Lca.LLna., a.pa.11.ecLendo en 

La. mezc.e.a. de 11.ea.ccL6n un den-00 µ11.ec~pL~a.do bLa.nco de e.e.o 

11.u.1to de a.monLo. La mezc.e.a. de Jtea.cc-i.6n con~enLendo e.e. e.e.o 

11.u11.o de a.mon-i.o, 6ue 6LL~.1ta.da. bajo a.~m666e.1ta. de nL~11.6geno 

en una. ca.ja. de gua.n~e-0 y e.e. p.ltecLpL~a.do 6ue La.va.do va.11.La.-0 

vece-O con ~oLueno. EL -00.e.ven~e 6ue deapu~-0 eLLmLna.do po.lt 

medLo medLo de va.cLo y e.e. p.1toduc~o dea~L.e.6 a. p11.e-0L6n 11.e~~ 

cLda. a. una. ~empe11.a.~u11.a. de 157 159°C con una. p11.e-0Ldn de 

0.5 mm Hg. EL p11.oduc~o e-0 un LLquLdo vLaco-00 a.ma.11.LLLo pd_ 

LLdo; con Ind-i.ce de Re6.1ta.ccL6n n~O 1.4925; ob~enLéndoae 

un 11.endLmLen~o de 67% con 11.eapec~o a.L ~e~.1ta.cLo.1tu.1to de TL 

~a.nLo. 

2. 2. 2. ACETATO VE p-METOXI FENILO 

Pa.11.a. ob~~ne11. Loa a.ceza.zo-0 de11.Lva.do-0 de Loa 6~ 

no.e.ea ae puede u~LLLza.11. e.e. m~~odo de Cha.~za.wa.y (51) a.La. 

ña.dLJt a.nhLdALdo a.c~zLco a. una. aoLucL6n deL 6enoL dLaueL~o 

en hLd11.6xLdo de aodLo y a.gL~a.ndo vLgo11.o-0a.men~e; o bLen, 

ponLendo dL11.ecza.menze e.e. 6enoL y e.e. a.nhLd11.Ldo a.c~~Lco a. 

11.e 6Luj o ( 5 1 ) du.1ta.n~e ZJteLnza. mLnuzo-0 , ~Aa.n.6 cu11.11.Ldo-0 .e.0-0 
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c.ua.e.e-0, La meza.ea. .Jr.eacc-lonan;te <'>e u-lc.1r.;t;e en h-leLo apa.1r.e 

c.lendo en ambo-0 c.a-0 o.ó c.1r.-l-0;t;aLe-0 b.lanc.0-0 que <1 e .1r.ec!..J1.-l<1;taL-l 

zan en aLcohoL d-lLu~do. 

Po//. Hcc.c<>.Lta.JL UH p/t.oduc.;to c.ompLe;tamen;te <'>eao, 

<le de-0;t-lL6 a p/t.e.ó-lCn .1r.educ.-lda pah.a eL-lm-lna/t. en La c.abeza 

La humedad c.011.:t:en.lda en lfL hab-i.endo de-0.:t-t..eado a 82 83ºC 

c.on una p.1r.e-0-l6n de 0.5 mm Hg, ob;ten-l«ndo.óe 90% de .1r.end-l 

m-len.:to y una Tempe.1r.a.:tu.1r.a de Fu-0-i.6n de 32ºC. 

2. 2. 3. TITANATO VE p-METOXI FENILO 

La .ó~n.:te-0-i.-0 -0e e6ec.:t:ao en un equ-lpo de v-i.d.Jr.-i.o 

e.amo e.e. que <'>e mae-0.:t.1r.a en La F-i.gu/t.a 2, hab-i.«ndo-0e e.o.e.oc.a 

do un ;tubo de c.Lo.1r.u.1r.o de c.aLc.-lo en eL Luga.Jr. donde Lo-0 

.1r.eac.;t-i.vo-0 en;t.1r.an en c.on:t:ac;to d-l.1r.ec.;to c.on e.e a-l.1r.e. 

En eL ma.:t.Jr.~z <'>e c.oLoc.an 8.5 g. o. o 2 5 moLe-0 ) 

de Te.:tJLa n-Bu;t-lL T-l:tana;to c.on 16.6 g. O. 1 moLe-0 de p-

Me;tox-l Fen-i.L Ac.e.:ta.:to 

.Ir.a ( 4 9), hab-l«ndo.ó e 

y .áe dejan a .Jr.e6Lujo dunan;te una ho 

ob-0eJLvado un c.amb-i.o de c.0Lo.1r.e<1 de.e -

amaJL-lLLo -ln.:ten-00 a.e en.:t/t.a.Jr. en c.on;tac.;to Lo-O .Jr.eac.;t-lvo.ó, a.e. 

ana.1t-anjado y de «-0;t;e a.e. JLojo paJLa J:.Lega.11. 6-lna.Lmen;te a· un 

c.oLo.Jr. .Ir.ojo ob-0c.u.1r.o c.on6o.Jr.me -iba aumen;tando La ;tempe.1r.a;tu.1r.a. 

T1t.an<1 c.u.1r..1r.-ldo e-0.t:e .t:-i.empo <1 e pko c.ed-i.6 a eL-i.m-lnaJt. e.e ac.e;ta 
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.:Co de bu;CLLo phoducLdo po4 La heaccL6n de Ln.:CehcambLo 

{ hubphoduc;Co poh medLo de vacLo a una pheh.l6n de 0.5 

mm Hg; ob;CerU.éndo-~e tllt p!coduc;Co 4ojo ob.t>cu40 Ln.:Ce.~i-t>o que 

he.cn-<'..h.:CaLLzado ele .to.C.ueno--liep.:Cano en he.-<'.acL6n 1: 1 pnoduce 

106 •e, con 

un nend-i.m-i.en;Co de 83% con ne.t>pe.c.:Co aL ;Ce.:Cha n-bu;CLL ;C.l;Ca 

na;Co. 

En e.L Cuadno 1, he. ne.poh.:Can Lah pnop.ledadeh 

6Lh.lCa6 de Loó pnoduc.:Co6 h-<'..n;Ce;(;Lzadoh. 

2. 3. REACCION VE VIMERIZACION 

E.t. .:C.-l.:Cana..:to de. p-me..t:ox.l 6e.n.lLo 6ue. u.t:LL-i.zado

jun.:to con e.L .t:n.le.:CLL a..t.um.lnLo como a.ge.11.t:e ca.;Ca.LL.t:Lco en -

La d.lme.n-l.zac.l611 de. e..:t.lLeno. 

EL compue.h.t:o ohga.nome.:Cá.t..lco e.6 a.ghega.do a. un 

hoLven.t:e que he encu~n.t:na. en un -'l.e.ac.:Con de v-i.dh.lo eL cua.L 

ha. h.ldo pnev-l.a.men;(;e 6La.mea.do con e.L meche-'!.o y bajo co 

44.len.:Ce de n.l.:Cn69e.110 pana. eL.lm.lna.h .:Coda. .:Cha.za. de humedad; 

una. vez d.-l6ueL.t:o .t>e pnocede a. 6onman eL compLejo ca..t:a.LL.:C~ 

co a.d.lc.lona.ndo eL .:Cn-i.e.:CLL a.Lum.ln.lo dejando ;(;4a.n.t>cunn.lh un 

.t:.lempo de maduna.c.l6n pa.ha. eL compLejo a. una. .:tempena.:tuna. -
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PROPIEDADES FISICAS 

COMPUESTO 
ESTADO 

COLOR 
P. DE EBULLICION ºe P. DE FUS ION ºe 1.DE REFRACCION DENSIDAD 

FISICO OBSERVADO REPORTADO OBS. REP. OBS. REP. 

li'quido amarillo pé°I ido (45) -40° (53 n:0 1.4925 ri'd'\..;925(55 
... 

Ti(O Bu>4 viscoso 157 - 159°(0.5 142 /O.I dz0 0.998 (22) 
34-36°/0.5-I (24) 

150º /o.a (40) n~ºl.4929 n~'\.4863(24) 
155-156°/1 (42) 

:'.110-314°/760 k2) n~Y.4864 Cs"l! 
160-162°/2 (54) 

179-180 'ª (54) 
166°/6.5 (5$. 

105- 1aa0 /11C20.st 
174°/S (57) 

CH3 C00Ar OCH3 scfl ido 
cristalino 

blanco 82- 83° /0.5 32° 32° (51) 

Ti<OArOCH3 >4 sÓlido 
cristalino 

rojo obscuro 104-106° 

CH3 C00Bu lfquido incoloro 116- 117°/585 126°/760 (58) 
zo 

nd 1.394 n,.394(Sel d~:0.882 (58) 
(subproducto) 

CUADRO 1 



.&.<:4.t:ema. que e.!> un e-i.4c.u-i..t:o C.f!L44ado en e.e. c.ua..e. -0 e ,1¡_ec.-i.4c.u 

La. e.e. ga.-0 que pa4a a .t:4a.v~4 de La. -00Lue-i.6n 4-i.n hea.ec.-i.onan 

Y que e..!>.t:á c.onec..t:a.do d-i.ne.e.t:amen.t:e. a un C.4oma..t:6g4a.6o .e.o 

que. pe.nm-i..t:e 4egu-i.n La. 4ec.uenc.-i.a. de. La 4ea.c.c.-i.6n y de.e. que

.t:a.mb-i.~n. 6ohma. pan.t:e. una .t:na.mpa que. e.n6n-i.a.da. c.on. h-i.e.f'..o 4 e 

e.o y a.c.e.t:on.a. pe.nm-i..:te a..t:napa.h e..e. bu.t:eno 6o4ma.do. 

Como -00.f'..uen..t:e-0 4e han. u.t:-i..f'..-i.za.do h-i.d4oc.a.nbu4o4 

a..f'..-i.6á.t:-i.eo-0 e.orno pen.t:a.no, hep.t:a.no, oc..t:a.n.o e h-i.dhoc.a.hbuno~

a.nomá.t:-i.eo-0 e.orno ben.e.en.o y .t:o.f'..ue.n.o; .e.a. ne.e.a.e-i.6n. mo.f'..a.n de.e. 

c.ompue.-0.t:o onga.n.ome..t:d.f'..-i.c.o-.t:n-i.e.t:-i..f'.. a..e.um-i.n.-i.o puede -0en de -

O. 5/ 1 a. 1 /4; .e.0-0 .t:-i.empo-0 de ma.duna.c.-i.6n de.e. c.ompLejo c.a..t:a._ 

U.:t-i.c.o pueden 4 en de 1 O a. 40 m-i.nu.t:o-0 c.on. .t:empena..t:una.4 que 

pueden pa.4.t:-i.n de 20 a. 60ºC. 

Como ne4u.e..t:a.do de e-0.t:a. nea.c.c.-i.6n. 4e. ha .e..e.ega.do 

a. ob.t:en.e.n o.f'..e6-i..na.4, donde. e.e. pnoduc..t:o pn-i.n.c.-i.pa..e. ha. -0-i.do -

e.e. bu.t:en.o 1. La. 4e.c.ue.nc.-i.a. de. .e.a. ne.a.c.c.-i.6n 4e ha. -0egu-i.do a. 

.t:na.v~& de un. c.noma..t:ogna.ma. e.orno e.e. nepon.t:a.do en La.-0 hoja.-0 

4-é_gu-i..en.t:e-0, en. c.uya. Pa.4.t:e A pueden. ob-0enva.n-0e. .e.a.-0 eua..t:no 

pn-i.me.na.-0 -i.n.ye.c.c.-i.on.e4 a..e. c.noma..t:ógna.60 e.6ec..t:ua.da.4 en. .e.a.p4o4 

de d-i.ez m-i.n.u.t:o4 un.a. de. .e.a. o.:t4a. y en .e.0-0 c.ua..f'..e4 -Oe ue e.e.a._ 

na.men..t:e e.e. a.umen..:to en. e.e. p-i.c.o de.e. bu.:ten.o y .e.a. d-i.4m-i.n.uc.-i.6n. 

en. e.e. p-i.c.o c.onne-0pon.d-i.en..:te a..e. e.t:-i..f'..en.o. En. .e.a. Pa.n.t:e B pod~ 
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mo-0 haaeJz. no;taJz. que eL :trunaño de Lo-0 µLao-0 deL bu-t:eno pe~ 

manece md4 o meno4 aon-0:tan:te en Lo4 andL¿4¿4 e6ea:tuado4 a 

una, do4, :t.1te4 y aua:tJz.o hoJz.a4 de ¿nLaLada La .1teaaa¿6n pu_ 

d-ie'nd 0-0 e ve.lt una d-l-0mLn.ua¿6n .e_¿g efr..a en e.e p¿ao deL bu;teno 

y un aurnen:to en e-t p¿ao deL e:t-lLen.o, ha-0:ta que 6-lnaLmen:te 

o b-0 e.1tvamo4 en. -ta PaJz.-t:e C de-t a-'Loma;tog.1tama -ta-0 :tJte4 t1L-t:-l 

ma4 ¿nyeaaLone-0 e6ea:tuada-0 a a¿nao ho.1ta-0 de ¿n¿a¿ada La 

.1teaca_¿611. donde e.e aumen.:to en. eL p¿ao deL e;t¿Len.o e4 ba4 

-t:an:te n.o:toJz.¿o. En La PaJz.:te V, pJte.6 en:tamo-0 eL andL-i4-i.4 de_L 

~oduc;to .1teaupe.1tado, eo.1t.1te-0pon.dLendo eL p.1t-lme.1t p-leo aL e_ 

-t:LLeno, eL -0egundo aL bu:teno y eL Jz.e-O:to a hexen.04 aon e.e 

~gu¿en.:te Jz.end¿m¿en:to: 

O L E F I N A 

E;t¿Leno 

1 - Bu.:te1~0 

Hexeno.6 

% 

26 
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3.65 

79.32 
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CROMATOGRAMA 

PARTE B 

1 HORA 2 HORAS 

3 HORAS 4 HORAS 



CROMATOGRAMA 
PARTE C 



C ROMATOGRAMA 
PARTE D 



C A P I T U L O 111 

¡;. 
,:. 

ESTUVIOS E s p E e T R o M E T R I e o s 



3. 1 • INFRA ROJO 

Lo6 e6pec~.l!.06 6ue.1z.on co.1<..1<.-ldo-0 en un E6pec~-'to~ 

me~-'l.O Pe-'l.k,¿n-ELme-'l., modeLo 451, de dobLe haz. 

3. 1. 1 • TETRA n-BUTZL T11ANATO 

6u -ln~enpne~ac-l6n 6on dada6 en La TabLa 1. 

No. Onda cm - 1 

Repo.1<.~ada¿, ( 59) 

2971 

2944 

2890 

1460 

137 2 

1295 

1222 

1 124 
1083 

746 

TABLA 1 

Ob~en-lda-0 

2969 

2940 

2890 

14 70 

1380 

1300 

1 2 3 o 

1 1 3 o 
1083(62) 
750(60) 
598(61) 
6 33 ( 6 1 J 

3 1 

CH 3 LongL~ud-lnaL A.6Lm« 
~n-<.co 

CH 2 Long-l~ud-lnaL S-<.mi 
~n-lco 

CH 3 LongL~ud-lnaL SLm~_ 
~n,¿co 

C-H Ve6o-'l.mac-<.6n A-0-<.m« 
:t-'l.,¿c.o 

C -H Ve6 o-'l.mac-<.6n Shni! 
:t-'l.-lco 

CH 2 Ve6o-'l.mac-<.6n S-<.mi!~.I!.~ 
ca 6ue-'l.a deL pLano 

cH 2 Ve6o-'l.mac-<.6n S-<.mi!~-'t~ 
ca 6ue-'l.a deL pLano 

C-0 Long-l~ud-lnaL 
C-0 Long-<.~ud-lnaL 
c~ 3 -(CH 2 J 3 -0 
T-<- - O 
T-l - O 
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3.1.2. ACETATO VE p-METOX1 FENZLO 

E-0.:t.e e.6pec..:t.Jto óue ob.:t.en.<.da en.:t.Jte do.6 p.f.ac.aA -

de .i.oduJto de c.e.6-la, c.on 100% de c.onc.en.:t.Jtac..<.6n y c.on QÁ.Jte 

c.omo Jteóe.1t.ene..La. 

EL e-0pec..:t..1t.o e-O mo-0.:t.Jtado en .e.a F..LguJta 4 y .e.a 

po.6.i.c..i.ón de .e.a-0 ba.nda-0 y .¿u .<.n.:t.e.1tp.1te.:t.a.c..<.6n {63-65) -0on d~ 

da-0 en .e.a Ta.b.e.a 11. 

No. de Onda c.m - 7 

3010 

2958 

2846 

1770 

7510 

1470 y 1450 

1370 

1255 

1108 

.845 

TABLA 

33 

11 

1 n.:t.eJr.p.IZ.e.:t.ac...Ldn 

C-H A.1r.oma.:t..lc.o Long.<..:t.ud.lna.e. 

C-H A.f...Lóa.:t..<.c.o Long.<..:t.ud.lna.e. 
A-0 -<.m t!.:t..1t..<. e.o 

C-H A.e..<.óa.:t..lc.o Long.l:.tud.lna..e. 
s ,(.m t!.:t.Jt.i. c. o 

C•O Long.<..:t.ud.<.na.e. 

C=C Long.<..:t.~d.<.na.e. S-i..mt!.:t.Jt.i.c.a 
de.e. e.¿que.e.e.t:o 

C=C Long.<..:t.ud.<.na.e. (dob.f.e.t:e) 
de.e. e-0que.e.e.:t.o 

C-H V.<.b.Jt. de deóo.1r.mac..<.6n -
-O .<.m t!.:t.Jt.i. c. a 

C-0-C Long.<..:t.ud.<.na.e. A-0.<.mt!.t:Jt~ 
e.o 

e-o-e Long.i..t:ud.<.na..e. S.i.mt!.t:Jz..i._ 
e.o 

C-H V.i.bJt. de de6o.Jtmac..i.ón -
óue.Jta de.e. p.e.ano en e.e. -
a.n.l.e..e.o aJtoma.:t..<.c.o 
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3. 1 • 3. TITANATO VE p-METOXI FENILO 

E-0:te eapec:tJt.o deL T~:tana:to de p-me:tox.l óen.lLo 

e-0 moa:tJt.ado en La F.lguJt.a 5 y La6 po-0.lc.lone-0 de Laa banda-0 

y 6U .ln:teJt.pJt.e:tac.l6n (63-65) -0on dada-0 en La TabLa III. 

No. de Onda cm- 1 

3005 

2950 

2840 

1505 

14 7 o !f 1448 

1240 

11o5 

835 

633(61) 

598 (61) 

TABLA III 

35 

In:te.11.p.11.e:ta.c..l6n 

c-H A.11.omá:t.lc.o Long.l:tud.lnaL 

C-H AL.lóá:t.lco Long.l:tud.lnaL 
a-0 .lm <!.:tJt..l c. o 

C-H AL.lóá:t.lc.o Long.l:tud.lnaL 
-0 .ún <!.:tJt..l e o 

C=C Long.l:tu.d.lnaL 6.lm<!.:t.11..lc.o 
deL e-0 qu.eLe:to 

C=C Long.l:tu.d.lnaL (dobLe:te) 
deL e-0qu.eLe:to 

C-0-C Long.l:tu.d.lnaL a-O.lm<!._ 
:tJt..l e.o 

e-o-e Long.l:tu.d.lnaL -0.lm<!.:t.11.~ 
e.o 

C-H V.lbJt.. 
6 u.eJt.a 
n.lLLo 

T .l-0 

T.l-0 

de deóo.1tmac..l6n -
deL pLano deL a_ 
aJt.omá:t.lc.o 
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3000 
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3. 2. RESONANCIA MAGNET1CA NUCLEAR 

Lo.t> e.t>pec.-t:.-'l.oó de Reó ona.nc-la. Ma.gn~;t.-lca. Nu.c.tea.-'Z. 

6ue-'l.on co-'Z.-'Z.-ldo.t> a. 60 MHz en un a.pa.-'l.a.;to Va.4-la.n, mode..f.o --

A-60 A. 

3. 2 • 1 • TETRA n-BUT1L TITANATO 

E.t>;te. eópec;t-'Z.o 6ue. ob;ten-ldo con e.e Te.;tna. n-bu 

;t.-l.f. T-l;ta.na.;to d.-lóue.l;to en ;tc;tna. me;t.-l.l S-l.la.no como 4e6e4en_ 

e-la. -ln;te4na.. La. F-lgu-'l.a. 6, mue.ó;t-'l.a. e.e eópec;tno de RMN dL 

d-lcho compueó;to y en .ta. Ta.b.f.a. IV da.moó óU -ln;te-'l.p-'l.e;ta.c-ldn 

(63,66). 

TABLA IV 

Compue.ó ;to d. ppm Mu.t;t.-lp..E-l c-lda.d No. de G-nupo 
P4o;toneó 

1, 6 5 T4-lp.le;te 3 CH 3 -

T.-l(OBu) 4 1,9-2,5 Mu.l;t-lp..Ee;te. 4 -CHz-CHz-

3,75 T-'Z.-lp.le.;te 2 -O-CH 2 -

3. 2. 2. TITANATO VE p-METOXI FENILO 

E.e compue.ó.:to 6ue d-lóue...E;to e.n V-lme.:t-l..e Su.l6o'x.-ldo 

deu;te.na.do. La. F.-lguna. 7, mue.ó;tna. e.e eópec.:tno RMN de...E T-l.:ta.na. 

.t:o de p-me..:tox-l 6e•1-l.lo y e.n ..ea. Ta.b.la. V .t>e. da. óU -ln.:te4p4e.t:a._ 
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c..ldn (63,66). 

TABLA V 

Compu.e..6.t:o d. ppm M u..e:-t.-l p .R.-l c.-l da. d No. de G1t.u.po 
P1t.o:ton.e.6 

3,6 S.ln.g u..e.e:te 1 2 CHrO 

T-i..(OA1t.0CH 3 )4 

6,62 S-ln.g u..e.e:te 16 A1t.-
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ESPECTRO RMN DE Ti<OBuJ4 
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ESPECTRO RMN DE 
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e o N e L u s I o N E s 

Ve.t e-0pec..:t1r.o Inó1r.a Rajo de.e. Te.:t1r.a n-bu.:t-<..e. T-l_ 

.:tana.:to donde -0e -lden.:t-i.ó-ic.a.1r.on .e.a.-0 banda.-0 má.¿, c.a.1r.a.c..:te1r.-í.¿,;t.(. 

e.a..!> de e.!>.:te c.omµue¿,;to La.-0 c.ua.Le-0 c.onc.ue1r.da.n b-len c.on .e.o 

1r.epo1r..:ta.do polr. .e.a. L-l.:te1r.a..:tu1r.a. y ha.b-lendo .:ten-ldo un e.!>pec..:t1r.a 

RMN e.u ya.¿, ¿, eJi.a..le.!> a.µa.1r.ec.en en .ta.-0 po-0-lc.-lone-0 a.dec.ua.da..!> y 

c.on una. -ln.:te91r.a.c.-l6n buena. ¿,e puede c.onc.Lu-i.1r. que óue ob.:te 

n-i.do d-lc.ho p1r.oduc..:to. 

E.e. Ac.e.:ta..:to de p-me.:tox-l óen-<..e.o que a.demá.!> de -

.:tene1r. una. Tempe1r.a..:tu1r.a. de óu.!>-l6n pe1r.óec..:ta.men.:te bLen deó-i.n~ 

da., c.o,{_nc.-lde con .e.a. .e.-i..:te1r.a..:tu1r.a.; en ¿,u e¿, pec..:t1r.o IR a.pa.1r.e 

e.en .e.a.¿, banda..!> c.a.1r.a.c..:te1r.-C¿,;t,{_c.a..!> de e.!>.:ta. .!>ub-0.:ta.nc.La. .!>e hu 

b-i.e-Oen e-0pe1r.a.do e.amo óue1r.on .e.a.¿, c.01r.1r.e-0pondLen.:te-0 a.L en.ta. 

e.e C-H a.1r.má.:t:Lc.o, a.e 91r.upo c.a.1r.bon-lLo y a.e en.e.a.e.e. .:t-lµo ~.:te.Ir. 

C-0-C; podemo.!> a.ó-i.1r.ma.1r. que e.!>.:te c.ompue.!>.:to :ta.mb-i.<!11 óu.e ob 

-t:ea-i.do. 

F,{_na.Lmen~e y ha.b-lendo pa.1r..:t-ldo de Lo.6 c.ompu.e.!>_ 

-t:o.!> a.n.:te1r.-lo1Le.!>; de.e e-0µec..:t1r.o IR que c.on .!>elr. pa.1r.ec.-ldo a.e. -

de.e. c.ompue-0.:ta a.n-t:e1r.-lo1r., no p1r.e-0en-t:a. .e.a. banda. de.e. c.a.1r.bon-l_ 

.e.o de.e. 91r.upo a.c.e.:ta..:to y .:tenLendo u11 e-0pec..:t1r.o de RMN c.uya.¿, 

-Oefta.Le-0 µa.Ir.a. .to¿, p1r.o.:tone-0 de.e glr.upo &enL.e.o y deL 91r.upa m~ 

.:t:-l.e.o a.pa.1r.ec.en en La.¿, po-0-lc.-lone.6 a.dec.ua.da.-0 y e.u.ya. -ln.:te91r.a._ 
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c..l6n no.& mo.&:tJt.6 .R..o.& do.e.e p1t.o:tone.t. c.oJt.Jt.e.&pond..é..en:te.t. a. .R..o.t. 

c.ua.:t1t.o gJt.upo.& me:t..é..Zo y Zo.t. d..é..ec...é...&e..é...t. c.01t.1t.e.&pond..é..en:te.t. a. -

.R..o.& c.ua.:tJt.o a.n..é...R..Zo.t. a.1t.oma:t..é..c.o.& y ha.b..é..endo 1t.ec.upe1t.a.do e.R.. 

.& ub plt.o duc..:to - Ac.e:ta.:to d~ Bu:t..é..Zo 

p.R..ena.men:te ..é..den.:t..é..6.lc.a.do, podemo.t. pen.&alL que .&~¿e e6ec:tu6 

Za. 1t.ea.c.c...é..dn que .6e e.t.pe1t.a.ba pa.1t.a. .R...R..ega.IL a.Z p1t.oduc.:to de.&e~ 

do, e.R.. TITANATO VE p-METOX1 FENILO, e.R.. que demo.&.:t:Jt.6 .&elL -

ha.b..é..tindo.t. e ob:ten..é..do Jt.end..é..m..é..en:to.& de ca..&..é.. 80% en mo.R.., de 

1-Bu:teno c.on d..é..c.ho c.ompue.&:to 01t.ga.nome.:td.R....é..c.o. 
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