Оксалаты кобальта и никеля
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Органические соли кобальта и никеля применяются для получения металлических плёнок, сплавов, металлокерамических, огнеупорных и магнитных материалов. Они являются перспективными прекурсорами тонкодисперсных катализаторов – наночастиц металлов и их оксидов [2]. Целью данной работы является синтез оксалатов никеля и кобальта и определение температур термической стабильности и разложения для создания нанокомпозитов внедрения в каналы одностенных углеродных нанотрубок.
Получение гидратов оксалатов никеля и кобальта осуществили осаждением щавелевой кислотой из водных растворов нитратов металлов методом, описанным ранее в работе [1]. Использовали реактивы марки ЧДА: H2C2O4∙2H2O, Co(NO3)2∙6H2O, Ni(NO3)2∙6H2O. Водные растворы концентрацией 0,5 М с соотношением реагентов M2+:H2C2O4 = 1:1. Приливали раствор H2C2O4 к растворам нитратов металлов при интенсивном перемешивании. Раствор выдерживали 12 ч при комнатной температуре, фильтровали, осадок промывали и сушили в сушильном шкафу при 60°С в течение 4 ч. Рентгенофазовый анализ выполнили на дифрактометре Shimadzu XRD 6000. Параметры съёмки: 2θ – 10,00° ÷ 60,00°; излучение – CuKα; шаг – 0,02°; усреднение в точке – 1 с.

Обработку полученных дифрактограмм производили в программе PROFIT [3]. В работе получены однофазные образцы α-модификаций гидратов оксалатов никеля и кобальта. Полученные результаты (табл.1) согласуются с данными порошковой базы данных PDF №25-0251 (α-СoС2O4∙2H2O) и №25-0581 (α-NiС2O4∙2H2O). 
Табл.1 Структурные характеристики синтезированных оксалатов
	Соединение
	Расчётные параметры ячейки
	Данные PDF

	СoС2O4∙2H2O
	a = 11,8(7) Å; b = 5,4(4) Å; 
c = 9,8(5) Å; β = 127,(3)˚
	a = 11,77 Å; b = 5,416 Å;

c = 9,859 Å; β = 127,9˚

	NiС2O4∙2H2O
	a = 11,7(4) Å; b = 5,3(2) Å

c = 9,8(1) Å; β = 127,(1)˚
	a = 11,775 Å; b = 5,333 Å

c = 9,833 Å; β = 127,2˚


Полученные вещества охарактеризовали методом синхронного термического анализа ТГ-ДСК на приборе Jupiter STA 449 F1. Атмосфера – сухой азот и воздух. Температурный диапазон: 25 – 500°С, скорость нагревания – 5 K/мин. Дегидратация оксалатов протекает в интервале от 80°С до 150°С. Разложение обезвоженных оксалатов начинается с 290°С экзотермическим эффектом (в атмосфере азота и на воздухе). В атмосфере азота за ним следует эндотермический эффект после 340°С. При разложении в инертной атмосфере до 30 % образца составляет оксид.
На микрофотографиях просвечивающей электронной микроскопии наблюдали агломераты металлических наноразмерных частиц от 10 до 50 нм. Кислород имеет равномерное распределение по кристаллам металла. Полученные результаты указывают на практическую возможность внедрения наночастиц металла в углеродные нанотрубки.
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