
92 Известия вузов. Материалы электронной техники. 2019. Т. 22, № 2     ISSN 1609-3577

УДК 621.315

Управление магнитными свойствами нанокомпозитов NiCo/C
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Аннотация. Разработка новых видов радиопоглощающих материалов актуальна в связи с интенсивным 
развитием устройств СВЧ−радиоэлектроники, увеличением их мощности и активным внедрением во все 
сферы жизнедеятельности. Радиопоглощающий материал на основе нанокомпозита NiCo/C может быть 
использован для уменьшения помех и обеспечения электромагнитной совместимости. Синтезированы 
металлоуглеродные нанокомпозиты NiCo/C на основе прекурсоров NiCl2/CoCl2/Полиакрилонитрил (ПАН) с 
использованием ИК−нагрева. Результаты исследований нанокомпозитов NiCo/C методами рентгенофазового 
анализа, просвечивающей электронной микроскопии и вибрационной магнитометрии показали зависимость 
структуры и свойств нанокомпозитов NiCo/C от температуры синтеза, концентрации и соотношения метал-
лов в прекурсоре. По результатам рентгенофазового анализа установлено, что в процессе ИК−пиролиза 
прекурсора происходит формирование металлических наночастиц NiCo, стабилизированных в углеродной 
матрице. Увеличение температуры синтеза от 350 до 800 °С приводит к росту среднего размера наночастиц 
NiCo от 10 до 80 нм. Установлено, что формирование сплава происходит за счет постепенного растворения 
кобальта в никеле с одновременным переходом кобальта из ГПУ−модификации в ГЦК. Методом просвечи-
вающей электронной микроскопии исследована структура образцов нанокомпозитов, синтезированных 
при 600 °С. Установлено, что с ростом концентрации металла в прекурсоре от 10 до 40 % (мас.) происходит 
рост среднего размера наночастиц NiCo в составе нанокомпозитов NiCo/C и увеличение концентрации на-
ночастиц в углеродной матрице. Исследование магнитных свойств нанокомпозитов показало, что с увели-
чением содержания металлов в прекурсоре от 10 до 40 % (мас.) наблюдается практически линейный рост 
намагниченности насыщения от 5,94 до 25,7 А · м2/кг. Изменение соотношения металлов от Ni : Co = 4 : 1 
до Ni : Co = 1 : 4 вызывает рост намагниченности от 11,46 до 23,3 А · м2/кг.
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Введение

Среди основных методов получения наночастиц 
металлов и сплавов можно выделить физические и 
химические методы. Физические методы синтеза 
наночастиц магнитных материалов в газовой или 
твердой фазе используют высокоэнергетические 
воздействия на материал [1, 2]. Химические методы 

синтеза наночастиц [3, 4] чаще всего реализуются 
в растворах с использованием восстановителей и 
других реагентов при умеренных температурах. 
Наноматериалы широко исследуются в качестве 
материалов для каталитических процессов [5], су-
перконденсаторов [6], в медицине [7] для примене-
ния в различных датчиках [8—10], в электронных 
устройствах и др. Создание новых метаматериалов 
— «умных» материалов — дает возможность эф-
фективно изменять их свойства для обеспечения 
поглощения электромагнитного излучения. Это 
способствует решению задач получения и управле-
ния магнитными и радиопоглощающими свойства-
ми новых материалов, эффективно поглощающих 
электромагнитное излучение в широком диапазоне 
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частот, — ферромагнитных металлоуглеродных 
нанокомпозитов. К таким системам можно отнести 
нанокомпозитные материалы, представляющие со-
бой высокодисперсные системы «твердое в твердом», 
содержащие наноразмерные частицы сплавов NiCo 
[11—15]. Разработка новых видов радиопоглощаю-
щих материалов актуальна в связи с интенсивным 
развитием устройств СВЧ−радиоэлектроники, уве-
личением их мощности и активным внедрением во 
все сферы жизнедеятельности [16—18]. Радиопогло-
щающий материал (РПМ) на основе нанокомпозита 
NiCo/C может быть использован для уменьшения 
помех и обеспечения электромагнитной совмести-
мости. Разработка новых типов эффективных в 
широком диапазоне РПМ и методов их получения 
является актуальной задачей. В металлоуглерод-
ных нанокомпозитах поглощение электромагнитно-
го излучения (ЭМИ) происходит за счет не только 
диэлектрических, но и магнитных потерь [19]. На-
нокомпозиты NiCo/C сочетают преимущества гра-
фитовых РПМ, обеспечивающих диэлектрические 
потери и магнитных РПМ, обеспечивающих маг-
нитные потери. Изменение соотношений металлов 
и их концентрации влияет на структуру и свойства 
нанокомпозитов NiCo/C [20, 21]. 

Ниже рассмотрены результаты исследования 
влияния концентрации металлов в прекурсоре 
на структуру и свойства нанокомпозитов NiCo/C, 
синтезированных методом ИК−пиролиза прекур-
сора NiCl2•6H2O/CoCl2•6H2O/Полиакрилонитрил 
(ПАН).

Образцы и методы исследования

Прекурсоры нанокомпозитов готовили путем 
совместного растворения NiCl2•6H2O, CoCl2•6H2O и 
ПАН в диметилформамиде (ДМФА, Fluka, 99,5 %) 
с последующим удалением растворителя. Кон-
центрация ПАН в растворе ДМФА составляла 5 % 
(мас.). Концентрацию металлов изменяли от 10 до 
40 % (мас.), а также проведено исследование влия-
ния Co на магнитные свойства нанокомпозитов. Для 
этого получали образцы с различным соотношени-
ем металлов. Синтез нанокомпозитов проводили 
под действием ИК−нагрева системы NiCl2•6H2O, 
CoCl2•6H2O/ПАН. ИК−отжиг осуществляли в двух-
стадийном режиме: 

− предварительный отжиг, в течение которого 
происходит удаление растворителя и первоначаль-
ное структурирование ПАН; 

− основной отжиг в вакууме. 
Для получения образцов были выбраны хло-

риды металлов в связи с их низкой стоимостью, 
например, по сравнению с ацетатами. Исследовали 
структуру и свойства нанокомпозитов, синтезиро-
ванных с различной концентрацией и соотношением 
металлов в прекурсоре. 

Для анализа структуры и состава нанокомпо-
зитов использовли дифрактометр Rigaku Ultima IV 
(CuKα−излучение, монохроматор — графит). Схема 
съемки — фокусировка по Бреггу—Брентано. Об-
работку спектров проводили в программе PDXL, 
период решетки определяли методом экстраполя-
ции, параметры субструктуры находили методом 
аппроксимации.

Микрофотографии образцов получали на про-
свечивающем электронном микроскопе (ПЭМ) 
LEO912 AB OMEGA. 

Магнитные свойства исследовали на вибра-
ционном магнитометре PPMS−14 фирмы Quan-
tumDesign.

Результаты и их обсуждение

Дифрактограммы нанокомпозиитов NiCo/C с 
исходным соотношением металлов Ni : Co = 1 : 4 
представлены на рис. 1, сьемку проводили в CoKα−
излучении. 

По результатам рентгенофазового анализа 
(РФА), представленным на рис. 1, установлено, что 
формирование металлических наночастиц возмож-
но во всем представленном диапазоне температур 
синтеза. Для нанокомпозитов, синтезированных при 
350 °С, на дифрактограмме присутствуют рефлексы 
при положении углов 2θ = 52°; 60,8°; 91° и 114°, отве-
чающие фазам металлов (Ni, ГЦК−Co или сплава 
NiCo) (см. рис. 1, кривая 1). Низкая интенсивность 
данных рефлексов и достаточно высокий уровень 
фона свидетельствуют о малом размере наночастиц 
(порядка 8—10 нм). Для всех кривых, представлен-
ных на рис. 1, в области углов 2θ от 20 до 40° на-
блюдается аморфное гало, отвечающее углеродной 
матрице нанокомпозита.

Рис. 1. Дифрактограммы нанокомпозитов NiCo/C (Ni : Co =
= 1 : 4), синтезированных при различных 
температурах T, °С: 
1 — 350; 2 — 600; 3 — 800

Fig. 1. X−ray diffraction patterns of NiCo/C nanocomposites 
(Ni : Co = 1 : 4) synthesized at various temperatures T, ° С: 
(1) 350, (2) 600, (3) 800
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Увеличение температуры синтеза приводит 
к росту размеров металлических наночастиц. Об-
разцы, синтезированные при 600 и 800 °С, имеют 
четко выраженные рефлексы твердых растворов 
NiCo (2θ = 51°, 60°, 91°, 114°) на дифрактограммах (см. 
рис. 1, кривые 2 и 3), что свидетельствует об увели-
чении среднего размера наночастиц металлов или 
их сплава. По результатам РФА установлено, что 
увеличение температуры синтеза приводит к росту 
размеров наночастиц сплава от 35 до 80 нм.

На рис. 2 представлен участок дифрактограммы 
(50—64°), из анализа которого очевидно, что увели-
чение температуры синтеза от 600 до 800 °С приво-
дит к сдвигу максимумов пиков в сторону меньших 
углов. Это свидетельствует об увеличении значения 

параметра решетки и, следовательно, о росте кон-
центрации кобальта в твердом растворе [22].

Ввиду того, что рефлексы, отвечающие фазам 
Ni, ГЦК−Co и NiCo, лежат в близком друг к другу 
диапазоне углов, РФА наночастиц сплава осущест-
вляли по значениям параметра решетки. Значение 
параметра решетки для образцов, синтезированных 
при 600 и 800 °С, составляет 0,3528 и 0,3541 нм со-
ответственно, что свидетельствует об увеличении 
содержания кобальта в сплаве. Таким образом, фор-
мирование сплава происходит за счет постепенного 
растворения кобальта в никеле с одновременным 
переходом кобальта из ГПУ−модификации в ГЦК, 
что в дальнейшем также было подтверждено ре-
зультатами исследований магнитных свойств.

На рис. 3 представлена часть дифрактограм-
мы нанокомпозитов NiCo/C в области малых углов 
(20—40°), характеризующая изменения структуры 
углеродной матрицы нанокомпозита.

Результаты рентгеновской дифрактометрии 
показали, что увеличение температуры синтеза 
нанокомпозитов приводит к увеличению среднего 
размера (области когерентного рассеяния — ОКР) 
кристаллитов сплава NiCo (табл. 1). Об этом свиде-
тельствует значительное увеличение интенсивности 
рефлексов на дифрактограммах, отвечающих соот-
ветствующей фазе.

На рис. 4 представлены результаты, получен-
ные методом просвечивающей электронной микро-
скопии для образцов нанокомпозитов NiCo/C, синте-
зированных при 600 °С с различным соотношением 
металлов в прекурсоре.

Изменение соотношения металлов в прекур-
соре не приводит к существенным, наблюдаемым 
визуально, изменениям морфологии матрицы (см. 
рис. 4). 

По результатам анализа ПЭМ−микрофотографий 
построены гистограммы распределения наночастиц 
по размерам. 

Изменение концентрации металлов в прекур-
соре при одинаковой температуре синтеза суще-
ственно влияет на распределение наночастиц NiCo 
по размерам, при этом морфология углеродной ма-
трицы и равномерность распределения наночастиц 

Таблица 1

Рентгенографические характеристики 
нанокомпозитов NiCo/C, синтезированных 

при 600 и 800 °С [X−ray diffraction characteristics 
of NiCo/C nanocomposites synthesized 

at 600 and 800 °С]

№ 
п/п

Температура 
синтеза, °С

Параметры 
решетки, нм

Размер 
ОКР, нм

Состав 
сплава

1 600 0,3539 34 Ni0,1Co0,9

2 800 0,3541 76 Ni0,05Co0,95

Рис. 2. Фрагмент дифрактограмм нанокомпозитов NiCo/C, 
синтезированных при 600 (1) и 800 (2) °С

Fig. 2. Fragment of diffraction patterns of NiCo/C 
nanocomposites synthesized at (1) 600 and (2) 800 °С

Рис. 3. Фрагмент дифрактограммы нанокомпозитов NiCo/C 
(CoKα−излучение), синтезированных при различных тем-
пературах T, °С: 
1 — 350; 2 — 600; 3 — 800

Fig. 3. Fragment of the diffraction pattern of NiCo/C 
nanocomposites (CoKα radiation) synthesized at various 
temperatures T, °С:
(1) 350, (2) 600, (3) 800
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по ее объему остаются практически неизменными 
(см. рис. 4 и 5).

На рис. 6 представлены ПЭМ−изображения на-
нокомпозитов с исходным суммарным содержанием 
металлов 10, 20, 30 и 40 % (мас.). С ростом концентра-

Рис. 4. ПЭМ−изображения нанокомпозитов NiCo/C, синтези-
рованных при 600 °С с различным соотношение метал-
лов:
а — Ni : Co = 1 : 1; б — Ni : Co = 1 : 4; в — Ni : Co = 4 : 1

Fig. 4. TEM images of NiCo/C nanocomposites synthesized at 
600 °С with various metal ratios:
(а) Ni : Co = 1 : 1, (б) Ni : Co = 1 : 4, (в) Ni : Co = 4 : 1

Рис. 5. Распределение наночастиц NiCo по размерам для на-
нокомпозитов, синтезированных при 600 °С с различным 
соотношением металлов: 
а — Ni : Co = 1 : 1; б — Ni : Co = 1 : 4; в — Ni : Co = 4 : 1

Fig. 5. Size distribution of NiCo nanoparticles for 
nanocomposites synthesized at 600 °C with different metal 
ratios:
(а) Ni : Co = 1 : 1, (б) Ni : Co = 1 : 4, (в) Ni : Co = 4 : 1

НАНОМАТЕРИАЛЫ И НАНОТЕХНОЛОГИИ
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ции металлов наблюдается смещение доминирую-
щего размера наночастиц в сторону больших вели-
чин. Так, при концентрации металлов 10 % (мас.) до-
минирующий размер лежит в диапазоне 15—18 нм, 
тогда как с увеличением концентрации до 40 % (мас.) 
наблюдается рост размеров до 20—30 нм.

Как показали результаты ПЭМ, с ростом кон-
центрации металла в прекурсоре происходит рост 
среднего размера наночастиц NiCo в составе нано-
композитов NiCo/C и увеличение концентрации на-
ночастиц в углеродной матрице, что проявляется в 
росте намагниченности нанокомпозитов NiCo/C.

Рис. 6. ПЭМ−изображения нанокомпозитов NiCo/C (Тсинт. = 600 °С, Ni : Co = 1 : 1) в зависимости от концентрации металлов в 
прекурсоре, % (мас.):
а — 10; б — 20; в — 30; г — 40

Fig. 6. TEM images of NiCo/C nanocomposites (Tsynth. = 600 °C, Ni : Co = 1 : 1) depending on the concentration of metals in the 
precursor, wt.%:
(а) 10, (б) 20, (в) 30, (г) 40

В процессе ИК−пиролиза в системе «NiCl2•6H2O 
— CoCl2•6H2O — ПАН» происходит ряд химических 
превращений. При исследовании прекурсора на-
нокомпозита NiCo/C [20] установлено, что процес-
сы циклизации нитрильных групп и образование 
—C = C— и —C = N— системы полисопряжения 
происходят при меньших температурах. Металлы 
координируются с нитрильными группами поли-
мера, за счет чего осуществляется равномерное рас-
пределение их по объему прекурсора и образование 
сопряженных —C = N— связей в ПАН затруднено. 
В результате обработки при температурах мень-

а б

в г

100 нм

100 нм100 нм
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ше 200 °C, происходит перекомплексова-
ние. При этом металлы образуют различ-
ные комплексы с полимером, преимуще-
ственно с системой —C = N— сопряжения 
и остатками —C≡N групп. При более высо-
ких температурах ИК−нагрева происходит 
карбонизация ПАН с образованием угле-
родной матрицы нанокомпозита, имеющей 
графитоподобную структуру, во многом 
аналогичную турбостратному графиту, т. е. 
графитовому материалу, имеющему раз-
личный размер кристаллитов и, следова-
тельно, различное значение межплоскост-
ных расстояний L002 в этих кристаллах. 
В процессе карбонизации ПАН происходит 
выделение различных газообразных про-
дуктов: H2, CH4, NH3, H2O, HCN, CO, C3H6, 
C2H4 = NH, CO2 [18]. 

В результате, в условиях ИК−нагрева 
прекурсоров, наряду с формированием 
графитоподобной структуры матрицы, 
происходит эффективное восстановление 
солей Ni и Co продуктами, выделяющи-
мися при деструкции ПАН, в частности 
H2 и CO.

Рис. 7. Гистограммы распределения наночастиц NiCo по размерам в зависимости от концентрации металлов 
в прекурсоре, % (мас.): 
а — 10; б — 20; в — 30; г — 40. Тсинт. = 600 °С, Ni : Co = 1 : 1

Fig. 7. Histograms of the size distribution of NiCo nanoparticles depending on the concentration of metals in the precursor, wt.%:
(а) 10, (б) 20, (в) 30, (г) 40. Tsynth. = 600 °C, Ni : Co = 1 : 1

Рис. 8. Петли перемагничивания образцов нанокомпозитов NiCo, синте-
зированных при Tсинт = 800 °C, с различной концентрацией металлов: 
1 — CNi = CCo = 5 %; 2 — CNi = CCo = 10 %; 3 — CNi = CCo = 15 %; 
4 — CNi = CCo = 20 %

Fig. 8. Magnetization reversal loops of samples of NiCo nanocomposites 
synthesized at Tsynth. = 800 °C with various metal concentrations:
(1) CNi = CCo = 5 %, (2) CNi = CCo = 10 %, (3) CNi = CCo = 15 %, 
(4) CNi = CCo = 20 %
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На рис. 8 представлены результаты измерения 
магнитных свойств нанокомпозитов NiCo/C, синте-
зированных c соотношением Ni : Co = 1 : 1 при тем-
пературе Т = 800 °С для различных концентраций 
металлов в прекурсоре, на вставке представлен 
фрагмент кривых.

Установлено, что при изменении концентрации 
металлов в прекурсоре от 10 до 40 % (вес.) наблюда-
ется рост намагниченности насыщения Ms наноком-
позитов от 5,94 до 26,7 А ⋅ м2/кг (более чем в 4 раза). 
В данном случае рост удельной намагниченности 
определяется двумя факторами: ростом относи-
тельного содержания наночастиц ферромагнитного 
сплава по отношению к объему матрицы, а также 
увеличением среднего размера наночастиц NiCo. 
При этом также наблюдается уменьшение значений 
коэрцитивной силы Hc для образцов нанокомпози-
тов, содержащих большее количество металла, что 

определяется ростом среднего размера 
наночастиц, т. е. размеры значительной ча-
сти наночастиц превышают критический 
размер однодоменности, характерный для 
сплава NiCo. Для нанокомпозитов NiCo/C 
с ростом концентрации металлов в пре-
курсоре от 10 до 40 % (мас.) средний размер 
наночастиц увеличивается от 32 до 54 нм, 
что приводит к снижению значений Hc. Ре-
зультаты магнитных измерений и исследо-
вания структуры приведены в табл. 2.

Таким образом, с увеличением содер-
жа ния металлов наблюдается практиче-
ски линейный рост намагниченности на-
сыщения, что свидетельствует о прямой 
зависимости намагниченности от концен-
трации металла. Также рост намагничен-
ности насыщения частично определяется 
увеличением размера наночастиц NiCo. 
Коэрцитивная сила полученных мате-
риалов определяется средним размером 
наночастиц, что приводит к ее снижению 
с ростом концентрации металлов за счет 
увеличения среднего размера наночастиц 
NiCo.

Установлено, что содержание Сo в наночасти-
цах сплава NiCo оказывает существенное влияние 
на магнитные характеристики нанокомпозитов при 
соотношении Ni : Co = 1 : 1. Представляет интерес 
оценить влияние других соотношений металлов 
Ni : Co на магнитные характеристики сплава. С этой 
целью были синтезированы материалы с другими 
исходными массовыми соотношениями металлов 
Ni : Co = 1 : 4 и Ni : Co = 4 : 1 (рис. 9). Полученные 
образцы были синтезированы при идентичных 
условиях, т. е. выбраны одинаковые температуры 
синтеза, общие концентрации металлов и все про-
межуточные операции.

По результатам исследований удалось уста-
новить, что увеличение доли Co в прекурсоре на-
нокомпозита NiCo/C приводит к росту намагничен-
ности насыщения, коэрцитивной силы и остаточной 
намагниченности Mr. 

Таблица 2

Магнитные характеристики нанокомпозитов, синтезированных из прекурсоров 
с различным содержанием металлов [Magnetic characteristics of nanocomposites synthesized from 

precursors with different metal contents]

Концентрация металла 
в прекурсоре, % (мас.)

Mr, А·м2/кг
(± 0,5 %)

Ms, А·м2/кг
(± 0,5 %)

Hc, Э
(± 0,5 %) Mr/Ms dср., нм

10 1,87 5,94 386,5 0,31 32

20 2,69 10,28 370 0,26 38

30 4,24 20,1 337,5 0,21 47

40 4,63 26,7 287 0,17 54

Рис. 9. Петли перемагничивания образцов нанокомпозитов NiCo/С, синте-
зированных при Tсинт = 800 °C с различным массовыми соотношениями 
металлов Ni : Co:
1 — 1 : 1; 2 — 4 : 1; 3 — 1 : 4

Fig. 9. Magnetization reversal loops of NiCo/C nanocomposites synthesized at 
Tsynth. = 800 °C with different mass ratios of Ni : Co metals:
(1) 1 : 1, (2) 4 : 1, (3) 1 : 4
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Установлено, что изменение соотношения ме-
таллов от Ni : Co = 4 : 1 до Ni : Co = 1 : 4 вызывает 
рост намагниченности от 11,46 до 23,3 А ⋅ м2/кг. Такое 
изменение хорошо согласуется с результатами РФА, 
которые показали, что для нанокомпозита NiCo/C, 
синтезированного с соотношением металлов Ni : Co =
=1 : 4 наблюдается наличие фазы сплава, имеюще-
го состав Ni0,1Co0,9, тогда как при избытке никеля 
(состав Ni : Co = 4 : 1), состав сплава соответствует 
Ni0,6Co0,4. Также полученные результаты согласу-

ются со справочными данными по разнице намагни-
ченности никеля и кобальта [23]. Т. е. формирование 
сплава с преобладанием кобальта, обладающего 
большей намагниченностью насыщения, приводит 
к росту намагниченности. При этом, за счет образо-
вания сплава критический размер однодоменности 
наночастиц существенно выше, чем для наночастиц 
как никеля, так и кобальта, что приводит к сильному 
росту коэрцитивной силы от 237 до 422 Э. Небольшая 
разница между значениями намагниченности насы-

Таблица 3

Магнитные характеристики нанокомпозитов NiCo/C с различным соотношением металлов 
в прекурсоре [Magnetic characteristics of NiCo/C nanocomposites with different metal ratios 

in the precursor]

Соотношение 
металлов (Ni : Co)

Доля Co, 
% (мас.)

Mr, А·м2/кг
(± 0,5 %)

Ms, А·м2/кг
(± 0,5 %)

Hc, Э
(± 0,5 %) Mr/Ms

dср., 
нм

4 : 1 20 2,33 11,46 237 0,20 53

1 : 1 50 2,69 10,28 370 0,26 78

1 : 4 80 5 23,3 422 0,50 76

Рис. 10. Температурные зависимости намагниченности нанокомпозитов NiCo/C, синтезированных при Т = 800 °С, с различным 
сумарным содержанием металла (СNi = СCo), % (мас.): 
а — 10; б — 20; в — 30; г — 40; 1 — нагрев; 2 — охлаждение

Fig. 10. Temperature dependences of the magnetization of NiCo/C nanocomposites synthesized at Т = 800 °С, with different total metal 
content (СNi = СCo), wt. %:
(a) 10, (б) 20, (в) 30, (г) 40, (1) heating, (2) cooling
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щения нанокомпозитов с соотношением металлов в 
прекурсоре Ni : Co = 4 : 1 и Ni : Co = 1 : 1 свидетель-
ствует о формировании твердого раствора NiCo на 
основе никеля, тогда как для состава Ni : Co = 1 : 4 
формируются наночастицы твердого раствора на 
основе кобальта.

Результаты магнитных измерений нанокомпо-
зитов NiCo/C и исследования структуры и размеров 
наночастиц NiCo приведены в табл. 3.

Анализ влияния концентрации металлов в на-
нокомпозитах на термомагнитную зависимость на-
магниченности показал незначительные отличия 
(рис. 10), что связано в первую очередь с однородным 
фазовым составом формирующегося композита.

На рис. 11 представлен анализ влияния соотно-
шения металлов в нанокомпозитах, синтезирован-
ных при Тсинт. = 800 °С, на температурные зависи-
мости намагниченности.

Сопоставление результатов показало, что с 
ростом относительного содержания никеля в на-
нокомпозитах происходит существенное снижение 
намагниченности. Для образцов с повышенным со-
держанием кобальта в магнитных кривых наблю-
дается несколько максимумов, характеризующихся 
ростом намагниченности.

Анализ температур, характерных для таких 
максимумов позволяет сделать вывод о различиях 
в фазовом составе нанокомпозитов.

Для нанокомпозитов с избытком кобальта могут 
образовываться одновременно наночастицы кобаль-
та и сплава NiCo (~350 °С). Затем за счет диффузи-
онных процессов и коалесценции наночастиц проис-
ходит изменение состава твердого раствора (~570 °С). 
Такие аномалии имеют существенно более низкий 
уровень в нанокомпозитах, содержащих равные 
количества металлов. Продолжительный прогрев 
образцов в процессе термоциклирования (более 12 ч) 
при температурах, близких к температуре синтеза, 
приводит к стабилизации состава наночастиц сплава 
и росту намагниченности.

Заключение

Синтезированы металлоуглеродные нанокомпо-
зиты NiCo/C на основе полиакрилонитрила и гекса-
гидратов хлорида никеля и кобальта под действием 
ИК−нагрева. 

Установлено, что для нанокомпозитов NiCo/C с 
соотношением металлов в прекурсоре Ni : Co = 1 : 4 
увеличение температуры синтеза от 350 до 800 °С 
приводит к росту среднего размера кристаллитов 
от 34 до 76 нм, а также происходит увеличение па-
раметра решетки от 0,3539 до 0,3541 нм, что свиде-
тельствует о росте доли Co в сплаве.

Показано, что изменение соотношения метал-
лов в прекурсоре не приводит к существенным, 
наблюдаемым визуально, изменениям морфологии 
матрицы. Однако расчет распределения наночастиц 
металлов по размерам показал, что изменение кон-
центрации металлов в прекурсоре при одинаковой 
температуре синтеза существенно влияет на рас-
пределение наночастиц NiCo по размерам. Увели-
чение доли никеля в прекурсоре от 20 до 80 % при 
температуре синтеза 600 °С приводит к смещению 
максимума пика распределения по размерам от 15 
до 60 нм. С ростом концентрации металла в прекур-

Рис. 11. Температурные зависимость намагниченности на-
нокомпозитов NiCo/C, синтезированных при Т = 800°С, с 
различным соотношением металлов Ni : Co (СМе = 20 %):
а — 1 : 4; б — 1 : 1; в — 4 : 1; 1 — нагрев; 2 — охлаждение

Fig. 11. Temperature dependence of the magnetization of the 
NiCo/C nanocomposites synthesized at T = 800 °C, with a 
different ratio of Ni : Co metals (СМе = 20 %):
(a) 1 : 4, (б) 1 : 1, (в) 4 : 1, (1) heating, (2) cooling
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соре происходит рост среднего размера наночастиц 
NiCo в составе нанокомпозитов NiCo/C и увеличение 
концентрации наночастиц в углеродной матрице, что 
проявляется в росте намагниченности нанокомпо-
зитов NiCo/C.

Увеличение концентрации металлов в пре-
курсоре от 10 до 40 % (мас.) приводит к росту на-
магниченности насыщения от 5,94 до 26,7 А ⋅ м2/кг, 
а также уменьшению коэрцитивной силы с 386 до 
287 Э. Увеличение доли Co от 20 до 80 % (мас.) при-
водит к росту намагниченности насыщения от 11,46 
до 23,3 А ⋅ м2/кг.
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The controllable magnetic properties of Nico/C nanocomposites

E. V. Yakushko1,§, L. V. Kozhitov1, D. G. Muratov1,2, D. Yu. Karpenkov3, A. V. Popkova4

1 National University of Science and Technology MISiS, 
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Annotation. The NiCo/C metal−carbon nanocomposites based on the NiCl2/CoCl2/Polyacrylonitrile (PAN) precursors 
were synthesized using IR heating. The results of studies of NiCo/C nanocomposites by X−ray phase analysis, transmis-
sion electron microscopy, and vibration magnetometry showed the dependence of the structure and properties of NiCo/C 
nanocomposites on the synthesis temperature, concentration, and metal ratio in the precursor. According to the results of 
the X−ray phase analysis, it was found that during the IR pyrolysis of the precursor, NiCo metal nanoparticles are stabilized 
in the carbon matrix, an increase in the synthesis temperature from 350 to 800 °C leads to an increase in the average size of 
nio nanoparticles from 10 to 80 nm, it is established that the formation of the alloy occurs due to the gradual dissolution of 
cobalt in nickel with the simultaneous transition of cobalt from the hcp modification to FCC. The structure of nanocompos-
ites was shown by transmission electron microscopy of samples synthesized at 600 °C. It was found that with an increase 
in the metal concentration in the precursor from 10 to 40 wt.%, the average size of NiCo nanoparticles increases and the 
concentration of nanoparticles in the carbon matrix increases. The study of the magnetic properties of nanocomposites 
showed that with an increase in the content of metals in the precursor from 10 to 40 wt.%, an almost linear increase in 
the saturation magnetization from 5.94 to 25.7 A · m2/kg is observed. A change in the ratio of metals from Ni : Co = 4 : 1 
to Ni : Co = 1 : 4 causes an increase in magnetization from 11.46 to 23.3 A · m2/kg.
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