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Prologo

En el estudio de la Quimica, muchas veces no puede entenderse el detalle completo
de la teoria hasta que el tema se haya cubierto en forma practica, de ahi que esta
ciencia sea experimental. Es esencial que el estudiante contemple la practica para
gue ambos aspectos, tedrico y experimental, sean completamente entendidos.
Aunque no siempre es posible disefar un curso practico en sincronia con el curso
teodrico, se han disefiado las practicas en este manual para ilustrar y extender
algunos de los conceptos citados en las clases de teoria, asi como dar al estudiante
la experiencia y habilidad manual en el trabajo de laboratorio quimico. Todo ello
con el fin de contribuir en la mejora del desempefio académico.

De forma general, el manual tiene dos vertientes: la primera es un proceso en el
cual el alumno llevard a cabo la sintesis de compuestos inorganicos que tienen
cierto grado de complejidad, posteriormente, y a razéon de dar mayor sustento a la
estructura del compuesto sintetizado, se realizara la caracterizacion de los mismos,
empleando técnicas comunes de analisis quimico que se realizan con equipos
instrumentales, tales como el espectrémetro IR, espectrofotometro UV-Visible y
la balanza de susceptibilidad magnética, entre otros. La segunda, y no menos
importante, es la observacién y analisis de diversos efectos que dan caracteristicas
propias a los compuestos de coordinacién, tales como la estabilidad cinética y
termodinamica de los complejos, ya sea por la carga del idn metalico, por el efecto
guelato o consecuencias del desdoblamiento del campo cristalino por la influencia
de los ligantes coordinados.

En esta segunda edicion del manual, figuran 13 practicas disefiadas especificamente
para cubrir la parte experimental del curso de Quimica Inorganica (clave 1414),
en la licenciatura de Quimica Industrial (clave 105-30) en la Facultad de Estudios
Superiores Cuautitldn (FES-C). Estas practicas han sido planeadas para ser llevadas
a cabo en sesiones de 2 horas de parte experimental y todas ellas constan de 7
componentes:

a) Objetivos: segmento donde se sefalan los alcances a cubrir en la
correspondiente sesidn experimental.

b) Una introduccion breve: en la que se da un panorama general del tema en
estudio.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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c) Una investigacion previa: en la cual se le pide al alumno investigar los
fundamentos del fendmeno a estudiar o conceptos tedricos a explicar, asi
como la revision bibliografica obligatoria de las correspondientes fichas de
seguridad (MSDS: material safety data sheet, en inglés) de los reactivos a
emplear en la practica a realizar.

d) Parte experimental: inicialmente indica el material, reactivos y equipo a
emplear, ademas del procedimiento experimental a seguir.

e) Reporteoinformedetrabajo: unapartadoqueelalumnodebe dedesarrollar
y en el cual se incluye una serie de preguntas para ayudar a prepararlo, y
gue asimismo, debera entregar en la siguiente sesidén experimental.

f) Bibliografia: contiene las referencias bibliograficas y hemerograficas, donde
se sugiere buscar la informacién referente al tépico en estudio.

g) Mapas ecoldgicos: que son diagramas de flujo que indican en qué parte
del proceso experimental se generan residuos, los cuales seran tratados
posteriormente por el personal académico asignado a tu grupo de laboratorio.

Es importante mencionar que el disefio de las practicas y el reporte que se le solicita
al alumno, en parte difiere de lo que experimentd en su primer curso de Quimica
Inorganica; es necesario asegurarse de estar familiarizado con las disposiciones
experimentales, haber leido por entero la practica a realizar, asi como la informacion
asociada relevante antes de cada sesion.

Al final del manual se anexa una serie de apéndices en donde, ademas del reglamento
interno para los laboratorios de la seccidon de quimica inorganica de la FESC y un
documento con los objetivos, tanto generales de la asignatura como del curso
experimental, se incluye informacion general sobre temas que contribuyan en la
formacion académica del alumno, tales como algunas medidas de seguridad en el
laboratorio e informacién para la elaboracion de un reporte cientifico. Igualmente
se ofrece informacion para la evaluacidn de datos experimentales, errores en la
cristaleria, propiedades fisicas de algunos disolventes de uso comun, asi como una
tabla periddica de los elementos, esperando que todo esto sea de utilidad.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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Si hay alguna duda sobre alguna practica, el profesor asignado al grupo podra
ayudar a dilucidar las interrogantes que florezcan. Recuerda:

La parte mas importante de tu educacion eres tu.

Deseamos que el alumno encuentre en las sesiones de laboratorio, aspectos
importantes para un buen desarrollo de su carrera profesional.

A.S. P
R.G. M.

Mayo de 2013

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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Libreta de laboratorio

(bitacora de trabajo)

Recientemente se cumpliran 45 afios de la exhibicion del primer episodio de Star
trek o Viaje a las estrellas: 8 de septiembre de 1966; la serie de television y
peliculas creada por Gene Rodenberry, donde una nave espacial recorria el espacio
buscando nuevas especies y metiendo mano en otras civilizaciones, a bordo de una
nave espacial que hacia las veces de barco explorador por los confines del universo.
En ella, como parte inicial de la trama se dice:

“Bitacora del capitan: fecha estelar 7412.6. A 1.8 horas del lanzamiento, para
interceptar al intruso lo mas pronto posible, debemos arriesgarnos a ir a potencia
WARP dentro del sistema solar.”

En este predmbulo, el almirante James Tiberius Kirk (William Shatner), registra en
su bitacora la condicién o situacion en la que en ese momento anda su nave estelar,
la SS Enterprise NCC-1701.

Segun el diccionario de la real academia de la lengua espafiola (www.rae.es), define
cuaderno de bitadcora como:

“Mar. Libro en que se apunta el rumbo, velocidad, maniobras y demas accidentes
de la navegacion”

Término que en la marina mercante se usa ampliamente. Actualmente, se ha
extrapolado esta definicion a diversos ambitos cientificos y tecnolégicos como un
libro (registro escrito), en la cual se lleva memoria de la actividad que se esté
desarrollando.

Una excelente experiencia de laboratorio es el contar con una libreta de laboratorio,
ya sea un cuaderno de notas, mejor conocido como bitacora, la cual de preferencia
es de tamafio carta forma francesa y cuyas hojas no deben ser desprendibles.

éPor qué usar una libreta exclusiva para laboratorio? Una libreta, cuaderno de
notas o bitacora de laboratorio es un libro para texto o compendio, donde se tiene
como objetivo registrar toda actividad realizada en el laboratorio; llevar asi una
actitud de trabajo ordenado y sistematico, es decir, es un diario de trabajo donde
se describen las acciones cotidianas de la investigacion que se realiza, no sélo

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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como el diario confidencial de las adolescentes enamoradas, aunque como este
ultimo, es totalmente personal, sino por el hecho de que se elabora de forma
simultdnea a la experiencia, para no dejar nada a la memoria (que puede fallar),
y porque debe estar totalmente al alcance de los compafieros de trabajo y futuros
integrantes al equipo, para su lectura y consulta (lo que seria inaudito en el caso
del diario de una quinceafera); ya que una de las caracteristicas importantes de e/
método cientifico (cualquiera que éste sea) es la reproducibilidad o posibilidad de
repeticion del trabajo realizado. De esta manera, cualquier colega en el mundo esta
en la posibilidad de confirmar los hallazgos anunciados, y finalmente, contribuir al
incremento del conocimiento humano.

Por ende, la bitdcora o cuaderno de notas tiene multiples momentos cronoldgicos
de uso; antes, durante y después de la experiencia de laboratorio.

Antes de la sesién de laboratorio, y previo a cualquier cosa, la bitacora debe llevar
una caratula. Esta debe tener toda la informacion que caracterice al cuaderno: a qué
curso corresponde, quién es el duefo del cuaderno, cual es el horario y su ubicacién
(lugar), a qué institucién pertenece y alguna forma de localizar al duefio por si la
olvida en algun lugar o simplemente se pierde. En la bitacora se tiene que escribir,
debido a su permanencia, con tinta indeleble, notas de la investigacidn bibliografica
o respaldo tedrico del experimento; escribir las reacciones (balanceadas) que se van
a llevar a cabo, lo cual posteriormente permitira hacer calculos de los rendimientos
tedricos y obtener el % de rendimiento obtenido experimentalmente. Anotar las
propiedades fisicas y quimicas de los reactantes y disolventes que se emplearan,
ademas de las propiedades toxicoldgicas y las precauciones de seguridad que se
deben tomar en la manipulacién de los mismos.

Durante la sesion de laboratorio, como se menciond anteriormente, se describen
todos los aconteceres observados in situ durante la experimentacién, escribir las
caracteristicas del material y equipo empleado (marca y modelo). Ejemplo de las
observaciones que siempre deben anotarse, son los cambios fisicos que pueden dar
idea que algo esta pasando en el experimento, tales como: cambio de temperatura,
formacién de burbujas (gases), cambios de color, los tiempos en los cuales aparecid
o se formod algo y las temperaturas en las que se llevd a cabo el experimento, o si
se modificd algo del procedimiento escrito en “la receta” que uno sigue al hacer
la experimentacion. Asi también muchos investigadores suelen dibujar el equipo

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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empleado, o bien, escribir sus ideas o pensamientos a fin de explicar lo que esta
pasando para, posteriormente, crear un modelo que permita explicar y predecir
muchas cosas, a veces insospechadas.

Por ello, otra regla que se explica por si misma es: jamas se borra o se tacha
completamente. Cuando se considere necesario, s6lo se traza una linea sobre
el escrito deseado; uno nunca sabe si la idea o nota no deseada podra ser util o
correcta en un momento posterior. Asimismo, en el uso de bitacoras, es necesario
no desprender hojas, dado que una costumbre importante, en el ambito
industrial, es el llevar las hojas de forma foliadas, a razéon de evitar pérdida de
informacién, que en muchas ocasiones es de extrema valia. En este punto, otro
aspecto importante es que, si bien se debe ser ahorrativo, claro y preciso en las
anotaciones, se recomienda no usar abreviaturas, sobre todo si son personales,
ya que su significado suele olvidarse con el tiempo. Y por ultimo y no menos
importante es no hacer anotaciones en papeles u hojas sueltas para luego
pasarlo en “limpio” en la bitacora, ya que estas suelen perderse por muy diversos
motivos: la prisa, el viento, para apuntar el teléfono a un nuevo amigo, e incluso,
hay profesores que acostumbran confiscar este tipo de material literario y uno
tiene que recorrer a la memoria, ya sea la propia o del compafero; pero en muchos
casos disgrega a lo percibido por uno mismo.

Por otra parte, si se escribe directamente en la bitdcora, ademas de que el alumno
ira adquiriendo un habito muy valioso en la practica profesional, ird formando su
sentido de verter la informacion en forma precisa y centrada, lo cual es el objetivo
principal en el uso y manejo de bitacoras.

Después de la sesion, teniendo ya la informacion del experimento, convendria hacer
un analisis y discusion de los resultados obtenidos, y no hay mejor lugar que en la
bitdcora. Ahi se pueden hacer los céalculos de rendimiento y % de rendimiento, a fin
de ver qué tan eficiente es, o somos, en la reaccidon en estudio, asi como comparar
nuestros resultados con lo que se tienen reportados en la literatura afin. Aunado
a ello, en caso de error, se tendria la informacidon necesaria para ver en qué punto
uno se equivoco o qué puede hacer uno de forma experimental y obtener mejores
resultados.

Asi, ya sea que se esté trabajando en un laboratorio, en el campo o en la biblioteca,
siempre se debe tener a la mano el libro de bitacora personal, ya que hoy en dia
continua siendo la mejor forma de registrar los resultados y la metodologia de trabajo

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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en la investigacion industrial y académica. En el primer caso, en la investigacién
industrial, esta herramienta sirve como evidencia de primera invencion, o bien,
credibilidad legal de los resultados reportados; asi la carencia de estos registros
puede ocasionar una gran pérdida econdmica. En el ambito académico, se ha
observado que aquellos estudiantes quieren y respetan su bitacora, anotando todo
acontecer relativo a las sesiones de laboratorio, elaboran excelentes reportes, lo

que repercute en mejores calificaciones.

Referencias

1. Ebel, H. F, Bliefert, Cl. & Russey, W. E. (1987). The art of scientific writing:
from student reports to professional publications in chemistry and related
fields. Wiley-VCH.

2. Kanare, H. M. (1985). Writing the laboratory notebook. Washington: ACS.
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Indicaciones iniciales para el
trabajo de laboratorio

Es importante que el alumno estudie y analice cuidadosamente todos los aspectos,
teodricos y experimentales de cada practica antes de entrar a la sesidén de laboratorio
y antes de que se realice de forma experimental, siempre bajo la vigilancia del
profesor que estd para ayudar a entender la practica que sé este realizando. A
continuacion se describen las partes que hay que cubrir en cada practica durante
tu estadia en el laboratorio de Quimica Inorganica II:

Investigacion previa

En todas las practicas, antes de entrar al laboratorio, se debera responder lo mas
completo posible, un cuestionario con preguntas relacionadas al tema a estudiar
de forma experimental. Este debe ser resuelto por parte del alumno, presentado y
discutido entre todo el grupo antes de que cualquier trabajo de laboratorio comience
y posteriormente entregado directamente al profesor para su revision y evaluacion.

Es responsabilidad del estudiante asegurar que el trabajo preliminar ha sido
revisado, la falta de esto puede conducir a deducciones o conclusiones erréneas
cuando se entregue el reporte o informe de trabajo. Recuerda que el profesor
asignado a tu grupo de laboratorio esta para apoyar en tu educacién, no dudes en
acudir a él las veces que sean necesarias durante la sesién de laboratorio.

En el laboratorio

En primer lugar es importante sefalar que todo personal académico (profesores y
laboratoristas), trabajadores administrativos y los estudiantes, estan regidos por
el REGLAMENTO INTERNO PARA LOS LABORATORIOS DE LA SECCION DE QUIMICA
INORGANICA de la Facultad de Estudios Superiores Cuautitldn (véase apéndice A),
y su observancia es obligatoria.

Recuerda que se te estd entrenando para trabajar con sustancias quimicas y equipo
de una manera segura y responsable. Si observas cuidadosamente las precauciones
que se citan a continuacion, y las que mencionan en el apéndice B, te evitaras

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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contratiempo y sobre todo accidentes. Por consiguiente, deberas aprender el habito
de adoptar medidas de seguridad, que te resultardn de un valor inestimable, no
solo en el laboratorio escolar, sino también en el ambito profesional y laboral.

En cada practica, el tratar de relacionar lo que se esta haciendo de forma experimental
con la introduccion del experimento que se habra leido, y el cuestionario previo
que ya se habra contestado, permitird entender mejor al fendmeno o concepto en
estudio.

Para el trabajo de laboratorio se requiere un cuaderno tamafio profesional como
bitdcora de trabajo, la cual debera estar escrita con tinta y debera tener un registro
de todas las observaciones y resultados que se obtengan durante la realizacién de
cada una de las practicas. Esto incluye todo dato, registro de pesadas y graficas.
Hay que procurar no escribir en pedazos de papel, dado que en ciertas ocasiones
se necesitara consultar nuevamente esta informacion y por diversas causas, o se
pierde, o simplemente de forma inconsciente se tira el “papelito”.

La bitdcora redituara en la evaluacion de la parte experimental de la practica, y
por ende, en la calificacién del curso, dado que serd inspeccionada al término de la
practica por el profesor.

Debido a que diferentes grupos de estudiantes hacen las practicas en diferente
orden, se recomienda que cuando dejen productos o residuos quimicos de las
practicas realizadas, o que seran utilizados en practicas posteriores, deberan ser
etiquetados y colocados en frascos o recipientes previamente estipulados.

La etiqueta debe indicar:

e De qué sustancia se trata, indicando, cuando sea necesario, la concentra-
cion.

e El nombre de la practica que se realizd o en la que se utilizé.

e El grupo y equipo al que pertenece.

e La fecha de elaboracién: dd/mm/aaaa.

Otro aspecto importante al realizar las practicas, son las cantidades de sustancias a
emplear, por ello se pide que el alumno adquiera, de forma comercial, una espatula
de tamafo adecuado, y asi obtener una mejor habilidad en el manejo de pequeias
cantidades de sustancias.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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Para asegurar consistencia y seguridad durante la sesion de laboratorio, una
persona responsable (profesor o laboratorista) debe estar siempre presente. Si
tienes alguna duda o sientes insegura alguna parte de tu montaje experimental,
acércate al profesor para que te asista o aclare tus dudas. Asi también, debido a la
generacién de residuos quimicos, se colocaran recipientes claramente etiquetados,
en los cuales se verteran los residuos de sustancias que se obtienen al realizar las
practicas, de no ser asi, es imperativo que solicites al profesor estos recipientes.

Informe de actividades

Se debe entregar un reporte o informe de las actividades realizadas en la sesion
experimental. El reporte que se entregara 8 dias posteriores a la realizacion de la
practica debe tener:

1. Portada con los nombres de los integrantes del equipo que lo entrega, asi
como también el grupo al que pertenecen, el nombre de la practica, la fecha
de cuando se entrega y el nombre del profesor asignado al grupo.

2. Objetivos a cumplir. Los que se indican en cada una de las practicas del
manual.

3. Parte experimental. No es obligatoria una descripcién detallada del pro-
cedimiento experimental, dado que esta descrita en las notas impresas; ex-
cepto cuando se hayan hecho modificaciones durante el curso de la practica.

4. Resultados. En este apartado se deben incluir todas las observaciones y
datos obtenidos de las mediciones realizadas y que se anotan en la bitacora,
asi como contener el rendimiento y el porcentaje de rendimiento de cual-
quier compuesto obtenido. Ademas de los materiales elaborados en la sesién
experimental, tales como tablas, graficas y espectros (si sélo un espectro se
obtuvo por grupo, un equipo puede presentarlo y los demas pueden referirse
a él).

5. Analisis y discusion de los resultados. Discute tus resultados experi-
mentales obtenidos durante el desarrollo experimental, asi como también
anexar las respuestas a las preguntas que se adicionan en la parte de final
de cada practica (reporte). Se acepta con frecuencia combinar los resultados
y la discusién de los mismos en una sola seccion.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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6. Conclusiones, las cuales deben estar relacionadas directamente con los
objetivos que se pretende cumplir al inicio de la sesidn experimental.

7. Referencias consultadas. Minimo 5 referencias bibliograficas; no direc-
ciones de Internet, dado que en multiples ocasiones presentan informacion
incorrecta, no validada o no adecuada para nivel licenciatura.

Los reportes no tienen que ser necesariamente muy largos, pero si contener puntos
esenciales en su contexto como los marcados anteriormente. Para una ampliacion
de lo anterior |éase el apéndice C. Por favor usa este formato para tus informes.

Con todo lo anterior se espera que la estancia en este laboratorio de Quimica
Inorganica II contribuya en la mejora de la habilidad manual, en el andlisis y
discusiéon de informacion y datos de interés cientifico.

De nueva cuenta:

La parte mas importante de tu educacion eres tu.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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Practica 1

Complejos tipo Werner
amino-complejos de cobalto (III)

Objetivos

e Familiarizar al alumno con las técnicas de preparacidn de compuestos de
coordinacion.

e Sintetizar dos complejos de cobalto (III), complejos tipo Werner con un li-
gante bidentado.

Introduccion

En el siglo XIX se reconocid una clase de compuestos inorganicos cuyas propiedades
y estructura no podian explicarse sobre la base de los conceptos de la valencia
conocidos hasta ese momento. La composiciéon de dichos compuestos era mas
compleja que lo usual: CoCl;-6 NH,, Co(SCN), - 2NaSCN o KCI - MgCl, - 6H,0.
Atendiendo a esta caracteristica se les llamé complejos, y su estudio y aplicacién
alcanzé tal nivel de desarrollo que en la actualidad constituye una de las grandes
ramas de la Quimica Inorgdanica: la Quimica de Coordinacién.

Los complejos o compuestos de coordinacion, segun el concepto clasico, se forman
a partir de un mecanismo donador-aceptor, o de una reaccion acido-base de Lewis,
entre dos o mas especies quimicas diferentes. Asi, cualquier especie quimica, atomo
o molécula neutra o con carga que pueda ceder un par de electrones, puede donar
y formar el enlace que se denomina ligante, puede unirse a una especie aceptora,
que generalmente tiene una capa electrénica incompleta que acepta y comparte
el par de electrones para formar el llamado enlace covalente coordinado o enlace
dativo.

Un grupo de relevante importancia son los compuestos de coordinacién cldsicos,
denominados complejos tipo Werner, ya que fueron descritos por primera vez
por Alfred Werner en 1891, los cuales estan formados por iones de los metales
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de transicion y tipicamente involucran ligantes que se enlazan en una posicion
(monodentados) como Cl-, Br-, NH, o NO,; como ejemplo ilustrativo, dentro de
este tipo de complejos, tenemos el cloruro de hexamincobalto (III), [Co(NH,)]Cl:

Co*3 + 6 :NH, > [Co(NH,) ]+ (1.1)

Donde las moléculas de amoniaco actian como ligantes y se dice que estan
coordinadas al ion cobalto (III), el cual presenta un nimero de coordinacion
o numero de ligantes enlazados al ion metdlico de 6, o bien, a los complejos
[Ag(NH,),1*, [Fe(CN).]1* y [Cr(H,0),]** entre otros.

Dentro del mismo grupo de complejos tipo Werner, se tienen a los formados con
ligantes, que tienen dos sitios de unién (bidentados) en su estructura, como la
etilendiamina (en, NH,CH,CH,NH,), y los iones oxalato (ox, “O,CCO,") y carbonato
(CO;"), cuya estructura se muestra en la siguiente figura.

NH

2 0 Oi - O:

C. I o=z

N, 06 0
Etilendiamina Oxalato Carbonato

Figura 1.1 Estructura de algunos ligantes bidentados de uso comun

Prototipo de complejos pertenecientes a este grupo tenemos a los iones [Mn(en),]**
y [Co(ox),(NO,),] * por mencionar algunos.

En general, los compuestos de coordinacién estan involucrados en muchos procesos,
tanto industriales como bioldgicos; como ejemplo de esto Ultimo tenemos a la
hemoglobina y la clorofila, los cuales son compuestos de coordinacién de hierro
y magnesio, respectivamente, y son el componente activo en muchos sistemas
bioldgicos.

Pero sin dudar, un caso especial son los complejos con cobalto (III), que junto
con la quimica de Cr(III), es una de las mas extensas en quimica de coordinacién,
y la quimica de hoy no podemos imaginarla sin la presencia de dichas especies
quimicas.

En el caso de los complejos con cobalto; como muestra de ello tenemos a las
cobalaminas o vitamina B, la cual es un complejo de cobalto (III) hexacoordinado,
donde cuatro posiciones de coordinacién estan ocupadas por un anillo macrociclico
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de corrina, el cual presenta una cadena lateral compuesta por una amida, un grupo
fosfato, una ribosa y un nucledtido (5,6-dimetilbenzimidazol), siendo este ultimo
el que se ubica en la quinta posicidn, en tanto que la sexta posicién, posicidon
axial donde se completa la esfera de coordinacion del ion metalico, se enlaza un
ligante monodentado (cuando se coordina un grupo ciano, CN-, se le conoce como
cianocobalamina o vitamina B,,).

HO

Figura 1.2 Complejo cobalamina (vitamina tipo B)

Asi, el objetivo fundamental de la practica, ademas de repasar los conceptos basicos
de las teorias propuestas por Werner y Jgrgensen, es introducir al alumno en las
técnicas de preparacién de compuestos de coordinacion mediante la sintesis de dos
compuestos de cobalto (III) con un ligante bidentado, etilendiamina.

Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:

1. De forma breve, las teorias de Werner y Jgrgensen relacionadas con la es-
tructura de los compuestos de coordinacion.

2. Las principales reglas en la homenclatura de los complejos. Poner ejemplos
ilustrativos.

3. ¢Es lo mismo valencia, nimero de oxidacion y numero de coordinaciéon? Ex-
plica ampliamente y ejemplifica cada uno de estos conceptos.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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4. En una reaccién quimica, équé es reactivo limitante y qué se conoce como
reactivo en exceso?

5. En una reaccién quimica, équé es el rendimiento y % de rendimiento? Ejem-
plifica cada uno de estos conceptos.

6. ¢Cuales son los principales estados de oxidacidon, niumeros de coordinacién,
geometrias y reactividad que presenta el idn cobalto, tanto en forma diva-
lente como trivalente?

7. Lee cuidadosamente la preparacion de los complejos que se van a sintetizar
y explica:

a) El grado de oxidacion del cobalto antes y después de la reaccion.

b) ¢Cual es el propdsito de agregar perdxido de hidrégeno a la disolucion?
c) El propdsito de lavar con alcohol.

d) El propdsito de lavar con éter.

8. Las propiedades fisicas, quimicas y toxicoldgicas, asi como su manejo de
todos los reactivos involucrados.

Recuerda que la investigacidn previa es necesaria para un mejor entendimiento del
fendmeno a realizar, debe discutirse en el laboratorio y entregarse al profesor antes
de que el experimento se comience a realizar en el laboratorio.

Nota: Para realizar la practica, se requiere que el alumno traiga un frasco con agua
oxigenada (perdxido de hidrogeno al 30% w/v) comprado recientemente.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

2 vasos de precipitados de 50 ml CoCl, - 6 H,0

3 pipetas graduadas de 5 ml en (etilendiamina) en agua al 10 %

1 recipiente para bafio maria H,O, (perdxido de hidrégeno) al 30% (w/w)
1 agitador de vidrio HCI concentrado

1 parrilla con agitacion HCl 6 M

1 agitador magnético Etilendiamina al 99%

1 termdmetro

4 papel filtro Alcohol etilico

1 embudo Biichner Eter etilico
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1 matraz kitasato de 125 ml Hielo
1 piseta
1 embudo de Hirsch Bomba de vacio

Indicaciones adicionales

Cuando se trabaje con acido clorhidrico concentrado, hacerlo en la campana
de extraccion.

Secar, pesar y guardar todos los productos obtenidos para su uso posterior
en la caracterizacion, mediante susceptibilidad magnética (practica 9), gra-
vimétrica y conductimétrica de complejos (practica 11), y en el estudio de
cinética y estabilidad de compuesto de coordinacién (practica 12).

Procurar que la disolucién de etilendiamina no toque la piel o la ropa porque
es toxica. En caso de que asi ocurra, procura lavar el area afectada inmedia-
tamente con mucha agua e informar al profesor sobre este percance.
Preguntar al laboratorista o al profesor encargado sobre el recipiente para la
disposicién de los residuos. NO tirar a la tarja.

Procedimiento

Parte 1. Sintesis del complejo trans- [Co(en),CL]CI

1.

En un matraz Erlenmeyer de 50 ml, 1.0 g de cloruro de cobalto (II) x 6 H,O
es disuelto en 1.0 ml de agua y 4.0 ml de una disolucién de etilendiamina en
agua al 10 % (w/w) es adicionada lentamente con agitacion.

La disolucion es enfriada de 0 a 5 °C en un bafio con hielo y 1.5 ml de una
disolucidn de perdéxido de hidrogeno al 30 % (w/v) (evita el contacto de esta
disolucidn con tu piel) es adicionado lentamente en porciones de 0.5 ml.

. La disolucién es entonces calentada de 70 a 80 °C por 15 a 20 minutos.

Posteriormente 2 ml de acido clorhidrico concentrado es adicionado mante-
niendo la agitacion.

. La disolucién es evaporada a una tercera parte de su volumen con agitacion

ocasional en el bafio de agua. Durante el calentamiento, la disolucién rojo
oscuro cambiard a un color verde y pequeiios cristales verdes van aparecien-
do progresivamente.
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La disolucion es enfriada en un bafio de agua con hielo, 3 ml de alcohol eti-
lico son adicionados con agitacion y enfriamiento continuo durante 10 minu-
tos.

Los cristales verdes son filtrados y lavados con una pequefia cantidad de
alcohol etilico. El producto es clorhidrato del cloruro de trans-dicloro-bis-
(etilendiamina)cobalto(III), trans- [CoCl,(en),]CIxHCI.

. Con una espatula despegar el papel filtro con el producto obtenido y volver

a disolver en el minimo volumen de agua, filtrar nuevamente y al filtrado
adicionar 3 ml de etanol.

. El sélido formado es ahora trans- [CoCl,(en),]Cl. Despegar el papel filtro y

depositarlo encima de un vidrio de reloj. Colocar el vidrio dentro de la estufa
a 90 °C por 10 min y secar el producto.

10.Pesar la cantidad de producto obtenido.

Notas: El producto puede estar contaminado con cloruro de tris(etilendiammin)

cobalto(III). Para asegurar una remocion completa del cloruro de hidrogeno, el

solido puro debe ser calentado toda la noche a 110 °C. Si la disolucién rojo oscuro

no cambia a verde cuando el acido es adicionado, concentra la disolucién en una

capsula de evaporacién en un bano de agua hirviendo y agrega 1 ml de &cido

hidroclorico concentrado antes de enfriar.

Parte 2. Sintesis del complejo [Co(en),]CI,

1.

Disolver en un vaso de precipitado de 50 ml, 1 ml de etilendiamina concen-
trada en 2 ml de agua. Esta mezcla se mantiene en hielo y se le agrega 1.0
ml de HCI 6M con agitacién constante.

. En un vaso de precipitado de 50 ml se disuelve 1.0 g de CoCl,.6H,0 en 4ml
de agua.
. Adicionar la disolucién con Co(II) al vaso con la etilendiamina.

. Enseguida agregar 5.0 ml de perdxido de hidrégeno al 30 %. Continuar con

la agitacion por varios minutos hasta que la efervescencia haya terminado.

. Posteriormente, poner la disolucion en la parrilla y evaporar hasta obtener

un volumen aproximado de 4 ml; no menos de este volumen, ya que se for-
ma el subproducto de color verde.
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Las preguntas que a continuacion se presentan sonincluidas en el manual para ayudar
a preparar el reporte, que se deberd entregar en la siguiente sesién experimental.
Estas deben estar contenidas, junto con sus respuestas, en la parte correspondiente

Adicionar 3 ml de HCI concentrado y enseguida agregar 10 ml de etanol.

Enfriar en hielo agitando la disolucién y filtrar el precipitado. Lavar dos veces
con éter, aproximadamente 2 ml cada vez.

Poner el sélido amarillo obtenido en un vidrio de reloj y ponerlo a secar en la
estufa a 90 °C por 10 min.

Pesar la cantidad de producto obtenido.

Reporte

al analisis y discusién de los resultados obtenidos experimentalmente. Las preguntas

a contestar son:

1.

2.

Descripcion fisica de los compuestos obtenidos.

Reaccion de la sintesis completa y balanceada.

. ¢Se utilizaron cantidades estequiométricas de reactivos?

Rendimiento y porcentaje de rendimiento (% Rend.) tomando como base la
cantidad de CoCl, x 6H,0 empleado.

Posible nimero de coordinacion y estado de oxidacién del dtomo central en
los compuestos obtenidos.

Sugerir una estructura que pudiesen representar a los compuestos obteni-
dos.

Proponer un método o un procedimiento para el analisis de dichos compues-
tos.

Usando la teoria union valencia, describir la geometria, formula e hibridacion
que pudiesen presentar los compuestos obtenidos en la presente practica.
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Mapas ecoldgicos

Sintesis de trans -[Co(en),Cl,]CI

Sintesis de [Co(en);]Cl;

2 ml de agua destilada

1.0 g de CoCl, - 6H,0 en

Adicionar
<

1 ml de etilendiamina en
2 ml de agua destilada

~

Mezclar

4.0 ml de solucion de
etilendiamina al 10%

Enfriarde 0 -5 °C

Adicionar
<

~

Mezclar

Calentar de 70 — 80 °C por 15 a 20 min.

Concentrar la

1.5 ml de agua
oxigenada (H,O,
al 30%)

Mantener en hielo

Adicionar 1.0 ml de

&

“Mezclar HCI6M

Solucién B

/Adicionar 1.0 g de CoCl,.6H,0

~ en 4ml de agua
Mezclar

P 5.0 ml de agua

~ oxigenada al
Adicionar 30%

. n Adicionar 2.0 ml de HClI conc.
disolucién < (HClI al 35%)
(V =1/2V,) Mezclar
Calentar y concentrar la
v disolucion (V = 1/3 Vo)
NO cambio de
color

Solucién A
(rojo > verde)

Enfriar en agua con hielo
Agregar 3 ml de etanol

<>
Solido verde
\l/ Disolver en agua

Remanent

Agregar 3 ml de etanol
Secar en la estufa a 90 °C
por 10 min.

Producto 1

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.

[Son
e

Vv

Agitacion hasta fin de
efervescencia

cion C

Evaporar hasta un
volumen de 8 ml

ucion

Adicionar
<.

1.0 ml de
HCI conc.

~

Enfriar en hielo

b| 10 ml de etanol |

\ Adicionar
Ro
Solido .
amarillo

2 lavados con 5 ml de éter di-etilico
Secar en la estufa a 90 C por 10 min

Producto 2
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Practica 2

Complejos coloridos de hierro (III)

Objetivos

e Preparar un complejo de coordinacion de hierro: el tris-(acetilacetonato)
hierro (III).
e Investigar los efectos de variaciones en las condiciones de la preparacion.

Introduccion

Los compuestos de coordinaciéon® o complejos, son una clase de compuestos que no se
predicen facilmente, pero generalmente su comportamiento es explicado utilizando
las diversas teorias del enlace quimico, tales como las teorias unién - valencia (TUV),
orbitales moleculares (TOM) y campo cristalino (TCC).

Para que una molécula actie como ligante, debe tener al menos un par de electrones
disponible para donar al ion metalico, actuando asi el ligante como una base de
Lewis y el idn metalico como un acido de Lewis™.

La presencia de un complejo puede detectarse por una variada serie de
procedimientos, aprovechando cambios en sus propiedades fisicas o quimicas
como color, actividad éptica, absorcidn, solubilidad, potencial de reduccién y otras
propiedades analogas, dado que son diferentes a la de su especie predecesora. De
todas ellas, una de las propiedades mas importantes es la estabilidad termodinamica
con respecto a su disociacién en un ambiente determinado, la cual esta caracterizada
por la constante de formacion del complejo, es decir, que tanto un compuesto en
ciertas condiciones del medio de reaccién puede o no formarse. En el caso de
los complejos, la obtencién de un determinado complejo puede no obtenerse de
forma directa, dado que en disoluciéon puede haber una competencia entre varios
ligantes, a fin de coordinarse y formar cierta especia quimica. Por ejemplo, para
cualquier reaccidon de complejacion, lo ideal seria:

[M] (ag) + nL > [M(L),] (aq)

* También conocidos como “complejos” dado que en sus inicios era complicado explicar su estructura y
composicion.

**  Sj no estas familiarizado con la definicion de acidos y bases de Lewis, puedes consultar Atkins & Jones,
Quimica, (4° ed.), Secciones 8.12-13.
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Donde su constante de formacidon quedaria definida como:

o _ [ML),] _
Kt = [M][L]n =By Bz Bn (2.1)

Sin embargo, el valor de esta constante de formacion, y por ende el producto
preferentemente formado, depende de |la temperatura, la naturaleza del disolvente,
la naturaleza del i6n metalico y de la naturaleza y nUmero de los ligantes presentes.

Asi, en la presente practica, primeramente se llevara a cabo la sintesis de un
compuesto de coordinacién de hierro (III) con acetilacetona como ligante, y
posteriormente, se investigaran los efectos de variaciones en las condiciones de la
preparacion en la obtencién del producto; por lo que inicialmente veremos ciertos
aspectos de la reaccién que se va a estudiar.

Formacion del complejo

Como mencionamos anteriormente, con frecuencia se asume que la reaccién en la
cual se forma un compuesto complejo ocurre de forma directa, es decir, ocurre en
un sélo paso:

M (aq) + nL > [M(L),] (aq)

Donde el ié6n metalico acuoso M (aq), puede representarse como un complejo de
coordinacion con moléculas de agua como ligantes:

[M(H,0)n] (aq)

Sin embargo, esto no siempre es asi. En multiples ocasiones la formacién de los
complejos ocurre en una serie de pasos, por ejemplo:

M (aq) + L ® [M(L)] (aq) Ky =B, = [[1\1\//11%)]] (2.1a)
[M(L)] (aq) + L ® [M(L)2] (aq) K; =B, =[1[\41\4((LLﬁ[2L]] (2.1b)
[M(L)2] (aq) + L ® [M(L)3] (aq) K, =B, =[1\[41\(4L(§;)]3[]L] (2.1¢)
[M] (aq) + nL ® [M(L)n] (aq) K} J&gﬁ)z]ﬂx BBy (2.1d)
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En donde la formacion del primer complejo [M(L)](aq), ocurrird cuando las
moléculas son reemplazadas por el ligante L. Si L es un ligante mono-dentado,
desplazara de su sitio a una molécula de agua. Si L es multidentado, podra desplazar
varias moléculas de agua. En reacciones de multiples pasos, las reacciones de
complejacidon, numero de ligantes coordinados al metal, ocurrirdn hasta que se
logren enlazar un niumero de ligantes, de tal forma que se complete el nimero de
coordinacion (NC™) caracteristico del centro metalico.

Acetilacetonato como ligante

La acetilacetona (2, 4 -pentanodiona) es un compuesto organico liquido incoloro o
ligeramente amarillo. El anion del acetilacetona se usa normalmente en quimica de
coordinacion como un ligante, el cual tiene una sola carga negativa pero posee dos
atomos donadores, y por consiguiente, es un ligante bidentado, dado que los dos
atomos donadores ocuparan dos posiciones de coordinacién adyacentes alrededor
del id6n metalico.

O O O O
H CMCH base SN
Sy Ny ————— HCT CH CH
—_——————
Hidrogenos acidos
Acetilacetona 16n acetilacetonato
acacH acac -

Una expresion de equilibrio puede escribirse, donde la acetilacetona actiia como un
acido en solucién acuosa:
acacH + H,0 » acac- + H,0* pK. = 9.0 (2.2)

a

El valor de la constante de acidez pKa para la acetilacetona, indica que es un acido
débil, por consiguiente, el equilibrio en la ecuacién 2.2 estard desplazado hacia le
especie protdnada.

Numero de coordinacion

El nUmero de coordinacién NC del ién metalico, es una caracteristica importante de
los compuestos de coordinacién. Complejos con NC de cuatro y seis es comun. Un

* El niUmero de coordinacién del idon metalico es el nimero de atomos donadores alrededor del ién.
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36

NC de seis, normalmente indica que el complejo es octaédrico; mientras un NC de
cuatro implicara un complejo de simetria tetraédrica o cuadrado-plano.

Los factores que determinan el nimero de coordinacion mas estable para los iones
metalicos particulares son complicados y mas alla del alcance de esta practica. Los
complejos de coordinacion de hierro (III) son normalmente octaédricos, asi el ion
férrico tiene un NC seis:

B OH, ] B OH, ] B (\ 0 ]
HZO//, ‘ \\\O HZO//, \\\O O/,/ ‘ \\\0

_Fe. _Fe_ _Fe.
HZO/‘ \o o/‘ \o o/‘ \0

OH 0 0
[Fe(acac)(H,0),]** [Fe(acac),(H,0),] * [Fe(acac),]

tris-acac hierro

D

=acetil acetonato

Las estructuras que se muestran son el producto de este experimento, el tris-acac
hierro o [Fe(acac),], y dos iones complejos intermedios.

Formacion del compuesto tris-(acetilacetonato)
hierro(I11I)

La formacion de tris-acac hierro es un proceso en pasos donde las moléculas de
agua, coordinadas a los iones férricos, son reemplazadas secuencialmente por los
iones del acetilacetonato, acac -. El primer paso en la formacién del complejo tris-
acac hierro (III) es la hidratacion del cloruro férrico, FeCl, .6H,0.

[FeCl,] x 6 H,0 + H,0 » [Fe(H,0).]** (aq) + 3CI" (aq)
Esto es comun para muchos iones metdlicos, dado que en medio acuoso actuan

como acidos de Bronsted y pueden generar una hidrélisis en el agua haciendo el
medio acido.

[Fe(H,0),]** + H,0 » [Fe(H,0),(OH)]** + H,O* (aq) (2.3)
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Posteriormente, estando presente el ligante acac, ocurre la siguiente reaccion:
[Fe(H,0),]** + acac - » [Fe(H,0), (acac)]** + 2H,0 Log p1 =9.3" (2.4)

El préximo paso es el reemplazo de otras dos moléculas de agua por otro ién de
acac-, y asi sucesivamente hasta que [Fe(acac),] se produce.

La ecuacion balanceada global que describe la formacion del complejo tris-
(acetilacetonato) hierro(III), tris-acac hierro, a partir de acetilacetona y los iones
férricos hidratados es:

[Fe(H,0),]** + 3 acacH » [Fe(acac),] + 3 H,0 +3 H,0* Log K, = 25.3 (2.5)

Esimportante comprender quela ecuacidon balanceada no necesariamente representa
la manera en que la reaccién ocurre, dado que sélo acac- puede actuar como un
ligante, como se muestra en la ecuacién 2.4. Sin embargo, la ecuacion balanceada
es util cuando los célculos de rendimiento de una reaccion sean necesarios.

Efecto del pH

En la parte 2 del experimento, se examinara cémo el pH afecta la formacién, en
este caso, del complejo tris-acac hierro(III). Cuando el acetato de sodio se agrega
a la mezcla de reaccion, el rendimiento del complejo tris-acac hierro aumenta. Esto
ocurre dado que el acetato de sodio, aunque puede actuar como ligante, aqui actua
como una base, disminuyendo la concentracion de H,O*, o de la especie acida en
la ecuacién 2.2 presente en disolucion.

CH,CO, Na + H,0 » CH,CO,H + Na* (aq) + OH - (aq) (2.6)

Por lo que segun el principio de Le Chatelier, si la concentracion de H,0* o de la
especie acacH disminuye, el equilibrio dado en la ecuacién 2.5 se desplazara a
la derecha, aumentando tanto la formacion de producto [Fe(acacH),], como la
disminucidn de las posibles especies intermedias, ecuacién 2.4, debido al aumento
notable de la base conjugada que en este caso es acac -.

Solubilidad

En la parte 3, se examinara la solubilidad del idn complejo metalico con relacién
al complejo metalico sin carga (neutro), por lo que es pertinente considerar los
siguientes aspectos de solubilidad:

* A 30 °C y fuerza idnica = 0.1 (Martell, A. E. & Smith, R. M. (1992). Critical stability constants; second
supplement. Vol. 6. Springer. p.420.).
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e Los complejos de iones metalicos tienden a ser insolubles en solventes orga-
nicos y mas solubles en agua.
e Los complejos sin carga tienden a ser insolubles en agua y solubles en sol-
ventes organicos.
El solvente organico que se usara en este experimento es el diclorometano
(CH,CL,). En general, los hidrocarburos clorados son mas densos que el agua, por
consiguiente, la capa del fondo sera la capa organica en los tubos de ensaye.

Rendimiento y porcentaje de rendimiento (% Rend)

La eficacia de un método de preparacion particular es a menudo de interés. La
materia prima puede ahorrarse si las condiciones de la reaccidon se controlan para
aumentar al maximo el rendimiento de un producto. Por lo que se requerira calcular
el porcentaje del rendimiento de su preparacion, para ello se debe considerar la
estequiometria en la formacién del complejo y se debe determinar la maxima masa
de producto esperada de una cantidad dada de materiales de inicio.

Con frecuencia la proporcién del numero de moles presente de los reactantes no
es igual a la relacidon estequiométrica en la reaccién. En estos casos, el maximo
rendimiento posible se limitarad por el reactante mas escaso.

Normalmente para un cdlculo del rendimiento se necesita:

e Calcular el niumero de moles de cada reactante presente en el procedimiento
del escrito preparativo.

e Determinar el reactivo menos abundante segun la proporcién de la estequio-
metria

El reactivo menos abundante se llama a menudo el reactivo limitante (RL), porque
limita la cantidad de producto que puede formarse.

Para simplificar el calculo del rendimiento, determinaras cual reactivo es el reactivo
limitante (RL), por consiguiente solo el nUmero de moles de RL necesitas calcular.

La ecuacion balanceada para la formacion de [Fe(acac),] inicia con el cloruro
férrico hidratado dado a continuacién:

FeCl, .6H,0 + 3 acacH » [Fe(acac),] + 3 H,O +3 H,0* + 3 Cl - (2.7)
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El reactivo limitante (RL) en la preparacion es FeCl, x 6 H,0, por consiguiente, se
necesita calcular el nUmero de moles (n) de cloruro férrico utilizado mediante la
relacion.

n =m/ PM

Donde m = masa utilizada (g) y PM = peso molecular, de FeCl, x 6 H,0 (PM =
270.3 g mol?) en este caso.

El siguiente paso es calcular el peso maximo de producto posible limitado por RL.

Masa maxima de producto = nimero de moles de RL x el peso molecular de producto
Producto = [Fe(acac),] PM = 352.8 g mol*!

Asi la masa maxima (tedrica) de [Fe(acac),] que se puede obtener sera:

Numero de moles de FeCl, x 6 H,O utilizado x (352.8 g mol*)

Obteniendo asi la cantidad maxima posible (en gramos) de producto que se espera
obtener.

Por ultimo, se expresa el rendimiento como el porcentaje del rendimiento obtenido:

% Rend = 100 x Cantidad de producto obtenido (g)
Cantidad de producto maximo posible (g)

Un aspecto importante en sefalar es que este ultimo resultado (% Rend), debe
expresarse al menos con 1 cifra significativa, por ejemplo 76.4 %.

Investigacion previa

Recuerda que la investigacidn previa es necesaria para un mejor entendimiento
del fenédmeno a realizar y debe entregarse al profesor antes que el experimento
comience a realizarse en el laboratorio.

Acetilacetona es un acido débil acorde a la siguiente ecuacion:
acacH + H,0 » acac- + H,0* pK, = 9.0 (2.2)

1. Al disolverlo en agua y en condiciones normales (pH = 7), éen qué direccién
estara desplazado el equilibrio acido — base de esta especie quimica?
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2. ¢Cémo modifico el equilibrio para desplazarlo a la izquierda? Y para despla-
zarlo a la derecha, équé se tiene que hacer?
3. ¢Qué es un mecanismo de reacciéon? ¢Qué es una reaccién por pasos?
El primer paso en la formacién del complejo tris-acac hierro (III), después de que
los iones férricos son hidratados es:

[Fe(H,0)]** + acac - > [Fe(H,0), (acac)]** + 2H,0 Log Bl = 9.3" (2.4)

Si el ion acac - se consume por este primer proceso, ¢como el equilibrio aci-
do - base de la acetilcetona (ecuacion 2.2), se afecta?

5. Al realizarse la coordinacién y el consumo del acac presente en la mezcla de
reaccion, équé consecuencias son posibles medir de forma experimental?

6. ¢Qué factores estan involucrados para que un compuesto quimico sea solu-
ble en solventes polares y no polares?

7. Investigar las propiedades fisicas, quimicas y toxicolédgicas, asi como su ma-
nejo, de los reactivos involucrados.

Las preguntas se pueden consultar en el laboratorio cuantas veces sea necesario
para un completo entendimiento de la practica que se esté realizando.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

5 tubos de ensaye (CH,0C),CH,(acetilacetona)
4  tapones para tubo de ensaye Na(CH,CO,) - 3H,0
1 gradilla FeCl, - 6 H,O

2 matraces Erlenmeyer de 100 ml Fe(NO,), - 9H,0

1 vaso de precipitados de 10 ml

1 tripie CH,CI,

1 recipiente para bafio maria Agua destilada

1 mechero

1 embudo Blchner pH-metro

1 pipeta graduada de 5 ml Balanza analitica

1 vidrio de reloj Bomba de vacio
1 papel filtro

Mangueras para vacio
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Indicaciones adicionales

Seca, pesa y guarda todos tus productos para su uso posterior en la determi-
nacion de la susceptibilidad magnética y la conductividad eléctrica (practicas
9y 11).

Coloca todos los residuos y desechos de las disoluciones en los recipientes
proporcionados por el laboratorista o el profesor, o bien, preguntales qué
hacer con los residuos. NO los tires a la tarja.

Procedimiento

Parte 1. Preparacion de tris-(acetilacetonato) hierro (III)

1.

Pesar aproximadamente 700 mg de cloruro férrico FeCl, - 6H,0 (PM = 270.3
g/mol), en un matraz Erlenmeyer de 100 ml. Agregar 20 ml de agua desti-
lada y calentar en bano de agua.

Pesar aproximadamente 1.5 g de acetato de sodio, CH,COONax3H,O en otro
matraz Erlenmeyer de 100 ml. Agregar 10 ml de agua destilada y calentar
en bafio de agua a aproximadamente 60 °C.

. Disolver 1.0 ml de acetilacetona en 1 ml de etanol, en una vaso de precipi-

tados de 10 ml y agregar esta disolucion a la disolucién de cloruro férrico.
Anotar todas las observaciones en el cuaderno de notas (bitacora).

Mezclar las dos disoluciones presentes, anotar cualquier cambio y regresar
cuidadosamente esta disolucién al bafno de agua durante diez minutos.

. Colocar la disolucién en la mesa y permitir que se enfrié lentamente.

Colectar cualquier precipitado usando un embudo Blichner (se debe saber
utilizar el embudo de Bichner antes de usar). Lavar el residuo dos veces con
agua destilada.

Separar del embudo Blchner el papel filtro con el producto obtenido y po-
nerlo encima de un vidrio del reloj. Secar el producto colocandolo sobre un
vidrio de reloj en la estufa a 100 °C durante diez minutos.

Pesar el producto obtenido. Mostrar el producto al profesor asignado al gru-
po para su valoracion.
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Parte 2. Efecto del pH en la formacion de los complejos
férricos con acetilacetonato

Cuidado: Usa el pH-metro que se dispone para esta parte. Procura enjuagar los

electrodos con agua destilada entre lectura y lectura.

1.

Disolver 0.2 g de nitrato férrico Fe(NO,), - 9H,0, en 25 ml de agua destilada.
Medir el pH de esta disoluciéon usando el pH- metro.

. Verter 4 ml de esta disolucion en un tubo de ensaye limpio y etiquetarlo

como “disolucion 1”. Anotar en el cuaderno de notas el color de los cristales
de nitrato férrico y el color de la disolucién resultante.

. Disolver 5 gotas (0.1 g) de acetilacetona en 1 ml de etanol y agregar a la

disolucidn de nitrato férrico. Agitar y medir nuevamente el pH de esta diso-
lucidon. Verter 4 ml de esta disolucién en un tubo de ensaye limpio etiquetado
como “disolucion 2",

. Agregar aproximadamente 0.5 g de acetato de sodio a la disolucidn de nitra-

to férrico. Agitar, medir y anotar el pH de esta disolucion.

. Verter 4 ml de la disolucién en un tubo de ensaye limpio etiquetado como

“disolucion 3”.

Parte 3. Solubilidad

Cuidado: No viertas las disoluciones con diclorometano en las tarjas. Se colocara

un recipiente para vaciar ahi estas disoluciones. De no ser asi, pregunta a tu

profesor donde verter esta disolucion.

1.

Colocar una cantidad pequena (aproximadamente la punta de la espatula)
de tris-acetilacetonatohierro (III) que se preparé en la parte 1, en dos tubos
de ensaye etiquetados como muestra A y B.

. Intentar disolver estas dos muestras en 2 ml de agua (muestra A) y 2 ml de

diclorometano (muestra B).

. Agregar 2 ml de agua a la muestra B.

Agregar 1 ml de diclorometano a las disoluciones 2 y 3 que se preparé en la
parte 2.
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5. Tapar firmemente los tres tubos de ensaye (tubos 2 y 3 de la parte 2 y el

tubo muestra B de la parte 3) y agitar vigorosamente. Destapar los tubos y
permitir a las disoluciones reposar por varios minutos. Anotar todas las ob-
servaciones percibidas en el cuaderno de notas.

Reporte

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y sus

respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusion de resultados.

De la parte 1

Dar una descripcion fisica del producto obtenido.

Reaccidén de sintesis completa y balanceada.

¢Cual es el rendimiento y porcentaje de rendimiento (% Rend) de la reaccién
realizada?

Completar las ecuaciones que describen la formacidn en pasos del complejo
tris-(acetilacetonato) hierro (III) [Fe(acac),], usando la ecuaciéon 2.2 como
el primer paso.

De la parte 2

Explicar el cambio de pH observado cuando la acetilacetona se agrega a una
disolucién de los iones férricos acuosos (disolucion 2).

Escribir una expresion de equilibrio que describa la reaccion de acetato de
sodio (CH,CO, Na, pK, = 4.74) con la acetilacetona. Indica las especies con-
jugadas (acidos y bases conjugados).

La adicion de acetato de sodio (disolucién 3): i) incrementa el pH de la di-
solucién vy ii) resulta en una mayor produccion de [Fe(acac),]. Racionalizar
estas observaciones describiendo el efecto de la adicion de acetato de sodio
en la ecuacion balanceada para la formacion del complejo tris-acac hierro.
(Refiérase a la expresion de equilibrio en cuestidén y aplique el principio de
Le Chatelier.)

De la parte 3

éSe puede tomar la intensidad del color de las disoluciones como una guia
acerca de la concentracion?, équé capa en el tubo de ensaye B, la capa de
arriba (agua) o la capa del fondo (diclorometano), contiene mas [Fe(acac),]?
éPor qué?
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e Losiones complejos intermedios en este experimento son [Fe(acac)(H,0),]**
y [Fe(acac),(H,0),]*. ¢Cabria esperar que estos complejos sean mas solubles
. en la capa de arriba (agua) o la capa del fondo (diclorometano)? éPor qué?
e Explicar la apariencia de las capas en el tubo de ensaye 2.
e El tubo de ensaye 3 es idéntico al tubo de ensaye 2, salvo la adicidn de ace-
tato de sodio. Comparar la apariencia de las capas en éstos tubos de ensaye
. y explicar cualquier diferencia.
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Mapas ecoldgicos

Preparacion de tris-
(acetilacetonato) hierro (lll)

700 mg FeCl; - 6H3;0

Agregar 20 ml de agua destilada

Solucién A

Calentar a 60°C por 10 min

1 ml acetilacetona Agregai
con 1 ml EtOH >

Calentar por 10 min

\ 4
MezclaA | 1.5 g NaOAc en
~ 10 ml de agua
Agitar la mezcla
Calentar por 10 min
\ 4

Filtrar
(Buchner)

( Remanente ) Ri I

Lavar 2 veces con
agua destilada

Soélido
formado

Secar 10 min a 100 °C

Producto 1

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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0.2 g de Fe(NO3); con 25

Efecto del pH en la formacion de los complejos

férricos con acetilacetonato

ml de agua destilada

Agitar
Medir pH
3 gotas de acacH edirp
con 1 mi de EtOH 4 Tomar 4 ml Solucion 1
Agregar
Agitar
0.5g de Medir pH
NaOAc 1 Tomar 4 ml Solucién 2
Agregar
TN g
Medir pH
Tomar 4 ml Solucioén 3
Solubilidad de los complejos férricos
con acetilacetonato
Producto 1 ~ ~
Solucién | Agregar 1 ml de CH,Cl, Solucién
B Tapar y agitar vigorosamente 2
Reposar por varios minutos R
1
Agregar 2 mlf Muestra iy - u
—> A Solucion | Agregar 1 ml de CH,Cl, Solucion
de agua 3 . - z 3
Tapar y agitar vigorosamente
Reposar por varios minutos
Agregar 2 Muestra | Agregar 2 ml de agua Muestra
ml de B Tapar y agitar vigorosamen’é B’

Rebosar por varios minutos

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 3
NUmero de coordinacion

Complejos de cobre (II)-oxalato

Objetivos

e Familiarizar al alumno con las técnicas de preparacion de compuestos de coor-
dinacién, asi como preparar un complejo de cobre (II) con nimero de coordina-
cién cuatro, con un ligante bidentado.

Introduccion

Los compuestos de los metales de transicién siempre han tenido un interés especial
para los quimicos inorganicos, parte de este interés radica en identificar cémo
estan estos iones metalicos, cuantas especies tiene a su alrededor y como estan
ubicados o distribuidos los ligantes que los rodean.

Todo lo anterior tiene mucho que ver no sélo con las propiedades fisicas, sino también
con las propiedades quimicas y toxicoldgicas de la sustancia. Por ello, es necesario
identificar y cuantificar cada una de las partes que componen al sistema complejo.
Asi, es de suma importancia conocer qué, cuantos y como estan acomodados los
ligantes alrededor de un centro de coordinacién, a fin de comprender las propiedades
tanto fisicas como quimicas que manifiesta la sustancia de interés.

Una caracteristica importante es el nimero de coordinacion alrededor de un centro
complejo, el cual no necesariamente coincide con el nUmero de cierto ligante en
particular, dado que depende del nUmero y volumen que ocupan cada uno de los
ligantes enlazados al metal, la geometria y el estado de oxidacién que adopta el
centro del complejo, y como se menciond en la practica anterior, de las condiciones
del medio para favorecer un complejo determinado.

En esta practica se llevara a cabo la sintesis de un sistema complejo de cobre (II)
con iones oxalato como ligante y moléculas de agua, que también puede actuar
como ligante. No obstante, sera en practicas posteriores y mediante la utilizacion
de diversas técnicas de caracterizacién, el poder aceptar o rechazar la estructura
del compuesto obtenido en esta practica.
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Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno

investigue:

H R =N =N

1.

éQué se entiende por numero de coordinacion de los complejos metalicos?
Sustentar la respuesta.

. ¢Qué factores determinan el nimero de coordinacion en un complejo? Argu-

menta ampliamente tu respuesta.

. ¢Cuales son los nimeros de coordinacion mas frecuentes y las geometrias

mas comunes que se presentan en los compuestos de coordinacién? Expli-
calos y da ejemplos.

. En general, ¢équé estados de oxidacidon presenta el cobre? éCudl es el mas

predominante?

. ¢Cuales son los niumeros de coordinacion mas frecuentes y las geometrias

mas comunes que presenta el ion Cu(II) en sus complejos?

. Investigar las propiedades fisicas, quimicas y toxicoldgicas, asi como el ma-

nejo de los reactivos involucrados.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

vasos de precipitados de 100 ml  CuSO, - 5 H,0
Agitador de vidrio o magnético K (C,0,) - H,0
matraz Kitasato de 125 ml

embudo Blchner Agua destilada
papel filtro Hielo

parrilla con agitacion

Mangueras para vacio Bomba de vacio

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL



Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Procedimiento

Sintesis del complejo K,[Cu(ox),] - 2H,0

1.

En un vaso de precipitados de 100 ml, disolver 1.0 g de sulfato de cobre(II)
pentahidratado en 5 ml de agua, calentar en la parrilla esta disolucién a 90 °C.

En otro vaso de precipitados de 100 ml, disolver 3 g de oxalato de potasio
monohidratado en 20 ml de agua caliente.

. Agregar rapidamente y con agitacion vigorosa la disolucion de cobre (II) a la

disolucién de oxalato de potasio.

La mezcla de reaccion se enfria en un bafio de hielo-agua (10 °C).

. El precipitado azul resultante se filtra y se lava rapidamente con 5 ml de

agua helada, enseguida se seca en una estufa a 70 °C durante 15 min.

Pesar la cantidad de producto obtenido.

Reporte

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y

sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusién del mismo:

1.

2.

3.

Descripcion fisica del producto obtenido.
Reaccién de la sintesis completa y balanceada.
Rendimiento y porcentaje de rendimiento (% Rend) de la reaccion efectuada.

Sugerir una posible estructura del compuesto obtenido.

. Proponer un método espectroscopico, experimental o instrumental, que per-

mita aceptar y refinar o rechazar la estructura propuesta.
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Mapa ecoldgico

Sintesis del complejo K;[Cu(ox),] - 2H,0;

1.0 g de CuSO, - 5H,0
en 5 ml de agua

3 g de K2 (0204) . 5H20
en 20 ml de agua caliente

Agitar
Calentar a 90 °C

L

Enfria en bafio de
hielo-agua (10 °C).

| Solido formado

Lavar rapidamente con 5 ml de agua
helada.
Secar en estufa a 50 °C durante 30

v min

Remanente

Producto

Nota: Los residuos se

depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 4

Isomeria geomeétrica

Obtencion de cis- y trans-K[Cr(ox),(H,0),]
Objetivo

e Llevar a cabo la sintesis de dos isémeros geométricos de un compuesto de
Cr(III) con numero de coordinacidn seis y un ligante bidentado.

Introduccion

Inicialmente, en todos los compuestos de coordinacidon reconocidos se encontraban
presentes atomos o iones de metales de transicidon y por mucho tiempo se pensé que
su formacién era una caracteristica propia de estos metales solamente. El desarrollo
de las teorias del enlace, el estudio de las propiedades de estos compuestos y
el interés humano de descubrir nuevos horizontes, permitieron encontrar otras
sustancias que tienen la misma composicion pero diferente disposicién de sus
atomos, y por ende, distinto comportamiento quimico. A estos compuestos también
se les denomind isdmeros. La isomeria es un rasgo caracteristico de los compuestos
de coordinacion. Aunque los isdmeros estan compuestos de la misma coleccion
de atomos, difieren en una o mas propiedades fisicas, como color, solubilidad,
velocidad de reaccién o comportamiento redox con cierto reactivo, lo que permite
al modular el comportamiento del centro metdlico, ser utilizados en sintesis de
nuevos productos tanto quimio- como estéreo-selectivos. Ejemplo de ello son los
complejos de metales alcalinos o alcalino-térreos con los ligantes éteres corona,
en los cuales la especie quimica central esta inmersa en la cavidad de un anillo de
tamafio conveniente y conteniendo varios grupos éter; como se puede observar en
la figura 4.1, donde se presenta al ion potasio (azul), estar unido a los 6 dtomos
de oxigeno (rojo) del ligante 18-corona-6 presentando una geometria octaédrica
alrededor del atomo central.
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Figura 4.1 Ion potasio coordinado al ligante 18-corona

Sin embargo, no es el Unico caso de selectividad. Dado que los complejos metalicos
tienen una amplia gama de ordenamientos que pueden adoptar, también los ligantes
se pueden posicionar en forma distinta en estas estructuras. El cdmo se ubiquen
los ligantes no tiene ingerencia en la formula quimica sino en las propiedades
fisicas y quimicas que presente el complejo en su conjunto.

De esta forma, el objetivo de esta practica es introducir uno de los conceptos basicos
de la quimica de coordinacion: la isomeria geométrica; y para ello se llevara a cabo
la reaccion de Cr(III) con el ligante bidentado oxalato formando, mediante dos
procedimientos diferentes, dos compuestos de coordinacién, los cuales presentan
este tipo de isomeria. Asi también, se hara una introduccion al estudio en disolucién
de la estabilidad termodinamica de estas especies, por la importancia que la misma
tiene para su aplicacion.

Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:

1. ¢Qué se entiende por isomeria en los complejos metalicos?

2. ¢Cuantos tipos de isomeria se conocen y cuales se aplican a los compuestos
de coordinacidon? Describir brevemente cada uno de ellos.

3. ¢éPor qué se presenta la isomeria geométrica y en qué tipos de compuestos
se presenta? Sustentar ampliamente su respuesta.

4. ¢Cuantos tipos de reaccidn inorganica hay? Mencionar al menos seis tipos.

5. Leer cuidadosamente la practica y explicar qué tipo de reaccion se efectua.
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6. En general, équé es el cromo y qué estados de oxidacion presenta, cual de
ellos es el estado mas estable?

7. ¢Qué geometrias presenta el ion cromo (III) en sus compuestos?

8. ¢Cuales son las aplicaciones quimicas, bioldgicas e industriales mas impor-
tantes de los compuestos con cromo? Puntualizar al menos tres compuestos
con cromo en cada caso.

9. Leer cuidadosamente la practica y escribir:

a) La reaccién de la sintesis completa y balanceada.
b) Ademas de coordinarse y ser un ligante bidentado, {qué otro papel desempefia
el oxalato en la reaccion en estudio?

10. Investigar las propiedades quimicas, fisicas y toxicoldgicas, asi como el ma-
nejo de todos los reactivos involucrados.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

1 matraz Erlenmeyer de 50 ml C,H,0, (Acido oxalico)
2 vasos de precipitados de 100 ml K,Cr,O,

1 matraz Kitazato de 100 ml

1 vidrio de reloj

1 embudo Blichner Etanol

2 papel filtro Pizeta (agua destilada)
1 parrilla de calentamiento

1 agitador de vidrio Balanza analitica

1 varilla de vidrio Bomba de vacio

Manguera para vacio

Cuidado: El dicromato de potasio (K,Cr,0,) es un reactivo quimico toxico y
altamente oxidante. Es necesario tener mesura durante su manejo.

Procedimiento
Parte 1. Obtencion de cis-K[Cr(0ox),(H,0),] ¢ 3 H,O

Cuidado: Asegurar que el vaso de precipitado a emplear esté completamente seco.
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. En un vaso de precipitados de 100 ml, mezclar 0.5 g de dicromato de potasio

con 1.5 g de acido oxalico.

Afiadir una gota de agua destilada y tapar el vaso con el vidrio de reloj. Des-
pués de un corto periodo de induccion, se inicia una reaccién vigorosa con
desprendimiento de vapor de agua y CO,.

. Al producto de la reaccion (liquido viscoso), se le anaden 5 ml de etanol

con agitacién constante hasta la solidificacion; si ésta es lenta, se decanta
el liquido y se repite al menos dos veces el proceso con etanol hasta que el
producto esté cristalizado.

. Filtrar y secar el producto obtenido al vacio. Observar los cristales detallada-

mente. Dibujar en la bitacora de trabajo la forma de los cristales y compara-
los con los cristales del isémero trans- a obtener.

Pesar la cantidad de producto obtenido.

Parte 2. Obtencion de trans-K[Cr(0ox),(H,0),] - 3 H,O

Nota: en disolucién existen en equilibrio los isémeros cis- y trans-, la baja solubilidad

del isébmero trans- hace que se deposite primero. Debe evitarse un enfriamiento

rapido de la disolucion para que el producto no se contamine con el isdmero cis-.

1.

En un vaso de precipitados de 100 ml, disolver 1.5 g de acido oxalico con la
minima cantidad de agua hirviendo.

. En un vaso de precipitados de 100 ml, disolver 0.5 g de dicromato de potasio

en la minima cantidad de agua caliente.

. Agregar en pequefas porciones y de forma cuidadosa la disolucion de dicro-

mato de potasio a la de acido oxalico. El vaso se tapa después de afadir la
disolucidn, ya que la reaccidn es violenta.

. En una parrilla, evaporar la disolucién hasta la mitad de su volumen original

y dejar reposar, al menos por un dia a temperatura ambiente.

. Filtrar los cristales, lavarlos con agua helada y alcohol. Observar los cristales

al microscopio, 0 en su caso con una lupa. Dibujar en la bitacora o cuaderno
de trabajo la forma de los cristales obtenidos.

Pesar la cantidad de producto obtenido.
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Reporte

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y

sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusién del mismo:

1.

2.

Dar una descripcion fisica de los compuestos obtenidos.

Reacciones de sintesis balanceadas de ambas partes efectuadas.

. Rendimiento y porcentaje de rendimiento (% Rend) tomando como base la

cantidad de cromato empleado.

Explicar a qué se debe la diferencia de rendimiento entre las dos sintesis
realizadas.

. Experimentalmente écomo se puede comprobar la pureza, geometria y es-

tado de oxidacion, de los dos compuestos obtenidos en esta practica?

Sugerir una explicaciéon a las diferencias fisicas entre los dos compuestos
obtenidos.

Bibliografia

. Dunne, T. G. (1967). J. Chem. Educ, 44, 101.

. Housecroft, C. E. & Sharpe, A. G. (2006). Quimica inorganica. Pearson

Educacion.

. Huheey, J., Keiter, E. A. & Keiter, R. L. (1997). Quimica Inorganica: principios

de estructura y reactividad. Harla.

. Kettle, S. F. A. (2000). Physical inorganic chemistry: A coordination chemistry

approach. Oxford Univ. Press.

. Porterfield, W. W. (1993). Inorganic Chemistry: A unified approach. Academic

Press.

. Shalhoub, G. M. (1980). J. Chem. Educ, 57, 525.

. Sutton, D. (1968). Spectra of transition metal complexes. Mc Graw-Hill.

57
LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL



58

Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Mapas ecoldgicos

Obtencion de trans-
K[Cr(ox),(H2,0),] - 3 H,0

Obtencién de cis-
K[Cr(ox)2(H20),] -

3 H0

1.5 g de acido oxalico
con la minima cantidad
de agua hirviendo

0.5 g de dicromato de

potasio

0.5 g de dicromato de
potasio en la minima
cantidad de agua

Evaporar hasta la mitad
de su volumen.

Dejar reposar por un dia
a T. ambiente original

Agregar en
pequefas porciones

7

YV
Remanente Filtrar
!
pp. formado

\l/ 1.5 g de acido oxalico

Anadir una gota de

agua destilada

Producto de reaccién

Nota: Los residuos

N\

Lavar con 5 ml de agua

helada y alcohol,

Secar en estufa a 50 °C
" durante 30 min

Producto 1

Afadir 5 ml de etanol

Agitacion constante

Liquido
Viscoso

Sélido cristalino

Secar al vacio

\
Producto 2
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Practica 5
Isomeria de enlace

Compuestos de cobalto (III)-nitrito

Objetivos

e Observar y comprobar de manera fisica un tipo de isomeria presente en
compuestos de coordinacion, isomeria de enlace.

e Llevar a cabo la sintesis de dos compuestos de coordinacion de cobalto (III)
con ién nitrito como ligante.

Introduccion

Los elementos metdlicos tienden a perder electrones, lo que da lugar a iones
metalicos con carga positiva o cationes, sin embargo, estos iones no estan en forma
aislada, por lo general interactian con especies neutras o bien con iones con carga
negativa o aniones. En ambos casos, la especie que se une al metal, denominada
ligante, debe tener pares de electrones libres, lo que los hace actuar como bases
de Lewis, que puede compartir con el catiéon y formar lo que se conoce como
enlace covalente coordinado o enlace dativo, e integrar lo que se conoce como un
compuesto de coordinacién. Pero eso no es todo, muchas de las propiedades fisicas
y quimicas de un compuesto complejo, dependen de la forma en como el ligante se
une a él, formando en muchos casos compuestos isoméricos.

En general, existen diversos tipos de isomeria, sin embargo, se pueden agrupar
en dos amplias categorias: los isdmeros estructurales, que se diferencian en la
estructura basica o tipo de enlace (qué ligantes se unen al metal central y a través
de qué atomos) y los estereoisomeros, los cuales tienen el mismo tipo y numero
de ligantes y el mismo tipo de unién, pero difieren en la forma en que los ligantes
ocupan el espacio alrededor del metal central.

Dentro de la isomeria estructural en quimica de coordinacién, se conocen muchos
tipos diferentes; uno de ellos es la isomeria de enlace, la cual es un tipo relativamente
raro aunque interesante, que se presenta cuando un ligante especifico es capaz de
coordinarse a un metal de dos maneras distintas. Por ejemplo, el ion nitrito NO,,
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se puede combinar a través de un atomo de nitrégeno o de oxigeno, difiriendo con
ello en sus propiedades fisicas y quimicas; de ahi la importancia, en muchos casos,
de especificar el atomo por el cual se enlaza un ligante al centro de coordinacion.
Otro ligante capaz de coordinarse a través de uno de dos atomos donadores es el
ion tiocianato SCN-, cuyos atomos donadores potenciales son N y S.

Por todo lo anterior, es importante saber las propiedades de un metal al coordinarse
con ligantes que tienen diversas formas de enlazarse y asi poder encontrarle usos
y aplicaciones cada vez mas especificas.

Investigacion previa
Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:

1. ¢Qué tipo de ligantes son capaces de coordinarse de varias formas? Mencio-
na algunos ejemplos.

2. Mediante estructuras de Lewis, explica como el ion nitrito NO,” puede coor-
dinarse.

3. Se espera observar diferencias fisicas en los productos a obtener en esta
practica, dependiendo de la forma de coordinarse el ion nitrito al metal,
écuadles?

4. Investiga las propiedades quimicas, fisicas y toxicoldgicas, asi como el ma-
nejo de todos los reactivos involucrados.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

2 matraces Erlenmeyer de 50 ml [Co(NH,).CI]CI,

3 pipetas graduadas de 2 ml NH,OH 6M

1 pipeta graduada de 5 ml NH,OH concentrado
1  propipeta HCI concentrado

2 embudos Hirsch, HCl 6M

1  matraz kitasato de 125 ml HCI diluido (0.1 M)
1 embudo Biichner Eter etilico

2  papel filtro Etanol
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vidrio de reloj Hielo

parrilla con agitacién

agitador magnético Desecador
pH-metro

Mangueras p /vacio Bomba de vacio

Indicaciones adicionales

Cuando trabajes con acido clorhidrico o con hidréoxido de amonio concentra-
do, hazlo en la campana de extraccion.

Secar, pesar y guardar en el desecador todos los productos obtenidos, dado
gue uno de ellos es inestable y se puede convertir aun en estado sélido en
el otro isémero.

Los productos obtenidos tendran uso posterior en la determinacién de la
susceptibilidad magnética, en la caracterizacién mediante espectroscopia in-
frarroja y conductividad eléctrica, practicas 11, 12 y 13, respectivamente.

Procedimiento

Parte 1. IsOmero I

1.

Adicionar 1 ml de hidréxido de amonio concentrado a 3 ml de agua destilada.
Disolver en ésta misma disolucion 250 mg de [Co(NH,).CI]CL,. Si es necesa-
rio, calentar suavemente la disolucidn.

Si la disolucién presenta un precipitado (impurezas), filtrar a través de un
embudo Hirsch. Posteriormente agregar gota a gota HCI 6M hasta que la di-
solucidn sea neutra (no debe ser alcalina).

. Dejar enfriar a temperatura ambiente y afiadirle 500 mg de NaNO, y 0.5 ml

de HCI 6M.

Colocar y mantener la disoluciéon 1 hora en un bano de hielo.

. Filtrar el producto tan rapido como sea posible. Posteriormente, lavarlo con

una mezcla 1:1 de alcohol-agua helada y finalmente con éter. Dejar secar el
producto por 3 - 5 min en el embudo Blichner.

Pesar el producto obtenido y guardarlo en un desecador. Etiquetar bien el
producto.
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Parte 2. IsOmero II

. 1.

Disolver 250 mg de [Co(NH,).CI]Cl, en 2 ml de agua destilada, posterior-
mente afiadirle 1 ml de hidréoxido de amonio 6M.

Calentar la disolucién hasta que la sal se disuelva. A continuacién, si presen-
ta impurezas, filtrar la disolucién a través del embudo Hirsch. Dejar enfriar
y acidificar con unas cuantas gotas de HCI diluido (hasta pH = 4).

. Agregar 700 mg de NaNO, y calentar suavemente hasta que el precipitado

rojo que se forme se haya disuelto.

. Dejar enfriar la disolucidn y adicionar cuidadosamente 2 ml de HCI concen-

trado (precaucion: agita el matraz ya que se produce efervescencia).

. Enfriar la disolucidon anterior en un bafo de hielo.

Filtrar al vacio los cristales de color café-naranja, lavarlos con alcohol y final-
mente con éter. Dejar secar el producto por 3 - 5 min en el embudo Blichner.

Pesar la cantidad de producto obtenido, posteriormente etiquetarlo y poner-
lo en un desecador.

Reporte

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y
sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusién del mismo:

1.

2.

62

Descripcion fisica de cada uno de los compuestos obtenidos.
Balancear la ecuacién de sintesis de c/u de los isdmeros obtenidos.

Dar el rendimiento y calcular el % rendimiento de cada sintesis, tomando
como base la sal de cobalto (III) inicial.

. Dar una posible explicacion tanto de las diferencias fisicas de los productos,

como de la forma de sintesis empleadas en ambas sintesis.
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Mapas ecoldgicos

250mg de [Co(NH3)sCI]Cl,
en 2 ml de agua destilada 1'mI NH,OH conc. en 3 ml
de agua destilada

1 ml NH,OH Anadir
6M

250mg de Afadir
[Co(NH3)sCI]Cl, >

Solucién A N

Solucién B

Calentar en bafio de agua

Calentar
suavemente

Impurezas Filtrar
(Hirsch) Impurezas Filtrar
(Hirsch)
700 mg de NaNO; Enfriar a T. Amb. Enfriar a T. Amb.
ACI(.ﬂlfI-Car con HCI agregar HCI 6M gota a
Agregar diluido (pH < 4). gota hasta (pH = 7)
\4

Calentar
¥ Disoluciéon B
Disolucion A 500 mg de

Enfriara T. Amb.
Enfriar NaNO,
Adicionar 2 ml de HCI | >| Adicionar 0.5 ml de
concentrado. Agregar HCI 6 M.

Enfriar en bafio de hielo

V Enfriar en hielo 1 h

Vv

Filtrar
(Buchner)

[emaert J<

@ Sélido

Filtrar
(Buchner)

Femanent J<—

Lavar con alcohol Lavar con mezcla 1:1
y con éter de_alcohol-agua helada
\)/ finalmente con éter

Producto 1

Producto 2

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 6

Caracterizacion de un compuesto
de coordinacion (parte 1)
Espectroscopia UV-visible

Objetivos

e Conocer los conceptos basicos de espectroscopia, a fin de utilizar el espec-
trofotdémetro de absorcidn en él visible y obtener un espectro de absorcién.
Todo ello aplicado al estudio de especies complejas labiles de Niquel (II) en
disolucién acuosa.

Introduccion

Quimicos que investigan la estructura de nuevos compuestos, cosmologos
interesados en la formacion del universo, bioquimicos interesados en la funcion
de enzimas y casi todo cientifico experimental, usa la espectroscopia para obtener
informacién sobre su tema de estudio.

La espectroscopia era una técnica instrumental en el advenimiento de la mecanica
cuantica moderna y ciertamente ha cambiado profundamente la manera en que
los cientificos perciben el universo. Por ello, como estudiantes de ciencias, es
importante ganar suficiente conocimiento basico de este asunto.

En esta practica tendras la oportunidad de usar un espectrofotometro y aprender
algunos de los principios de espectroscopia de absorcién. Se estara usando una
porcion del espectro electromagnético que es visible al ojo humano y normalmente
se llama la luz (o la luz visible).

Aunque la luz visible abarca soélo una porcion muy pequena del espectro
electromagnético, una gran cantidad de informacién puede obtenerse, de ahi que
ésta espectroscopia, mejor conocida como espectrofotometria, se utilice dada sus
multiples aplicaciones. En esta practica sé empleara para estudiar el sistema niquel
(II) - etilendiamina (en), el cual dependiendo de su composicién puede presentar
varias especies labiles en disolucion, siendo posible mediante esta espectroscopia,
identificar y cuantificar dichas especies presentes.
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A continuacion y de forma breve, se mencionara un tépico importante sobre este
sistema.

Equilibrios en disolucion de complejos de Ni2+*. En agua, niquel (II) existe
como el complejo labil [Ni(H,0),1**:

OH, 2
H201 | | , 10H,
N
H20/|\OH2 NH
OH, Hzf\% a 2
[Ni(H,0).]** etilendiamina (en)

Con la adicion de etilendiamina en, a una disolucion de Ni?* (ac) establece
rapidamente los siguientes equilibrios:

[Ni(H,0).]** + en > [Ni(en)(H,0),]** + 2 H,0
[Ni(en)(H,0),]** + en > [Ni(en),(H,0),]** + 2 H,0
[Ni(en),(H,0),]** + en > [Ni(en),]** + 2 H,0

Cuyas estructuras de los varios cationes complejos Ni?* /H,O/en se muestran a
continuacion:

OH,
H, OH,
OH,

* [Ni(en)(H,0),1%* [Ni(en),(H,0),1%* [Nien),**

12+ [ 12+ [ 1o+
NH>

OH,

OH,

Todas estas especies complejas son labiles y co-existirdn en disolucién acuosa.
La proporcidn relativa de estas cuatro especies (tres complejos de Ni 2+ (ac) y
en), depende de la cantidad de en agregado a la disolucién de Ni?* (ac)* como se
observa en la siguiente figura:

* El término Ni 2* total se refiere a la cantidad total de todas las especies de niquel (II) presentes.
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0.9 - [Ni(en)" ) 7
084 \ = - [Ni(en)z]z* R /
or] \ - Neng:

= J

g N }'I
= RN ;
Q AN ./',
8 . /
© \ i
[T N !
\ 7
\\\ ./., N
. . *
’ _,."‘ S - ‘~.~~ .
0.0 s T T T == T
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25 3.0
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Figura 6.1 Diagrama de composicion de una disolucién variando relacién ligante:

metal, en: Ni?*total ([Ni** ], _ = 0.10M)"

total

De la figura anterior, puede verse que cuando la fraccién molar = 1.0, la composicion
de la disolucién es:

Ni 2+ (ac) = 0.173; [Ni(en)(H,0),]* = 0.655 y [Ni(en),(H,0),]2* = 0.172

En general, las disoluciones de muchos complejos de Ni 2+, tienen una absorcién
maxima en el intervalo de 500-700 nm y la longitud de onda de maxima absorbancia
(%), varia con el tipo y numero de ligantes coordinados al ion metalico Ni 2*.
Asi los iones complejos [Ni(en),]?*, [Ni(NH,),]>* y [Ni(H,0)]?>*, se espera tengan
diferente valor de »__, y por tanto un espectro caracteristico.

En este experimento, la proporcion molar de en: Ni?** total, varia por tanto la
composicion de la disolucién, en términos de las posibles especies complejas
formadas cambia, por lo que la absorbancia a diferentes longitudes de onda vy el
color de la disolucién, también cambiard conforme se agregue en a una disolucion
de Ni ?* (ac).

Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:

1. ¢Qué es y cual es la funcién de la espectroscopia? Definir ampliamente.

2. Describir graficamente los componentes de un espectrofotdmetro.

* Shakhashiri, B. Z. (1992). Chemical demonstrations: A handbook for teachers of chemistry Vol. 1.
University of Wisconsin Press.
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3. ¢Qué es un espectro de absorcion?

4. ¢Qué significan los maximos y minimos de absorciéon en un espectro de ab-
sorcion?

5. ¢Qué es un punto isosbéstico?

6. Las disoluciones acuosas de iones niquel (II) son de color verde. ¢Qué color
de luz absorben?, iqué color(es) esta(n) transmitiendo?

7. Estimar el intervalo de longitud de onda en que se esperaria que las disolu-
ciones de Ni(II) absorban fuertemente.

8. De los datos siguientes, calcular el 1., (coeficiente de absortividad molar a

510
510nm) para las especies A y B (qué son las Unicas dos especies en disolu-

cion).
A, Longitud de la C, (M) | C,(M)
celda (cm)
0.60 1.0 0.015 | 0.010
0.50 0.5 0.020 | 0.020

9. Anotar el equilibrio que se estableceria como la disolucién del amoniaco con-
centrada se agrega lentamente a una disolucién acuosa de Ni 2*

10. La constante de equilibrio K,, para el equilibrio:
[Ni(H,0),1** + en > [Ni(en)(H,0),] ** + 2 H,0O (6.1)

Es escrito como:

< = [Ni(en)(H,0),1** (6.2)
[Ni(H,O)J* [ en ]

Esta se denomina la primera constante parcial de formacién para el sistema Ni?*
- en. Anotar las expresiones para la segunda y tercera constante de formacion
parcial, K, y K,, para este sistema. ¢Se esperaria que el valor de K, sea menor de
1, aproximadamente 1, o mayor de 1? éPor qué?

11. Investigar las propiedades quimicas, fisicas y toxicoldgicas, asi como el ma-
nejo de todos los reactivos involucrados.

Nota: Favor de traer seis hojas de papel milimétrico.
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= NP N U A

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

matraces volumétricos de 10 ml Ni(NO,), 0.4 M
matraces volumétricos de 25 en1.0M

pipetas volumétricas de 5 ml NaNO, 0.4M
pipeta volumétricas de 1 ml

celdas para espectrofotometro  Agua destilada
propipeta Espectrofotdmetro

Indicaciones adicionales

La etilendiamina, en, es caustica. Evitar pipetear estas disoluciones con la
boca y tener contacto de cualquiera de éstos reactivos con la piel o con los
0jos; en caso contrario, lavar el area afectada inmediatamente con mucha
agua y consulta al profesor.
Las instrucciones detalladas para operar el espectrofotémetro estan dispo-
nibles con el laboratorista o cerca del instrumento. Las celdas a usar estan
hechas de vidrio (transparentes sobre 270 nm) y generalmente tienen una
longitud de la celda de 1.00 cm. Antes de anotar cualquier espectro o valores
de la absorbancia, asegura que la disolucion esté translucida y que las celdas
estén libres de las burbujas de aire (dale una palmadita ligera a las celdas en
el lado aspero). Si se duda sobre cualquier aspecto del funcionamiento del
instrumento, buscar la ayuda del profesor o del laboratorista.
Para entender algunas de las reacciones siguientes, es util saber que el color
de ambos iones Ni** (ac) y Ni(OH), es verde.
El espectrofotometro que se usara es un instrumento caro y debe tratarse
con cuidado si se quiere que produzca resultados confiables y exactos.

» No debe apoyarse en ellos.

> Debe evitarse salpicaduras de cualquier sustancia hacia el equipo.

» Todas las disoluciones deben prepararse aparte y las celdas llenarse a

distancia segura de los instrumentos.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL

69



70

Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

De las celdas, generalmente tienen una longitud de celda de 1.0 cm y cada
una tiene su propio intervalo de trabajo. Hay en el mercado celdas hechas
de distintos materiales.

Tipo de celda Intervalo de trabajo (nm)
Cuarzo silice 190 - 2500
Cuarzo natural 250 - 2500
Vidrio 6ptico 340 - 2600

Poli-estireno -1100

Las celdas tienen dos caras opacas y dos caras transparentes. Las caras
transparentes han sido cuidadosamente pulidas y no se deben tocar. Procu-
rar tomar las celdas por las caras opacas.

Para obtener resultados satisfactorios, se debe asegurar que las celdas es-
tan escrupulosamente limpias antes de usarlas. Antes de la clase deben ser
lavados con detergente y después enjuagarse con agua destilada, para que
al realizar la practica sélo se necesite enjuagarlas cuidadosamente con las
disoluciones a ser estudiadas.

Antes de registrar un espectro, verificar que la disolucion en la celda de la
muestra esta bastante clara (translucida). El espectro obtenido no sera sa-
tisfactorio si hay cualquier particula o burbujas que flotan en la celda, o si
hay alguna turbiedad (nubosidad) en la disolucion. La dispersion de luz por
las particulas o disoluciones turbias es muy imprevisible y probablemente
ocasione un exceso en el valor de la absorcion de luz. También verificar que
no haya humedad por fuera de las celdas. Estas deben limpiarse cuidadosa-
mente con un papel suave. No usar toallas de papel aspero.

Colocar todos los residuos en el recipiente proporcionados por el profesor o
por el responsable del laboratorio.

Procedimiento

Parte 1. Espectro de absorcion de Ni(II) - determinacion
de longitud de onda de maxima absorcioén ()_. )

Nota: Preparar una hoja de papel milimétrico en la que se pueda anotar la
absorbancia de la disolucién de Niquel (II) como funcién de la longitud de onda (1),
es decir, un espectro. Cada equipo necesitara producir un espectro. Este grafico
deberd incluir un titulo, las etiquetas para los ejes y detalles de las condiciones
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experimentales, tales como la concentracion de la especie y detalles de la disolucion

de referencia usada, por ejemplo, disolucién blanco, para mayor informacion véase
apéndice D.

1.

2.

Limpiar cuidadosamente dos celdas espectrofotométricas.

Preparar un “blanco” llenando una celda espectrofotométrica con la disolu-
ciobn de NaNO, 0.4 M. No sobrellene. (Estas celdas necesitan ser llenadas
maximo al 80% de su capacidad).

Preparar una muestra llenando la segunda celda de la disoluciéon de niquel
(II) de concentracién 0.4 M.

Colocar las celdas en el porta muestras del espectrofotdmetro. Las caras
transparentes de las celdas deben ser perpendiculares al haz de luz.

Medir la absorbancia de la muestra entre 400 nm y 840 nm, recordando re-
ajustar a cero con el blanco a cada longitud de onda. Hacer las mediciones a
intervalos de 20 nm. Anotar los resultados obtenidos en la tabla 8.1. Asi mis-
mo, graficar las lecturas en papel milimétrico conforme se vayan obtenien-
do*; eje y = Absorbancia (0.0 - 0.6 U. A.), eje x = concentracion [x]. Tomar
lecturas extras en la cercania de los maximos locales (%_, ). Procurar seguir
las instrucciones detalladas en el manual cercano al equipo, por ejemplo,
en el intervalo de 620 a 680 nm, tomar lecturas cada 10 nm. Si se obtienen
valores de absorbancia > 1.0, consultar al profesor asignado al grupo.

No desechar las disoluciones de las celdas todavia.

* El uso de graficas y tablas en el cuaderno de notas puede ayudar a organizar y comprender el trabajo
experimental realizado.
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Figura 6.2 Representacion esquematica de un maximo de absorcién

Tabla 6.1 Valor experimental de absorbancia en funcién de longitud de onda

para la disolucion de Ni(NO,),

Longitud Absorbancia Longitud Absorbancia Longitud Absorbancia

de onda (U.A) de onda (U.A) de onda (U.A)

(nm) (nm) (nm)
400 560 720
420 580 740
440 600 760
460 620 780
480 640 800
500 660 820
520 680 840
540 700

Parte 2. Relacion entre la concentracion y absorbancia
(ley de Lambert-Beer)- Determinacion de la constante de
absortividad molar (¢.) de un compuesto de coordinacion

1. Medir la absorbancia de las disoluciones de nitrato de Niquel (II) a diferentes
concentraciones. Estas mediciones deben hacerse a una longitud de onda
apropiada (1 obtenida de la parte 1), a fin de determinar si hay una rela-
cion simple entre la absorbancia y la concentracion.
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2. Calcular y preparar cuatro disoluciones de concentraciones dadas en la tabla
6.2, diluyendo la disolucién de niquel (II) con la disolucién de NaNO, 0.4 M,
usando una pipeta volumétrica de 1 (o 5 ml), cuatro matraces volumétricos
de 25 (o 50 ml) y la disolucidon de niquel (II) 0.4 M. Anotar todos los calculos
realizados en el cuaderno de notas.

3. Medir la absorbancia de las cinco disoluciones a la longitud de onda maxima
obtenida en la parte 1. Anotar los resultados en la tabla 6.2. Empezar las
mediciones con la disolucién mas diluida; minimiza los problemas causados
por la contaminacion de la celda por las disoluciones mas concentradas, ésta
es una estrategia estandar.

Tabla 6.2 Valor experimental de absorbancia en funcién de la concentracion de Ni?*(ac) presente

Disolucion 1 2 3 4 5
Concentracion (M) 0.4 0.3 0.2 0.1 0.05
Ni(NO,), agregado (ml) | 10 ml
NaNO, agregado (ml) ---
Absorbancia (U.A.)

4. Graficar los resultados obtenidos en papel milimétrico. Adicionar el grafico a
la bitédcora de trabajo.

Parte 3. Determinacion de los espectros de absorcion de
los complejos de niquel (II)

1. Usando la disolucién de Ni(NO,), 0.4 M y la disolucién de en 1.0 M propor-
cionada, preparar cuatro disoluciones en matraces volumétricos de 10 ml de
composicién:

Disolucién Ni(NO,), en 1.0 Relacién
0.4M (ml) | M (ml) N+ / en

i 3.0 0.00

i 3.0 0.50

iii 3.0 1.00

iv 3.0 2.00

v 3.0 5.00
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2. Aforar estas disoluciones con la disolucion de nitrato de sodio, NaNO,, 0.2 M.

3. Obtener el espectro de cada una de estas disoluciones en el intervalo de
400-840 nm en el espectrofotdmetro, usando NaNO, 0.4 M como disolucién
de referencia (nota: el idn nitrato tiene una banda de absorciéon a aproxima-
damente 300 nm y dominaria esta region del espectro).

Sugerencia: Graficar los datos obtenidos en una hoja de papel milimétrico para
comparar los diferentes espectros. Marcar en esta grafica el intervalo en donde
aparecen los diferentes colores del espectro visible (véase la tabla 6.1).

Colocar la siguiente informacién sobre sus disoluciones en una tabla: A A%,

color, proporcién molar y los posibles complejos presentes. Calcular el €\ para los

max/

maximos de absorcion para el complejo en las disoluciones /i e iv y agrega estos
valores a la tabla.

Reporte

Reportar las observaciones, tablas y graficas hechas en las varias partes del
experimento, junto con cualquier interpretacion de las mismas.

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y
sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusién del mismo.

En la parte 2

1. ¢En ese caso, puede haber una relacién entre la absorbancia y la concentra-
cion? Describirlo.

2. Hacer la linea de mejor ajuste que pase a través del origen. “éDebe de pa-
sar?” Discutirlo brevemente. {Cuales son algunos de las posibles fuentes de
error en este experimento?

3. ¢Cual es la Ley de Lambert - Beer? ¢Esta ley es obedecida en este caso?
Explicarlo brevemente.

4. Calcular el coeficiente de absortividad molar ¢, del ion Ni (II) en disolucion
acuosa de NaNO, 0.4 M (citar la longitud de onda A(nm), a la que hizo la me-
dicién). Sugerencia: usar el punto de maxima absorcién tomada del grafico
de la parte 1, éel valor obtenido esta en el intervalo esperado para este tipo
de compuestos?
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5. El coeficiente de absortividad molar, écudl es su funcidn o qué significa?
En la parte 3

1. Se pide medir la absorcién de varias disoluciones de niquel (II) con concen-
traciones diferentes. ¢Cudl es la longitud de onda mas apropiada para usar?
éPor qué?

2. ¢Cuantas y qué especies estan presentes en cada una de las disoluciones?
¢Cual es la concentracién de cada una de las especies de niquel (II) presen-
tes en cada disolucion?
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Espectro de absorcién de Ni(ll)

Ni(NO3), 0.4 M
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(400-840 nm) electrénico
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Relacioén entre la concentracion
y absorbancia

: Medir Abs. Grafica; Abs.
Ni(NO3), 0.4 M Vs conc
N
Dilucién | Ni(NO3), Medir Abg
0.3 M

Dilucién Ni(NO3), Medir Abs.

> 02M > R
Dilucién Ni(NO3), Medir Abs.

[ 0.1M [
Dilucion Ni(NO3), Medir Abs.

Z 0.05M Z

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.

Espectros de absorcién de
los complejos de niquel (Il

Ni(NO3), 0.4 M

l

en1.0M

Medir Abs.

(400-840 nm)

Medir Abs.

Espectro
electronico

(400-840 nm)

Medir Abs.

Espectro
electronico

R
L
Dilucion Solucion
ii
Dilucion Solucion
jii
Dilucion Solucion
iv
Dilucion Solucion
v

(400-840 nm)

Medir Abs.

Espectro
electronico

(400-840 nm)

Espectro
electronico

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 7

Medicion experimental del 10 Dq

Objetivos

e Mediante espectroscopia Uv-Vis., calcular el valor de 10 Dq y comprobar ex-
perimentalmente la serie espectroquimica.

Introduccion

Los compuestos de coordinacién o complejos metalicos son importantes en todas las
areas de la quimica y la tecnologia quimica; la quimica de los elementos metalicos
constituyen cerca del 80 % de los elementos presentes en la tabla periddica, es
predominantemente quimica de coordinacion. Estos complejos se forman entre
especies donadoras de pares electrénicos, bases de Lewis y especies que aceptan
electrones, acidos de Lewis, en los cuales el centro metalico actia como &acido
de Lewis. No obstante, a pesar que en todos los compuestos de coordinacion la
interaccion es de tipo acido-base de Lewis, la magnitud en la que interactian es
diferente en cada compuesto. Esta gran variedad de formas de cdmo interactian, a
su vez, se manifiestan en propiedades diferentes al complejo formado; asi mismo,
esta gran variedad de compuestos se utiliza para crear, alterar o modificar alguna
propiedad a algun producto comercial.

Una forma de caracterizar estos compuestos es mediante la medicion del
desdoblamiento de los niveles energéticos ocasionados por los ligantes, asi, un
ligante en particular, debido a la forma en como interacciona con el metal, le induce
a este ultimo en un ambiente octaédrico, una brecha de energia entre los orbitales
t,, y los orbitales e..

Esta ruptura en la degeneracion orbital provoca que cada complejo tenga propiedades
opticas y magnéticas diferentes dependiendo de cual sea el ligante, el niumero de
ligantes enlazados al atomo central, la geometria del complejo formado y el estado
de oxidacién del centro metalico.

Todos estos factores han originado que existan una gran cantidad de complejos
metalicos con propiedades que se utilicen tanto a nivel industrial (como en analisis
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quimico, sintesis organica, cinética y catalisis entre otros), como a nivel biolégico
(por ejemplo en el estudio de enzimas, farmacos, transporte de oxigeno por
mencionar algunos ejemplos).

Por todo esto, es necesario estudiar y entender los diversos mecanismos de accion
y estabilidad de los sistemas complejos con metales de transicién.

Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:

¢Qué es el espectro de la radiacion electromagnética? ¢Como esta subdividi-
do?

¢Dentro de qué intervalo del espectro electromagnético es capaz el ojo hu-
mano de observar la absorcién y emisién de energia?

¢Qué es el arco iris y coOmo estan acomodados los colores en él?
¢Qué es la serie espectroquimica?

¢A qué se llama 10 Dg? ¢Qué factores afectan al valor de 10 Dg?
¢Qué es y en qué consiste un término espectroscdpico?

Para un ion metalico siempre en el mismo estado de oxidacién, ¢qué factores
modifican la magnitud del 10 Dq?

¢Qué es y como estan clasificados los ligantes en la serie espectroquimica?

Para los iones Cr3*, Co?*, Ni>* y Cu?* en ambiente octaédrico équé estados
espectroscopicos presentan cada uno de ellos? éCual es el estado basal en
cada caso?

¢Qué son y qué informacion se obtiene de los diagramas de Tanabe-Sugano?
¢{Cudntas bandas de absorcidon pueden presentar los iones en estudio?

Para cada ion metalico écudl banda de absorcion en el visible permite medir
el valor del 10 Dg?
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13. Investiga las propiedades fisicas, quimicas y toxicoldgicas, asi como el ma-
nejo de los reactivos usados.

Nota: Traer 12 hojas de papel milimétrico por equipo.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

1 gradilla Sulfato de cobre (II) 0.1 M
11 tubos de ensaye (5010 ml) . L, Nitrato de cobalto (II) 0.1 M
] . Disolucion 1
pipeta volumétrica de 2 ml Cloruro de cromo (III) 0.1 M
pizeta con agua destilada Nitrato de Niquel (II) 0.1 M
celdas para Disolucion 2: Glicinato de sodio 1.0 M
espectrofotémetro Disoluciéon 3: Oxalato de potasio (sol. saturada)

Disolucién 4: Hidréxido de amonio 1.0 M
11 pipetas volumétricas de 2 ml Disoluciéon 5: Piridina 1.0 M
(por grupo) Disolucidon 6: EDTA sédico 0.1 M
Disolucién 7: Etilendiamina (en) al 25 %
Disolucién 8: Acetil acetona
Espectrofotdmetro Disolucién 9: NaOH 3 M
Disolucién 10: Trifenilfosfina (sol. saturada)
Disolucién 11: Dimetilglioxima al 2 %

Procedimiento

A diferentes equipos se le asignaran diferentes iones metalicos y prepararan por
separado complejos de estos iones con diez ligantes diferentes. A algunos se les
asignara el ién Cr3*, a otros Co?* o el ion Ni?*y finalmente a otro equipo el ion Cu?*.

Nota: Los complejos de Co?* deben ser medidos tan pronto como sea posible, dado
gue estos complejos son susceptibles de sufrir una oxidacion por el oxigeno del aire.
Para un adecuado manejo del espectrofotdmetro, procurar seguir las instrucciones
detalladas en el manual del equipo o preguntar al profesor o persona responsable
del laboratorio.
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Colocar, ordenar y etiquetar claramente, una serie de siete tubos de ensayo
en una gradilla y verter 2 ml de la disolucién 0.1 M del i6n metalico que se
asigne.

. El tubo de ensaye 1 se guarda como testigo, a los siguientes tubos afiadele
2 ml de las siguientes disoluciones:

Tubo 2: glicinato de sodio 1.0 M

Tubo 3: oxalato de potasio (disolucion saturada)
Tubo 4: hidréxido de amonio 1.0 M

Tubo 5: piridina 1.0 M

Tubo 6: EDTA disddico 0.1 M

Tubo 7: etilendiamina al 25 %

Tubo 8: acetilacetona

Tubo 9: NaOH 3 M

Tubo 10: trifenil fosfina (disolucidn saturada)
Tubo 11: dimetilglioxima al 25 %

. Agitar cada tubo para mezclar su contenido.

. Colocar los tubos en el orden que se presenta en el arco iris.

. Medir el espectro electronico (absorbancia) de cada disolucién, entre 400
nm y 800 nm, recordando reajustar a cero con el blanco, sal sédica corres-
pondiente. Si se obtienen valores de absorbancia > 0.6, consulta al profesor
asignado al grupo.

Reporte

Estas preguntas y requerimientos son incluidas en el manual para ayudarte a

preparar el reporte, y sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis
y discusiéon del mismo:

1. Informar las observaciones hechas en las varias partes del experimento,

junto con cualquier interpretacion.
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2. Graficas de absorcion en funcidon de la longitud de onda correspondiente.

3. Magnitud (en Kcal/mol) del campo cristalino, 10 Dq, para cada compuesto
usado.

4. En el paso 4, y comparando los resultados obtenidos por tus compaferos, se
sigue la misma tendencia observada con los otros iones.

5. Basandose en sus resultados, ordenar los ligantes empleados en una serie
espectroquimica. Justificar respuesta.

6. Con los valores experimentales de los compuestos investigados, decir si se
cumple o no la serie espectroquimica reportada en la literatura.

7. Generalmente, en el caso de los complejos de Cu?*, se observa sélo una
transicién d-d asimétrica. ¢A qué se debe esta asimetria en la banda de ab-
sorcién? Sugerir una explicacion.
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Mapa ecoldgico

Solucioén idnica
0.1 M

Tomar 2 ml de solucién idnica 0.1 M\

Medicion experimental del 10 Dq

Agregar 2 ml de agua destilada

Tomar 2 ml de solucién idnica 0.1 M\

Agregar 2 ml de glicinato de sodio
1.0M

Tomar 2 ml de solucién iénica 0.1 M\

Espectro
electronico

Agregar 2 ml de solucion saturada -
de oxalato de potasio

Tomar 2 ml de solucion idnica 0.1 M\

Espectro
electrénico

Agregar 2 ml de hidroxido
de amonio 1.0 M

Tomar 2 ml de solucién iénica 0.1 M\

Espectro
electrénico

Agregar 2 ml de piridina 1.0 M

Tomar 2 ml de solucion iénica 0.1 M\

Espectro
electrénico

Agregar 2 ml de EDTA disédico 1.0 1l

Tomar 2 ml de solucion iénica 0.1 M\

Espectro
electrénico

Agregar 2 ml de etilendiamina 1.0 M~

Nota: Los residuos (el contenido de todos los tubos y de las celdas de absorcién)

Tubo 1 | Agitar -
Medir -
absorbancia

Tubo 2 | Agitar -
Medir absorbancig

Tubo 3 | Agitar -
Medir absorbancia

Tubo 4 | Agitar -
Medir absorbancig

Tubo 5 Agitar
Medir absorbancia
Tubo 6 Agitar -
Medir absorbancig
Tubo 7 Agitar

Espectro
electrénico

~
. ./
Medir absorbancia

se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 8
Efectos quelato y macrociclico

Estabilidad adicional con ligantes
poli-dentados

Objetivos

e Observar la estabilidad termodinamica de los complejos con ligantes ma-
crociclicos y compararla con sus correspondientes complejos con ligantes
mono-dentados y poli-dentados lineales.

e Deducir los principales factores que influyen en la formaciéon de complejos.

Introduccion

La formacion de un sistema macrociclico y en general la quelatacién, de cierta
forma es la habilidad de un compuesto quimico, ya sea para formar compuestos
solubles de iones metalicos, que en presencia de agentes quimicos, normalmente
producirian un precipitado, o bien, el agente quelatante puede inhibir al ion de
sus reacciones normales. Esto es muy importante, dado que en muchos procesos
industriales, trazas de cationes puedan actuar como catalizadores no deseados en
reacciones de descomposicion y disminuir la eficiencia de su proceso quimico, por
ejemplo, en carnes, mayonesa, jabones y otros productos, ocasionando efectos
adversos en la calidad del producto, tal como acelerar la oxidacién de grasas y
aceites o bien el bicarbonato de las aguas (CO, disuelto en agua), puede precipitar
como carbonato cdlcico en aparatos que utilicen agua caliente. Por ejemplo, en
las calderas se genera la formacion de incrustaciones calizas que dan lugar a
sedimentos o depdsitos (sarro) adheridas a ellas, que en muchos casos puede dar
lugar a que la tuberia se tape. Otro caso es en el hogar, cuando las sales de calcio
y magnesio, al reaccionar con el jabon, forman un precipitado blanco que queda en
la ropa y ademas puede estropear la lavadora.

En el ambito comercial, se venden distintos tipos de quelatantes o agentes
secuestrantes dependiendo su uso y se clasifican en general como organicos o
inorganicos. Los polifosfatos condensados como el hexametafosfato de sodio
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[Na,(Na,P,0,)], el pirofosfato de sodio y el trimetafosfato de sodio, son los
agentes secuestrantes inorganicos mas ampliamente usados en jabones vy
detergentes, ya que forman compuestos hidrosolubles con la mayoria de los iones
metalicos; en tanto que de los agentes secuestrantes organicos, dos grupos son de
importancia econdmica. Ellos son los acidos amino-policarboxilicos como el acido
EtilenDiaminoTetraAcético (H,EDTA), y los acidos hidroxi-carboxilicos, tales como
el acido glucdnico, el acido citrico y el acido tartarico. Asi también se usa la lignina
y sus derivados; el acido lignosulfénico, debido a sus grupos hidroxi-fendlicos
se emplean en disolucion como agente secuestrante para calcio y magnesio en
sistemas que contienen jabdn. También se ha introducido una nueva clase de
agentes secuestrantes solubles en aceite u oleosolubles. Sin embargo, la sal di-
sodica del EDTA es, con mucho, el agente quelante mas ampliamente usado, ya
que forma compuestos muy estables al calentamiento y en medio alcalino, de ahi
que se use para determinar y cuantificar practicamente todos los elementos de la
tabla periddica.

(o}

e
/. C
N o

0} o} o}
+ 2l [l -
Na O*I‘D*O IT’*O I‘D*O Na o go
O_ + (0] + O_ +
a_In

Na Na o) HO
Polifosfatos Ion etilendiamin-tetraacetato Acido
glucénico

Figura 8.1 Esquema de algunos ligantes quelato de interés industrial

Pero no solo eso, muchos metales estan implicados en procesos bioldgicos formando
parte de un compuesto de coordinacion. Como ejemplo tenemos la respiracion,
proceso mediante el cual un ser vivo toma oxigeno y elimina didxido de carbono. En
la mayoria de los animales se lleva a cabo mediante la hemoglobina, una proteina
tetramera de un peso molecular de 64000, en la cual el grupo hemo se coordina al
hierro (II), el cual a su vez “agarra”, transporta y libera tanto a la molécula de O,
como a la de CO,, sin oxidarse el metal durante todo este proceso.
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N hys

HO 0] @)

Figura 8.2 Esquema del grupo hemo tipo b
Por todo lo anterior, investigaciones sobre la estabilidad y la fuerza de ligazén de
los agentes quelatantes y los complejos formados son tema de gran interés, dado
que el efecto involucrado es un tema que pertenece al campo de la quimica de
coordinacion; por ello, es necesario incluirlo en este laboratorio, a fin de comprender
su proceder quimico. Asi, el objetivo motor de esta practica es hacer competir 2
ligantes diferentes y observar la formacién del producto termodindmicamente mas

estable, asi como elucidar los principales factores que influyen en la direccionalidad
de las reacciones en competencia.

Investigacion previa
Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:
1. Definir qué es un ligante monodentado y un ligante polidentado.
2. ¢Qué es un ligante macrociclico?
3. Investigar cuantos tipos de ligantes macrociclicos existen actualmente.
4. ¢Qué es el efecto quelato? ¢Qué se conoce como efecto macrociclico?

5. Investigar algunas aplicaciones industriales o farmacéuticas basadas en la
estabilidad de los complejos macrociclicos y quelato (al menos dos de cada
uno). Sustentar ampliamente tu respuesta.

6. Definir la constante de estabilidad de un complejo. Explicar qué es constante
parcial y qué es una constante global.
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7. Explicar brevemente la relacién entre la constante de estabilidad de un com-
plejo (b) con AH y AS.

8. Lee cuidadosamente la parte experimental y dibuja las estructuras de Lewis
de cada ligante a emplear e indica, en caso de que sea posible, el tamafio
del anillo formado una vez coordinado al ién metalico.

9. Al mezclar dos sustancias, équé factores fisicos permiten indicar que se de-
sarrollé una reaccién quimica y no se involucro6 el factor dilucion?

10. Investigar las propiedades fisicas, quimicas y toxicoldgicas, asi como el ma-
nejo de los reactivos a usar.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

1 gradilla Sulfato de cobre (II) 0.05 M
22  tubos de ensaye de 5 ml 9 frascos con tapén gotero
conteniendo:
pipeta graduada de 10 ml  Frasco 1: NH,OH conc.

piseta con agua destilada  Frasco 2: etilendiamina al 5 %
Frasco 3: oxalato de potasio 1 M
Frasco 4: glicina 1 M
Frasco 5: acetil acetona

Frasco 6: EDTA sédico 0.1 M
Frasco 7: NaOH 3 M

Frasco 8: dimetilglioxima al 2 %
Frasco 9: 18 - corona -6 al 5 %
Frasco 10: ciclam al 5 %

Procedimiento

1. En la gradilla colocar 11 tubos de ensaye, etiquetar numérica y claramente
cada uno de ellos.

2. Agregar a cada tubo 4 ml de la disolucidén 0.05 M de sulfato de cobre (II).
Anotar en la bitacora de trabajo todos los cambios observados.

3. El tubo de ensaye 1 se guarda como testigo.
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Parte 1. Comprobacion del efecto quelato
1. Anadir a los tubos de ensaye:
Tubo 2: 1 gota de hidréxido de amonio.
Tubo 3: 3 gotas de hidréxido de amonio.
Tubo 4: 2 gotas de hidréxido de sodio.
Tubo 5: 2 gotas de etilendiamina.
2. Observar cuidadosamente y anotar los cambios percibidos.

3. Dividir en dos las disoluciones de los tubos 3 y 4. Identificar cada parte con
letras “a” y "b” y diluir con agua destilada a un volumen aproximado de 4 ml.
Afadir a los siguientes tubos de ensaye:

Tubo 3a: 2 gotas de etilendiamina
Tubo 4a: 2 gotas de etilendiamina

Parte 2. Orden de estabilidad dependiendo de los atomos
donadores

1. Afadir a los tubos de ensaye:
Tubo 6: 4 gotas de glicina + 2 gotas de NaOH.
Tubo 7: 4 gotas de oxalato de potasio.

2. Dividir en dos las disoluciones de los tubos 6 y 7. Identificar cada parte con
letras “"a” y "b” y diluir con agua destilada a un volumen aproximado de 4 ml,

anadir:
Tubo 6a: 1 gota de etilendiamina.
Tubo 6b: 2 gotas de oxalato de potasio.

Tubo 7a: 2 gotas de glicina + 1 gota de NaOH.

3. Observar cuidadosamente y anotar los cambios percibidos.
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Parte 3. Orden de estabilidad en funcion del tamano del
. anillo formado
1. Anadir a los tubos de ensaye:
Tubo 8: 4 gotas de dimetilglioxima.

Tubo 9: 4 gotas de acetilacetona + 1 gota de NaOH.

2. Dividir en dos las disoluciones de los tubos de ensaye 8 y 9. Identificar cada
parte con letras “a” y “*b” y diluir con agua destilada a un volumen aproxima-
do de 4 ml. Afiadir a los siguientes tubos de ensaye:

Tubo 7b: 2 gotas de dimetilglioxima.
Tubo 8a: 2 gotas de oxalato de potasio.
Tubo 8b: 2 gotas de acetilacetona.
Tubo 9a: 2 gotas de oxalato de potasio.
3. Observar cuidadosamente y anotar los cambios percibidos.

Parte 4. Estabilidad en funcion del numero de anillos
formados

1. Afadir a los siguientes tubos de ensaye:
Tubo 10: 2 gotas de EDTA sédico.
Tubo 11: 2 gotas de 18 — corona - 6 al 5 %.
Tubo 12: 2 gotas de ciclam

2. Dividir en dos las disoluciones de los tubos de ensaye 5, 10, 11 y 12. Identi-
ficar cada parte con letras “a” y "b” y diluir con agua destilada a un volumen
aproximado de 4 ml. A los siguientes tubos de ensaye anadir:

Tubo 4b: 1 gota de EDTA sddico
Tubo 5a: 1 gota de EDTA sdédico
Tubo 10a: 1 gota de 18 — corona -6 al 5 %

Tubo 10b: 2 gotas de ciclam
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Tubo 11a: 1 gota de EDTA sodico

Tubo 11b: 2 gotas de ciclam

Tubo 12a: 1 gota de EDTA sédico

Tubo 12b: 1 gota de 18 — corona -6 al 5 %

3. Observar cuidadosamente y anotar los cambios percibidos en cada tubo de

ensaye.

Anota tus observaciones en los siguientes cuadros.

Tubo de ensaye
Frasco
1 2 3 4 5 6
Inic.
a
b
Tubo de ensaye
Frasco
7 8 9 10 11 12
Inic.
a
b
Reporte

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y
sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusién del mismo:

1. Describir los cambios fisicos observados.
2. Escribir las posibles reacciones que se llevaron a cabo en cada tubo.

3. Escribir la formula desarrollada de los complejos de cobre (II) que estuvie-
ron presentes en los experimentos. Ordénalos en funcidén de su estabilidad.
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. ¢Por qué los complejos de Cu?* presentan diferentes colores? ¢Qué conclu-

siones se pueden sacar de este hecho?

. ¢Qué complejos son mas estables? Explica las posibles causas de esta esta-

bilidad.

Sugerencia: Considera el tipo de dtomo (nitrégeno u oxigeno) que se coordi-
na, tipo de ligante (lineal, ramificado o ciclico) favorecido, tamafo y cantidad
de anillos formados en el complejo.

. Localizar en la literatura las constantes de estabilidad de los complejos es-

tudiados y compararlos en forma cualitativa con los obtenidos experimental-
mente.

. Con base en las constantes de estabilidad reportadas, équé se puede deducir

con respecto a la entalpia y entropia de las reacciones?
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Mapas ecoldgicos

Solucion acuosa de
0.05 M de CuSO,.

Agregar 4 ml de solucién de CuSO,

Efectos quelato y
macrociclico

N
7

Agregar 4 ml de solucion de CuSO,

Tubo 1

Afiadir 3 gotas de NH,OH -

Agregar 4 ml de solucién de CuSO,

Tubo 2

Anadir 1 gota de NH,OH

Agregar 4 ml de solucion de CuSO,
N

Tubo 3

Tomar 2 ml de tubo 4

ARadir 1 gota de etilendiamina

Tubo 4

Tubo 4a

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de trifenilfosfina

Tomar 2 ml de tubo 4

R

Agregar 4 ml de solucion de CuSO,

ARadir 2 gotas de etilendiamina

Agregar 4 ml de solucién de CuSO,
7

Tubo 5

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de trifenilfosfina

Tomar 2 ml de tubo 6

Tubo 4b

Anadir 4 gotas de glicina + 2 gotas
de NaOH

Agregar 4 ml de solucién de CuSO,
7

Tubo 6

Agregar 1 gota de
etilendiamina

Tomar 2 ml de tubo 6

Tubo 6a

Agregar 2 ml de agua +
2 gotas de oxalato de
potasio

Tubo 6b

Tomar 2 ml de tubo 7

Anadir 4 gotas de oxalato de potasio

Tubo 7

Tubo 7a

Agregar 2 gotas de glicina
+ 1 gota de NaOH

Tomar 2 ml de tubo 7

Tubo 7b

Agregar 2 ml de agua +
2 gotas de dimetilglioxima

Nota: Los residuos (el contenido de todos los tubos) se depositan en los frascos

etiquetados para su tratamiento.
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Solucién acuosa de
0.05 M de CuSO,.

Agregar 4 ml de solucién de CuSOQO,

Tomar 2 ml de tubo 8

Anadir 4 gotas de dimetilglioxima

Agregar 4 ml de solucién de CuSQO,

Tubo 8

Agregar 2 ml de agua + 2
gotas de oxalato de potasio

Tomar 2 ml de tubo 8

Tubo 8b

Agregar 2 ml de agua +
2 gotas de acetil-acetona

Tomar 2 ml de tubo 4

Tubo 8b

Anadir 4 gotas de acetilacetona +
1 gota de NaOH

Agregar 4 ml de solucion de CuSO,

Tubo 9

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de trifenilfosfina

Tomar 2 ml de tubo 4

Tubo 9a

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de trifenilfosfina

Tomar 2 ml de tubo 10 -

Tubo 9b

Anadir 2 gotas de EDTA sédico

Agregar 4 ml de solucion de CuSO,_

Tubo 10

Agregar 2 ml de agua +
2 gotas de 18-corona-6

Tomar 2 ml de tubo 10

Tubo 10a

Agregar 2 ml de agua +
2 gotas de ciclam

Tomar 2 ml de tubo 11

Tubo 10b

Anadir 2 gotas de 18-corona-6 al 5%

Agregar 4 ml de solucién de CuSO,
7

Tubo 11

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de EDTA sddico

Tomar 2 ml de tubo 4

Tubo 11a

Agregar 2 ml de agua +
2 gotas de ciclam

Tomar 2 ml de tubo 12

Tubo 11b

Anadir 2 gotas de ciclam

etiquetados para su tratamiento.

Tubo 12

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de EDTA

Tomar 2 ml de tubo 4

Tubo 12a

Agregar 2 ml de agua +
1 gota de 18-corona-6
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Nota: Los residuos (el contenido de todos los tubos) se depositan en los frascos
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Practica 9

Caracterizacion de un compuesto de
coordinacion (parte 2)

Medicion de la susceptibilidad magnética

Objetivos

e Familiarizar al alumno con la determinacion de la susceptibilidad magnética
y la manera en que se puede utilizar para obtener informacion sobre el es-
tado de oxidacion y la geometria del centro metalico.

Introduccion

Segun Faraday, toda la materia es magnética, es decir, presenta respuesta en la
presencia de un campo magnético. La causa de ello son los electrones presentes,
componente fundamental de la materia, dado que toda carga en movimiento
genera un campo magnético y al estar presente un campo magnético externo a la
molécula, responden de alguna manera a su presencia.

En la actualidad, y dado el gran interés en el estudio de diversos materiales
ceramicos o en sistemas bioldgicos, la determinacion de las propiedades magnéticas
ha encontrado gran aceptacién hacia la caracterizacion de estas especies quimicas,
puesto que permite una descripcién “intima” de su estructura.

De esta manera, la denominada magnetoquimica® es una herramienta muy Uutil
para obtener informacion sobre la geometria y estado de oxidacién, en este caso,
del centro metalico.

En la presente practica se pretende caracterizar los compuestos anteriormente
sintetizados, utilizando medidas de lo que se conoce como susceptibilidad magnética,
la cual es una técnica no destructible y de uso frecuente.

* De hecho, las aplicaciones de la ley de Curie y extendida por Weiss, y la contribucion de Pascal al
magnetismo, son las responsables del desarrollo inicial de la magnetoquimica.
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Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que investigues:

1.

2.

celdas p/ balanza magnética  trans-[Co(en),CI]CI,
1 regla o vernier [Co(en),]Cl,

balanza analitica cis - K[Cr(ox),(H,0),]
balanza magnética trans- K[Cr(ox),(H,0),]

¢Qué se conoce como susceptibilidad magnética de la materia?

¢Qué tipos de comportamiento magnético presenta la materia? Mencionar al
menos 4.

. ¢Por qué es importante caracterizar una sustancia mediante su comporta-

miento magnético?

. ¢Cudles son los valores de momento magnético que se espera obtener en

cada compuesto a estudiar?

. Ademas de la medicidn de la susceptibilidad magnética empleando una ba-

lanza magnética, ¢de qué otra forma es posible medir el momento magnéti-
co de una sustancia? Fundamenta ampliamente tu respuesta.

. ¢Qué se conoce como el método de Evans para la medicidén de la susceptibi-

lidad magnética de una especie en disolucion? Fundamenta ampliamente tu
respuesta.

. ¢Qué otra técnica instrumental emplearias para caracterizar magnéticamen-

te una sustancia? Fundamenta ampliamente tu respuesta.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

Obtenido de practica

[Fe(acac),]
K,[Cu(ox),] x 2H,0

[Co(NH,).(NO,)ICl,
[Co(NH,).(ONO)]CI,
[Cu(CH,CO,),] -

g uu M D W DN R =
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Indicaciones adicionales

e La balanza magnética que se usara es un instrumento caro y debe tratarse
con cuidado para que se produzcan resultados confiables.

e No apoyarse en ella para mejores resultados; la balanza debe estar colocada
en una superficie estable, no sujeta a vapores quimicos ni cercana a fuentes
de campo magnético variable, electro-magnetos, ni materiales ferromagné-
ticos.

e Para remover impurezas paramagnéticas del tubo, limpiarlo con una disolu-
cion limpiadora, no uses una disolucion de mezcla cromica porque adiciona
impurezas paramagnéticas. Posteriormente lava el tubo con agua y acetona
y finalmente déjalo secar en la estufa; no lo seques con una toalla seca,
dado que esto genera una carga estatica que afecta la medicion.

e Todas las disoluciones deben prepararse aparte y el tubo porta-muestra de-
bera llenarse a distancia segura del instrumento.

e Para obtener resultados satisfactorios, se debe asegurar que el tubo porta-
muestra esté escrupulosamente limpio antes de usarlo. Antes de la clase
debe ser lavado con detergente y después enjuagarse con agua destilada,
para que al hacer la practica sélo se necesite enjuagarlo y secarlo cuidado-
samente.

e Antes de realizar una medicién, verifica que la muestra en la celda esté
bastante compacta. Normalmente la fuente de error mas importante es el
empacado no homogéneo de la muestra en el tubo, para minimizar este
problema, la muestra puede ser finamente molida (usa un mortero y un pis-
tilo) e introducida al tubo en pequefias porciones; después de cada adicién
empaca cuidadosamente. Para asegurar que la muestra esté bien empacada,
se sugiere que se tome la lectura cuando el display” permanece constante, y
también rotar la muestra da indicio de la homogeneidad de la misma.

e En la medida de susceptibilidad magnética, para la calibracion del equipo se
suele utilizar HCo(NCS), (a 20°C la y es 16.44 x 10°cm? g*, 6 = -10 K) o
[Ni(en),]SO, (x a 20°Ces 11.03 x 10"°cm? g, 6 = 43 K) donde en es etilen-
diamina. Estos compuestos son estables y pueden ser preparados facilmente
y con alta pureza.

* Para determinar la reproducibilidad del valor obtenido, es necesario repetir la evaluaciéon de X al menos
una vez mas mediante el vaciado, re-empaquetamiento y nueva lectura del tubo.
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Las instrucciones detalladas para la operacién y correcto manejo de la balan-
za magnética estan disponibles con el laboratorista o cerca del instrumento.

Procedimiento

Medida de la susceptibilidad magnética en la balanza
Johnson-Matthey

1. Pesar el tubo o celda porta-muestra vacio. Anotar en la siguiente tabla, uno

para cada compuesto medido, los resultados obtenidos:

Peso del tubo vacio g Lectura del tubo vacio, R,

Peso del tubo con muestra o g Lectura del tubo ¢/muestra, R o

Constante de la balanza, C_,, o Longitud de la muestra, / o cm
- Temperatura de medicion o °C

Colocar el tubo porta- muestra vacio dentro del tubo guia y tomar la lectura,

R,.

. Adicionar la muestra al tubo porta-muestra, tratando de que ésta esté bien

empacada, y anotar la masa de la muestra m en gramos y la longitud de la
muestra / en cm (minimo a 1.5 cm del fondo).

. Colocar el tubo muestra empacado en el tubo guia y tomar la lectura R, una

lectura negativa indica que el tubo mas la muestra tiene un diamagnetismo
neto.

. Si el display sale fuera de la escala, girar la perilla a la escala x10, recalibra

a cero y multiplicar la lectura por 10. Para determinar la reproducibilidad del
valor obtenido, repetir la medicion de c al menos una vez mas.

Estas mediciones permitiran calcular la susceptibilidad por gramo (x,) mediante la
siguiente ecuacion:

— Cha *Z*(R_Ro)
¢ 109*m

(9.1)
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Donde C,, = constante del equipo, / = la longitud de la muestra (cm), R = lectura
del tubo mas la muestra (g), RO = lectura del tubo vacio y m = masa de la muestra
(g). A partir de susceptibilidad por gramo (cg) se deriva la susceptibilidad magnética
molar (cM) definida como:

Am :X%M (9.2)

En la cual, PM es el peso molecular (g) de la especie en estudio y yM es expresado
en cm® mol*. Otra cantidad importante es el momento magnético efectivo (u,)
definido como:

Reg =2.83 /xy - T (9.3)

Donde la temperatura (T) es expresada en grados Kelvin (K) y p, tiene unidades
de magnetones de Bohr (MB).

Reporte

El reporte, en la parte de analisis y discusién, debe contener respuesta a los
siguientes puntos:

1. Valores de susceptibilidad magnética por gramo y por mol, de las diversas
sustancias estudiadas.

2. Valores de momento magnético efectivo molar de los compuestos en estu-
dio. ¢Es el valor esperado para el compuesto en estudio?

3. Numero de coordinacion y estado de oxidacion del atomo central en las di-
versas sustancias estudiadas. Sustentar respuesta.

4. Sugiere una estructura que pudiese representar a cada uno de los compues-
tos estudiados.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL

99



100

Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Bibliografia

. Berg, K. C. & Chapman, K. J. (2001). J. Chem. Educ., 78, 670.

. Girolami, G., Rauchfuss, T. & Angelici, R. (1999). Synthesis and technique in
inorganic chemistry: A laboratory manual. Univ. Sci. Books.

. Hatfield, W. (1994). Encyclopedia of inorganic chemistry. En King, B. R. (Ed.).
Vol. 4. John Wiley & Sons.

. O Connor, C. J. (1982). Prog Inorg. Chem., 29, 203.

. Porterfield, W. W. (1993). Inorganic chemistry: A unified approach. Academic
Press.

. Ribas - Gispert, J. (2000). Quimica de coordinacién. Omega.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL



Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Mapa ecoldgico

Medicion de la susceptibilidad magnética

Tubo porta - muestra

Pesar tubo vacio (g)

Vv

Tubo porta-muestra vacio

Muestra
Medir lectura de

magnetizacion (Ro)
\ 4
Empacar
muestra ~
Vv

Tubo con Muestra

-

Medir peso del tubo con muestra (g)
Medir la longitud de la muestra / (cm)
Colocar en el magnetometro

Medir lectura de magnetizacion (R)

Y

Resultado de
Magnetizacion

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 10

Caracterizacion de un compuesto de
coordinacion (parte 3)
Espectroscopia IR

Objetivos

e Caracterizar los compuestos sintetizados utilizando una técnica espectrosco-
pica sencilla y de uso frecuente, la espectroscopia infrarroja.

Introduccion

Todo profesional del &rea quimica y bioquimica utiliza diversas técnicas
espectroscopicas o instrumentales, a fin de corroborar que la sustancia que tiene
presente es la que espera tener. Por lo anterior, en muchas ocasiones es necesario
emplear una técnica instrumental que dé idea de lo que se tiene o de lo que esté
pasando en la molécula, e incluso para verificar la pureza de una sustancia, dado
que cada sustancia tiene sus propias huellas digitales que permiten caracterizarla
o identificarla con cierta facilidad.

Cuando se trabaja tanto en la sintesis como en la caracterizacion de un compuesto
una forma rapida, confiable y de facil acceso, es mediante el uso de la espectroscopia
infrarroja (IR).

En la presente practica se empleara esta técnica espectroscdpica para la identificacién
y la caracterizacion de las diversas sustancias que se han obtenido a lo largo del
curso experimental.

Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica a realizar, es necesario que el alumno
investigue:

1. ¢Cudles son los grupos funcionales que esperas encontrar en cada sustancia
a analizar?
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2. ¢(Esperas que el ligante mueva su frecuencia vibracional al estar coordinado
. o mostrara la misma frecuencia que cuando esta sin coordinar? Justifica am-

pliamente tu respuesta.

3. ¢Un ligante cualquiera al estar coordinado a un idn metalico +2, mostrara la
misma frecuencia vibracional al estar coordinado al mismo ion metalico pero
ahora con carga +37? Justifica ampliamente tu respuesta.

4. Localiza en la bibliografia las bandas de absorcion en el IR de cada grupo
funcional, de cada ligante no coordinado y cuando forman compuestos de
coordinacion. Analiza y explica estas diferencias en las frecuencias de absor-
cion.

5. En el caso de los compuestos tipo [MX,Y,]"*, ésera posible diferenciar es iso6-
mero cis- del isémero trans?

6. Ademas de la espectroscopia IR, équé otra espectroscopia se puede emplear
para caracterizar utilizando las frecuencias vibraciones de la molécula? In-
cluye las bases o fundamentos de esta (s) espectroscopia(s).

Parte experimental
Material, reactivos y equipo

Obtenido
de practica

KBr grado espectroscépico [Co(en),CL] Cl 1
[Co(en),] CI, 1

Mortero de agata [Fe(acac),] 2
K,[Cu(ox),] - 2H,0 3

Espectrometro IR cis-K,[Cr(ox),(H,0),] - 3 H,0 4
trans-K2[Cr(ox)2(H20)2] - 3 H20 4
[Co(NH,).(NO,)ICL, 5
[Cu(CH,CO,),] .-

104
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Indicaciones adicionales

En esta parte es indispensable preguntarle al profesor o al encargado del
equipo la forma de medir o manejar el equipo a fin de obtener un buen es-
pectro IR.

Antes de realizar una medicién, verifica que la muestra en la celda esté
bastante compacta. Normalmente la fuente de error mas importante es el
empacado no homogéneo de la muestra en el tubo, para minimizar este
problema, la muestra puede ser finamente molida (usa un mortero y un pis-
tilo) e introducida al tubo en pequefas porciones, después de cada adicién
empaca cuidadosamente. Para asegurar que la muestra esté bien empacada
se sugiere que se tome la lectura cuando el display permanece constante, y
también rotar la muestra da indicio de la homogeneidad de la muestra.

Al iniciar la preparacién de la “pastilla” con KBr, asegurarse que se encuentre
el frasco de KBr en un desecador o en un ambiente libre de humedad, por-
que el KBr es muy higroscépico, tal lo es, que cuando empieza a absorber
humedad pierde cristalinidad y se hace “piedra”.

Procedimiento

Preparacion de muestra y medicion del espectro de IR

1.

En un mortero de agata poner aprox. 1 mg (la punta de una espatula de
dentista) de la sustancia muestra y se mezcla con 100 mg de KBr grado es-
pectroscdpico seco.

La mezcla se tritura finamente en el mortero de agata.

Se vierte en la pastilladora y se coloca en un troquel especial donde se com-
prime a 5 000 o 6 000 libras por pulgada cuadrada, obtener un disco trans-
lucido lo mas homogéneo posible.

Cuidadosamente, este disco se coloca en el espectrometro de infrarrojo

. Medir y registrar el espectro IR.
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106

Reporte

El reporte, en la parte de analisis y discusién, debe contener:

1.

2.

Espectros IR de todos los compuestos en estudio.

Asignacion de las bandas obtenidas en los espectros IR.

. Basandose en las técnicas de caracterizacion empleadas en practicas ante-

riores, y en conjunto con la actual, proponer una estructura de cada uno de
los productos analizados. Sustentar firmemente su respuesta.
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Mapa ecoldgico

Espectroscopia IR

1 mg de muestra

1) Se pone en un mortero de agata
2) Mezcla con 100 mg de KBr

grado espectroscopico seco
3) Triturar finamente la mezcla

Vv

Verter muestra
en la pastilladora

Comprimir a 5 000 o 6 000
libras por pulgada cuadrada

El disco — muestra
se coloca en el

espectrometro IR E

Medir el espectro IR

\4
Espectro IR

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 11

Caracterizacion de un compuesto de
coordinacion (parte 4)

Analisis gravimeétrico y conductimeétrico de
complejos

Objetivos

e Familiarizar al alumno con la determinacidn de la conductancia eléctrica en
medio acuoso y no acuoso, y la manera en que puede ser usada para obte-
ner informacion sobre la carga y la estructura de los complejos.

e Determinar por método gravimétrico el contenido de cloruros idnicos pre-
sentes en un compuesto complejo.

Introduccion

Los compuestos de coordinacion en general estan constituidos por cationes vy
aniones, en algunos casos el complejo es el catién y en otros es el anién. Una forma
de determinar el contenido de una u otra especie, es formar con alguno de ellos un
nuevo compuesto que en el disolvente utilizado se separe en forma de un precipitado
compuesto insoluble. Una vez separado, éste se pueda pesar y determinar el
contenido de la especie estudiada en la disolucién (método gravimétrico).

Otro método importante, utilizado para la caracterizacion de sustancias idnicas,
es la determinacidon de la capacidad de las sustancias para conducir la corriente
eléctrica, aquellas sustancias cuyas disoluciones tienen la mas alta conductividad
eléctrica, consiste de un gran numero de iones, asi un compuesto cuya féormula
indica que esta compuesto por dos especies idnicas, por ejemplo A-B, tendra una
menor conductividad que una disolucidon que consista de tres o mas especies, por
ejemplo A-B,, a la misma concentracién, por lo que la medicién de la conductividad
de una disolucion permite determinar la unidad férmula de un compuesto que
consista de dos, tres, cuatro o mas iones.
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Investigacion previa

1. ¢Qué se conoce como reacciones de valoracion argentométricas? Indicar
aplicaciones y limitantes.

2. Escribir la reaccion de precipitacion del ion CI- con el ion Ag*, écudl es la
constante de equilibrio de esta reaccion?

3. ¢Qué condicidn debe tener el cloruro para precipitar con el ién plata?

4. Describir brevemente qué se entiende por conductancia eléctrica molar, in-
dicar las leyes que la definen y las unidades en que se expresa.

. Para un mayor entendimiento de la practica, es necesario que el alumno busque:
5. ¢Qué se entiende por conductancia molar especifica, equivalente y limite?

6. ¢Qué factores afectan la conductividad eléctrica?

7. ¢En qué forma las medidas de conductancia eléctrica se relacionan con la
estructura?

8. De los datos mantenidos debajo de la grafica Am contra VC los tres comple-
jos (1:1, 2:1 y 3:1) en la misma hoja de papel cuadriculado (Am en el eje
vertical). Extrapole cada curva para obtener Am®° para cada uno de los tres
siguientes complejos.

Concentracién Conductancia molar (Am) a 25 °Cen S cm 2 mol !
(MOTdm=)  1Co(NH,),ICI,  [Co(NH,),(NO,)I(NO,), [Co(NH,),(CO,)INO,
0.000625 453 249 107.2

0.00250 418 236 104.6
0.00562 386 224 102.2
0.0100 358 213 99.7
0.0156 337 204 97.5

9. Dado que a 25 °C, A°(NO,-) = 71.5y A° (CI-) = 76.3 S cm2 mol-1, calcule la
conductancia molar idnica limite para los tres cationes complejos anteriores.
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10. El complejo de férmula CrCl,.6H,0 tiene una conductancia molar Am® de

aproximadamente 270 S cm, mol. Sugerir una estructura probable.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

Obtenido de
practica
vasos de precipitado
de 10 ml
matraces volumétricos trans -[Co(en),CL]CI 1
de 25 0 10 ml
papel filtro [Co(en),]Cl, 1
embudo Blchner [Fe(acac),] 2
manguera para vacio K,[Cu(ox),].2H,0 3
pinzas trans-K,[Cr(ox),(H,0),] - 3 H,0 4
[Co(NH,),(NO,)]CI 5
agua destilada AgNO, 0.01 M ---
NaCl 5 x 10* M ---
conductimetro BaCl, 5 x 10* M ---

Indicaciones adicionales

Cuidados en la medida de conductancia

Entre las mediciones de cada serie de disoluciones del mismo compuesto, la
celda y el vaso porta celda debe enjuagarse completamente con agua desti-
lada. La conductancia leida para la celda con agua destilada es un criterio de
limpieza de la celda. Una lectura para A < 30 mS cm ! para el agua destilada
es un valor aceptable por una celda limpia.

Mientras se llena el vaso portacelda, pon la celda en otro vaso de vidrio, o
un vaso con agua destilada. No lo pongas en el banco donde podria conta-
minarse facilmente.

La reproducibilidad de las mediciones de resistencia depende del ambiente
fisico del vaso portacelda y la celda. Por consiguiente, es aconsejable su-
mergir la celda en el liquido de bano de termostato a la misma profundidad
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y usar la misma cantidad de disolucion del electrolito en cada medida. El
espacio entre los electrodos debe cubrirse completamente con la disolucion,
y estar libre de burbujas de aire.

Debe tenerse cuidado de que cada disolucién alcance el equilibrio térmico en
el vaso portacelda en el termostato antes de que su resistencia se registre.
El tiempo para que alcance el equilibrio térmico puede reducirse colocando
cada una de las disoluciones, en sus frascos volumétricos, en el bafo. El
equilibrio térmico toma aproximadamente 10 minutos.

Cuando la celda no esté en uso, esta debe estar lavada con agua destilada.

Procedimiento

Parte 1. Analisis conductimétrico de complejos

1. Preparar disoluciones acuosas de = 5 x 10* M de cada una de las sustancias

obtenidas en las practicas anteriores e incluir NaCl y BaCl,, y determinar su
conductividad a condiciones normales (T y P ambiente) mediante un conduc-
timetro. Anotar en la bitacora todos estos datos.

. Parala determinacion de la conductancia molar de los complejos en disolucion

de etanol, repetir el paso anterior pero usar etanol seco como disolvente en
lugar del agua.

Parte 2. Determinacion de cloruros (método gravimétrico)

1. Pesar 27 mg de cada uno de los complejos de cobalto (III) y disolver en la

minima cantidad de agua.

. Agregar 3 ml de una disolucién 0.1 M de AgNO,, el precipitado formado se

filtra en un papel filtro previamente pesado procurando que no le dé la luz,
ya que el compuesto obtenido es fotosensible.

. El papel filtro junto con el precipitado, se pone a secar dentro de un vaso de

precipitado en la estufa a 100 °C durante una hora. Posteriormente, ya seco
el papel, se pesa con el precipitado seco y se determina la cantidad de sélido
formado en cada caso.
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[x] | Conductividad | Conductividad | Relaciéon | Contenido
Compuesto (agua) (etanol) cation : cloruros

anion (9)

trans -[Co(en),Cl,]CI
[Co(en),]Cl,

[Fe(acac),]

K,[Cu(ox),].2H,0
trans-K,[Cr(ox),(H,0),] - 3 H,0
[Co(NH,).(NO,)ICI

NaCl

BaCl,

Reporte

El reporte, en la parte de analisis y discusién, debe incluir respuesta a las siguientes
cuestiones:

1. Para los compuestos de cobalto (III) en estudio, informar la cantidad de
precipitado obtenido en cada caso. é¢Cuantos cloros estan en forma idnica y
cuantos estan coordinados?

2. Comparar con sus compaferos de grupo sus valores de la conductancia por
cada disoluciéon y deducir, en cada caso, el niumero de iones que forma la
sustancia en cuestion.

3. Relacionar los valores obtenidos en ambas pruebas con la estructura proba-
ble de los compuestos.

4. ¢Difieren los resultados cuando se usé etanol como disolvente? En ese caso,
sugerir una posible razén de qué ocurre.

5. Comparar los resultados y conclusiones obtenidas en esta practica con los
obtenidos en la practica anterior, e indicar cudl es la unidad formula de cada
compuestos sintetizado.
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Mapas ecoldgicos

Anadlisis conductimétrico
Determinacion de cloruros de complejos
(método gravimétrico)

27 mg de los complejos Disoluciones ~ 5x10* M
de cobalto (IIl) de cada muestra
Papel filtro Agrega 3 ml de una disolucion de
AgNO; 0.1 M Colocar en el
8 conductimetro
Pesar
A\ A\
Filtrar Remanente Determinar
conductividad a 25 °C

=

Precipitado
Secar 1 h en la estufa a 100°C.
Pesar la cantidad de sélido formado
Resultado

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Practica 12

Cinética y estabilidad de compuestos de
coordinacion
Acuacion de complejos de cobalto (III)

Objetivos

e Introducir al alumno en la cinética y mecanismos de reaccion de los com-
puestos de coordinacion.

e Determinar el orden de reaccion y la constante de velocidad para la reaccion
de intercambio de ligante de un complejo de Co (III).

Introduccion

Hay dos preguntas de importancia general cuando se consideran todas las reacciones
quimicas. La primer pregunta concierne a la viabilidad de llevarse a cabo, esto es, la
posicion al equilibrio de una reaccion, por lo que la termodindmica quimica reviste
en esta cuestion. La segunda pregunta concierne a qué tan rapido una posicién de
equilibrio es establecida. Esta area es llamada cinética quimica. Asi, las preguntas
a responder son: équé tan lejos y qué tan rapido se llega en una reaccién quimica?

Numerosas reglas y conceptos pueden ayudar a predecir si una reaccién particular
ocurrira (consideraciones termodinamicas). Algunas de las siguientes son usadas en
el estudio de la quimica: series de actividad, reglas en reacciones de intercambio,
constantes de equilibrio, constantes de producto de solubilidad, potenciales de
oxidacion-reduccidén y energias libres de reaccion. Sin embargo, la prediccién de
qué tan rapido una reaccion quimica ocurrird es mucho mas complicada. El ultimo
factor que controla la velocidad de reaccion involucra el mecanismo de reaccion,
la cual involucra un grafico de tiempo detallado de como las moléculas y atomos
estan interactuando durante el curso de la reaccién.
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La reaccion en estudio

En esta practica, el ion trans-dicloro-bis(etilendiamina) cobalto (III), [Co(en),Cl,]*,
es un ion complejo que forma una disolucion verde® cuando es disuelta en agua
(véase practica 1), y en donde el ligante etilenediamina, H,N-CH,-CH,-NH,, actua
como un ligante bidentado, lo cual indica que en este complejo el ion cobalto (III)
tiene un numero de coordinacion seis. En disolucion, una molécula de agua puede
reemplazar uno de los iones cloruro presentes en el complejo, dando una mezcla de
trans- y cis- [Co(en),CI(H,0)]?*, la cual forma en su conjunto una disolucion rosa:

trans-[Co(en) 2C|2]+ + HZO > [Co(en) 2C|(HZO)]2+ + Cl-
verde rosa

En la cual, la reaccidon puede ser expresada por la ecuacion de velocidad dada por:

(12.1)

Acoen.ct Bl tlcoten,cn ]

Donde k es la constante de velocidad y n es el orden aparente de la reaccién. En esta
ecuacién de velocidad se puede apreciar que depende sdélo de la concentracion del
complejo de cobalto (III). Uno deberia esperar que la concentracion de H,O entre
en la expresién de velocidad, sin embargo, y dado que ésta practica es hecha en
disolucidn acuosa, la concentracion es grande (55M) y permanece casi constante;
asi, cualquier dependencia en [H,0] es incorporada a la constante de velocidad
k. Por todo lo anterior y a fin de estudiar la estabilidad de los compuestos de
coordinacion, el propdsito de esta practica es investigar la cinética de esta reaccion
de sustitucién, donde la especie entrante es una molécula de agua (acuacién).

Investigacion previa

Para un mejor entendimiento de la practica, es necesario que el alumno investigue:

1. ¢A qué se refieren los términos “estabilidad cinética” y “estabilidad termodi-
namica”?

2. ¢A qué se refieren los términos: inerte, 1abil, estable e inestable?

* El isémero cis-[Co(en) ,CL]Cl, es un sélido morado que en disolucién acuosa presenta un color rojo
intenso, y dificil de acuar.
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10.

Nota:

¢Qué es la cinética quimica y qué factores influyen en la rapidez de una re-
accion? Indicar como influyen el tamafio, la carga y la configuracion del ion
central en la velocidad de reaccién de un ion metalico de transicion.

¢Qué se conoce como cinética de reaccion de orden cero (0), de orden 1y
de orden 2? éCémo es posible saber si una reaccion sigue una de estos 6r-
denes de reaccién? También en cada uno de estos casos, écodmo se calcula el
tiempo de vida media de una reaccién quimica?

¢Qué se conoce como reaccion de acuacion? éQué es una reaccion de hidro-
lisis basica y de hidrélisis acida? éCual es la diferencia entre estos tipos de
reaccion?

¢Cual es la ecuacidon de Arrhenius (cinética quimica) y qué informacion es
posible obtener de ella?

Investigar los siguientes tipos de mecanismos de reaccion que pueden sufrir
los compuestos de coordinacion: Mecanismos de intercambio asociativo y
de intercambio disociativo, reacciones redox de esfera interna y reacciones
redox de esfera externa.

Investigar los efectos de los ligantes en la cinética de sustitucién de comple-
jos d® cuadrado planos:

a) Efecto trans e influencia trans.
b) Efecto cis.

¢La estabilidad que presentan los compuestos de cobalto (II) es la misma a
la que presentan los compuestos con cobalto(III)? ¢éEn qué se diferencian?

El ion complejo trans-[Co(NH,),Cl,]* en disolucion acuosa absorbe luz princi-
palmente en la region roja del espectro visible (la absorcién mas intensa es
a 680 nm). ¢Qué color se espera muestre el complejo en disolucion acuosa?
¢Cudl es su color complementario?

Traer 4 hojas de papel milimétrico por equipo.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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Parte 1. Determinacion de longitud de onda de trabajo (A

Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

1 matraz bola de 100 ml, o tubo de ensaye largo [Co(en), CL]CI

1 termdmetro agua destilada

1 pipeta graduada de 5 ml

1 bafio Maria 1 cronometro

1 mechero de Blinsen espectrofotometro
1 propipeta

2 celdas para espectrofotémetro

Indicaciones adicionales

Los compuestos de cobalto (III), asi como la etilendiamina, son clasificados
como toxicos e irritantes, por lo que se recomienda el uso de lentes protec-
tores (gogles) y guantes de latex o neopreno durante la realizacion de esta
practica. En caso de que estas sustancias toquen tu piel o tu ropa, procura
lavar el area afectada inmediatamente con mucha agua y consulta a tu pro-
fesor.

Las mediciones de cinética seran hechas usando un espectrofotometro y las
instrucciones para su uso estan disponibles con el laboratorista o cerca del
instrumento.

El complejo trans- [Co(en),Cl,]* fue también obtenida en la practica 1, y es
comercialmente disponible como la sal cloruro, trans-[Co(en),Cl,]CI.

Procedimiento

max)

Cuidados:

Las mediciones de cinética seran hechas a la longitud de onda seleccionada
en el primer punto.

Dado que ambos complejos en la reaccion absorben en la region del visible,
la absorbancia se mantiene alta durante el curso entero de la reaccién. Para
obtener una mejor exactitud y precisidon en sus mediciones, es mejor usar la
disolucién inicial a tiempo cero ajustado como 100 %, en vez de una muestra
de agua pura. Este procedimiento expandira la escala del espectrofotémetro.
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Compuesto:

Un intervalo de concentraciones iniciales favorables para las mediciones
cinéticas es de 0.01-0.02 M. Asegura hacer todos los calculos para la
preparacion de las disoluciones antes de ir al laboratorio.

Usa un tubo prueba, sujétalo en el bafo junto al matraz de reaccion.

. Primeramente, medir el espectro de absorcién en la region del visible

(400-800 nm) de una disolucion diluida de [Co(en) ,Cl,]* preparada re-
cientemente. En este primer punto, la concentraciéon no es importante
para determinar el espectro. Anotar los resultados obtenidos en la tabla
12.1 y graficar los resultados obtenidos en papel milimétrico. Escoger una
longitud de onda (A__ ) apropiada para el andlisis y referenciar bien los

espectros de absorcion obtenidos.

max

Calentar la disolucion a 70 °C para que se hidrolice, la cual es [Co(en), (H,0)CI]?".
Medir su espectro UV-Vis y registrar los datos de absorbancia en tabla 12.1.

Tabla 12.1 Valor experimental de absorbancia en funcién de longitud de onda

Longitud Absorbancia Absorbancia Longitud de Absorbancia  Absorbancia
de onda inicial (U.A) final (U.A) onda (nm) inicial (U.A) final (U.A)

(nm)

400 620
420 640
440 660
460 680
480 700
500 720
520 740
540 760
560 780
580 800
600
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Parte 2. Determinacion del orden de reaccion

1. Colocar un matraz bola de 100 ml o un tubo de ensaye largo, en un bafo de

agua termostateado (35 °C) y agregar 25 ml de agua destilada. Instalar el
equipo como el montado en la figura 12.1.

Figura 12.1 Disefio experimental para las mediciones de cinética

en la determinacién del orden de reaccién

. Medir la temperatura del agua dentro del matraz y la temperatura del bano

durante 10 minutos (minimo) y el cual debe variar + 2 °C.

. Adicionar 140 mg de trans- [Co(en),(Cl),]Cl al matraz bola. Anota todos tus

resultados en la tabla 12.2

. Tomar alicuotas de 2 - 3 ml de la disolucién puesta en el agua del bafio,

empleando ya sea pipetas Pasteur o pipetas graduadas de 5 ml con sus res-
pectivas propipetas.

. Verter la disolucidn en una celda espectrofotométrica de 3 ml y determinar

rapidamente la absorbancia de la alicuota en el espectrofotdmetro a los
tiempos sugeridos en la tabla 12.2. Posteriormente, regresar la alicuota al
matraz de reaccion dispuesto en el bafio de agua.

. Cuando todas las alicuotas han sido colectadas y medida su absorbancia,

dirigir la reaccién hacia su término calentando el bafo de agua a 70 °C. Re-
mover el mechero de Bunsen y dejar la mezcla de reaccién 5 minutos mas
en el agua caliente. Obtener una alicuota final y medir su absorbancia. Esta
representa la reaccién a tiempo infinito (t_).

. Graficar In (A-A,) vs t y calcular la constante de velocidad, k.
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Tabla 12.2 Datos de absorcién para la determinacion del orden de reaccion

Compuesto:

Temperatura Exp: oC

A a monitorear (nm):

Tiempo sugerido
(min:sec)

Tiempo exp.

(s)

Abs
(U. A)

1:00

3:00

5:00

8:00

11:00

15:00

20:00

25:00

35:00

Notas:

Usa el ajuste de la curva por minimos cuadrados para determinar la pendien-
te, constante de velocidad y la incertidumbre en la constante de velocidad.
Una forma alterna al punto 4 es sacar la alicuota del matraz de reaccion y
colocarla en un vial puesto en hielo, ya que en temperaturas cercanas a los
0 °C una disolucién acuosa de trans-[Co (en),(Cl),]* no experimenta ningun
acuacién apreciable, lo que da tiempo para esperar a que un espectrofoto-

metro esté disponible.

Asegura las concentraciones en cada corrida con buena exactitud (£3%).
¢Las concentraciones iniciales para cada corrida tienen que ser exactamente

iguales?

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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Es esencial mantener un estricto control de la temperatura: coloca un tubo
de prueba lleno de agua en un bafio de agua, y permitir que alcance la tem-
peratura del bafio antes de agregar el [Co (en),(Cl),]Cl. Si el agua del bafio
esta demasiado caliente, agrega un poco de hielo o agua de hielo para bajar
la temperatura.

No debes olvidar anotar en tu bitacora todos los valores de absorbancia
medidos, asi como el tiempo en el cual se extrajo la muestra del matraz de
reaccion y la temperatura a la cual se esta trabajando.

Reporte

Estas preguntas y requerimientos son incluidas en el manual para ayudarte a
preparar el reporte y sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y
discusion del mismo.

En la parte de resultados, proporcionar los datos en forma tabular, incluyen-
do toda la informacién necesaria para repetir tus calculos, asi como todos los
graficos obtenidos.

Reportar el orden de la reaccidon y la constante de velocidad a 35 °C.

Incluir cualquier pendiente e intercepcion determinadas por el ajuste de la
curva por minimos cuadrados y la incertidumbre en las cantidades.

Discutir el significado quimico de los resultados, es decir, por qué estos re-
sultados son utiles e importantes.

Discutir porqué es necesario hacer este tipo de estudio.

¢Son los resultados para este sistema inusuales, o se ubican dentro de la
gama normal de resultados similares para otros sistemas?

éPor qué las concentraciones iniciales para cada corrida tienen que ser exac-
tamente iguales?

Hacer la deduccidn de la ecuacién de velocidad para la reaccion de acuacion.
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10.

11.
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Solucién de
[Co(en),Cly]"

Medir Abs.

Quimica Inorganica Il (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Mapas ecoldgicos

R

Espectro
electrénico

Parte 1. Determinacion de A max

Solucién de R
[Co(en), (H.0)CIF** ]

Medir Abs. | Espectro
Z| electrénico

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Parte 2. Determinacion del orden de Ila reaccion

25 ml de agua
termostateado a 45 °C

Adicionar 140 mg de
< | trans- [Co(en)o(Cl),]CI

Solucioén 1 R

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.

> t=0min: 00 s. éx =
Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.

z t=3 min: 00 s. 2 fiia 9

\4

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
> t=8min: 00 s. T

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
t=11min: 00 s. T

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
> t=15min: 00s. T

\4

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
> t=20min: 00 s. T

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
> " t=25min:00s.  [————>| Dato9 |

A fija
Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
> t = 35 min: 00 s. T Dato 10

Tomar 2 ml Alicuota al tiempo Medir Abs.
> t = 40 min (t..) é}b i Dato 11

Nota: Los residuos (todas las alicuotas) se depositan en los frascos etiquetados

para su tratamiento.
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Practica 13

Quimica bio-inorganica

Complejos cobre (II)-glicina
Objetivos

e Conocer los principios basicos de la quimica de los metales de transicion en
sistemas bioldgicos, quimica bioinorganica.
e Llevar a cabo la sintesis de un compuesto de Cu(II) de interés bioldgico.

Introduccion

Uno de los principales objetivos de la industria quimica es la preparacion de nuevos
y mejores productos quimicos como medicamentos, plaguicidas, fertilizantes, telas,
aditivos para alimentos y casi todas otras cosas utilizadas en el hogar. Sin embargo,
la sintesis de productos quimicos no sélo a escala industrial se lleva a cabo, sino
también en los sistemas bioldgicos.

El concepto de Werner, de complejos de coordinacion, fue radicalmente diferente
de los conceptos quimicos aceptados en su tiempo. Hoy en dia, la validez de la
teoria de Werner ha sido ampliamente demostrada, no sélo por haberse sintetizado
muchos compuestos de coordinacién con caracteristicas diferentes a los de la
quimica normal, sino que también se han encontrado que estan ampliamente
distribuidos en la naturaleza, por ejemplo, el grupo Hemo, el cual es necesario
para el transporte de oxigeno en la sangre, es un compuesto de coordinacién de
hierro (II). Otro complejo bien conocido es la clorofila, la cual es un complejo con
magnesio (II). La clorofila es la sustancia verde en plantas que es necesaria para las
reacciones fotosintéticas que convierten el didxido de carbono y el agua en glucosa
y oxigeno. Cobre (II) es otro de los iones que forma compuestos de coordinacion
y una gran cantidad de sus complejos son encontrados en la naturaleza. Aunque el
idn cobre (II) es toxico en apreciables cantidades, es necesario como un elemento
traza en la nutricidn humana. Este ion es fundamental en la funcidon de enzimas que
estan involucradas en la produccidon de energia (mitocondria) y en la formacién de
melanina, elastina, huesos y tejido nervioso. El ion cobre (II) es absorbido en el
estdmago y en la parte superior del intestino delgado por la formacion de complejos
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con aminoacidos y péptidos, por lo que se dice que el complejo cis-bis(glicinato)
cobre(II) monohidratado es uno de estos complejos cobre-aminoacido formados
inicialmente.

En esta practica se realizara la sintesis de este complejo de cobre (II) - aminodacido,
partiendo inicialmente de acetato cuprico. La primera parte de la practica puede
ser vista como una reaccion de doble desplazamiento entre el acetato de cobre y
la glicina:

Cu(C,H,0,), (ac) + 2 HC,H,NO, (ac) — Cu(C,H,NO,), (s) + 2 C,H,0,H (ac)

Aunque la glicina® y el acido acético son muy similares en su estructura, por efecto
quelato™, la glicina tendra preferencia para coordinarse al ion Cu(II).

Jor 108
OH H,C OH
Glicina Acido acético

De esta forma, el objetivo de la presente practica, ademas de adentraralalumnoenla
participacion de los iones metadlicos en sistemas bioldgicos (quimica bioinorganica),
es llevar a cabo la sintesis de un compuesto de interés bioldgico, el complejo de
cobre (II)-glicinato.

Investigacion previa

Para un mayor entendimiento de la practica, es necesario que el alumno investigue:
1. ¢A qué se refiere el término quimica bioinorganica?

2. ¢En quimica bioinorganica, a qué se refieren los términos sistemas modelo y
biomiméticos?

3. ¢Cudl es la funcidn de los iones metalicos en los sistemas bioldgicos? Indicar
al menos cinco iones metalicos que sean importantes a nivel bioldgico, inclu-
yendo la funcidn que realiza cada uno de ellos.

4. En general, icudles son las posibles geometrias y los nUmeros de coordina-
cion que puede presentar el idn cobre (II)?
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5. En los sistemas bioldgicos, écudles son las formas estructuras en las que
esta presente el ion cobre (II)?

6. Investigar las propiedades quimicas, fisicas y toxicoldgicas, asi como el ma-
nejo de todos los reactivos involucrados.

Parte experimental

Material, reactivos y equipo

2 vasos de precipitados de 125 ml (CH,CO,) ,Cu - H,0
1  pipeta graduada de 10 ml C,H.NO, (Glicina)
1 matraz Erlenmeyer de 50 ml
1 embudo Blchner de 125 ml agua destilada
1  probeta de 50 ml hielo
1  parrilla de calentamiento etanol
1  agitador magnético acetona
2  papel filtro
manguera para vacio estufa

bomba de vacio

Procedimiento

Parte 1. Sintesis de cis-bis(glicinato)cobre(II)
monohidratado

1. Pesar 1.0 g de acetato de cobre (II) monohidratado y verterlo en un vaso de
125 ml. Adicionar 15 ml de agua destilada.

2. En otro vaso de 125 ml, pesar 0.8 g de glicina y adicionar 10 ml de agua
destilada. Colocar ambos recipientes en la parrilla de calentamiento y calen-
tar hasta el punto de ebullicion. Agitar ocasionalmente mientras se calienta
hasta que ambos sélidos se disuelvan.

3. Después que se han disuelto y las disoluciones estan cerca de su punto de
ebullicién, con cuidado, remover los vasos de la parrilla y adicionar la diso-
lucion de glicina al vaso con el acetato de cobre (II) y agitar.

4. Permitir a la disolucién enfriarse por unos minutos y luego colocarla en un
bafo con hielo.
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Después que los cristales azules se empiezan a formar, en un embudo Blich-
ner (con el papel filtro previamente pesado) filtrar la disolucion al vacio para
colectar el producto, separar el filtrado dado que se empleara en la segunda
parte.

Lavar el precipitado dos veces con acetona y continuar secandolo con aire.

. Colocar el papel filtro en la estufa a 105 °C por 20 min. Posteriormente, pe-

sar la cantidad de producto obtenido.

Parte 2. Sintesis de trans-bis(glicinato)cobre(II)

1.

En un matraz Erlenmeyer de 50 ml, mezclar 10 ml del filtrado obtenido en la
parte 1 con la mitad del producto obtenido y 500 mg de glicina.

Poner a ebullicion durante 1 hora, ocasionalmente agregar agua destilada a
fin de procurar mantener un volumen de reaccién de 10 ml.

Posteriormente, filtrar los cristales en caliente y lavarlos con etanol.

. El producto se seca en la estufa, a 105 °C por 20 min, y se pesa.

Reporte

Estas preguntas son incluidas en el manual para ayudarte a preparar el reporte y

sus respuestas deben estar incluidas en la parte de analisis y discusién del mismo:

1.

2.

132

Descripcion fisica de los productos obtenidos.

Las ecuaciones quimicas balanceadas.

. El rendimiento y porcentaje de rendimiento (% Rend.) de cada una de las

reacciones efectuadas.

. ¢Por qué esta favorecida la formacion y cristalizacion del isémero cis-?

¢Qué es el efecto Jahn-Teller? Proponer el arreglo espacial que presenta el
i6n Cu (II) en los complejos formados utilizando el efecto Jahn-Teller.
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Mapas ecoldgicos

Sintesis de cis-glicinatocobre(ll)
monohidratado

Sintesis de trans-glicinatocobre(ll)

1.0 g de acetato de
cobre (II) monohidratado

10 ml del filtrado 1
(Parte 1)

0.8 gde
glicina
1) Vaciar en un vaso
de 125 ml ici
L Adicionar 10 ml
2) Adicionar 15 mi de de agua destilada
agua destilada
\ v
— Solucion
Solucion con c/glicina
cobre (Il)
. Agitar y calentar
Agitar y calentar hasta el punto
hasta el punto de de ebullicion
ebullicion \Z
Solucion
< c/glicina
Adicionar

Mezcla Cu(ll) /
Glicina

1) Enfriara T. Amb.
2) Colocar en bafio con hielo

\
Pp - Filtrado 1
7
Filtrar al vacio
Producto

1) Lavar dos veces con acetona

2) Continuar secandolo con aire

3) Colocar en la estufa por 30 min a 105 °C
4) Pesar producto

Producto 1

1)Se adiciona la mitad del
producto 1 + 500 mg de
glicina

2)Reflujo durante 1 hora

A\ 4

Solucién con pp

Se filtra en
caliente | Filtrado 2
\ 4 -
Pp
Lavar con
etanol
Producto

1) Continuar secando con
aire

2) Colocar en la estufa por
30 min a 105 °C

3) Pesar producto

A\ 4
Producto 2

Nota: Los residuos se depositan en los frascos etiquetados para su tratamiento.
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Apéndice A

Programa de la asignatura y objetivos
del curso experimental

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
DIVISION DE CIENCIAS QUIMICO-BIOLOGICAS

DEPARTAMENTO DE CIENCIAS QUIMICAS

LICENCIATURA EN: QUIMICO INDUSTRIAL

PROGRAMA DE: QUIMICA INORGANICA II
ORGANO INTERNO QUE COORDINA EL PROGRAMA DE LA ASIGNATURA:

SECCION DE QUIMICA INORGANICA

CARACTER DE LA ASIGNATURA SEMESTRE
OBLIGATORIA 40

Numero de horas: 3 horas a la semana

TIPO CREDITOS
L 0
3 2 8
T: TEORIA P: PRACTICAS O: DISCUSION, PROBLEMAS,
SEMINARIOS
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NOMBRE DE LA ASIGNATURA: QUIMICA INORGANICA II Clave: 1414
OBJETIVOS GENERALES DEL APRENDIZAJE:

Dar a conocer a los estudiantes los compuestos de coordinacién, su estructura
y enlaces, sus aplicaciones analiticas, asi como su estabilidad y mecanismos de
reaccion.

Temario

Unidad 1. Introduccion

Unidad 2. Definiciones usuales en quimica de coordinacion
2.1. Ligantes y tipos de ligantes
2.2. Nimero de coordinacion

2.3. Nomenclatura

Unidad 3. Isomeria en compuestos de coordinacion
3.1. Estructural
3.1.1. Conformacional
3.1.2. Geométrica
3.1.3. De coordinacion
3.1.4. De ionizacion
3.1.5. De hidratacion
3.1.6. De unidn o enlace
3.2. Estereoisomeria
3.2.1. De posicién

3.2.2. éptica
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Unidad 4. Estados atomicos
4.1.

4.2.

Unidad 5. Simetria molecular
5.1.

5.2.

5.3.

Términos espectroscopicos

Términos Russell-Saunders

Operaciones de simetria
Elementos de simetria

5.2.1. Plano

5.2.2. Centro de inversién
5.2.3. Ejes propios
5.2.4. Ejes impropios

Grupos puntuales (tabla de caracteres)

Unidad 6. Teorias de enlace en compuestos de coordinacion

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

Campo cristalino

6.1.1. Serie espectroquimica

6.1.2. Magnetismo en compuestos de coordinacion
Unidn-valencia

Campo de los ligantes

Orbitales moleculares

Unidad 7. Aspectos adicionales de los compuestos de coordinacion

7.1.

7.2.

Efecto Jahn-Teller

Estabilidad termodinamica en compuestos de coordinacion
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7.2.1. Factores que determinan la estabilidad

7.2.2. Efecto quelato y efecto macrociclico

Unidad 8. Tdpicos selectos en quimica inorganica
8.1. Cinética quimica
8.1.1. Aspectos generales y definiciones
8.1.2. Efecto trans
8.2. Catalisis con metales de transicion
8.3. Quimica organometalica

8.4. Quimica bioinorganica
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10.

11.

12.

13.

. Hughes, M. N. (1981). The inorganic chemistry of biological process. Wiley.

. Basolo, F. & Jonhson, R. (1969). Quimica de los compuestos de coordinacion.

. Cotton, F. A & Wilkinson, G. (1986). Quimica inorganica avanzada. México: -

Bibliografia

Limusa.

. Huheey, 1. E. (1991). Quimica inorganica. Principios de estructura y reactividad.

(2da Ed.). México: Harla.

. Day, M. C. & Selbin, J. (1969). Theoretical inorganic chemistry, (2th Ed.). Van

Nostrand Reinhold.

Reverte.

. Orgel, L. E. (1960). An introduction to transition-metal chemistry: ligand field

theory. Cambridge.

. Jolly, W. L. (1976). The principles of inorganic chemistry. Mc Graw-Hill.

. Langford, C. W. & Gray, H. B. (1974). The ligand substitution processes.

Benjamin.

. Phillips, C. G. S. & Williams, R. J. P. (1966). Inorganic chemistry. Vol. II.

Oxford Uni. Press.

Coates, G. E. & Powell, P. (1987). The principles of organometallic chemistry.
Chapman & Hall.

Masterton W.L., Slowinski, E.]J. & Staniski, C.L. (1986). Quimica general
superior. (5a Ed.). México: Interamericana.

Dillard, C.R. & Goldberg, D.E. (1987). Quimica general. México: Limusa.

Douglas, B.C. & Mcdaniel D.H. 1965). Concepts and models of inorganic
chemistry. USA: Blaisdell Publishing Co.
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Métodos y técnicas didacticas:

e Exposicion oral

Evaluacion

3 examenes escritos

Requisitos para cursar la asignatura

Quimica Inorganica I
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECRETARIA DE PLANEACION

DEPARTAMENTO DE CERTIFICACION

DERIVACION DE LOS OBJETIVOS DEL CURSO EXPERIMENTAL
(REQUISITOS PARA EL PRODUCTO)
A PARTIR DEL PROGRAMA DE LA ASIGNATURA

QUIMICA INORGANICA II (1414)

DEPARTAMENTO: SECCION ACADEMICA:
CIENCIAS QUIMICAS QUIMICA INORGANICA
ASIGNATURA: CARRERA:

QUIMICA INDUSTRIAL

OBJETIVOS GENERALES
DE LA ASIGNATURA

OBJETIVOS
DEL CURSO EXPERIMENTAL

Dar a conocer a los estudiantes los compuestos
de coordinacién, su estructura y enlaces, sus
aplicaciones analiticas, asi como su estabilidad

y mecanismos de reaccion.

Familiarizar al alumno con la nomenclatura,

técnicas experimentales de sintesis vy

caracterizacién basica de compuestos de

coordinacion en el laboratorio.

Ensefiarles los métodos experimentales para
determinar la estructura y los tipos de enlace en

los compuestos quimicos.

Adiestrar al alumno en diversos métodos
experimentales para determinar la estructura y
el tipo de enlace presente en los compuestos

quimicos bajo estudio.

Llevar a cabo, mediante diversas técnicas de
preparacion, la sintesis de compuestos de

coordinacion.

Que el alumno adquiera habilidades en la sintesis

de compuestos de coordinacion.

ELABORADO POR:

César Soto Figueroa, Alejandro Solano Peralta (responsable)

REVISADO POR:

(Jefe de la Seccidn)

Natividad Venegas Herrera

FECHA DE ELABORACION:

12/junio/2009
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Apéndice B

Reglamento interno para los laboratorios
de la Seccion de Quimica Inorganica de la
Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan

Universidad Nacional Auténoma de México
Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan
Departamento de Ciencias Quimicas

Reglamento interno para los laboratorios de la secciéon de Quimica

Inorganica de la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan

ARTICULO 109, El presente Reglamento es aplicable para los laboratorios donde se
realiza trabajo experimental, sea de docencia o de investigacion, asi como en areas
anexas pertenecientes a la Seccidon de Quimica Inorganica de la Facultad.

Su observancia es obligatoria para el personal académico, alumnos y trabajadores
administrativos y no excluye otra reglamentacién que resulte aplicable.

ARTICULO 2°. En todos los laboratorios de docencia sera responsable de seguridad
e higiene el profesor de ensefianza experimental durante el tiempo que dure la
sesion, quien vigilard que el presente Reglamento se cumpla. En los casos de los
laboratorios de investigacion y/o en los tiempos en que se realice actividades de
tesis, servicio social, etc.; el académico designado como responsable del laboratorio
0 en su ausencia, el responsable del proyecto realizara las funciones de supervision
mencionadas.

ARTICULO 3°. Para trabajar en los laboratorios es obligatorio que los estudiantes
usen bata de algoddn, cerrada, cabello recogido y, en caso necesario, guantes y
gafas de seguridad. En el caso del personal académico y administrativo, el equipo
de proteccién personal lo dictaminara la Comisién de Seguridad e Higiene de la
FESC. Este equipo sera de uso obligatorio. El alumno que no tenga proteccidon no
podra permanecer en el laboratorio; sera su responsabilidad contar con el equipo
mencionado. Asimismo, no podra trabajar ni permanecer dentro de los laboratorios
si no se encuentra su profesor o alguien responsable que lo sustituya.
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ARTICULO 4°. En los laboratorios queda prohibido: fumar, introducir y consumir
alimentos o bebidas; la entrada al laboratorio en estado inconveniente bajo el efecto
de bebidas alcohdlicas, drogas y/o estupefacientes, asi como el uso de lentes de
contacto zapatos abiertos (sandalia), gorras, bufandas y medias de nylon.

ARTICULO 5°. Los alumnos que soliciten material se haré por medio del formato
de “Solicitud de préstamo de material”, con tres dias de anticipacién, dejando como
garantia su credencial oficial vigente que lo acredite como alumno de la facultad;
en dicho vale debera especificar claramente la cantidad de material, reactivo y
equipo; asi como asentar con claridad y veracidad sus datos personales, mismos
que podran corroborarse con los de su expediente en Servicios Escolares. En caso
de no cumplir con este requisito no se les prestara material. El material roto y
dafado sera repuesto al laboratorio, acompafiado con nota de compra con datos y
logotipo del distribuidor.

ARTICULO 6°. Durante el desarrollo del trabajo experimental, el alumno (usuario)
debera colocar sus utiles (pertenencias) en el lugar designado para tales fines.

ARTICULO 7°. Queda estrictamente prohibido tocar, oler o probar cualquier
sustancia, sobre todo si se desconoce su procedencia y sus caracteristicas.

ARTICULO 8°. Cualquier muestra o solucidén que se guarde en los refrigeradores
0 anaqueles deberd estar bien envasada y etiquetada, indicando tipo de muestra,
concentracion, fecha de realizacidn y nombre del proyecto o de la asignatura que la
requerird. No se permite guardar alimentos y/o bebidas en los mismos.

ARTICULO 9°. Las gavetas de los laboratorios serdn utilizadas exclusivamente
para almacenar todo lo relacionado con el trabajo experimental, mismas que seran
desocupadas al termino del curso experimental.

ARTICULO 10°. La preparacién de reactivos y soluciones deberdn realizarse
siempre dentro de la campana de extraccion.

ARTICULO 11°. Queda prohibido sacar material, reactivos y equipo de los
laboratorios sin autorizacion.

ARTICULO 129, El trabajo con sustancias toxicas, volatiles o inflamables debera
hacerse dentro de la campana de extraccion. Estas sustancias deberan almacenarse
en areas especificas y perfectamente sefaladas.

LICENCIATURA EN QUIMICA INDUSTRIAL
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ARTICULO 139, El profesor responsable del grupo de laboratorio asesorard al
alumno en el manejo y tratamiento correcto de residuos generados en cada una de
las practicas o proyectos.

ARTICULO 149, No se permite la presencia de personas no autorizadas en los
laboratorios de docencia e investigacidon, asi como en las areas anexas. En los
casos de trabajo de investigaciéon y/o en los tiempos en que se realicen actividades
de tesis, servicio social, etc., se efectuaran en horarios que no sean de docencia
experimental.

ARTICULO 15°. El retardo maximo admisible serd de 15 min para el alumno;
transcurrido este tiempo se le suspendera la practica o trabajo de laboratorio.

ARTICULO 16°. Este reglamento se dara a conocer a todos los alumnos al inicio
del semestre electivo y se recabaran sus firmas de enterados. Asimismo debera
estar en un lugar visible en el laboratorio.

“POR MI RAZA HABLARA EL ESPIRITU”

Cuautitlan Izcalli a 12 de abril de 2012

Aprobado por:

COMITE DE CALIDAD DEL DEPARTAMENTO DE CIENCIAS QUIMICAS
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Apéndice C

Medidas de seguridad sugeridas aplicables
en el laboratorio

El trabajo en el laboratorio presenta una serie de caracteristicas que lo diferencian
del que se desarrolla en otras areas, e igual ocurre con los riesgos que se presentan
en él. Las dos principales son su variedad y su intensidad.

Trabajar en un laboratorio quimico donde se manipula reactivos quimicos,
materiales de vidrio, equipos eléctricos y electrénicos, implica estar preparado para
contrarrestar los problemas que pudieran ocasionar principalmente los reactivos
quimicos. Los problemas pueden ser de diverso caracter y generar problemas
de salud. Por eso, es prioritario minimizar esos problemas mediante equipos de
manipulacion de gases, disponer de recipientes o envases seguros, indumentaria
apropiada y dispositivos protectores de las personas.

En esta parte del manual se reldnen topicos relacionados con la seguridad en el
laboratorio, constituyendo una fuente de referencia rapida sobre este asunto,
preparada para alumnos y profesionales involucrados en actividades de laboratorio
quimico.

Incorporalos en tu dia a dia al enfrentar una jornada de trabajo.

C1. Seguridad en el laboratorio quimico

1. Usa siempre lentes de seguridad (guardapolvo) y bata, de preferencia que
sea de algoddn, larga y con mangas largas.

2. No uses faldas, pantalones cortos (shorts) o zapatos abiertos. Las personas
de cabello largo deberan sujetarlos mientras estén en el laboratorio.

3. No trabajes solo, principalmente después del horario normal de trabajo.

4. No fumes, comas o bebas en el laboratorio. Lavate bien las manos al salir del
lugar.
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Al ser designado para trabajar en un determinado laboratorio, es muy im-
portante conocer la localizacion de los accesorios de seguridad: extintores,
mantas contra incendios, regaderas, etc.

Antes de usar reactivos que no conozcas, consulta la bibliografia adecuada e
informate sobre cémo manipularlos y descartarlos.

No devuelvas los reactivos a los frascos originales, asi no hayan sido usados.
Evita circular con ellos por el laboratorio.

No uses ningun instrumento para el cual no hayas sido entrenado o autori-
zado a utilizar.

. Verifica el voltaje de trabajo del instrumento antes de enchufarlo. Cuando

los instrumentos no estén siendo usados deben permanecer desenchufados.

Usa siempre guantes de asbesto para el aislamiento térmico, al manipular
material caliente.

Nunca pipetear liquidos con la boca. En este caso usa peras de plastico o
trompas de vacio.

iEl laboratorio no es lugar para juegos!
Concéntrate en lo que estas haciendo.

C2. Almacenamiento
Evita almacenar reactivos en lugares altos y de dificil acceso.
No guardes liquidos volatiles en lugares donde puedan recibir luz.

Los éteres, parafinas y olefinas forman perdxidos cuando son expuestos al
aire. No los guardes por largos periodos de tiempo y manipulalos con cuidado.

Al utilizar los cilindros de gases, transportalos en carritos adecuados. Duran-
te su uso o almacenamiento, fijalos bien a la mesa de trabajo o a la pared.
Los cilindros con valvulas defectuosas deben ser devueltos al proveedor.
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. Consulta la bibliografia indicada para obtener informacién sobre el
almacenamiento de productos quimicos, asegurandote que los reactivos
“incompatibles” sean guardados separadamente.

C3. Material de vidrio y conexiones

. Al usar material de vidrio, verifica su condicion. Recuerda que el vidrio ca-
liente puede tener la misma apariencia que la del vidrio frio. Cualquier ma-
terial de vidrio que esté astillado debe ser rechazado.

Los vidrios rotos deben ser descartados en un recipiente apropiado.

Usa siempre un pedazo de tela para proteger tu mano cuando estés cortando
vidrio o cuando los estés introduciendo en orificios. Antes de inserir tubos de
vidrio (termémetro, etc.) en tapas de goma o de corcho, lubrificalos.

Nunca uses mangueras de latex viejas. Haz las conexiones necesarias utili-
zando mangueras nuevas y pinzas adecuadas.

. Ten un cuidado especial al trabajar con sistemas al vacio o a presion. Los
desecadores al vacio deben ser protegidos con cinta adhesiva y colocados en
rejas de proteccién adecuadas.

. Antes de iniciar alguna practica, verifica que todas las conexiones y uniones
estén seguras.

C4. Realizacion de las practicas
Nunca adiciones agua sobre acido, lo correcto es adicionar acido sobre agua.

. Al experimentar el olor de productos quimicos, nunca coloques el producto o
el frasco directamente en la nariz.

. Cuando estés manipulando frascos o tubos de ensayo, nunca dirijas la aber-
tura en tu direccion o en la direccion de otras personas.

Presta atencién cuando tengas que realizar procesos de calentamiento.

. Cuidado para no quemarte al utilizar nitrégeno o CO, liquidos.
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La destilacion de solventes, manipulacién de acidos y compuestos toxicos
y las reacciones que generen gases tdxicos son operaciones que deben ser
realizadas en campanas de extraccién con buen arrastre.

Las valvulas de los cilindros deben ser abiertas lentamente con las manos
o usando llaves apropiadas. Nunca fuerces las valvulas, con martillos u
otras herramientas, ni las dejes con presion cuando el cilindro no esté siendo
usado.

Siempre que sea posible, antes de realizar reacciones donde no conozcas to-
talmente los resultados, haz una reaccidén en pequefia escala en la campana.

Al trabajar con reacciones peligrosas (peligro de explosion, generacién de
material toxico, etc.) o cuya peligrosidad desconozcas procede de la siguien-
te forma:

a) Avisale a tus companeros del laboratorio.

b) Trabaja en una campana con buen arrastre, retirando todo tipo de mate-
rial inflamable. Trabaja en un area limpia.

c) Usa protector acrilico para la cara.
d) Ten un extintor cerca y listo para ser usado.

Al ausentarte de tu mesa de trabajo, o dejar reacciones en marcha du-
rante la noche o durante el final de semana, llena la ficha de identificacion
adecuada. En el caso de que no esté disponible, improvisa una y colécala en
un lugar visible y cercano al experimento. En ella deben constar informacio-
nes sobre la reaccion en marcha, nombre del responsable y de su superior
inmediato, con direccién y teléfono para contacto. Ademas deben constar
informaciones de cdmo proceder en casos de accidentes o a falta de agua
y/o electricidad.

La ultima persona en salir del laboratorio debe apagar todo y desenchufar
los instrumentos.
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1.

C5. Residuos

Los residuos de solventes de reacciones y de rota-vapores deben ser co-
locados en frascos apropiados para ser tratados para descarte. Evita mezclar
los solventes, para esto te sugerimos la siguiente separacion: solventes
clorados, hidrocarburos, alcoholes y cetonas, éteres y ésteres, ace-
tatos y aldehidos. Siempre que sea posible indica también los porcentajes
aproximados de los componentes, ya que estos tipos de residuos acostum-
bran ser incinerados por empresas especializadas que exigen una descrip-
cion minuciosa del material que reciben. Verifica primero si es posible
recuperar estos residuos en el laboratorio.

Los residuos acuosos acidos o basicos deben ser neutralizados en el
cafo antes de descartados, y sdlo después de esto podran ser descartados.
Para el descarte de metales pesados, metales alcalinos y de otros residuos,
consulta anticipadamente la bibliografia adecuada.

El uso de disolucion sulfocrémica para limpieza estad siendo prohibido en la
mayoria de laboratorios. En el caso de necesitar usarla nunca hagas el des-
carte directamente en el cano.

C6. Accesorios de seguridad

Cuando estés trabajando en un laboratorio, debes hacer lo siguiente:

1.

Localizar los extintores de incendio y verificar a qué tipo pertenecen y qué
tipo de fuego pueden apagar.

Localizar las salidas de emergencia.

Localizar la caja de primeros auxilios y verificar los tipos de medicamen-
tos existentes y su utilidad.

Localizar la caja de mascaras contra gas. Si necesitaras usarlas, recuerda
siempre verificar la existencia y la calidad de los filtros adecuados para su
utilizacion.

Localizar la llave general de electricidad del laboratorio y aprender a
desligarla.
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6. Localizar la manta o frazada anti-fuego.
7. Localizar la caja o cubeta con arena.

8. Localizar el lava-ojos mas cercano y verificar si estd funcionando correcta-
mente.

9. Localizar la ducha vy verificar si estd funcionando correctamente.

10. Informarse sobre los teléfonos necesarios en casos de emergencia (hos-
pitales, ambulancia, bomberos, etc.)

Importante: Ademas de localizar estos accesorios, deberas saber utilizarlos
correctamente. Asi, para una rapida referencia, consulta a la persona responsable
por la seguridad del laboratorio o en los manuales especializados en el asunto.
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1. http://www.segulab.com/seguridad_laboratorio.htm
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A\ Recuerda

Tu primer accidente puede ser el dltimo.

Los accidentes no pasan por casualidad, son causados.

En caso de duda, consulta en los manuales o con la persona responsable del
laboratorio.

Sigue las normas de seguridad pre-establecidas.
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Apéndice D

Esquema tipico de un reporte cientifico

La anotacion de observaciones experimentales, resultados y conclusiones son una
de las tareas mas importantes en cualquier disciplina cientifica. Te presentamos
un formato del Informe de Laboratorio para ayudarte a adoptar un acercamiento
sistematico a esta tarea. Este formato contiene el espacio para observaciones y las
tablas para los datos (resultados experimentales) obtenidos.

Resumen: Un breve resumen de lo encontrado en el experimento (no usar primera
persona cuando se escribe un reporte cientifico, por ejemplo, “los resultados
muestran que...” no “nuestros resultados mostraron que...”).

Objetivos: Los objetivos a cubrir o los propdsitos a alcanzar.

Introduccion: Un breve resumen, en palabras propias del autor, de los principios
y teoria del fendmeno vy la técnica involucrada en el experimento. (Nota: No copies
texto directamente del manual, es importante que el profesor pueda observar que
lograste comprender el experimento).

Método: Describe el método usado. Esta seccidén siempre hecha en tiempo pasado,
no lo copies del manual, un reporte establece que tu lo hiciste, no que tu realizaste
un trabajo ya hecho. Es aceptable referirse a este manual para esta parte detallando
solo el procedimiento experimental, el cual se deriva del manual. Incluye resultados
relevantes de calculos que estaran hechos en los apéndices necesarios para seguir
el procedimiento.

Resultados: Se anotan los resultados que se obtuvieron. Desde la descripcion
fisica del producto obtenido, asi como cualquier observacién hecha como cambios
de color o temperatura, etc. Se incluyen también tablas y graficos y todos los
calculos usados cuando sea posible.

Analisis y discusion: No sdlo se cita el resultado final sino que también se discute
su significado. Incluye ecuaciones quimicas, rendimientos, etc. Cuando sea posible
se comparan los resultados con expectativas tedricas y se analiza las posibles
causas de esta discrepancia. También se hace un andlisis de los errores, o al
menos se considera, y se discute las fuentes de error y cémo impactan éstos en los
resultados. No sobreestimar el significado de considerar los errores, por ejemplo,
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no explicar discrepancias en los resultados simplemente como “errores humanos”.
En algunos casos, las fuentes de error vienen de limitaciones en el procedimiento
experimental en si, como exactitud en el material volumétrico usado, limites
de deteccion del equipo instrumental, etc., o de lo dificil de prevenir fuentes de
interferencia externas, tales como la oxidacién por el aire, etc. Como nota final,
debe ser evidente al lector qué se mide en los resultados y qué significan.

Conclusiones: Un breve resumen de las conclusiones alcanzadas durante tu
discusion y que vayan de acuerdo a los objetivos del reporte. éSe cumplieron? éPor
qué si o por qué no?

Material adicional o complementario: Refiérase a material, tablas con todos
los datos, graficos o espectros, que complementa o enriquezca la discusién de los
resultados expuestos en el reporte.

Referencias o literatura consultada: Se enlistan y anotan las fuentes de
informacién que se usaron para construir y dar sustento al reporte. Por ejemplo,
el manual de laboratorio para la seccién experimental, libros relevantes para la
introduccion, articulos de revista y cualquier otra literatura cientifica usada.

Para la cita de referencias bibliograficas y hemerograficas, segun sea el caso, se
suele escribir de la siguiente forma:

> Libro: autor 1, autor 2 y autor 3%, Titulo del libro (negritas), No.
Edicidon, editorial, afio, ***pp. (totales) o Pags. x-y, z (p. e: Huheey,
J. E., Keater, E. A. & Keater, R. L., "Inorganic chemistry: principles
of structure and reactivity”, 4" Edit., Harper Collins, 1993, Pags.
380-390.)

> Articulo de revista: autor 1, autor 2 y autor 3, Titulo de la revista
abreviado (cursiva), volumen (negrita), Pags., afio (p.e: P. Pat, A.
Pandy, Chem. Eur. J., 7, 222-229, 2001).

* Cuando se tiene mas de dos autores se suele simplificar escribiendo sélo el del primer autor y se anexa la
abreviacion latina et al. (Del latin et alii “y otros”) de tal manera que evita tener que enlistarlos a todos.
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Apéndice E
Evaluacion de datos experimentales

Los quimicos deben estar familiarizados con métodos para determinar y analizar
los errores maximos en cualquier medicion. Ninguna medida es perfecta, y asi,
nosotros debemos decidir por (o hablar de) el “mejor valor” y la confiabilidad de
este valor.

El “mejor valor” normalmente se toma como la media aritmética de una serie de
dimensiones si todos son igualmente confiables o, si no, una media pesada, el
peso asignado a una figura particular que es determinado por su confiabilidad. La
confiabilidad de una medida es tan importante como el propio valor.

Los errores en las mediciones pueden ser clasificados como:

a) Errores aleatorios o al azar, que se levantan de la falta de habilidad personal
o imperfecciones en el aparato. Los ejemplos son los errores involucrados,
juzgando el momento de pasaje de un menisco mas alld de una marca en
un viscosimetro, o los errores del azar instrumentales introducidos por un
galvandmetro con un cero variando en posicion.

b) Errores sistematicos son aquellos que en medidas repetidas de la misma
cantidad, bajo las mismas condiciones, siempre tiene el mismo valor numérico
y signo. Los errores sistematicos pueden ser instrumentales en el origen, por
ejemplo, la calibracion incorrecta de una celda normal en un potencidmetro
o el error introducido al usar una pipeta que da un volumen incorrecto.
Ademas, consideraciones tedricas que no se justifican totalmente pueden
introducir errores sistematicos; por ejemplo, los errores normalmente son
introducidos al despreciar los coeficientes de actividad al calcular constantes
de equilibrio o de particién.

Por lo que se refiere a la clasificacion anterior de errores, puede expresarse
la confiabilidad de una medida de dos maneras:

Precision. Se toma para medir la exactitud del método en cuanto es
determinado por errores aleatorios solamente. Mide la habilidad del
investigador de reproducir sus observaciones con el mismo aparato. Cuando
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se disponen de suficientes observaciones la precision puede evaluarse por
medios estadisticos.

Exactitud. Denota la diferencia entre el valor medio de una serie de
observaciones y el valor verdadero de la cantidad a ser medida. Tanto errores
sistematicos como al azar, pueden contribuir a la inexactitud de un resultado.
Por otro lado, los errores al azar pueden ser principalmente eliminados con el
cuidado suficiente y habilidad en la experimentacién, pero el resultado puede
ser bastante inexacto debido a los errores sistematicos residuales. Estos sélo
pueden evitarse por la calibracién cuidadosa del aparato y consideracion de
todas las posibles correcciones, fuentes bastante inesperadas de error se
revelan a menudo cuando la misma cantidad es medida en otro laboratorio,
o por diferentes métodos.

E1l. El error maximo

En las mediciones en quimica es poco usual tener un numero suficiente de
observaciones para calcular el error por métodos estadisticos. En la practica, claro,
habra normalmente alguna compensacion de errores, pero los calculos son simples
en caso extremo.

Adicién y substraccion
SiH=p*xq Entonces |8H | = [6p | + |39 |

Asi, el error maximo en una suma o diferencia, es la suma de los valores absolutos
de los errores maximos en las cantidades medidas.

Ejemplo: Si 15.00 cm?® se corre fuera de una bureta calibrada en una titulacion el
error maximo & V en el punto final se da por:

AV = 0.015 + 0.015 + 0.02 = 0.05 cm?

Si la posicion del menisco puede juzgarse a £ 0.015 cm?y hay una incertidumbre de
mitad de gota (0.02 cm 3) en determinar el punto final por medio de un indicador.

Multiplicaciéon y divisiéon
SiH=p.q, Entonces | 3H | = [qdp | + [p3q |

|3H/H | = |oP/P | + |58Q/Q |
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La misma ecuacion se aplica para H = (p/q). Del error del porcentaje maximo en un
producto o cociente, es igual la suma de los errores de porcentaje en las cantidades
medidas.

Ejemplo: Si un rectangulo es 10.0 £ 0.1 centimetro de largo y 5.0 + 0.1 centimetro
de ancho, el error maximo 8A en su area se da por:

(6A/ 50.0 )= (0.1/10.0) + (0.1/5.0) + 0.02
8A = 1.5 cm? o un error de 3%.
Logaritmos:

SiH=1nx Entonces 8 H = |8X/X |

E2. Numero de cifras significativas

La exactitud o la precisién de una medida, debe ser indicada por el niumero de
las cifras significativas usadas en registrar su magnitud y tomarse cierto cuidado
en no usar demasiadas cifras significantes. Las cifras significativas de un nimero
deberian incluir todos los digitos, pero generalmente sélo el primer digito dudoso
de ese niumero se menciona.

Asi, una temperatura registrada como 25.3, indica que el observador estaba seguro
que la temperatura era 25°, pero que el nimero exacto de décimas era incierto,
por ejemplo: uno pueda citar la temperatura anterior como 25.3 + 0.1.

En ciertas circunstancias, un método alternativo es tener una segunda cifra incierta
como un subindice. Si por ejemplo, una serie de resultados serd promediada o
tratada estadisticamente en algun paso posterior. Actualmente, la presentacién de
un resultado experimental estd incompleta a menos que el error experimental se
indique. Los ceros que preceden a los niumeros en un fragmento decimal no son
significantes. Asi AT = 0.004 indica que la diferencia de temperatura se conoce a
solo una cifra significativa.

E3. Andlisis de graficas

En varias practicas en este curso se le pedird que dibuje graficas. Las graficas son
una manera util de presentar los datos porque ellos permiten a menudo observar
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comportamientos o tendencias en los datos. Ellas también hacen posible identificar

datos que pueden ser sospechosos porque no cumplen con obvias tendencias.

Una grafica debe dibujarse propiamente para que el lector pueda comprender

facilmente la informacion que contiene. Los puntos importantes que debe cubrir

una grafica se listan a continuacion.

*

Titulo. Una grafica debe tener un titulo para describir que representa, por
ejemplo: “Espectro de absorcion de dicromato de potasio ([K,Cr,0,] =
0.0032 mol /L, longitud de celda = 1 centimetro)”. El titulo debe incluir la
informacién necesaria para reproducirse la grafica. Los ejes también deben
ser los etiquetados. Estas etiquetas deben incluir las unidades apropiadas.
Escala. La escala de ambos ejes deben escogerse adecuadamente para que
los datos sean razonablemente cubiertos. Una grafica de una pagina, lle-
na con datos contenidos dentro del espacio del tamafio de la ufia del dedo
pulgar es dificil de leer. Por otro lado, si la escala es demasiado grande, los
errores implicitos en los puntos de los datos también seran grandes.

El origen. No hay ninguna necesidad de incluir el origen (0, 0) en su grafico.
A fin de abarcar en forma conveniente los datos, generalmente, se pondra
fuera el origen de los ejes.

Los ejes. En la mayoria de los experimentos, una variable es cambiada por
el experimentador (misteriosamente llamada la “variable independiente”),
quién entonces mide el cambio resultante en alguna otra variable (“variable
dependiente”). Es conveniente trazar la variable independiente en el eje ho-
rizontal.

Los puntos de los datos. En los que una linea se basa deben ser obvios.
Un sélo punto dibujado con un lapiz afilado no es adecuado. Cada punto
debe marcarse con una cruz pequefa, cuadrado, etc. Todos los puntos, en
una serie de datos, deben ser marcados con la misma forma.

La Navaja de afeitar de Ockham*. Una vez que todos los datos se han
trazado puede ser necesario determinar alguna tendencia en ellos. Un prin-
cipio subyacente en toda la ciencia, es que uno debe adoptar la explicacién
mas simple que encaja con la informacion disponible. La consecuencia de
este principio es que se debe intentar ajustar a una linea recta o si falla, sera
necesario “suavizar” los datos de la curva. Uno o dos puntos de los datos

William de Ockham era un filésofo inglés que murié en 1349, a él se acredita el principio de economia con
la hipotesis que la complejidad innecesaria debe evitarse.
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son incorrectos y no son suficientes para implicar una curva mas complicada.
Puntos de los datos que no aparecen conformar con tendencias obvias deben
verificarse si el tiempo lo permite, o claramente marcar los puntos que se
han ignorado.

e Datos extras. Las graficas de espectros de absorcién producen a menudo
curvas bastante complicadas. Los puntos de mas interés son los maximos
locales cercanos o minimos. Si es posible, debes tomar lecturas extras a me-
dida que te acercas a estos puntos para que la posicién y el valor del maximo
o minimo se pueda determinar en forma mas precisa.

e Ajuste de la curva. El advenimiento de computadoras personales ha sig-
nificado que todos los cientificos tenga ahora acceso a software estadistico
sofisticado para el analisis de una curva, generando una “linea de mejor
ajuste” a una serie de datos (sobre todo si ellos exhiben una relacién lineal).
Este es un método satisfactorio para los experimentos en este manual.

Una linea de mejor ajuste debe dibujarse, para que aproximadamente la mitad
de los puntos se ubiquen por encima de la linea y la otra mitad debajo de ella. La
distancia en la que los puntos quedan de la linea también debe estar equilibrada.
Este proceso se aproxima a un “ajuste de minimos cuadrados” de los datos.

Es probable que ninguno de los puntos de los datos quede exactamente sobre la
linea de mejor ajuste. También es poco probable que la linea atraviese el origen
(aun cuando la teoria indique que debe hacerlo).

E4. Presentacion de errores en las graficas

Pasa a menudo que el resultado intermedio o final de los calculos en un experimento
dado, se obtenga de la pendiente o de una intercepcion a la linea recta de una
grafica, por ejemplo una grafica de y contra x. Es deseable en muchos casos evaluar
la incertidumbre en la pendiente o en la posicién de la intercepcion.

Un procedimiento burdo por hacer esto se basa en dibujar un rectdangulo sobre
cada punto, con una anchura del limite de error en los valores de y y x. Esto puede
hacer necesario calcular el limite de error asociado con cada valor de x y y, dado
que cada punto en el grafico puede tener errores diferentes. La importancia del
rectangulo se debe a que cualquier punto contenido en él, representa una posible
posicién del punto “correcto” (x, y), y todos los puntos fuera de él se toman como
las posibles posiciones.
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Ya habiendo dibujado la mejor linea recta a través de los puntos experimentales, y
habiendo derivado de esta linea la pendiente o intercepcion, dibuje ahora otras dos
lineas (punteadas) que representen los valores maximos y minimos de la pendiente,
consistentes con el requisito de que ambas lineas atraviesen cada rectangulo, como
se muestra en el diagrama.

Cuando hay una media docena o mas de puntos experimentales, puede ser
justificable el abandonar o despreciar parcial o completamente uno o mas puntos,
obviamente “malos”, dibujando la linea recta original y las lineas limitantes, con
tal de que un bueno juicio se ejerza. La diferencia entre las dos pendientes o
intercepciones de las lineas limitando, puede tomarse como una estimacion de dos
veces el limite de error la pendiente o intercepta de la mejor recta. (Figura D1).

Cuando el numero de puntos es suficientemente grande, los limites de error de la
posicion de los puntos graficados pueden inferirse de su dispersion. Asi, el limite
superior y el limite inferior pueden dibujarse y las lineas dibujadas que limitan la
pendiente quedan dentro de estos limites.

Donde los puntos de los datos suficientes estan disponibles para que pueda
aplicarse un ajuste de regresion por minimos cuadrados (estadistica), este analisis
proporciona los valores de la pendiente y sus intervalos de confianza sin dibujar los
rectangulos. Trazando la linea de la regresion en la misma grafica como los puntos
de los datos, proporciona una forma de verificar los errores por computadora y
es la manera mas rapida de descubrir desviaciones sistematicas de la linea de la
regresion.

X

Figura E1. Ejemplo esquematico de cémo obtener los intervalos de error superior e inferior

para una serie de datos experimentales
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Errores en la cristaleria

La cristaleria que se usa de forma habitual en el laboratorio tiene las siguientes

tolerancias:

FRASCOS NORMALES

Apéndice F
i
N
B

Capacidad (cm 3) 5 10 25 50 100 | 200 | 250 | 500 | 1000 | 2000
Tolerancia = (cm 3) | 0.03 | 0.03 | 0.04 | 0.06 | O.l 0.2 | 0.2 0.3 0.4 0.6
PIPETAS
Capacidad (cm 3) 1 2 5 10 20 25 50 100
Tolerancia + (cm 3) | 0.02 | 0.02 0.03 0.04 0.05 0.06 0.08 0.12
BURETAS
Capacidad (cm 3) 1 2 5 10 25 50 100
Tolerancia = (cm 3) | 0.02 0.02 0.03 0.04 0.08 0.1 0.2
Error en el pesado
(a) Balanza granataria: £ 0.01 g
(b) Balanza electrénica: £ 0.0001 g
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Apéndice G

Solventes comunes y sus propiedades*

Nombre Formula d2(g/cm3) Tb®(°C) Tf °(°C) g
Agua H,O 0.997 100.0 0 78.5
Acido acético CH,CO,H 1.051 118 16.6 6.2
Acetato de etilo CH,C(0O)OCH,CH, 0.900 77.1 -83.6 6
Acetona (CH,),CO 0.790 56.2 -95.4 20.7
Acetonitrilo CH.,CN 0.782 81.6 -45.7 36.2
Amoniaco NH, - 334 777 27(-60)
Benceno CH, 0.879 80.1 5.5 2.3
Ciclohexano CH,, 0.778 80.7 6.5 2.0
Clorobenceno CH.Cl 1.106 132 -46 5.6
Cloroformo CHCI, 1.489 61.7 -63.5 4.7
Cloruro de tionilo socl, 1631 756 105 87
Decalin CooHis 0.893 189 -125 2.2
o-diclorobenceno CH,CL, 1.306 180 -17 9.9
1,2-dicloroetano C,H,Cl, 1.245 83.5 -35.7 10.4
Diclorometano CH,CIL, 1.326 40 -95 8.9
‘N, N-dimetilformamida  HC(O)N(CH), 0945 153 605 367
Dimetil sulfoxido (CH,),SO 1.101 189 17.9 49
Dimetoxietano (CH,O CH,),- 0.868 83 -58 7.3
1,4-dioxano -CH, O CH,- 1.034 102 11.8 2.2
Disulfuro de carbono Cs, 1.263 46.2 -111.5 2.6
CEBtanol CHCHOH 079 783 114 243
Eter dietilico (CH,CH,)0 0.714 34.5 -116 4.3
Etilenglicol C,H,(OH), 1.114 197.3 -12.7 =
Hexametilfosforamida [(CH,),N],PO 1.030 233 7.2 30
n-hexano CH, (CH,), CH, 0.606 69 -95 1.9
Metanol CHOH 0792 64.5 975 326
Mesitileno C, H, (CH.), 0.862 164.7 -44.7 2.3
Nitrobenceno C,H; NO, 1.204 211 5.8 35
Nitrometano CH, NO, 1.139 101 -28.5 38.6
n-pentano CH, (CH,), CH, 0.626 36.1 -130 1.8
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Piridina C,H, N 0.981 115.2 -42 12.3
i-propanol (CH,), CH-OH 0.781 82.4 -87.9 18.3
Tetracloruro de carbono CcCl, 1.593 76.5 -23 2.2
Tetrahidrofurano -(CH,), O- 0.88325 65 -108.5 7.3
Tolueno C,H.-CH, 0.867 110.6 -95 2.4

* Datos tomados de:

David, R. L. (2004). Handbook of chemistry and physics, (852 ed.), CRC Press.
@ La densidad es a 20 °C a menos que se indique otra cosa.

b Los puntos de ebullicién y los puntos de fusién son a 760 torr (1 atm)

¢Las constantes dieléctricas son a 20 °C a menos que se indique otra cosa.
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Este manual esta disefiado para cubrir la parte
experimental del curso de Quimica Inorganica en
la licenciatura de Quimica Industrial, en él figuran
13 practicas que se manejan en dos vertientes, en
la primera el alumno llevara a cabo la sintesis de
compuestos inorganicos que tienen cierto grado
de complejidad, luego, para dar mayor sustento a
la estructura del compuesto sintetizado, se
realizard su caracterizacion empleando técnicas
comunes de analisis quimico con equipos
instrumentales como el espectrometro IR, el
espectrofotdmetro UV-Visible y la balanza de
susceptibilidad magnética, entre otros. La
segunda vertiente es la observacion y analisis de
diversos efectos que dan caracteristicas propias a
los compuestos de coordinacién, tales como la
estabilidad cinética y termodinamica de los
complejos, ya sea por la carga del ion metalico, por
el efecto quelato o consecuencias del
desdoblamiento del campo cristalino por la
influencia de los ligantes coordinados.




