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ABSTRAKT

Bakalafskd prace je zaméfena na moznosti piipravy vybranych sloucenin niklu.
V teoretické Casti jsou podrobné popsany chemické a fyzikalni vlastnosti niklu a jeho
sloucenin, které souvisi s pfipravou tii po sobé nasledujicich sloucenin niklu.
Z vysledkt experimentalni ¢asti je navrzen optimalni postup piipravy téchto sloucenin
niklu.

ABSTRACT

The focus of the bachelor’s thesis is searching of possible synthesis of selected
compounds of the nickel. In the theoretic part are described chemical and physical
properties of nickel and its compounds, which are connected with synthesis of three
following compounds of nickel. The optimal procedure of preparation of nickel
compounds was found in the experimental part of the bachelor.
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UvVOD

Nikl je vyznamny technicky prvek, a to pfedev§sim z divodu pouziti jako legujici
piisada oceli, které maji velmi Siroké vyuziti. Slouceniny niklu se vyskytuji nejcastéji
v oxida¢nim stavu II. Jsou znamy rovnéz slouceniny, kde se nikl vyskytuje v oxida¢nich
stavech O, I, Il a IV.

Cilem této bakalaiské prace je navrzeni postupl pro piipravu tii po sobé navazujicich
slouc¢enin niklu. U téchto sloucenin byly optimalizovany pracovni postupy, a to
predevs§im s ohledem na technickou naro¢nost pro vyuziti v praktiku z anorganické
chemie.

V teoretické Casti byly popsany predevs§im vlastnosti, vyroba a vyuziti samotného niklu
a jeho vybranych slou€enin. Vybrané slouceniny byly voleny tak, aby se vztahovaly
Kk praktickym pfipravam.

V experimentalni ¢asti byly optimalizovany postupy ptiprav jednotlivych sloucenin.
Zvolené slouceniny byly vétSinou piipravovany dvéma odliSnymi postupy, které byly
posléze porovnany. Pokud to laboratorni vybaveni umoznovalo, byla u ziskanych
produktl ovéfena kontrola Cistoty.



1 Teoreticka cast

1.1 Nikl

1.1.1 Vyskyt niklu

Nikl je sedmym nejrozsifenéjSim kovem a dvacatym druhym prvkem co do obsahu
v zemské ktte (99 ppm). V pfirod¢ ho lze najit v nékolika moznych formach. V ryzi
form¢ je pomérné vzacny a nachdzi se predev§im spolecné s Zelezem jako poztistatek
z komet a meteoritl. Ze sloucenin s jinymi prvky se jedna o laterity, coz jsou oxidické a
silikatové rudy jako naptiklad garnierit (Ni,Mg)eSisO10-(OH)sg), dale o sulfidické rudy
jako millerit (NiS), pentlandit((Ni,Fe)oSg) a o arsenidové rudy jako nikelit (NiAS) a
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kde se nachazi na uzemi 17 km S$irokém a 59 km dlouhém nikl spole¢né s dal$imi
14 prvky. Jedna se pravdépodobné o lozisko meteorického puvodu. [1, 2]

Obrazek 1: Mineral Millerit [3] Obrazek 2: Mineral nikelit [4]

1.1.2 Historie

Jiz pred nékolika tisici lety ve staré Cing se vyrabély slitiny, které obsahovaly nikl,
ale samotny nikl nebyl pouzivan. Obdobné tomu bylo ve stfedovéké Evropé€, kdy se
z meteorického Zeleza (smés 91 % Fe a 8% Ni) vyrabély predevS§im mece, které diky
obsahu niklu nekorodovaly a byly velmi pevné. Cisty kov piipravil teprve v roce 1751
Svédsky chemik Axel Frederik Cronstedt z odpadni rudy pfipominajici méd svou
nacervenalou barvou. Ruda, ze které vychazel, se nazyvala Kupfernikl a jednalo se
o nikelit (NiAs), a proto kov dostal jméno nikl. [5]

1.1.3 Vyroba niklu

Pokud se vychazi ze sulfidickych rud, tak se nejdiive obohati flotaci a magnetickou
separaci. K takto upravené rud¢, kterd obsahuje predevS§im Ni, Cu a Fe se piida kfemen
a cela smés se prazi a tavi. Pfitomné Zelezo se timto procesem pies oxid pievede
na kfemicitan a odstrani se jako struska. Po zchladnuti Se smés rozdé€li na dvé ¢asti, a to
NisS; a CuyS, které se od sebe daji mechanicky oddglit. Cast obsahujici nikl se mtize
bud’ pouzivat pii taveni Zeleza jako legujici slozka nebo se miliZe rafinovat na Cisty kov.
To se mize dit elektrolyticky, kdy se kov zredukuje uhlikem a v roztoku siranu nebo
chloridu nikelnatého se vylouci na katod¢ ¢isty kov.



Druhym zptsobem rafinace je Monduv zptlisob. Pfi tomto zpisobu se nikl obsahujici
¢ast nejdfive prazi, aby se ptevedla na oxid nikelnaty. Tento oxid je zredukovéan
vodikem na nikl, ktery se nasledné ptevede na tetrakarbonyl niklu. Tyto reakce
probihaji dle rovnic.

2 Ni,S, +70, — 6 NiO +4 SO,
NiO + H, — Ni+H,0
Ni + 4 CO <X [Ni(CO),]

Vznikly tetrakarbonyl niklu se ptfevede ptes tablety z Cistého niklu pti 230 °C, pfi cemz
se rozlozi na cisty kov a oxid uhelnaty, ktery se vraci zpét pro ptipravu nového
tetrakarbonylu niklu. [1]

1.1.4 Vlastnosti a reaktivita

Nikl je stfibrosedy leskly kov, ktery se da vyborné lestit. Jeho atomové ¢islo ma
hodnotu 28 a nachdzi se tak v 10. skupiné a 4. periodé periodické tabulky prvki.
Existuje 5 jeho izotopti. Spolecné s zZelezem a kobaltem tvoii triddu zeleza.
Valencni vrstva elektronil je charakterizovana uspofaddnim 3d® 4s%. Ve sloudeninach
dosahuje nejcasteji oxidac¢niho stavu II, ale jsou znamy také oxidacni stavy -1, O, I, 111
alV. Co se tyka jeho dalSich vlastnosti, je nikl feromagneticky kov
s Curieovou teplotou 357 °C. Jako ostatni kovy je dobfe kujny a tvarny. Cisty nikl
zaujima plos$né centrovanou kubickou mtizku. Na vzduchu je staly, ale ma tendenci se
pokryvat vrstvickou oxidu, a to pfedevSim po zahrati. V jemné praskové formé je
pyroforicky. Zatepla se slucuje s B, Si, P, Sa halogeny, pii zahtati do Cervena se
oxiduje vodni parou. Zvolna se rozpousti ve zfedénych kyselinach, ale
v koncentrovanych se pasivuje. Suché halogenovodiky na néj neplisobi a odolava také
roztokiim hydroxidd. Nikl jako takovy velmi ochotné tvoii komplexni soli, a to nejen
jako soli nikelnaté, ale i jako nikl. Pfikladem je tetrakarbonyl niklu, kde se nikl
vyskytuje v oxidacnim stavu 0. Vodné roztoky soli nikelnatych zase naopak tvoii
kationty hexaaquanikelnaté, které zptisobuji zelenou barvu roztoki. Jeho dalsi vlastnosti
jsou shrnuty v nasledujici tabulce. [1, 6, 7]

Tabulka 1:Tabulka vlastnosti niklu [1]

Vlastnost jednotka | hodnota
kovovy polomér nm 0,125
iontovy polomér nm 0,069

bod tani °C 1452

bod varu °C 2900

hustota g.cm'3 8,908
elektronegativita 1,8




1.1.5 Vyuziti niklu ve slitinach

Diky své velmi dobré odolnosti proti atmosférické korozi, ktera je dana tvorbou
kompaktni pasivni ochranné vrstvy, se nikl pouziva k pokovovani. Také se pouziva
v mnoha kovovych slitinach. Podle zptisobu vyuziti se jedna o tii typy slitin.

Prvnim typem jsou konstrukéni slitiny, kam patii predevsim monely - jako slitina niklu
s asi 30 % médi a eventudlné dal$imi pfisadami. Monely vynikaji pfedev§im zvySenou
odolnosti proti neoxidujicim kyselinam. Dalsi slitinou odolnou proti kyselinam je slitina
niklu s molybdenem znama jako Hastelloy. Slitiny niklu s kiemikem nebo hlinikem
zase naopak vynikaji velkou pevnosti. Nikl se také pouziva k legovani Zeleza, kde je
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ktera oplyva velmi dobrou odolnosti proti korozi.

Dalsi slitiny maji zvlastni fyzikalni vlastnosti. Jedna se predev§im 0 termoclanky
zalozené na existenci tzv. Seebeckova jevu (jsou-li spojeny dva rizné kovy, tak na
jejich koncich vznika elektromotorické napéti, které se méni v zavislosti na teploté). Pro
tyto ucely se pouziva slitina niklu s 11 % chromu. Dalsi vyuziti spo¢iva v odporovych
slitinach, kde se k niklu ptidava az 23 % chromu.

Poslednim typem slitin jsou zaropevné a zaruvzdorné. Prakticky vyhradné se pouzivaji
pro vyrobu obéznych kol a lopatek plynovych turbin. Chemicky se jedna o slozité
slitiny s chromem, kobaltem, wolframem, hlinikem, titanem a dal$imi prvky. [8]

1.1.6 Dalsi vyuziti niklu

1.1.6.1 Antikorozni ochrana

Niklovani slouzi ptedevsim k pokovovani drobnych ocelovych pfedméti. U ostatnich
kovl je n€kdy zapotiebi nejdiive pokovovat kov médi a nésledné¢ az niklem.
Vznikld ochrannd vrstva dobie odolava atmosférické korozi a vodnim roztokiim
pfineutralni az alkalickém prostedi. Poptipad¢ se poniklovani provadi za okrasnym
ucelem, protoze nikl ma velmi leskly povrch. K pokovovani je mozné pouzit dva
zpusoby. Prvni je galvanické pokovovani v roztocich nikelnatych soli (nejcastéji siran a
chlorid nikelnaty) nebo je druhou moznosti bezproudové pokovovani v roztoku
nikelnaté soli a redukéniho ¢inidla. [9]

1.1.6.2 Galvanické ¢élanky
Galvanické ¢lanky zalozené na slouceninach niklu a kadmia patii mezi dtlezity a velmi

Casto pouZivany typ baterii. V ¢lancich probihaji tyto dva déje:

Anodova st Cd +20H" —Cd(OH), +2e"
Katodova &ast NiO, +H,0+2e" — Ni(OH), +2 OH"

Velkou vyhodou tohoto typu baterii je jejich mozZznost opakovan¢ je nabijet. [10]
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1.1.6.3 Katalytické ucinky

Nikl jako cisty kov se vyuziva ve formé praSku pro hydrogenaci tukl. Specialné
upraveny nikl pro hydrogenace se nazyva Raneyuv nikl. Dalsi zptisob vyuziti niklu jako
katalyzatoru je ve formé oxidu pro dalsi hydrogena¢ni vyuziti, ¢asto pro hydrogena¢ni
odsifovani. [11]

1.1.7 Biologické zastoupeni a toxicita niklu

| kdyz je nikl toxicky, je obsaZen ve stopovych mnozstvich v Zivych organismech,
ale neni pfesné urcena jeho biologicka funkce. Pfi kontaktu s kuzi zpusobuje vznik
vyrazek oznaCovanych jako niklovy srab. U nékterych sloucenin je také podezielym
karcinogenem. Akutni otrava mé za nasledek poSkozeni zazivaciho traktu, cév, ledvin,
srdce a CNS. Chronicka otrava zase naopak rizné poskozeni pokozky a alergie
vykazuje pfedevsim tetrakarbonyl niklu, ktery se pouziva pii vyrobé niklu Mondovym
zpasobem. Velkym pfijmem niklu do téla je koufeni, protoze z jedné cigarety piejde do
téla asi 1,1 az 3,1 pg niklu. [12]

1.2 Slouceniny niklu

Ve svych slouceninach se nikl vyskytuje vétsinou v oxidacnim stavu Il. V jinych
oxidacnich stavech se vyskytuje pouze u nékolika kyslikatych slouéenin
V hydratovaném stavu a u nékolika komplexnich slou¢enin. Nikelnaté kationty jsou
ve vodnych roztocich piitomny jako kationty hexaaquanikelnaté, které zpusobuji
zelenou barvu vodnych roztoku slouc¢enin niklu. [13]

1.2.1 Oxid nikelnaty NiO

Oxid nikelnaty je nejstabilngj$i oxid niklu. Jeho barva se mize pohybovat od nazelenalé
pies Sedou az po ¢ernou v zavislosti na vzniku, zejména rychlosti a prudkosti pti zihani.
Je nerozpustny ve vodé¢, ale rozpustny v kyselinach a vodnych roztocich amonnych soli.
Cisty oxid se da jen obtizné pfipravit pomoci spalovani niklu v atmosféfe kysliku.

2Ni+0O, -> 2 NiO

Pti této reakci vznikaji také vyssi oxidy jako NipOs,
NiO; a dalsi nestechiometrické oxidy. Skute¢né Cisty
oxid nikelnaty lze ziskat zahfivdnim hydroxidu
nikelnatého nebo Zihanim uhli¢itanu, dusi¢nanu nebo
Stavelanu nikelnatého. [2]

Ni(OH), —5NiO + H,0
NiCO, — 5 NiO + CO,
Ni(NO,), —%> NiO + N0,

2 NiC,0, +0, —% 52 NiO +4CO,

Obrazek 3: Mineral Bunsenit [16]
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Vznika tak nazelenaly oxid se strukturou NaCl, pfi prudkém Zzihdni vSak ptechazi
Vv drobné krychlové osmistény a ztraci schopnost dobfe se rozpoustét v kyselinach. Tato
rekrystalizace oxidu nikelnatého probiha pfti teploté 660 °C. V piirod¢ se vyskytuje jako
mineral bunsenit viz obrazek 1. [14,15]

Dalsi vlastnosti oxidu nikelnatého jsou shrnuty v tabulce 2.

Tabulka 2: Tabulka vybranych vlastnosti NiO [17]

Vlastnost Jednotka Hodnota
Teplota tani °C 1970
Hustota g.cm? 6,670-6,898
Molekulova hmotnost g.mol'l 74,69
Krystalova miizka BCC

1.2.2 Hydroxid nikelnaty Ni(OH);

Hydroxid nikelnaty jako jablkové zelena sloucenina je dobie rozpustny V kyselinach a
ve vodnych roztocich amoniaku a amonnych solich. Pfipravuje se reakci roztoku
nikelnatych soli se silnymi alkalickymi hydroxidy. Nejdiive vznikd nazelenaly gel,
ktery pii del§im stani krystalizuje. Reakce probiha dle rovnice

Ni?* +2 NaOH — Ni(OH), +2 Na*

Pti zihani hydroxidu dochazi jiz pti 230 °C k rozkladu, ale uvolnénd voda je stale
vazana, a tak se Cisty oxid ziska az pii vyssi teploté. [15]

Ni(OH), —2>NiO + H,0

1.2.3 Uhli¢itan nikelnaty NiCO3

Uhli¢itan nikelnaty se vyskytuje jako svétle zelend jemné krystalicka latka, kterd je
velmi malo rozpustnd ve vodg&. V zavislosti na teploté suSeni se da pfipravit i1
jako hexahydrat. VyluCuje sSe zroztoki nikelnatych soli pfidanim roztoku
hydrogenuhlic¢itanti alkalickych kovi. V nasledujici rovnici je tato reakce uvedena
u slouceniny siranu nikelnatého.

NiSO, + NaHCO, — NiCO, + NaHSO,

Jestlize se roztok nikelnaté soli srazi roztokem uhlic¢itanu alkalického kovu, tak namisto
Cistého uhli¢itanu nikelnatého vznika zasadity uhliitan o nestechiometrickém
usporadani:

aNiCO, -bNi(OH), -¢H,,0

Pokud se pouzije na ptipravu hydrogenuhli¢itan amonny nebo pokud bude produkt
krystalizovat s jinymi uhli¢itany, tak budou vznikat rizné podvojné soli.
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Uhli¢itan nikelnaty se pouziva pro piipravu barev a jako vychozi surovina pro vyrobu
jinych nikelnatych sloucenin. Jeho dalsi vlastnosti jsou shrnuty v tabulce 3.

Tabulka 3: Tabulka chemickych vlastnosti uhli¢itanu nikelnatého [17]

Vlastnost Jednotka Hodnota
Teplota rozkladu °C 400
Hustota g.cm? 4,362
Molekulova hmotnost g.mol'l 118,70
Krystalova miizka monoklinicka
Rozpustnost g na 100 g H,0O 0,009 3
Soucin rozpustnosti 1,37.10’7

1.2.4 Stavelan nikelnaty NiC,0,

Stavelan nikelnaty tvoii v roztoku nazelenalé az namodralé vlocky. Ve vodé je tato
slou¢enina  nerozpustna, ale rozpouSti se v roztocich silnych kyselin a
Vv roztoku amoniaku, kde se tvofi komplexni kationy s amoniakem jako ligandem.
Dale je také rozpustny ve vroucim roztoku Stavelanu draselného, ze kterého krystalizuje
jako podvojna sil. Stavelan nikelnaty se piipravuje reakci roztoku kyseliny $tavelové
s hydroxidem, oxidem nikelnatym nebo nékterymi nikelnatymi solemi.

H,C,0, + NiO - NiC,0, + H,0
H,C,0, + Ni(OH), —» NiC,0, +2 H,0
H,C,0, + NiCO, — NiC,0, + H,0+CO,

Pokud je Stavelan dostatecné dlouho suSen pii teplot¢ 100 °C, tak se ziska
jeho stechiometrické sloZeni s krystalickou vodou, a to NiC,04-2H,0. [2, 15]

1.2.5 Siran nikelnaty

Siran nikelnaty je zelena krystalicka latka (hydraty jsou zelené) velmi dobfe rozpustna
ve vod¢, metanolu a etanolu, ktera se vyskytuje v nékolika krystalovych modifikacich
podle mnozstvi krystalové vody. Pfipravuje se rozpousténim NiO, Ni(OH), nebo NiCOg3
ve ziedéné kyseling sirové. Tyto reakce probihaji podle rovnic.

NiO + H,SO, — NiSO, + H,0
Ni(OH), + H,SO, — NiSO, +2 H,0
NiCO, + H,SO, — NiSO, + H,0 + CO,

Pii technické ptipravé se nikl rozpusti v kyseliné za pridavku malého mnozstvi kyseliny
dusi¢né a vzniklad smés se neutralizuje uhli¢itanem nikelnatym. Kyselina dusi¢na je
pfidavana z divodu nutnosti oxidace Ni’ na Ni®*. Po zreagovani se sm&s ochladi a
z roztoku se vylouc¢i hexahydrat siranu nikelnatého. Jestlize by se postupovalo pomoci
volné a ne ruSené krystalizace, tak by byl ziskan smaragdové zeleny heptahydrat. Ten
V suchém prostiedi vétrd, ale ve vlhkém je staly. Tepelnd stabilita je zavisla na typu
hydrétu (viz tabulka 4), ale obecné probiha rozklad dle rovnice
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NiSO, - xH,0 - —2— — NiSO, + xH,0—2%5NiO + SO,

Krystalizuje-li siran s roztoky
siranti alkalickych kovi nebo
siranu amonného, tak
vznikaji ~ podvojné  soli.
Z téchto podvojnych soli ma
velky vyznam modrozeleny
(NH4)2N|(SO4)26H20, ktel'}"
se pouziva pro galvanické
niklovani kovil. V pfirodé se
siran nikelnaty  vyskytuje
jako  mineral = morenosit
Viz obrazek 4. [15]

e

Obrazek 4: Mineral morenosit [18]
Dalsi vlastnosti jednotlivych hydrati a anhydridu jsou shrnuty v tabulce 4.

Tabulka 4: Tabulka vlastnosti jednotlivych modifikaci siranu nikelnatého [17]

Pocet Teplota rozkladu M Hustota Krystalicka
krystalovych vod °C g.mol™ g.cm’ miizka
0 840 154,75 3,68 ortorombicka
1 okolo 250 172,77 2,885 monoklinicka
6 a modifikace | 85 (ztrata 1 vody) y tetragonalni
6 p modifikace | 105 (ztrata5vod) | 20200 | 2036222080 7 0 linicka
7 31,5az 103 280,86 1,948 ortorombicka
1.2.6 Komplexni slouceniny

Nikl tvoti velké mnozstvi komplexi, ale strukturné se jedné o dva typy, a to oktaedrické
a Ctvercové uspotradani. Oktaedrické uspotadani méa komplex obsazeny ve vétsing
vodnych roztoki nikelnatych soli [Ni(H20)s]** nazyvany kationt hexaaquanikelnaty.
Tento komplexni kationt zpuisobuje zabarveni roztokti do zelené barvy. V tomto kationu
se mohou zménit ligandy a vzniknout tak jiné komplexni slouceniny
s oktaedrickym usporadanim. K tomu dochazi u roztoku amoniaku popiipadé
amonnych soli, kdy molekulu vody nahradi molekula amoniaku, a diky této zméné
nastavaji dvé udalosti. Tou prvni je zména barevného vnimani ze zelené na modrou a
tadruhd je zplisobeni rozpustnosti slouenin niklu Vroztocich amoniaku a
amonnych soli.

Dalsim druhem komplexnich slou¢enin jsou slouceniny s ¢tvercovou strukturou. Z této
kategorie je pravdépodobné nejvyznamnéjsim zastupcem cheldt, slouzici pro
gravimetrické stanoveni obsahu niklu. Jedna se o slou¢eninu vzniklou z nikelnaté soli a
latky 2,3-butan-2,3-dien dioximu (jinymi nazvy Cugajevovo ¢&inidlo, diacetyldioxim
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nebo dimethylglyoxim) majici ¢ervenou barvu. Tento chelat tvoti v zasaditém prostiedi
stalou srazeninu, kterd se da vysusit do pfesného slozeni, a to je zédklad gravimetrického
stanoveni niklu. Schématické znazornéni cinidla i vznikajiciho chelatu je vidét na

obrazcich 3 a4. [1, 2]

H,C |t, C — CH,

HO—N N —OH

Obrazek 5: Molekula 2,3-butan-2,3-dien dioximu [19]

HaC O —= H-0 CH,
C—N. N=—C
e
C=—N-" “N=—C
HaC O-H- O CH;

Obrazek 6: Molekula chelatu niklu s Cugajevovym &inidlem [19]
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2 Experimentalni ¢ast

V praktické casti bylo ukolem vyhledat optimalni zptisob piipravy tfi po sobé
nasledujicich slou¢enin niklu. Tyto slouceniny byly zvoleny tak, aby jejich ptiprava
odpovidala pozadavkiim, které jsou kladeny na studenty v pfedmétu Praktikum
z anorganické chemie Il, a to predevs§im z hlediska technické naro¢nosti, toxicité latek,
ale také ¢asové naro¢nosti. U vybranych sloucenin byla také zvazena moznost paralelni
pfipravy. Ke vSem témto pfipravdm byly vypracovany navody S ¢asovym
harmonogramem. Vychazejici bud’ z upravenych postupt, nebo z obecnych rovnic
reaktivity. Pouzité postupy byly optimalizovany pii praktickych pfipravach tak, aby §lo
o co nejefektivnéjsi ptipravu. U konecného produktu reakci pak byla ovéfena spravnost
chemického slozeni, tudiz spravnost celé posloupnosti reakci.

NiSOy4 7TH;0 «
Siran nikelnatv heptahvdrat

NaHCO; Na;C0Os

NiC0Os:-6H;0

Uhliéitan nikelnaty
hexahvdrat
H,C04-2H;0 At
Y At h 4 H:SDJ,
NiC;04-2H;0 - NiO

Sfavelan nikelnaty Oxid nikelnat?

dihydrit

Obrazek 7: Schéma piiprav jednotlivych slou€enin

2.1 Priprava uhli¢itanu nikelnatého
Uhli¢itan nikelnaty je svétle zelena, jemné krystalicka latka, kterd je témé&f nerozpustna
ve vode.

2.1.1 Piiprava uhlic¢itanu nikelnatého pomoci uhli¢itanu sodného

Piipravou uhli¢itanu nikelnatého pouZitim uhli¢itanu sodného dochéazi ke vzniku
zésadit¢ho uhli¢itanu, ktery vSak pro dal§i pouziti nevadi, nebot’ jeho reaktivita je
podobna jako u ¢istého uhli¢itanu nikelnatého.

Rovnice ptipravy:
NiSO, + Na,CO, — NiCO, + Na,SO,

Vedlejsi produkt je velmi dobie odstranitelny ze srazeniny, z divodu dobré rozpustnosti
ve vodé (R20=19,2 a Rgp=45,3), a tak se da odstranit dekantaci.
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23,7 g heptahydratu siranu nikelnatého bylo rozpusténo ve 100 cm® destilované vody,
ktera byla zahtat4 ptiblizné na 60 °C. Ekvimolarni mnozstvi s 5% nadbytkem uhlic¢itanu
sodného bylo rozpusténo v 60 cm® vody, ktera byla také zahiata na 60 °C. Roztok
uhli¢itanu byl ptidavan k roztoku siranu po malych davkach za neustalého michani. Po
pridani veskerého roztoku byla vznikla smés ponechana za ob¢asného promichani asi
10 minut stat. Po ukonceni vyvoje bublinek, které odpovidaji uniku oxidu uhli¢itého pfi
vzniku zasadité podoby uhliCitanu, byla smés dekantovana a poté filtrovana na
Biichnerové nalevce. Vznikla srazenina byla promyvana destilovanou vodou do
odstranéni siranovych iontl, jejichz pfitomnost byla kontrolovana pomoci reakce s 5%
roztokem chloridu barnatého, se kterym sirany davaji bily zékal zplisobeny srazeninou
BaSO,. Vznikly uhlicitan byl susen pii teplot¢ do 80 °C nebo byl pouzit pro ptipravu
dalsi slou¢eniny. [14, 15]

2.1.2 Priprava uhli¢itanu nikelnatého pomoci hydrogenuhliditanu
Ptiprava uhli¢itanu nikelnatého z hydrogenuhli¢itanu sodného se velmi podoba piiprave
z uhli¢itanu, ale s tim rozdilem, ze by jiz nemél vznikat zasadity uhlicitan.

Rovnice ptipravy:
NiSO, + NaHCO, — NiCO, + NaHSO,

Vedlejsi produkt je velmi dobie odstranitelny ze srazeniny, protoze je velmi dobie
rozpustny ve vodeé (R25=28,6 ), a tak se d4 odstranit dekantaci.

23,7 g heptahydratu siranu nikelnatého bylo rozpusténo ve 100 cm?® destilované vody,
kterd byla zahtata piiblizné¢ na 60 °C. Ekvimolarni mnozstvi hydrogenuhli¢itanu
sodného bylo rozpuiténo v 60 cm® vody, ktera byla také zahiata na 60 °C. Roztok
hydrogenuhli¢itanu byl pfidavan k roztoku uhli¢itanu po malych davkach za neustalého
michani. Po ptfidani veskerého roztoku byla vznikld smés ponechana asi 10 minut stat.
Poté byla ¢ira kapalina slita a smés byla filtrovana na Biichnerové nalevce. Vznikla
sraZenina byla promyvéana destilovanou vodou do odstranéni siranovych iontd, jejichz
piitomnost byla kontrolovana pomoci reakce s5% roztokem chloridu barnatého,
se kterym sirany déavaji bilé¢ zakaleni z divodu vzniku BaSO4. Vznikly uhli¢itan byl
susen pii teploté do 80 °C nebo byl pouzit pro piipravu dalsi slouceniny. [20]

2.2 Priprava §tavelanu nikelnatého
Tato nazelenala latka je téméf nerozpustna ve vode. Jestlize se susi pii 100 °C, ziska se
jako dihydrat.

2.2.1 Priiprava $t’avelanu nikelnatého z uhlic¢itanu nikelnatého

Ptipravuje se sraZzenim roztokt hydroxidu, uhli¢itanu, poptipad¢ jinych nikelnatych soli
pomoci roztoku kyseliny §tavelové.

Rovnice ptipravy:
NiCO, +H,C,0,-2H,0 — NiC,0,-2H,0+CO, + H,0
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Byl pfipraven nasyceny roztok kyseliny $tavelové pii 20 °C, do kterého byl pifidan
uhli¢itan nikelnaty v ekvivalentnim mnozstvi. Smés byla pro zvySeni rychlosti reakce
zahtana pfiblizné na 90 °C a na této teploté byla smés ponechana, dokud se nepiestaly
tvofit bublinky unikajiciho oxidu uhli¢itého. Poté byla smés ochlazena na laboratorni
teplotu a filtrovana na Biichnerové nalevce. Vznikly §tavelan byl suSen pii 100 °C za
vzniku dihydratu, poptipadé byl ponechan nevysuSeny pro piipravu dalsi slouceniny.
[15]

2.3 Priprava oxidu nikelnatého
Tento nazelenaly az SedoCerny prasek je nerozpustny ve vod€, ale rozpustny
Vv kyselinach.

2.3.1 Priprava oxidu nikelnatého z uhli¢itanu nikelnatého
Vyzihanim uhli¢itanu nikelnatého vznika prasek oxidu nikelnatého

Rovnice pfipravy:
NiCO, ——NiO +CO,

Uhli¢itan nikelnaty vznikly pfipravou ze siranu nikelnatého byl pteveden do zelezného
zihaciho kelimku i s filtranim papirem a ihned bylo zapoato pomalé Zihani.
Zihani bylo ukonéeno, jakmile doslo ke zméné barvy ze zelené na Sedou. Takto
ptipraveny oxid byl po vychladnuti ponechan na piipravu dalsi slouceniny. [14]

2.3.2 Priprava oxidu nikelnatého ze §t'avelanu nikelnatého
Vyzihanim $tavelanu nikelnatého vznika prasek oxidu nikelnatého

Rovnice ptipravy:
2NiC,0,2H,0+ 0, —&-2NiO +4CO, +2H,0

Stavelan nikelnaty vznikly ptipravou ze siranu nikelnatého byl pteveden do Zelezného
zihaciho kelimku i s filtraénim papirem a ihned bylo zapocato pomalé zihani.
Zihani bylo ukonéeno, jakmile doslo ke zmén& barvy ze zelené na $edou. Takto
ptipraveny oxid byl po vychladnuti ponechan na piipravu dalsi slouceniny. [15]

2.4 Priprava siranu nikelnatého

Tato zelena krystalicka latka pifi laboratorni teploté krystalizuje jako heptahydrat.
Je velmi dobfe rozpustna ve vodé, methanolu a ethanolu.
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2.4.1 Priprava siranu nikelnatého z oxidu nikelnatého

Rozpousténim oxidu nikelnatého ve zfedéné kyseliné sirové vznika siran nikelnaty,
ktery krystalizuje sriznym poctem molekul vod v zavislosti na podminkach
krystalizace.

Rovnice ptipravy:
NiO + H,SO, +6H,0 — NiSO,-7H,0

Byla sestavena aparatura z banky s plochym dnem a zpétného chladice. V baiice bylo
k oxidu nikelnatému pfidano ekvivalentni mnozstvi 10 0bj.% Kkyseliny sirové.
Smés byla zahifivana, dokud v reak¢éni nadobé nezreagoval veskery oxid nikelnaty. Poté
byla reakéni smés zahusténa na takovy objem, aby po ochlazeni na laboratorni teplotu
zustal nasyceny roztok. Takto zahu§téna smés byla ponechana k volné krystalizaci pii
laboratorni teploté. [15]
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3 Vysledky a diskuze

3.1 Piiprava hexahydratu uhli¢itanu nikelnatého NiCO3-6H,0

Uhlic¢itan nikelnaty byl pfipravovdn pomoci dvou postupt. Jednalo se srazeni
NiSO4-7H,0 pomoci Na;CO3 nebo pomoci NaHCO:s.

Obrazek 8: Pripraveny uhlicitan nikelnaty

3.1.1 Piiprava pomoci Na,COs3

Pti ptipravé hexahydratu uhli¢itanu nikelnatého byl pouzit mirny nadbytek, a to
pfiblizné 5 az 10 % stechiometrického mnoZstvi uhli¢itanu sodného. Po dostatecné
dlouhé dob& byl vznikly produkt filtrovan a promyvan vodou. Uplné promyti od
vedlejsiho produktu a od nezreagovanych reaktantti bylo kontrolovano pomoci reakce
s roztokem chloridu barnatého. Celkova doba piipravy byla piiblizné 60 minut.

3.1.1.1 Prakticky vytézek

K ptipravé bylo pouzito 23,7 g NiSO4 7H,0. Tato navazka byla zvolena tak,
aby vzniklo 10 g uhli¢itanu nikelnatého =za predpokladu vzniku anhydridu.
Ve skutecnosti se vznikly produkt vyskytuje v zasadité a hydratované formé, proto byl
pro teoreticky vytézek bran jako hexahydrat.

NiSO,-7H,0)- M(NiCO,6H,0) 23,7-226,79
M (NisO,-7H,0) 28088

m(Nico, 6H,0)= ™

m(NiCO,6H,0)=191¢
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Tabulka 5: Tabulka praktickych vyt&zki NiCOs

Pokus ¢islo Vytézek [g] Vytézek [%]
1 12,5 65,4
2 13,7 71,7
3 14,0 73,3

Jednotlivé pokusy se od sebe lisi podminkami. V prvnim pokusu se jednalo o ptipravu
dvou roztokl pii 60 °C 0 5% koncentraci. Smés vznikld smichdnim byla ponechana 10
minut a poté byla zfiltrovana. V druhém pokusu byla jiz zvySena koncentrace vychozich
roztokd, a to na 15% koncentraci. A nakonec ve tfetim pokusu byly 15% roztoky
po smichani povafeny. Po 10 minutdch stani byla vznikla smés filtrovéana.
Posledni pokus se podle vytézku jevi nejefektivngéji.

3.1.2 Piiprava pomoci NaHCO;

Pti ptipravé hexahydratu uhli¢itanu nikelnatého byl pouzit nadbytek, a to pfiblizné 5 az
10 % stechiometrického mnozstvi hydrogenuhli¢itanu sodného. Po dostate¢n¢ dlouhé
dob& byl vznikly produkt filtrovan a promyvan vodou. Uplné odstranéni vedlejsiho
produktu a nezreagovanych reaktanti bylo kontrolovdno pomoci reakce
s roztokem chloridu barnatého. Celkova doba pfipravy byla pfiblizné 60 minut.

3.1.2.1 Prakticky vytéZek
Teoreticky vytézek byl jako v ptipadé kapitoly 3.1.1.1 19,1 g uhli¢itanu nikelnatého, ale
V tomto piipad¢ by jiz nemél vznikat zasadity uhli¢itan.

Tabulka 6: Tabulka praktickych vytézki NiCO3

Pokus ¢islo Vytézek [g] Vytézek [%]

1 11,6 60,7

Tento postup nebyl opakovan diky své velmi nizké vyté€znosti a diky jemné srazeniné,
ktera zptisobovala obtiznou filtraci.

3.1.3 Kontrola Cistoty

Kontrola ¢istoty byla provadéna dvéma zpusoby. Prvni zplsob byl pomoci reakce
s 5% roztokem chloridu barnatého. Chlorid barnaty reaguje jak s uhli¢itany, tak se
sirany za tvorby bilého zékalu dle rovnic.

BaCl, + SO? — BaSO, +2CI~
BaCl, + CO?" — BaCO, + 2Cl~

Tento dikaz by mél indikovat dostatecnost promyti vzniklé¢ sraZeniny od siranu a
hydrogensiranu sodného. Bohuzel ve vzniklé srazening zistane vzdy 1 malé mnoZstvi
vedlej$iho produktu. Navic samotny produkt ma malou rozpustnost ve vodég, a to také
napomaha pozitivnimu dukazu. Ve vysledku potom vznika velmi slaby bily zakal, a to i
pfi kvalitnim promyti. Z téchto divodii tento zplsob kontroly neni moc vhodny.
Druhy zpiisob byl zaméfen na mnozstvi unikajiciho niklu do filtratu pfi filtraci. K tomu
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dochazi z diivodu malé rozpustnosti produktu. Stanoveni niklu bylo uskute¢néno
pomoci Cugajevova &inidla gravimetricky, kdy se vzorek v alkalickém prostiedi srazi a
vznikla srazenina se po vysuSeni pii 115 °C zvazi. Tento postup byl pouzit pro produkt
pripraveny pomoci uhli¢itanu sodného.

M (NiCO,-6H,0) 226,79

m(NiCO,6H,0) = F,,.... - m(chelat) - - =40-0,0249-
M (chelat) 288,913

m(NiCO,6H,0) =0,78 g

Bylo zjisténo, Ze ve filtratu je takové mnozstvi niklu, které by jinak vytvorilo pfiblizné
0,8 g hexahydratu uhli¢itanu nikelnatého. To odpovida ptiblizné 4 % vytézku. Jestlize
tento unikajici produkt pfipo¢teme k ziskanému mnozstvi uhli¢itanu, tak dostaneme
hodnotu mensi nez je teoreticky vytézek produktu. Tento rozdil je zplisoben tim, Ze se
jedna o zasadity uhli¢itan s nedefinovanym slozenim, ale pro teoreticky vytézek bylo
pocitano, jako by v produktu byl pouze ¢isty hexahydrat uhli¢itanu nikelnatého.

3.2 Priprava dihydratu $avelanu nikelnatého NiC,04-2H,0

3.2.1 Piiprava pomoci kyseliny $t’avelové

Na piipravu bylo pouzito ekvimolarni mnoZzstvi kyseliny odpovidajici teoreticky
vzniklému uhli¢itanu, protoze vznikla smés uhli¢itanu méla byt po filtraci zpracovavana
na S$tavelan. Po dostate¢né dlouhé dobé byla vznikla srazenina zfiltrovdna. Béhem této
doby doslo také k mirné zméné barvy ze zelené na modrozelenou. Celkova doba
ptipravy byla pfiblizn€ 60 minut.

3.2.1.1 Prakticky vytéZek
Pro piipravu bylo pouZito pfipravené mnozZstvi uhli¢itanu o teoretickém vytézku 19,1 g.

M (NiC,0,-2H,0) - m(NiCO,-6H,0) _180,73-191
M (NiCO,6H ,0) 226,79

m(NiC,0,-2H,0) =

m(NiC,0,-2H,0) =152 g

Tabulka 7: Tabulka praktickych vytézki pro NiC,04:2H,0

Pokus ¢islo Vytézek [g] Vytézek [%]
1 12,6 82,9
2 12,5 82,2

Jednotlivé pokusy se svoji vytéznosti velmi blizi, a to i pies to, ze se mirné lisi
podminky piipravy - teplota ptipravy a doba stani po smichani reaktant.

3.2.2 Kontrola ¢istoty

Kontrola dCistoty byla oveéfena pouze pomoci rozpustnosti vzniklého Stavelanu
ve zfedéném roztoku amoniaku, ve kterém se velmi pomalu rozpoustél za tvorby
modrého az fialového roztoku. Co se tyka obsahu ostatnich necistot, tak by vysledny
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Stavelan mohl byt znecistén vedlejSimi produkty, které vznikaly jak pii piiprave
Stavelanu, tak i pii pfiprave uhli¢itanu.

3.3 Piiprava oxidu nikelnatého NiO
Oxid nikelnaty byl pfipravovan pomoci dvou postupl, a to zihanim uhliitanu
nikelnatého nebo Zihanim St'avelanu nikelnatého.

Obrazek 9: Pfipraveny oxid nikelnaty

3.3.1 Priprava pomoci NiCO3-6H,0

Pro ptipravu byl pouzit uhli¢itan nikelnaty - jak vysuSeny tak i vlhky. V pfipadé
vysuSeného probihalo Zihani velmi rychle a vznikly produkt mél svétle zelenou az
Sedou barvu. Naopak pii zihani vlhkého uhli¢itanu bylo nutno Zzihat déle a vznikly
produkt byl Sedy az Sedocerny. Celkova doba ptipravy byla pfiblizné¢ 30 minut.

3.3.1.1 Prakticky vytéZek
Pro ptipravu bylo bud’ navdzeno 6,6 g uhli¢itanu nikelnatého, nebo byl pouzit jeste cely
vytézek z piipravy uhlicitanu.

M (NiO) - m(NiCO,6H,0) _ 74,69-19,1
M (NiCO,-6H,0) 226,79
m(NiO) =6,3 g

m(NiO) =

Pti pouziti vysuseného uhli¢itanu bylo pouzito mensi mnozstvi, a proto vychazi
teoreticky vytézek na 2,2 g.
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Tabulka 8: Tabulka praktickych vytézku pro NiO

Pokus ¢islo Vytézek [g] Vytézek [%]
1 vlhky 6,1 96,8
2 suchy 4.2 190,9

V tabulce 8 je uvedena vytéznost. Pt postupu bez suSeni meziproduktu, uhli¢itanu
nikelnatého, se blizi 100 %. Naopak u postupu se susenim je vytéznost téméf
dvojnasobna. Tento jev mohl byt zplisoben jiz zminiovanym nedefinovanym uhli¢itanem
nebo jeho pfilisSnym susenim, kdy mohl ztratit Svou krystalovou vodu. To by odpovidalo
1 poméru molarnich hmotnosti, kdy molarni hmotnost hexahydratu je témér
dvojnasobna nez anhydridu.

3.3.2 Pr¥iprava pomoci NiC,0,4-2H,0
Pro ptipravu oxidu byl pouzit vysuSeny Stavelan, ze kterého byl ziskdn Sedy az
Sedocerny prasek. Celkova doba ptipravy byla ptiblizné 30 minut.

3.3.2.1 Prakticky vytézek
Pro ptipravu bylo navdzeno 19,0 g dihydratu $tavelanu nikelnatého.

M (NiO) - m(NiC,0,-2H,0)  74,69-19,0

m(NiO) = -
M (NiC,0,-2H,0) 180,73
m(NiO)=79¢
Tabulka 9: Tabulka praktickych vytézka NiO
Pokus ¢islo Vytézek [g] Vytézek [%]
1 7,6 96,2

Vytéznost pripravy NiO z NiC,04°-2H,0 dosahuje vysoké hodnoty, coz potvrzuje fakt,
ze vychozi slou¢enina byla velmi dobte definovana.

3.3.3 Kontrola Cistoty

Kontrola ¢istoty pomoci teploty tdni nemohla byt urCena, protoze ziskany produkt ma
tuto teplotu velmi vysokou. Specificka reakce, pomoci které by byla potvrzena Cistota
produktu, nebyla v literatuie nalezena. A tak jedina kontrola je barva produktu, ktery
ma mit pii prudkém Zihani Sedou barvu, kterou pfipraveny oxid skutecné¢ mél.

3.4 Priprava heptahydratu siranu nikelnatého NiSQ,-7H,0

Ptiprava siranu nikelnatého probihala pouze jednim zplsoben, a to reakci oxidu
nikelnatého s kyselinou sirovou.
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Obrazek 10: Ptipraveny heptahydrat siranu nikelnatého

3.4.1 Piiprava pomoci NiO

Reaktivita NiO pfipraveného zihanim, jak z uhli¢itanu nikelnatého, tak i ze Stavelanu
nikelnatého byla srovnatelnd. Reakce probihala hned po smichani reaktanti,
ale pro aplné zreagovani bylo zapotiebi reakéni smés vafit. Pribéh reakce byl velmi
dobfe pozorovatelny pomoci barevnych zmén, které probihaly. Jednalo se pfedev§im
Vv prvni fadé o postupnou zménu barvy ze svétle zelené do tmavé zelené v zavislosti
na zvysujicim se obsahu siranu nikelnatého, az po zmizeni malych ¢astecek oxidu a
vzniku zeleného Cirého roztoku. Tento Ciry roztok vsak stdle obsahoval malé castecky,
které byly zpusobeny necistotami jako napiiklad kousky zelezného kelimku, ale i
jiné necistoty. Z tohoto divodu musela byt do postupu ptidana cast, ve které se
ptfipraveny produkt po ochlazeni zfiltruje, aby se pravé tyto necistoty odstranily.
Dalsim vyskytujicim se problémem je velky obsah vody, ktery nepfimétené dlouho
prodluzuje volnou krystalizaci. Z tohoto diivodu by se mohl vysledny produkt pted
krystalizaci zahustit. Nutno ale zahustit na takovy objem, ze kterého ani po ochlazeni na
laboratorni teplotu nezacne krystalizovat siran nikelnaty. Toto opatfeni je nutné,
protoze pii vysSi teploté by dochdzelo k vylucovani krystalkli, které by se vSak
vyskytovaly jako hexahydrat namisto heptahydratu. Celkova ptiprava i s dodatecnymi
ukoly trvala piiblizné 100 minut.

3.4.1.1 Prakticky vytéZek

Nejdiive byl navrzeny postup vyzkouSen pro rizné koncentrace kyseliny sirové.
Koncentrace zvolenych kyselin byly 20, 10 a 5 objemovych %. Pfi pfipravé byla
sledovana zména barvy vznikajiciho roztoku, rychlost rozpousténi oxidu a celkovy cas
do ukonceni zahtivani pii reakci. Pro toto ovéfovani byly pouzity 3 g NiO.

m(NiO)- M (NiSO,-7H,0) _ 3-280,88

m(NiSO,7H,0) = :
M (NiO) 74,69

m(NiSO,-7H,0) =11,3 g
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Jestlize by byl pouzit vesSkery oxid nikelnaty, ktery vznikl jako meziprodukt
Z navazujicich tad, tak by mél teoreticky vytézek odpovidat mnozstvi siranu nikelnatého
pouzitého na zacatku a to 23,7 g.

Tabulka 10: Tabulka praktickych vytézka NiSO,4-7H,0

Pokus ¢islo Vytézek [g] Vytézek [%]
1 10,3 91,2
2 10,8 95,6
3 10,2 90,3

Co se tyka praktické piipravy, tak u kyseliny s nejvétsi koncentraci probihala samotna
reakce nejrychleji a jiz po 20 minutach se reakéni smés zdala byt ¢ira. Na druhou stranu
v ni byl maly objem vody, a tak mél vznikly produkt tendenci ulpivat na sténach.
U koncentrace kyseliny 10 0bj.% jiz problém s ulpivanim nebyl, ale reakéni doba
do vzniku ¢iré kapaliny byla az po 30 minutach. Posledni a nejslabsi koncentrace
kyseliny ¢iry roztok ani po 45 minutach jiz nevytvofila. Z téchto divodu byl zvolen
postup s koncentraci kyseliny 10 0bj.%. Co se tyka samotnych vytézku, tak byly i
podvou tydnech volné krystalizace mirn¢ vlhké, protoZze siran nikelnaty
je hygroskopicky.

3.4.2 Kontrola Cistoty

Kontrola ¢istoty byla provedena tfemi zptsoby. Cilem bylo piedevsim dokézat skutecny
pocet krystalovych vod v molekule. Prvni zpiisob kontroly byl pomoci teploty tani
krystalt stanovené bodotavkem. Tyto teploty byly porovnavany s teplotou tani
heptahydraru (99 °C) a hexahydratu (130 °C) uvadénych literaturou. [17]

Tabulka 11: Tabulka naméfenych teplot

Pokus ¢islo

Nameéiena teplota

1

93,0 °C

2

88,5 °C

Jak je vidét ztabulky namétenych hodnot, tak teploty tani pfipraveného siranu
nikelnatého byly nizs§i nez 99 °C. Lze tedy usuzovat, ze byl opravdu pfipraven
heptahydrat. Nizsi teploty tani se daji vysvétlit pfitomnou vlhkosti. Dalsi kontrolou bylo
porovnani tvaru vzniklych krystali s komeréné vyrobenymi chemikéliemi. Tato
moznost se naskytuje diky jiné krystalické miiZce hexahydratu a heptahydratu, ktera
zpuisobuje jiny tvar krystald.
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Obrazek 12: Fotografie komeréné dodavaného heptahydratu siranu nikelnatého
(desetinasobné zvétseni)
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Obrazek 13: Fotografie komer¢né dodavaného hexahydratu siranu nikelnatého
(desetinasobné zvétSeni)

Jak je vidét na ukézkach, tak krystaly heptahydratu a pfipravené¢ho produktu maji
podlouhly tvar na rozdil od krystalkti hexahydratu, které jsou ovalné se vSemi stranami

termogravimetrie. Na TG grafu mizeme vidét ubytek hmotnosti v zavislosti na
vzristajici teploté, pii které dochazi pii dehydrataci heptahydratu na anhydrid.
 _ X(NiSO, 7H,0) - M(NiSO,) _ 100-154,76
M (NiSO,-7H,0) 280,88
x =551%

Jestlize se dehydrataci odstrani veskera voda, tak by teoreticky ubytek hmotnosti mél
klesnout na 55,1 % pivodni hmotnosti vzorku. V pfipraveném siranu nikelnatém byl
tento pokles na hodnotu 56,2 %. Lze z toho usuzovat, Ze pfipraveny siran nikelnaty se
opravdu vyskytuje jako heptahydrat.
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Obrazek 14: TG graf pro pfipraveny siran nikelnaty

3.5 Kone¢né schéma pripravy tFi po sobé nasledujicich sloucenin

Pro findlni postup pfipravy tii po sobé jdoucich sloucenin niklu byly vybrany
nasledujici slou€eniny: hexahydrat uhli¢itanu nikelnatého, oxid nikelnaty a heptahydrat
siranu nikelnatého. Nejdiive byl pfipravovan uhli¢itan nikelnaty, a to srdzenim siranu
nikelnatého pomoci uhli¢itanu sodného. Vznikl4 sraZenina byla po filtraci pfevedena
zihanim na Sedy oxid nikelnaty. Tento oxid byl poté za tepla rozpustén ve zfedéné
kyseliné€ sirové a ponechan k volné krystalizaci. Celkova doba pfipravy téchto sloucenin
byla pfiblizné¢ 190 minut, ale tento Cas velmi zélezi délce dekantace pii pfipraveé
uhli¢itanu, dob& zihani pfi pfipravé oxidu a na jeho nésledné rychlosti rozpousténi
Vv kyselin€ sirove.

Jednotlivé navody ptiprav pro studenty jsou uvedeny v piilohach.
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Obrazek 15: Schéma piiprav sloucenin s vyznacenim zvolené cesty a casovym
harmonogramem



4 Zavér

Cilem této bakalaiské prace byla pfiprava tfi navazujicich sloucenin niklu,
jejichz postupy by se daly vyuzit v pfedmétu Praktikum z anorganické chemie II.
V teoretické cCasti byly popsany chemické a fyzikalni vlastnosti niklu a jeho
vybranych slouc¢enin. V praktické casti byly poté optimalizovany postupy piiprav
jednotlivych sloucenin, a to v€etné ¢asového harmonogramu. Ziskané slouceniny byly
podrobeny pomoci dostupnych metod kontrole ¢istoty. Jednotlivé navody pro ptipravu
tfi po sobé jdoucich sloucenin jsou uvedeny Vv piilohach.

Cile bakaléiské prace byly splnény.
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Pouzité zkratky

CNS
BCC
Ry
At
M

I:zredeni
TG

centralni nervova soustava

body-centered kubic (kubicka télesn¢ centrovana miizka)
rozpustnost ve vod¢ pti xy °C

zmeéna teploty (zahiivani, zihani)

molarni hmotnost

faktor zfedéni pii gravimetrickém stanoveni
termogravimetrie (termogravimetricky)
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Priloha 1

Uhli¢itan nikelnaty

Uhlicitan nikelnaty je svétle zelena jemné krystalickd latka, téméf nerozpustna ve vodé
(soudin rozpustnosti 1,37-107). P¥i zah¥ivani postupné uvolituje krystalovou vodu a pfi
400 °C se rozklada na oxid nikelnaty a oxid uhli¢ity. Jestlize pouzijeme k pfipravé
uhli¢itan sodny, tak bude vznikat zésadity uhli¢itan o nestechiometrickém slozeni
aNiCO,bNi(OH),cH,O.

Princip:
NiSO, + Na,CO, — NiCO, + Na,SO,

Postup:

23,7 g heptahydratu siranu nikelnatého rozpustime ve 100 cm?® destilované vody, ktera
je zahrata priblizné na 60 °C. Ekvimolarni mnozstvi s 5% nadbytkem uhlicitanu
sodného rozpustime v 60 cm® vody, ktera byla také zahtata ptiblizn€ na 60 °C. Roztok
uhli¢itanu ptidavame po malych davkach K roztoku siranu za neustalého michani. Po
pfidani veskerého roztoku vzniklou smés zahiejeme Kk varu a poté ponechame za
obcasného promichéani asi 10 minut stat. Po ukonceni vyvoje bublinek, které odpovidaji
uniku oxidu uhli¢itého pii vzniku zdsadité podoby uhli¢itanu, vzniklou srazeninu
promyvame destilovanou vodou do odstranéni siranovych iontl, jejichz pfitomnost
kontrolujeme pomoci zkumavkové reakce S 5% roztokem chloridu barnatého, se kterym
davaji sirany bilou srazeninu. Nasledn¢ filtrujeme na Biichnerové nalevce. Vznikly
uhlicitan susime pfi teploté do 80 °C nebo ho pouzijeme pro piipravu dalsi slouceniny.

Kontrolni otazky:

1. Urcete teoretické vytézKy uhli¢itanu nikelnatého za predpokladu, Zze vznika jako
hexahydrat a jako anhydrid.

2. Jaka dalsi slozka kromé uhli¢itanu nikelnatého se vyskytuje v zésaditém uhli¢itanu
nikelnatém?

3. Lze ptipravit uhli¢itan nikelnaty i jinymi zpisoby? Lisi se vysledny produkt néjakym
zptisobem?

4. Jake jsou dalsi ve vode nerozpustné slouc¢eniny niklu?

5. Jaka je reakce sirant s chloridem barnatym? Co vznik bilého zakaleni signalizuje?
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Priloha 2

Oxid nikelnaty
Tento nazelenaly az SedoCerny prasek se nerozpousti ve vodé, ale snadno se rozpousti
ve ziedénych roztocich silnych kyselin. Ptipravuje se zihanim uhli¢itanu nikelnatého.

Princip:
NiCO, —%“ 5 NiO +CO,
Postup:

Uhli¢itan nikelnaty vznikly piipravou ze siranu nikelnatého i s filtraénim papirem
sbalime do Zelezného Zihaciho kelimku a ihned zapoénéme pomalé ihani. Zihani
ukonc¢ime, jakmile dojde ke zméné barvy ze zelené na Sedou. Takto pfipraveny oxid po
vychladnuti pouzijeme pro ptipravu dalsi slouceniny.

Kontrolni otazky:

1. Urcete teoreticky vytézek oxidu nikelnatého.

2. Lze tento oxid piipravit i jinymi zpiisoby? Napiste jejich rovnice.
3. Existuji 1 jiné oxidy niklu? Jaka je jejich stabilita?

4. Vyskytuje se tento oxid v piirod¢ jako mineral?
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Priloha 3

Heptahydrat siranu nikelnatého

Tato zelena krystalicka latku pfi laboratorni teploté krystalizuje jako heptahydrat, ktery
je velmi dobie rozpustny ve vodé. Pti zahtivani postupné ztraci krystalovou vodu, a to
jiz od 30 °C. Pti 250 °C ztraci posledni krystalovou vodu a pii 840 °C se rozklada na
oxid nikelnaty a oxid sifi¢ity. Pfipravuje se reakci niklu nebo oxidu nikelnatého
se ziedénou kyselinou sirovou.

Princip:
NiO +H,SO, +6H,0 — NiSO,-7H,0

Postup:

V digestofi sestavime aparaturu slozenou z banky s plochym dnem a zpétného chladice.
V barice k veskerému pripravenému oxidu nikelnatému piidime ekvivalentni mnozstvi
kyseliny sirové 0 koncentraci 10 obj.%. Smés postupné zahfivame, dokud v reakéni
banice nezreaguje veskery oxid nikelnaty. Poté reakéni smés zahustime na takovy
objem, aby po ochlazeni na laboratorni teplotu zlstal nasyceny roztok. Takto
zahu$ténou smés ponechame Kk volné krystalizaci pii laboratorni teploté. V piipadé
piitomnosti necistot roztok pied zahusténim filtrujeme.

Kontrolni otazky:

1. Urcete teoreticky vytéZek heptahydratu siranu nikelnatého.

2. Jaké je minimalni mnozstvi vody, ve kterém se da rozpustit pfipraveny siran
nikelnaty, a to pti 20 a 100 °C?

3. Jaky komplexni kationt tvofi nikelnaté soli ve vodnich roztocich?

4. Jaky je strukturni vzorec tohoto kationtu?

5. Jaké existuji jiné hydratované formy siranu nikelnatého?

6. Z jakych divodi je pii této pfipravé uZzita volna krystalizace namisto ruSené a jaké
jsou hlavni nevyhody volné krystalizace?
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