





 Categories
 Top Downloads









Login
Register
Upload











Search












	
Categories

	
Top Downloads

	
	
Login

	
Register







Search











	
Home

	Informe Coordi 2 (1)

 Informe Coordi 2 (1)


September 28, 2017 | Author: Jaquelin Gabriela | Category: Coordination Complex, Copper, Chemical Compounds, Chemical Elements, Chemistry 


 DOWNLOAD PDF - 560KB



 Share
 Embed
 Donate



 Report this link







Short Description

Download Informe Coordi 2 (1)...



Description


N° DE COORDINACIÓN. COMPLEJOS DE COBRE (II)-OXALATO. 1



LABORATORIO DE QUÍMICA DE COORDINACIÓN. SECCIÓN DE QUÍMICA INORGÁNICA.



REPORTE EXPERIMENTAL PRACTICA 2: N° DE COORDINACIÓN. COMPLEJOS DE COBRE (II)-OXALATO.



EQUIPO 3: HERNÁNDEZ CASTILLO JAQUELIN GABRIELA. ORTEGA GAYTAN ZULEYMA SELENE.



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTÓNOMA DE MÉXICO FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLÁN CAMPO 1 QUÍMICA INDUSTRIAL



PROFESORA: LIDIA ELENA BALLESTEROS



GRUPO: 2351 SEMESTRE: 2014-II 14-MARZO-2014



N° DE COORDINACIÓN. COMPLEJOS DE COBRE (II)-OXALATO. 2 PRACTICA 2: N° DE COORDINACIÓN. COMPLEJOS DE COBRE (II)-OXALATO........................1 INTRODUCCIÓN................................................................................................... 2 OBJETIVOS.......................................................................................................... 3 GENERAL................................................................................................................................ 3 PARTICULARES......................................................................................................................... 3 SUJETO DE ESTUDIO.............................................................................................. 3 OBJETO DE ESTUDIO............................................................................................. 4 HIPÓTESIS........................................................................................................... 4 METODOLOGÍA.................................................................................................... 4 Material, equipo y reactivos..................................................................................................... 4 PROCEDIMIENTO....................................................................................................................... 4 Parte 1. Síntesis del complejo K2[Cu(Ox)2]*dH2O..........................................................................4 Parte 2. Determinación del contenido de oxalato...........................................................................5 RESULTADOS....................................................................................................... 6 ANÁLISIS............................................................................................................ 6 CONCLUSIONES.................................................................................................... 6 ANEXOS.............................................................................................................. 6 BIBLIOGRAFÍA..................................................................................................... 6



Introducción La mayoría de los compuestos de coordinación están formados por los denominados metales de transición y por alguna base de Lewis con pares de electrones libres, que se denominan ligandos. Esto atendiendo a la introducción de (Docencia unam, 2014) El ligando se clasifica en base a el número de átomos donadores que el ligando pueda donar al metal, la clasificación de los ligandos depende de la cantidad de átomos donadores que posean, es decir si posee un ligando un átomo se le llamaría mono dentados, si posee dos, bidentado, tres o más átomos donadores, se les llama generalmente poli dentados. Otra característica importante y de relevancia en base a lo ya mencionado es el número de coordinación, que en palabras de (Huheey, 2006) es el numero de enlaces σ que puede tener el metal con sus ligantes. En cuanto a estos los más comunes son el 4 y el 6. Para un número de coordinación 4, como lo es el caso que se trabajó en la práctica presente a continuación, las estructuras más probables son la tetraédrica y la cuadrada plana, en esta (cuadrada plana) participan repulsiones debidas a orbitales con pares solitarios que se encuentran en las posiciones polares. Como se mencionó en un inicio la mayoría de los complejos de coordinación se forma con un metal de transición y sus propiedades generales son: estructura compacta y puntos de fusión y de ebullición altos, según
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(giraldo, 2014) .Desde el escandio en su configuración se agregan electrones a los orbitales 3d. Aunque existen 2 excepciones, el cromo y el cobre, cuyas configuraciones son 4s13d5 y 4s13d10. El cobre es un elemento raro que solo reacciona con el acido sulfúrico concentrado caliente y con el nítrico, sus estados de oxidación más importantes son +1 y +2. Siendo +1 el menos estable y desproporcionante en disolución. Los compuestos de Cu (II) son paramagnéticos y coloreados. El ion hidratado de Cu+2 es azul. Algunos compuestos de Cu (II) son el CuSO4*5H2O (azul) y el Cu S (negro).



Objetivos General Llevar a cabo la síntesis de un complejo de cobre (II) con número de coordinación 4 y un ligante bidentado mediante una reacción de sustitución para familiarizar al alumno con técnicas de preparación de compuestos de coordinación. Con lo obtenido llevar a cabo la valoración del complejo para determinar la concentración de oxalato en él y así comprobar que se obtuvo la reacción esperada para la formación del complejo.



Particulares 1) 2) 3) 4) 5) 6) 7)



Llevar a cabo la síntesis de un complejo de cobre (II)-oxalato. Observar y analizar las características físicas del complejo obtenido tras la síntesis. Determinar y balancear la reacción de síntesis del complejo obtenido. Obtener el rendimiento y porcentaje de rendimiento del producto. Realizar una sugerencia sobre la probable estructura del compuesto. Valorar el producto conseguido tras la síntesis del complejo y determinar su contenido de oxalato. Proponer un método mediante el cual pudiese confirmarse, mejorar o rechazar la estructura propuesta.



Sujeto de estudio Complejos de cobre con numero de coordinación 4 y ligante bidentado.



Objeto de estudio Síntesis de un complejo K2[Cu(Ox)2]* H2O y determinación del contenido de oxalato mediante valoración volumétrica con permanganato de potasio 0.02M.



Hipótesis A partir de una sal inorgánica se sintetizara un complejo colorido de cobre, el cual se espera que tenga un número de coordinación 4, y así mismo una estructura cuadrada plana, debido a la interacción metal con ligantes de tipo quelato.
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Metodología Material, equipo y reactivos



Material 2 matraz Erlenmeyer de 250mL 1Bureta graduada de 50mL 1 pipeta graduada de 5mL 1pro pipeta 1 soporte universal 1 agitador magnético 1 pinza de tres dedos 1 nuez 1 matraz kitasato 1 papel filtro 1 manguera para vacio 1 embudo Buchner 1 recipiente para baño María 1 agitador de vidrio 1 espátula 1 piseta 1 probeta graduada de 100mL 2 vidrios de reloj 2 vasos de precipitado de 100mL 2 vasos de precipitado de 50mL 1 papel filtro 1atrapa moscas



Equipo



Reactivos y disoluciones



Bomba de vacio Estufa Parrilla de agitación con calentamiento Balanza analítica



Agua destilada Hielo CuSO4*5H2O K2(C2O4)*H2O H2SO4 1.0M KMnO4 0-02M



Procedimiento Parte 1. Síntesis del complejo K2[Cu(Ox)2]*2H2O



1. Se solicito el material requerido para la experimentación. 2. Todo el material de vidrio empleado fue lavado y secado meticulosamente. 3. Fueron pesados en un vidrio de reloj cada uno 1.001g de sulfato de cobre (II) pentahidratado y 3.003g de oxalato de potasio monohidratado. La medición se llevo a cabo en una balanza analítica con ayuda de una espátula. 4. Se vertió 1.001g de sulfato de cobre (II) pentahidratado en 5mL de agua destilada dentro de un vaso de precipitado de 100mL. Se noto una disolución de color azul con tono claro. 5. La disolución obtenida fue calentada a baño María a 90°C.
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6. Mientras la disolución se calentaba, en otro vaso de precipitado de 100mL, se disolvió la cantidad pesada de oxalato de potasio en 20mL de agua previamente calentada y medidos en una probeta graduada de 100mL. Se noto una disolución incolora. 7. Una vez calentadas las dos disoluciones ya mencionadas a una temperatura de 90°C en baño María, fueron quitadas de él y únicamente colocadas en la parrilla de agitación. 8. A la disolución de oxalato de potasio le fue agregada rápidamente la disolución de cobre (II) mientras se mantenían en vigorosa agitación. Logro observarse una tonalidad azul obscura. 9. La mezcla de reacción obtenida se dejo enfriar unos momentos para después ser colocada en un baño con hielo a una temperatura de 10°C. 10. En un vaso de precipitado de 50mL se vertió una cantidad de agua destilada no medida y se coloco en el baño de hielo el mismo tiempo que la disolución previamente mencionada. 11. Mientras se encontraban ambas disoluciones en enfriamiento con hielo fue cortado y pesado un pedazo de papel filtro que se colocaría en el embudo Buchner al momento de filtrado para poder retener el precipitado. 12. Una vez que se noto que la disolución azul se encontraba en dos fases (agua y precipitado de cristales azules) fue retirada del baño con hielo. 13. El precipitado azul obtenido fue filtrado y lavado rápidamente con el agua que fue enfriada en baño de hielo. 14. Enseguida se retiro del embudo el papel filtro que contenía los precipitados cristalinos y se coloco en un vidrio de reloj para ponerse a secar en una estufa a 70°C durante 15 minutos. 15. Ya estando seco el producto obtenido fue pesado. Parte 2. Determinación del contenido de oxalato.



1. Del producto obtenido en el paso anterior, fueron pesas en dos vidrios de reloj diferentes y previamente lavados, dos muestras de un peso 0.12g cada una. 2. Cada muestra fue colocada en un respectivo matraz Erlenmeyer de 250mL. 3. Con la probeta se midieron 50mL de ácido sulfúrico diluido 1M y en cada matraz con la muestra del producto se introdujeron 25mL respectivamente. Las disoluciones obtenidas tenían una tonalidad azul clara traslucida. 4. Las disoluciones fueron llevadas casi a ebullición con una temperatura cercana a los 80°C. Cada disolución adquirió un color azul pálido. 5. Cada disolución fue valorada con permanganato de potasio 0.02M. En la primera disolución se dio un gasto de 13.7mL de permanganato y en la segunda disolución el gasto fue de 16.3. Se tomo en cuenta el gasto en cuanto el contenido del matraz tomo un color café y no cambio a su color al inicial.
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Resultados 1



Preparación del complejo 1g CuSO4 ∙ 5 H2O + 3g K2C2O4 ∙ H2O •



2



Los cristales de cobre son azules y la presenta un azul turquesa claro. El color de la luego de la mezcla es azul eléctrico.



disolución disolución



•



Al bajar la temperatura poniendo la mezcla anterior en hielo, se forma un precipitado de cristales azul eléctrico. La disminución de temperatura permite la formación del precipitado puesto que la solubilidad disminuye. Obteniendo en el precipitado: K[Cu(C2O4)2 ]



•



Secando del producto (70°C), se eliminó la humedad y determinando la cantidad de oxalato de cobre obtenido: 0.86 g



Titulación redóx  Se diluyo 0.12g del producto obtenido en la parte experimental anterior, con ácido sulfúrico.  Se empleó KMnO4 (auto indicador) como titulante, el cual se agregó a la solución anterior, formaba una ligera nube rosa en la superficie. Si se agregaba rápidamente el permanganato de potasio se observaba la aparición de una nube café. Cerca del cambio de coloración la solución cambia a transparente. El punto de equivalencia lo indico la coloración rosa misma que desaparece casi instantáneamente. El volumen gastado de KMnO4 para la valoración fue de: 43.5mL
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I.



Descripción física del producto obtenido: K2 [Cu (C2O4)2 ], es un polvo fino cristalino de color azul cielo o electrico.



II. III.



Reacción de la síntesis completa y balanceada: CuSO4* 5H2O + 2K2C2O7 K2[Cu(Ox)2]*2H2O +K2SO4 + 5H2O Rendimiento y porcentaje de rendimiento: Rendimiento teórico
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( CuSO 4∗5 H 2 O )∗1mol de ( CuSO 4∗5 H 2 O ) ∗1 mol de k 2 [ Cu ( ox ) 2 ]∗2 H 2 O 249.6861 g de ( CuSO4∗5 H 2 O ) 1 mol de (CuSO 2∗5 H 2 O) 1 mol de k 2 [ Cu ( ox ) 2 ]∗2 H 2 O



1.001 g de



= 1.06549g



∗265.7736 g de k 2 [Cu ( ox ) 2



de k 2 [ Cu ( ox ) 2 ]∗2 H 2 O



Rendimiento real Producto obtenido= 0.86g 0.86 g de k 2 [ Cu ( ox ) 2 ]∗2 H 2 O % de Rendimiento = 1.06549 g de k [ Cu ( ox ) 2 ]∗2 H O ∗100 =80.7140%4 de k 2 [ Cu ( ox ) 2 ]∗2 H 2 O 2 2 IV.



Sugerencia de posible estructura para el compuesto obtenido: teniendo en cuenta información de teoría en orbitales para elementos de transición (reboiras, 2006) Se sugiere un estructura cuadrada plana para el complejo visto, los complejos con un numero de coordinación son estables con una estructura tetraédrica, pero los complejos con ligantes quelato o los complejos con ligantes bidentados, tiene mayor estabilidad con una geometría cuadrada plana, con lo anterior decimos que nuestro complejo posee una estructura cuadrada plana debido a la naturaleza de sus ligantes.



Análisis 



Se observa que el reactivo limitante de la reacción es el sulfato de cobre pentahidratado por lo cual se parte de él para obtener el rendimiento de la reacción, sin embargoaun con este conocimiento se obtuvo un reactivo del 80%, lo cual es un rendimiento muy satisfactorio. En base con la información anterior se puede decir que hubo una reacción muy cuatitativa,, ya que se obtuvo una gran cantidad del complejo esperado. Esto nos dice que nosolo se puede partir de una sal para formar un cmpuesto de coordinación sino también la reacciónes son cuantitativas. .
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El compuesto predominante para la formación de la esfera anionica fue el sulfato de cobre pentahidratado puesto que el metal al que se en laza el oxalato es el Cu. Esto se debe a que en su mayoría los metales de las esferas de coordinación son los pertenecientes al bloque d.







El mantener en calentamiento la disolución que valorábamos con permanganato de potasio se debió a que de esta manera se llevaría más rápido. Lo anterior atendiendo al principio de Le Chatelier para equilibrio de reacciones.







Esperaba gastar alrededor de 15 ml de permanganato de potasio, en la valoración volumétrica para llegar al punto de equivalencia, esto sí se pudo realizar correctamente, de acuerdo con los resultados muy similares entre, ya que el volumen experimental promedio fue 15.3ml, existiendo una diferencia entre el volumen teorico y el experimental del 0.3ml, corroborando con esto que el cobre se encuentra rodeado por dos oxalatos, confirmando el número de coordinación del complejo (4).



Conclusiones 







 



Es posible obtener un complejo de coordinación a partir de una sal inorgánica, esto fue comprobado, al partir de la sal sulfato de cobre (II) y terminar con el complejo de dioxalato de cobre (II), satisfaciendo uno de nuestros objetivos Para hacer la comprobación de la cantidad de ligantes unidos al metal, se hizo una valoración de tipo oxido-reducción, al obtener un volumen promedio de 15.3 ml, se dedujo que cada metal poseía dos oxalatos. Al identificar la cantidad de oxalatos unidos a un metal cobre, se puede confirmar el número de coordinación 4. La estructura sugerida, dado el número de coordinación comprobado, se puede confirmar mediante procesos químicos con equipo especializado, como la espectroscopia, la susceptibilidad magnética, entre otros.



Cálculos Reacciones Oxido-reducción llevadas cabo en l valoración: C u(¿ ¿ 2 O4 )+2 Mn O 4 ↔ MnO2 +C O2 + H 2 O C¿ C2 O 4 ¿ −¿+ ( ¿ ¿−2 ↔2 CO2 ) 5 2 e¿ ¿
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MnO 4 ¿ ¿ MnO2 ¿ ¿ −¿ 2−¿+ 2 H 2 O+ 5 e¿ −¿ ↔ ¿ +¿+ ¿ 4 H¿ 2¿ C2 O 4 ¿ ¿ CO ¿ (¿ 2¿) −¿+5 ¿ 10 e ¿ MnO4 ¿ ¿ MnO2 ¿ ¿ −¿ 2−¿+ 4 H 2 O+ 10 e¿ −¿ ↔2 ¿ +¿+2 ¿ 8H¿ +¿+5 C 2 O4 +2 MnO4 ↔ 10CO 2 +2 Mn O 4 8 H¿



Bibliografía Docencia unam. (03 de 03 de 2014). Obtenido de Docencia unam: http://www.uam.es/docencia/qmapcon/QUIMICA_GENERAL/Practica_11_Sintesis_de_Compu estos_de_Coordinacion.pdf
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