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Este pro~ecto de i~~est.Ígación surgí~ hace ~proximadamente 

cuatro afios, dado é1 gran 'i,nterÚ del .'riepti:l'.·· de Química Inorgá 
'' .:··:' ·:· ... ,.· -

,. ·, '.· .. ·' ,. ,. .... ' 

nica de la 'División de est'udios .de P,osg¡;~d.o: de la Facultad de 
" ;.,,,,: .,· ;'> "· ·~ • :_; 1 : • 

Química de:. la UNAM, en estudiar ,.,p~{{un'.' i~clri 'ú·'.q~írii'ica. de 
.. ,,,,: '.',;. :.':(.'/ ~·· ·· .. ·.' . ;~ 

compuestos ,con 'metales._tiobles y·.por o't~o·.i~!~:químib~' e'interac 
' ., , ••' O '.,··e·'.,•.:,:;:,,. ,•,,••.' ','¡":' -

ción de pseudohalógenos con .los· m~ncicm'~·aos' m~t~les, e~ .dichos 

compuestos. 
. '" ' 

Quizá la definicióri m~s sencilla de pseudohalógenos•corre! 

ponde a aquellas .especies qije presentan un comportamiento qu~ 

mico similar al de los halógenos. 

Dentro de este grupo existen una enorme cantidad de compue~ 

tos entre los que destacan, por ser muy conocidos, CN , SCN-, 

NCS-, y todos aquéllos que pueden condensarse bajo la fórmula 
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RS-, donde el azufre es el átomo donador y R un grupo orgánic~ 

aromático o alifático,que puede a su ~ez estar halogeriado o .no. 
'' ·,"¡ 

Algunos ejemplos de estos son: sc 6r 5-, sc 6H5~\ ~~H?·;~SH 3 
etcétera.(l) 

, . . ;· ... ,:·'. -...... -
La propiedad más estudiada de ·éstos, es la·gran:capacidad y 

versatilidad para foz'mar compuestos de coord.Ínacióri :·c~ri meta--

les de transición. 

En un principio se pretendía estudiar el diferente compor-

tamiento que los grupos RS- podrían tener sobre un conjunto de 

compuestos de tres metales de la primera serie de transición , 

Co, Ni y Cu, en estado d~ oxidación (II),que forman generalme~ 

te sistemas tetraédricos, aprovechando la propiedad de que es-

tos pseudohalógenos pueden substituir a los halógenos con gran 

facilidad,sin embargo por la extensión del proyecto nos concr~ 

tamos en este trabajo a estudiar, únicamente , las reacciones

entre complejos de cobalto , del tipo [coX 2Ln] donde X = ha

lógeno, L = difosfina terc~aria (ligante neutro) y n = 1 ó 2., 

y la sal de plomo del sc 6r 5- , Pb(SC 6F5) 2 • Además se dis~~~e -

la caracterización de los compuestos obtenidos. 

Parte de este trabajo fue presentado en el XIX congreso de-

la Sociedad Química de México , en octubre de 1984. 



CAPITULO I 

ANTECEDENTES 

1.- Generalidades sobre Co(II), 

Discutir acerca de la química del cobalto, es discutir la 

historia de la química moderna. El elemento como tal es cono 

cido desde hace siglos en la forma de "cristal de cobalto'' -

el cual tiene un hermoso color azul que proviene del óxido-

tetraédrico de Co(II) que está contenido en el mineral. Sin

embargo, el estudio sistematizado de la química del cobalto, 

se inició hace dos siglos, con los trabajos que sobre este -

metal realizó B. M. Tassaert en 1798. 

Los estudios de los compuestos de Co(III} tuvieron un pa-
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pe! muy importante en el desarrollo de las _ideas sobre ~u!mica 
' ' 

de coordinación'.:de .Werner. Éi y sus·.e.studiantes sintetizaron,-, 
,:;f. .-'. •: ::•/. 

a partir de '.i;a;,j~}.;:.nx:c'S.if0~~,}t~!·~;~'.;·;~·i~.fyeft~?·.de ·cobalto. y public~ 
ron alrededoz\:.,: .. deh1:27· ... :avt!c'ulos,,·,. · : ' 

· . ·;'._: .:' ~~~:;·_ <".\t}j~ ~~H~f ~\:,:.:\~/.{\~ /'.y:;1~ -'.~;·:~.f:\:'.tf/..:/:.\ -~ :'. -~,;/·- < --~-\~:,. ,.., : : . 
En contraste"'cíon::;.eL'.:r.od'.i~:;y:,·e1.:iridio, que son los otros --

'" .,.,.,,:~ ,~i>'.lfKft~t{,fif,i,~t•;,,;¡1., .. , ...... , ••• ,, __ 
tado de oxidación.:.(II)<~<?~·'.esta'bles en tanto que el Rh(II) e -

:-·,.,:·· .. :-.'<,• 

Ir(II) forman ,pocos',~ornpues'tos simples y para estabilizarse, -

generalmente requieren de ligantes aceptores W como fosfinas y 

arsinas.< 3 > 

Los complejos de Co(II), aunque bien conocidos, no son tan-

numerosos como los de Co(III), los cuales han sido extensamen-

te estudiados . Una buena parte de los conocimientos que se --

tienen hoy sobre isomería y forma de reaccionar de los comple-

jos octaédricos, se basan en estudios decompuestos de Co(III); 

ya que casi todos los complejos conocidos de este son octaédri 

cos. 

El cobalto (II), ion en el cual centraremos nuestro estudio, 

forma numerosos complejos de diversos tipos estereoqu!micos. -

Los más comunes son octaédricos o tetraédricos, pero existe un 

número regular de sistemas cuadrados y algunos ejemplos de 

pentacoordinación. 

El Co(II) forma un mayor número de complejos tetraédricos -

que cualquier otro metal de la primera serie de transición. E~ 

to está de acuerdo con el hecho de que en el caso de una confi 

guración d7 , la energía de estabilización del campo de los li-
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gantes no favorece a la configuración tetraédrica con respec-

to a la octaédrica, pero la diferencia ~s'~enor que para cua! 

quier otra configuración ·dn (· 1' !. ,n .. ~ '9 :) ;:>Est~'.;a~gumento' só-
... . ; .'-·.'¡ '·'.' .· '·¡,l.' .... ~·;·:; ~; ... \¡. ::; .. ':i. ·.' . . < 

lo es vUido para compa~a~.coDl;ort~nii~~i!o~;~n~~e·:Ííil' ionmetá-
... ·,,:.·.,. 

lico y otro , en complejos '~~n>i"o:~:··~.i;~~o~:·~Aia~tfr. 
Debido a que s6lo existe una pe~tlen,~)Ú'~r.~~cÚa entre las

estabilidades de los complejos octaédl'ico~:y te-fraéd~icos de-

Co( II) , se conocen casos en los. cuales existen do.s Úpos di-

ferentes de compuestos con el mismo ligan te; es;te es el caso-

del equilibrio: 

Una cal'acterística importante de ~ª· químiéa del Co( II) es

la gl'an facilidad con que éste se oxida. en presencia de oxíg~ 

no molecular, y con algunos otros ligantes, .especialmente si

contienen nitrógeno donador, como por .ejemplo,: 

a) I¡ CoX
2 + 4 NH 4X + 20 NH

3 + º2 

1¡ [co(NH 3J6 ] x3 + 2 "2º 

b) 4 CoC12 + a en + 1¡ en•HCL + º2 

4 [ Co(en) 3 ] Cl 3 
t H20 
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La absorci6n d~ las especies tetraédricas tiene lugar en la 

porcion roja de la regi6n visible del espectro (7.0 X 10- 2 

6.4 X 10- 2 nm) con lo cual se explica el color azul de la may.5!. 

ria de los complejos. Esta banda se debe a la t~an~ici6n del -

l¡ 4 
estado fundamental A2 al T1(P). La estructura fina de los e~ 

pectros proviene del acoplamiento espín - orbital que desdobla 

l¡ 
el estado T1(P) mismo, y permite que las transiciones a los -

estados dobletes vecinos aumenten en alguna medida su intensi-

dad. Por este mayor número de transiciones electr6nicas, es --

que el color de los complejos de Co(II) tetraédrico es tan in 

tenso. 

Los complejos de cobalto (II) (d 7 ) son de espín alto, ind~ 

pendientemente de la intensidad del campo de los ligantes, lo 

cual puede demostrarse por medio de los diagramas de ocupa---

ci6n de orbitales (fig. 1), o bien mediante los diagramas de-

Orgel (fig. 2). 

I 
I 

I 

~ .... 

I 
I 

I 
I 

I 

............. 

........... ,Jl 
d 2 d 2 2 

X X -y 

1 
~t 

l 
Figura 1. Diagrama de ocupaci6n de orbitales, para un ion

d7 de Co(II) tetraédrico. 



Fig. 2 Diagrama esquemático de los niveles de energía de Orgel 

7 para un ion d en un campo tetraédrico y octaédrico. 

A pesar del hecho de que el cobalto (II) posee un estado 

4 fundamental A2, que no tiene un momento angular inherente,se-

observan momentos magnéticos entre 4.4 y 4.8 M.B., los cuales-

son considerablemente mayores al valor correspondiente exclus! 

vamente al espín, que es de 3.89 M.B. 
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La explicación de esta discrepancia, constituyó en realidad 

uno.de los primeros éxitos de la teoría del campo cristalino. 

La teoría de las perturbaciones de primer orden demuestra -

4 que por efecto del acoplamiento espín - orbital, el estado T2 

separado del estado fundamental por un flt• se mezcla con el -

estado basal introduciendo así el mome~to ~ngular y h~~iendo -

que el momento magnético r~¡¡l ( µ), resulte mayor que· el debido 

unicamente al espín cµs). C4 > 

2.- Compuestos de Co(II) con dHosfinas terciarias. 

En contraste con e~ g~~~L~'.~~er~.de complejos de Co(II) for,-, 

mados con fosfinas,~~r,c,~~fü~~~'j;;lp,s,cuales. han sido extensamen-

::'. :::: :::::: :· ~;~:f J~íi~i~"~:~:· :,:-: :. '::· ::: .::: :::· ::~: 
hauti vos. ,· .· ,', '',; ~;f ;:,'{~{1[.~;:;~¡;,)¡-:,>:;;;{\ ' .•.. 

Issleib y Hohlfeld; .,re~oiítáron\algunos compuestos del ti-

::.,~':'.':'.ª> ,•<c•,l'.:f~,~~~~J'! ;~]~.~¡, ,. c1- "" " , -

. (6)><· <}.\ . 
Wymore y Bailarisinteti~aron los c6mpu~stos: 

[co ( (C 2 H 5 ) 2 P(CH 2J2.PCC 2 H~)2 ) n Br 2]en los cuales n= 1, 2 y'" 

Chatt y ~olaboradores (7) mencionan el [ CoBr 2(dpe) 2] riomo. pre-

cursor del compuesto.ºcerovalente", [co(dpe)
2
J. , , . 

En 1963 1 Sacco y Gorieri(B) reportaron una larga serie de -

compuestos donde la dpe es el ligante neutro. 
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Estos son de dos tipos: 

a) [ CoX
2

(dpe) 2] donde X Br - I - NCS - N0 3 
- y Cl0

4
-, = , 

' 
, y 

b) [ CoYZ( dpe) 2] donde .y Br-, I - NCS:-, N0 3 
- y z N0 3 

-= ' ·-

Con base en las mediciones de' momento.magnético, de condu~ 

tividad, de peso· molecular y· de.los es!l.ecti>os< electrónicos y-
... , - ~: 

vibracionales, se dedujoque·~·estos'·\c'\J~~~e.~tos·.se les debe~ 

signar una estructura iónf:a.-del·:·.Úpo:,rc~X(dpe)2 J X y -

[ CoY(dpe) 2 J z, con el me~al pentacoordinado 1 excepción del 

compuesto [ Co (dpe) 2J<c10
4 ) 2 , donde ei metal presenta una -

estructura plana. (Ver tab:a I), 

Horrocks y Van Hecke< 9 >, reportaron la preparación y carac 

terización de los siguientes compues~~s:•' 

[co ( (C 6H5 ) 2P(CH 2)nP(C6H5 ) 2 ) m xd ;.~d~nd.e para n=2, m=~ ,2 

y para n=3, m=1 siendo X= ,c1'., Bt"-.'.·•.C'';,:/ 

· .. ::· : ... ·<-·tW~;~:>: · .. · · 
De este estudio se obtienen•dos:\fipos~·d·e·compuestos, tetr~ 

' ·.·>>>{-:.-:f:~··'.:::'.:/\:~{~;,:-,}/~\:;<·'..·.· ... :: ~ i : . 

coordinados unos y pentacoórdina.dos'c·ot~os ;o.Dentro de los pri-
' ._-!\: ·~. >>,·;JS\f~-r"::>~:,~'¡:._ '.~:·J/:!;~~· ,;·::_· :··: -· . 

meros, aqu~llos con dpp, se ob'túvier"ón:a·'pa'rtir de una solu--
... - "",:I;,.·' ,; _.:. 

ción a r efl uj o de la mencionada fosfina; con :el apropiado ha-
... · ; ' - . 

logenuro de Co(II), en proporción estequio.métX.ica .. i."-: · 

Los análogo~ tetracoordinados de dpe'; e:s·de~'_ir ffoJ~(~p~~. · 

son mucho más dificiles de obtener, pues s610 érisfai::izan ·des 

pues de que soluciones diluidas de [ CoX
2 

( dpe )2 ] , e~ ~i.~ol-~ 
ventes como cloroformo, cloruro de metileno o acetona~ se de-

jan durante varias semanas 
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TABLA I 

COMPUESTO T ºC 

[coBr(dpe) 2 Jar 

[col( dpe) 2] I 

[coNO 3 ( dpe) 2 J NO~ . 

[coNCS(dpe) 2] NCS .. 25. 5 . 

* .. . .. ·• 
Conductividad medida en ,PhllOk.;: 
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Los espectros electrónicos de ambos tipos de compuestos son 

muy similares a los reportados para; el ~ihalógeno.bis (trife-

nilfosfina) Co(II) ·yx.~Y~h'va~en_te;p~;ecido~~a'1'os· com.plejos -
. . ·. -~'.('(1:~p< · .. ,.:· .. <. · ..... , 

con fosfinas terciarias.• :¡.,,. Esto ·clk evidencia de una· coordina-
.', - ,.,, ... . : 

ción pseudotetraédrÍ¿T;: , 

Los centros de. gra~~¿d,;cle las bandas,.observad~s' se encuen-
-1 .. . : : .• 

tran entre 13 1 000 y 1J,~OO cm 1 región.~signada ~ la transi---
4 4 . . _, 

ción A2___.i. T1 (P) y entre 6 1 000 y 8,000 cm que corresponde a 

la transición 4 A 2~
4 T1 (F), de· una rigurosa simetría Td' 

Los momentos magnéticos, corregidos por el diamagnetismo de 

los ligantes y el paramagnetismo independiente de la temperat~ 

ra (500 X 10 6- unidades cgs), se encuentran entre 4.43 y 4.56-

H.B. para los compuestos del tipo [coX 2(dpp) J y entre 4.41 y -

4.63 M.B. para aquéllos del tipo [ CoX 2(dpe)], los cuales son

similares a los reportados para pseudotetraédricos de Co(II) -

con fosfinas y se incrementan en el orden Cl L. Br"- I · 

Los complejos pentacoordinados de la forma [coX 2(dpe) 2] ,. -

se aislan del reflujo de soluciones alcohólicas de dp~ con la-
,, · .... 

apropiada sal de Co(II). Algunos de estos fueron reportados· -
:·-:·.:;:.· 

con antel:'ioridad poi:' Sacco y Gol:'ieri(B), .... ,' · 
.... _'¡',>'·."? ~>~;i~·;\;;\-; .· ,· .. . -; , ' 

Las suceptibilidades magnéticas medidas para::esto.s' compues-

tos dan un valor de momento magnétiCo efectiv~.:~·~~:~:::~·':12 y .. 

1.92 M.B. 

De acuerdo con estos valol:'es y los obtenidos por espectros-

ópticos y medidas de RPE 1 Hol:'rocks y Van Heck proponen que la-

geometría más razonable para esta coordinación, es de cuatro -
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fósforos en el plano basal y el halógeno en el ápice de una P! 

rámide rectangular, pues en una estructura.basada eri una bipi-
- - ' n 

rámide trigonal habría m~~has más inte~accfones ~s~éri~~s en--

tre los grupos fenilo de los ligantes q~e{atb~< <' ·· , : 
Pero en 1973, Stalick, CcirfieÍd yMee~ (i1:(!~i~fi~~h io~. dos 

is6meros del complejo [c.ciCl(dpe) 2 J:sn~h'·;.c)b,i:u\'.,i~ron su~. es--

tructuras por difracción de ~ayos'.,'.:~ •. ·· 

Las medidas de condu~tividad'.·a.nk.i,i~is elemental, espectros 

electrónicos y momentos. magnéticos,; ya·:.~eali za dos con anterici-
'. ; ' ,- .. '·,· .. '' •·· ·.· 

ridad, habían llevado a conduii;;,. que 'amb'os is6m~rps són de .b!!_ 

jo espín y pentacoordinados·:.·sieriJ~:·.e'ic~lCl~d~.:t~o verde,y.7 
• ' ¡, .,· ·,_¡_'· 

del otro rojo Las difer'~ .. nf'i:~:~{:xj}jff7r).so'~0:~,i;~,1'.~.~.:~/~;geo-
metría, de es ta fornía eh verde·;es,uina.::bipiramide~\ttiigonal y· el 

, . \. ·:·:.:.>!::·:- ~~~:·.~ ,_.::'.':-;~·:/{:·::é~-::.;:~:i;:'.i);\:·=:~~.~~-::_ ~~:.:;~ ::~_1::·~·F ~,y:~/.·;\··~?--~::.··" ·. _- __ : _·_ . . . 
rojo una piramide cuadr,ada ~·. au~qiie':::ppoponen ·que · e.s improbable-' 

' • -, '~--' •_•¡ .1' . ·-~ .:.. ; . ' .... - . ' .. '; ::· . . ",. ,• ·, 

que dicha afirmación pueda extenders~' ·~ otras cla,ses de compl~ 
',·· ,.., 

jos pentacoordinados de Co ( II) . Ver figura .3. 

a) rojo b) verde 

Figura 3. Estructuras de los isómeros rojo, (a)' geometría p ir!_ 

mide cuadrada y verde (b) geometría bipirámide trigonal; del -

catión [ c~Cl(dpel 2 ] + 



-13-

Con base a las observaciones cualitativas, parece favorecer-

se la especie verde de geometría bipir.á~ide trigonal, para este 

caso particular~ Cabe mencionar que las energ1as entr.e ambos i

sómeros son muy pequenas, ya que para el caso de [ ~oX(dpeJ 2 ] Y 

donde X = Cl- y Y = BF4 o ClO~, sólo .sé aisla el complejo verde 

y, probablemente sea el empaquetamiento con SnC1 3, quien favo-

rezca la otra estructura. 

Con estos resulta dos se confirma '..que ia ·proposición de Horro 

cks y Van Heck es equivoóada~ 

Por otr~ lado Chow y Mc~uHHe ci 2 >\i~ieron ún ·estudio de --

103 complejos sintetizados. con·'.co(II).y la fosfina dif'enil di-

fosfo metano (dpm). 

Su estudio puede dividirse e.n. dos partes: 

1.- Complejos ~etra~dricos ~e Co(II) con dpm, halógeno~ y NCS-, 

tre 4.3 - 4.4 M,B., rango en el cual, como:y~ se:·me.ncio'nó, se 



comprenden los complejos pseudotetraédricos , que contienen -

fosfinas terciarias C9 l <10 >.< 13 ) 

El espe'c.~ro electrónico es, .tambien, típico de complejos ---
. - . ' 

pseudotetraédricos' tanto, en estad_o, ~ólido como en solución. 

Sin embar~o, algunos ·c~mbiqs. :e~t~~cturales ocurrén ;en disol.!! 

ción de dicl~rome~ano,_poAti~·.,el comp~esto ázul de cf\y 'rojo -
' ·, ;·/l ' ', ·-·-;¡>!, ,·;' 

púrpura de I- se convierten. ,en ver'd'e y café. respectivamente. Los 
•. : ,.'¡.,-' ·. ,<' :'; \';<: .. ~:·.~ ¡<~//::<:., ;,, ~·"¡:··.~'/~: ::?>.\:' .. ·>: ,//\:.:, 1f,~:.;.~;>.-;~~-~:~,·(·'t::; ·. 

complejos muest.rán · cambios .. :,es·¡>ecit~\áles}del; :estado.-sséil'.fdó a sol u 

ción. ,',, i :·:/} )(!\,ci~~·};~tl"/:!~;~0!c .. :J;··\~( .. :'.'r~.Jr;:· ·.· 
No les fué posible, ofrec:e~:;.una'·con,9lusion":'Precisa acerca de-

, . . . : " ..... :~:.;~:·:·~.:;,'.·~?:·.~::·~<..\:~~(_::?~:~¡·i~~~'.~.:~·.I:\r-1f:_:;:_r ·:_: ~:c.(«: .. ··. . . . 
la coordinación real .a1r,éd!!dor .. ',del•;i.co'baltó'; .perq proponen la re 

l.ci•. .. " • ., "", • ,~ L~~~.~.r~~~;¡~:,;;( · ··•· ... 
La gran solubi.1.icia'd ··de·,:-,estos•;compleJos.-sugiere 'que las espe-

cies en solución· s~·~ ·m·~~;~~,~¡1·:·~ ,'.·~~~f~rentemente que .diméricas

o poliméricas y :Ta:·d~~~;~;ih:~:~iin'.d~' ~~s'o molec.ular en .Úclorome 

:::::::::;:;¡~~~,jif ;:i~~~r~if~i~~i~~~j~~~~~~f~}f;-:::·:: 
dos equivalentes' .molal:'es ¡ de,,,dpm r,·.:Estos'..'compleJos .•:son'i electroli 

· :· .... • -~·-:.'.:.'.'.1):~·;1~~·:;. ::~;~::~ .·::~ · .·::· ... _-;~~· :!~ ~'..~ .. i·~ ~:·:{'~!>,;·:·:{_X. \·~-.~::·:f·.I'.~''. .. ~ :. : }~·~'.·}i_;~,.::}}t~'·W:·r_~~.!:~\'~_'.·,;:.>·~~~~::-~J1~}_;<·'.::J·~ ~~·.-::~ .:_ - -
tos 1: 1 . ; sus 'espectl>os. :electrónic'os::ts'on ,·:simi·lares~:itanto:·:en só-

--.. -·-~ . ; ._· .. -> :- . -_: :· , .. \.<:.,:-.:?,·<. )<:-.. \: ~-,::i '.: ~;:~._ ·::'._~t '.j_~:·~~nx.:~_.;;:,~'.;{~Wr~~{~:)}~,--:::;;/:;::'.¡:~)J~}~.~:::;::r~--~,./~./,' 
lido como en solución:.-y;:pr'e'áeritan •b'aridas::,carai:fer.Ístié'aii de un-

··,::: ::::::::,:::::;zif,i~~~t~l;Íf ~~~~ll~~{~~l~~1~~';·''' ·, 
M. B. Los complejos peritaéóéii>diriáclos~' de: ;Co ( I:i:Ji;.dé::ha'.joi'es'pín po-

seen momentos magnético.s )t~é~~~~ín~~{6·:.:/~;{~:~~ :.:c·~zédi}c;~·~;'.d~·. bajo-

e sp ín y planos cuadrad~~,' < . : : · / · · 
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Todo esto da. evidencia suficiente de la existencia del com-. . 
plejo pentacoordinado; dond~/las forfinas,bidentadas se encuen-

tran 

ta do 
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CAPITULO II 

RESULTADOS y Í>r'sctisION 

"· 

El principal objetivó de.éS't·~. trabajo h~ · ai~O · a,inteti za'xi y-
... ~ .•. · •' .J.,: .. -.'.: ":'. ;.:: .:::· .';;.<: . .::·, .:·~~- :: ... > =:'/: '(' ...... ~".: . ·.··.;: 1<· .~ ·,_ " . . . :.... .- -··. ' 

caracterizar complejos de:.c~(II) c'ón(difbsfinas>t~rgialiia~ ·y--

1 i g ª n tes cuyº á t~ ~ ~'.·;jf ~;:~.~r\~.;~;:,~.~:i:t~\:Hf :~"·°";'.\i,:'.tx"~1~,:":'.· .x:".·. •·· ..... ··.. . 
En e 1 curso dé la 'inves'tigaci6n' 's'e ,r:eáHz'at>oi(reacqiones en 

'"' mol•lo• ••1 ~!~%)lJ[ci;,~~i.Jt. do~a. ~ 5;~~~~~';,,>, i•oml 
Ph 2PcH 2cH 2PPh 2 (dpe),f .. Ph 2PcH·2cH 2CH 2PPh2 (dpp), n = :1,2 y----

X= Cl o Br- y Pb.cséÚs> 2 ., es decir , 

[ CoX2Ln] t Pb(SC5F5>2 ~o(SC6Fsl2L] t J PbC12 

cuycs resultados se muestran a continuaci6n. 



1.- Derivado Con dpm y Sc 6r;. 
El compuesto verde claX'o [co ( sc6 r 5 ) ~ ( dpm )1 · 2H

2
o se obtiene 

de la interacción entre ÍcoBr (dprn)l y Pb(SC F. ) , en acetona y 1' 2 . 'I · s 5 2 
~ 

bajo atmósfera de nitrógeno, observ~ndose la rápida precipita-

ción del PbBX'
2

, lo cual evidencia la sustitución ~el Br- por -

el SC 6F~. Ver parte experimental. 

El compuesto se caracterizó por I.R., U.V. visible, mamen--

tos magnéticos y análisis elemental. 

En el espectro de I.R. (ver tabla 2), se obsel'van tanto las 

bandas intensas asignadas al SC 6F~ en 1495, 1465, 960 y 850 -

cm -~ como las de la difosfína, donde aqu~llas en 1430 y 990 -
(15) 

cm _, (poco intensa) se asignan a la vibración P-C (al'omático}-
_, (15) 

y las de 775, 745 y 685 cm a la vibración P-C (alifático). 

COMPUESTO 

(dpm) 

BANDAS 
(cm" 1 

) P-C P-C 

(al'omático) (alifático) 

775 

735. 

H30 .685 

790 
1478 

743 

1430 693 

TABLA 2 

se r :: 
6 5 

149 5 

g55 

960 

850 



I.R. 

fro(SC 6F S ) 2 (dpm)J .2 H2o 
/; 

'l ' ~ ~· 
1\'' 

11 1 

~\~'\1\11 ~ 
l\ 1 l~t 1 

f.' 
()) 

r· 1 
1 

. ¡' 1 
'I .1 

~¡ il 

I j.I 
1 ' 1 ¡ ~ 
1 i' 

1 

V 
4500 3800 3000 2200 1800 1400 1000 BOO 600 400 

NUMERO DE ONDA (cm-~ 
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Como puede apreciarse las bandas P-C(alifático) sufren un 

desplazamiento a menor frecuencia, con respecto a la fosfina • 

libre y la b'anda en 1478 cm-1 de P-C (aromático) no se puede a-

signar en el complejo de cobalto, pues se sobrepone ª'las del-

pentafluorotiofenolato. 

Las seHales en la región de baja fre~uencia (400~~00 ri~~~ -

son dif1ciles de asignar,.~uesto que ·~n est~. zona,e~:~ohde,ap~ 

recen las bandas. Co-P; Co-.S · y, Co-Bt' ~ ie~do t~d~~ Üúi de -

baja inte~sidaa. 

El t'esto .. • del :espectro no mu.estra e~pé~i:al interes excepto -

una banda ancha ·en 3420 cm· -l qu.e •se adgna a aguas de cristal.!_ 

zación. 

Con' relación ·a1 esp~ctt'o·:·u; V;~· visible .. se. obset'va una banda-

ancha, cuyomáKimo.está ~~ntt'ado:en 15,030,81 cm-1 (ver tabla -

3) lo cual, como se menciona en los antCcede1'ltes(p,ag. ii), evi-

denc1a una ~eometr1a pseudotetra~dri~as, cort'espondiente .ª la~ 

transición 11 A 2~ 4T 1 (P).· ·¡¡;,.·:: 

:;::::::::::':. ',:: :::::::: ·.:::.:~:i~'.~f i~;:~~r~~¡~~~i~::. -
Cabe mencionar que el espectro u~v;' vla'i~J.e'•'f~~:~i~~~i~'~ado 

:!: '.:··.~~?.,-' {::·, ·\ .<··:~ _-':\. ::: ."'/ ·. 
tanto en estado sólido como en :~olucÚn, y ;no 'se' e~,contrat'OD ·di_ 

. :. \,_,. ' -

fet'encias significativas entre ambos;> ,.i .. :: .- ... · 



TABLA 3 

COMPLEJO CONCENTRACIÓN A 

( M) 

1) 0.265 

(coc1 2(dpm) J ( 12) 9.72 X 10- 4 

2) 0.147 

1) 0.253 

[coBr2 (dpm)J 
2) * ( 12) 8.29X10- 4 0.180 

3) " 0.118 

4) 0.187 

1) o.177' 

fº{sc6F5)2(dp~l2 H2C 5. 69 X 10- 4 

2) 0.112 " 

Medido en acetona 

'°'Hombro 

M1iximo 

X 
(nm ) 

687 

587 
. 

ilQ..:.! 

638.0 

592.0 

464. 5 

665.3 

590.0 

E 

(1 mol- 1 cm -1
) 

272.63 

151. 23 

305.18 

217.12 

142. 34 

225. 57 

311.07 

210. 89 

" (cm_,) 

14,556.04 

17,035.77 

14,688.60 

15,673.98 

16,891.89 

21,528.52 

15,03.0.81 

16,949.15 

1 
1\) 

o 
1 



>. (nm) 450 550 

tSPECT~O U.V.· VISIBLE 

[ Coc1 2(dpm) J 
1 

650 750 

A 

0.4 

0.3 

0.2 

0.1 

1 

"' 1-' 
1 



~ ( nm) 450 550 

.. ESPECTRO .U.V.; VISIBLE 

[ CoBr
2

(dpm) J 

1 

650 750 850 

A 

0.4 

0.3 

0.2 

o. 1 

1 

"' "' 1 



).. (nm) 450 550 

ESPECTRO U.V. VISIBLE 

[co(SC6F5)2(dpm)] • 2 H20 

650 7 so 050 

A 

0.4 

o. 3 

0.2 

o .1 

1 

"' w 
1 
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El momento magn~tico' efectivo tiene un valor de 4.40 M.B., 

que de nuevo. corif,irma i.a;,coordinaci6n pseudotetraédrica pues-
' " ¡ ' ..• 

valores de e~t~ ·m1lg11it~d s~A :·a~1·g~ados ª compuestos con dicha 

geometría(p¡¡g~: ' , i<: . 

El 'anÚi~is el~mentÍl{ .. (ve~ .~arte· e~~eZ>imental) ·coincide p~ 
ra la especie [ Co ( sc6r 5 ) 2:( dp~)J;~·?~.::~ 2 9·.·}f~;~.',.;_ . :'; 

Con todos estos resul fados, es poidbl~.'ptoporie,r::l.ln~ estruc-
, · 

tura geomhrica como la mostrada en i~ fig; 4 ·, a~áloga a la 

del p~~cursor bromado. 

Figura 4 • Geometría probable para el compuesto: 

[co(sc 6 r 5 ) 2 (dpm;] • 2: tÍ
2
o 
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2.- Derivado con dpe y SC 6[~. 

El compuesto verde obscuro [co(Sc6r 5l 2(dpe)] .a2o se aisla

de la interacción entre [ CoC~(dpe) 2 }c1 y Pb(sc6r 5>2 en ace

tona,agitaci6n y baj6 atm6sfera de nitrógeno, con la subse---

cu en te aparición de_l PbCl 
2 

, lo cual indica la subs ti tuc i9n- -

del Cl - , en la materia prima por .el sc
6
r

5
-. 1 ·· 

Este complejo .fue caracterizado por LR; t, U, V,; '.visi~~e, mo 
' .• . : .. , . ·-··:'.·'' . ,_-::J , •• 

mento magnético y ~n'&if~·is elemental. . ... , , 
'' " • 'h. ' : ' ' ·" ,¡, . \~:· ' 

El es:~t:~·~¡,;.~:f;:.if~/~/\'1·~;,'..~:1;0•···.·pr.oporcio~.ª·•.i~form~.ci'.~/·l,~ci~·~e 
grupos· funcionales·;(,Ver?tabla '4); muestra las· bandas intensas 

. ·~ .. '-.:\).I::\~,t;·~t¡'\·.~';.~\:·::;?,.1'.\!.\:~:'''.····~~'.:./t. . : ·': ,' '. . •-,_ .. . : ':.~·,,_. -, 
y caract:~~·~f~f¿·~.sjc;clei'(sc;~~~ en 1505, 1476, 970 y 858 cm ' .. Y -,-

las bandasl.A~:':fa,d'~f'énilfosfina etano, las cuáies sufl'en un -

desplazami~~~º- don ~e~pecto a la fosfina libre, Aquéllas en.-
-t ;::, ' : · .. · '.. . ( 15) 

1437 cm se•asignan a la vibración P,-C {aromát'icoJ y las selia-

·-1 
les a 529, 510 y LISO cm se ·aaignan a la vibración P-C. (ali--

(15) 
fático) 

BANDAS 
-1) 

C 6 H 5 P(CH 2 ) 2 PC~~1( 

( dpe) 

; p '.:'· 

··. · ::ABLA 4 · 

,487 

... 458 

\•; 

'·. ;1505 .•. ··. 

,1476 

970 

858 



r r" 1 
i 

1 , 

f 11 ' ~ 
1 1 

' 
1 

1 1 

1 1 

1 1 
1 

"' 
¡ ! 

01 
1 

1 
I.R, 1 

· [co(s~.6 ~ 5 ) 2 Cdpe>}tt 2 o 

t¡l!OO 3200 2000 1400 800 200 

NUMERO DE ONDA (cm-~ 
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Existen también bandas en la zona de 1000 - 1200 
-1 

cm , asig-

nables a vibraciones C-C y otro paquete de seHales entre 600 y 

800 cm-1 dentro del cual. de mezclan bandas .de, c'a:rbon~s a:rtimati-
, ' ·.; ·.. . ( 16) 

cos con la vibracitin.S~C • 

Por otro\~do·, ,ei;espeC:tl'o··u:v. visil:Íle ~uéstra110'1;ables d!_ 

ferencias e11fr~ la_;•H'feri~···prima,[~oci'(~~~)';]'.cí:,···Y,,. · .. el .. com---. 

pues to sintetizado¡ (v,ei:1 t~~Ú :5 i . ··m.ost·~~ndo)Ü) p~:i~~ra un pel'.:. 

fil cla~o de ;en~:·c~o~di~aCi,6n • .. · •. : .. c·· .• ;º.•~_:/·i··~-;.~~.;.i;, . .r.••.··.~.:,~.-hd.·.•.~s~··e·~.c~ .•. ntrand~ 
. i : .•• .. '. ', ~1 . 

se eJ. máximo en 22, 988. 50 cm , mie'ii:tpa's' ,que,·' el' espectro· del -
. ,: .. ~ ;-';· .. <)'./\', .. :;'>,·'.·,'·. ,. 

compJ.ejo aislado con sc 6r 5 tie~.e;'.U,~/~0,X·fi,,~ •. tanto en estado -

sólido como en solución , caract,erísticcí d'e pseudotetraédro. 

EJ. análisis elemental coincide·para'ú especie 

[co(SC
6

F 5) 2 (dpe)lH.20 .(Ver p~l'té:~~perimental). 
EJ. momento magnético efectivo ~btenido tiene un valor de --

4.99 M.B. 



TABLA 5 

COMPUESTO CONCENTRACIÓN A 

( M) 

1) 0.539 

[ CoCl(dpe) 2 ]c1 <9 > 5.39 X 10- 4 

2) 0.33 

3) o.92 

1) 0.262 

[co(SC5F5 )2(dpe)]. H20 5.72 X 10-
4 

2) * o, 153 

Medido en acetona 

•'•Hombro 

Máximo 

}.. € 

(nm) l mol-1cm-1
1 

690 1000.10 

590 612.35 

43 5 1707.18 

637 458. 04 

588 267.48 

-
" (cm_,) 

14,492.75 

16,949.15 

22,988.50 

15,698.58 

17,006.80 

1 
l\J 
CD 
1 



3 

......... 

A (nm) 350 450 550 

ESPECTRO U.V. VISIBLE 

[ CoCl(dpe) 2] Cl 

650 750 

A 

o. 8 

o. 6 

o, l¡ 

o. 2 

850 

1 
t-l 
IO 

1 J 



ESPECTRO U.V, VISIBLE· 

[ Co(SC 6F5) 2(dpe) l H20 

1 

~ (nm) 1¡50 550 650 750 

A 

0,4 

0,3 

o. 2 

0.1 

850 

1 

"' o 
1 
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Estos análisis sugieren que el complejo pentacoordi-

nado, en presencia del sc 6 r~, se transforma en pseudotetrae-

dro, análogo al obtenido en la primera reacción (fig. 5) 

Figura S. Geometría probable para el compuesto: 

[co(SC6FS )2(dpel ~ H~O. 

Esta conclusióri ·se basa ;' además en. el h·ec.ho. de. que en seno 

de la reacción '.',)¡~ aislan tambíen dos subproductos,' un sólido 

azul caracteriz~:d;o.;como·[co?.2~d~e.u ';g)r~o~tro sólido. blanco 

critalino que.C~r~esponde, á:la fo~fina.Iibfe . 
.-, ')'· 

De esta -fo~m~_ puede suge;lrse que la Nl.accion se desarrolla 
.· ' .·.:.·,_ .. · . 

de la siguiente :manera: 
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[ CoCl(dpe)J Cl + 

b [coc1 2(dpe)} + c dpe + d PbC1
2 

Donde los coeficientes estequiométrÍcos.son váriables. Se -

sabe que bajo atmósfera de nitrógeno se favorece el primer co~. 

puesto ' cosa ·que. no ocurre si las manipu~á6i~nes,.se llevan a-

cabo al aire·· (VE!r conclusiones). 

Una expliéa.~ión a. esta transformación. e~ geometrfas puede -

ten el' o~igen ,>en primer luga; ., en el 'h~~h~' d~· que· auri41.1e en-
.·.,·, · .. · ,. ' ' ·. ' .. . ·;,-: ., . ,-.· .:.-

solución la mater.ia prima· es pent~coordina.da· /é~t~\P.il~·de en--
• :; . \ . /~':,·,_:·.¡'./ 

centrarse en equilibrio entre cualquiera de sus dos' .formas: bi 

pirámide trigona"1. ( ve~de >'' 6 pirámide ~uadrada (~·~·jK•ü;:·(F~g'. i 2) ~ 
el color ver.de deo'.1a sol~~ión estudiad~' e~'. i~~ici\'füf'dt/1a --1 

~. : ,. . \ 
'·,.. 1-

predominancia de la primera; 
' ,.;,_· . . .. '-": 

• • • - • 1 • 

Esta especie a_i.:reaccionr con el anión. sc
6

F5 - , el cual tie-

ne una fuerte .i~iJ.'~e~cia _trans , puede labilizar el en.lace M-P 

de una de las(diicidinas y propiciar la estabilización del com 
., ' ......... .::• \ 

plej o tetraéci.ricci > ' ... -, .. ·1-, . .,.· 

Por otro iélA~ puede sugerirse que este' ~ambio de gep~1ietrías 
sea el re~ui'.i:riao de .factores de tipo estéric~.• yá é¡Ue'.tanto --

-~ ,:·, .- : . '·· ._>_:· :~: ... "., .. ; . •'" 

los fenilos de ·las fosHnas c~~o. el grup?'.~c 6 F 5-, son relativa-

mente volu~tii.~~~.{},,P.u~.dehL;fir?r:~"~~.~,·J~t·itire.~~i?.n;~f~·::~·~, .. tetra§_ 

dro que redu~~:~:;:'.iik\.rE)pJ1sfop~f 'ent~~,_'e~tos%i;úpos.. '· 
" ·. ·.-·>j.~ ' 
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3.- Derivado· eón dpp Y SC 6!:;~· 

El complejo ¿ul,foiquesa" [6~5~c 6:F 5 ) 2 ~~~.fl se aisla .de la 

reacci6n ent;~;['../ac;~:<,d~p;?rJ ;'f;/~ Pb c~c6,~,s}i'.fK ·a,cetona; agi 

taci6n y. bajQ hm6sfer'a /de'·nÍt~ógeno, obs.eY.v~ndos'e i'a inmedia-

ta a par i.c·i ó.~. __ ···~;~·1.·;~P~c,~~--~-~···i,\~!~.~;y;a,r{e.: ~·~f::á'.f m~~H:.~.b .• • .. · :.• :•· .: .. 
La caracte~izaci6n' de.f;cóm¡;lle:jo)f13e::reáliz1)\p()p espectrosco-

pia I. R .• u :v· .. ~·i~r~:{'.~;;r~.¡~rJI: ::~,ie'~~-~:i-if<-Y'.;k~~·~ntos magnét ico·s. 
. . ·· :?:":;.'..'.-:: ::.;/'.·:.:.·::~iP.::};·.~,:·.:·::/~:·.··'· ·:t·

1 

.. {:··· ··r-'. ·:·.~, .:::.~<.'.\~·\ , ,:~~·~;::_:···.\·>;·;'.:S·:~·. ,··.·. ,·:. · 
El espectro r;R\.;(vet\·:tabl'á'.,5),_.muest~a: de ·nuevo las carac

. , _.\, ~, :/)·:·::<:;.;;.'.:\·'.·::~-,:·:·:· · :')~· ,;'=~ ,.. _:·) .... ,_:_'.:·;:::/-:-: _'1'.:~:.;L:>J:·:~~~';'.::~:r:,i:·<·'··) ~<.:, · 
teristicas.bandas::~~.;~~.s~s de·.sc, 6; 5.),e~:·:~505, 14.76, 970, 860 --

cm-1, tambi~n apat'ec~n':.la{d~·.la·<ClÚ~~iifosflna -propano en 725, 
•... _, ;, .: >· .·:·: ')( .-/:'. > '. •··.. (15} 

692, 568 y s20. cm · ... páX'a-'laá.vibracion·ea.P-c (alifático) y la -
_,· : .: :/'.-<':. :JLé:;,,~"i;\. > c1sJ ·. . . 

banda de 11!38 cm dé,la vibración, ~,..:c•(aromático), desplazadas 

con respecto a la fo.'sfi'ila • 1ibX''e;~ :'"?\<}'· .··· .· 

r· 

BANDAS 
(cm_,} 

c6tt 5P(CH 2 ) 3 .PC 6H5, 

(dpp) 
·,:\ 

•'<liombro 

.p - e 

( at'omáti co) · 

·TABLA 6 



4500 3 800 3000 2200 

I.R. 

Co(SC F s s> 2 C.dpp) 

1800 1 llOO 1000 800 

NUMERO DE ONDA (cm -1) 

600 400 

1 
w 
.¡:: 
1 
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El resto del' espectro no muestra especial interés, pues en 

algunos intervalos aparecen paquetes de bandas que, como ya -

se explicó; no es posible asignar y .en la zona de baja fre--

cuencia ( 400 - 200 cm_,) las bandas son de poca intensidad. 

El espectro de U.V. visible (ver tabla 7), muestra una ba~ 

-1 
da ancha, cuyo máximo está centrado en 15,676.43 cm , mientras 

que en el análogo de Cl está en 14,878.7,3 cm-' y en el de Br-, 

en 1~167.60 cm-~ El espectro U.V,; vistble; para el complejo -

con sc
6
r;, fue realizado tanto en estado sólido como en solu

ción, y no se encontraron diferencias significativas, excepto 

por la menor resolución que clásicamente se obtiené en reflec 

tancia sólida, 

El análisis elemental (ver parte experimental) concuei::da -

para la especie ~o(SC 6~ 5.> 2 Cdpp~. 
El momento magnético efectivo obtenido tiene un. va.loii de. --

4.53 M.B. 

Con estos resultados, se llega a la "c6rici'usÚn. de que la· e!!_ 
-' .... ' 

tructura geométrica del· complejo _e~. pse~dot~tri.aédrica , como -

la de la materia priima :y r~\l~·.~os :c~:;f'~;b's análogos obteni--. - '/ . ~ . . ' 

dos en las l'eacciones ~ntes)~n~l.Í.zadas /(Ver figura 6). 
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Figura 6. Ge·ometr.!a. probable para el compuesto: 

ro(SC6r 5 ) 2 (dpp)] 



COMPLEJO CONCENTRACIÓN 

(M) 

[cocl2(dpp)J C9)j 9.22 X 10- 4 

2. 69 X 10" 4 .. 

Medido en acetona 

*Homb!'o 

_M~ximo 

TABLA 7 

A 

1) 0.356 

2) 0.221+ 

3) 0.315 

1) 0.323 

... 
2) 0.205 

A 
( nm) 

672.1 

59 5 .1 

. 659 •. 3 .· 

619. 5 

637.9 

. 506. 6 

E 

(1 mo1-bm _,) 

306.11 

242. 95 

973.97 

955,39 

1171.00 

297.14 

-
JI 

( cm-1
) 

14,878. 73 

16,803.89 

13,574.04 

15 ,167' 60. 

17,047,39 

1 
w 
-.J 
1 



A (nm) 

ESPECTRO U.V. VISIBLE 

[ CoCl?(dpp) :] 

450 550 

1 

650 750 

A 
o. l¡ 

o. 3 

0.2 

o .1 

850 

1 
w 

"' 1 



A l nm) 

ESPECTRO U.V. VISIBLE 

[ CoBr 2(dpp) ] 

450 550 650 750 850 

A 

0.4 

0.3 

0.2 

0.1 

1 
w 
lO 
1 



A (nm) 1¡50 550 

ESPECTRO U.V. VISIBLE 

[co(SC6F5)2(dpp) J 
1 

650 750 

A 

0.4 

0.3 

0.2 

0.1 

850 

1 
.¡:: 
o 
1 



CAPITULO I II 

CONCLUSIONES 

l.- Cuando se hace reaccionar Pb(SC5F5)2 con ~os deri~~dos--~-

[coa,, C dpo) J , [coClCdpo >,] Cl , y [9i~'.,i:\1,~1D;¿~~~~~·· ~: 
substituye el halógeno correspon~i'ente .cor(i,'la~:.formadón'' de los 

compuestos ~o(sc 6 r 5 ) 2 (dpm)l ·, 2. _H 2o:. ;<:[~i;:~.~~~f~.~· 2·iJ~~TI·ii20-
+(SC6F5)2(dpp)J. •·••.··.·. • ' /i ......... ·... . 
2. - Es indispensable· tr~baj ~r;'~n atmósfe~~:'de::riitrGgeno ,\si se 

;. . . :o·::::··~>/:·.·,,~ .. ~~·,:'; . .,:·.:~-·.~ .. ~>··«:.· ... :,:':~: .. ·::~~(~.· .. :._) .. ··,:.'..:" ·.: ,-: .. . : > 

desea evitar la aparición de subp:i>oductos'':de>Co(JII), qtie afee 
. , ,· _·. · .. '.·,' .; .. !•_,:: ..... ,, .. : . ':.·,' ·. ···,· '·:.~ 

tan la pureza y dism'inuy~n. e1 re11dimiente>."de las reacciones de· 

cobalto (II). · : . ., .·•. : ' 

3. - En todos los c~s6s. se obtienen· complejos pseudotetraédri-

º" i 001 "''"'º .,. ,;., ;, ol cúol la ma '"'ª P'ima [coCl ( dpo) J CJ 

es pentacoordinada. 
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4.- Se observa un corrimiento de las bandas en los espectros - ¡ 

U.V. visible a mayor nGmero de onda, en la secuencia Cl-L Br 

.t. sc 6F 5 - , para los complejos cuya materia .P~ima es (cox 2L J , 
donde X = Cl- o Br- y L = ~pm y:d~p~ · 

Esto sugiere ·que con· estücÚos ·.~ás<détallados de los espec---
"- ¡ «,' ,,. '~~ :;·.' ' ;.', ., - · .... 

tros de U. V. visible, , •y "~~ll uhk serÚ;:~·ayor 
podría ubicar, ineqUi voca~e'.n.~~ ( t}"iA6 r~ ~: en 

de pompuestos, se 
... 

la:série espec---

troscopíca. 
··:.:··.-_·':';. ,-·.· !'' ··-· 

·:· .. i·'" ; -". 1•{'' 

5. - Par.a completar el. ~studiÓ .• se 'súgi~r~. trabaja!:'. con ias m~t!_ 
·', , .. , 

- ··,, ,: r' , 

rias primas cloradas. y. brómadas en. todos los sistemas. con. ei~: 
. ':'1 . : ' ' ~'.· ·' ; . ' : :. . ·;: .'" ,. - ' . l . , , - ' " 

objeto de analizar el tipo de reacti vi.dad, pureza;· r~~dimi~ntó 
\ ·-~''' '. - ·.· .·.· };,//: 
··\., .·:;f;!: .· /,,; 

-:.\·~.',¡~:~··-;.·.;,·., ;t_ ... r<, etcéteva. 

6. - Es deseable, en un futuro, realizar las p¿¡J·~~tiíi;~ cÓp ;,;;·;;:_ 
';,· - -~- '• \~-.:.···~¡.., \~::·: 

otvos pseudohalógenos, ~ómo sc 6 ti5~; s'qf~.-. y· SCH~r} cori .el: pro-
.·,··.:" 

pasito de observar loa cambiosq~fm{cios~~~l~~antes:para ~ada -

una de las especies. 
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CAPITULO IV 

PÁRTE' EXPERIMENTAL . 

los siquientes métodos ·; ... .''·• 
L ·,, 

Acetona destilada con ',KMn01¡). 

- E ter secado eón sodici Y' d~~tÜado ,pos't:erio:rmen.te. 

- Etanol se e.ad~:· con·, (~t.~O)~~:§~~esüÚ~~·p~:ste~·iormente. 
- Alcohol is.~p;~pi''ado; · · .· . : 

. '·· .· ,'::,.·.·,' ·,,.. 
·.;·,:. 
·'i"'. 

Los espect:ros de •i11f'rarfojo ·~e. realizaÍ:ión en el .Depto. de " 



Química Analítica de la División de Estudios de Postgrado de-

la Facultad de Química, en un. espectrofotómetro infrarojo de

rejilla Mod. 599 - ,B;,•Pe~kin-Elmer. 
, ..... ···:- .. · .. 

mica Analítica .•. de .Úa ti.ivisÍón .de Estudios de Postgrado de la-
"-·i ,. 

Facultad de ·Qti!~i~a'f en un aparato de Análisis Elemental Mod. 
·. ,·· ' \; 

240 - B, PeÍ>kÍ.n'~E:lmer y en Gran Bretaf!a en: . . ' ,• ' ' . ~ 

Consejo de ,investigación en agricultura. 

Unid~d de Fifación ~e Nitróieno. · 

Universidad de Sussex , Brikton. 

Los espectros de U.V. visible. se realfzarori:~n el Depto. -

de Química Inoiig~n.ica de la Divis'ión de': E~tudfo's oe. ~iistgrado 

de la Facultad',de Química, ~n un e~p.~ét:r.~i"~~~m.~~;o·;· ~pectro--
~; • •• : • • •• • ,. • L ;·· ' • •-_! .. 1 < :·.'.·. ;~?,)i :· .. . ,:· :·~·:. • - : '¡ ' 

nic-2000, de Bausch & Lomb, y ·en'i el Dep.t'o.''de::.Química, de la-
.>). __ ...... >·'. ... : -··· .. :·_- . ·:"¡-~ ?->·}.\:·:~· .. ~Y>._ ... >:>':,-_· __ .·:,.. -

Universidad\ Aut6noma . Met:iiopoli tan a, :unidad Ixtapalapa, en u.n-... .· ·.· ·: ,' ,., : .· .' 

Cary 14 de Varían. 

Las susceptibilidades magnéticas·~ s·~'.~.bt~yi'~~on ··~~·· .. el Depto 
:··. , ;;:.'.;·~'_,;~<··~_:•:_'"._<··::···i-"_•.;ri;· > :-__ ·:_ .-

de Química de la Universidad Metropolitariíi';-•,unidad,'Ixtapalapa 
' ' , ';•,.- ,· '.···¡;_,>'.." .· .' : ;' ,'·_,. __ .· :·' .:· I• _' ·,,' ' 

en una balanza de Gouy, y en el De'P,fo'.';c!El 'óU,1,mi~~ Analítica -

de la División de Estudios de Po'stgrad6' '.'~é-;'.la F~cuitad de Qu.!, 

mica en un aparato de R.M_.N.,p.~o.t61l.¡ca- Mod. EM"!'390 de Varian. 
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1.- Preparación de bis(pentafluorotiofenolato) bis(difenildi-

fosfometano) Co(II) . [co(SC6F
5

)
2

(dpm)J • 2 tt
2
o 

Se disolvieron 0.2 g (0.331 mmoles) de [coBr
2

(dpm)J (i 2 )en-

25 ml de acetona , agreg&ndose después 0.2 g (0.330 mmoles) de 

Pb(Sc 6r 5) 2 ¡ la solución, café obscuro, permaneció en agita--

ción magnética , a temperatura ambiente y bajq.;a't;:m6sfera 'de n.!, 

trógeno durante 4 horas , Al final de ,é~t~~ ~ .. d~~1·~''.is;o',iucio1{ ve!:. 

de, se f iltr6 el precipitado de ~bB'.~2.:.\~.~;/j:~;~ •. ~~·~~n.¡~Y ~~1staÚ-
zó, por adición de éter , aislándoae:un:':aóJ:i·do'mic:rocristalino 

,,.~:(/ .• ,i ... '·~j .. ,-~~~r;;f.:-:s}:-!·.; .. :;.:<\/,".-..~:; ; ·; ,. :· . -
de color vel'de clal'o. p.f .• = 1p'9.,-',1.16 °e:'.•Análfsis·calcula-

do pm ' [co (sc6F5 l,5~;iD · 2¿;~~'.~;'(Ji~i~JWt~•Íi/i\~)~. s. 0 j · 
Encontrado¡ C = 50 •. 3\%·· :1 ·u, =.·3¡0·.i·r;.'µ,ef,f,.=;4·~.0/M iB .•.. ELco,m-:-

.. ' ; _-,"~-: ,· :·(' . '· '·' :-.. ; '·<:' ~· ' j :;: ;; -: .• :' 1 ~(. ' •• ··¡<'; .,\ '; ;_ 

puesto es' soluble en acetoha y;n{eta'~()i •,:Pal'da~ITien1:e, ,soluble-· 

en etanol e insoluble· e~he~ano y éi~;; 

2.- Preparación de bis(pentafluorotiofenolato) bis(difeniidi--

fosfoetano) Co(II). @oc.sc 6 r 5 ) 2 (dpe~·H2 0 . . ... .· . 

Se disolvieron 0.2 g (.0.215 mmoles) de {coc1 2 cdP.~>~J.\9\rn-
30 ml de acetona ' agregándose a continuación o;f3,g :(0•215 -

mmoles) de Pb(.SC 6F 5 ) i, . observándos~; la. in~1.~.?X~t~:{~~'~r,idi6n de-
• : • • _. r • _: ;. •• • '.~ • ,: ."·,J.' , ,',! ,-· .. ,··,: .. !.· ;' •: • • ', , 

un precipitado blanc? .d~. Pbc12 , >~l ~ual. despu.~s de: (.horas de-
'. ' .. : - __ ; :·':,: :._ :.:',· :: :.--,;_: .. ~.;:\:·:.><·' :·::·:::·'~--:. '.~ '::--:d:.> !'.·:.-':·. :··.; '.«·:" / '(:_<. ... : \.: .. _~;·:/._<::.\·~· ;, ':. _· 

agitación magnética,, ':'.ájtempe.ra t~ra:.·ambierite y:ba j:O .atmós'fera -
' ·, " . ,_ ,_,_¡_. ;\;•(' ,:- ., .-. . <> ... i' -, '("~-- . . ' . '•.'. ·:. ·. ; '·,, ' -·','·· ·.' ... ·, . ' ' .·• 

de nitrógeno'·, 'se fii·tX..6 ',: ·La soluci6n, verde.rojiza, s·~. co~ce.!l 

tró , y bajo· ~~¿/8~~~.~·¡~n• \:,cz:Út&Úzó un sólido \~;de obscu-. ,,., ..... ' ' ·, .' 

ro . p. f, = 103 ."'' iO~''ci¿·<;· Á~álisis calculado para., : 

[co(sc 6 r 5 ) 2 (d~e)j'.1;~g?\(; e·; 52.2 % , H = a.o %. E~cci~tliado 
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e = 52.1 % , H = 3.7 % . µeff, = 4.99 M.B. El compuesto es so 

luble en acetona, metanol y etanol e insoluble en hexano y é--

ter • 

3.- Preparación de bis(pentafluorotiofenolato) bis(difenÚdi--

fosfopropano) Co(II). [co(sc 6r 5 l 2 (dpp~ . ,·. ;., ·• 

Se disolvieron 0.1936 g (0.357 mmoles) de'.~oc1 2 (dpp>];<,9 >en 
25 ml de acetona y después se le agl:'egaron o.2161;{ (0.3S7 -

mmoles) ·de Pb (SC
6

F 5} 2 • La solución pel:'maneció ::e( agit~;·~Í.~n, mag_ 
"!",-· ."!" .. 

nética , a tempeJ:>atuI'a ambÚnte, baj~ atmósf,et~?a'~friit~6g~no -

duNnte s horas , al final ?;~ ,,ias c,üa1ers\'..s'f J~~~:(~~1,.+lic1 2 
formado La· soluci6~ .azul·. vel:'doso''se. llevói'a>•.seqtledad•, . Se di 

·: .'· . ;:_·· . -; '_.:' _:_.,; '. >; : .-,~::_:·.:: .. ·>: ;". "_·:'.'.·:;,~';_:~:-~~-:~f::::;'\.\'.:;~_(;~·-::.: __ ~:\:'.-'-::··._--:<·"' 
sol V i6 en etanol' y recdsta'lfzó por. a'dici6n' .. 'd~i,/é,te~,\} Ún~ s6li

~~ ~ .. ·.: . ' ..... _';._. ,··-.·:· .. ' - ,' ">~· /<: :·· .. ;.:~.v~;~~~.,j):,;.)~;_:,\~::)~:,?<~, ·-. ,· ... , : : 
do mi crcipristalino de colo?i azul tutiquesa •. p;'f};·;=:- '1~9 °'.'. 19 3 o e 

·, . .· ~ .. , -~· .. -. : .. ~~:_· .. : ... _,:_r·>·<-. . , 
Análisis calculado para: [co(.sc 6 r 5 > 2 Cd~~>j}.\.s';·~i·53~aG %, H = 

:: 

0 ,:,;u::::·::·:::,:,: :: . :: ,:, :, •,·.:;i~:~•tJ~f ~~;1:,: ~:: : ~:. 
luble en etanol e insoluble en hexa,n,o~:y :Gtel:'~: ,,, 

;,.,:· 
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