Síntese do Ca[Co(ox)2(en)]2.4H2O
O uso apropriado do tempo é necessário para o sucesso dessa síntese.

1. Preparar aproximadamente 10g de H2en.2HCl, adicionando cuidadosamente dois equivalentes de HCl ao etilenodiamina (en, puro, livre de base) e filtrar o precipitado cristalino branco.

2. Em 100 ml de H2O, num béquer de 400ml, adicione 25g de oxalato de potássio (K2ox). Agite, sob calor, até dissolver por completo.
3. Adicione 10g de acetato de cobalto (Co(CH3COO)2) vagarosamente, por 1 a 2 minutos. Medir o pH da solução: deve estar entre 5 e 6.5 e a solução ser avermelhada.
4. Uma vez que o acetato de cobalto estiver dissolvido, adicione 5.76g de H2en.2HCl, preparado no item 1, vagarosamente. Leve a solução para aquecer, a solução deverá ficar mais roxa.

5. Adicione 25g de óxido de chumbo por 5 a 10 min. – o liquido irá borbulhar e ficar em uma cor mais escura. Tampe a solução com um vidro relógio e leve novamente para aquecer. Deixe por 30 min.

6. Enquanto isso, dissolva 16.76g de cloreto de cálcio (CaCl2, hidratado) em 10ml de H2O em um béquer pequeno. Transfira a solução para uma proveta e ajuste o volume para 30 mL.
7. Após a solução de cobalto ter fervido por 30 minutos, filtre usando o filtro de papel Whatman em um funil de Buchner para remover o óxido de chumbo da solução. O resultado da filtração deve ser um sólido de cor roxo vivido. Enxágüe o filtrado com pequenas porções de água até que o liquido da filtração não seja mais roxo.

8. Dilua o filtrado em um total de 200ml de H2O e transfira para um béquer de 400 ml.

9. Adicione 2.21g de ácido oxálico entre 1 a 2 minutos, cubra com o vidro-relógio e deixe aquecer por 15 minutos.

10. Remova a solução do aquecimento e leve para esfriar na bancada, (sem gelo, sem banho de água) apenas na temperatura ambiente. Provavelmente irá levar entre 30 à 40 minutos. O pH é aproximadamente 4.5.

11. Enquanto isso, pegue 3 pedaços de 11cm de filtros de papel, pese-os, e escreva suas massas em um dos lados com uma caneta de tinta não solúvel em água, para a conveniência de medir, uma vez que o produto é difícil de remover do papel de filtro.

12. Imediatamente após a solução de cobalto estar fria, adicione a solução de cloreto de cálcio preparada anteriormente, rapidamente e uniforme, sob agitação. A solução irá ficar roxa pastosa. Desligue a agitação. Deixe por 4 minutos sem agitar.

13. Usando os pedaços de filtro de papel pesados e um funil de Buchner largo, filtre a solução à vácuo. É recomendando transferir a solução no funil uniformemente durante cerca de 1 minuto para evitar entupimentos. Um produto roxo escuro deve ficar no funil, enquanto um liquido pastoso, ainda roxo, deverá passar.

14.  Uma vez que toda a solução tenha sido filtrada, imediatamente remova o filtro de papel para um vidro relógio grande. Transfira o liquido filtrado para um béquer e usando outro pedaço de filtro no funil, filtre novamente a solução e repita o procedimento acima. Faça novamente pela terceira vez com o terceiro papel de filtro. Na terceira filtragem, o filtrado pode ficar espesso e pastoso. Oxalato de cálcio é responsável por isso. Se ocorrer, descarte o filtro da terceira filtragem.
15. Lave o pó vermelho-arroxeado escuro com 1M de HCl e álcool etílico.

16. O produto pode ficar mais livre de oxalato de cálcio, fazendo uma suspensão de HCl (25ml a 40ºC) e filtrando a quente. Lave com 1M de HCl quente, H2O, álcool etílico e acetona e ar seco. Anote o rendimento.
Reagentes necessários e quantidades:
Ácido clorídrico concentrado (HCl): 250ml

Etilenodiamina (pura, livre de base): 10g
Oxalato de potássio (K2ox): 50g
Acetato de cobalto (Co(CH3COO)2): 20g
Óxido de chumbo (PbO4): 50g
Cloreto de cálcio (CaCl2, hidratado): 35g
Ácido oxálico: 5g
Água deionizada: 1500ml
Álcool etílico: ,300ml
Acetona: 300ml
