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La crisis sanitaria provocada por la pandemia de COVID-19 ha abierto una oportunidad sin

precedentes para el desarrollo de modalidades de ensefianza innovadoras. En este contexto, se han
implementado diversas estrategias educativas abiertas y flexibles que fomentan la innovacién en
la ensefianza, la adaptacion de contenidos y la proposicion de actividades académicas creativas.
Especificamente, las licenciaturas tedrico-practicas experimentaron un impacto significativo durante
la pandemia, ya que un gran porcentaje de las practicas experimentales fueron canceladas o
reducidas. Esta situacién ha planteado desafios inicos tanto para estudiantes como para profesores,
dado que la experimentacion y la practica son componentes fundamentales de la formacién en
campos como la quimica e ingenieria quimica, entre otros. Para ello, se han explorado alternativas
y se han adaptado métodos para garantizar la continuidad de la educacién y el desarrollo de
habilidades précticas, ya sea en un entorno presencial, hibrido o con limitaciones de acceso a
laboratorios y espacios especializados. Especificamente, el laboratorio de Quimica Inorgédnica en
la UAM-I se imparte de forma presencial y no se pretende que sea de otra manera. Sin embargo,
teniendo en cuenta que gran parte del alumnado de nuestra universidad trabaja para tener sustento
dia a dia, y solo un pequefio porcentaje puede dedicarse a tiempo completo, en el presente manual del
Laboratorio de Quimica Inorgédnica se propone una guia compuesta por 10 practicas experimentales
en formato video, auxiliado por protocolos escritos. Su objetivo es familiarizar al alumno con los
materiales, equipos, procedimientos y precauciones necesarias para trabajar en un laboratorio de
quimica inorgénica utilizando una metodologia de aprendizaje de aula invertida.
A través de este enfoque, los estudiantes pueden adquirir conocimientos del laboratorio de quimica
inorgdnica mediante videos, lo que hace que los tiempos de laboratorio sean mads eficientes,
interactivos y practicos, promoviendo un aprendizaje mds activo y personalizado. Ademads, la
visualizacién y estudio de los videos propuestos, permitird a los estudiantes la posibilidad de
explorar el contenido a su propio ritmo y profundizar en los conceptos y técnicas utilizadas en un
laboratorio, mejorando su comprensién de los procedimientos quimicos con el apoyo directo del
profesor durante las sesiones presenciales.






En los dltimos afios, la ensefianza-aprendizaje ha experimentado cambios significativos como
resultado de la pandemia que enfrentamos. Uno de los campos que se vio particularmente afectado
fue el aprendizaje a través de précticas de laboratorio, una actividad crucial que permite a los
estudiantes aplicar y comprender los conocimientos tedricos adquiridos.

En el Laboratorio de Quimica Inorgédnica (2141094), los estudiantes llevan a cabo experimen-
tos relacionados con los conceptos tedricos adquiridos en las materias de Quimica Inorgénica I
(2141091), Quimica Inorgénica II (2141092) y Quimica Inorgénica III (2141093). Estos experimen-
tos tienen como objetivo aplicar técnicas comunes en la sintesis de compuestos inorgdnicos, asi
como en su caracterizacién y estudio de sus propiedades quimicas y fisicas. Ademads, se emplean
diversas técnicas de caracterizacién como espectroscopia infrarroja, difraccién de rayos X de polvos,
resonancia magnética nuclear de "Hy 13C, y punto de fusién. El objetivo principal de la caracte-
rizacién de los productos de las practicas 6, 8 y 10 mediante RMN y DRX es familiarizar a los
alumnos con la interpretacion y el andlisis de los resultados obtenidos por dichas técnicas, las cuales
son fundamentales en el area de investigacion quimica experimental y se abordan teéricamente en
UEAs de quimica inorgénica, quimica analitica, quimica orgénica, entre otras. Cabe mencionar
que la caracterizacion de los productos mediante RMN y DRX no estd contemplada para realizarse
durante el horario del laboratorio. Los resultados obtenidos mediante RMN y DRX para cada uno
de los productos de las practicas citadas se encuentran en la parte de anexos y pueden ser utilizados
para tal propdsito.

En este proyecto, se ha desarrollado un compendio de 10 précticas experimentales del Labo-
ratorio de Quimica Inorgénica en formato audiovisual, complementado por protocolos escritos. A
continuacion, se describen de forma general cada una de las précticas propuestas para el Laboratorio
de Quimica Inorgénica, junto con el enlace a los experimentos en formato de video. Los protocolos
escritos y algunos datos experimentales para una mejor comprension de cada practica se encuentran
en el Anexo I de este material didactico.

Prdctica 1. Reactividad de los metales
En la Prictica 1 se llevan a cabo experimentos sobre el proceso de oxidacion de ciertos elementos
metélicos, y estos resultados se relacionan con sus propiedades periddicas. El tema de las propie-
dades periddicas de los elementos forma parte del contenido sintético de Quimica Inorgénica I
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(2141091).
Link: https://youtu.be/6kTDROSpvMo

Prdctica 2. Sintesis del triyoduro de nitrogeno, un compuesto explosivo
En la Practica 2, se lleva a cabo la sintesis de un compuesto altamente inestable mediante la reaccion
entre I, y NH4OH. Ademads, se analiza la inestabilidad de dicho producto a través del estudio de los
arreglos estructurales intermoleculares en una red tridimensional reportado en la literatura, lo cual
se relaciona con el tamafio de los 4&tomos y las energias de enlace. Estos temas forman parte del
contenido sintético de Quimica Inorgdnica I (2141091).
Link: https://youtu.be/6ef2GdnJODE

Prdctica 3. Propiedades dcido-base de cationes y sus propiedades anfoteras
En la Practica 3, mediante diversos experimentos, se determina de forma cualitativa la acidez
de los cationes metdlicos y se relacionan los resultados experimentales con la carga, tamafio y
electronegatividad de los cationes. Ademas, se estudian las propiedades anféteras, las cuales estan
vinculadas con la acidez de los cationes metélicos. El tema de propiedades dcido-base anféteras de
cationes forma parte del contenido sintético de Quimica Inorgdnica I (2141091).
Link: https://youtu.be/1KBPBSVXd6k

Prdctica 4. Propiedades dcido-base de los oxoaniones
En la Practica 4, se realizan experimentos con diversos oxianiones y se analiza su basicidad a
través de factores como el nimero de 4tomos de oxigeno en el ion, la carga eléctrica del ion y la
electronegatividad de los dtomos centrales que lo componen. El tema de propiedades acido-base de
los oxoaniones forma parte del contenido sintético de Quimica Inorgénica I (2141091).

Link: https://youtu.be/wteGvnAWMDs

Prdctica 5. Compuestos que exhiben quimioluminiscencia. Parte 1. Sintesis de bis[2- (metoxi-
carbonil)fenil]oxalato (MCPO) y Parte I1. Experimentos de quimioluminiscencia con MCPO y
3-aminoftalhidrazida (luminol)

La Prictica 5 fue dividida en dos partes, en la Parte I, se lleva a cabo la sintesis de un peroxioxalato
(MCPO) derivado de productos naturales como el salicilato de metilo o vainillina a través de una
metodologia simple. Y en la Parte II, se realizan demostraciones de reacciones quimioluminiscentes
con el peroxioxalato (MCPO) y el luminol. A través de estos experimentos, se estudia el mecanismo
intermolecular de intercambio electrénico de luminiscencia iniciado quimicamente, el cual incluye
reacciones redox. Las reacciones rédox forman parte del contenido sintético de Quimica Inorgénica
1(2141091).

Link Parte I: https://youtu.be/FYyr55eCsjY

Link Parte II: https://youtu.be/JS08SUVwo08

Pradctica 6. Sintesis y caracterizacion de compuestos de coordinacion con metales del bloque
d y el ligante tetradentado H)salen. Parte I. Sintesis del ligante tetradentado H)salen (N,N-
bis(salicilideno)etilendiamina) y Parte II. Sintesis de los compuestos de coordinacion con el
ligante tetradentado Hsalen
La préctica 6 también fue dividida en dos partes, en la Parte I, se lleva a cabo la sintesis del ligante
tetradentado Hysalen, el cual se caracteriza mediante IR, RMN de 'Hy '3C, y punto de fusién. Y
en la Parte I, se sintetiza un compuesto de coordinacién por la reaccion del ligante tetradentado
Hjsalen y una sal de los siguientes metales de transicién: Ni, Co y Cu, el cual se caracteriza a
través de IR, RMN de 'Hy 13C. Al final de la prictica, se realiza un analisis comparativo entre los


https://youtu.be/6kTDR05pvMo 
https://youtu.be/6ef2GdnJODE
https://youtu.be/lKBPBSVXd6k
https://youtu.be/wteGvnAWMDs
https://youtu.be/FYyr55eCsjY
https://youtu.be/JSO8SUVwo08
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resultados obtenidos por IR, RMN de 'H y '3C del ligante Hysalen y del compuesto de coordina-
cion para verificar si hubo reaccion. Los mecanismos de reaccion en la sintesis de compuestos de
coordinacién forman parte del contenido sintético de Quimica Inorgdnica II (2141092).

Link Parte I: https://youtu.be/hj4Kwpxi-Qw

Link Parte II: https://youtu.be/Ski6gaTUAmg

Prdctica 7. Compuestos de coordinacion de cobre (Il) con trifenilfosfina y 1,10-fenantrolina
En la Practica 7, se evalda la naturaleza de los ligantes para formar compuestos de coordinacién de
cobre, y se analizan las estructuras mediante espectroscopia infrarroja. Las teorias del enlace quimi-
co aplicadas a los compuestos de coordinacién forman parte del contenido sintético de Quimica
Inorgénica II (2141092).
Link: https://youtu.be/eH1LoGioHdO

Prdctica 8. Sintesis de Nanoparticulas Magnéticas de Hierro (NPM)
En la Practica 8, se lleva a cabo la sintesis de nanoparticulas magnéticas y su caracterizacién
por difraccion de rayos X de polvos (DRX) y espectroscopia infrarroja (IR). Las propiedades
magnéticas de los sélidos y la difraccidn de rayos X son temas del contenido sintético de Quimica
Inorganica III (2141093).
Link: https://youtu.be/vsBdLOEtQDU

Prdctica 9. Obtencion de un ferrofluido
En la Prictica 9, se demuestra la versatilidad de los materiales magnéticos mediante la estabilizacion
de nanoparticulas para generar un ferrofluido magnético. Las propiedades magnéticas de los sélidos,
incluyendo el ferromagnetismo, antiferromagnetismo y ferrimagnetismo, son temas del contenido
sintético de Quimica Inorganica III (2141093).
Link: https://youtu.be/njN1IG7fYrU

Prdctica 10. Método SOL-GEL: sintesis de BaTiO;

En la Practica 10, se sintetiza el ceramico BaTiO3 mediante el método SOL-GEL, el cual es un
método versdtil en la sintesis de materiales cerdmicos que permite controlar la composicién quimica
y la estructura morfoldgica del material. La estructura del material obtenido después de calcinar
a diferentes temperaturas se estudia mediante difraccién de rayos X de polvos. Los métodos de
sintesis y el estudio de las propiedades estructurales de los cerdmicos son temas del contenido
sintético de Quimica Inorgédnica III (2141093).

Link: https://youtu.be/Nyf8alpLB-4


https://youtu.be/hj4Kwpxi-Qw 
https://youtu.be/Ski6gaTUAmg
https://youtu.be/eH1LoGioHd0
https://youtu.be/vsBdLOEtQDU 
https://youtu.be/njN1IG7fYrU 
https://youtu.be/Nyf8aIpLB-4




Reglas generales

Usar bata.

No fumar, no comer, ni beber en el laboratorio.

Guardar los objetos personales en los espacios adecuados ubicados bajo la mesa de trabajo.
Tener siempre las manos limpias y secas. Si se presenta alguna herida, cubrirla.

No probar ni ingerir los reactivos o productos de las practicas.

Conocer la ubicacién del botiquin.

Mantener el area de trabajo limpia y ordenada.

Guardar orden y disciplina durante el desarrollo de la prictica.

Manejar con cuidado los diferentes equipos utilizados durante la realizacién de la practica a
desarrollar y principalmente las sustancias con las que se va a trabajar.

En caso de producirse un accidente, quemadura o lesién, comunicarlo inmediatamente al
profesor.

Reglas para el manejo de equipo, material y reactivos

No utilizar ningtin equipo sin conocer su uso, funcionamiento y normas de seguridad especi-
ficas.

Manejar con especial cuidado el material fragil, especialmente, el vidrio.

Informar al profesor del material roto o averiado.

Observar los signos de peligrosidad que aparecen en los frascos de los productos quimicos,
antes de usarlos.

Lavarse las manos con jabén después de entrar en contacto con cualquier producto quimico.
Al finalizar la practica, limpiar y entregar el material utilizado.

Si durante la prictica se salpican accidentalmente, lavar la zona afectada con abundante agua.
Si cae alguna solucién sobre la mesa de trabajo, limpiarla con agua y secarla con un pafio.
Manejar con precaucion los 4cidos y bases, la mayoria de ellos son corrosivos y, si caen
sobre la piel o la ropa, pueden producir heridas y quemaduras importantes.

Cuando se mezcle algtin 4cido con agua, vaciar un cierto porcentaje de agua previo a afiadir
el dcido sobre las paredes del contenedor (e.g., matraz), ya que, si primero se vierte el 4cido
y posteriormente el agua, éste brincaria y podria provocar quemaduras en la cara.

Nunca dejar destapados los frascos, ni aspirar su contenido, ya que algunas sustancias liquidas
(e.g., alcohol, éter, cloroformo o amoniaco) emiten vapores toxicos.
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Dentro de las reglas de seguridad, es muy importante conocer el Rombo de la Asociacién
Nacional de Proteccién contra Incendios (por sus siglas en inglés, NFPA, National Fire Protection
Association), también conocido como “diamante de seguridad”. E1 Rombo de la NFPA proporciona
informacién sobre los riesgos que implica la manipulacién de un reactivo, clasificindolos en un
intervalo de O a 4: el nimero cero representa el riesgo mds bajo, mientras que cuatro el més alto.
Dicho rombo aparecerd en todos los envases de los reactivos quimicos con los que se trabajard en
las diversas précticas durante todo el curso.

NFPA 704 es el cédigo que explica el “diamante o rombo de materiales peligrosos”.

NIVEL DE RIESGO INFLAMABILIDAD

4-MORTAL 4-DEBAJO DE 25°C
3-MUY PELIGROSO 3-DEBAJO DE 37°C
2-PELIGROSO 2-DEBAJO DE 93°C

1-POCO PELIGROSO 1-SOBRE 93°C
0-SIN RIESGO 0-NO SE INFLAMA

INFLAMABILIDAD

RIESGO A
LA SALUD REACTIVIDAD

RIESGO
ESPECIFICO RIESGO REACDAD
ESPECIFICO 4-PUEDE EXPLOTAR
OX - OXIDANTE SUBITAMENTE
COR - CORROSIVO 3-PUEDE EXPLOTAR EN
CASO DECHOQUEO

A - RADIOACTIVO CALENTAMIENTO

‘W -NOUSARAGUA 2-INESTABLE EN CASO DE CAMBIO

@ - R'ESGO BIOL6G|CO QU'M'CO VIOLENTO

1-INESTABLE EN CASO DE
CALENTAMIENTO

0-ESTABLE
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En la tabla periddica, los elementos se organizan de acuerdo con sus propiedades quimicas
y fisicas, las cuales exhiben regularidades peridédicas. Uno de los fendmenos que muestra una
relacién significativa con estas propiedades es la tendencia a oxidarse. La oxidacién es un proceso
quimico en el cual un elemento o compuesto cede electrones al entrar en contacto con agentes
oxidantes, como el oxigeno del aire o compuestos quimicos especificos. Esta tendencia puede variar
de manera predecible a lo largo de la tabla periddica. Al identificar las propiedades periddicas
de los elementos que se correlacionan con su tendencia a oxidarse, podemos comprender mejor
cémo y por qué ciertos elementos muestran una mayor o menor afinidad por perder electrones
en reacciones quimicas. La oxidacion de los metales es un aspecto importante en los procesos de
corrosion, los cuales pueden tener efectos adversos en la integridad estructural y la durabilidad de
los materiales metalicos.

1.1 OBJETIVO

Identificar las propiedades periddicas de los elementos que muestran una variacién similar a su
propension a oxidarse.

1.2 MATERIAL, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Reactivos

8 tubos de ensaye (20 mL) Un trocito de zinc, Zn

1 pinza para tubo de ensaye Un trocito de sodio, Na

1 rejilla para tubos de ensaye Un trocito de magnesio, Mg

3 vasos de precipitado de 5 mL  Acido clorhidrico concentrado, HCI

3 pipetas pasteur Acido nitrico, HNO3

1 vaso de precipitados de 10 mL.  Nitrato de plata, AgNO3

1 pipeta (1 0 5 mL) Agua destilada, H,O

1 microespatula Opcional: Un trocito de plata, Ag.

1 mechero Bunsen Opcional: Un trocito de platino (se va a recuperar), Pt.

Indicador universal


https://youtu.be/6kTDR05pvMo
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Practica 1. Reactividad de los metales

1.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

o

iIMPORTANTE! En esta practica, para poder ordenar varios metales segtin su tendencia a oxi-
darse, es necesario observar cuidadosamente si se estd llevando a cabo alguna reaccidn, lo cual
se evidencia generalmente por: i) la generacion de burbujas que indican que se esta producien-
do un gas, ii) la formacién de un precipitado, y iii) un cambio de color, entre otros indicadores.

1.4 PARTE I

1.

1.5 PART
A

Etiquetar 3 tubos de ensaye limpios y completamente secos con cada uno de los siguientes
metales: sodio, magnesio y zinc. Opcional: Si en el inventario del laboratorio de docencia se
cuenta con los metales plata y platino, también se pueden utilizar.

Agregar en cada uno de los tubos un trocito del metal correspondiente para probar su
reactividad con respecto a su tendencia a oxidarse.

. Afadir a cada uno de los tres tubos, con mucho cuidado aproximadamente 1.0 mL de agua

destilada y observe si hay reaccion y el color de los gases que se desprende.
En el tubo donde se observa alguna reaccidn, acerca rapidamente la boca del tubo a la llama
del mechero y anota tus observaciones.

iIMPORTANTE! No calientes la mezcla de reaccién, s6lo acerca la boca del tubo a
la flama, ya que puede ser peligroso. Si hay reaccién, se produce una disolucién muy
bésica y, con el calentamiento, se puede proyectar.

. En los tubos en los que no haya reaccién con agua a temperatura ambiente, calienta suave-

mente con el mechero. Selecciona el o los tubos en los que observes algtin cambio y toma
nota del metal o metales que se trate.

Al tubo o tubos donde hubo reaccion, afiade una gota de indicador universal o mide el pH
con papel indicador de pH para confirmar los productos de la reaccion.

El

cada uno de los tubos en los que no se observé reaccion, desechales el agua y agrega con

cuidado unas gotas de 4cido clorhidrico concentrado. Aparta el o los tubos en los que si hubo
reaccion y registra tus observaciones.

1.6 PART

Esta parte de la practica es opcional si en el inventario del laboratorio de
docencia se cuenta con la plata y/o platino.

1. A los metales que no han reaccionado, elimina la disolucién de 4cido clorhidrico que

contienen y enjuagarlos muy bien con agua destilada, asegurdndose de eliminar por completo
los iones cloruro. Para esto, cuando consideres que los tubos estan libres de cloruros, agrega
un poco de agua destilada y una gota de una disolucién de nitrato de plata 1.0 M.

Si aparece una turbidez, vuelve a lavar con agua destilada hasta que esta prueba dé negativa.
Entonces, y solo entonces, agrégales 1.0 mL de 4cido nitrico concentrado.

1.7 CUESTIONARIO

1.

(Qué metal o metales reaccionan con agua a temperatura ambiente?

2. (Qué metal o metales reaccionan con agua a una temperatura mayor a la temperatura

b

ambiente?
(Qué color tiene el gas que se desprendi6 de los metales que reaccionaron con agua?

4. Escribe completa y balanceada las ecuaciones de reaccién que se llevaron a cabo entre los

metales y el agua.


https://youtu.be/6kTDR05pvMo
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5. Identifica la especie oxidante en los experimentos en los que hubo reaccién hasta el Paso
4, y escribe la ecuacién de la reaccién completa y balanceada correspondiente en este
caso.

6. Identifica la especie oxidante en los experimentos en los que hubo reaccién hasta en el
Paso 5, y escribe la ecuaciéon de la reaccién completa y balanceada correspondiente en
este caso.

7. (Qué color presenta el gas que se desprende en la reaccion entre la plata y el dcido nitrico?

8. (Por qué el 4cido clorhidrico no oxid6 a la plata y el 4cido nitrico si?

9. Escribe completa y balanceada la ecuacién de la reaccién entre la plata y el 4cido nitrico
e identifica a la especie oxidante.

10. (Por qué es tan importante lavar exhaustivamente con agua destilada a los dos tltimos
metales antes de agregarles 4cido nitrico?

11. Ordena los cinco elementos estudiados, del mas facilmente oxidable al mas resistente a la
oxidacion.

12. Dispdn a estos metales, del reductor mds fuerte al reductor mas débil.

13. Consulta los valores de algunas de sus propiedades periddicas (energia de ionizacidn,
electronegatividad y radio idnico); posteriormente elabora una ordenacion elemental para
cada propiedad, del valor mas bajo al valor mads alto.

14. Analiza las secuencias obtenidas a partir de las propiedades periddicas que se consideraron.
(Cuadl de estas propiedades varia igual que la tendencia a la oxidacién?

15. La tendencia a la oxidacion se cuantifica mediante el potencial rédox (E®). ;Cudles son
los valores de E° para los pares M""/M°, de cada metal estudiado?
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Practica 2. Sintesis del triyoduro de nitro-,
geno, un compuesto explosivo

Los compuestos explosivos son sustancias quimicas que tienen la capacidad de liberar grandes
cantidades de energia en un corto periodo de tiempo cuando se descomponen o se transforman
en productos mds estables. Esta liberacion de energia ocurre generalmente en forma de calor, luz,
sonido y gases. Ejemplos comunes de explosivos incluyen el fulminato de mercurio y la azida de
plomo, la dinamita, el TNT (trinitrotolueno) y el PETN (pentaeritritol tetranitrato). Otros ejemplos
son los halogenuros de nitrégeno, los cuales son materiales extremadamente explosivos en los que
el atomo N estd unido a uno de los d&tomos de halégeno (Cl, Br y I). La investigacion y desarrollo de
compuestos explosivos son dreas criticas en la industria militar, la mineria, la demolicién controlada
y la pirotecnia. Los avances en la comprensién de la quimica y la tecnologia de los explosivos han
llevado al desarrollo de materiales mds seguros, eficientes y especificos para una amplia gama de
aplicaciones industriales y militares. Sin embargo, debido a su naturaleza peligrosa, la produccion,
manipulacién y almacenamiento de compuestos explosivos requieren un control y una regulacién
estricta para garantizar la seguridad de las personas y el medio ambiente.

2.1 OBJETIVO

Proponer una explicacion al comportamiento explosivo de la reaccién entre el I, y el NH4OH.

2.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos
1 vaso de precipitados de 50 mL.  Parrilla eléctrica
1 pipeta de 5 mL o 10 mL.

1 propipeta Reactivos

1 barra de agitacién magnética  Yodo, I,

1 regla metélica Hidréxido de amonio, NH4OH
Papel filtro

2.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

@ iIMPORTANTE! Los experimentos se deben realizar en la campana de extraccién y se
recomienda tomar precauciones extremas de cuidado, ya que el producto que se obtiene en el
experimento de esta practica es altamente inestable cuando se encuentra seco.


https://youtu.be/6ef2GdnJODE
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1. Pesar 200 mg de yodo en un vaso de precipitados de 50 mL, equipado con una barra de
agitacién magnética y coléquelo sobre una parrilla de agitacién.

2. Cuidadosamente, mediante el uso de una propipeta, afiadir 2 mL. de NH4OH concentrado.

3. Colocar esta mezcla en la parrilla eléctrica, agitar y calentar.

4. Después, agite y caliente la mezcla de reaccién ligeramente por un tiempo de 10 a 15 min,
pero no permita que se sequé su medio de reaccion.

5. Pasado el tiempo de reaccion, extienda el sélido rojo-café himedo que obtuvo en un papel
filtro y permita que se seque durante las siguientes dos horas en la campana de extraccion.

o) iIMPORTANTE! El producto seco es altamente explosivo.

6. Después de haber secado el producto de reaccién por al menos 2 h, en la campana de
extraccién, mientras se mantiene lo suficientemente alejado del producto seco, golpee con
una regla el papel filtro con el producto de reaccién (se detonard inmediatamente).

7. Anote sus observaciones sobre el desprendimiento de gases. Se propone calentar a la flama el
papel filtro con los restos del producto para asegurar su detonacién completa. No se debe
llevar a cabo la caracterizacion del producto.

2.4 CUESTIONARIO

1. El producto se obtiene como un aducto. ;Cudl es la formula quimica del aducto?
Plantee la reaccion de formacion del explosivo en el experimento que realizo.

Proponga la reaccién de descomposicion del producto obtenido.

Investigue la estabilidad relativa del producto obtenido, la cual esta relacionada con su
estructura del material sélido (no la molecular).

(La estabilidad relativa es suficiente para explicar por qué es posible sintetizar este
compuesto termodindmicamente inestable?

Ll

e
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La acidez de un catién metdlico se refiere a su capacidad para llevar a cabo una reaccion de
hidrélisis cuando se encuentra en medio acuoso, liberando protones en el medio. Esto influye
directamente en su comportamiento quimico y en las reacciones en las que participa. La acidez de
los cationes metdlicos estd estrechamente relacionada con sus propiedades periddicas y su estructura
electrénica. Mediante el andlisis de estos aspectos, podemos comprender mejor la quimica de los
cationes metélicos y su papel en una variedad de sistemas quimicos y biolégicos.
Ademads, la acidez de los cationes metalicos también esta fuertemente relacionada con sus propieda-
des anféteras, es decir, su capacidad para comportarse como dcidos o bases segin las condiciones
del medio.

3.1 OBJETIVO

Determinar cuéles son las propiedades periédicas de un ion metalico que influyen en su fuerza
4cida y relacionar esta acidez con sus propiedades anféteras.

3.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Reactivos
20 tubos de ensaye Cloruro de litio, LiCl
1 rejilla Cloruro de potasio, KCl

2 vasos de precipitados de 50 mL
2 vasos de precipitados de 10 mL
2 pipetas de 10 mL

1 propipeta

3 microespdatulas

1 agitador de vidrio

1 frasco con gotero

Cloruro de zinc, ZnCl,

Cloruro de hierro (IIT), FeCl;
Cloruro de aluminio, AICI3
Cloruro de lantano (IIT), LaClj
Cloruro de estafio (IT), SnCl,
Cloruro de calcio (II), CaCl,
Cloruro de estafio (IV), SnCly
Cloruro de magnesio (II), MgCl,
Nitrato de magnesio (II), Mg(NO3),
Hidréxido de sodio, NaOH
Nitrato de plata, AgNO;

Nitrato de bismuto, Bi(NO3)3
Etanol, C;HcO

Agua desionizada, H,O
Indicador universal
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3.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

iIMPORTANTE! Antes de iniciar con los experimentos, asegtrate de que los tubos estén

°© limpios. Para ello, enjuagarlos muy bien con agua desionizada (es importante que sea desio-
nizada y no destilada). Afiade después a cada tubo 2.0 mL de agua desionizada y una o dos
gotas de indicador universal. Si el color de los tubos no es igual (amarillo claro), desecha el
contenido de todos, enjudgalos de nuevo y repite la operacion hasta que observes el mismo
color en todos los tubos. Este paso se repite en cada uno de los experimentos.
3.3.1 PARTEI

Realizar los experimentos como se indica a continuacion:

1.

2.

3.

A cuatro tubos con agua e indicador, agrega una punta de espatula de la sal, segtin indique tu
profesor: KT, Zn>*, AI** y Bi** (los aniones deben ser cloruros o nitratos, ya que estos no
poseen propiedades dcido-base detectables).

Comparar el color de cada disolucién con el patrén visual proporcionado por tu profesor y
anota el pH correspondiente:

Cation | pH de la disolucion
K+

702t
A13+
Bi3+

Repetir el experimento anterior utilizando ahora los cationes siguientes: Li*, Mg?*, Cr** y
Sn**. Anota tus resultados.

Cation | pH de la disolucion
Lit
Mg>*
Cr3+
Sn4+

3.3.2 PARTEII

En este experimento determinards el pH de precipitacion de los hidréxidos de estos cationes.

o) Nota: Nuevamente asegurate de que los tubos que vayas a emplear estén perfectamente

limpios. Enjuagarlos varias veces con agua desionizada.

Para cada ion, procede de la siguiente manera:

1.

Colocar una punta de espatula de la sal metdlica correspondiente en un tubo de ensayo;
agrega 2 mL de agua desionizada y agitar hasta que la sal se disuelva completamente.
Después, afiade, gota a gota, una disolucién de NaOH 1.0 M (hasta un maximo de 1 mL) y
agitar después de cada adicién. Dependiendo del catiéon metdlico, después de agregar una
cierta cantidad de NaOH se formara un precipitado o se observara una turbidez; agita bien el
tubo. Si al agitar, desaparece la turbidez o el precipitado, afiade otra gota de NaOH.
Repetir estas dos dltimas acciones hasta que el precipitado ya no se redisuelva o la turbidez
persista. Agrega entonces una gota de indicador universal y toma nota del pH de precipitacion
del cation.


https://youtu.be/lKBPBSVXd6k
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Cation | pH de precipitacion
Li*
Kt

72

Mg+

A13+
Bi3+
Sn4+

O ) Nota: hay algunos cationes que no precipitan como hidréxidos aun por arriba de pH= 14.

3.3.3 PARTEII

Una vez mds, cuida que los tubos a utilizar se encuentren limpios y que hayan sido enjuagados
con agua destilada.
1. A cada tubo agrega una punta de espétula de la sal: Li™, Na™, K+, Ag™ y Hg™.
2. Adicionar 2.0 mL de agua desionizada y agita hasta que se disuelva completamente.
3. Posteriormente afiade, gota a gota, NaOH 1.0 M, (hasta un maximo de 1 mL). Anota cudl de
los iones se precipita.

3.3.4 PARTEIV

Lavar y enjuagar con agua desionizada cuatro tubos de ensaye.
1. Colocar en cada uno una punta de espdtula de la sal: Sn>*, Mg+ y Zn?*.
2. Determinar el pH de precipitacién de estos cationes siguiendo los pasos de la parte II.

Cation | pH de precipitacion
Sn2+
Mg2+
Zn2+

3.3.5 PARTEV

Lavar y enjuagar con agua destilada cuatro tubos de ensaye.
1. Colocar en cada uno una punta de espatula de la sal: Fe**, Cr’*, At y Bi**,
2. Determinar el pH de precipitacién de estos cationes siguiendo los pasos de la parte II.

Cation | pH de precipitacion
Fe3+
A13+
Bi3+

3.4 CUESTIONARIO
1. {Qué es un proceso de solvatacion? Ejemplifica el esquema de solvatacion con la disolu-
cién del NaCl en agua.
2. (Qué es una reaccion de hidrdlisis? Utiliza cualquier metal dcido para ejemplificar una
reaccion de hidrélisis.
Menciona cudl de estos iones: Lit, Na™, KT, Ag™, precipito.
4. Elabora una hipdétesis acerca de cudl piensas que es la propiedad que hace que sean tan
distintos los iones Li™, KT, Ag™.
5. (Cémo es la acidez de los iones Ag™ y Hg" en comparacién con los otros cationes
monovalentes (Li*, K*)?
6. Relaciona la electronegatividad con el pH de precipitacién y, en consecuencia, con la
fuerza 4cida de estos cationes: Sn>*, Mg+, Ca®* y Zn?*.
7. (Cudéles son las propiedades de un ion metdlico que influyen en su fuerza acida y cémo

el
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varfa ésta en funcién de dichas propiedades?

8. Usando como primer criterio la carga y como segundo la electronegatividad, ordena a los
siguientes cationes en orden de fuerza dcida creciente: Cr’*, AP, Lit, TI+, Ce**, Ti*t,
Mn2+, K+’ Ca2+’ Y3+ y F62+'
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Los oxoaniones son iones poliatdmicos que contienen 4tomos de oxigeno unidos a otro elemento,
formando enlaces covalentes, por ejemplo: SO4>~, NO3~. La basicidad de los oxoaniones se refiere
a su capacidad para aceptar protones en una disolucién acuosa, lo que determina su comportamiento
quimico y su capacidad para actuar como bases en diversas reacciones. La basicidad de los
oxoaniones estd influenciada por varios factores, entre los que se incluyen el nimero de d&tomos
de oxigeno en el ion, la carga eléctrica del ion y la electronegatividad de los atomos que lo
componen. Por lo general, los oxoaniones con mayor nimero de 4tomos de oxigeno tienden a ser
mads bdésicos, ya que tienen una mayor capacidad para aceptar protones debido a la presencia de
pares de electrones libres en los d&tomos de oxigeno. Ademads, la carga eléctrica del ion también
afecta su basicidad. Los oxoaniones con carga negativa alta tienen una mayor capacidad para
aceptar protones.

4.1 OBJETIVO

Determinar cuédles son las variables que influyen en la basicidad de los oxoaniones.

4.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Reactivos

16 tubos de ensaye Nitrito de sodio, NaNO,

16 tubos de ensaye Sulfito de sodio, Na,SO3

2 vasos de precipitados de 50 mL Metaborato de sodio, NaBO,
1 vasos de precipitados de 5 o 10 mL.  Carbonato de sodio, NayCO3
2 pipetas de 10 mL Nitrato de sodio, NaNO3

1 propipeta Perclorato de potasio, KC1O4
3 microespétulas Clorato de sodio, NaClO3

1 agitador de vidrio Peryodato de potasio, KIO4

1 rejilla Bromato de potasio, KBrO3

Tungstato de sodio, Nay WOy,
Yodato de potasio, KIO3
Sulfato de potasio, K,SO4
Metasilicato de sodio, Na;SiO3


https://youtu.be/wteGvnAWMDs
https://youtu.be/wteGvnAWMDs

30 Practica 4. Propiedades dcido-base de los oxoaniones

Fosfato de sodio, Na3POy4
Etanol, C,HgO

Agua desionizada, H,O
Indicador universal

4.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

o) IMPORTANTE! Antes de iniciar con los experimentos, asegurate de que los tubos estén
limpios. Para ello, enjuagarlos muy bien con agua desionizada (es importante que sea desio-
nizada y no destilada). Afiade después a cada tubo 2.0 mL de agua desionizada y una o dos
gotas de indicador universal. Si el color de los tubos no es igual (amarillo claro), desecha el
contenido de todos, enjudgalos de nuevo y repite la operacién hasta que observes el mismo
color en todos los tubos. Finalmente elimina las disoluciones y enjuaga los tubos de ensaye
con agua destilada. Determina cual es el pH del agua desionizada.

1. Etiquetar los tubos con cada uno de los oxoaniones proporcionados.

2. En cada tubo, coloca una punta de espatula de la sal correspondiente y afiade 2.0 mL de agua.

3. Agitar hasta que las sales se disuelvan completamente y determina el pH de las disoluciones,
agregando dos gotas de indicador universal.

4. Organizar cada uno de los aniones estudiados de acuerdo con la férmula general y anota tus
resultados en la siguiente tabla.

Férmula general | Anién | pH | Anién | pH | Anién | pH | Anién | pH
EO,~
EO;~
EO3’>~
EO4~

4.4 CUESTIONARIO

1. ¢(Cuadl fue el pH medido experimentalmente del oxoanién NO3 ™~ ? El resultado obtenido
es coherente con lo predicho, asumiendo que el NO3; ™ es la base conjugada de un 4dcido
fuerte como el HNOs.

2. (Cuadl es la influencia de la carga del oxoanién en su basicidad? Anota los ejemplos que
tomas en cuenta para comparar. Establece un comportamiento general de acuerdo con lo
observado.

3. (Cudl es el efecto del nimero de oxigenos del oxoanion en su basicidad? Anota los
ejemplos que tomas en cuenta para comparar. Generaliza de acuerdo con lo observado.

4. (Cudl es la influencia de la electronegatividad del dtomo central E del oxoanién en su
basicidad?

5. (Qué relacién existe entre el niimero de oxigenos en el oxoanién y el estado de oxidacion
del atomo central E con la basicidad del oxoanién?

6. Elabora una hipdtesis que involucre el estado de oxidacion del dtomo central del oxoanién
y las propiedades dcido-base de éste.

7. (Cuales son las variables en un oxoanién que influyen en su basicidad y en qué forma?
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ompuestos
niscencia

La luminiscencia es un fendmeno 6ptico que abarca una amplia gama de procesos en los cuales
los materiales emiten luz sin la necesidad de calor visible. La capacidad de ciertos materiales
para absorber y luego liberar energia en forma de luz ha dado lugar a una variedad de efectos
luminosos, como la fluorescencia, la fosforescencia y la bioluminiscencia, cada uno con sus propias
caracteristicas y aplicaciones tinicas. Cuando la emisién luminosa acompaiia a una reaccién quimica
se le llama quimioluminiscencia. La quimioluminiscencia es un fendmeno que involucra la emisién
de luz como resultado de una reaccién quimica. Este proceso, que ocurre a nivel molecular, ha
encontrado aplicaciones en diversos campos, que van desde la biologia, la exploracién espacial, la
investigacién biomédica, hasta la industria y la investigacién forense. Por ejemplo, los sistemas
de peroxioxalato (MCPO y sus derivados) se caracterizan por su alta eficiencia de rendimiento
cudntico, en los que se requiere un fluoréforo especifico para generar luz y evitar la pérdida de
energia en forma de calor. Asi, la reaccién del H,O, y los derivados del peroxioxalato produce un
intermediario altamente energizado, que posteriormente puede transferir su energia al fluoréforo
mediante un proceso de intercambio de electrones por luminiscencia iniciado quimicamente. El
luminol es otro compuesto que se utiliza en reacciones quimioluminiscentes.

0 O+ _OH o
0]
Sae
© HO™ "0

NH, O
Luminol bis[2-(metoxicarbonil)fenilJoxalato
MCPO
Os_CHj O, -CHs
o 0
, oH | C'%m Piridina (2.3 eq) O%o +  HCI
o) THF 0 H,e” Y0

Salicilato de metilo Cloruro de oxalilo MCPO
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5.1 Parte l. Sintesis de bis(2-(metoxicarbonil)fenil)oxalato (MCPO)
5.1.1 OBJETIVO

Sintetizar el compuesto bis[2-(metoxicarbonil)fenil]Joxalato (MCPO), capaz de generar un inter-
mediario luminiscente mediante una reacciéon quimica.

5.1.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos

1 matraz de fondo redondo de 50 0 100 mL. 1 parrilla eléctrica

1 jeringa por equipo Bomba de vacio

2 pipeta pasteur Estufa u horno

1 pipeta de 5 mL Equipo para determinar punto de fusién

1 propipeta
1 cristalizador de 150 mL

1 agitador magnético Reactivos

1 soporte universal y 1 pinza de tres dedos ~ Cloruro de oxalilo, C;0,Cl,

1 matraz kitasato de 250 mL Salicilato de metilo, CgHgO3

1 embudo Biichner Piridina, CsHsN

1 microespétula Tetrahidrofurano (THF), C4HgO
2 vasos de precipitados de 50 mL Agua desionizada, H,O

Hielo

5.1.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

o) iIMPORTANTE! Esta reaccion debe realizarse dentro de una campana de extraccion.

1. En un matraz de fondo redondo equipado con barra de agitacion magnética se agregan 1.5 g
(2.0 eq) de salicilato de metilo o vainillina, 2.3 eq de piridina y 20 mL de THE.

2. La mezcla de reaccion se enfria (el matraz se sumerge en un bafio de hielo) y se afiade gota a
gota con jeringa o pipeta 1.0 eq de cloruro de oxalilo. El tiempo que debe transcurrir durante
la adicién es de unos 15 minutos.

Nota: el cloruro de oxalilo reacciona con el agua del aire y desprende una gran cantidad
de vapores.

3. Cuando ya se ha afiadido todo el cloruro de oxalilo se retira el bafio de enfriamiento y la
mezcla se deja reaccionando por 60 minutos a temperatura ambiente.

4. Acabado el tiempo de reacciéon se afiaden 20 mL de agua destilada fria y se mantiene en
agitacion durante otros 15 minutos. Nota: en este punto debe aparecer un precipitado en el
fondo del matraz, este es el MCPO.

5. El producto (sélido blanco) se filtra a vacio, se hacen pequefios lavados con agua destilada
fria, no mas de 15 mL.

6. Finalmente, el producto se seca en un horno a 80 °C.

7. Cuando el producto esté seco se debe determinar el punto de fusién.

5.2 Parte ll. Experimentos de quimioluminiscencia con MCPO y 3-aminoftalhidrazida
(luminol)

5.2.1 OBJETIVO

Comprender la luminiscencia a través de experimentos de quimioluminiscencia con la 3-
aminoftalhidracida (luminol) y el bis[2-(metoxicarbonil)feniljoxalato (MCPO) en presencia
de pigmentos fluorescentes.



https://youtu.be/FYyr55eCsjY 
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5.2.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Reactivos
1 matraz Erlenmeyer de 125 mL MCPO (obtenido en el experimento anterior)
1 matraz Erlenmeyer de 250 mL Luminol, CgH7N30,
1 pipeta graduada de 5 mL Acetato de sodio, CoH3zNaO,
1 pipeta graduada de 1 mL. Hidréxidos de sodio, NaOH
4 matraces aforados de 50 mL (por grupo) Hidréxido de potasio, KOH
1 probeta de 50 mL. Acido acético, CH;COOH
4 viales Dimetilsulféxido, CH3SOCHj;
2 pipetas pasteur Ferricianuro de potasio, K3Fe(CN)g
1 microespétula Peréxido de hidrogeno, H,O;
2 tubos de ensaye grandes Acido clorhidrico, HCI
5 tubos de ensaye medianos Pigmentos:
Fluoresceina, CooH;,05
Equipos Fenolftaleina, CyoH 4045
1 parrilla de agitacién 2,1,3-Benzotiadiazol, C¢H4N,S
Equipo Fisher

5.2.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

1. Experimentos con luminol

1. Con hidréxido de potasio.
a) En un matraz Erlenmeyer de 125 mL se colocan 2.0 g de hidréxido de potasio, 10 ml
de dimetilsulféxido y 0.1 g de luminol.
b) En un cuarto oscuro, se tapa el matraz y se agita vigorosamente para observar el color
azul que emite la mezcla.
¢) Cuando la luz emitida decrece se quita el tapén, se deja ventilar y se vuelve a tapar,
observando lo que sucede. El proceso se repite varias veces, hasta que la emision
disminuye.
2. Con ferricianuro de potasio, agua oxigenada e hidréxido de sodio.
a) Disolver 0.15 g de luminol en 5 mL de una disolucién con 10 % de hidréxido de sodio
y 45 mL de agua.
b) Preparar una segunda disolucién con 15 mL de ferricianuro de potasio al 3%, 15 mL
de agua oxigenada al 3% y 70 mL de agua.
¢) Después se diluyen 15 mL de la primera dilucién con 85 mL de la segunda (de prefe-
rencia en un cuarto oscuro).
d) Agitar el contenido y, para aumentar la intensidad de la luminiscencia, se adiciona mas
disolucién de hidréxido de sodio y se observa el color y la intensidad de la luz emitida.

2. Experimentos con MCPO

1. Para comenzar con la reaccion, en un vial se pesan acetato de sodio, componente fluorescente
y MCPO.

2. Anadir disolvente hasta aproximadamente 3% del vial, se agita para disolver, finalmente se
afiaden de 3 a 5 gotas de peréxido de hidrégeno y se agita nuevamente.

o) iIMPORTANTE! Posterior a la ultima agitacion se debe observar la emision de luz.
El acetato de sodio funciona para mantener bésica la solucién, también puede usarse
alguna otra base. Las cantidades de reactivos y disolvente a escoger pueden ser muy
variados, la intensidad y duracién en la emision de luz depende de qué tan bien se puede
homogeneizar y disolver la mezcla, a continuacion, se presentan algunas cantidades
que demostraron funcionar.


https://youtu.be/JSO8SUVwo08 
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5.3 EMISION ROSA
En un vial coloca:

20 mg de acetato de sodio

5 mg de rodamina B (componente fluorescente)
50 mg de MCPO

THF como disolvente

5 0 6 gotas de peréxido de hidrégeno

5.4 EMISION NARANJA INTENSA
En un vial coloca:

20 mg de acetato de sodio

5 mg de Benzotiadiazol (componente fluorescente)
50 mg de MCPO

THF como disolvente

4 gotas de perdxido de hidrégeno

5.5 EMISION VERDE MODERADA
En un vial coloca:

20 mg de acetato de sodio

5 mg de fluoresceina (componente fluorescente)
50 mg de MCPO

Etanol como disolvente

5 0 6 gotas de peréxido de hidrégeno

5.6 CUESTIONARIO

1. (Cuaél es el mecanismo de reaccion entre el MCPO, H,O; y el componente fluorescente?

2. En el experimento de emisién luminiscente realizado en dimetilsulf6xido, ;qué efecto
tiene abrir el matraz después de agitarlo vigorosamente?

3. (Por qué la reaccién quimioluminiscente entre el luminol, K3;Fe(CN)g, H>O, y NaOH es
mucho més rdpida que aquella entre el luminol, DMSO y NaOH?

4. Al usar los pigmentos fluorescentes y la reaccién con el MCPO, ;qué fenémeno se
observa?

5.7 Experimentos opcionales

5.7.1 OBIJETIVO

Identificar experimentalmente las caracteristicas luminiscentes de los elementos del grupo 13
mediante la formacién y andlisis de algunos de sus compuestos.
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5.7.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Reactivos

2 matraces Erlenmeyer de 50 mL Nitrato de indio, In(NO3)3°5H,0O

2 vasos de precipitados de 50 mL Nitrato de aluminio, AI(NOj3)3°*9H,0
Probeta graduada de 20 mL 8-hidroxiquinolina, CoH7NO

2 pipetas Pasteur Carbonato de sodio, NayCOj3
Propipeta Metanol, CH3;OH

2 embudos Hirsch Papel pH

2 matraces Kitasato
1 microespatula
2 tubos de ensaye grandes

Equipos
1 parrilla de calentamiento con agitacién

5.7.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

I. REACCION DEL AI(NO3)3-9H,0 CON LA 8-HIDROXIQUINOLINA

1. Preparar las siguientes disoluciones:
Disolucién 1: Disolver 0.1 g de 8-hidroxiquinolina en 10 mL de metanol.
Disolucién 2: Disolver la cantidad estequiométrica necesaria para llevar a cabo una reaccién
1:3 metal:ligante de AI(NO3)3-9H,0 en 10 mL de agua desionizada.

2. Adicionar la disolucion 1 a la disolucion 2 y agitar durante 5 minutos a temperatura ambiente.
El pH de la mezcla resultante debe ser ligeramente 4cido (alrededor de pH 5 o 6). Sin dejar
de agitar, afiadir gota a gota una disolucion de Na,CO3 0.6 M hasta que la mezcla alcance
un pH de 8 (durante este proceso se observard la formacion de un precipitado amarillo). Al
llegar a pH 8, mantener la agitacién por 30 minutos més. Posteriormente, filtrar el precipitado
y lavarlo con 1.0 mL de metanol frio tres veces. Secar el material en una estufa a 80 °Cy
calcular el rendimiento. Verificar la luminiscencia del producto utilizando una lampara UV
(alrededor de 365 nm).

II. REACCION DEL In(NO3)3-5H,0 CON LA 8-HIDROXIQUINOLINA

1. Preparar las siguientes disoluciones:
Disolucién 1: Disolver 0.1 g de 8-hidroxiquinolina en 10 mL de metanol.
Disolucién 2: Disolver la cantidad estequiométrica necesaria para llevar a cabo una reaccion
1:3 metal:ligante de In(NOj3)3-5H,0 en 10 mL de agua desionizada.

2. Adicionar la disolucién 1 a la disolucién 2 y agitar durante 5 minutos a temperatura ambiente.
El pH de la mezcla resultante debe ser ligeramente dcido (alrededor de pH 5 o 6). Sin dejar
de agitar, afiadir gota a gota una disoluciéon de Na,CO3 0.6 M hasta que la mezcla alcance
un pH de 8 (durante este proceso se observard la formacién de un precipitado amarillo). Al
llegar a pH 8, mantener la agitacién por 30 minutos mds. Posteriormente, filtrar el precipitado
y lavarlo con 1.0 mL de metanol frio tres veces. Secar a vacio y calcular el rendimiento.
Verificar la luminiscencia del producto utilizando una ldmpara UV (alrededor de 365 nm).

5.8 CUESTIONARIO

1. Plantee las ecuaciones de reaccioén balanceadas entre el AI(NO3)3-9H;0 y el In(NO3)3-5H,O
con la 8-hidroxiquinolina y calcule el nimero de moles para cada uno de los reactivos
que corresponden a las cantidades expresadas en el desarrollo experimental. Para cada
reaccion, jcudl es el reactivo limitante?

2. Sugiera una estructura para cada uno de los compuestos de coordinacion.

3. Con las estructuras propuestas en la pregunta 2, determine el nimero de coordinacion y el
estado de oxidacion del 4tomo central, asi como la geometria, la férmula y la hibridacién
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utilizando la teoria del enlace-valencia.
4. ;Por qué los compuestos sintetizados son luminiscentes?
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6.1

6.1.1

i H;salen

Las bases de Schiff, también conocidas como iminas o azometinas, son compuestos organicos
derivados de la condensacién entre una amina primaria o secundaria y un aldehido o cetona. Y
representan una clase importante de ligandos en quimica de coordinacién debido a su capacidad
para formar complejos con metales de transicién. Los compuestos de coordinacién con bases de
Schiff poseen diversas aplicaciones en catdlisis, materiales supramoleculares, quimica medicinal,
entre otros campos. La versatilidad de este tipo de ligantes radica en la posibilidad de modificar la
estructura de la imina y la naturaleza del centro metdlico, lo que permite disefiar complejos con
propiedades especificas para una amplia gama de aplicaciones. Por tanto, no es de extrafiar que la
quimica de coordinacion de estos ligandos de bases de Schiff se haya explorado de forma continua y
exhaustiva con practicamente todos los metales de transicion de la tabla periddica. En esta practica
se presenta una ruta viable y sencilla para la sintesis de compuestos de coordinacién con metales
del primer periodo de transicion (Co, Ni, Cu), centrdndose en el andlisis de los productos obtenidos
a través de la espectroscopia IR y RMN de 'Hy 13C.

Parte I. Sintesis del ligante tetradentado bis-(salicilideno)etilendiamina (H,
salen)
OBJETIVOS

1. Sintetizar el ligante tetradentado Hjsalen N,N-bis(salicilideno)etilendiamina.
2. Caracterizar el ligante Hosalen por IR, punto de fusién y RMN ('Hy 13C).

6.1.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos

1 agitador magnético Parrilla de agitacién

1 probeta de 50 mL. Redstato, manta de calentamiento
1 pipeta graduada de 5 mL. Equipo de destilacién

1 pipeta graduada de 2 mL. Bomba de reflujo de agua

1 propipeta Bomba de vacio

1 microespétula Espectrofotometro de IR

Soporte universal y 2 pinzas de 3 dedos con nuez  Aparato de Fisher
3 vasos de precipitados de 50 mL


https://youtu.be/hj4Kwpxi-Qw 
https://youtu.be/hj4Kwpxi-Qw 
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Practica 6. Sintesis y caracterizacion de compuestos de coordinacion con
metales del bloque d y el ligante tetradentado H, salen

I matraz de Erlenmeyer de 150 mL.

1 matraz Kitasato de 125 mL

1 embudo Buchner

Papel filtro

Mangueras para entrada y salida de agua
Cinta teflon

6.1.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

6.2

6.2.1

6.2.2

Reactivos
Etilendiamina, C,HgN,
Etanol, C;HcO

Agua desionizada, H,O
Salicilaldehido, C7HgO»

iIMPORTANTE! Maneje estos reactivos en la campana de extraccion y, al verter ambos
reactivos en el matraz, tape inmediatamente el matraz, ya que presentan olores fuertes; la
etilendiamina posee un olor fuerte a amoniaco y el salicilaldehido a almendras.

1. En un matraz de fondo redondo equipado con una barra de agitacién, agregue 5.25 mmol de
salicilaldehido (0.55 mL), 2.5 mmol de etilendiamina ( 0.16 mL) y 10 mL de etanol.
2. Calentar la mezcla de reaccion a reflujo durante 30 minutos.

W

alcance la temperatura ambiente.

Nk

Después del tiempo de reaccion, apague el calentamiento y permita que la mezcla de reaccion

Filtrar al vacio y lavar el producto con 10-15 mL de etanol frio.

Secar el producto (sélido amarillo) en una estufa a ~80 °C durante ~30 minutos.
Pesar el producto obtenido y determinar el rendimiento.

Medir el punto de fusién y realizar el andlisis por espectroscopia infrarroja (IR).

Parte Il. Sintesis de los compuestos de coordinacion con el ligante tetra-
dentado H,salen

OBJETIVOS

1. Sintetizar los complejos de coordinacién con metales del bloque d (Ni, Co, Cu) y el ligante

Hjsalen.

2. Caracterizar los compuestos de coordinacién por IR, punto de fusién, y RMN (‘Hy 13C).

MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales

1 matraz de fondo redondo de 25 mL

1 probeta de 50 mL.

1 pipeta graduada de 5 mL

1 pipeta graduada de 2 mL

1 propipeta

1 microespétula

Soporte universal y pinzas de 3 dedos con nuez
3 vasos de precipitados de 50 mL

1 matraz de Erlenmeyer de 150 mL

1 matraz Kitasato de 125 mL

1 embudo Buchner

1 agitador magnético

Papel filtro

Mangueras para entrada y salida de agua
Cinta teflon

6.2.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

1. En un matraz de fondo redondo con una barra magnética, agregue 1.1 mmol del ligante
Hjsalen, 1.1 mmol de acetato de Cu (II), Ni (II) o Co (II) y 10 mL de etanol.

Equipos

Parrilla de agitacién

Redstato - manta de calentamiento
Equipo de destilacién

Bomba de reflujo de agua

Bomba de vacio
Espectrofotémetro de IR

Aparato de Fisher Jhons

Reactivos

Acetato de niquel (II), C4HgNiOy4
Acetato de cobre (II), Cu(CH3COO),
Acetato de cobalto (II), C4HgCoOy4
Eter dietilico, (C,H5),0

Etanol, C;HgO

Agua desionizada, H,O


https://youtu.be/Ski6gaTUAmg
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Calentar la mezcla de reaccién a reflujo durante 1 h.
Después del tiempo de reaccion, apague el calentamiento y permita que la mezcla de reaccion
alcance la temperatura ambiente.

. Filtrar al vacio y lavar el producto con 10 mL de éter etilico. Secar el producto en una estufa

a 80-85 °C durante 30 minutos.
Pesar el producto obtenido y determinar el rendimiento.

Medir el punto de fusion y realizar el andlisis por espectroscopia infrarroja (IR) y RMN de
1Hy 13C.

6.3 CUESTIONARIO

1. Dibuje los esquemas de reaccidn de los dos experimentos que llevé a cabo.

2. (Cémo determinar si hubo o no hubo reaccién?

3. Explique detalladamente los espectros de RMN de 'H y '3C del ligante y del compuesto
que sintetizd. ;Hay alguna diferencia? ;Cudl y a qué se debe?

4. El precursor metélico en esta prictica tiene dos funciones. Una es proveer el centro
metdlico. ;Cudl es la otra?

5. (Se podria generar el mismo compuesto de coordinacién utilizando el cloruro metalico
en lugar del acetato metdlico? Si, no, ;por qué? Explique claramente con esquemas de
reaccion.
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Los compuestos de coordinacién de cobre son una clase importante de compuestos quimicos

con aplicaciones en diversos campos de la quimica y la ciencia de los materiales. El cobre, un
metal de transicion, exhibe una amplia quimica de coordinacién debido a su capacidad para formar
una gran variedad de complejos con diferentes ligantes. Estos compuestos se caracterizan por
la presencia de 4tomos de cobre unidos a grupos de coordinacién, generalmente compuestos
organicos o inorganicos llamados ligantes, a través de enlaces covalentes coordinados. El estudio
de los compuestos de coordinacién de cobre implica la exploracién de sus propiedades fisicas,
quimicas y estructurales, mediante técnicas analiticas como la espectroscopia IR, la cristalografia y
la electroquimica.
En la quimica de coordinacidn, los ligantes desempefian un papel fundamental para formar enlaces
quimicos con un centro metalico a través de pares de electrones disponibles en los orbitales del
ligante y orbitales vacios y disponibles en un centro metélico. Los ligantes pueden ser monoatdmicos
(poseen un atomo por el que se puede coordinar) o poliatémicos (poseen mds de un dtomo por
los que se puede coordinar). Los ligantes pueden influir en las propiedades fisicas y quimicas de
los compuestos de coordinacién, incluyendo la geometria molecular, la reactividad quimica, la
estabilidad del complejo y sus propiedades magnéticas y espectroscopicas. Ademds, la seleccién
de ligantes adecuados es crucial en la sintesis de compuestos de coordinacidn para aplicaciones
espectficas. Es por ello, que el estudio de los ligantes y su interaccidn con los metales es fundamental
para comprender la quimica de coordinacidn.

OBJETIVOS

1. Sintetizar diferentes compuestos de coordinacién de Cu(Il).
2. Estudiar por IR las estructuras de los compuestos de coordinaciéon de Cu(Il).

7.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos

4 matraces Erlenmeyer de 50 mL.  Parrilla de calentamiento con agitacién
2 probetas graduadas de 25 mL Equipo de espectroscopia FT-IR

2 pipetas pasteur

1 propipeta


https://youtu.be/eH1LoGioHd0
https://youtu.be/eH1LoGioHd0
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44 fenantrolina
1 embudo Buchner Reactivos
1 matraz Kitasato Cloruro de cobre, CuCl,*2H,0O
4 viales por equipo Nitrato de cobre (II), Cu(NO3); *2.5H,0O
Papel filtro Trifenilfosfina, P(CgHs)3

1,10-fenantrolina, C1,HgN>
Etanol, C,HgO
Eter etilico, (C,Hs)

7.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL
I. REACCION DE CuCl,+2H,0 CON TRIFENILFOSFINA

1.

Preparar las siguientes disoluciones:

Disolucién I: Pese 0.085 g de CuCl,°2H,0 y disuélvalos en 5 mL de etanol.

Disolucion II: Pese 458 mg de trifenilfosfina y disuelva en 15 mL de etanol, con agitacién y
calentamiento.

. Una vez disuelta la fosfina, agréguele a esta la disolucién I de la sal metélica poco a poco y

con agitacion constante.

. Dejar enfriar la mezcla de reaccion, sin agitacién, hasta observar la formacién de un sélido.

Filtrar al vacio el precipitado y lavarlo con etanol frio.
Finalmente, deje que se evapore el etanol del filtrado en la campana de extraccién y guarde
el sélido obtenido (producto secundario de la reaccidn).

. Una vez secos ambos productos, obtenga los espectros de IR para cada uno. También analice

por IR la trifenilfosfina.

II. REACCION DE Cu(NO3),+2.5H,0 CON TRIFENILFOSFINA

1.

Preparar las siguientes disoluciones:

Disolucién I: Pese 0.116 g de Cu(NO3),°2.5H,0 y disuélvalos en 10 mL de etanol.
Disolucién II: Pese 327 mg de trifenilfosfina y disuélvalos en 20 mL de etanol, con agitacion
y calentamiento.

Preparar las siguientes disoluciones:

Disolucién I: Pese 0.116 g de Cu(NO3),°2.5H,0 y disuélvalos en 10 mL de etanol.
Disolucién II: Pese 327 mg de trifenilfosfina y disuélvalos en 20 mL de etanol, con agitacién
y calentamiento.

. Dejar enfriar la mezcla de reaccidn, sin agitacion, hasta obervar la formacién de un sélido.

Filtrar al vacio el precipitado y lavarlo con etanol frio.
Una vez seco el producto, registre su masa y obtenga el espectro de IR.

III. REACCION DE Cu(NO3),¢2.5H,0 CON 1,10-FENANTROLINA

1.

Preparar las siguientes disoluciones:

Disolucién I: Pese 0.116 g de Cu(NOs3),°2.5H,0 y disuélvalos en 5 mL de agua.
Disolucién II: Pese 0.2 g de fenantrolina monohidratada y disuélvala en 5 mL de etanol, con
agitacién y calentamiento.

Una vez disuelta la fenantrolina, agréguele a esta la disolucién I de la sal metalica poco a
poco y con agitacion constante. Con agitacién y calentamiento suave, deje que se reduzca el
volumen un 50 %.

Dejar enfriar la mezcla de reaccion, sin agitacion, hasta observar la formacién de un sélido
cristalino. Filtrar al vacio el precipitado y lavarlo con etanol frio.

. Secar el producto obtenido, registrar su masa y obtener el espectro de IR. También analice

por IR la fenantrolina.


https://youtu.be/eH1LoGioHd0
https://youtu.be/eH1LoGioHd0

7.4 CUESTIONARIO 45

7.4 CUESTIONARIO

1. Sugiera una estructura para cada uno de los compuestos de coordinacidn sintetizados y
proporcioné los esquemas de reaccién completos y balanceados.

2. De acuerdo con las estructuras propuestas, determine el nimero de coordinacién y estado
de oxidacién del atomo central, asi como con la teoria de enlace-valencia (geometria,
férmula e hibridacion).

3. Analice a profundidad los espectros de IR de reactivos y productos. Contraste la informa-
cién obtenida por IR con las estructuras propuestas. Explique claramente.
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8.1

Prqchca 8. Slnte5|s de Nanq
néticas de hierro (NPM) 1

Las nanoparticulas magnéticas pueden estar hechas de una variedad de materiales, incluyendo
6xidos metdlicos como el 6xido de hierro, asi como aleaciones de hierro y otros metales. Estas
nanoparticulas tienen una gran drea de superficie en relacién con su volumen, lo que las hace
especialmente utiles en una amplia gama de aplicaciones. Entre las propiedades mds destacadas
de las nanoparticulas magnéticas se encuentra su capacidad para responder a campos magnéticos
externos. Cuando se colocan en un campo magnético, las nanoparticulas pueden magnetizarse, lo
que significa que sus momentos magnéticos se alinean con la direccién del campo aplicado.

Las aplicaciones de las nanoparticulas magnéticas son variadas y van desde la medicina hasta la
tecnologia de la informacién. Por ejemplo, en medicina, se utilizan como agentes de contraste
en resonancia magnética para mejorar la visualizacién de tejidos y 6rganos. También se estan
investigando para aplicaciones en terapia magnética dirigida, donde las nanoparticulas se dirigen
a sitios especificos del cuerpo y se activan con campos magnéticos para tratar enfermedades
como el cdncer. Ademds, las nanoparticulas magnéticas encuentran aplicaciones en la separacién
de contaminantes, la tecnologia de almacenamiento de datos y la fabricacién de dispositivos
electrénicos y sensores altamente sensibles.

Las fases de las magnetitas del 6xido de hierro son la magnetita y la maghemita. La magnetita es
un 6xido mixto de hierro (Fe30,) y cristaliza en una estructura de espinela inversa. Los cationes de
hierro existen en dos estados de oxidacién de forma simultdnea: divalente y trivalente. Su celda
unitaria estd conformada por un empaquetamiento ctibico compacto distorsionado. La maghemita
es la versién oxidada de la magnetita, deficiente de Fe?*, fuertemente magnética, con orden
ferrimagnético por el intercambio entre iones de los sitios intersticiales tetraédricos y octaédricos.
En las fases de las nanoparticulas magnéticas de hierro, los sitios activos son proporcionados por
los cationes Fe>* y Fe3* y los aniones O%>~. En la estructura, los Fe** se comportan como 4cidos
de Lewis, mientras que los 02~ actiian como bases de Brgnsted; ambos accesibles en la superficie,
lo que les confiere caracteristicas de adsorcion potencial.

OBJETIVOS

1. Aprender a sintetizar nanoparticulas magnéticas (NPM).
2. Conocer algunas técnicas para caracterizar materiales, como espectroscopia de infrarrojo y
difraccién de rayos X de polvos.

gq-rﬁculqs Mag-
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8.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos

2 matraces Erlenmeyer de 250 mL Vortex (agitador de tubos)
1 vaso de precipitados de 250 mL Parrilla de agitacién

1 barra agitadora magnética Estufa

1 pipeta de 2 mL
2 pipetas de 10 mL.

1 probeta de 100 mL Reactivos

1 embudo de adicion Cloruro de hierro (II), FeCl, . 4H,O
1 iman fuerte Cloruro de hierro (IIT), FeCl; . 6H,O
1 pipeta Pasteur Hidréxido de amonio, NH,OH

1 caja petri Acido clorhidrico, HCI

Soporte universal y 2 pinzas de nueces Agua desionizada, H,O
Papel de filtro
Recipiente de pldstico con tapa

8.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

o) iIMPORTANTE! Preparar las siguientes disoluciones para todo el grupo (revise las cantidades
que se necesitaran) y para preparar las soluciones de cloruro de hierro se afiaden los cloruros
de hierro sélidos a la solucién de HC1 (2 M).

FeCl, . 4H,O 10 mL, 2.0 M en una solucién acida de HCI, 2.0 M
FeCl; . 6H,0 10 mL, 1.0 M en una solucién acida de HCI, 2.0 M
NH4OH de 1.0 M en agua.

I. SINTESIS DE NANOPARTICULAS MAGNETICAS

o) iIMPORTANTE! Realizar el experimento en una campana de extraccion.

1. En un matraz Erlenmeyer de 500 mL, agregue 1.5 mL de FeCl;-4H,0 (2.0 M) y 6 mL de
FeCls-6H,0 (1.0 M), ambos previamente preparados en una solucién de HCI (2.0 M).

2. Anadir 75 mL de una disolucién de NH4OH (1.0 M) gota a gota utilizando un embudo
de goteo durante un periodo de 4 a 5 minutos en el matraz Erlenmeyer, mientras se agita
rdpidamente con una agitacién magnética. Como resultado de la adicién de NH4,OH, el color
cambiard de amarillo a marrén y, finalmente, a negro.

3. Puede confirmar la preparacion exitosa de la magnetita utilizando un imédn para decantar la
ferrita.

4. A continuacion, las nanoparticulas se lavan con agua destilada (3 x 100 mL), seguido de un
proceso de decantacién magnética y eliminacidén de la fase no magnética que se repite hasta
que el pH de la fase acuosa extraida alcance aproximadamente un valor neutro (entre 6-7) y
finalmente se lava con etanol (2 x 50 mL).

5. El material se seca en una estufa a 80 °C por 30 minutos y se verifica con un iman si el
s6lido es magnético. Las nanoparticulas magnéticas se analizan por espectroscopia infrarroja
y difraccién de rayos-X de sélidos.

8.4 CUESTIONARIO
1. Determine el nimero de oxidacidn de cada dtomo en FezO4. Comprueba que la relacién
Fe!!/Fe!'! utilizada experimentalmente concuerda con este resultado.
2. (Cudles son los diferentes colores observados durante la sintesis y a qué se deben? Explica
tu respuesta.


https://youtu.be/vsBdLOEtQDU 
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3. Utilice los patrones de DRX registrados y lo reportado en la literatura para confirmar la
naturaleza del producto formado.

4. Pregunta avanzada: ;explicar el origen del color negro del Fe304?

5. (Por qué el Fe3Oy4 es atraido por un imén?
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9.1

Los ferrofluidos magnéticos combinan propiedades magnéticas con las caracteristicas de un
liquido. En su composicion, los ferrofluidos consisten tipicamente en pequefias particulas magnéti-
cas suspendidas en un portador liquido, como agua o aceite. Estas particulas magnéticas suelen ser
nanoparticulas de 6xido de hierro, aunque también se pueden utilizar otros materiales magnéticos.
Cuando se expone un ferrofluido a un campo magnético externo, las particulas magnéticas dentro
del fluido responden alinedndose con las lineas de campo magnético. Esta respuesta produce una
variedad de efectos visuales y dindmicos, desde cambios en la forma y la textura del fluido hasta
movimientos fluidos que pueden ser controlados mediante el ajuste del campo magnético aplicado.
Los ferrofluidos tienen una amplia gama de aplicaciones précticas y cientificas, que van desde
dispositivos de sellado y amortiguadores de vibracion en la industria hasta tecnologias médicas y
de control de vibraciones en sistemas de audio. La estabilizacién de nanoparticulas magnéticas de
oxido de hierro en fluido se puede lograr mediante el uso de cationes de amonio. Esto ilustra la
versatilidad de los materiales que se pueden obtener mediante simples modificaciones.

Propiedades de los ferrofluidos

1. Magnetismo: fuerza que puede actuar a distancia entre dos materiales debido a las propieda-
des de los movimientos orbitales y de espin de sus electrones.

2. Ferrimagnetismo: fenémeno en el que los momentos magnéticos internos de multiples
conjuntos de espin de electrones no apareados dentro del dominio del s6lido no se cancelan
completamente y, por tanto, dejan un espin neto.

3. Ferromagnetismo: fenémeno en el que los momentos magnéticos internos de los electrones
no apareados dentro de un dominio del sélido estan alineados y actiian de forma cooperativa.

4. Tensioactivo o surfactante: sustancia molecular o sal que rodea las particulas y las afsla de
las fuerzas de atraccién de sus vecinos.

9.2 OBJETIVOS

1. Aprender a sintetizar, extraer y estabilizar nanoparticulas magnéticas coloidales.
2. Utilizar un enfoque basado en la investigacién para mostrar cémo un objeto inicial, como
las MNP, puede modificarse para producir nuevos materiales con diferentes propiedades.



https://youtu.be/njN1IG7fYrU 
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9.3 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos
2 matraces Erlenmeyer de 250 mL Vortex (agitador de tubos)
1 vaso de precipitados de 250 mL Parrilla de agitacién

1 barra agitadora magnética
1 pipeta de 2 mL
2 pipetas de 10 mL

1 probeta de 100 mL Reactivos

1 embudo de adicion Cloruro de hierro (II), FeCl,-4H,0

1 iman fuerte Cloruro de hierro (III), FeCl; . 6H,O

1 pipeta Pasteur Hidréxido de amonio, NH4OH

1 caja petri Acido clorhidrico, HCI

Soporte universal y 2 pinzas de nueces Agua desionizada, H,O

Papel de filtro Hidréxido de tetrametilmonio (TMA) al ~40 %

Recipiente de plastico con tapa

9.4 DESARROLLO EXPERIMENTAL

o) IMPORTANTE! Prepare las siguientes disoluciones para todo el grupo (revise las cantidades
que se necesitaran) y para preparar las soluciones de cloruro de hierro se afiaden los cloruros
de hierro s6lidos a la solucién de HCI1 (2.0 M).

FeCl,-4H,O 10 mL, 2.0 M en una solucién acida de HCI1, 2.0 M
FeCl;-6H,0 10 mL, 1.0 M en una solucién 4cida de HCI, 2.0 M
NH4OH de 1.0 M en agua

I. SINTESIS DE NANOPARTICULAS MAGNETICAS

o) iIMPORTANTE! Realizar el experimento en una campana de extraccion.

1. En un matraz Erlenmeyer de 500 mL, agregue 3.0 mL de FeCl,-4H,0 (2.0 M) y 12 mL de
FeCls-6H,0 (1.0 M), ambos previamente preparados en una solucién de HCI (2.0 M).

2. Aifadir 150 mL de una disolucién de NH4OH (1.0 M) gota a gota utilizando un embudo
de goteo durante un periodo de 4 a 5 minutos en el matraz Erlenmeyer, mientras se agita
rapidamente con una agitacién magnética. Como resultado de la adicién de NH4OH, el color
cambiard de amarillo a marrén y, finalmente, a negro.

3. Puede confirmar la preparacién exitosa de la magnetita utilizando un iman para decantar la
ferrita.

4. A continuacion, las nanoparticulas se lavan con agua destilada (3 x 200 mL), seguido de un
proceso de decantacion magnética y eliminacién de la fase no magnética que se repite hasta
que el pH de la fase acuosa extraida alcance aproximadamente un valor neutro (entre 6-7).

1. ESTABILIZACION DE LAS NANOPARTICULAS CON TMA

o) iIMPORTANTE! Es necesario eliminar la mayor cantidad de agua de las nanoparticulas antes
de agregar el estabilizador. Las nanoparticulas se separan utilizando un imén potente, y la
fase acuosa superior se elimina directamente o a través de un papel filtro para eliminar la
parte sobrenadante.

1. Una vez que no se puede eliminar mds agua, se ailaden unas gotas (generalmente de 2
a 4) de una solucién de hidréxido de TMA al 40 % en agua (aproximadamente 0.5 mL)
y se agita vigorosamente la mezcla (en un recipiente tapado) utilizando un agitador de
vortice/plataforma durante unos minutos.


https://youtu.be/njN1IG7fYrU 
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2.

3.

Si algtin sélido no se dispersa completamente o si el liquido no se vuelve homogéneo, se
agregan 2-4 gotas adicionales de TBA y se vuelve a mezclar.

El liquido resultante deberia mostrar las caracteristicas de una punta magnética tipica de un
ferrofluido. En caso contrario, el ferrofluido puede decantarse durante un dia en un recipiente
tapado sobre un imén fuerte: se elimina la fase no magnética sobrenadante vacidndola
mientras se mantiene el imdn debajo del recipiente. Si es necesario, la fase magnética residual
se dispersa mediante una agitacién mecdnica intensa.

9.5 CUESTIONARIO

1. Determine el nimero de oxidacién de cada atomo en Fe;O4. Comprueba que la relacién
Fe!!/Fe!'! utilizada experimentalmente concuerda con este resultado.

2. (Cudles son los diferentes colores observados durante la sintesis y a qué se deben? Explica

tu respuesta.

({Coémo se llama el compuesto Fe304?

Utilice los patrones de DRX registrados y lo reportado en la literatura para confirmar la

naturaleza del producto formado.

Pregunta avanzada: ;explicar el origen del color negro del Fe304?

(Por qué el FezOy4 es atraido por un imén?

(Cudl es el papel del TBA?

Indique algunas aplicaciones de los ferrofluidos.

Rl

o N w
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- sintesis de

BaTiO;

El método sol-gel es una técnica versatil y ampliamente utilizada en la sintesis de materiales
ceramicos, vitreos y compuestos organico-inorgdnicos con propiedades controladas a nivel nano-
métrico. Se basa en la formacién de una dispersion coloidal de particulas sélidas en un liquido
(sol), seguido de la gelificacion de este sol para formar una red tridimensional de particulas sélidas
interconectadas en un medio liquido, llamado gel. El proceso sol-gel ofrece varias ventajas, como
la posibilidad de controlar la composicién quimica, la estructura morfolégica y las propiedades
fisicas y quimicas del material. Ademads, es una técnica relativamente suave que se puede realizar
a temperatura ambiente o moderada, lo que permite la incorporacién de compuestos sensibles al
calor.

Por otro lado, el BaTiO3 es un compuesto con propiedades ferroeléctricas y piezoeléctricas, lo que
lo convierte en un material de gran interés en diversas aplicaciones tecnoldgicas. La sintesis del
titanato de bario por el método sol-gel es un proceso eficiente que permite la preparacion de este
material ceramico con control preciso sobre su estructura, composicion y propiedades. Ofrece varias
ventajas, como la generacion de una dispersiéon homogénea de los precursores en la solucién y un
control preciso sobre la composicién quimica del titanato de bario. Esto facilita la incorporacién
de dopantes y la modificacién de las propiedades del material segin las necesidades especificas
de la aplicacién. Ademas, este método permite producir peliculas delgadas y recubrimientos con
espesores controlados, lo cual es fundamental en aplicaciones de dispositivos electrénicos y opticos.

10.1 OBJETIVO

Utilizar el método sol-gel para la sintesis del BaTiOs y determinar la temperatura 6ptima de
calcinacién para obtener el producto puro.

10.2 MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales Equipos
1 vaso de precipitado de 250 mL. 1 parrilla de agitacién magnética
1 matraz Erlenmeyer 125 mL Mufla

2 barras magnéticas
1 microespatula
1 termdémetro Reactivos


https://youtu.be/Nyf8aIpLB-4
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1 probeta de 100 mL. Isopropdxido de titanio (IV), Ti(OC3H7)4
1 pipeta de 5 mL Butoxido de titanio (IV), Ti(OC4Hyg)4
1 propipeta Nitrato de bario, Ba(NO3),

1 embudo de adicién de 100 mL.  Etanol, CoHgO
1 crisol de cerdmica o alimina Agua destilada, H,O
Papel pH

10.3 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Pesar 2.241 g de Ba(NOs);, y colocarlos en un vaso de precipitados, agregar 20 mL de
agua destilada y agitar hasta observar una disolucién completa. Si es necesario, caliente
suavemente (40 °C). Medir el pH del sistema (disolucién 1).

2. En el matraz Erlenmeyer colocar 15 mL de etanol y agregar 2.5 mL de Ti(OC3zH7)4 6 3 mL
de Ti(OC4Ho)4 bajo agitacién vigorosamente (disolucién 2).

3. Colocar la disolucién 1 en un embudo de adicién y anddela gota a gota a la disolucién 2 bajo
una agitacién vigorosa.

4. Una vez que haya agregado toda la disolucién 1 a la 2, dejar la mezcla en agitacién por 10
minutos.

5. Después del tiempo de agitacion, evaporar el exceso de disolvente del producto a 90 °C en
una parrilla de calentamiento.

6. Cuando se haya reducido el volumen de la mezcla de reaccién, verter en un crisol de porcelana
y calcinar la muestra en una mufla eléctrica durante una hora a la temperatura asignada segtin
el siguiente cuadro:

Condiciones | Temperatura (°C)
1 650
2 750
3 850

7. Muela el producto y envie a difraccién de rayos X para su andlisis.

10.4 CUESTIONARIO

1. Mencione las aplicaciones del método sol-gel.

2. Calcule la relacién en gramos Ti(OC4Hg)4:Ba(NO3);, 6 Ti(OC3H7)4:Ba(NO3), necesaria
para preparar 3 g de BaTiOs.
Indique el pH medido ;Qué importancia tiene el pH durante la reaccién?
(Por qué es necesario someter a un tratamiento térmico el producto?
(Qué ventajas representa la sintesis por el método sol-gel sobre la sintesis cldsica por
estado sélido?
6. (Qué desventajas representa la sintesis por el método sol-gel sobre la sintesis cldsica por

estado sélido?

7. Dibuje la estructura del BaTiO3 e indique en un esquema cada uno de los nimeros de
coordinacién de los iones presentes.
(Cudl es la temperatura 6ptima de obtencién del BaTiO3?
Identifique en el difractograma de rayos-X las fases cristalinas presentes en el producto
obtenido, a la temperatura de reaccién propuesta.

oW

o x®
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l. Resultados de RMN para 'H y 13C (Practica 6)
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1.2 Resultados por FTIR (Practica 6)
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1.3 Resultados por DRX (Practica 8)
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