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В последнее время повышенный интерес вызывают синтез и исследование искусственно созданных наноразмерных металлосодержащих структур, включающих в себя элементы подгруппы железа: Fe, Ni, Co [1-4]. Это обусловлено высоким потенциалом и широким диапазоном применения данных наноструктур в науке и технике, особенно в биомедицине, микроэлектронике и энергетике.
В настоящей работе приводятся результаты исследования железо-никелевых наночастиц, подвергнутых изохронным термическим отжигам, методами сканирующей электронной микроскопии, энергодисперсионного анализа, картрирования, рентгеновской дифрактометрии и мессбауэровской спектроскопии на ядрах 57Fe, а также проведены результаты ресурсных зарядно-разрядных испытаний. Синтез исследованных железо-никелевых наночастиц осуществлялся методом химического осаждения из перенасыщенного раствора солей FeSO4·7H2O и NiSO4·7H2O с последующим термическим отжигом в течение 5 часов в кислородосодержащей среде при температуре tann из интервала от 200 до 800°C с шагом 200°C. 
По результатам сканирующей электронной микроскопии установлено, что размеры исходных наночастиц при tann = 25○C не превышают 17-20 нм, а с увеличением температуры отжига средний размер частиц монотонно увеличивается до ~70-80 нм при tann = 800○C, что обусловлено слипанием мелких наночастиц друг с другом с последующим укрупнением наночастиц. При этом частицы имеют сферическую форму.
С помощью энергодисперсионного анализа и картирования определено, что исходные наночастицы представляют собой однородно и равномерно распределенную структуру из трех элементов Fe, Ni и O в соотношении 40.5:30.7:28.8 ат. % соответственно, а увеличение температуры отжига приводит к увеличению атомного содержания кислорода. Это может быть обусловлено окислением наночастиц в процессе отжигов.
Методом рентгенофазового анализа установлено, что в структуре исходных наночастиц присутствуют две фазы, характерные для оксида Fe-Ni-O со структурой шпинели (пространственная группа Fd-3m (227)) и Fe-Ni сплава с гранецентрированной кубической решеткой (пространственная группа Pm-3m (221)) с межплоскостными расстояниями, полученными для основных рефлексов обеих фаз, 2.427 Å и 2.036 Å соответственно, причем соотношение фаз Fe-Ni:Fe-Ni-O в частицах составляет 83:17%. Общий вид дифрактограммы исходных наночастиц соответствует поликристаллическим наноразмерным структурам с большим количеством дефектных областей и искажениями кристаллической структуры. С повышением температуры отжига наблюдается окисление Fe-Ni сплава и формирование Fe-Ni-O шпинели. При этом увеличивается ее степень кристалличности и атомного упорядочения, которое обусловлено уменьшением искажений и деформаций кристаллической решетки. Значения параметра элементарной ячейки Fe-Ni сплава с гранецентрированной кубической структурой лежат в диапазоне 3.54 – 3.60 Å, а значения параметра элементарной ячейки для оксида Fe-Ni-O со шпинельной структурой при увеличении температуры отжига от 25○C до 800oС уменьшаются с 8.39 Å до 8.35 Å. Кислородный параметр шпинельной структуры оксида Fe-Ni-O равен u ~ 0.245 и практически не зависит от температуры отжига. 
Сверхтонкие взаимодействия в железо-никелевых наночастицах исследовались с помощью метода мессбауэровской спектроскопии на ядрах 57Fe. Все мессбауэровские спектры были сняты при комнатной температуре и обработаны с помощью двух распределений сверхтонких параметров с разным диапазоном значений сверхтонких магнитных полей: 350 – 550 кЭ, соответствующих оксиду Fe-Ni-O, и 220 – 350 кЭ, соответствующих Fe-Ni сплаву, а также двух квадрупольных дублетов и синглета, соответствующих наночастицам, находящимся в суперпарамагнитном состоянии. При этом дублет с бóльшим значением сдвига мессбауэровской линии (~0.41 мм/с) соответствует атомам железа в октаэдрическом, а с меньшим (~0.26 мм/с) – в тетраэдрическом кислородном окружении в оксиде Fe-Ni-O. Синглет со сдвигом, близким к нулю (~0.04 мм/с) соответствует атомам железа в наночастицах Fe-Ni сплава. С помощью мессбауэровской спектроскопии в Fe-Ni сплаве обнаружена не только гранецентрированная фаза, но и некоторое количество объёмно-центрированной фазы с максимумами распределения сверхтонкого магнитного поля в областях ~ 280 кЭ и ~ 330 кЭ соответственно. Значения относительного содержания оксида Fe-Ni-O и Fe-Ni сплава согласуются с данными, полученными методом рентгеновской дифрактометрии. 
Согласно результатам ресурсных зарядно-разрядных испытаний железо-никелевых наночастиц после изохронных отжигах наблюдается увеличение времени эксплуатации и устойчивости к деградации в процессе циклирования. Для исходных наночастиц ресурсное время жизни составляет ~ 300 циклов разряда/заряда, а при tann = 800○C – ~ 500 циклов, что делает применение железо-никелевых наночастиц перспективным в области создания новых литий-ионных батарей в качестве анодного материала [5]. 
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