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Для синтезу безводних дифосфатів двовалентних металів найчастіше використовують взаємодію за високих температур карбонатів або оксидів відповідних металів з гідрогенфосфатами амонію. Однак найбільш технологічним, енерго- і ресурсозберігаючим способом синтезу безводних солей та матеріалів на їх основі є термообробка кристалогідратів.
Мета даної роботи – визначити оптимальні умови синтезу безводних дифосфатів кобальту(ІІ)-мангану(ІІ) зневодненням їх гексагідратів.

Основним експериментальним методом обраний диференціальний термічний аналіз (ДТА), якій виконували за допомогою деріватографу Q-1500 D в умовах динамічного (швидкість нагрівання 10.0; 5.0 і 2.5 град./хв.) і квазіізотермічного режимів нагрівання. В якості основного об’єкту дослідження використаний дифосфат, склад якого відповідає насиченому твердому розчину – Сo1.77Мn0.23P2O7·6H2O. Ідентифікацію продуктів зневоднення здійснювали рентгенофазовим та ІЧ спектроскопічним аналізами.

Відповідно до результатів ДТА, нагрівання Сo1.77Мn0.23P2O7·6H2O зі швидкістю 2.5 град./хв. супроводжується глибоким ендотермічним ефектом в інтервал 623 – 668 К. Втрати маси зразка при цьому складають 0.5 моль Н2О. Ці дані повністю відповідають традиційним уявленням про те, що видалення з гідрату води супроводжується ендотермічним ефектом. За збільшення швидкості нагрівання з 2.5 до 10 град./хв. практично в тому ж інтервалі температур (623 – 683 К) видалення тих же 0.5 моль H2O супроводжувалось появою на кривій ДТА чіткого екзотермічного ефекту. 

Рентгенофазовим аналізом встановлено, що продукти часткового зневоднення Сo1.77Мn0.23P2O7·6H2O, одержані при температурі початку ендотермічного ефекту (623 К, швидкість нагрівання 2.5 град./хв.), мають кристалічну структуру, яка після нього (668 К) не змінюється. Той же продукт зневоднення, одержаний нагріванням із швидкістю 10.0 град./хв., є рентгеноаморфною фазою, яка кристалізується після екзотермічного ефекту в області 623 – 683 К. Тобто хід кривої ДТА, яка описує дегідратацію за швидкості нагрівання 10 град./хв., обумовлений настанням екзотермічного процесу кристалізації. 

Отже, зміна режимів нагрівання кристалогідратів під час їх зневоднення значно впливає на теплові ефекти, що реєструють послідовність термічних перетворень, які відбуваються у твердій фазі. 

Враховуючи результати ДТА, оптимальними для одержання безводних дифосфатів кобальту(ІІ)-мангану(ІІ) термообробкою Co2-хMnxP2O7∙6H2O (0(х≤0.23) є такі умови: динамічний режим нагрівання зі швидкістю 10.0 град./хв., квазіізотермічний зі швидкістю нагрівання 3.0 град./хв.

Комплексним дослідженням продуктів часткового і повного зневоднення, одержаних при температурах теплових ефектів на кривих ДТА Co2-хMnxP2O7∙6H2O (0(х≤0.23), встановлено, що утворення α-Co2-хMnxP2O7 здійснюється одночасно за двома напрямками. Відповідно до першого, до 65% α-Co2-хMnxP2O7 є результатом термічної дегідратації вихідного кристалогідрату. Другий напрямок, передбачає твердофазну взаємодію проміжних продуктів – конденсованих фосфатів і оксидів. 
Кількісні співвідношення напрямків процесу і температурні режими їх реалізації для дифосфатів різного складу визначаються природою катіона. Температури утворення продуктів часткового зневоднення і безводного дифосфату α-Co2-хMnxP2O7 (0(х≤0.23) у разі збільшення вмісту Mn(ІІ) знижуються на 15 - 25 градусів.
