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Experimento N2 x: Determinacdo do parametro de desdobramento do campo
cristalino em complexos do ion Cr(111)

Objetivos: Sintetizar os complexos [Cr(acac)s]Cls e [Cr(en)z]Cls e determinar o valor de
Ao de alguns complexos de cromio(lll).

Realizar apenas o experimento C
Tempo requerido: Aproximadamente 3 horas.
Parte Experimental

A)
1)

2)

Materiais

- Chapa de aquecimento com agitador magnético;
- Barra magnética

- Funil de Buchner,

- Baldo de fundo redondo de 5 mL,;
-Condensador de bolas;

- Kitassato;

-Balanca;

-Espétula;

-Vidro de rel6gio;

-Pissetas (2);

-Frascos para guardar o produto obtido;
-Pipetas graduada

-Presilha

-Pinga metélica

Reagentes e indicadores

-Cloreto de cromio hexahidratado, CrClz.6H20;
-Etilenodiamina

-Zinco granulado

- Mossy

-Solucédo aquosa de HCI 6 mol/L;

-Ureéia

Sintetize do complexo [Cr(en)s3]Cls

Lave previamente uma pequena quantidade de Zn granulado com uma solucdo de
HCI 6 mol/L;

Adicione 50-100 mg de mossy, 0 Zn granulado lavado na etapa anterior e 266 mg
de CrCl3.6H20 no baldo de fundo redondo de 5 mL contendo uma barra
magnética;



3)
4)
5)
6)
7)

8)
9)

Adicione também ao baldo de fundo redondo, 1 mL de etilenodiamina e 1mL de
metanol;

Monte um sistema onde um condensador de bolas esti conectado ao baldo de
fundo redondo;

O sistema deve ser refluxado durante 1 hora, sob agitacdo, em um banho de areia,
usando uma chapa de aquecimento com agitacdo magnética;

Resfrie a mistura até a temperatura ambiente;

Colete os cristais do produto com filtracdo a vacuo usando um funil de Buchner :
Remova pedagos de Zn que ndo reagiram com a ajuda de um pinca;

Lave os cristais com porc¢des de 500 uL de uma solucdo 10% de etilenodiamina
em metanol até que a solucdo de lavagem esteja incolor;

10) Finalmente, lave o produto com 500 uL de éter etilico e deixe-o secar em uma

placa de porcelana;

11) Guarde o produto em um franco limpo.

B) Sintetize do complexo [Cr(acac)s]Cls

1)
2)
3)
4)
5)
6)

7)

Adicione 2,0 mL de agua destilada e 130 mg de cloreto de crémio
hexahidratado em um erlenmeyer de 10 mL com tampa de vidro;

Quando todo o cloreto de cromio tiver dissolvido, adicione ao sistema 500 mg
de uréia e 400 pL de acetilacetona;

Coloque o erlenmeyer em um banho de agua fervente sob agitacdo magnética
durante 1 h;

Quando a uréia se decompde e a solucdo tornar-se basica, formam-se cristais
marrom que resultam em uma crosta na superficie da mistura;

Esfrie o recipente até a temperatura ambiente e colete os cristais por filtracdo
a vacuo usando funil de Buchner;

Lave os cristais com trés porcGes de agua destilada e seque o produto em papel
de filtro;

Determine o rendimento da reacéo;

C) Registro dos espectros de absorcéo dos complexos

1)
2)
3)
4)

5)

Prepare solucBes dos complexos usando agua como solvente, cujos espectros
apresentam maximos de absorbancia proximas de 0,30. A solugdo do complexo
[Cr(acac)s]Cls insoltvel em agua deve ser preparada em tolueno.

Determine o coeficiente de extingdo molar para cada composto;

Determine os valores de A, transformando o comprimento de onda em nandémetros
(nm) para cm™;

Arranje os ligantes em ordem crescente de A, € compare esses resultados com a
série espectroquimica.

Se possivel, também determine os valores do parametro B de Racah

Obervagdes: Organize seus dados na forma de tabelas e gréficos.

O relatério deve apresentar respostas para as seguintes questées:

a)
b)

Por que o espectro do complexo Cr(acac)s é significativamente diferente dos
espectros dos outros complexos?

A ordem dos ligantes é a mesma estabelecida na série espectroquimica? Explique
qualquer desvio.



c) Bandas fracas, com coeficientes de extincdo em torno de 1% daquela observada
para a transicdo de maior comprimento de onda, sd0 observadas. Faca as
atribuicOes destas transicdes e explique suas baixas intensidades.

d) Por que os complexos dos ions Mn(I1) e Fe(l11) geralmente apresentam cores muito
fracas, quando comparados com os complexos de outros ions na série?

e) Ao contrario do que ¢ descrito no item acima, o complexo Mn(CN)4? possui cor
intensa. Explique este comportamento.
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