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Аннотация. Исследован синтез гематита Fe2O3 горением ксерогеля, полученного из 

нитрата железа и лимонной кислоты, используемой в качестве топлива (восстановителя). 
На основании физико-химического исследования (рентгенофазный, энергодисперсионный 
анализ, ИК-спектроскопия, сканирующая электронная микроскопия) сделан вывод о 
получении монофазного гематита.  
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Вступление. Гематит – термодинамически наиболее устойчивая 

тригональная модификация оксида железа (α-Fe2O3), кристаллизующаяся по 
типу корунда.  Эта форма является очень распространенной и находит широкое 
применение как железная руда, катализатор в производстве аммиака, 
полупроводник (Еg=2.1 eV), пигмент в технологии керамики, цветных 
цементов, пищевой краситель, в процессах фотоэлектрохимического 
разложения воды, удаления ионов тяжелых металлов и т.д. [1-4]. В связи с этим 
для получения гематита в виде чистого вещества или композита, содержащего 
гематит, с контролируемыми размерами и формой частиц используют многие 
современные способы: гидротермальный, золь-гель, пиролиз и проч. [5-8]. 
Доступный и эффективный метод горения растворов (solution combustion 
synthesis, SCS) также нашел применение для синтеза материалов, содержащих 
оксид железа [9-12]. 

В данной работе нами представлены данные по синтезу гематита α-Fe2O3 
горением ксерогеля, полученного из нитрата железа и лимонной кислоты. 

Экспериментальная часть. В работе были использованы следующие 
химические реактивы: Fe(NO3)3∙9H2O квалификации "ч.д.а.", лимонная кислота 
С6Н8О7∙Н2О (СН2(СООН)С(ОН)(СООН)СН2СООН) "ч." Компоненты брали в 
количествах, соответствующих стехиометрии восстановителя и окислителя в 
реакции: 

6[Fe(NO3)3∙9H2O] + 5[С6Н8О7∙Н2О] = 3Fe2O3 + 30CO2 + 79H2O + 9N2. 
Методика синтеза описана ранее [13]. 
ИК-спектры были получены на спектрометре Avatar 360-FT-IR (фирма 

"Nicolet"). Микрофотографии и данные элементного анализа получали на 
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сканирующем электронном микроскопе Vega 3 SBH. 
Рентгенофазный анализ выполняли на дифрактометре ДРОН-6 (CuKα-

излучение: λ=0,154051 нм). Расшифровку дифрактограммы осуществляли по 
карточке JCPDS 33-0664. 

Результаты и их обсуждение. Ксерогель представлял собой рыхлую 
массу красно-коричневого цвета. При нагревании на ксерогеле появились 
мелкие искры; процесс сопровождалось выделением светлого дыма. 
Температура начала горения: 395оС. По окончании процесса образовались 
слабо спеченные куски с цветовым градиентом от темно-серого до коричневого 
с металлическим отливом (рис. 1). 

 
Рис. 1. Продукт горения нитрата железа с лимонной кислотой 

Авторская разработка 
 

При измельчении в ступке получен порошок коричневого цвета. 
ИК-спектр (рис. 2) показывает, что продукт горения содержит 

значительное количество свободной и адсорбированной воды (валентные 
колебания 3417-3449 см-1 и ~1633 см-1). При этом ионы железа координируют 
вокруг себя молекулы воды с различной прочностью связи, о чем 
свидетельствует мультиплетный характер основной полосы поглощения (3417-
3449 см-1). Полоса при ~1390 см-1 соответствует валентным колебаниям связей 
N – O. Однако их количество невелико. Отчетливо проявляются полосы, 
характерные для колебаний Fe-O (542 и 466 см-1). 

 
Рис. 2. ИК-спектр продукта горения нитрата железа с лимонной кислотой 

Авторская разработка 
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Рис.3. FTIR-спектр гематита после обжига (800 оС) 
Авторская разработка 
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Рис. 4. Дифрактограмма продукта горения нитрата железа и лимонной 
кислоты после отжига при 800 оС (а), без отжига (б). Для сравнения 
представлена штрих-диаграмма (в) для гематита (JCPDS 33-0664). 
Авторская разработка 
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Термогравиметрический анализ показал, что вода из оксида, полученного 
по реакции с участием воды, полностью удаляется при 750-800 оС. Это же 
подтверждает и FTIR-спектр (рис. 3): содержание воды незначительно; нитрат-
анионы удалены полностью; наиболее ярко проявляются полосы (~550 и 470 
см-1), характерные для оксида железа (III). 

По дифрактограмме продукта горения (рис. 4) видно, что он хорошо 
закристаллизован и без отжига (б). Высокотемпературная обработка повышает 
упорядоченность кристаллической решетки гематита (а). Все основные пики 
отвечают именно α-Fe2O3, т.е. продукт является достаточно мономинеральным. 

На рис. 5 представлены данные энергодисперсионного анализа продукта. 

 
Рис. 5. Энергодисперсионный анализ продукта, полученного горением 
нитрата железа с лимонной кислотой после прокаливания при 500оС 

Авторская разработка 
 
СЭМ-изображение полученного продукта горения (рис. 6) показывает, что 

микродисперсные частицы порошка имеют преимущественно изометрическую 
форму с размером 20-60 мкм. 

 
Рис. 6. СЭМ-изображение продукта горения нитрата железа с лимонной 

кислотой после прокаливания при 500оС 
Авторская разработка 
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Заключение и выводы. 
Методом горения ксерогеля из нитрата железа (окислителя) и лимонной 

кислоты (восстановителя) получен гематит α-Fe2O3 в виде хорошо 
закристаллизованного однофазного микродисперсного порошка (20-60 мкм). 
Вода и нитрат-ионы практически полностью удаляются из продукта горения в 
процессе обжига при 750-800 оС. 
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Abstract. 
Introduction. Hematite is one the most important and widely distributed oxides. In this paper, 

α-Fe2O3 synthesis by the combustion of xerogel obtained from iron nitrate and citric acid was 
studied. 

Main text. Hematite in the form of micropowder (20-60 μm) was synthesized. Some data on 
physical and chemical methods was analyzed.  

Summary and Conclusions. The combustion product contained required oxide (α-Fe2O3) in 
the form of well-crystalized substance from XRD data. Water and nitrate-ions were practically fully 
removed during burning under 750-800 оС. 

Key words: hematite, α-Fe2O3, solution combustion synthesis, xerogel combustion 
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