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1. Uvod

Oxidy Zeleza s v prirode vel'mi rozsirené a stabilné
zliceniny a daju sa l'ahko syntetizovat' v laboratoriu. Su
pritomné takmer vo vsetkych zlozkach zivotného prostre-
dia (atmosféra, biosféra, pedosféra, hydrosféra, litosféra).
Tieto oxidy najCastejSie obsahuju zelezo v oxidacnom
stupni Fe'" a tvoria sa pri aerébnom zvetravani magmatic-
kych hornin. Vplyvom veternej alebo vodnej erdzie sa
modzu redukovat’ na Fe' zlugeniny a transportuju sa v Zi-
votnom prostredi, kde sa nasledne redistribuuji vznikom
rud a zrazanim v biote. Vysledkom tejto distribucie oxidov
zeleza je ich $tadium v takmer vSetkych vednych discipli-
nach, ako su napr. geochémia, geoldgia, medicina, envi-
ronmentalna chémia a iné, a ich nasledné pouzitie napr.
ako pigmentov, ¢i pri §tdiu adsorpcie i6nov a molekul,
mechanizmov rozpustania, redukénych a katalytickych
reakcii'.

Obzvlast’ dolezité je Stadium tychto oxidov v materia-
lovom vyskume, pretoze sa vyskytuju vo forme kor6znych
produktov v konstrukénych materialoch obsahujucich zlia-
tiny Zeleza®.
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Vynikajiicou metédou na ich stanovenie sa stala Mos-
sbauerova spektrometria, ktora dokaze detegovat’ konkrét-
nu chemicka formu a krystalické usporiadanie danej formy
zeleza v zluCenine. Jednotlivé oxidy st ¢asto medzi sebou
vzajomnymi polymorfami, ¢iZze chemicky st totozné a liSia
sa len krystalickou Struktarou.

Cielom tohto prispevku je poukdzat na moznosti
Maéssbauerovej spektrometrie pri identifikacii jednotlivych
Struktirnych foriem (polymorfov) zlucenin Zeleza pomo-
cou poskytnutia kratkeho prehladu prac ztejto oblasti.
Este pred tym stru¢ne popiSeme zéklady metody.

2. Mossbauerova spektrometria

Mossbauerova spektrometria bola vyvinuta Rudolfom
L. Méssbauerom v roku 1958 pocas jeho prace na dokto-
randskej téme. Je to nedestruktivna metoda a dokaze zare-
gistrovat’ vel'mi jemné zmeny v energetickych stavoch
jadier tzv. mossbauerovskych atomov. Je zalozena na vyu-
ziti bezodrazovej jadrovej rezonancnej fluorescencie
y-foténov, znamej ako Mossbauerov efekt*. Medzi naj-
roz8irenejSie prvky, ktoré su Studované pomocou Mos-
sbauerovej spektrometrie, patri prave Zzelezo. Zdrojom
y-foténov je ziarié *’Co zabudovany do rédiovej matrice,
ktory sa elektronovym zachytom premiefia na >'Fe a pocas
tejto premeny vyziari aj fotony o energii 14,4 keV. Tieto
fotony absorbuje jadro *’Fe nachadzajiice sa vo vzorke,
ktoré sa nasledne excituje. Pri deexcitacii vzorky sa mézu
vyZziarit’ 3 druhy Ziarenia: y-fotoény, fotony charakteristic-
kého Ziarenia a konverzné elektrony. Ked'Ze atomy zeleza
v roznych latkach a oxidacnych stavoch maji rozdielne
rezonanéné energie, je nutné energiu povodného ziarenia
modulovat’ pomocou Dopplerovho efektu. To sa da do-
siahnut’ napr. umiestnenim ziarica na vhodné pohybové
zariadenie.

Pri absorpcii ziarenia je mozné identifikovat’ tri typy
interakcii, od ktorych sa odvijaji ich prisluSné spektralne
parametre.

Elektrickd monopoélova interakcia je charakterizovana
rozlozenim néboja jadra s hustotou elektrénov v priestore
jadra a v spektre ma vplyv na izomérny posun, ktory poda-
va informaciu o charaktere vézieb, spinovom stave, oxi-
dacnom stave a elektronegativite ligandov.

Elektricka kvadrupdlova interakcia sa odohrava me-
dzi jadrovym kvadrupdlovym momentom a nehomogenita-
mi elektrického pol'a v priestore jadra. Prejavuje sa ako
kvadrupodlové Stiepenie a to podava informaciu o lokalnej
symetrii (molekularnej alebo kryStalovej) a taktiez o oxi-
dacnom stave, charaktere vizieb a spinovom stave atdbmov
zeleza vo vySetrovanej latke.
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Magnetickd dipolova interakcia vznikd v dosledku
vzajomného podsobenia medzi jadrovym magnetickym
momentom a vnutornym a/alebo aplikovanym vonkajSim
magnetickym polom, ¢im dochadza k magnetickému Stie-
peniu jadrovych hladin, ¢ize Zeemanovmu javu. Pozorova-
né hyperjemné pole je vysledkom pohybu elektronov,
magnetického momentu, prispevku s-elektréonov v priesto-
re jadra a prispevku vodivostnych elektronov prostrednic-
tvom vymennej interakcie’.

3. Zelezo

V zemskej kore sa vyskytuje v hornindch, mineraloch
a rudach. NajvyznamnejSie Zelezo-obsahujuce rudy su
magnetit, siderit a limonit’. Zelezo ma 4 stabilné izotopy
*Fe (5,845 %), *Fe (91,754 %), "Fe (2,119 %) a *Fe
(0,282 %). Izotop *’Fe sa vyuziva pri Mossbauerovej spek-
trometrii na analyzu materidlov obsahujucich Zelezo
(ocele, mineraly, atd’.) Velka cast' zlucenin zeleza tvori
korézne produkty, a preto je potrebné poznat ich Struktiru
a vlastnosti.

Zelezo ajeho zliatiny sa pouZivaji ako konstrukény
materidl, ktoré sa mézu modifikovat’ mnohymi primesami
na dosiahnutie Ziaducich mechanickych vlastnosti podla
ich predpokladaného pouzitia. Jednou z pouzivanych me-
tod na skamanie §truktry kordznych produktov a sledova-
nie vplyvu primesi na $trukturu zeleznych materidlov je
Mossbauerova spektrometria.

4. Polymorfia

Polymorfia je schopnost’ latok krystalizovat’ vo viace-
rych kryStalovych Struktirach (polymorfov). Pri prvkoch
existuje analogicky pojem, tzv. alotropia. Jednotlivé poly-
morfy maji rozne fyzikélno-chemické vlastnosti, ako je

Tabulka I
Prehl'ad oxo-hydroxidov, hydroxidov a oxidov Zeleza'
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teplota topenia, rozpustnost, charakteristické parametre
v Mossbauerovej spektrometrii a iné. Ak sa v kryStalickej
Struktire nachadza aj rozpustadlo, hovorime o solvato-
morfii.

Objavena bola v roku 1832 Fridrichom Wohlerom
aJustom von Liebigom pozorovanim kryStalizacie
benzamidu®. Je vel'mi tazké dokézat’ a predpovedat’ presny
pocet polymorfov, ¢oho dokazom je objavenie polymorfu
kyseliny maleinovej v roku 2005, pricom jej prva krystalo-
graficka analyza bola uskutoénena uz v roku 1882 (cit.”).

5. Polymorfné zluceniny Zeleza

V literatiire st popisané Styri polymorfy Fe,Os3 a pét
polymorfov FeOOH (cit."). V tychto zlugeninach nadobi-
da Zelezo najcastejSie oxidacny stav 3+. Zndme oxo-
hydroxidy, hydroxidy a oxidy zeleza st uvedené v tab. 1.

5.1. Oxo-hydroxidy a hydroxidy zeleza

St to zlGceniny Zeleza s naviazanou oxo aj hydroxy
skupinou. NajcastejSim predstavitelom je oxo-hydroxid
zelezity (FeOOH), ktory ma 5 polymorfov: goethit
(a-FeOOR), akaganeit  (B-FeOOH), lepidokrokit
(y-FeOOH), feroxyhyt (6-FeOOH) a vysokotlaky FeOOH.
Dalsim predstavitelom je zelena hrdza (green rust). Je to
hydroxid, v ktorom sa nachadza Fe vo forme Fe" aj Fe™
a mOze obsahovat’ eSte uhli¢itanové, chloridové a siranove
aniony'.

Goethit (a-FeOOH) je izoStruktrou diasporu
(a-AlOOH) s ortorombickou jednotkou a termodynamicky
najstabilnej$im oxo-hydroxidom. Mo6ze sa vyskytovat ako
koncovy produkt pri transformacii inych oxo-hydroxidov.
Je hnedej farby a vyuZziva sa ako pigment, tzv. hnedy oker.
Zic a spol.'’ skiimali formovanie sa goethitu zo zrazeniny
roztoku ferrihydritu pri vysokom pH. Po 90 diioch pri iz-

Oxo-hydroxidy a hydroxidy Oxidy

Goethit a-FeOOH Hematit o-Fe,O3
Lepidokrokit y-FeOOH Magnetit Fe;04
Akaganeit f-FeOOH Maghemit y-Fe, 05
Schwertmannit Fe;c0,6(OH),(SO4),'n H,O B-Fe,0;
0-FeOOH e-Fe,O5
Feroxyhyt 6"-FeOOH Wiistit FeO
High pressure FeOOH

Ferrihydrit FesHOg . 4 H,O

Bemalit Fe(OH),

Fe(OH),

Green Rust Fe,"'Fe,"(OH)3,10, (A ); A=Cl; '/,S0,”
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bovej teplote sa goethit ukazal ako koncovy produkt trans-
formacie. Pocas krystalizacie pri teplote 160 °C sa malé
mnozstvo geothitu objavilo medzi 40-60 minitami, ale sa
aj rozpustilo a po 6—24 hodinéach sa vyskytoval ako konco-
vy produkt len hematit (0-Fe,05)"°. Charakterizacii pro-
duktov po hydroterméalnom pdsobeni na nano-goethit po-
mocou Mdssbauerovej spektrometrie sa zaoberali De Gra-
ve a spol''. Dobre vykrystalizovany goethit odolaval pdso-
beniu az to teploty 275 °C. Slabo vykrystalizovany podlie-
hal transformacii pri teplote okolo 250 °C a vznikajuce
produkty boli hematit a-Fe,O; a maghemit y-Fe,O;. Pri
teplote nad 300 °C sa oba goethity kompletne pretransfor-
movali na hematit''.

Priprave goethitu vo vysoko alkalickom prostredi sa
venovali Risti¢ a spol.'>. Ako vychodziu latku pouzili cho-
lin citrat zeleza. Morfologia a fazové zloZenie Castic goet-
hitu sa nemenili az do 14 dni zahrievania pri 90 °C.
V autoklave pri 160 °C dochadzalo k fazovej transformacii
goethitu na hematit cez mechanizmus rozpustenia
a rekryStalizacie. Pri zahrievani na 300 °C na vzduchu
po 2—4 hodinach sa vytvaral hematit so zachovanou mor-
fologiou povodného goethitu a pri 800 °C sa formovali
Castice hematitu v morfolégii preskupenia tuhej fazy'”.
Mossbauerove spektrum syntetického goethitu je znézor-
nené na obr. 1 (cit."). Je charakteristické sextetom pomer-
ne Sirokych Ciar, ktoré vykazuju urCiti mieru asymetrie
smerom k niz§im hodnotdm hyperjemnych magnetickych
poli.

Akaganeit (B-FeOOH) je izostruktirou hollanditu
s tetrogonalnou alebo monoklinickou symetrii. Objaveny
bol v roku 1962 v Japonsku. Vyskytuje sa najcastejSie v
prostredi bohatom na Cl™ i6ny. Je hnedej az svetlo-Zltej
farby'. Barrero a spol.'* skamali vplyv AP’ a vplyv Ti'" na
vlastnosti akaganeitu pripraveného hydrolyzou z roztoku
FeCls. V pritomnosti A" iénov pri koncentraciach men-
Sich alebo rovnych 10 mol.% neboli zaznamenané Ziadne
vyrazne zmeny v hyperjemnych a krystalografickych para-
metroch. Predpokladé sa, Ze len malé mnozstvo AI’™ iénov
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Obr. 1. Méssbauerove spektrum syntetického goethitu pri
izbovej teplote13
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moze preniknit’ do Struktary akaganeitu. Na druhej strane
vplyv Ti" bol vyrazny. Znizila sa velkost zfn, zmensili sa
hyperjemné parametre aj krystalograficka jednotka'®. Me-
ranim pomocou Mossbauerove]j spektrometrie identifiko-
vali dve frakcie, ktorych f-faktory st porovnatel'né so Stan-
dardom Zelezného prasku'’. Vyrobou polymérnych nano-
komponentov akaganeitu metodou in situ sa zaoberali Mil-
lan a spol.'’. Kontrolované zrazanie sa dosiahlo pouZitim
polymérnej matrice polyvinylpyridinu obsahujicej funk-
¢né skupiny N-bazy, ktoré vytvaraju koordinacné vézby
si6nmi Zeleza. Vysledné materialy umoznili sledovanie
dvoch magnetickych momentov v nanocasticiach akagane-
itu. Tieto nanocastice sa dokazu rozpustit’ v slabo kyslom
prostredi za vzniku stabilnych nanocastic obalenych mole-
kulami vody, ktoré sa mozu pouzit v biomedicinskych
aplikaciach'®. Akaganeit ma vo svojej truktire zabudova-
né iony chloru a krystalova Struktira neobsahuje volnt
vodu. Zihanim pri 200 °C sa $truktira nemeni a choridovy
anion sa uvolniuje zo Struktiry iba pri transformacii na
hematit. Preto vyskyt akaganeitu dokazuje pritomnost
vysokej koncentracie chloridov v prostredi'’. Pripravou
z FeCl; pomocou hydrolyzy pri 70 °C pocas 48 hodin sa
vyrobil praSok akaganeitu. Mdssbauerova spektrometria
dokézala pritomnost’ dvoch oktaedrickych pozicii, ktoré su
potrebné na monoklinickt symetriu'®, Na obr. 2 je namera-
né Mossbauerove spektrum syntetického akaganeitu'.
Pozostava z dvoch dubletov.

Lepidokrokit (y-FeOOH) je izoStruktirou boehmitu
s ortorombickou jednotkou. Je oranzovej farby a vyskytuje
sa Gasto ako oxidaény produkt Fe** katiénov'. Nanorurky
lepidokrokitu sa pripravujui elektrodepoziciou vodného
roztoku na hlinikovii matricu. Cisty lepidokrokit sa vytva-
ra v poroch hlinika s priemerom 45 az 150 nm (cit.").
Priprava nanorurok lepidokrokitu sa da uskutocnit’ aj bez
pritomnosti elektrického pradu. Neetzel a spol.*® pripravili
nanocastice v dvoch krokoch. Prvym bolo vytvorenie ¢as-
tic zrazanim vo vodnom roztoku a druhym depoziciou
Castic do nanokanalov polykarbonatovej $ablony, kde sa
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Obr. 2. Mossbauerove spektrum syntetického akaganeitu pri
izbovej teplote"’
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vytvérali nanorarky lepidokrokitu®. Antony a spol.*' §tu-

dovali elektrochemicku redukciu v neutrdlnom az slabo
zasaditom prostredi. Roztok pri 25 °C obsahoval aj chlori-
dové, siranové a hydrogénuhlic¢itanové aniony. Redukc-
nym produktom boli Fe* iony, ktoré zvySovali pH
roztoku®'. Mossbauerove spektrum lepidokrokitu je pri
izbovej teplote podobné spektru akaganeitu. Navzdjom sa
daju odlisit’ pri teplote tekutého dusika, kedy este lepidok-
rokit zachovava dublet, no spektrum akaganeitu sa Stiepi
na magneticky sextet.

Zelend hrdza (green rust) je komplexny hydroxid
veleza (Fe"-Fe™) s obsahom siranovych, uhligitanovych
a chloridovych aniénov, nazyva sa aj fougerit. Struktira je
charakterizovana ako green rust one (GR1) a green rust
two (GR2). Distribucia kationov a anidonov v tychto zlace-
ninach bola skimané Geninom a Rubym?. Rovnako boli
Studované ferrimagnetické vlastnosti uhli¢itanovych zluce-
nin zelenej hrdze® a jej pritomnost’ a transformécia v gle-
jovych podach, v redukénomorfnych pddach a vyskyt pri
mineralogickej transformacii Zeleznatych oxidov**2%.

5.2. Oxidy zeleza

Zlt¢eniny Zeleza s kyslikom sa nazyvaji oxidmi.
Najznamejsim predstavitelom je oxid Zelezity, ktory ma
4 zname polymorfy: a-Fe,O; (hematit), B-Fe,Os, y-Fe, 05
(maghemit) a e-Fe,O; . Daldim vyznamnym oxidom je
magnetit (Fe;0,4 — Fe”Fesz4)'. Je mozné, Ze tlakom indu-
kované transformacie B-Fe,Os;, y-Fe,05 a &-Fe,O; mézu
viest’ k novym polymorfom a pri nizkych tlakoch st nie-
ktoré tieto transformacie nevratné rovnako ako transforma-
cia 0-Fe,O; na y-Fe,O; pri nizkom tlaku®’.

Hematit (a-Fe,O;) je izostruktarou korundu s hexago-
nalnou symetriou. Je najstabilnej$im oxidom a koncovym
produktom pri transformacii vSetkych oxidov Zeleza. Ma
krvavo-Cervenu farbu a pouziva sa ako pigment, tzv. Cer-
veny oker. Pomocou Madssbauerovej spektrometrie boli
Studované nanokrystaly a nanoStruktiara hematitu. Pri izbo-
vej teplote vzorky vykazovali superparamagnetické spra-
vanie, mensie zrna taktiez vykazovali vyssiu odolnost’ voci
magnetizacii. Pri dlh§om case mletia sa ukazala menSia
velkost' zfn, ktord ovplyvnila magnetické hyperjemné
pole?”?®. Niektoré prace sa venuju vplyvu kovov a poly-
morfov FeS, (pyrit a markazit) na vlastnosti hematitu.
Krystaly hematitu transformovaného z markazitu st men-
Sie oproti krystalom z pyritu®. Pritomnost’ atémov titinu
v zmesi titan-hematit, redukuje Fe iény v Struktire Fe,O4
&iastodne na Fe*" a &iastotne na kovové Zelezo™. Pri hlini-
kom vysoko substituovanom hematite (9,5-28,1 mol.%) sa
zistilo, Ze tieto vzorky maju silnt tendenciu usporiadat’ sa
v externom magnetickom poli a pritomnost’ hlinika ma
vplyv na hyperjemné pole v Mdssbauerovom spektre®'.
V Cechéch 3tudovali vplyv sacharézy na vzajomny pomer
vzniknutych o-Fe,O; a B-Fe,O; pri transformacii &-Fe,O;
v Fe,05/Si0, nanokompozitoch. Obsah B-Fe,O; narasta
s vy$§im mnoZstvom sachardzy a vo vzorkach bez pritom-
nosti sachar6ézy sa neformoval Ziadny B-Fe,Os . Ukézalo
sa, ze pritomnost’ sachar6zy urcuje produkt transformacie
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e-Fe,0; (cit. *). Merup™ a spol. skamali nanoastice he-
matitu pomocou Mossbauerovej spektrometrie pri roznych
teplotach. Pri nizkych teplotach sa spektrum zobrazi ako
sextet, pretoze magnetické momenty nanocastic sii uspo-
riadané (obr. 3).

Magnetit (Fe;O4) je ferrimagneticky mineral obsahu-
juci Fe" aj Fe™. Je vyznamnou rudou a spolu s titanomag-
netitom je zodpovedny za magnetické vlastnosti skal. Kvo-
li jeho Ciernej farbe sa niekedy nazyva aj Cierny oxid
veleza'. V Pol'sku §tudovali pripravu multivrstvovych na-
nocastic magnetitu. Ako povrchovy material pouzili kovy
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Obr. 3. Méssbauerove spektra nanocastic hematitu pri teplo-
tach 295 K, 200 K a 18 K (cit.®)

Sumarne spekirum
—— T-polohy
O-polohy

y-Fe, 0,
T=5KB =5T

Obr. 4. Méssbauerove spektrum tetraedrickych a oktaedric-
kych pozicii Fe v struktiire maghemitu pri teplote 5 K a exter-
nom magnetickom poli 5 T (podla cit.”’)
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ako med, zlato a striebro. Tieto rézne modifikacie po-
vrchového materialu sa mézu pouzit’ podl'a nutnosti antito-
xickych, antibakteridlnych a antimykotickych vlastnosti.
Zabudovanim Au alebo Ag vrstvy do susedstva Fe sa do-
siahlo zvySenie magnetického momentu pre dostatocne
tenké vrstvy®*. Stidiu pritomnosti titanu alebo kobaltu
s magnetitom sa venovali Cristobal a spol.”> a Sorescu
a spol.*. Kobalt ovplyvnil tetraedrické aj oktaedrické po-
lohy v magnetite. Kobaltom dopovany magnetit vykazoval
zmeny Vv hyperjemnych poliach Mdssbauerovho spektra.
Tieto polia mierne narastli vo vSetkych poziciach spoje-
nych s Fe’" a naopak mierne klesli pre Fe*" komponenty.
Pritomnost’ Ti zmenila magnetické spravanie a spdsobila
mensSiu schopnost’ krystalizacie. Titan redukoval Fe i6n, ¢o
sposobilo  rozdistribuovanie komponentov magnetitu
(Fe;0,4) a ulvospinelu (TiFe,O,4) v krystalovej Struktire.

Maghemit (y-Fe,O;) je izoStruktirou magnetitu
s kubickou jednotkou, produktom zvetravania magnetitu
a zihania Fe oxidov za pritomnosti organickej hmoty. Vy-
kazuje ferrimagnetické vlastnosti, a preto je dolezitym
magnetickym materialom'. Obsahuje atomy Zeleza v okta-
edrickych aj tetraedrickych polohach, ktoré sa prejavia aj
na mossbauerovskom spektre (obr. 4)*’. Babay a spol.*®
syntetizovali maghemit jednokrokovym vyzrdZanim zmes-
nych soli Fe' a Fe'. Mossbauerovou spektrometriou bol
vysledny produkt identifikovany ako maghemit s obsahom
malého mnozstva lepidokrokitu. Zihanim maghemitového
prasku pri 550 °C sa dosiahla transformécia na hematit.
David a spol.* syntetizovali nanopragok maghemitu pou-
zitim mikrovlnnej pece. Takto pripraveny maghemit vyka-
zoval magnetické vlastnosti pri vysokej teplote. Struktiirne
zmeny a fazova transformdcia nastala pri teplote 1073 K.
Vo vzorkach nebol pozorovany hematit ani magnetit. Na-
nocastice maghemitu boli zabudované do uhlikovych na-
norarok (tzv. y-Fe,0;-CNT) a Studovalo sa znizenie mik-
rovlnnej reflexie v tychto vzorkdch. Pomocou Mdossbaue-
rovej spektrometrie sa dokézala pritomnost’ oboch krysta-
lografickych faz y-Fe,O; a y-Fe,O3-CNT. Tieto vzorky
vykazovali vel’ku stratu mikrovinnej reflexie, ¢o je vhodné
pre aplikacie v mikrovinnych zariadeniach®.

Na obr. 5 (cit.*") je vidiet vAjomné porovnanie Mds-
sbauerovych spektier bcc-Fe, hematitu (a-Fe,Os)
a maghemitu (y-Fe,O3). Hoci vSetky spektra st sextety,
daju sa vz4djomne l'ahko odlisit’ na zaklade ich prislusnych
spektralnych parametrov.

Schrader a Biittner navrhli v r. 1963 monoklinicku
Struktaru e-Fe,O3. Tronc a spol.42 nasledne na zéklade
udajov z rtg. a elektronovej difrakcie ziskali ortorombicku
struktaru e-Fe,0; (cit.*?). Tento polymorf je povazovany za
perspektivny material z dovodu jeho vysokej koercivity.
Stru¢nym prieskumom jeho magnetickych a $truktirnych
vlastnosti sa zaoberali aj Tugek a spol.’. Studovali moz-
nosti syntetickej pripravy e-Fe,Os, krystalicka a magnetic-
ka S$trukturu, fazové transformdicie a substitlicie inymi
kationmi, tieto vlastnosti skiimali aj MdJssbauerovou
spektrometriou®. Mantlikova a spol.* aj pomocou Méssbau-
erovej spektrometrie sledovali tvorbu e-Fe,O; v Fe,05-CeO,/
SiO, nanokompozitoch. Vo vzorkach s niz§im obsahom Fe
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Obr. 5. Méssbauerove spektra (zhora) bcc-Fe, hematitu
(a-Fe;O;3) a maghemitu (y-Fe,O;) zosnimané pri izbovej
teplote41

a nizSou teplotou zihania bola zaregistrovana preferovana
forma y-Fe,O;, ale pri vysSom obsahu Zeleza a teploty
zihania sa stabilizovala e-Fe,O; faza za pritomnosti aj vy-
soko stabilného a-Fe,0s (cit.*). Vyskumy sa venuju aj
jednoduchej priprave e-Fe,O; na kremikovom podklade.
Bukhtiyarova a spol.*> impregnovali roztok sulfidu Zelezi-
tého na kremikovy povrch, ktory nasledne Zihali az do
teploty 1173 K. Nanocastice &-Fe,O3 boli stabilné do tep-
loty 1173 K a ich superparamagnetické spravanie sa za-
chovalo do teploty priblizne 870 K (cit.*®).

6. Zaver

Pre svoje Siroké pouzitie sa stali kyslikaté zlticeniny
Zeleza vel'mi Castym objektom vyskumov. Kovové kon-
Strukéné materialy obsahuju velké mnozstvo zeleza, tym
padom vplyvom kor6éznych podmienok sa vytvéaraji rozne
polymorfy ako produkty kordézie. Rovnako sa Studuju
polymorfné fazy jednotlivych oxo-hydroxidov a oxidov
zeleza, ktoré sa pouzivaju v biotechnologii a chémii ako
sorpcné materidly. VSeobecne nie je zndmy presny pocet
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polymorfov jednotlivych zliCenin Zeleza a niektoré sa
nachadzaji v malom mnozstve. Preto sa pristapilo k synte-
tickej vyrobe jednotlivych polymorfnych faz, resp. pripra-
ve novych krystalickych foriem. Najcastejsie sa charakteri-
zuju kryStalické a magnetické vlastnosti tychto syntetic-
kych materidlov a porovnavaju sa s prirodnymi. Jednou
zmetdd, ktorda dokdze s velkou presnostou stanovit
aurCit’ tieto vlastnosti, je Mdssbauerova spektrometria.
Téato metdda je selektivna na materidly obsahujice atomy
zeleza, je vel'mi citliva a dokaze urcit’ chemicku aj krysta-
licka formu Zeleza vo vzorke. Toto presné stanovenie je
dolezité pri laboratérnej priprave oxidov Zeleza na urcenie
ich Cistoty ¢i pritomnosti inych faz.
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Faculty of Electrical Engineering and Information Tech-
nology, Slovak University of Technology in Bratislava):
Application of Méssbauer Spectrometry in the Study
of Iron Polymorph Compounds

Mossbauer spectrometry is the most widely used
method for characterization of properties of polymorphic
phases of iron oxides. In these compounds, iron occurs
mostly in the oxidation state +3. Based on the parameters
as isomer shift, quadrupole splitting and hyperfine field,
this method is able to determine the chemical form and
crystalline arrangement of various iron polymorphs. The
most stable forms are goethite (a-FeOOH) and hematite
(a-Fe;03). Study of transformations of other forms into
these most stable ones is important because these materials
are frequently used as construction materials under tem-
perature and/or chemically exposed conditions during their
use in chemical or biological environment because these
polymorphs have very wide application possibilities across
the entire spectrum of scientific disciplines.



