Experiencia 9
SINTESIS DE FERROCENO

Introduccion:

Con el descubrimiento del farraceno 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 |a actualidad.

Objetivo:
Sintetizar el bis-ciclopantadienil hierro (il).

2 investigue las propiedades e importancia del ferroceno desde el punto de vista
quimico.

Material:

Matraz pera de 100 mL para destilacion
Columna vigreux

T de destitacién

Refrigerante de agua con mangueras
Cofector

Fibra de vidrio

Canastilla de calentamiento

Redstato

Matraz de reaccion schienk de 100 mL
2 soportes universal

3 pinzas de tres dedos con nuez
Vidrio de refof

2 pipetas de 10 mL

Agitador magnético con barra magnética
Tanque de nlirégeno con manometro
2 tapones suba seal

Kitasato

Embudo Buchner

Linea doble de vaciofgas inerte

Vaso de precipitado de 500 mL
Espatula

2 agujas de jeninga
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Reactivos: Se obtiene una disolucién ezul y un precipitedo de aspecto gelatincso de color

50 mL. de biciclopentadieno anaranjado. Se filtra al vacio y el residuo se lava con dos porciones de 10 mL de agua.

1.5 g de KOH molido
750 mg de FeClz*4H:0 8 mL de HC! 6M
10 g de hielo

2.5 mL de etilenglicol
2.0 mL de dimetilsuiféxido (DMSO)

Procedimiento:

Nota: Antes de comenzar |a sintesis, es necesario refluir durante 3 hs 50 mL de
biciciopentadieno y destilar después 20 mL de clclopentadieno, utilizando un equipo
de destilacién con columna vigreux.

Mientras procede la destilacién, se acopla un dispositivo como &l que se
muestra en la figura 5.1.

La fuente de nitrbgeno se conecta al matraz schlenk que contiens una barra
magnética. Se hace pasar una corriente moderada de nitrdgeno durante un minuto
mantenlendo el matraz ablerto.

Inmediatamente después se coloca en el matraz una mezcla de 1.5 g de KOH
malido y 2.5 mL de etilenglicol, se tapa el matraz con un suba-seal y se agita sin
suspender la corriente de nitrégeno.

Utilizando una jeringa, la mezcla se trata con 0.6 mL de ciclopentadieno recién
destiado y se agita vigorosaments hasta que la disolucién toma una coloracién
anaranjada.

En atmosfera de nitrégeno, se prepara una disolucién de 750 mg de
FeCl;*4H,0 en 2 mL de DMSO, ésta se agrega gota a gota (aproximadamente en
10 minutos) por medio de una pipeta Pasteur (previamente purgada con Ng), a la
mezcla de reaccién anterior manteniendo siempre el flujo de nitrébgeno. Se vuelve a
tapar el matraz, se disminuye |a corriente de nitrégeno y se mantiene la agitacion por
20 minutos. La reaccidn habituaimente no requiere de calentamiento, paro se le
puede calentar bajo nitrégeno por 30 minutos a 60°C para mejorar el rendimiento.

Se suspende la agitacién y el flujo del nitrégeno, la mezcla de reaccion se

vierte cuidadosamente en un vaso de precipitado de 50 mL que contiene 8 mL de
HCI My 10 g de hielo,
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Se seca el producto al vaclo. Una vez seco, se pesa y determina el punto de fusién.

Figura 5.1. Dispositivo para la sintesis de farroceno.

Cuestionario:

1. Escriba las reacciones completas y balanceadas.

2. Investigue |a toxacidad de les reactivos utilizados en la practica.

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

4. ,Para qué se utiliza el HCI?

5. Calcule el rendimiento de la reaccion, y analice qué factores pueden afectario.
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