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Впервые изучены особенности синтеза и свойства наноразмерных порошков системы Fe-Co-Ni, получен-

ных восстановлением водных растворов хлоридов при 80 – 90оºC, т. е. в условиях, близких к нормальным. До-
казано образование твердого раствора, определены области гомогенности при 80ºC. В целом для наноразмер-
ной системы Fe-Со-Ni построен в первом приближении фазовый портрет. Установлены формы, распределения 
по размерам и морфология частиц. Сопоставлением полученного массива результатов обнаружены и обсужда-
ются особенности морфологии и физико-химических свойств наносистемы Fe–Co–Ni. 

The features of synthesis and the properties of Fe-Co-Ni system nanosize powders obtained by reduction of Fe , Co 
and Ni chlorides water solutions at 80 – 90 ºC (i. e. at the conditions close to normal) were studied. The formation of the 
solid solution is proved, the areas of homogeneity at 80 ºC are determined. The schematic phase diagram for nanosize 
Fe-Co-Ni system as a whole is built in first approach. The shapes, size distributions and morphology of particles are de-
termined. The nanosize powders of the Fe-Co-Ni system are shown to be peculiarly magnetically soft materials with a 
high level of saturation magnetization in rather low magnetic fields. 
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Введение 
Развитие науки и техники предъявляет всё более 

высокие требования к уровню чистоты и свойствам 
получаемых веществ, что является стимулом для 
дальнейшего развития работ, в частности, в области 
синтеза высокочистых наноразмерных металлических 
систем. Получение наноразмерных порошков (НРП) 
ферромагнитных многокомпонентных систем, изуче-
ние закономерностей формирования и их свойств яв-
ляется признанной актуальной практикоориентирова-
ной задачей современной порошковой металлургии и 
химического материаловедения. 

Материалы в наноразмерном состоянии обладают 
рядом уникальных свойств по сравнению с их «объ-
емными» аналогами, что обуславливает возросший 
интерес к наноматериалам (НРМ), в частности маг-
нитным наночастицам. НРМ имеют широкий спектр 
применения, включая электронные устройства, среды 
хранения информации, направленный транспорт ле-
карственных средств и др. [1, с. 539 – 568].  

В данной работе представлены некоторые резуль-
таты, полученные при выполнении исследований на-
норазмерных взаимных систем (НРС) Fe – Co – Ni. 
Несмотря на их актуальность, публикации по синтезу 
таких НРС отсутствуют. 

1. Получение НРС Fe-Co-Ni 
Для получения был выбран метод восстановления 

из водных растворов прекурсоров гидразингидратом в 
сильнощелочной среде при варьировании условий 
проведения эксперимента [2]. Для получения необхо-
димых по свойствам НРС в процессе получения про-
водили контроль за параметрами синтеза (температу-
ра реакционной смеси, время синтеза, соотношение 

реагентов). Химические составы НРС металлов (Fe – 
Co – Ni) задавали соотношением солей металлов – 
прекурсоров. Выбранные объекты получали в реакто-
ре открытого типа объемом 0.5 дм3 восстановлением 
избытка гидразингидрата в сильнощелочной среде 
(рН = 12 – 14) при 80°С и перемешивании смесей рас-
творов солей металлов. Схема реакции выглядит сле-
дующим образом: Ме1

2+ + Ме2
2+ + Ме3

2+ + 4ОН- + 
N2H4 = Me1·Me2 Me3+ N2 + 8H2O. Время протекания 
реакции примерно 10 минут, далее реакцию останав-
ливали добавлением большого количества воды, оса-
док отфильтровывали и промывали изопропиловым 
спиртом. Порошок сушили в вакууме при комнатной 
температуре. 

2. Методы исследования НРС 
Образцы порошков НРС металлов исследовались 

методом рентгенофазового и структурного анализов 
(РФА, РСА) (дифрактометра ДРОН-3). Для анализа 
размеров и особенностей морфологии частиц НРМ 
провели измерения методом малоуглового рассеяния 
рентгеновского излучения (МУР), которые осуществ-
лены на дифрактометре КРМ-1 «на просвет» в желез-
ном характеристическом излучении (λ Fe=1.89 Å) под-
счетом импульсов в точках в интервале углов от 0.05 o 
до 3 o по 2θ (0.002 – 0.2 Å-1). 

Для проведения малоугловых измерений иссле-
дуемые образцы приклеивались тонким слоем 
(~100 мкм) к лавсановому окошку кюветы. Массу ве-
щества на единицу поверхности в исследуемых пре-
паратах оценивали по коэффициенту поглощения. 

По кривым малоуглового рассеяния были рассчи-
таны массовые функции распределения частиц по 
размерам. 
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Формо-размерные характеристики частиц оцени-
вались методом сканирующей электронной микро-
скопии (СЭМ) на растровом сканирующем электрон-
ном микроскопе JEOL JSM 6390, химический состав 
НРС – локальным элементным анализом (РФлА) на 
рентгенофлуоресцентной приставке к последнему. 

Удельная поверхность и пористость образцов оп-
ределили методом БЭТ из изотерм адсорбции азота 
при 77 К на анализаторе удельной поверхности «Сор-
бтометр-М». Все исследуемые образцы предвари-
тельно выдерживались в вакууме при 100 ºC в течение 
2 ч. 

Также было проведено исследование образца Fe-
Co-Ni методом рентгеновской фотоэлектронной спек-
троскопии (РФЭС). Спектры были записаны на фото-
электронном спектрометре фирмы SPECS (Германия) 
с использованием полусферического анализатора 
PHOIBOS-150-MCD-9 и рентгеновского монохрома-
тора FOCUS-500 (излучение Al Kα, hν = 1486.74 eV, 
200 W). Шкала энергий связи (Есв) была предвари-
тельно откалибрована по положению пиков основных 
уровней Au4f7/2 (84.00 эВ) и Cu2p3/2 (932.67 эВ). Трав-
ление поверхности ионами аргона проводилось с по-
мощью ионной пушки IQE 11/35 (SPECS) с энергией 
ионов аргона 2.5 кВ, плотность тока составляла 7 – 8 
мкА/см2. Скорость травления поверхности (оценка 
проводилась по калиброванным тонким пленкам 
InAs/SiО2) составила около 0.5 нм/мин. Суммарное 
время травления поверхности составило 120 мин. 
(точки 0 – исходная поверхность, 1, 5, 15, 30, 60, 90, и 
120 мин.). 

 
Результаты и обсуждение 
1. Фазовый состав НРC Fe-Co-Ni 
Соответствующий температуре синтеза (80 – 

90о С) фазовый портрет НРП, построенный на осно-
вании рентгенодифракционных данных (рис. 1), су-
щественно отличается от известных фазовых диа-
грамм массивных сплавов – области ГЦК твердых 
растворов (богатых Ni) и ОЦК (богатых Fe) – уже су-
щественно, соответственно двухфазная область сосу-
ществующих твердых растворов – шире. 

 

 
 

Рис. 1. Фазовая диаграмма системы Fe−Co−Ni  
при 500º С в сравнении с фазовым портретом НРП 

при 90º С (--) 
 
Для получения фазового портрета было проведено 

разложение рефлексов по специально разработанной 

методике [3, c. 114]. Методом РФА установлено, что в 
области составов богатых никелем образуются твер-
дые растворы металлов со структурой гранецентриро-
ванной кубической решетки (ГЦК), характерной для 
никеля. В области же богатой железом реализуется 
объемноцентрированная кубическая решетка (ОЦК), 
характерная для железа, в остальном концентрацион-
ном диапазоне реализуются две кристаллические ре-
шетки в различном соотношении (рис. 2).  

 

 
 

Рис. 2. Рентгенограммы для составов, фиксирован-
ных по содержанию кобальта (30 вес. %) 

 
В области, богатой Co (более 60 масс %), фазовый 

состав НРП усложняется, также качественно отлича-
ясь от установленной для массивных сплавов – на-
блюдается сосуществование трех фаз – твердых рас-
творов ГЦК, ОЦК и на основе гексагональной решет-
ки кобальта. 

В дополнительное доказательство формирования 
твердых растворов построена зависимость параметра 
решетки от состава (рис. 3), данная зависимость очень 
близка к линейной и по краям она выходит на пара-
метры твердых растворов изученных ранее двухком-
понентных систем Fe –Ni и Co–Ni. При содержании 
Ni менее 50 % начинает проявляться вторая фаза – 
ОЦК, так, для системы с 40 % Ni двухфазность реги-
стрируется при содержании Со менее 40 %. 

 
 

 
 

Рис. 3. Зависимости параметра ГЦК решетки от 
содержания Co при фиксированном содержании Ni 
(40, 50, 60 и 70 масс % – серии 1, 2, 3 и 4 соответ-

ственно) 
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