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Висока чутливість методу ІЧ спектроскопії до особливостей зв’язку протонвмісних груп робить його одним з найважливіших для аналізу форм і характеру зв’язку молекул води і гідроксильних груп, особливостей водневого зв’язку в гідратованих фосфатах.

На даний час принципіальної проблеми вибору приладу для ІЧ спектроскопічних досліджень не існує. Якість отриманого спектру і відповідно об’єм інформації, що він дає, в більшій мірі визначається вибором методики приготування зразку для аналізу та чистотою її виконання.

Мета даної роботи – обрати методику, що забезпечує одержання коректних надійних результатів  ІЧ спектроскопічних досліджень  стану протонвмісних груп в гідратованих фосфатах.
Як основні об’єкти дослідження використовували фосфати цинку-мангану(ІІ) тетрагідрати складу Zn2Mn(PO4)2·4H2O і Zn2,5Mn0,5(PO4)2·4H2O. Їх отримували взаємодією механічної суміші гідроксокарбонатів цинку і мангану(ІІ), взятих у певному співвідношенні, з монофосфатною кислотою за певних значень рН.

 Враховуючи методичні особливості ІЧ спектроскопічних досліджень, зразки готували методом пресування фіксованої наважки зразка (0,047 мас.%) в матрицю калію броміду, для порівняння – у вигляді емульсії у вазеліновому маслі.
Для надійної ідентифікації смуг поглинання в області, що відповідає коливанням кристалізаційної води (4000–1400 см–1), додатково використовували суспензію зразків в бутиловому спирті, нанесену на нейтральну підложку з CaF2. З метою віднесення смуг поглинання, що спостерігаються в ІЧ-спектрах, застосовували метод ізотопного заміщення. Дейтероаналоги фосфатів отримували в аналогічних умовах, використовуючи дейтерофосфатну кислоту і розчини вихідних солей у важкій воді. Запис ІЧ спектрів гідратованих фосфатів та їх дейтероаналогів проводили при кімнатній температурі та охолодженні зразків до температури рідкого азоту (-190 0С), використовуючи для зйомки одні й ті ж запресовки. 

Спектри, отримані з використанням обох методик, виявилися ідентичними. Одночасна присутність в спектрах фосфатів твердого розчину вузьких високочастотних і широких низькочастотних смуг поглинання вказує на різну навантаженість кожної ОН–групи молекул води та на їх участь в утворенні різних за міцністю і направленістю Н-зв’язків.

Порівняльний аналіз ІЧ спектрів фосфатів з різним вмістом цинку і мангану(ІІ) свідчить про те, що частоти валентних коливань ОН-груп молекул води залежать від співвідношення цинку і мангану в октаедрах кристалічної структури фосфату. Із збільшенням вмісту мангану(ІІ) в координаційному поліедрі спостерігається закономірне зміщення максимумів смуг поглинання ν(ОН) в низькочастотну область, як в групі М2+ – ОН2...ОРО3, так в групі М2+ – ОН2...ОН2. Особливо чітко воно реєструється в ІЧ спектрах зразків, осаджених на СаF2. 

Енергія водневих зв’язків, оцінена по цьому зміщенню, зростає при переході від Zn3(PO4)2·4H2O до Zn2Mn(PO4)2·4H2O. Збільшується при цьому і різниця в навантаженості ОН–груп в однієї тієї ж молекулі води, що свідчить про більш сильну поляризуючу дію мангану на молекули води, які складають найближче координаційне оточення катіону.

Отже, під час систематичних ІЧ спектроскопічних досліджень гідратованих фосфатів для одержання якісних коректних даних виправданим є застосування таких основних методик: - пресування фіксованої наважки зразка в матрицю КBr; - у вигляді емульсії у вазеліновому маслі; - осадженням суспензії зразків в бутиловому спирті на нейтральну підкладку з СаF2.

