
1 

 

 

QUÍMICA EXPERIMENTAL III 
 
 

 

 

 

 

 

 

PROGRAMA DE QUÍMICA INORGÁNICA 



2 



3 

 

ÍNDICE 

 Página 

Presentación 

1. El cuaderno de la asignatura. 

 

3 

2. Preparación y caracterización de complejos de Níquel.  8 

3.  Preparación de acetilacetonatos de metales de transición.  14 

4.  Experimentos en química del estado sólido: 

 Preparación de granate: YxGd3–xFe5O12. 

  Inserción de hidrógeno en trióxido de wolframio. 

 

20 

31 

 

5.  Catálisis homogénea: 

 La arilación del ácido acrílico mediante la reacción de Heck. 

 Oxidación catalítica de trifenilfosfina por un dioxocomplejo  

 de molibdeno (VI). 

 

33 

35 

6.  Estudio de la reactividad de un ligando coordinado: 

preparación de ferroceno y acetilferroceno. 

40 

7.  Efecto plantilla:  

Síntesis de complejos macrocíclicos de níquel y cobre. 

Síntesis de un complejo encapsulado de cobalto. 

 

46 

51 

 

 APÉNDICE 1. SEGURIDAD EN EL LABORATORIO 

 

56 

 



4 



1 

 
Presentación  

 

En este cuadernillo de prácticas se resume la información necesaria para la 

realización de los experimentos de Química Inorgánica de la asignatura Química 

Experimental III. Los objetivos de esta parte de la asignatura son: 
– Conocer las técnicas y métodos de síntesis y caracterización de compuestos 

inorgánicos con especial énfasis en compuestos de coordinación y organometálicos 

y ser capaces de llevarlas a cabo. 

– Asignar y determinar la estructura de los distintos tipos de compuestos inorgánicos 

utilizando las técnicas instrumentales de caracterización adecuadas.  

– Predecir y analizar las propiedades de los compuestos inorgánicos.  

– Interpretar los datos procedentes de las reacciones químicas en el laboratorio en 

términos de su significación y de las teorías que la sustentan.  

– Adquirir destreza en el manejo de las principales técnicas instrumentales empleadas 

en química y poder determinar a través del trabajo experimental las propiedades 

estructurales, termodinámicas, y el comportamiento cinético de los sistemas 

químicos.  
En las páginas siguientes encontrarás instrucciones para sintetizar algunos 

compuestos de coordinación y organometálicos, que deberás caracterizar con los medios 

más habituales en química. No se trata de realizar los experimentos deprisa, ni de 

obtener muy altos rendimientos, sino de comprender los principios químicos asociados 

a cada experimento. No todos los alumnos harán los mismos experimentos; con 

frecuencia distintos alumnos realizarán experimentos complementarios, de forma que 

para discutir algunos resultados necesitarás usar datos o compuestos obtenidos por otros 

compañeros de laboratorio. El trabajo en equipo requiere cuidado y atención, los 

resultados de otros dependen de ti. 

A continuación de cada guión se han recogido algunos artículos y fragmentos de 

libros que te pueden ayudar a realizar los experimentos y a interpretar los resultados, así 

como otra bibliografía recomendada. Lee este material adicional atentamente antes de 

realizar los experimentos. Tu profesor te instruirá en el manejo de aquellos instrumentos 

disponibles para la caracterización estructural y te dará las indicaciones básicas para la 

interpretación de los resultados. Manipular un equipo sin saber exactamente lo que se 

está haciendo no tiene ninguna justificación. Si no sabes usar una aparato, pregunta a tu 

profesor antes de hacer nada. 

Como parte de tu formación, debes habituarte a identificar los riesgos inherentes a 
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la manipulación de productos químicos y a actuar en consecuencia. No se trata solo de 

cumplir con las normas de  seguridad básicas, sino de ser capaz de hacer una previsión 

de riesgos y medidas de precaución que es necesario adoptar. También te debes habituar 

a elaborar un cuaderno de laboratorio inteligible, detallado y ordenado. En las páginas 

siguientes se te dan instrucciones para ambas cosas, que deben quedar recogidas en el 

cuaderno de la asignatura. 

Finalmente, recuerda que la asignatura está constituida por dos partes:  

a) El trabajo experimental, que se desarrolla en el laboratorio. 

b) La preparación de la práctica y el estudio de los temas relacionados, que se 

desarrolla fuera del laboratorio. 

La superación de los créditos de la asignatura requiere el aprovechamiento de 

ambas. 
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1. EL CUADERNO DE LA ASIGNATURA  

La realización de la asignatura lleva aparejada la elaboración de un cuaderno con las 

siguientes características: 

a) Debe estar formado por hojas inseparables. 

b) Un grupo de hojas contiguas se reservarán como “cuaderno de laboratorio”. Otro 

grupo se reservará para escribir las notas previas a los experimentos y responder 

a las cuestiones y problemas asociados a cada práctica. 

En el cuaderno de la asignatura no se deben incluir los cálculos matemáticos 

elementales ni se debe usar como “papel en sucio”.  

 

 

Notas previas a los experimentos. 

 

La realización de un experimento químico requiere cierta preparación previa. Antes de 

hacerlo se debe tener una mínima idea de las propiedades químicas de los reactivos y 

productos de la reacción. Para ello lo más recomendable es acudir a los libros de 

Química Inorgánica básica (pueden ser el de Greenwood y Earnshaw “Chemistry of the 

Elements”, el de Holleman y Wiberg “Inorganic Chemistry” o cualquier otro de química 

descriptiva) y leer las propiedades generales del elemento principal del experimento: En 

particular la estabilidad de los distintos estados de oxidación, reactividad y propiedades 

ácido-base. Eso permitirá entender el resultado del experimento y prever sus 

dificultades. 

Además, antes de realizar el experimento es necesario preparar el material necesario y 

los reactivos, y evaluar los posibles riesgos que conlleva. También, si es necesario, hay 

que calcular las cantidades necesarias de reactivos y disolventes a usar manteniendo las 

proporciones molares del guión. 

En las hojas reservadas para las cuestiones y problemas se deben resumir las notas 

previas a cada experimento: 

Listado de material y reactivos necesario. Comprobar su disponibilidad y estado. 

Posibles riesgos y precauciones que es necesario adoptar. Se debe indicar si las 

reacciones son fuertemente exotérmicas o si se produce desprendimiento de gases. 

También si en alguna de las manipulaciones hay riesgo de incendio, explosión, 

inundación, rotura de vidrio etc., así como si alguno de los reactivos o disolventes es 

particularmente tóxico o nocivo por cualquier razón y las medidas de precaución que se 
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deben tomar para su manipulación. Se puede encontrar información acerca de las 

características de cada compuesto en la página de cualquier suministrador de productos 

químicos, así como en la página del Ministerio de Empleo y Seguridad Social: 

http://www.insht.es/portal/site/Insht/menuitem.a82abc159115c8090128ca10060961ca/?

vgnextoid=4458908b51593110VgnVCM100000dc0ca8c0RCRD 

 

Cuestiones y problemas. 

Una vez realizado el experimento, se escribirán a continuación de las “notas 

previas” las respuestas a las cuestiones y problemas que aparecen al final de cada guión 

de prácticas. 

 

Cuaderno de laboratorio. 

En las hojas reservadas como cuaderno de laboratorio se escribirán los 

experimentos realizados de acuerdo con el siguiente esquema general: 

Cada síntesis de laboratorio se escribe en una hoja par del cuaderno, y los datos 

experimentales de caracterización en la hoja impar siguiente, de forma que al abrir el 

cuaderno se pueda ver toda la información relativa a ese compuesto. 

 

 

(Código del experimento) 

AAA-01 

Fecha 

(opcional) 

(Nombre del experimento)  

Ecuación química ajustada, condiciones de reacción 

Peso molecular o peso de la unidad fórmula de los reactivos 

Valores de las magnitudes experimentales medidas 

Moles  

 

Descripción del experimento 

Cantidad obtenida 

% rendimiento 

 

 

 

En la hoja siguiente se da un ejemplo. 

http://www.insht.es/portal/site/Insht/menuitem.a82abc159115c8090128ca10060961ca/? vgnextoid=4458908b51593110VgnVCM100000dc0ca8c0RCRD 
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Todos los experimentos han de codificarse con un grupo de dos o tres letras 

(preferentemente las iniciales del alumno), y numerarse consecutivamente. Ejemplo, el 

alumno Arturo Arellano Álvarez usaría como código para su primer experimento: 

AAA-01. 

Este código debe utilizarse para rotular los distintos documentos asociados al 

experimento, espectros, análisis, etc. Ha de figurar también en las etiquetas de todos los 

productos obtenidos. 

A continuación se debe escribir el nombre del experimento, que debe reflejar el 

propósito del mismo. (Si es una síntesis, qué producto se sintetiza, si un experimento de 

otra naturaleza, en qué consiste o qué se pretende demostrar o comprobar). 

Las reacciones químicas deben escribirse de forma que quien lea el cuaderno 

tenga una visión inmediata de lo que se ha hecho: cantidades y proporción relativa de 

reactivos, y condiciones de reacción. Para ello se debe escribir la reacción química 

ajustada, y sobre la flecha las condiciones de reacción: disolvente, temperatura (si no es 

temperatura ambiente). Bajo cada reactivo de debe escribir su peso molecular o de la 

unidad fórmula, y si se trata de una disolución, su concentración molar y el disolvente 

en que está preparada. En una tercera línea hay que especificar la cantidad que se ha 

empleado en las unidades en que se ha medido (si es un sólido su peso, si un líquido o 

una disolución su volumen). En la cuarta línea se debe escribir la cantidad en moles a la 

que corresponde la cantidad medida de cada reactivo, de esta forma se puede comprobar 

inmediatamente si los reactivos están o no en proporciones estequiométricas.  

La descripción del experimento debe incluir la descripción detallada de todas las 

operaciones que se efectúan para llevar a cabo el experimento. Esta parte, 

probablemente será muy semejante a la que aparece en el guión de la práctica. No se 

trata de ser creativo, sino de adquirir el hábito de redactar correctamente los 

procedimientos experimentales para poder hacerlo cuando no exista guión de apoyo. 

Además de la descripción de la síntesis o del experimento, ha de incluirse cualquier 

incidente, variación, o modificación del guión, así como cualquier observación 

experimental adicional. 

A continuación se debe indicar el resultado del experimento, si se trata de una 

síntesis, el peso y el rendimiento expresado en tanto por ciento. 

En la hoja siguiente (normalmente la hoja impar) se deben incluir los datos 

espectroscópicos y  analíticos asociados a la muestra: 
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– Datos de conductividad: disolvente empleado, temperatura, concentración de la 

muestra utilizada, conductividad específica medida de la disolución y del 

disolvente puro y conductividad molar. 

– Datos de espectroscopia uv/vis: Disolvente y concentración de la muestra. 

Longitud de onda y intensidad de las bandas de absorción. 

– Datos de espectroscopia IR: Disolvente o agente dispersante utilizado. Número 

de onda de las absorciones más significativas. 

– Datos de espectroscopia RMN: Disolvente y concentración aproximada de la 

muestra. Temperatura a la que se ha adquirido el espectro. Equipo en el que se 

ha registrado la muestra y núcleos registrados. Para cada espectro, 

desplazamiento químico, multiplicidad y intensidad integrada de todas las 

señales y valor de las constantes de acoplamiento. 

– Datos analíticos. Ensayos analíticos realizados cuantitativos y cualitativos y su 

resultado. 

 

Normas de seguridad: 

Ver la normativa y los consejos del Servicio de Prevención de Riesgos Laborales de la 

UVa: 

http://www.uva.es/opencms/contenidos/serviciosAdministrativos/recursosHumanos/pre

vencionRiesgosLaborales/consejosPreventivos/Enlaces_Listados_Quimicos/Borrador_n

ormas_usuario. 

 

Bibliografía: 
Al final de cada práctica se señala la bibliografía que se debe consultar. 

Otras fuentes de interés: 

Dodd, R.E. y Robinson, P.L. “Química Inorgánica Experimental”. Reverté, 1981. 

Schlessinger, G.G. “Preparación de Compuestos Inorgánicos en el Laboratorio”. Ed. 

Continental, 1986. 

Szafran, Z.; Pike, R.M.; Singh, M.M. “Microscale Inorganic Chemistry: A 

Comprehensive Laboratory Experience”. Wiley, 1991. 

Woollins, J.D. Ed. “Inorganic Experiments” VCH, Weinheim, 1994 

Angelici, R.J. “Técnicas y Síntesis en Química Inorgánica”. Reverté, 1979. 

Brauer, G. “Química Inorgánica Preparativa”. Reverté, 1958.  

http://www.uva.es/opencms/contenidos/serviciosAdministrativos/recursosHumanos/pre
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2. PREPARACIÓN Y CARACTERIZACIÓN DE COMPLEJOS DE NÍQUEL.  

 

Los complejos mononucleares de níquel(II) presentan una amplia variedad de 

estructuras, siendo las más habituales la octaédrica, la tetraédrica y la planocuadrada. 

Los complejos octaédricos y tetraédricos tienen generalmente dos electrones 

desapareados mientras que los planocuadrados son diamagnéticos. 

Muchos ligandos utilizados en química de la coordinación pueden actuar 

únicamente como monodentados (por ejemplo PPh3), sin embargo hay otros que 

pueden enlazarse de diferentes formas. El ión NO3- puede encontrarse libre sin 

coordinarse (simetría D3h) pero también puede actuar como ligando monodentado 

(coordinándose a través de uno de sus oxígenos) o bidentado (coordinándose a través de 

dos de sus oxígenos) en complejos mononucleares. Por otro lado hay ligandos que 

pueden coordinarse a través de átomos diferentes. Éste es el caso del ión NCS- que 

puede coordinarse a través del azufre, del nitrógeno, o a través de ambos actuando como 

puente entre dos metales. 

Esta práctica propone la síntesis y la caracterización estructural de dos complejos 

de níquel(II). La determinación de las geometrías de los complejos y el modo de 

coordinación de los ligandos se realizará sobre la base de los resultados experimentales 

de espectroscopia vibracional IR.  

 

Procedimiento experimental 
 

Preparación de [Ni(NCS)2(PPh3)2]. 
Una mezcla de nitrato de níquel hexahidratado (1.4 g), tiocianato potásico 

pulverizado (1.4 g) y butanol (75 mL) se calienta a reflujo durante dos horas. La mezcla 

amarillenta resultante se enfría y se filtra obteniéndose una disolución verde. Esta se 

calienta a ebullición y se añade sobre una disolución, también a ebullición, de 

trifenilfosfina (2.623 g) en butanol (25 mL). Por enfriamiento lento se obtiene el 

producto buscado en forma cristalina que se filtra, se lava y se seca por succión. 

 

Preparación de Ni(NO3)2(PPh3)2. 
Sobre una disolución de nitrato de níquel hexahidratado (1.4 g) en 1.5 mL de agua 

se añaden 25 mL de ácido acético glacial, se añade otra caliente de trifenilfosfina (2.6 g) 
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también en ácido acético glacial (25 mL). La disolución resultante se mantiene templada 

por calentamiento suave y con agitación, apareciendo paulatinamente el producto como 

un sólido verde. La mezcla se deja en reposo 24 horas y se filtra el producto obtenido 

que se lava dos veces con acetona y se seca por succión. 

 

Cuestiones y experimentos adicionales. 

1) Describir las reacciones globales que tienen lugar en cada una de las síntesis 

realizadas y calcular los rendimientos de los productos sintetizados. 

2) Indicar todos los posibles isómeros de los compuestos preparados sabiendo que los 

dos grupos nitrato están enlazados al níquel. 

3) Registrar e Interpretar los espectros IR (en KBr) de los compuestos preparados. 

 

 
Bibliografía: Nakamoto, K., Infrared and Raman Spectra of Inorganic and 

Coordination Compounds, Part A, Theory and Applications in Inorganic Chemistry, 

Wiley, 1997. Ver páginas siguientes. (Extraidas del texto de K. Nakamoto, Infrared 

and raman spectra of inorganic and coordination compounds, 4th edition, John Wiley 

and Sons: New York, 1986). 
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3.- PREPARACIÓN DE ACETILACETONATOS DE METALES DE 

TRANSICIÓN. 

 
Los acetilacetonatos forman con los elementos metálicos una importante clase de 

complejos. El ligando acetilacetonato forma un quelato muy estable capaz de 

coordinarse a prácticamente todos los átomos metálicos de la tabla peródica. A 

continuación se propone la síntesis de cuatro de esos complejos, que responden a la 

fórmula general M(acac)3, octaédricos, cuyas diferentes propiedades se deben 

únicamente al diferente centro metálico. 

 

3.A. Síntesis de Co(acac)3. 

 

Add approximately 1.0 g of powdered Co(II) carbonate into a 50-mL Erlenmeyer 

flask and add 8 mL of acetylacetone. Drop in a small magnetic stir bar and cover with a 

small watch glass. Place the reaction vessel into a water bath on a stirring hot plate.  

(Note: do not set the flask directly on the bottom of the water bath; instead, clamp it so 

that the flask is suspended within the water bath with its contents below the water line; 

refill the bath as needed as the water evaporates during heating).  

Stir the reaction using the magnetic stirring bar and heat the reaction to about 

80°C , maintaining it at this temperature for approximately 5 minutes. Slowly add 6 mL 

of 10% hydrogen peroxide (H2O2) drop-wise at a rate of 1-2 mL/min using a disposable 

pipette while continuing to stir the reaction mixture. (CAUTION: 10% H2O2 will 

damage the surface of the skin!  Wear gloves or be extra careful! The reaction will 

bubble vigorously.) Reheat the mixture to 80°C after the addition of H2O2 is complete, 

then add an additional 6 mL of H2O2 in the same manner. After the second addition of 

H2O2 is complete, remove the water bath, place the flask directly on the hotplate surface 

and briefly bring the flask to boiling. Cool the mixture to room temperature and then 

place it in an ice bath for about 15 minutes or until crystallization appears to be 

complete. Filter the product using a Büchner funnel, washing remnants out of the flask 

with deionized water (2 x 5 mL). Wash with several small (2-3 mL) volumes of cold 

ethanol (make sure you chill it first or it will dissolve your compound!).  Allow the 

compound to dry until the next lab period and then weigh the compound to get the yield 

of dry product. 
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3.B. Síntesis de Cr(acac)3. 

 

Heat a water bath on a stirring hotplate. Add approximately 1.30 g of CrCl3•6H2O 

into a 50-mL Erlenmeyer flask. Drop in a small magnetic stirring bar, add 20.0 mL of 

distilled water and stir briefly. When the chromium compound has dissolved into 

solution, add 5.0 g of urea and 4.0 mL of acetylacetone. Clamp the flask in place in the 

water bath (see note in part A) and heat the water bath to a temperature greater than 

90°C. Heat the mixture, uncovered and with vigorous stirring, and deep maroon crystals 

will begin to form.  After one hour, allow the reaction to cool to room temperature, and 

then place it in an ice-bath to complete crystallization (Note: if you do not see solid 

after 1 h, continue to heat and stir until you do: sometimes it takes a bit longer!). Collect 

the product by vacuum filtration using a Büchner funnel.  Wash out the flask and the 

crystals on the filter with plenty of deionized water (about 3 x 10 mL). Allow the 

product to dry until the next lab period and then weigh the dry final product to 

determine the yield of dry product.  

 

3.C. Preparation of Mn(acac)3. 

 

Add approximately 1.0 g of MnCl2•4H2O and 2.6 g of sodium acetate trihydrate 

into a 100-mL Erlenmeyer flask. Add a stirring bar, and dissolve the solids in a minimal 

amount of distilled water (add very small amounts at a time until the solids dissolve 

completely). When the solids are dissolved, add 4.0 mL of acetylacetone with continued 

stirring. Prepare another solution containing 200 mg of KMnO4 in 10 mL of deionized 

water. Make sure you stir this for quite a while - KMnO4 is difficult to dissolve and it 

color makes it hard to see if it has dissolved!- Add the KMnO4 solution slowly and 

drop-wise, with stirring, to the above mixture. After addition is complete, a small 

portion of distilled water (1-2 mL) should be pipetted (using a disposable pipet) into the 

flask or beaker originally containing the KMnO4 solution and then used to rinse the 

walls of the reaction flask to remove any permanganate that is sticking to the side.  

After stirring the mixture for about five minutes, add drop-wise a second 2.6 g portion 

of sodium acetate trihydrate dissolved in a minimal amount of water. Heat the resulting 

mixture directly on a hotplate for 10 minutes at about 70°C (put a thermometer directly 

in the reaction flask) and then set aside to cool to room temperature. Collect the dark 
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brown precipitate on a Büchner funnel. Use small portions of deionized water (2 x 5 

mL) to wash any remaining crystals out of the flask. Allow the product to dry until the 

next lab period and then weigh the dry final product to determine the yield of dry 

product. 

 

3.D. Preparación de Fe(acac)3. 

 

Add approximately 1.3 g of Fe(NO3)3•9H2O into a 50-mL Erlenmeyer flask and 

dissolve in 7 mL of distilled water.  Drop in a magnetic stir bar, stir the solution, and 

add a mixture of 1.0 mL of acetylacetone  in 7 mL of methanol.  Next, add a solution 

containing 1.3 g of sodium acetate trihydrate in 7 mL of distilled water, and briefly heat 

the mixture on a hotplate until some of the methanol has boiled away (you should see 

the volume of the reaction mixture go down). Cool to room temperature, and then place 

in an ice bath for about 15 minutes.  Filter the red crystalline solid using a Büchner 

funnel, wash the flask and crystals, using 2 x 5 mL) of deionized water. Allow the 

product to dry until the next lab period and then weigh the dry final product to 

determine the yield of dry product. 

 

Cuestiones y experimentos adicionales. 

 

1) Ajustar las reacciones que tienen lugar en cada una de las síntesis realizadas y 

calcular los rendimientos de los productos sintetizados. 

2) Determinar el Δo de los compuestos sintetizados a partir de sus espectros visible-

ultravioleta. 

3) Hacer un espectro IR de los compuestos preparados y compararlos con el de la 2,4-

pentanodiona. (Las bandas de tensión C=C y C=O aparecen entre 1500 y 1700 cm–1). 

4) Discutir las principales diferencias y semejanzas de los procedimientos de síntesis. 

Para que la 2,4-pentanodiona se coordine como acetilacetonato es necesario que se 

deprotone. Indicar qué especie química acúa como base en cada una de las reacciones. 

 

Bibliografía 

 

1. Bryant, B. E.; Fernelius, W. C. Inorg. Synth. 1957, 5, 188.  

2. Charles, R. G.; Pawlikowski, M. A. J. Phys. Chem. 1958, 62, 440.  
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3. Fernelius, W. C., Blanch, J. E.  Inorg. Synth. 1957, 5, 130.  

4. Charles, R. G. Inorg. Synth. 1963, 7, 183. 

Ver también páginas siguientes. (Extraidas del texto de K. Nakamoto, Infrared and 

raman spectra of inorganic and coordination compounds, 4th edition, John Wiley and 

Sons: New York, 1986). 
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4. EXPERIMENTOS EN QUÍMICA DEL ESTADO SÓLIDO. 

 

4.A.- Preparación del granate YxGd3–xFe5O12. 

Los granates son minerales de fórmula general M3M’2(SiO4)3, (M y M’ pueden ser 

el mismo elemento). Por extensión se denomina “granate” a aquellos sólidos de fórmula 

general M3M’2M”3O12 y que tienen la misma estructura: Octaedros M’O6 y tetraedros 

M”O4 formando una red en la que cada octaedro está unido por cada vértice a un 

tetraedro y viceversa. En esa red los cationes M ocupan posiciones dodecaédricas 

(número de coordinación 8). El granate que se va a preparar contiene dos tipos de 

cationes M (Y(III) y Gd(III)) que forman una disolución sólida, de tal forma que ambos 

metales pueden sustituirse en la red cristalina para dar cualquier composición 

intermedia (0 ≤ x ≤ 3). El resto de los cationes son Fe(III) algunos de los cuales tienen 

un entorno octaédrico (M’) y otros tetraédrico (M”). 

Una de las propiedades interesantes de los granates es que son materiales 

magnéticos. En este caso, el comportamiento es ferrimagnético y se deriva de la 

presencia de átomos de gadolino (III) (IC = 8, [Xe] 4f7, 7 electrones desemparejados) y 

hierro(III) (en los entornos de coordinación del granate IC = 6 o IC = 4, [Ar] 3d5, tiene 5 

electrones desemparejados). El Y(III) tiene configuración electrónica de gas noble 

([Kr]), por lo que no contribuye al magnetismo de la muestra. Los dominios magnéticos 

del hierro en entorno octaédrico y del gadolinio son paralelos (sus momentos 

magnéticos individuales se suman), y el del hierro en entorno tetraédrico es antiparalelo 

a ellos. Por lo tanto la magnetización total será proporcional a la cantidad de átomos que 

hay de cada clase (Ga, FeOh y Fetd) por la cantidad de electrones desemparejados de cada 

uno y contribuirá positiva o negativamente según su orientación relativa:  

(3-x) × 7 + 2 × 5 – 3 × 5. 

El experimento se realizará coordinadamente en grupos de cuatro alumnos, de 

forma que cada uno de los cuatro sintetice una muestra con un valor diferente de “x” 

(0.4; 1.2 1.8 y 2.7) para obtener granates con distinto comportamiento magnético. 

La síntesis se efectúa mediante el “método del precursor”. Se forma un hidróxido 

mixto conteniendo los tres metales, con lo que se obtiene una sustancia homogénea, que 

luego se transforma en el granate por calefacción. 
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Procedimiento experimental: 

 

You will prepare one member of the YxGd3-xFe5O12 (0 ≤ x ≤ 3) family, that is, you 

will be assigned a particular value of x. A description of the synthesis of Y1.5Gd1.5Fe5O12 

via a mixed metal hydroxide precursor follows. Other compositions in the series can be 

prepared by varying the volumes of Gd(NO3)3 and Y(NO3)3 used, in such a way that the 

amount of Gd(NO3)3 plus the amount of Y(NO3)3 totals 6 mL. 

Place 10 mL of 0.3 M FeCl3 in a beaker. Add 3 mL of 0.3 M Gd(NO3)3 solution 

and 3 mL of 0.3 M Y(NO3)3 solution. Add 5-10 mL of 2 M NaOH dropwise to the metal 

ion solution in order to precipitate a reddish-brown solid. Decant the solution, and wash 

the remaining solid repeatedly with water until the wash is no longer basic (test with pH 

paper). Filter and dry the solid in a drying oven (120 ˚C) overnight. 

Press the powder into 1/2-inch-diameter pellets using a standard pellet press, and 

fire in a furnace at 900 ˚C for 18-24 hours. A visible color change from reddish-brown 

to olive green after firing indicates that a reaction has taken place. 

Determine the strength of the attraction of your pellet of garnet to a strong magnet 

at room temperature, dry-ice temperature, and liquid-nitrogen temperature. Discuss your 

procedure with other students in the class and agree on a method that will allow 

comparison of the magnetic effects as a function of the garnet composition. 

 

 

Cuestiones: 

 

1.- Identificar en el granate sintetizado los iones M, M’ y M” que ocupan posiciones 

dodecaédricas, octaédricas y tetraédricas respectivamente. 

3.- Indicar las cantidades que ha empleado de cada reactivo y qué composición de 

granate se obtiene con ellas. 

2.- Explicar, a partir de las variaciones en composición, la variación en el magnetismo 

observado cualitativamente para cada una de las cuatro muestras de su grupo de trabajo. 

 

Bibliografía 

A. F. Wells, “Química Inorgánica Estructural” Ed. Reverté, Barcelona 1978. 

W. D. Calister, “Introducción a la ciencia e ingeniería de los materiales”, Vol II, Ed. 

Reverté, Barcelona 2000. 
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M. J. Geselbracht, A. M. Cappellari, A. B. Ellis, M. A. Rzeznik, B. J. Johnson, J. Chem. 

Ed. 1994, 71(8), 696-703. (ver páginas siguientes) 
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4.B.– Inserción de hidrógeno en trióxido de wolframio. 

El trióxido de wolframio tiene una estructura formada por octaedros “WO6
” que 

comparten vértices. En los huecos de esa estructura se pueden alojar distintos cationes 

para dar lugar a especies no estiquiométricas de fórmula MxWO3 con 0 < x < 1 

(conocidos como bronces de wolframio cuando M es un metal alcalino), donde M puede 

ser H, Li, Na, K, Rb, Ca, Sr, Ba, Al, In, Tl, Sn, Pb, Cu, Ag, Cd, un metal del bloque f o 

el catión amonio. 

(x/2)H2 + WO3 → HxWO3 

 

La reacción que se va a efectuar conduce a un compuesto de esta clase, y supone 

la inserción de hidrógeno en los huecos de la estructura del sólido, produciéndose 

formalmente la reducción parcial de W y la oxidación de H a H+. Los electrones 

añadidos a la red se alojan la banda de conducción lo que da lugar a cambio en el color 

del compuesto y a comportarse como conductor eléctrico. 

 

Procedimiento experimental. 
 

Place 500 mg of WO3 into a 250 mL beaker. Carefully pour about 50 mL dilute 

hydrochloric acid (3 molar) onto the WO3. Does anything happen? Now very carefully 

drop some zinc filings (ca. 3 g) into the acid. After all reaction has ceased filter off the 

solid product. After washing, place it on a filter paper and observe what happens when 

you leave it exposed to the air. Write balanced equations for both the reduction of WO3 

and its subsequent re-oxidation. 

Make pellets of WO3 and HxWO3 in a pellet press and measure the electrical 

resistance using an ohmmeter. Is there any difference? 

 

 

Cuestiones y experimentos adicionales. 

 

1. Escribir y ajustar todas las reacciones que tienen lugar 

2. Construir con modelos la estructura del trióxido de wolframio y identificar las 

posiciones que puede ocupar el hidrógeno. (Trabajo en grupo) 
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3. Calentar una pequeña muestra en la estufa (a unos 100 ˚C) durante unos días, anotar 

cualquier cambio de aspecto y explicar a qué se debe. Tomar otra pequeña muestra y 

agitarla en un tubo de ensayo con un par de mL de H2O2 diluida. Anotar y explicar los 

cambios observados. 

 

Bibliografía 

A. F. Wells, “Química Inorgánica Estructural” Ed. Reverté, Barcelona 1978. 

E. Kikuchi; N. Hirota; A. Fujishima, K. Itoh; M. Murabayashi,  J. Electr. Chem. 1995, 

381, 15 - 19.  DOI: http://dx.doi.org/10.1016/0022-0728(94)03649-N.

http://dx.doi.org/10.1016/0022-0728(94)03649-N
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5. CATÁLISIS HOMOGÉNEA.  

 

5.A.- La arilación del ácido acrílico. 
 

La reacción de Heck, conocida también como Mizoroki- Heck,123 es un método 

eficiente y muy usado para la formación de enlaces carbono-carbono en el que un 

alqueno y, usualmente un haluro de arilo o vinilo se acoplan en presencia de un 

catalizador de paladio (Esquema 1). La reacción es frecuentemente regio y 

estereoselectiva, formándose predominantemente el alqueno trans. La adición de una 

base es necesaria para eliminar el haluro de hidrógeno formado. 

 

Ar—X  +
[Pd], B:

Ar
+  [B—H]X

 
Esquema 1 

 

Cuando se usa un disolvente orgánico se suele emplear trietilamina como base, 

pero si los reactivos son solubles en agua se puede sustituir la trietilamina por bases más 

comunes como hidróxido o carbonato de sodio. 

 
Procedimiento experimental. 
 

En un matraz de fondo redondo de 50 mL de una boca se adiciona el yoduro de 
arilo correspondiente (3.00 mmol), ácido acrílico (0.25 mL, 3.60 mmol), acetato de paladio 
(entre 0.1 y 0.5 % mol) y una disolución 0.5 M de hidróxido de sodio en agua. La mezcla 
se agita vigorosamente a temperatura ambiente con un agitador magnético hasta que se 
observa la disolución completa de los reactivos (unos 5 min). Tras acoplar un refrigerante, 
la disolución se refluye con agitación vigorosa durante 1 h. Finalizado este tiempo, la 
mezcla se deja enfriar a temperatura ambiente y se filtra para eliminar los posibles restos 
sólidos. El filtrado se acidifica con una disolución acuosa 3.0 M de HCl, precipitando un 
sólido blanco que se filtra con un embudo Büchner, lavándose a continuación con 
abundante agua fría con el fin de eliminar el cloruro de sodio y el exceso de ácido acrílico 
que no hubiera reaccionado. El sólido blanco obtenido se seca en una estufa a 100 ˚C 
durante una noche y se pesa. 
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Ácido (E)-3-(4-acetilfenil)acrílico. 
Siguiendo el procedimiento anterior, se utilizaron 0.753 g de 1-(4-

yodofenil)etanona, 0.7 mg de acetato de paladio (3 μmol) y 15 mL de la disolución de 
hidróxido de sodio. El compuesto se obtuvo como un sólido blanco cristalino. Si es 
necesario, el producto se puede recristalizar de etanol. 

 
Ácido (E)-4-(2-carboxivinil)benzoico. 

Siguiendo el procedimiento anterior, se utilizaron 0.759 g de ácido 4-yodobenzoico, 
2 mg de acetato de paladio (9 μmol) y 21 mL de la disolución acuosa de hidróxido de 
sodio. El compuesto se obtuvo como un sólido blanco cristalino. 
 
Cuestiones: 
1.- Discutir el papel del acetato de paladio en la reacción. Buscar en la bibliografía 

recomendada un ciclo catalítico que permita explicar el mecanismo de la reacción. 

2.- Buscar un ejemplo de aplicación de la reacción de Heck a la síntesis de un producto 

natural o a un producto de importancia industrial. 

 
Bibliografía:

                                                
1 T. Mizoroki, K. Mori, A. Ozaki, Bull. Chem. Soc. Jpn. 1971, 44, 581. (b) R. F. Heck, 
J. P. Nolley, Jr., J. Org. Chem. 1972, 14, 2320-2322. 
2 Ver revisiones en: (a) S. Bräse, A. de Meijere en Metal-Catalyzed Cross-Coupling 
Reactons, (Eds.: A. de Meijere, F. Diederich), Wiley-VCH, New York, 2004, capítulo 
5. (b) I. P. Beletskaya, A. V. Cheprakov, Chem. Rev. 2000, 100, 3009-3066. 
3 Una descripción de estos experimentos se puede encontrar en An. Quim. 2009, 105(2), 
126-129. Accesible a través de dialnet: 
http://dialnet.unirioja.es/servlet/listaarticulos?tipo_busqueda=EJEMPLAR&revista_bus
queda=2860&clave_busqueda=225728. 
 

http://dialnet.unirioja.es/servlet/listaarticulos?tipo_busqueda=EJEMPLAR&revista_bus
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5. B.- Oxidación catalítica de trifenilfosfina por un dioxocomplejo de molibdeno 

(VI). 

 

La oxidación de ciertos sustratos catalizada por oxocomplejos de molibdeno(VI) 

tiene mucho interés por estar involucrada en procesos biológicos importantes. 

La práctica consiste en la preparación de dos complejos de molibdeno (VI), 

[MoO2Cl2(DMSO)2] y [MoO2(acac)2]. Posteriormente se analiza su capacidad como 

catalizadores en la oxidación de trifenilfosfina. 

 

Experimental 

 

Preparación de [MoO2Cl2(DMSO)2]. 

En un tubo de ensayo se colocan 0.25 g de (NH4)6Mo7O24.4H2O, 1 g de agua y 2 g de 

HCl del 37%. La mezcla se calienta con agitación durante 10 minutos a 100 ˚C en un 

baño de agua, y la disolución resultante se enfría a temperatura ambiente. 

Posteriormente se añaden con agitación 0.5 g de dimetilsulfóxido y la mezcla se enfría 

de nuevo. El precipitado blanco se filtra, se lava con acetona (2 x 1 mL) y 

posteriormente con éter etílico (2 x 1 mL) y finalmente se seca por succión. 

 

Preparación de [MoO2(acac)2]. 

En un tubo de ensayo se colocan 0.25 g de MoO3, 0.4 g de agua y 0.4 g (5.5 

mmol) de NH3 del 24%. La mezcla se agita hasta obtener una disolución incolora, 

produciéndose una reacción exotérmica. A continuación, se añaden 0.75 g de 2,4-

pentanodiona, y aunque la mezcla se agita se mantienen dos fases. Finalmente, se 

adiciona 1 g de ácido nítrico al 63% produciéndose un proceso exotérmico. La mezcla 

se enfría a temperatura ambiente, manteniendo la agitación, precipitando el producto 

como un polvo amarillo. Se recoge por filtración y se lava sucesivamente con agua (4 x 

2 mL), etanol (2 x 2 mL) y dietil éter (2 x 2 mL). Finalmente se seca por succión. 

 

Ensayos de oxidación catalítica de la trifenilfosfina. 

En un tubo de ensayo se colocan 50 mg de [MoO2Cl2(DMSO)2], 0.5 g de 

trifenilfosfina y 2.5 g de dimetilsulfóxido. La mezcla se calienta a 100 ˚C durante 15 

minutos en una campana. La disolución obtenida se añade sobre 12 mL de NaOH 1 M. 

El precipitado se filtra, se lava con agua (3 x 2 mL) y se seca bien por succión. 
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Se procede de forma similar a la indicada en el apartado anterior utilizando como 

catalizador [MoO2(acac)2]. 

 

 

Cuestiones y experimentos adicionales. 
 

1) Indicar la ecuación del proceso que conduce a la obtención de los dos complejos 

metálicos y calcular los rendimientos obtenidos. 

2) Registrar un IR de cada uno de los sólidos obtenidos y asignar las absorciones 

ν(Mo=O) y ν(P=O). Basándose en los datos de IR, discutir la oxidación de 

trifenilfosfina en función del catalizador utilizado. 

3) Discutir la información que puede obtenerse por IR y 1H RMN para elucidar la 

estructura de los complejos de molibdeno preparados. 

4) ¿Por qué se utiliza una disolución de NaOH en los ensayos de la oxidación catalítica? 

¿Podría utilizarse sólo agua? 

 

 

Bibliografía: ver páginas siguientes. 
F. J. Arnaiz y R. Aguado, J. Chem. Ed. 1995, A7- A8, asi como las páginas extraidas 

del texto de K. Nakamoto, Infrared and raman spectra of inorganic and coordination 

compounds, 4th edition, John Wiley and Sons: New York, 1986. 
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6. ESTUDIO DE LA REACTIVIDAD DE UN LIGANDO COORDINADO: 

PREPARACIÓN DE FERROCENO Y ACETILFERROCENO 

 

El descubrimiento en 1951 de bis(ciclopentadienil)hierro, con una estructura tipo 

"sandwich" en la que los dos anillos ciclopentadieno tienen carácter aromático, dio 

lugar a un desarrollo importante de la química organometálica.  

La práctica consiste en la preparación de ferroceno para después realizar una 

sustitución electrofílica sobre uno de los anillos ciclopentadieno, aislando 

acetilferroceno. 

 

Procedimiento experimental 
 

6.A. Obtención de ferroceno. 
En un matraz de 100 mL equipado con un refrigerante se ponen bajo atmósfera de 

nitrógeno 5.2 g de NaOH (triturado) y 50 mL de éter etílico. A la suspensión bien 

agitada, se añaden 5.6 mL de ciclopentadieno recién destilado, y después de 20 minutos. 

una disolución formada por 6.6 g de FeCl2
.4H2O en 25 mL de dimetilsulfóxido, gota a 

gota. La reacción que se produce es exotérmica y se pone espontáneamente a reflujo. 

Finalizada la adición, se mantiene la agitación durante 30 minutos más. La fase líquida 

contenida en el matraz se decanta y el residuo negro se trata con 30 mL de éter. La fase 

líquida decantada se junta con la fase etérea y el combinado se trata, primero, con HCl 

2M (2 x 40 mL) y después con agua (2 x 40 mL). La fase orgánica, después de secarse 

con sulfato magnésico, se concentra y cristaliza el ferroceno como cristales de color 

naranja. Se pueden recristalizar en hexano. 

 
6.B. Preparación de acetilferroceno 

A una mezcla de 10 mL de anhídrido acético y 3 g de ferroceno, contenida en un 

matraz provisto de un tubo de cloruro cálcico, se añaden gota a gota 2 mL de ácido 

ortofosfórico. La mezcla se calienta en baño de agua a 100 ºC durante 30 minutos y a 

continuación se vierte sobre 80 g de hielo picado con agitación. Cuando todo el hielo se 

haya fundido, la disolución se neutraliza con hidrogeno carbonato sódico sólido. La 

mezcla se enfría en baño de hielo durante 20 minutos y se recoge por filtración el 
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producto como un sólido amarillento, que posteriormente se seca en un desecador de 

vacío. 

 

Cuestiones y experimentos adicionales. 

1) Describir las ecuaciones de todas las reacciones que tienen lugar en cada una de las 

síntesis realizadas. Calcular los rendimientos obtenidos en la preparación del ferroceno 

y acetilferroceno. 

2) Describir detalladamente la estructura del ferroceno y discutir brevemente el enlace. 

3) En un tubo de ensayo, añadir 0.02 g de ferroceno a 2 mL de agua y después 2 mL de 

ácido nítrico concentrado. Posteriormente agitar el tubo durante unos dos minutos. 4) 

Observar e interpretar el resultado obtenido. 

5) Discutir los espectros de IR y de 1H NMR, tanto del ferroceno como del 

acetilferroceno. 

 

 

Bibliografía: ver en páginas siguientes (a) C. Elschembroich, “Organometallics” 

Wiley-VCH, Weinheim, 2006. (b) H. McKone,  J. Chem. Ed. 1980, 57(5), 380-381. 
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7.- EFECTO PLANTILLA.  

 

La coordinación de ligandos a metales de transición permite dirigir 

estereoquímicamente su reactividad, dando lugar a productos diferentes a los que se 

obtendrían sin la participación del metal. Un buen ejemplo de esto es el conocido “efecto 

plantilla”. Los ligandos coordinados a un metal reaccionan dando lugar a un nuevo 

ligando que se adapta a la geometría definida por el metal.  

 

7.A.- Síntesis de complejos macrocíclicos de níquel y cobre. 

En el ejemplo que se va a realizar, la condensación de una diamina y una dicetona 

en presencia de acetato de níquel da lugar a un macrociclo que actúa como ligando 

quelato en torno a átomo de níquel. Si la reacción se hiciera en ausencia del metal se 

obtendría el ciclo 3 de la Figura 1. 

 
Figura 1 

 

Una vez sintetizado el macrociclo es posible aislar el ligando destruyendo el complejo 

haciéndolo reaccionar con HCl, para lo que es necesario generar una corriente de 



47 

HCl(gas). Una vez aislado el macrociclo, puede ser utilizado para sintetizar complejos 

con otros metales. 

 

 

 

 

Procedimiento experimental 

All reagents and solvents are used as supplied except 1,2-diaminobenzene (o-

phenylenediamine) that should be purified by a single recrystallization from EtOH in 

the presence of decolorizing charcoal or by sublimation. Dry the n-butanol over 4 Å 

molecular sieves. 

 

Complejo macrocíclico de níquel. 

Place 2.00 g of Ni(OAc)2·4H2O (8.03 mmol), 1.73 g of o-phenylenediamine (1.60 

mmol), 35 mL of dry butan-1-ol, 1.7 mL of 2,4-pentanedione (~1.66 mmole), and a 

stirring bar in a 100-mL round-bottom flask. Adapt a reflux condenser to the flask and 

set it in a heating mantle. Bring the mixture to a brisk reflux and stir for 1.5 hours, noting 

any color changes. Then, concentrate the solution (by slow distillation of the BuOH at 

ordinary pressure) to aprox. 20 mL and reflux it 35 minutes more. 

Remove the flask from the heat source and allow it to cool until it is just warm to 

the touch. Add 30 mL of methanol and cool the mixture in an ice-salt bath for at least 15 

min to precipitate the nonpolar macrocyclic complex. Filter the solid and wash it with 

methanol (about 2 x 10 mL; the washings should be colorless to pale green). The dark 

purple microcrystalline macrocycle is generally obtained in a 37-40% yield. Retain a 

small sample of product for IR analysis. Use the remaining product to synthesize the 

free macrocycle as described below. 

 

Preparación de [H4(Macrocycle)][NiCl4] 

Prepare a suspensión of 1.0 g of the nickel complex in 30 mL of ethanol in a 100-

mL round-bottom flask. Bubble HCl gas through the suspension at a moderate flow and 

stir it from time to time. (See note at the end of the experimental part). Caution: the 
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mixture gets quite warm. Once a copious turquoise precipitate forms, filter it off and 

wash it with ethanol (2 × 5 mL) and ether to obtain about ~95% yield of product. 

 

Aislamiento de la sal del macrociclo (Mac) [H4(Mac)][BF4]2 

Dissolve the turquoise [H4(Mac)][NiCl4] salt in 10 mL water. Occasionally white, 

water insoluble, impurities are present at this stage and can be removed by filtration. 

Add 1.0 g of solid NH4BF4 to the filtrate and swirl until a large amount of white 

precipitate forms. Filter the [H4(Mac)][BF4]2 in a sintered glass filter and wash with 

water until the product is pale green. (In this step the (NH4)2NiCl4 byproduct needs to 

be washed away to prevent nickel from re-coordinating into the macrocycle upon 

basification). Transfer the sticky solid to a 25 mL Erlenmeyer flask, rinsing the sintered 

glass filter with methanol several times. Enough methanol should be present in the flask 

to cover the salt. Add triethylamine dropwise to the suspension and swirl. Filter the 

free yellow macrocycle, wash with 5 mL of methanol, and air dry. Record the IR 

spectrum.  

 

Reacción de Cu(O2CMe)2·H2O con el macrociclo. 

Charge a 10-mL round-bottom flask with Cu(OAc)2·H2O (0.1 g, 0.6 mmol), a 

stirring bar, and acetonitrile (4 mL). Attach a condenser and reflux the suspension until 

all the Cu(OAc)2·H2O dissolves. Remove the heater and, with a micropipete add slowly 

a mixture of the macrocycle (0.1 g, 0.56 mmol), acetonitrile (2 mL), and triethylamine 

(0.20 mL). Reflux the resulting dark-green solution for about 10 min, then cool to room 

temperature, and finally keep it in an ice bath for 20 min. Filter the dark green 

microcrystalline solid and wash it with a 2 mL of acetonitrile and then 2 mL of ether. 

 

NOTA. Procedimiento para generar una corriente de HCl. 
Debe prepararse en la vitrina el montaje que se describe a continuación y que puede verse en la 

figura adjunta. El mismo montaje puede servir para dos alumnos. El embudo de adición A se coloca 

perfectamente ajustado sobre el kitasato B, cuyo tubo de desprendimiento conduce a un frasco lavador de 

seguridad C, que a su vez conduce a un matraz D sumergido en un baño de hielo. Hay que asegurarse 

que las uniones estén perfectamente ajustadas para que no se produzcan fugas de gases.  
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A debe contener 20 mL de H2SO4 concentrado y en B se colocan 20 g de NaCl cubiertos de ácido 

clorhídrico concentrado. El tubo de ensayo D debe contener el complejo de níquel que se pretende 

destruir. 

 

 
 

 

Cuestiones. 

 
1.- Indicar la geometría de todos los compuestos de níquel y cobre empleados como 

reactivos y obtenidos como productos. 

2.- ¿Porqué es necesario añadir una disolución de HCl en el matraz B para generar HCl? 

3.- Se usa una sal amónica para separar el macrociclo de la sal de níquel. ¿Podría usarse 

una sal potásica? Razonar la respuesta. 
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2. Sacconi, L.; Mani, F.; Bencini, A. In Comprehensive Coordination Chemistry; 
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7.B. Síntesis de un complejo encapsulado de cobalto. 

 

En este experimento el metal dirige la reactividad de los ligandos para formar un 

biciclo que actúa como ligando criptando en torno a él (L1 en Figura 2). 

 

NH2

Co
NH2

H2N

H2N

NH2

NH2

+

O

C
H H

+  CH3NO2

HN

Co
NH

HN

HN

NH

HN

NO2

NO2

NH

HN

HN

HN

NH

NH

NO2

NO2

L1 =

3+ 3+

 
Figura 2 

 

 

Procedimiento experimental  

Cosideraciones generales. Todos los reactivos usados son higroscópicos, mantener los 

recipientes que los contienen abiertos el tiempo imprescindible para tomar la cantidad 

necesaria para el experimento.  

 

1. Síntesis del cloruro de tris(etilenodiamina)cobalto(III), [Co(en)3]Cl3•1⁄2NaCl•3H2O. 

(Adaptado de “Synthesis and Technique in Inorganic Chemistry”, Girolami, Rauchfuss, 

Angelici, 1999). 

En un vaso de precipitados de 100 mL, se disuelven 7,0 mL de etilenodiamina en 8 mL 

de agua. Aparte, en un Erlenmeyer de 250 mL, provisto de una varilla imantada se 

disuelven 6 g de CoCl2•6H2O previamente pulverizado en 16,5 mL de HCl concentrado 

(37%) y se pone a agitar. A esta disolución agitada se añade con una micropipeta, gota a 

gota, muy despacio, la disolución de etilenodiamina previamente preparada. 

ATENCIÓN: esta reacción es muy exotérmica. Una vez terminada la adición se agita la 

disolución resultante diez minutos más. En este punto la disolución debe tener un color 
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muy oscuro, rosa grisáceo. 

A esta disolución se añaden, en pequeñas porciones, 8.0 g (200 mmol) de hidróxido 

sódico sólido. ATENCIÓN: esta reacción es exotérmica. La disolución toma un color 

azulado. Cuando toda la sosa se ha disuelto se añaden 20 ml (20 mmol) de peróxido de 

hidrógeno al 3%. La disolución toma un color salmón oscuro. Si durante este proceso se 

ha evaporado agua, diluir la disolución hasta 50 mL. Se debe obtener una disolución 

homogénea. Se transfiere la disolución y la varilla imantada a un vaso de 250 mL, 

filtrando si permanece algún sólido sin disolver, y se lleva a ebullición durante diez 

minutos con agitación. El volumen final debe ser ligeramente inferior a 50 mL. Se retira 

la varilla imantada y se deja enfriar la disolucón, primero hasta temperatura ambiente, y 

luego en un baño de hielo y sal durante media hora. Durante este tiempo el compuesto 

cristaliza en pequeñas agujas de color salmón. El sólido se filtra en placa. Se retiran las 

aguas madres (concentrándolas se puede obtener más compuesto), se lava el sólido con 

etanol (2 veces con 5 mL) y se seca pasando aire. Concentrando las aguas madres se 

puede obtener una segunda fracción cristalina (¡cuidado! si se concentra demasiado 

cristaliza NaCl con el producto). Se obtienen unos seis gramos de producto.  

 

2. Synthesis of cobalt complex of encapsulating ligand L1 

Procedure 

Dissolve 2.45 g of [Co(en)3]Cl3 and 1.2 g of Na2CO3 in 25 cm3 water and add 18 cm3 of 

40% aqueous formaldehyde (with CAUTION!) and 2.5 cm3 of nitromethane. Allow the 

mixture to stand at room temperature for 4 hours and add 5 cm3 ethanol to induce 

crystallization. Filter the resulting solid off using suction and wash it with ethanol (10 

cm3) and diethyl ether (10 cm3). Dry the solid in air and store it. 

 

Cuestiones: 
 
1. Explicar brevemente los factores que contribuyen a la estabilidad de los complejos 

con ligandos macrociclo. 

2. Comparar los espectros vis-uv de los dos complejos preparados. 

3. Proponer un mecanismo para la formación del complejo[CoL1]3+. 

 

Referencias 
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APÉNDICE 1 

NORMAS GENERALES DE SEGURIDAD E HIGIENE EN UN 

LABORATORIO QUÍMICO 
 

 
En un laboratorio de Química se manipulan sustancias y se realizan operaciones 

que pueden resultar peligrosas si no se realizan adecuadamente. Es necesario, por 

consiguiente, extremar las precauciones y actuar conociendo los riesgos de las 

operaciones que se realizan para prevenir y evitar los pequeños accidentes que pueden 

producirse. Conocer el contenido de este apartado es por ello fundamental antes de 

iniciar el trabajo en un laboratorio. A continuación se indican algunas normas y 

recomendaciones a tener en cuenta. 

NORMAS GENERALES 

1-  El alumno seguirá minuciosamente el guión de prácticas y, en su caso, los 

consejos del profesor al llevar a cabo un experimento. 

2-  El alumno no debe realizar nunca experimentos diferentes a los señalados en el 

guión de prácticas, salvo consulta previa con el profesor y consentimiento de éste. 

3-  Ante cualquier percance o accidente avisar inmediatamente al profesor. 

4.- Durante la jornada de trabajo las puertas de acceso a los edificios deben 

permanecer abiertas y libres de obstáculos.  Mantenga despejadas las zonas de 

entrada, salida y circulación en el laboratorio. 

5- Antes de iniciar un experimento, los que participen en él deben hacer una 

evaluación de todos los riesgos y tomar las medidas necesarias para la prevención 

de accidentes. Así mismo, deben conocer las instrucciones de operación de los 

equipos y las propiedades de los materiales que vayan a usarse. 

6-  El laboratorio cuenta con: Duchas y lavaojos,! extintores de incendios,! botiquín 

de primeros auxilios,! recipientes metálicos conteniendo arena u otro material 

inerte. Antes de empezar a trabajar todos deben conocer la ubicación de los 

elementos y dispositivos de seguridad. 
 
 

Indumentaria y precauciones personales 
7- Las gafas de seguridad han de usarse en el laboratorio en todo momento. 

Protegen los ojos de proyecciones y salpicaduras. Nunca deben usarse lentes de 
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contacto; éstas pueden ser muy peligrosas en caso de accidente porque no pueden 

quitarse con rapidez; las sustancias corrosivas pueden situarse por debajo de la 

lentilla y permanecer junto al tejido que dañan más tiempo.  

8-  Es obligatorio el uso de una bata de laboratorio que debe llevarse siempre 

abrochada, y que protege el resto de la ropa y la piel.  

9-  No es recomendable el uso de sandalias o zapatos abiertos, que no protegen los 

pies. 

10-  El pelo largo debe estar siempre recogido.  

11-  No está permitido comer, beber o fumar en el laboratorio, por el peligro de 

contaminación o incendio que supone. 

12-  Nunca se debe trabajar solo en un laboratorio, con objeto de poder recibir ayuda 

en caso de accidente. 

 

Manipulación de reactivos y residuos 

10-  Antes de utilizar un producto el alumno debe leer atentamente la etiqueta, advertir 

los riesgos específicos que comporta su uso y seguir en su manipulación las 

normas o consejos de seguridad que se le indiquen. 

11-  Los productos inflamables o explosivos deben mantenerse siempre alejados de 

puntos o focos calientes (mecheros, estufas, radiadores, placas y mantas 

calefactoras, hornillos, etc.). Una sustancia inflamable o explosiva no debe 

calentarse nunca a fuego directo (mechero Bunsen). 

12- Debe evitarse la contaminación de los productos o reactivos que se utilicen. Para 

ello se extremarán las condiciones de limpieza en su manipulación no utilizando 

espátulas, vasos, matraces, etc., que no estén perfectamente limpios. Se tomará del 

envase original la cantidad de producto necesaria y no se devolverá al mismo el 

exceso empleado. 

13- Los productos o reactivos que puedan verterse accidentalmente sobre la mesa de 

trabajo deben neutralizarse antes de proceder a su eliminación. Por ejemplo, si se 

trata de una disolución de base, se neutralizará con hidrogenocarbonato sódico o 

ácido acético diluido; si de un ácido, con hidróxido cálcico en polvo; si de un 

oxidante con sulfito sódico sólido, etc. 

14- No debe arrojarse a las pilas o fregaderos material o producto alguno que pueda 

obstruir los desagües.  

15- El alumno debe tener sumo cuidado en verter los residuos o productos desechados 
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de las reacciones en los correspondientes recipientes dispuestos a tal efecto en el 

laboratorio. Para ello ha de seguir las instrucciones del profesor y evitar mezclar 

productos. 

 

Manipulación de material y operaciones en el laboratorio 
16- El puesto de trabajo debe mantenerse en todo momento limpio y ordenado. 

Finalizada la sesión práctica se procederá al lavado de todo el material y a la 

limpieza de la mesa y/o la vitrina. 

17- Está prohibido acumular o almacenar en las vitrinas de trabajo reactivos o 

disolventes de cualquier tipo.  

18- Todas las operaciones que comporten el uso de disolventes nocivos, o 

desprendimiento de gases tóxicos, inflamables, o simplemente con mal olor, 

deben realizarse en el interior de una vitrina. 

19- Después del montaje de un aparato de reacción debe comprobarse que sus uniones 

están perfectamente ajustadas. En caso contrario podría producirse la emisión de 

gases o vapores tóxicos o inflamables, con el riesgo de accidentes que ello 

comportaría 

19- El trasvase de líquidos con pipetas no debe realizarse nunca por succión directa, 

sino con la correspondiente pera o goma de succión, a fin de evitar cualquier 

ingestión accidental del líquido y el riesgo que ello llevaría consigo. 

20-  Debe evitarse el contacto de las manos con objetos calientes y la proximidad de 

la ropa a mecheros encendidos; en caso contrario pueden producirse quemaduras, 

incluso graves. 

21- Las substancias inflamables nunca se deben calentar a la llama directa, sino 

usando un calefactor eléctrico o una manta calefactora. Ha de disponerse además 

el correspondiente dispositivo de recogida o condensación de vapores. No se debe 

calentar un sistema cerrado pues el aumento de presión por evaporación del 

disolvente puede producir una explosión.  

22- Los vapores emitidos por las sustancias no deben olerse directamente. Si es 

necesario comprobar su olor basta acercar el rostro a 10-20 cm. del recipiente y 

pasar la mano sobre él en dirección a las fosas nasales: los vapores así arrastrados 

llegan fácilmente a la nariz. 

23- La mayoría de los cortes en el laboratorio se producen en el manejo de tubos de 

vidrio (cortado, introducción en tapones, etc.), por lo que éste debe realizarse 
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siempre con el auxilio de una bayeta. 

24-  Antes de abandonar el lugar de trabajo se debe comprobar que las llaves de gases 

y los grifos de agua están cerrados, y que se encuentran desconectados todos los 

aparatos eléctricos utilizados en la práctica. 

 

Mientras se trabaje o se permanezca en los laboratorios, queda prohibido: 

maquillarse, fumar, ingerir bebidas o alimentos y usar material de laboratorio 

para comer o beber. "   
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PROCEDIMIENTO PARA CASOS DE EMERGENCIA Y/O ACCIDENTES  
 
1) PROTEGER: Haga el lugar seguro para usted y el accidentado, eliminando 

cualquier riesgo. 

2) AVISAR: Comunique la urgencia inmediatamente. 

- Al profesor responsable del laboratorio. Si no estuiviera accesible o localizado en ese 

momento: 

- Servicio de emergencias 112 desde cualquier teléfono. 

En cualquiera de los casos se deberá indicar: Ubicación de la emergencia (edificio, piso, 

sala) - Tipo de emergencia - Si hay personas accidentadas  

3) SOCORRER: - Actúe sin precipitación. - Si hay alguna persona accidentada no la 

mueva sin conocer antes las posibles lesiones. - Permanezca sereno y tranquilice al 

lesionado hasta que llegue la ayuda de un profesional médico. 

 

PRIMEROS AUXILIOS 

Para poder reaccionar con rapidez en caso de accidente, hay que conocer en 

primer lugar la localización exacta de extintores, duchas y lavaojos. En todos los casos 

hay que avisar inmediatamente al profesor.  

A continuación se enumeran algunas contingencias ante las que debe procederse 

con toda rapidez como se indica: 

 

1. Proyección de compuestos a los ojos. Enjuáguense éstos, inmediatamente, con 

mucha agua (ducha lavaojos) durante al menos diez minutos e informe al profesor de lo 

sucedido. Si las molestias persisten o existe evidencia de daños es necesario consultar a 

un oftalmólogo.  

2. Vertido de productos sobre la piel. Retirar la ropa contaminada y proceder al 

lavado inmediato con mucha agua de la zona afectada. Cuando se produzcan contactos 

irritantes de ácidos con la piel, seque la zona afectada y luego lave rápidamente con 

solución de bicarbonato sódico al 5-10% y posteriormente con abundante agua. Si la 

irritación fue causada por un álcali, lave rápidamente las zonas afectadas con una 

solución saturada de ácido bórico o una solución al 1% de ácido acético y 

posteriormente con abundante agua. 
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3. Quemaduras por calor. Enfriar la zona afectada con agua abundante. Aplicar la 

pomada idónea que encontrará en el botiquín del laboratorio. 

4. Cortes. Si son pequeños, la herida se lavará con agua, se desinfectará (alcohol 

o agua oxigenada) y se cubrirá con gasa. Si el corte es grande o profundo puede precisar 

de asistencia médica: Informar de ello al profesor, que adoptará las medidas pertinentes. 

5. Incendio del vestido. Si algún líquido inflamable se proyecta ardiendo sobre la 

bata, las llamas han de extinguirse mediante la oportuna ducha o cubriendo las llamas 

con una manta, bata o ropa de algodón. Avisar al profesor y, en su caso, desvestirse y 

examinar las quemaduras: si son leves, proceder como en 3; si revisten importancia, es 

necesaria la atención médica. 

 

 




