KATALIZA
Cwiczenie 75
Synteza komplekséw niklu

Celem ¢wiczenia jest synteza dwoch kompleksow — matoczgsteczkowego Ni(PPhs)2Cl2, oraz
kompleksu niklu immobilizowanego na nosniku polimerowym; charakterystyka spektralna

otrzymanych kompleksow.

Sprzet

pipety miarowe o poj. 5 ml — 2 szt.,
pipety miarowe o poj. 1 ml — 2 szt.,

piety Pasteura — 5 szt.,

chlodnica zwrotna — 1 szt.,

kolbka okragtodenna o poj. 25 ml — 1 szt.,
mieszadto magnetyczne — 1 szt.,

Czasza grzejna,

lejek ze spiekiem szklanym ®=20-25 mm — 1 szt.,
szalka na preparat — 1 szt.,

strzykawka o poj. 10 ml — 1 szt.,
buteleczki o poj. 5 ml — 3 szt.,

kolbka miarowa o poj. 25 — 1 szt.,

kolbki miarowe o poj. 100 ml -2 szt.,
topatka metalowa — 1 szt.

Odczynniki

alkohol izopropylowy,

chlorek niklu(ll) szesciowodny - NiCl2-6H20,
etanol, 96%,

trifenylofosfina,

nos$nik polimerowy z grupami funkcyjnymi,
chlorek metylenu,

Wykonanie ¢wiczenia:

Synteza bis(trifenylofosfina)dichloroniklu(11) Ni(PPh3)2Cl2 [1]

W kolbce okraglodennej o poj. 25 ml, zaopatrzonej w chtodnice zwrotng i czasze
grzejna, umiesci¢ 0,28 g PPhs 1 3,0 ml alkoholu izopropylowego. Catos¢ ogrzac¢ do tagodnego

wrzenia. W osobnej buteleczce przygotowaé roztwor 0,12 g NiCl2-6H20 w 1,5 ml etanolu i



lekko podgrza¢, az do rozpuszczenia soli niklu. Tak uzyskany roztwor powoli wkropli¢ za
pomocg pipety Pasteura poprzez chtodnic¢ do wrzacego roztworu PPhs. Powinno obserwowac
si¢ natychmiastowe wypadanie osadu. Po samoczynnym ozigbieniu mieszaniny do
temperatury pokojowej osad odsgczy¢, przemy¢ (na lejku) schtodzonym etanolem (2 x 2 ml) i
wysuszy¢ na powietrzu. Zwazy¢, obliczy¢ wydajnos¢. Otrzymany produkt scharakteryzowac

za pomocg spektroskopii FTIR. Dodatkowo wykona¢ widma FTIR wyj$ciowych substratow.

Synteza heterogenicznego kompleksu niklu(l1)

W buteleczce 0 poj. 5 cm® odwazy¢ 0,1 g zywicy (rodzaj zywicy oraz Stopien jej
funkcjonalizacji, w mmol N/g, podaje prowadzacy na zajeciach), a nastgpnie doda¢ 1 ml
chlorku metylenu. W osobnej buteleczce przygotowa¢ 1 ml roztworu NiCl2-6H20 w metanolu
(ilo$¢ rownomolowa w stosunku do grup aminowych/iminowych). Roztwoér metanolowy
przenies¢ ilosciowo za pomocg pipetki do buteleczki z zywicg i umiesci¢ na wytrzasarce.
Reakcje prowadzi¢ przez 1 godzing w temperaturze pokojowej. Po tym czasie roztwor
posorpcyjny odsaczy¢ za pomocg strzykawki z filtrem z waty do kolby miarowej o poj. 100
ml. Uzupehi¢ woda do kreski. Z tak przygotowanego r-ru pobra¢ 10 ml roztworu do kolbki
miarowej 0 poj. 100 ml i uzupetni¢ woda do kreski. Ilos¢ jonow niklu(l) immobiliowanych
na nosniku polimerowym okresli¢ metoda UV-Vis na podstawie zawartosci tych jonow w
roztworze posorpcyjnym.

Kompleks niklu na Zelu polimerowym przemy¢ kilkakrotnie metanolem, a nastgpnie
wysuszy¢, po czym scharakteryzowa¢ za pomoca spektroskopii FTIR. Dla poréwnania
wykona¢ widmo FTIR wyjsciowej zywicy. Wykonaé zdjecia mikroskopowe zywicy przed i
po modyfikacji chemicznej.

Oznaczanie zawartosci jonow niklu

Zawartos¢ jonow niklu w roztworach posorpcyjnych oznaczy¢ spektrofotometrycznie za
pomocg spektrofotometru UV-Vis. Pomiar wykona¢ w kuwetach o grubosci warstwy
absorbujacej 1 cm, przy dlugosci fali 563 nm, stosujac jako odnosnik wode.

Do kolbki miarowej o poj. 25 ml pobra¢ 1 ml rozcienczonego roztworu posorpcyjnego,
dodac 2 ml buforu i 5 mI Br-PADAP i uzupetni¢ woda do kreski miarowej. Wykona¢ widma
UV-Vis uzyskanego roztworu. Na podstawie krzywej kalibracyjnej okresli¢ stezenie jonow

niklu niezwigzanego przez zywice. Wykorzystujagc te informacj¢ obliczy¢ zawartosé



procentowa niklu w katalizatorze heterogenicznym. Obliczy¢ stosunek Ni:N w zywicy 1 na tej

podstawie zaproponowac strukture powstatego kompleksu.

Opracowanie wynikow:

Sprawozdanie powinno zawiera¢ krotki wstep literaturowy (1 strona tekstu, czcionka 12,
odstep 1,5, tekst wyjustowany) z zakresu zastosowania zwigzkow niklu w Katalizie,
sprecyzowany cel ¢wiczenia (z odpowiednimi reakcjami wykonanymi w edytorze wzoréw
chemicznych) oraz zwiezly opis wykonanych eksperymentéw, obliczenia, propozycje
struktury wytworzonych kompleksow,

Przy opracowaniu wstepu literaturowego nalezy wykorzysta¢ minimum dwie publikacje
naukowe o zasiggu mi¢dzynarodowym opublikowane w ostatnich 10 latach. Wykorzystane
do opracowania wstgpu literaturowego publikacje powinny zosta¢ zacytowane w

odpowiednim miejscu tekstu oraz w prawidtowy sposob zestawione na koncu sprawozdania.

Zagadnienia

e Nikiel i jego podstawowe wlasciwosci (budowa elektronowa, stopnie utlenienia,

e Podstawowe informacje na temat zwigzkéw kompleksowych (typy ligandéw, budowa,
typowe kompleksy, podstawy nazewnictwa, teorie wigzan itp.)

e Podstawowe informacje na temat reakcji sprzegania katalizowanych zwigzkami niklu
(typy reakcji, najwazniejsze uktady katalityczne zawierajace nikiel, przyktadowe
mechanizmy reakcji, przyktadowe kierunki wykorzystania reakcji sprzegania),

e Procesy przemystowe katalizowane zwigzkami niklu.
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