COMO SE EXPERIMENTA EN QUIMICA ORGANOMETALICA (PARTE 3)

Retomamos la serie
de experimentacién
en quimica
organometdlica que
aparecié en las
revistas de octubre
de 1992 y enero de
1993.

Introduccién

Con el descubrimiento del ferroceno se marca uno de los eventos
importantes de la quimica organometdlica de los metales de
transicion y se abre una extensa drea de investigacion sumamente
activa en la actualidad (Paz, en prensa).

Objetivo
Sintetizar un compuesto de la familia de los metalocenos: el

bis-ciclopentadienil hierro II (modificado de Jolly, 1968).

Material

Matraz pera Agitador magnético

Columna vigreux Barra de agitacién

T de destilacién Tanque de nitrégeno,
Refrigerante de agua con
manometro

Colector 2 tapones suba-seal

Mangueras de latex Kitasato

Fibra de vidrio Embudo Buchner

Canasta de calentamiento Bomba de vacio

Vaso de precipitados 500 mL Redstato

Matraz de tres bocas 500 mL Espatula

2 soportes universal 2 agujas de jeringa

3 pinzas de tres dedos con nuez ~ Piedras de ebullicién

2 pipetas de 10 mL. Papel filtro

Reactivos

20 mL de biciclopentadieno Hielo

6.5 g de FeCl, - 4H,0 85 mL de THF anhidro

90 mL de HCl 6 M 25 g de KOH molido

Procedimiento

Antes de iniciar la sintesis, es necesario refluir durante tres horas
y destilar posteriormente 20 mL de biciclopentadieno, utilizando
un equipo de destilacién con columna vigreux.!

La fuente de nitrégeno se conecta a un matraz de tres bocas
de 500 mL que contiene un agitador magnético. La boca central
del matraz se cierra con un tapén suba-seal’ con una aguja de
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! icuidado con la destilacion!, pues se produce abundante espuma.

2 puede usarse cualquier tapn de latex tipo septa.
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jeringa insertada y se hace pasar por el matraz (con la tercera boca
abierta) una corriente de nitrégeno durante un minuto.

Inmediatamente después se coloca en el matraz 65 mL de
THF anhidro®y 25 g de KOH molido, sin suspender la corriente
de nitrégeno. Se tapa la tercera boca con un tapén y la mezcla se
agita durante cinco minutos al cabo de los cuales se agregan
5.5 mL de ciclopentadieno recién destilado y se vuelve a tapar el
matraz. Se agita vigorosamente durante media hora.

Se prepara una solucién con 6.5 g de FeCl, - 4H,0 en
25 mL de THF anhidro; ésta se agrega gota a gota por medio de
una pipeta a la mezcla de reaccién, manteniendo siempre el flujo
de nitrogeno. Se vuelve a tapar el matraz, se disminuye el paso de
nitrégeno al minimo y se deja la mezcla con agitacién constante
durante una hora.

Se suspende la agitacion y el flujo de nitrégeno, la mezcla
de reaccion se vierte cuidadosamente en un vaso de precipitados de
500 mL colocado en un bafio de hielo, conteniendo 90 mL
de HCi 6 M y 100 g de hielo. Se obtiene una solucién azul y un
precipitado de aspecto gelatinoso, de color naranja. Se filtra al
vacio y el residuo se lava con porciones de 20 mL de agua hasta
que el agua de lavado sea incolora. Se seca el producto al vacio.
Una vez seco se pesa y determina punto de fusién.

Preguntas sugeridas

. Escriba las reacciones completas y balanceadas.

. Investigue las propiedades y los usos del ferroceno.

. ¢Por qué es necesario trabajar bajo atmésfera de nitrégeno?

. ¢Con qué objeto se utiliza el HCI?

. Calcule el rendimiento de la reaccién, y analice qué factores
afectan en él.
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3 Para el secado de THF, se puede proceder como sigue (Perrin, 1988;
Vogel, 1989), tratar 1 litro de THF con 10 gramos de sodio y 10 gramos
de benzofenona, la mezcla se calienta a reflujo bajo corrienie de
nitrégeno hasta la aparicién de un color azul obscuro permanente.
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