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(54) Способ получения оксида никеля шпинельной структуры

(57) Изобретение относится к новому способу получения химических соединений, а именно оксида никеля шпинельной структуры - Ni3O4, который может быть использован в электротехнике. 

Задачей предлагаемого изобретения является разработка более доступного и нового способа получения оксида никеля шпинельной структуры.

Поставленная задача решается в способе получения оксида никеля шпинельной структуры, включающем термическое разложение комплексного соединения, где в качестве комплексного соединения используют NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O и NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 4(CH2)6SO в температурном интервале от 100 °С до 800 °С, создавая в атмосфере муфельной печи газовую среду из NO2, HCN, NH3, CO, CO2, саморазогревание смеси и ускорение реакции, приводящее к взрыву, влияющее на структуру кристаллической решетки и свойства конечных продуктов реакции.
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Изобретение относится к новому способу получения химических соединений, а именно оксида никеля шпинельной структуры - Ni3O4, который может быть использован в электротехнике.

Наиболее близким к оксиду никеля шпинельной структуры является NiСr2O4, который имеет аналогичную структуру (Шабельская Н. П., Ульянов А. К., Таланов М. В., Резниченко Л. А., Шилкина Л. А. Особенности формирования шпинельных фаз в системе NiO-CoO-CuO-Cr2O3 // Известия ВУЗов. Серия: Химия и химическая технология. 2013. -Т. 56. - № 8. - С. 59-62).

Основным недостатком процесса образования соединений шпинельной структуры является трудоемкость.

Задачей предлагаемого изобретения является разработка более доступного и нового способа получения оксида никеля шпинельной структуры.

Поставленная задача решается в способе получения оксида никеля шпинельной структуры, включающем термическое разложение комплексного соединения, где в качестве комплексного соединения используют NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O и NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 4(CH2)6SO в температурном интервале от 100 °С до 800 °С, создавая в атмосфере муфельной печи газовую среду из NO2, HCN, NH3, CO, CO2, саморазогревание смеси и ускорение реакции, приводящее к взрыву, влияющее на структуру кристаллической решетки и свойства конечных продуктов реакции.

Сущность способа заключается в термическом разложении в муфельной печи комплексных соединений NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O и NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 4(CH2)6SO, в температурном интервале от 100 °С до 800 °С, в фарфоровой чашке и на пластинке из малоуглеродистой стали ГОСТ 1050-50.

Термическое разложение соединения NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O в муфельной печи при 800 °С проводят в течении 5 часов.

В интервале температур 300-800 °С в муфельной печи создается газовая среда из (NO2, HCN, NH3, СО, СO2), идет прогрессивное саморазогревание смеси и самоускорение реакции, приводящие к взрыву.

В случае термического разложения NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O и NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 4(CH2)6SO, на чашке образуется в интервале температур 700-800 °С оксид никеля шпинельной структуры - Ni3O4 черного цвета, а на пластинке (из малоуглеродистой стали ГОСТ 1050-50) - Ni3O4 черного цвета и Fe2O3 серо-черного цвета, так как пластина состоит из стали. Они не растворимы в воде, серной, азотной и соляной кислотах.

Процесс термического разложения синтезированных комплексов осуществляют в три стадии:

- первый соответствует дегидратации соединений (100-200 °С);

- второй - разложение органического лиганда (200-300 °С);

- третья - превращение безводной соли в оксид соответствующего металла (300-800 °С). Формирование оксидов Ni3O4 заканчивается при 800 °С.

Таким образом, при термическом разложении NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O в атмосфере воздуха в муфельной печи создается газовая сфера, которая влияет на структуру кристаллической решетки и свойства конечных продуктов термолиза.

Для определения и доказательства образования оксида никеля Ni3O4 проведен рентгенофазовый анализ и определены кристаллографические параметры:

1. Разложение комплекса NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O в фарфоровой чашке образуется оксид никеля Ni3O4 сингония - (-куб (эксп.), параметр элементарной ячейки - (=8,5005 (эксп.),

2. Разложение комплекса NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O на пластинке образуются оксиды никеля и железа Ni3O4 и Fe2O3 сингония - (-куб (литер. и эксп.), параметр элементарной ячейки - (=8,377 (литер.) (=8,5871 (эксп.).

В ИК-спектрах оксида никеля Ni3O4, при разложении соединения NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O фарфоровой чашке, наблюдаются колебания, (Ni=0) 390 см-1, группы (0=Ni-0-Ni=0) 448 см-1 (рис. 1, а), а при разложении на пластинке, группы (Ni=0) 392 см-1, (0=Ni-0-Ni=0) 440 см-1, (Fe2O3) 550 см-1 (рис. 1, б).

Ионы Ni2+ следует относить к NiO в составе Ni3O4, а ионы Ni3+ к оксиду N2O3. Это не смесь оксидов, а химическое соединение - оксид шпинельной структуры: NiO + N2О3 = Ni3О4.
Преимуществами заявляемого способа являются:

( в интервале температур 300-800 °С в атмосфере воздуха в муфельной печи создает-

ся газовая сфера из следующих газов NО2, HCN, NH3, СО, СО2, что приводит саморазогреванию смеси и самоускорению реакции, приводящей к взрыву, в результате чего образуется оксид никеля шпинельной структуры;

( предложен более доступный новый способ получения оксида никеля шпинельной структуры - Ni3О4 методом термического разложения, не требующий сложной аппаратуры.

Формула изобретения  

Способ получения оксида никеля шпинельной структуры, включающий термическое разложение комплексного соединения, отличающийся  тем, что в качестве комплексного соединения используют NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 10H2O и NiCl2 ( 2(CH2)6N4 ( 4(CH2)6SO в температурном интервале от 100 (С до 800 (С, создавая в атмосфере муфельной печи газовую среду из NO2, HCN, NH3, CO, CO2, саморазогревание смеси и ускорение реакции, приводящее к взрыву, влияющее на структуру кристаллической решетки и свойства конечных продуктов реакции.
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а - NiCl2(CH2)6N4-10H2O (в чашке) - Ni3O4;

б - NiCl2(CH2)6N4-10H2O (на пластинке) - Ni3O4, Fe2O3
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