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Experiéncia 2 : Sintese do cloreto de
pentaaminoclorocobalto(l11)
1-OBJETIVO.
[lustrar a preparacdo de um composto de coordenacédo a
partir de seus constituintes e verificar experimentalmente

algumas de suas propriedades.

2-ASSUNTOS ENVOLVIDOS:

Reacdes de complexacao, complexos de cobalto(l11).

3-PROCEDIMENTO: (tempo previsto:3h)

A) Preparacdo do cloreto de pentaaminoclorocobalto(l11):

a) Em um béquer de 250 mL, dissolva 2,5 g de nitrato de
tetraaminocarbonatocobalto(l11) (1) em 25 mL de agua destilada
e adicione 4 mL de &cido cloridrico concentrado, sob agitacdo
(2). Observe o desprendimento de CO..

b) Cessada a efervescéncia, neutralize a solugdo com
hidroxido de amonio concentrado (Verifiqgue com papel
indicador universal) e adicione 3 ml em excesso (3).

¢) Aqueca a solugédo por 20 minutos sem deixar entrar em
ebulicdo (4). Resfrie a solucéo, ligeiramente, e adicione 40 mL
de &cido cloridrico concentrado.

d) Reaqueca a solucdo por 20 a 30 minutos e observe a
mudanca de cor. Resfrie a solugcdo a temperatura ambiente.
Separe os cristais vermelhos (5) por filtragdo sob succao
utilizando funil de placa porosa. Lave primeiro com &gua
destilada gelada, depois com alcool etilico gelado e a seguir com
éter etilico (6). Complete a secagem sob suc¢do. Pese e transfira
0 solido obtido para um frasco com tampa devidamente
etiquetado. Escreva na etiqueta 0 nome do composto, a massa
contida no frasco, o nimero do grupo e 0s nomes dos seus
integrantes. Entregue o frasco para o técnico.

Entregue ao professor a folha anexa contendo a massa
inicial de nitrato de tetraaminocarbonatocobalto(l11) empregada,
a massa do produto obtido e o rendimento. Informe, também, na
folha de respostas, as cores observadas nos itens a, b, ¢, e d, desta
preparacao.

4-OBSERVACOES:

(1) A sintese do complexo [Co(CO3)(NH3)4]JNO3 estd descrita
na experiéncia 1.

(2) Cuidado: o &cido cloridrico é volatil e toxico: recomenda-se
que as operaces sejam feitas na capela.

(3) A solucdo de hidroxido de aménio deve ser preparada e
utilizada na capela ou em ambiente bem ventilado para evitar
0S vapores nocivos de amonia.

(4) Ap6s esta etapa, tem-se a formacdo, praticamente
quantitativa, do ion pentaaminoaquacobalto(l1l), que pode
ser facilmente isolado mediante a adi¢cdo de perclorato de
sodio ou &cido perclorico.

(5) A cor do complexo reflete basicamente a mudanga no campo
cristalino pelo ligante utilizado. Nesta etapa foi gerada uma
solucdo aquosa que pode conter ions Co?* e Co*". Oos fons



Co?* sdo provenientes de uma oxidacdo incompleta na
sintese do nitrato de totetraaminocarbonacobalto(lll) e de
sua purficacdo ndo bem feita, e Co**, sendo necessario
realizar o seguinte tratamento, na capela, antes do descarte
final: Ajustar o pH entre 9 e 10 com NaOH e realizar a
precipitacdo dos ions cobalto com uma solugdo saturada de
Na,S (formagcdo de um solido preto). Verificar se a
precipitagdo foi quantitativa através da adicdo de algumas
gotas de Na,S ao sobrenadante. Repetir até ndo haver mais
precipitagdo. O residuo deve ser descartado em um frasco
previamente  designado pelo técnico sendo que
posteriormente o solido sera separado do sobrenadante o
qual serd tratado com NaOCI para eliminar o excesso de
Na,S adicionado, para entdo ser descartado no esgoto
comum.

(6) Lembre-se a técnica recomenda a utilizacdo de varias
pequenas porcdes na lavagem e que cada um dos solventes
deve ser recolhido separadamente nos frascos designados
pelo técnico, para posterior tratamento.

5-INTERPRETACAO DOS RESULTADOS:

a- Escreva todas as equacdes das reacdes relacionadas com a
sintese realizada.

b- Avalie o rendimento do produto obtido.

c- Quais as possiveis fontes de erro nesta sintese?
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