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BBBEJIEHUE

bbp30TO0 paszBuTHEe W MUHHATIOpH3AIUATa B EIEKTPOHMKATAa HalaraT MOCTOSHHO
pa3paboTBaHe W CbH3/laBaHE HAa HOBH MaTepuald M TEXHOJIOTHUH. HaHOCTpyKTypHHTE
MaTepHuanu B MOCIEIHUTE TOAUHHU ca OOCKT Ha WHTEH3WBHU H3CJIE/IBaHUS MOPAJAN TEXHUTE
YHHUKAJTHH CBOWCTBA, 3aBHCEIIM OT (opMara W pa3sMEpHTE MM, KaKTO M TMOPAaAUd TAXHOTO
MPUJIOKEHUE KAaTO CHEePrHilHM MaTepHhalld, €KO-Marepuaid, (yHKIUOHATHU MaTepualu U
apyru. ['onsiMO BHHMaHHE c€ OTHeNs Ha MojaepHHTe ,,BUCOKK~ TexHomoruu (high tech) u
HAaHOTEXHOJIOTUUTE, 32 Ja CE€ OTrOBOPU Ha HYXIUTE OT TPUAMMEHCHUOHAIHU CTPYKTYpH,
HaHOMAaTepUalM, MAaCKHPOBBPYHHM MaTepUaId 332 BOCHHM LEIH B CBETOBEH Mamial.
3anbpI00U€HOTO  M3y4yaBaHE Ha YHHKallHaTa €JeKTpOHHA CTPYKTypa U rojsmara
MOBBPXHOCTHA IUJION] HA HAHOPAa3MEPHUTE 4YaCTULM BOAM 1O OBP30 HapacTBaHe Ha
BB3MOXXHHUTE UM TPHIOKEHHUS. XapaKTEpHU OCOOEHOCTHM Ha TE3U YaCTUIM ca KBAaHTOBO-
pasmepHuTe e(pekTu, Kouto oOycnaBsAT MoOsiBaTa Ha HOBU cCBoWcTBa. HamansBaneto Ha
pa3MepHOCTTa Ha OOEKTUTE BOAU O 3HAUYUTEIHHU NMPOMEHU B TEXHUTE PU3NYHU U XUMUYHH
cBoiictBa. CHHTE3MpaHW ca PA3IUYHU METATHHU, T[OJTYNPOBOAHUKOBH W TOJMMEPHU
HAaHOpa3MEpHU YacTUIM Mexay | u 20 nm, YUUTO CBOMCTBATA CHIJIHO 3aBHUCST OT pazMepa U
3HAYUTEIHO CE PA3IMYaBaT OT T€3M HAa 0OEMHUTE MaTEPUAIIU ChC CHIIHS ChCTaB.

3a cunmesa Ha HaHOMamepuanu ce U3NOA36AM PAZHOOOPAZHU CYXU U MOKPU MEMOOU.
Ilo meroma Ha OopxXuApuAHaTa pPEAyKLUUs BBB BOJEH pPa3TBOP Ha CHOTBETHUTE COJIM ca
nonyucau memannu (Fe, Co, Ni, Cu) u unmepmemannu (Cu-Sn, Co-Sn, Ni-Sn) nanopaszmepnu
yacmuyu, Kouto uMat cepuuna gopma c pazmep 40 1o 90 nm. Te ce xapakTepu3zupar cbe
CUTHO pa3euma cneyuguyHa NoevbPXHOCM, MUKPO- W HAHOIOPHbO3HOCT, KOETO TrapaHTHhpa
BHUCOKH TOBBPXHOCTHO-aKTHBHHM CBOWCTBa. Cummesvbm c u3N0J36aHe HA DA3IUYHU BUOOBE
Hocumenu CBHIIO € Pa3NpOCTpaHEH METO] 3a IMOoJyyaBaHE Ha HAHOPA3MEPHU YACTUIM U €
uzgecmen kamo ‘“‘template” cunme3, Ipu KOWTO BHPXy HocHTens (template) ce ornara meran
Yype3 eNeKTPOXUMHUYHA WIK XUMHYHA PEIyKIUs Ha ChOTBETHUS MeTaleH HoH. B kauecTBOTO
Ha HOCHTEN 3a “template” cuHTE3 OM MOTJIO /1a c€ M3MOJ3BAT BBIJICPOJHHU MATEPUAINA KATO
rpadut, BBIIEPOACH Mpax, BhIVIEPOJHA IsIHA, XapaKTepu3upalla ce ¢ MopecTa CTPYKTypa.
Hanoxomnoszumnume — mamepuaru  Ha  0a3ara Ha  BBIVICPOJHM  MaTepHaId U
METaJIHU/MHTEPMETAIITHU HAHOPAa3MEPHU YaCTUIU C€ XapaKTEepPU3UpPaT C EIEeKTPOXUMHUYHU
CBOWCTBa, MOAXOIAIIA 3a TPWIOKEHHE B HOBH BHCOKO TEXHOJIOTMYHHU MPOAYKTH 32
MUKpOEJIEKTPOHUKATa, HAHOEJNEKTPOHUKATa U aJITePHATUBHUTE UW3TOYHHUIM Ha TOK
(Bomopoauu kieTku u Li-fionHu O6arepun). I pagumvm ce U3MON3Ba MIHUPOKO, Th KAaTO TOU
CIIy’H €JHOBPEMEHHO KaTo CTaOWiIM3aTOp Ha MaTepuana, a KOraro € KOMIIOHEHT Ha
paboTenust eIeKTpol, ydacTBa U B MPOILIECUTE HA JMTUpPaHEe U nenutupane. [lo To3u HaumH
TOW MOBUIIABa €IHOBPEMEHHO KAaKTO KamaluTeTa, Taka M MeXaHHMYHaTa YCTOMYMBOCT Ha
€JIGKTPOAHUS MaTepHall.

WuTepec mpeacTaBisBaT MArHUTHUTE HAHOpPa3MEepHH JacThil Ha Oa3ata Ha Fe, Co, Ni
U TEXHM XHMHYHU CHECIUHEHHUS TIOPaAd TSAXHOTO EKCTCH3WBHO MPHIIOKEHHUE BBHB
BHUCOKOILUTBTHUTE CHCTEMHU 3a ChbXpaHEHUE Ha €Heprus, B OMOXUMHUATA, B OMOMETUIIMHATA.
MarauTHUTE HAHOPA3MEPHHU YaCTHUIU CE XapaKTEepHU3UpPaT ¢ HOBU (YHKIIMOHATHHU CBOWCTBA,
KOUTO Ca M3KJIIOYHUTETHO BaXHM 3a HAHOMEIWIMHATa KaTo JIMAarHOCTUYHU CpPEICTBA Ha
PaKoBH TYMOpH, KOHTPAaCTHU PEAreHTH 3a MoJ00psIBaHE KaueCTBOTO HA M300paKEHUETO MPHU
M3CJIeIBAaHE ¢ MarHUTEH PE30HAHC M IIeJIEHACOYEHO JieueHrne Ha pak U HIV undexuun (kato
in vivo JIOCTaBYHIIM HA JIGKAPCTBA JI0 MApKHPAHU O0JIACTH B YOBEIIKOTO TS0, 3aMECTBAMKHU
paZMOaKTHBHUTE MapKHpalld MaTepHald, 3a XWIIEPTePMHsS Ha pakoBH TymopH) [37-
39,40,42,48]. 3a npUIOKEHHETO HAa MAarHUTHUTE HAHOpPa3MEPHH YACTUIM B Ppa3IUYHU
MOTEHLIMAIHU 00JacTU W Hail-Beue B OMOMEIMIIMHATA € MHOTO Ba)XHO Jla C€ KOHTPOJIHUpa
pasMepa u Gpopmara UM, KaKTo U Jia Ce 3ala3u TePMUYHATA M XUMUYHATA UM CTAOUITHOCT 4pe3
MoauduIMpaHe Ha MOBBPXHOCTTA UM. OT M3KIIOUUTENHA BAaXKHOCT € Ch3AABAHETO Ha HOBU



MA2HUMHYU HAHOPA3ZMEPHU Yacmuyy ¢ MHOTO TACHO pasIpeleiIcHue Ha YaCTHLUTE 110 pa3Mep
(HMCKa AMCIEPCHOCT), KOUTO MPEACTaBIsABAT CaMOOPTaHU3UPAHU MATrHUTHU HAHOPA3MEPHHU
Co, Co-Ni yacTHIM WM CHIIUTE TaKWUBa YACTUIHM, KAlCyJIHpaHH B OOBHBKA OT OPraHWYCH

MaTepual.
Obexm Ha uzcneosarne 8 nacmoawus oucepmayuoner mpyo ca metainau (Co, Ni) u
unrepmetanan  (Co-Ni) HaHOpa3MepHH 4YACTHIM — CHHTE3 W OXapakTepu3upane. B

auTeparypaTa uMMa HWH(pOpPManus 3a pasIMYHU XMMAYHH HAYMHH 32 I[IOJlydyaBaHe Ha
HaHopasmepHu dactuiim oT Co, Ni, Co-Ni, cmecenu Fe-okcuam W TEXHH MarHUTHU
HAaHOKOMIIO3UTH, KaKTO W HMH(OpMaIus 3a W3ydyaBaHE Ha TAXHOTO MAarHUTHO IIOBEJICHUE,
CBBP3aHO C TEXHHTE MHUKPOCTPYKTYpHHU cBoiicTBa. CO-Ni HaumopasmepHu uacmuyu ca
MOJIyYEHH 4Ype3 Chb-pelyKLUs Ha CHOTBETHM METAJIHU COJIM B TE€YHa cpela cbc ciaba
JUCTIepCHUs Ha pa3Mepa M. 3a IPeJoTBpaTsABaHE HA arperupaHeTo Ha YACTHUIIUTE CE U3MOJ3Ba
O0OBMBKA OT JHUraHaAu (HampuMep, HATPUEB LUTPAT) WIH MOKpHUBALIHM cioeBe. [loBbpxXHOCTTA
HA MarHUTHUTE HAaHOPAa3MEpPHM YACTHIIM CE€ TOKpHBa Hail-uecTo C  TOJUMeEp,
nojuBuHWIHponuaoH (PVP), Twomm ¢ nbiara Bepura, aMuHH, HUKIOACKCTpuHH [42].
OOBMBKaTa Ha MarHUTHUTE HAHOPA3MEPHUTE YACTUIM OOJeK4YaBa TpaHCHOpPTa UM 10
pakoBute kieTku. [Tomyuenu ca Co-Ni HaHOpa3MepHH YyacTuiim ¢ pazmep ot 5 10 10 nm u Co
HAaHOPA3MEPHU YaCTHUIH ¢ pa3mep oT 2 A0 5 nm. Te nmposiBaBat koepuutuBHa cuna ot 10 1o
100 Oe, cBbp3aHa ¢ pazMepa Ha YaCTULIUTE.

3a oxapakTepuszMpaHe Ha MOpPQOJOTrusita, CTPYKTypaTa, €JIeMEHTHUS H (a30BuUs
ChCTaB Ha DPA3IUYHUTE HAHOMATEpHalH, BKJI. MAarHUTHH HAHOMATEpHUAIM Ca W3IOJI3BAHU
pa3IUYHA TEXHWKW KaTo CKaHHWpalia eJeKTpoHHa Mukpockormus (SEM), enepruen
mucnepcuonen aHanus (EDS), pentreno-gazoB ananus (XRD). M3cnenBanero Ha TexXHUS
ctpoexx ¢ wuHbpauepBeHa crektpockormus (FTIR) e cmabo 3actemeno. Mutepec
MPEICTaBIsABAT  SIBJICHUATA, KOWUTO MPOTHYAT HA TpaHUYHATa TOBBPXHOCT HAa
HaHOMAaTepHalluTe, KOETO 3a Hac Oe npeduszsukamencmeo oa npunodxcum MY cnekmpockonus
8 cpeonama 001acm HaA CNeKmvpa Kamo 4yecmeumener u npeyusen Memoo 3a u3cieosame
cmpoedica Ha eeujecmeama u npu HAaHOMamMepual, CUHMEUPanHU Om HAac.

LEJI

Cneo Hanpagenus npeened Ha uH@opmayusma 8 HayuHama aumepamypa OTHOCHO
CUHTE3a W oxapakTepusmpaHeTo Ha cBoiicTBa Ha Co, Ni/Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTUIU U
3HAYEHUETO UM 3a Pa3IMYHU 00JIaCTH U Hail-Beue KaTo MEePCIEeKTUBHU MarHUTHU MaTepHallu
3a OnmoMeauIuHCKH npiiokenus, 6e onpenencHa LIIEJITA Ha nucepranmonHara pabora: Jda
ce nposede uscnedsane ¢ Hngpauepeena cnekmpockonua Ha NOGHLPXHOCHIHUME AGIEHUS
npu HAaHOMamepuau.

OCHOBHMH 3AJIAYM, npou3THYaIlX OT IIOCTaBEHATA LEI:

1. Ilo meTona Ha XMMHYHaTa peaykuus c¢ Harpue Oopxuapun, NaBH, BbB Bonmen
Pa3TBOpP HA CHOTBETHUTE XJIOPHUJIHU COJIH, PECI. B TEXHH CMECU da ce nposede cunme3 Ha Co,
Ni u Co-Ni Hanopasmepnu yactuim npu pazauaan Co:Ni otHomenus (Co:Ni=50:50, 80:20 u
20:80), onpeneneHu cwriaacHo ¢azoBara Auarpama Ha JaBykommoHeHTHaTa Co-Ni cucrema
IpY MEKH YClIOBUS (cTaliHa TeMIieparypa MW aTMOC(EpHO HaJATaHE), BKIIOYUTEIHO C

U3IIOJI3BaHE Ha BBIVIEpoAeH Hocuten (,template” texnuka) — rpadpur (CF). 3a
MPEeIOTBPATABAaHE HA arperHpaHeTO Ha YACTHIIUTE J1a ce MPOBEJEe CHHTE3 B IPUCHCTBHE HA [3-
IUKJIOJICKCTPHH.

2. C KOHBEHLIMOHAJIHU TE€XHUKHM KaTO CKaHUpalla eleKTpoHHa Mukpockomnus (SEM),
eHepruitHa mucnepcuonHa crekrpockonus (EDS), pentrenoBa audpakmus (XRD),
BuOpannoHeH VSM MarHUTOMETBD Oa ce u3cieosa Mop@ono2usma, enemeHmHUsm u
pazosuam cvcmag u macHumunomo noseoenue Ha cuntezupanute Co, Ni u Co-Ni npaxose oT
HaHOPa3MEpPHH YaCTUIU U TEXHUTE BBITICPOIHU KOMITO3HUTH.



3. C wundpauyepBena crnekrpockonus ¢ Dypue tpanchopmamms (FTIR) da ce
onpedensim cv30adeHume XUMUYHU 6pPb3KU B CHOTBETHUTE (OPMUpAHH ATOMHU TPYNH B
nonmyuenutre Co, Ni m Co-Ni nanocTpykTypu. Ha 0Gazata nHa cHermte WY cnexktpu u
pETUCTPUPAaHUTE MBHLM Ha TOTJIBIIAHE MPU CHOTBETHATA YECTOTA Jd ce YCMAHO8U MUNd Ha
mpenmeHuAma Ha 0opazyeaHume XUMUYHU 6PB3KU.

4. C FTIR cnekrpockonust oa ce auanusupam A61eHUAMA, NPOMUYAU HA
epanuunama HamonosvpxrHocm (1. Hap. nanosurface phenomena) wu mpm apyru
HaHomaTepuanu (Co-Sn u Ni-Sn HaHOpa3MEpHU YaCTHULM, CHHTE3UpAaHU MPH pa3IUYHU
OTHOIICHHS MEX]Ty METATHUTE KOMITOHEHTH, U TEXHU BBIIIEPOIHA KOMITO3UTH).

Crnen KpUTHYHMS aHAIU3 HA JaHHUTE OT JIMTEPATYpPHHUSI 0030p OTHOCHO CHUHTE3a U
OXapaKkTEepU3UPaAHETO Ha CBOMCTBAaTa Ha HaHOCTPYKTypHHUTE CO-Ni HaHOpa3MEepHH YaCTHLIU U
3HAYEHUETO MM 3a pa3IMYHU OOJaCTH M Hal-Beue KAaTo MEpCHEKTUBHU MarHUTHHU MaTepHau
32 OMOMETUIIMHCKY MPHIIOKEHUSI MOTaT Ja Ce HANpaBsT CICTHUTE U3600U. C OCHOBAHHUE cMe
usbpanu

- kamo memoo 3a cunme3s Ha UHTepMeTanHu Co-Ni HaHopazmepHu vactuim ¢ NaBHy
BbB BOJIEH pPa3TBOP Ha CBOTBETHUTE XJIOPUAHMU CONH, pecl. B TexHH cMmecu npu Co:Ni
OTHOIIICHHS, ONpEACICHU ChINIacHO (pa3oBara auarpama Ha aByKommoHeHTHaTa Co-Ni
cucTeMa IIpu MEKH yCJIOBHUs (CTaliHa TeMIiepatypa U aTMoc(hepHO HaJIATaHe), BKIFOUYUTEITHO C
U3IIOJI3BaHE Ha BBIVIEpoAeH Hocuten (,template” texnuka) - rpadpur (CF). 3a
MPEJOTBPATABAHE HA arperupaHeTO Ha YaCTUINTE CUHTE3BT JIa CE MPOBEJE M B NMPHUCHCTBHE
Ha B-uuknonexctpun [33-35, 37-39, 33, 39, 43, 48, 50, 66 ];

- KOHBEHYUOHANHU MEXHUKU 3a oXapaxmeu3upanemo Ha MOIy4YEHHTE HAHOCTPYKTYpPHU
(Mopdonorusi, enemMenTeH cheras, (pazoB chcTaB, GOPMHUPAHN XUMUYHHU BPH3KH B CHOTBETHH
aTOMHM TpyIH) Karo CKaHHpama eJleKTpoHHa Mukpockomus (SEM), enepruiina
aucnepcronHa  crektpockonusi  aHanu3  (EDS), penrtrenoBa  mudpakius  (XRD),
uHdpauepsena cnekrpockonus (FTIR) [1, 2, 4, 6,7];

- HY cnexmpockonua & cpeonama MUY obracm Ha crektbpa (4000-400 cm™) 3a
uzcnedgame cmpoedxica HA HaAHomamepuaiu, CAHTE3UPAHW MO PA3IUYHA CYyXH M MOKpPH
METO/IM, BKJIIOUUTEIHO U MO METOoAa Ha OOpXMIpUAHATA peAyKLHUs BbB BOJAEH pa3TBOp Ha
METAJTHU COJIN — OnpeoeisiHe HA MpenmeHusma Ha cb30a0eHU XUMUYHU 6DB3KU MeHCOY
amomume 6v8 POPMUPAHU AMOMHU/MONEKYIHU 2pYNnu, PA3MOI0KEHN Ha MOBBPXHOCTTA Ha
CHHTE3MpPaHU HAaHOPA3MEPHHU YACTHLIU; Ha 6A3ama HA NOJOMCEHUemo U UHMEH3UBHOCMMA Ha
usuyume na no2rvwane 6 M4 cnekmpume Ha HAHOCTPYKTYPUPAHUTE MaTepUAIIU; U3Ced8aHe
Ha AGNEeHUAMa u npoyecume, NPOMUYAWU HA NOBLPXHOCMMA HA HAHOPA3MePHUme 4acmuyu
KaTo afcopOLHsl, OKUCICHHUE, PeAyKLHU.

EKCIHEPUMEHTAJIHU PE3YJITATH U JTUCKYCHUS
I'naBa 3. MeToauKa HA eKCIEPUMEHTHTE H M3CJ1e10BATEJICKH TEXHUKHU

3.1. Cunte3 Ha Co, Ni m Co-Ni HaHOpa3MepHH 4YacTHIHM TPH Pa3JINYHO
otHomenune Co:Ni (50:50, 80:20 u 20:80) mo MmeToxa Ha OOPXMAPUIHATA PeTyKIHSA

Co HaHOpa3MepHHM YaCTHLM Ca TOJNYyYeHU Ype3 OOpXUIpUIHA peaKlvs BHB BOJCH
pasztBop Ha 0.1M CoCly.6H,0 ¢ 0.2M NaBH. npu craiina temmnepaTypa U atmochepHO
Hajsrane. 3a crabuinu3upaHe Ha pa3TBOpa Ha peaykropa e fobaBeHa NaOH. B kauecTBoTO Ha
KOMIUIeKcoOpa3yBarenl € u3noi3BaHa JuMmoHeHa kucenuHa, CsHgO7. Ni HaHopasMepumn
YaCTHIU Ca TOJyYEHHU MO ChIIHsS MeTol BbB BoAeH pa3TBop Ha 0.1M NiCl,.6H,O ¢ 0.2M
NaBH,, crabunmusupan ¢ NaOH ¢ komruiekcoOpasyBares JUMOHEHA KHCETHHA.

Cunte3sT Ha uHTepMeTanHuTe Co-Ni HaHOpa3MepHHUTe YACTUIHM € OCBHIIECTBEH IO
MeTona Ha O6opxunpuaHaTta peaykius ¢ 0.2M NaBHs B cmec Ha Bognu pa3ztBopu Ha 0.1M
CoCl2.6H,0 u 0.1M NiCl,.6H,0 npu macoBu otHomieHus cborBeTHO Co0:Ni=50:50,



Co:Ni=80:20 u Co:Ni=20:8 B choTBeTCTBHE ¢ (ha3oBaTa Auarpama Ha qsykomrnoHeHTHaTa Co-
Ni cucrema (®ur. 3.1.) B pe’KUM Ha TMOCIEI0BATEIHO BHACSHE Ha PEAKIIHOHHUTE PAa3TBOPH Ha
HU3XOOHUTE COJIM U Ha pCAYKTOPA MPHU CHUIUTC TCXHOJOTUYHHN YCIOBUA (CTa6I/IJ'II/ISI/IpaHI arcHT
Y KOMITIEKCO00pa3yBatell) MpH CTaifHa Temreparypa U arMoc(hepHO HaJsIraHe.
CuHTE3bT € POBE/ICH B KremKkama ¢ 00emM : T
wowe

200 ml ¢ nBOMHM CTEeHM 3a MOAIbpPXKAHE Ha —
MOCTOSTHHA TEMIIepaTypa, B KOSITO CE peaiu3upar

XUIPOJAMHAMMYHU YCIOBHS HA MOCNEIOBATEIHO e

BHACSAHE HAa PEAKUMOHHWTE DAsTBOPH TIpH | ™ S

HENPEKbCHATO ~MEXaHMYHO DPa30bpPKBaHE HA 3 w ‘“*%\M

peaKIMOHHATa CMEC C MAacHUMHA OBbPKAIKA. % =
&

800+
PenykuvoHHusT mnpomec ce u3BbpIIBA 3a 2 \
L} —

MUHYTH, TpUOaBAWKH pa3TBOTHT Ha PEAyKTOpa RN ~jpare
Karka 1o Kamka. [lomydaBa ce (uHAa uepHa  wf (o) ‘\\ ™
yraiika. Cien NpHUKIIOYBAHE HAa PEAyKLHUOHHUS ‘ e

1w E k] 40 ] L ™ 80 L 100
nporec npobure ce (uATpyBaT, NPOMMBAT C€ co Atomic Percent Nickel Ni
TPUKPATHO C JECTHIMPAaHA BOJA M €TAaHON M @yur. 3.]. Qasopata juarpavMa Ha

u3Cymasar  BbBB ~ BaKyyMHa  CYIIMJIHA B ppyxomnonentHara CO-Ni cucrema
npoabpKenne Ha 24 gaca npu 100°C.

3.2. ,,Template” cunre3 Ha Co, Ni m Co-Ni HaHOpa3MepHM 4YACTHLIM NPH
pasanuno otHomenune Co:Ni (50:50, 80:20 u 20:80) ¢ BbIyIepoaeH HOCHTEN

Co u Ni HaHOpa3MepHM YAaCTHIM Ca MOJIyYEHHU upe3 ,.template” TexHHKa 10 MeToJa
Ha OopxuapuaHa penykius BbB BojaeH pa3tBop Ha 0.1M CoCly.6H20, crorBeTHO Ha 0.1M
NiCl,.6H,0 ¢ 0.2M NaBH,, crabummsupan ¢ NaOH, ¢ komruiekcoOpa3yBaren JIMMOHEHA
kucenuHa. Karo Hocuren e usnonssad ¢ayopupan rpadut (CF) u rpadut B nmpuchcreue Ha
B-umknoaexcrpun xuapart (f-CDX).

Co-Ni HaHOpasMepHM 4YacTHLH ca MOJY4YeHM ChIO upe3 template” TexHHKa 1O
MeTOJ1a Ha OOpXUIpHUIHA PEeayKIHUs B cMec Ha BoxHU pa3TBopH Ha 0.1M CoCly.6H,0) u 0.1M
NiCl,.6H,0 ¢ 0.2M NaBH,4 npu otHomerus Co:Ni=50:50, Co:Ni=80:20 u Co:Ni=20:80 npu
CBIIUTE TEXHOJOTHYHU ycioBus ¢ Hocuten CF, BrmountenHo B nmpucberBue Ha B-CDX.

Peamusupano e ornomenue Co (Ni, Co-Ni) wactunm/rpadur = 80:20, nokaro mpu
u3nos3Bane Ha B-mmkionexkcTiH otHomenneto gacTuuu/CF/B-CDX e: 60% wactumm : 20%
CF : 20% B-CDx.

“Template” cUHTE3BT € OCBIIECTBEH IMPHU CTalfHA TEMIIEpaTypa B OMHCaHATa MO-TOPE
KJIeTKa, MpU KOeTo IN-Situ ca MONydYeHH BBITICPOAHH HAHOKOMIIO3HTH. TEXHOIOTMYHUTE
ycinoBus (KOHIEHTpalus W KOJMYECTBO Ha M3XOAHUTE pPa3TBOPH, pEAYKTOpa H
KOMILIEKCOOOpa3yBaTessi, MEXaHUUYHO Pa30bpKBaHE HA PEAKLMOHHUS pa3TBOp IO BpeMe Ha
CHHTE3a C MarHUTHa ObpKajKa, BpeMe Ha IMPOBEXKIAHE HAa PEIyKIHOHHHS IPOLEC OT 2
MUHYTH, IIPOMHMBaHE U CyIIEHE Ha MOJy4YEeHUTE MpaxooOpa3HU oOpas3ly, TeMIeparypa Ha
CUHTE3) ca CBIIUTE, KAaKTO B ciayyas rno-rope (1.3.1.)

3.3. MeToan 3a u3cjieABaHe HA MOJYy4YeHUTe HAHOMAaTepPHAJIH

3.3.1. Ckanupamara ejeKTpoHHa Mukpockonuss (SEM) wu eHepruiina
aucnepcuoHHa cnekTpockonus (EDS)

Mopdonoruara Ha Co, Ni u Co-Ni HaHOpa3MepHU YacTUIM M TEXHHUTE BBIVIEPOJHU
KOMITO3UTH Ca M3CJICIBAaHU ChC CKaHUpaIara eJIeKTpOHHa MUKpockonus. SEM cHumkuTe ca
CHETH Ha ckaHupail enexkrporned mukpockon JEOL 6400F (Japan)— flnoHus npu yckopsiBaiio
nanpexenne 20 KV B Tpu pekrMa: B peKUM Ha BTOPHYHH ejekTpoHu (Secondary electron's
image - SEI pexum), pexxum Ha oOpatHO orpaseHu enekrponu (Back scattered electron's
image - BEC pexum) u B pexxuM Ha KomMOuHupano uzobOpaxkenwue (SPI pexwm). SEI



M300pakeHUATa AaBaT WHGOpPMAIMs 3a MOBBPXHOCTTA Ha H3cieaBaHuTe obpasmu, a BEC
n300pakeHUsITa — 3a XUMUYHUS UM cbcTaB. TpHMHUTE oOnactu Ha BEC cHumkure
XapaKTepu3nupaT HaJIMIUETO HA aTOMH C IO-MaTbK aTOMEH HOMED, JOKATO CBETIUTE O0JIACTH
HOCST MH(OPMAaLINA 32 HATMYKE Ha ATOMH C TO-TOJSIM aTOMEH HoMep. EneMeHTHUAT aHanu3
(EDS) e nampasen Ha cwmms SEM mukpockon ¢ mpucraBka 3a EHepruiina mucriepcoHHA
cniekrpockonust (Energy-dispersive X-ray spectroscopy).

3.3.2. PentrenoBa qudpaxuus (XRD)

@Da30BUAT ChCTAB HA M3CIEIBAHUTE MPOOH € OINpeAeNieH C PEeHTreHoBa Iudpakuus
(XRD). XRD ananmu3sT € npoBeneH ¢ perrenoB amapat Philips PW 1050, m3nonszsam CuKa
nbueHue. MutepBansT Ha miciexsane e 10-95° (20) cve crhnka 0.03°(20) m Bpeme 3a
oTyuTaHe |1 sec Ha cThIKA.

3.3.3. Un¢ppauepBena cnekrpockonusi ¢ dypue tpanchopmanus (FTIR)

Y cnektpure Ha wmerannute (Co, Ni)/muatepmeranuure (Co-Ni, Co-Sn, Ni-Sn)
HAaHOpPA3MEpPHU YaCTHIIM, KAaKTO W Ha TEXHUTE BBIVIEPOJHU KOMIIO3UTH ca cHetu ¢ MY
cnekrpodoromersp EQUINOX 55 (na nemckara ¢upma Bruker) ¢ @ypue tpanchopmarus,
npegHasHaueH 3a cpeanara MY obnact Ha cniekrbpa. CnekrpodoromerspsT “EQUINOX 557
umMa 06xBat ot 4000 10 400 cm™ ¢ pasnenuTenHaTa CliocoOHOCT Mmo-Bucoka ot 0,5 em™

Ilpu U4 cnexmpogomomempume ¢ @Pypue mpaucgopmayusi MOHOXPOMATOPHT €
3aMecTeH OT MHTep(epoMeTbp Ha MHMIIENCOH, MOCTaBEeH MEXAYy M3TOYHHMKA Ha JTbYCHHUE H
n3cienBanara npooara. [Ipu cuemanero Ha MY cnekrpure, 3a na ce nmonyun MY crnekTbpbT
Ha oOpasena, € pErucTpupaH CHeKTbpbT Ha (OoHAa (32 KOMIIEHCHpAHE TMapa3uTHATa
abcopOrusi), T.e. CHET € CIHeKTbp 0Oe3 mpobara, cliel KOETO € CHET CHEeKThPhT Ha
aHAJIM3UPAHOTO BEIIECTBO.

C to3u amapar ca caetu MY cnextpu Ha abcopOIvs Ha CHHTE3UPaHUTE HHTEPMETATHH
HAaHOpa3MEpHH YaCTUIM M TEXHUTE BBIVIEPOJHM KOMIIO3UTH. M3mon3BaHa € cTaHgapTHa
METOJMKa 3a TpernapupaHe Ha oOpasuure upe3 Tabnerupane. [Ipobute 3a MU amanmsza ca
MOATOTBEHH BHB BUJ Ha TabneTku ¢ KBr: 1-2 mg oT uzcneaBaHOTO MpaxooOpa3HO BEIIECTBO,
MpEeABAPUTEIIHO (PMHO CTPUTO B axaTOB XaBaH, ca cMeceHHn ¢ 200 mg CIEeKTpaIHO YHCT CyX
KBr. Cmecta e XoMOreHu3upaHa BbB BUOPLIMOHHA MeTHHUYKA. [loyyeHaTa XOMOreHHa cMec
ce MOCTaBs B CIelMaliHa MaTpulla, €BaKyHupa ce 3a OTHejsHe Ha abcopOupaHus Bb3AyX U ce
MpecyBa IMoJ BaKyyM B MPOIBIDKEHUE HA 3-5 MUHYTH MPH OINpeaeNeHo Haisrane (8 t/cm2),
MPU KOETO Ce€ TMOoJTydaBa Mpo3padHa TadsneTrka ¢ nuameTsp 13 mm. OcrogHno npedumcmeo Ha
KBr-texnuka € M3MOJI3BaHETO HA MUHMMAJIHM KOJMYECTBAa BEIIECTBO 3a aHanu3. llpu ToBa
KBr e normsiga B o6macrra ot 4000 1o 400 cm™, koeto o3HauaBa, 4e ce peructpupa camo
CHEeKTBPBT Ha M3CIENBAHOTO BemiecTBO. KommeHcupaHeTo Ha WMBUIM Ha abcopOupaHa 1O
BpeMe Ha MpenapupaHeTo BoJla OOMKHOBEHO Ce IMpaBH ChC CpaBHUTENHA TalJleTKa OT YHCT
KBr cbe cpiiara nebenuna.

I'nmaBa 4. OU3NKOXMMHUYHO OXapaKTepu3upaHe Ha cuHTesupanun metrajanu (Co,
Ni) u unrepmerannu (Co-Ni) HAaHOpa3MepHHU YaCTHIIH

4.1. UzcaenBane Ha mopdosiorusita u ejdeMeHTHUus: cberaB Ha Co, Ni u Co-Ni
HAHOPA3MEePHH 4YacTHUIH, cMHTe3upaHu npu orHomeHue Co:Ni=50:50, 80:20 u 20:80.
Pe3yaratu or SEM u EDS ananu3ure

4.1.1. Pesyaratu or SEM n EDS anamm3ute nHa Co HaHOpa3MepHH 4YacTHIH,
CHHTE3UPAaHU NPH CTAlHAa TeMIepaTypa

Ha ¢ur. 4.3-a e nmpencrabena SEM caumka Ha Mopdomorusara Ha Co HaHOpa3MEpHH
gactuiy npu yBenndenue x5000 B SEI pexum ¢ odeprana oOnacT ¢ mocodyeHa Touka Spl
(Spectrum 1), B kosito € u3BbpiieH EDS ananus. Ha ¢wur. 4.3-6 e npeacrasen EDS cnektbpbT
3a pasnpezeseHUe Ha eJIeMEHTHUTE 0 MOBBbPXHOCTTA HA YacTUIUTE B Touka Spl, a B Tadm. 4.1



€ JaJICH B MAaCOBH M aTOMHH IPOIICHTH €JICMEHTHUAT ChCTaB HA M3CIICABAHUS 00pa3ell B Ta3u
TOUKA.

HaGmronaBar ce chepudHHM YacTUIM C HUCKA JHWCIICPCUS HAa pa3Mepa, KOWTO ca
arperupanu. Arperature, KOUTO ca ChC cpelieH pa3mep oT mopsiabka Ha 80 - 100 nm, ca
MOJIPEICHA PAaBHOMEPHO W (OPMHUPAT XOMOTEHHA MOBBPXHOCT HA HM3CJICIBAaHUS O0Opasel oT
Co vacTuiy.

B ouepranara o6mact Ha SEM camMkaTta ocBern Co € perucTpupaHo ChbU3MEPHMO C
Hero konuuyecTBo 6op (B), koeTo e B pe3yaTar oT u3Noi3BaHus pexyiupani areHT NaBH, u
MPOTEKITUST PEAYKIIMOHEH Iporec. PerucTpupaHo € CpaBHUTEIIHO BUCOKO ChIbp)KAaHUE Ha
KHCIIOPOJ TOpaAu TMPOTEKIW OKHCIUTEIHU MPOLECH TMOJ [eHCTBUE Ha KHUCIOpOAa OT
atMoc(epHUss BB3AYX (CHHTE3BT M MEXIYOICPAIMOHHUTE TMPOIECH CE MPOBEKAAT B
OTBOPEHO MPOCTPAHCTBO).

Co 6 Co Spectrum 1
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Odur. 4.3: a - SEM wuzobpaxenue mnpu ysenuuenue x5000 ma Co
HaHopa3MepHU yactuly, 6-EDS cniekThp 3a paznpenencHre Ha eEMEHTHTE

Full Scale 1182 cts Curzor: -0.020 (4026 cts)

Tab6muria 4.1. EmeMeHTeH ChCTaB CHIIIACHO CIEKTHP 1

Element Weight% Atomic%
BK 9,50 21,69
CoK 54,60 22,88
oK 35,90 55,43
Totals 100,00 100,00

4.1.2. Pesyaratu or SEM u EDS ananu3zute Ha Ni HaHOpa3MepHH 4YacTHIH,
CHHTE3HPAHHU NPH CTAHHA TeMIepaTypa

Ha ¢ur. 4.7-a e nmpencreena SEM cHumka Ha mopdonorusta Ha Ni HaHOpa3MEpHH YaCTHIIH
npu yBenmuenue x 10000 B SEI pexxum ¢ ouepTana o01acT ¢ mocoveHa Touka Sp3 (Spectrum 3), B
KosiTO e u3BbpiieH EDS ananus.

6 Spectrum 3
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Qur. 4.7: a-SEM wuzobOpaxenune mnpu ysenmuenue x10000 mHa Ni
HaHopa3MepHH YacTuiy, 0-EDS cnekTsp 3a pasnpeneneHne Ha eJIEMEHTHTE 8
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Ha ¢ur. 4.7-6 e npeacraBer EDS criekTspbT 32 pasmnpenencHUe Ha €IEMEHTHTE TI0
MOBBPXHOCTTA HA YAaCTUIIMTE B Ta3W TOYka, a B Tabm. 4.3 e mageH B MacoBU M aTOMHH
MIPOIICHTH €JIEMEHTHUST ChCTAaB HA M3CIICABAHUS 00pa3ell B Ta3H TOUKA.

B cnyuaii Ha cunTesupann Ni HaHOpa3MepHH mpaxoBe Ha SEM cHuMKara chIo ce
HaOmogaBaT CEPUYHM YACTUIIM C HUCKA IUCIEPCHsS IO pa3Mep, KOUTO ca arperupaiu.
Arperatute ¢ pasmep B mHTepBasa 150-200 nm ca pa3monioxeHH ILTBTHO, (hopMHpaiKu
IUTTHA MOBBPXHOCT Ha M3cieBanus oopasen ot Ni qacTuiy.

EDS ananu3bpT noka3Ba HanuuueTo Ha Ni, KakTo U Ha 00p U KUCIOPOJ, MO0 MPUIHHH
aHaJoruuHO Ha ciy4ass Ha Co HaHOpa3MEpHH YacTUIM. B Ta3m obnact € perucTpupano u
MaJIKO KOJIMYECTBO BBIJIEPOJI, KOETO C€ IBJDKU Ha MPETapupaHeTo Ha 00pa3IMTe 3a aHAJIH3.

Tabnuia 4.3. ExeMeHTeH chCTBa CHINIACHO CIEKTHD 3

Element Weight% Atomic%
B K 9,40 21,53

Ni K 54,79 23,09

O K 35,81 55,38
Totals 100,00 100,00

4.1.3. Pesyaratu ot SEM u EDS ananu3ute Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHM YacTHIH,
CHHTE3MPAaHU NPH cTaliHa Temnepatypa npu orHomenue Co:Ni=50:50

Ha ¢wur. 4.12-a e mnpeacrBena SEM cuumka Ha wmopdonorusta Ha Co-Ni
HaHOpa3MepHH yacTuiy npu yeenumaeHnue x5000 B SEI pexwm ¢ oueprana obiacT ¢ mocoueHa
Touka Sp5 (Spectrum 5), B kosATo € u3BbpiieH EDS ananu3. Ha ¢ur. 4.12-6 e npencrasen
EDS cnektspbT 3a pasnpesenieHHe Ha €JIeMEHTHTE N0 OBBPXHOCTTa HA YACTHLUTE B TOYKA
SpS, a B Tabn. 4.5 e mageH B MacoBHM M aTOMHHU IPOICHTH EJIEMEHTHHAT CHCTaB Ha
W3cIeABaHMS 00pasell B Te3H TOUKH.

o 6 _ : Spectrum 5
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Our. 4.12: a-SEM wuzobpaxenne mpu ysenmumuenue x5000 na Co-Ni
HaHOpa3MepHU YacTuiy, 6 - EDS criektwp 3a pasnpeneneHue Ha elIeMEHTUTE

B To3u cnyuaii cunresupanute Co-Ni mpaxooOpa3zHu npobu ca (GopMHpaHH OT
YacTUIM C HempaBwiHa (popMa ¢ HHUCKA TUCTIEPCHs Ha pa3Mepa, KOUTO Ca arperhpaiv B
arperary, IUTHTHO JOJICTICHU U CBBp3aHU MOMeXAy cH. [1o Ta3u nmpuynHa TpyAHO MOXeE Ja ce
OTIpeIeNIA Pa3MePbT Ha SAMHUIHHUTE YACTHIIH.

B wu3cnenBanata obnact (SpS5) Ha MOBBPXHOCTTa Ha cUHTe3upaHuTe oOpasuu EDS
aHAIM3BT JI0Ka3Ba, 4e oTHomeHuero Co:Ni=50:50, 3amaneHo B HM3XOMAHHTE pPEaKIMOHHU
pas3TBOPH, € BB3MPOU3BEIECHO C MHOTO J100pa TOYHOCT U NPH CHHTE3UPAHUTE MHTCPMETAIHH
Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTuI|. PerucTpupaHo € u Hajnuuue Ha 00p, KUCIOPOA U BBIIIEPO]T TIO
NPUYHHH, CTIOMEHATH TIO-TOPE.



Tabmuria 4.5. EmeMeHTeH ChCTaB CHIVIACHO CIIEKTHP 5

Element Weight% Atomic%
B K 12,35 22,91
CK 3,42 571
CoK 17,70 6,02

Ni K 19,80 6,77
oK 46,73 58,59
Totals 100,00 100,00

B pesynrar wa mnpoeaeamre SEM wu EDS wuscnenBaHus Ha CHHTE3UpAaHHUTE
npaxooOpasuu npodbu ot Co, Ni u Co-Ni (Co:Ni=50:50) yactunu mMoraTt aa ce HampaBsT
CIICIHUTE U3BO/IU:

1. SEM wuscnenBanusita Ha npaxoodpasuute oopasiu oT Co, Ni u Co-Ni (Co:Ni=50:50)
HaHOpa3MEpPHH YaCTHIM JIOKA3BaT, Ue Ca CUHMEIUPAHUME YACMUYU CbC ChepuyHa hopma cve
crabo uspazewa Oucnepcusi Ha pasmepa. Ilopamm Manlkus pa3Mep W HEHacHTEHATa
MOBBPXHOCT YACTUIUTE ca arperupajum cnoHTanHo. OOpa3mure OT CHHTE3UPaHUTE
HaHOPa3MEpPHH YaCTUIIM MMAT XOMOT€HHA M TUThTHA CTPYKTYpa.

2. IlpoBenenussit EDS anamu3 ©Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHHM YaCTHIIM ITOKa3Ba, dYe
MIPEABAPUTEIIHO 3a0adeHomo 6 peaxkyuoHnume pasmeopu omuoutenue Co:Ni (50:50) ce
3anazea ¢ MHO20 006pa MOYHOCM Npu cunmesupanume HaropasmeHnu yacmuyu. CbriIacHO
MIPOBEJICHUS €IIEMEHTEH aHAIN3 UMa 3HAYUTEITHO KOJIHMUYECTBO KUCIOPO/I, KOETO € pe3yJITaT OT
MPOTEKJIM OKUCIUTEIHU IPOIIECH TI0 BpeMe Ha CUHTE3A.

4.1.4 Pesyaratu or SEM u EDS anamu3urte Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YacCTHIIH,
CHHTE3MPAaHHU NPH cTaliHa Temnepatypa npu orHomeHue Co:Ni=80:20

Ha ¢wur. 4.16-a e nokazana SEM cuumka Ha Mmop¢osorusita Ha CO-Ni HaHOpa3MepHU
gactuiy (Co:Ni=80:20) mpu ysenuuenue x200 B SEI pesxum ¢ oueprana obiact ¢ mocoueHa
touka Sp7 (Spectrum 7), B xosito ¢ m3BbpuieH EDS ananu3. Ha ¢ur. 4.16-6 e npencraBen
EDS cnexkThpbT 3a pasnpenercHue Ha €JIEeMEHTHTE M0 MOBBPXHOCTTA HA YACTHIIUTE B Ta3H
Touka, a B Tabnm. 4.7 e nmajgeH B MacoBM W aTOMHH IPOLEHTHU EJIEMEHTHHUAT CHCTaB Ha
u3cieIBaHus 00pas3el B Ta3! TOYKa.

6 Spectrum 07
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Qur. 4.16: a-SEM wuzobOpaxkenne npu ysenmdenne x200 Ha Co-Ni
HaHOpa3MepHH YacTHIH, 0-EDS cnexTsp 3a pasnpeneacHue Ha eIEMEHTUTE
B cayuqait Ha Co-Ni uactuim, cuntesupanu npu otHomeHue Co:Ni=80:20, xkorato
3a4aICHOTO M3XOIHO KOJIMYECTBO Ha Co™? iionu e mo-rojsaMo ot Tosa Ha NiZt Wonu, SEM
CHHMMKATa JIEMOHCTpPHUpA arpervpaiy 4aCTULH BEPOSITHO B pe3ynTtaT Ha Ban aep Baancoso

IIPUBJIXMYAHC U CUJIM HA MAarHMTHO IPUBJINYAHC. Ha cauMkara ce 3a0en13BaT IO-CBETIIN U I10-
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TBMHU arperarty, XapakTepusupaiu paznmndHo koimmdectBo Co u Ni. B mo-TebMHHUTE arperaTu
2+ o
npeodnanaBa Co, KOETO J0Ka3Ba, 4e 3aJ0KEHOTO MHO-ToyisiMO KoiaumdectBo Co” HOHM B

M3XOJHUTE Pa3TBOPH € BB3MPOU3BEACHO M NpHU CHHTe3upanute wuHTepMmeTamHun Co-Ni
YACTHUIH.
Tab6numa 4.7. EneMeHTeH ChCTaB CHIIIACHO CIICKTHD 7

Element Weight% Atomic%
OK 30,15 61,37
CoK 56,45 31,20

Ni K 13,40 7,43
Totals 100,00 100,00

EDS anamu3st B u3cienanara oonact (Sp7) Ha HOBBPXHOCTTTA Ha oOpasemna ot Co-
Ni HaHOpa3MEpHU YacTHUIH, cuHTe3upanu npu otHomeHue Co:Ni=80:20, qoka3Ba HaJTUIHETO
Ha Co u Ni. [IpuchCcTBa M 3HAYUTEITHO KOJUYECTBO KUCIOPOI. Bb3 OCHOBa Ha pe3ynTaTtute oT
EDS anamm3a 6u MOTJIO Ja ce Kaxke, 4e 3aJ1aJIeHOTO B PEAKIIMOHHUTE Pa3TBOPH OTHOIIECHUE
Co0:Ni=80:20 e Bp3npon3BeaeHO ¢ 100pa TouHocT npu Co-Ni HaHOpa3MEpPHU YaCTHIIH.

4.1.5. Pesyaratu ot SEM u EDS ananu3ute Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHM YacTHIH,
CHHTe3HPaHHU NPH cTaliHa TeMnepatypa npu oTHomenne Co:Ni=20:80

Ha ¢ur. 4.20-a e nokazana SEM cHumka Ha Mop¢osorusita Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHU
gactuny (Co:Ni=20:80) mpu ysenuuenue x200 B SEI pexum ¢ odeprana obiact ¢ mocoueHa
touka Sp9 (Spectrum 9), B kosTo € u3BbpiieH EDS ananu3. Ha ¢ur. 4.29-6 e npencrasen
EDS criexktbpsT 32 pasnpenenenue Ha eneMmeHTHTe (Co, Ni) IO MOBBPXHOCTTA HAa YaCTHIIUTE
B Touka Sp9, a B Tabiu. 4.9 e nageH B MacOBU M aTOMHU IPOLIEHTH €JIEMEHTHHT ChCTaB Ha
M3CcIeABaHMs 00pa3ell B Ta3H TOUYKA.

Co

T T T T T T T T T T ? T T T T . T T T
2 4 =1 g 10 12 14 16 18 20
Full Scale 2513 cts Curzor: 200638 (0 ct=) ket

@ur. 4.20: a-SEM wuzobpaxenune mnpu ysenumueHune x200 Ha Co-Ni
HaHopa3MepHH yactuly, 6-EDS cnekTsp 3a pasnpeneneHne Ha eEMEHTHTE

Ta6muria 4.9. EmeMeHTeH ChCTaB CHIIIACHO CIIEKTHP 9

Element Weight% Atomic%
OK 21,05 49,46
CoK 13,85 8,84

Ni K 65,10 41,70
Totals 100,00 100,00

B cayuait ma Co-Ni wactumm, cuaresupanu npu otnomerre Co:Ni-20:80, 3amaaeHo B
W3XOJIHUTE PEaKUMOHHHM PAa3TBOPHU, KOTaTo KOJUYECTBOTO Ha Ni € MO-TOJSMO, OTKOJKOTO
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konuuecTBoTo Ha Co, mpeobmazaBaT (OPMUpPAaHM MO-CBETJIM YAaCTUIM, PECI. MO-CBETIH
arperaT, KOUTO XapaKTepU3UpaT HAJIWYME Ha €JEMEHT C MO-TOJIsIM aTOMEH Homep, T.e. Ni
(aromamsaT HOMep Ha Ni e 28, aromuusT HOMep Ha Co e 27). CuHTEe3upaHuTe YacTHIIN ca C

MaJIbK pa3Mep, pecIl. arperupaHeTo € CUIIHO U3PA3eHO.
Mopdonorusra ©Ha Te3u  cuutesupanun  Co-Ni
HAaHOpPAa3MEpPHU YACTHIIM € ChCTaBeHa OT I[IOYTH
€IHAKBH 10 pa3Mep MaJKH arperaTd, KOUTO ca
PaBHOMEPHO MOJPENICHH.

B To3u cnyuaii, koraro cunTe3bT Ha Co-Ni
HAaHOpPAa3MEpPHU  YaCTUIM €  OCBIIECTBEH  IpH
ornomenue  Co:Ni=20:80, EDS anamu3sT B
MocoYeHaTa TOYKa Ha MOBBPXHOCTTA MOKa3Ba, 4e MpHU
CHHTE3MPAHUTE MPaxoo0pa3Hu MPOOH OTHOIICHHETO €
3amazeHo  npuOmusurenHo.  Jlokazano e w
MPUCHCTBHETO HA KUCIOPOJ OT CHUIHS MOPSIBK, KAKTO
B ciy4as Ha cuHTe3 Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHH YacTULIU
npu otHomeHne Co:Ni=80:20.

Crnenpamute Tpu SEM cHuMKu mpencraBisBaT
u3Bagka ot ¢ur. 4.9, 4.14 u 4.18 ¢ uen ga ce cpaBHH
Mopdororusta Ha CO-Ni HaHOpa3MepHH YaCTHIIH,
CHUHTE3MPAaHU TPU PaA3IMYHU OTHOIICHUS CHOTBETHO
Co:Ni = 50:50, Co:Ni = 80:20 u Co:Ni=20:80. Ha Te3u
CHUMKH MOXeE Jla ce 3a0enexu paszaukKata B
MopdosiorusTa Ha H3cieaBaHUTE oOpasmu. B ciydait
Ha no-eoasaimo cvowvpoiicanue Ha Ni (Co:Ni=20:80 - dur.
4.18-B), mopdonorusta Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHU
YacTUIM € XOMOI€HHA, ChCTaBeHa OT MHOTO MAaJIKH
PaBHOMEPHO pasMpelesieHd YacTHIN, €JIHAKBH 10
pasmep. Koeamo cwvovporcanuemo na Co e no-201amo
(Co:Ni=80:20 — ¢wr. 4.14-B), mopdoorusra Ha Co-Ni
HaHOpa3MEpHH 4YacTUIM € XeTeporeHHa U ce
XapakTepu3nupa C HAJMYUETO HAa IUTBTHH OJIOKOBE C
MukpoHeH pasmep (0.5 — 100 pum), KakTo W Ha mO-
MAaJIKH arperatd OT YaCTHIIH.

Mopdonorusra Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH
4acTUIM, cuHTe3upanu mpu otHomeHue Co:Ni= 50:50
(¢ur. 4.9-B), e mono6Ha Ha Ta3u Ha Co:Ni=80:20 (¢ur.
4.14-8). B cnyu4aii Ha enHakBO chabpxkanue Ha Co u Ni
ce HaOJIO/aBaT arperupaiy YacTUIM, HO arperaTture
HE ca IUThTHU U Ca MO-MaJKu 1o pa3Mmep. Bb3 ocHOBa
Ha SEM ananuza OM MOIJIO A3 ce MPEAIOoNIONKH, Y€ H
otHomrieHueTo Co:Ni, 3aJ0)K€HO B  H3XOIHUTE
pPEaKkIMOHHH pPa3TBOPU, OKa3Ba BIUSHHE BBPXY
dbopmupanero Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHH 4YaCTUIU H
JHCTIEpCUATA HA pa3Mepa UM.

20KV, X4,000 1#11_‘- 10 21 SPI

@ur. 4.9-8. SEM wu3obpakeHne npu
yBemmueHune x1000 (SPI pexum) Ha
Co-Ni  HaHOpa3MepHH  YaCTHUIU
(Co:Ni=50:50)

i i
4 s

20KV X1,000 10pmigg 10 52 SPI_ LI

@ur. 4.14-8. SEM u3o0paxeHnue npu
yBemmuenne x1000 (SPI pexum) Ha
Co-Ni  HaHOpaMepHHM  YaCTULH
(Co:Ni=80:20)

09 52 SPI

@ur. 4.18-8. SEM u3zobpaxenue npu
yBemmueHune x1000 (SPI pexum) Ha
Co-Ni  HaHOpa3MepHH  YaCTHIU
(Co:Ni=20:80)
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4.2. U3cnenBane Ha Mopdosorusita u eiementHusi cbertaB Ha Co, Ni m Co-Ni
HAHOpPa3MepPHHU YaCTHIM, CHHTe3HUPaHU 4Ype3 “template” TexHuka ¢ HocuTes rpadpur B
NPHCHCTBHE HA P-IUKJIOEKCTPUH

4.2.1. Pesyaratu ot SEM u EDS ananusutre na Co HaHOpa3MepHH 4YacCTHIH,
CHHTE3HPAHU NPH CTaliHa TeMmepaTypa upe3 “template” TexHuka ¢ HocuTesa rpadpur B
NPHUCHCTBHUE HA P-IUKJIOIEKCTPUH

Ha ¢ur. 4.25-a e npencreena SEM caumvka nipu yBenuuenue x5000 B SEI pexxum nHa
Mop¢omnorusta Ha Co HaHOpa3MEpHU YacTUlM, “‘template” CMHTe3UpaHU ¢ HOCUTEN TpaduT B
MPUCHCTBHE Ha [(-IMKIONEKCTPUH MO BpeME Ha CHHTE3a, C OodepTaHa O0JIaCT C MOCouYeHa
touka Spl12 (Spectrum 12), B kosito € u3BbpuieH EDS ananus. Ha ¢ur. 4.25-6 e npencrasen
EDS cnektspbT 3a pasnpeseneHre Ha €JIeMEHTHTE 10 TOBBPXHOCTTa HA YACTHLUTE B TOYKA
Spl2, a B Tabn. 4.12 e mameH B MacoBM W aTOMHHU MPOLEHTH €IEMEHTHHUST ChCTaB Ha
u3cienBaHus 00pasel B Ta3W TOYKA.

6 Co Spectrum 12

20kv  X5,000 5pm 10 35 SEI

)
(]
o

T T T . T T + . t t T g T T T T T T T
2 4 =1 g 10 12 14 16 18 20
Full Scale 1571 cts Cursor: 0044 (2139 cts) ke

dur. 4.25: a-SEM wuzobpaxenune mnpu ysenumuenue x5000 ma Co
HaHOpa3MEPHHU 4YaCTUIM, CHHTE3WpPaHH ¢ IpadUT B MPHUCHCTBUE Ha [-
muknonekctnuH. 0-EDS criekTsd 3a nasnnenenenne Ha elTeMEHTHTE

HaGmonaBar ce wactumm cbhe chepuyHa (HopMa M TakuBa ¢ HempaBwiIHA dopMma ¢
pasmep ot 100 mo 130 nm, kouTo ca arperupanu. 3a0es3BaT c€ W JIOCTIECTH YaCTHUIU OT
rpadura, KOUTO ca Pa3MOJIOKEHU MEKIY arperatute, KaKTo U TaKWBa JTIOCIECTH YaCTHIIA OT
rpadura, KOUTO ca Ch-arperupaiu ¢ APyruTe YacTHUIIH.

Tabnuma 4.12. EneMeHTeH ¢hCTaB ChIIACHO CIIEKTHP 12

Element Weight% Atomic%
B K 7,27 14,24
CK 6,33 11,16
FK 1,34 1,49
CoK 40,94 14,71
OK 44,12 58,39
Totals 100,00 100,00

EDS anamu3pr B ouepranata obmact Spl2 nwa Co HaHOpa3sMepHH YacCTHIIH,
CUHTE3UPAHU C HOCUTEN IpadUT B MPUCHCTBUE HA -IUKIOAEKCTPHH, J0Ka3Ba HAJIUUYMUETO Ha
KOOANT W BBIVIEPOJ, HO CHIIO U Ha OOp (pe3ynrar oT peaykuuoHHus mpocerr ¢ NaBHy),
bayop (pe3ynrar oT HOCHTENsA, KOWUTO mpencTaBisBa (iyopupaH rpaduT) U Kuciaopona (B
pe3yaTar Ha MPOTEKJIN OKHCIUTEIHH MIPOIIECH).
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4.2.2. Pesyaratu or SEM n EDS ananuznte Ha Ni HaHOpa3MepHH 4YacTHIH,
CHHTEe3UpPaHU MNpPH CcTallHA TeMmepaTypa ¢ HocHTe]l rpaguTr B NpPHCHCTBHe Ha f-
HUKJIOTEeKCTPUH

Ha ¢ur. 4.29-a e npeacreena SEM cuumka npu yBenndenue x10000 B SEI pexxum Ha
Mopdororusta Ha Ni HaHOpa3MEepHH YacTHIH, “‘template” cCUHTE3UpaHu ¢ HOCUTEN rpaduT B
NPUCHCTBHE HAa [-IMKIOJCKCTPHH IO BpeME Ha CHHTE3a, C OYepTaHa OOJIACT C MOCOYCHA
touka Spl3 (Spectrum 13), B kosito € u3BbpuieH EDS ananu3. Ha ¢wur. 4.29-6 e npencrasen
EDS cnexTspbT 3a pasnpenercHue Ha €IeMEHTUTE 10 MOBBPXHOCTTA HA YACTUIMTE B TOYKA
Spl13, a B Tabn. 4.14 ¢ najmeH B MacoBM W aTOMHHM TPOIEHTH EJIEMEHTHHUAT ChCTaB Ha
n3cieaBaHus o0pasel B Ta3u TOYKa.

Mi 6 Spectrum 13

8]

C
B ) —_
m 20kV  X10,000 1um 09 27 SEI

2 4 [ g I 10 I 12 I 14 I 16 I 18 I 2‘0
Full Scale 665 cts Cursor: 0.041 (2197 ct=) ke
®dur. 4.29: a-SEM wuzoOpaxenne npu ysenudenue x10000 wa Ni
HaHOpPa3MEpHU YaCTUIW, CHHTE3UpaHH C TrpaduT B NPHUCHCTBHE HA [3-
nuKiIonekcTopuH., 6-EDS crekThp 3a pasnperneiieHue Ha SIIEMEHTHUTE

B 1031 cimydait Ha Ni yacTuim, CHHTE3UpaHU ¢ HOCUTEN TpaduT B MPUCHCTBUE HA [3-
[UKIIOIEKCTPUH IO BpEeME Ha CUHTE3a, ce 3a0ens3BaT KaKTO CPEepUYHH YaCTHIIM, TaKa U
JacTHUIM ¢ HempaBuiHa ¢opma ¢ pazmep ot 100 go 140 nm, KOUTO MPOSIBABAT TCHACHIIUS KbM
arperupase.

Tabnuma 4.13. EnemeHTeH chCcTaB ChIIacHO CIEKTHP 13

Element Weight% Atomic%
CK 9,51 18,37
FK 6,98 8,54

Ni K 45,82 18,21
OK 37,69 54,88
Totals 100,00 100,00

He ce 3abemns3BaT mrocmectd yacThiy Ha rpadura. BeposaTrHo Te ca BKIIOYEHH B
arperatute, o0pasyBaHH OT CHHTe3upaHuTe Ni 4acTHIM W YyacTUIIMTE Ha Tpadurta. Buxna ce,
4ye (OpMUPAHUTE arperaTu ca ¢ Pa3IndeH MUKPOHEH pa3Mep U ca ChCTaBEHH OT MHOTO MaJIKU
Ni gactumm ¢ ¢gopma Onuska 10 chepuyHa. B-IUKIONESKCTPUHBT YACTUYHO € H30JUpal
arperupa”HeTo Ha YaCTULIUTE.

4.2.3. Pesyaratu or SEM u EDS ananusure na Co-Ni HaHOpa3MepHHU YacTHIIH,
CHHTE3MPAaHHU NpPH cTaiiHa Temneparypa npu orHomeHue Co:Ni=50:50 ype3 “template”
TeXHHKA C HOCUTEJ rPauT B NPUCHCTBHE HA [-HHKI01eKCTPHH

Ha ¢wur. 4.34-a e npeacreena SEM cunmka nipu yBenmmuerne x10000 B SEI pexum Ha
mopdonorusita Ha Co-Ni  HaHOpa3MEpHH YaCTHIIM, CHHTE3UPAHU TMPU OTHOIICHHE
Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpadut B MPUCHCTBUE HA B-IIUKIIOJACKCTPUH 10 BPEME HA CHHTE3a C
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ouepTaHa obnact ¢ mocodeHa touka Spl5 (Spectrum 15), B kosito € uzbpiien EDS ananms.
Ha ¢ur. 4.34-6 e npeacrasen EDS cnektspsT 32 pasnpenenenue Ha enementure (Co, Ni) mmo
MOBBPXHOCTTA HA 4YacTHIMTE B Touka SplS5, a B Tabn. 4.15 ¢ maaeH B MacoBM U aTOMHU
MIPOLIEHTH €IEMEHTHUAT ChCTaB Ha U3CJIEBAHUS 00pa3el] B Ta3H TOUKA.

o 6 Spectrum 15

Co
Co

C e
]L 20kVv  X10,000 1pm 10 30 SEI

P ! & s w12 14 1 18w
Full Scale 599 cts Cursor: 0.041 (2143 ct=) ke
®ur. 4.34: a-SEM wusobpaxenne npu ysemmuenue x10000 ma Co-Ni
HaHOPa3MEpHU YaCTHLM, CHUHTE3UPaHU ¢ IrpaduT B IPUCHCTBHE Ha [3-

nukinoaekcTpul, 0-EDS cniekThp 3a pasnpeneieHye Ha eJIEMEHTUTE

dopmupanu ca Co-Ni gacturu ¢ HenpaBuiHa Gopma, ¢ popma 6imska 10 chepruna
Y JIOCTIECTH YaCTUIM OT TrpaduTa, MOKPUTH C THHBK CION OT cuHTe3upaHata Co-Ni cruias.
Pa3smepsT Ha wacturnute ¢ ¢opma, 6im3ka no0 chepuuna, € B mHTepBasia oT 40 mo 70 nm.
Yactuure ca arperupanu. B arperatute ¢ pasinyueH pa3Mep ca BKIIOUYEHH W YaCTHIM OT
HOCHTETIS.
Tabmuia 4.15. EneMeHTeH chCTaB ChIIaCHO CIEKTHP 15

Element Weight% Atomic%
CK 8,31 17,59
CoK 27,63 11,91

Ni K 27,05 11,71
OK 37,01 58,79
Totals 100,00 100,00

B mocouenara Ha SEM cHuMmkara SpP15 Touka Ha MOBBPXHOCTTA HA H3CIEIBAHUS
npaxooOpazeH oOpaszenmr or Co-Ni HaHOpa3MEpHH 4YacTHIM, CHHTE3UpaHH C TpaduT B
NPUCHCTBHE HA [-IUKIOACKCTPHH, 3aJaJICHOTO B H3XOJHUTEC PEaKIUOHHU pPa3TBOPH
otHomeHne Co:Ni=50:50 e 3ama3zeHo ¢ M3KIIOUYUTETHO BUCOKA TOYHOCT MPH CUHTE3HPAHHUTE
Co-Ni wactunm (Ta6m. 4.15). [loka3aHo € W Hajau4yue Ha BBIJIEPOJ, XapaKTEPHU3Upalll
u3Mmon3Banus Hocuren rpadur. [IpucbeTBa U KUCIOPOST.

B peynrar na npoeaenute SEM u EDS m3cnensaus Ha Co, Ni u Co-Ni yacTuim,
cuntesupanu npu oTHomenne Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpaduT B NPUCHCTBHE HA [3-
IUKJIOACKCTPHH, MOTAT Jia C€ HAIIPABSIT CICTHUTE U3BOIH:

1. ,,Template” cunrtezupanure Co, Ni u Co-Ni (Co:Ni=50:50) wactuim ¢ HOCUTEN
rpaduT B TMPUCHCTBUE Ha B-IUKIONCKCTPUH, UMAT MOppOoLous, Xapakmepuupawa ce c
yacmuyu cvc cepuuna ¢popma ¢ mamopazmep. Ilopadu Henacumenama cu NOBbPXHOCM
HAHOpA3MeHUume 4acmuyy ca CKIOHHU KbM depeupaHe.

2. IMposenenust EDS ananu3 nokasa, 4e mpeaBapuTeNIHO 33]1a/ICHOTO B PEAKI[HOHHHUTE
pastBopu omuouternue Co:Ni (50:50) ce 3anazeéa mnoco mouno npu cunresupanute Co-Ni
Hanopasmenu wacmuyu. IIpOBEICHHUIT €JIEMEHTEH aHAIW3 JOKa3Ba 3HAYUTEITHO KOJIUYECTBO
KHCJIOPOJ, KOETO € PE3YJITaT OT MPOTEKIM OKUCIUTEIHH MPOLIECH 110 BpEMe Ha CHHTE3a.
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4.2.4. Pesyaratu or SEM u EDS anamm3ute Ha CO-Ni HaHOpa3MepHH YacTHIIH,
CHHTE3HPAHU NMPHU cTaiiHa Temnepatypa npu orHomenue Co:Ni=80:20 upe3 “template”
TEXHHKA ¢ HOCHTEJ IrPauT B NPUCHCTBHE HA B-IHKIOIEKCTPUH

Ha ¢wur. 4.39-a e nokazana SEM cuumka npu ysenuuenue x500 B SEI pexum Ha Co-
Ni HaHOpa3MepHH YacTuIy, cuaTe3upanu npu oTHomerne Co:Ni=80:20 ¢ Hocuren rpadut B
NPUCHCTBHE Ha -IIMKIOAEKCTPUH MO BpeMe Ha CHHTE3a ¢ 0YepTaHa 00JIacT ¢ MOCOYeHa TOYKa
Spl8 (Spectrum 18), B kosaTo ¢ m3BbpuieH EDS ananu3. Ha ¢ur. 4.39-6 e npencrasen EDS
CIIEKTBHPBT 3a pasnpexneneHue Ha eneMeHTuTe (Co, Ni) MO MOBBPXHOCTTA HA YAaCTHLUTE B
touka Spl8, a B Tabmn. 4.18 ¢ najieH B MaCOBH W aTOMHHU TPOIECHTH CJIEMEHTHHSIT ChCTaB Ha
u3cieaABaHus o0pasel B Ta3u TOYKa.

6 , Spectrum 18

|

S T
Full Scale 860 cts Cursor: 20518 (0 cts) ke
Qur. 4.39: a-SEM wuszoOpaxenne npu yseamdenue x500 nHa Co-Ni
HaHOpPa3MEpHU YAaCTHLM, CHHTE3MpaHW ¢ rpaduT B NpHUCHCTBUE Ha [3-

nuKIoaeKcTpuH, 0-EDS criexkThp 3a pasmnpeseiieHue Ha SIIEMEHTHTE

Ha SEM cuumkata ce HabmonmaBa Mmopdoiorus, MpeacTaBisBalia YacTULU C
paznuueH pasMep u Gopma, KOMTO HE3aBUCHMO OT [-IUKIOJCKCTPHUHA Ca arperupaiyd B
pa3IMYHM 0 pa3Mep TUIBTHO PA3MOJI0KCHH arperaTH.

Tabnuna 4.18. EneMeHTeH chCcTaB ChITIACHO CIIEKTHP 18

Element Weight% Atomic%
CK 14,97 31,77
OK 27,08 43,14
CoK 45,37 19,63

Ni K 12,58 5,46
Totals 100,00 100,00

[Mposenenust EDS anamm3 Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHM YacTHIM, CHHTE3UPAHU TpPHU
otHomeHne Co:Ni=80:20 ¢ Hocuten rpaduT B IPUCHCTBUE HA B-LIUKIOAECKCTPUH 110 BpeMe Ha
CUHTE3a, Moka3Ba, ue orHomeHuero Co:Ni=80:20, 3amaeHO B W3XOIHUTE PEaKIIMOHHU
pa3TBOPH, C€ BB3MPOU3BEKIA C BUCOKA TOYHOCT IIPU CUHTE3UPAHUTE YACTHILIH.

4.2.5. Pesyaratu ot SEM u EDS ananusute Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHM YacTHIH,
cuHTe3upanu npu otHomenue Co:Ni=20:80 upe3 “template” TexHuka ¢ HocuTes rpadpur
B IPUCHCTBHE HA B-IHMKI0AeKCTPUH

Ha ¢wur. 4.42-a e nokazana SEM cuumka npu ysenuuenue x200 B SEI pexum Ha Co-
Ni HaHOpa3MepHU YacTUIr, cuHTe3upanu npu otHomenne Co:Ni=20:80 ¢ Hocuten rpaduT B
MPUCHCTBHE HA B-IIMKJIONEKCTPUH IO BpeMe Ha CUHTE3a C OYepTaHa 00JIacT C MOCOYEHA TOUKa
Spl19 (Spectrum 19), B kosito e u3BbpuieH EDS ananuz. Ha ¢ur. 4.42-6 e npencrasen EDS
CHEKTBPBT 3a pasnpenenenue Ha enemeHTHTe (Co, Ni) M0 MOBBPXHOCTTA HA YACTUIUTE B
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touka Spl9, a B Tabmn. 4.19 ¢ najieH B MaCOBH W aTOMHHU TPOICHTH €JIEMEHTHHST ChCTaB Ha
n3cneABaHus 00pasell B Ta3u TOUKA.

B To3u cmydaii Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHH YaCTHIIA, CHHTE3UpPAHWU TPU OTHOIICHUE
Co:Ni=20:80 c rpadur B NpUCHCTBUE Ha [-IUKIOACKCTPUH [0 BpEME Ha CHHTE3a,
MOp(OJIOTHATAa Ha YACTHILIUTE € TIOA00Ha Ha MOP(OIOTHATA HA YACTUIINTE, CHHTE3UPAHU TIPH
otHomeHne Co:Ni=80:20 ¢ Hocuten rpaduT B IPUCHCTBUE HA B-LIUKIOAEKCTPUH 110 BpeMe Ha
cunte3a. HaOmomaBar ce dactuiu ¢ (gopma Oimm3ka 10 cepuyHa W ONHM3BK pa3Mep C
M3pazeHa CKJIOHHOCT KbM arperupane. BeposmHo 6 mosu ciyuail pa3iuyHomo OmHOuileHue
Co:Ni, pecn. pasnuunume xoauvecmea Ha Co u Ni npu usnonzeane Ha eOuH u Cvbuy HOCUmer
(epagpum 6 npucvcmaue Ha [-YUKI00eKCMpUH) He e NOBIUI0 HA POPMUPAHEMO HA Yacmuyu
¢ HUCKa oucnepcusi.

6 Spectrum 19

&

= % e
+ 20KV X200 - 100pm

S S Y
Full Scale 957 ct=s Cursor: 20,399 (0 cts) =
Qur. 4.42: a-SEM wuzobpaxenue mnpu ysemumuenue x200 na Co-Ni
HAaHOPa3MEPHU 4YaCTULH, CHHTE3MpPaHH C TpaduT B NPUCHCTBHE Ha -

LHUKIOAEKCTpYH, 0-SEM criekThp 3a pasnpeaeacHue Ha eIEMEHTUTE

Tabnwma 4.19. EnemeHTeH chCcTaB ChIITACHO CIIEKTHP 19

Element Weight% Atomic%
CK 9,06 20,60
OK 29,88 51,01
CoK 11,45 5,31

Ni K 49,61 23,08
Totals 100,00 100,00

Ot mpoBenenuss EDS ananu3 cnensa, ye otnomenuero Co:Ni=20:80, 3aganeHo B
W3XOJHUTE PEaKIMOHHU Pa3TBOPH, € BH3IMPOMU3BEICHO NP CHHTE3UPAHUTE YaCTUIU C J00pa
tounoct (Tabn. 4.19). EDS anamm3sr gokaspa [ SRS NEN e
HAIMYMETO Ha BBIJIEpoN (OT M3MOI3BAHUS HOCHUTEI ' ._
rpaduT), KaKTO W Ha KuUcIopox (B pe3ynraT Ha
MPOTEKIINTE OKUCIIUTEITHHU MPOLIECH).

Ha ¢ur. 4.45 e mnokazana SEM cHumka Ha
2paghum, W3MON3BaH KaTro HOcHTEN Tmpu “‘template”
cunare3a Ha CO-Ni HaHOpa3MEpHHU .

SEM cHumkata Ha Tpadwura T1MOKa3Ba, uUe
MopdoorusTa My C€ XapakTepusupa c .Jrocnecma
CMPYKmMypa, KosAmo e HOGAUANA HA 00paA3yeaHemo Ha
unmepmemantume Co-Ni HanopazmepHu uacmuyu no
8peme Ha CuHmesa uM.

Cnenpamute Tpu SEM cHUMKH TpencTaBisBaT
m3Bajgka ot ¢wur. 4.31, 436 u 4.40 ¢ men ma ce cpaBHU

Qdur. 4.45 . SEM cHuMmka npu
yBenuyenne x1000 (SPI cuumka)
Ha rpaduT, W3MOJ3BaH KaTo
HOCHUTENI TIpH ,template” cuHTE3a
Ha Co-Ni HaHOpa3MepHU YacTUIIH
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Mopgomorusita Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHH YacTHUI,
CHUHTE3MPAHU C HOCHTEN IPU OTHOIICHHS ChOTBETHO
Co:Ni=50:50, Co:Ni=80:20 u Co:Ni=20:80. Ha SEM
CHHMKHTE C€ BWXIA, Y€ HAHOPAa3MEPHHUTE YACTHIU Ca
OTJIIOKEHN MEXAy TpauTOBHTE 3bpHA M Ca MOKPHUTH C
00BHBKA OT B-LIUKIIOJAEKCTPHUH.

Modomorusita Ha TONYyYEHHTE BBIVIEPOIHU
HAaHOKOMIMO3UTH Ha Oa3ara Ha Co-Ni HaHOpa3MepHU
JacTHIM € ToJ00Ha Ha Ta3W Ha rpadmura: Morar ga ce
3a0enexxaT Malnku cepuyHU M HEMpaBWIHH MO (opma
YaCTHUIH, TAKWBA KaTO JIIOCIIECTUTE YAaCTHIIM Ha rpadura.
Crpykrypata Ha B-uuxiionekcrpusa (B-CDx), nuznonssan
KaTro OOBMBAIl areHT MO0 BpeMe Ha CHHTE3a C Led Ja
Mpe/anasy YaCTHIUTE OT aperupaHe, MpeCTaBisiBa Kyxa
chepa ¢ (YHKIMOHATHA TPYIH, PA3IOJIOKCHH II0
HelHaTa TOBBPXHOCT ([lucepranmonna pabora, ¢wur.
6.13/ctp. 120).

bu MorIio u B TO3M ciyyaii a ce mpeonoku, 4e
omnowenuemo Co:Ni enuse ua ¢opmupanemo Ha
nanopazmepnume uyacmuyu. Kakro B ciydait Ha Co-Ni
HAaHOpa3MEpHH YaCTHULM, CHHTE3UPAHU TPU PA3TUYHO
otHomeHue (Co:Ni=50:50, Co:Ni=80:20 u Co:Ni=20:80)
0e3 M3MoJI3BaHEe Ha HOCHTEIN, ce HaOJIoJaBa pas3ivKa B
MopdosiorusTa Ha o0Opa3luTe, Taka U B TO3M CIydaid,
korato Co-Ni HaHOpa3MepHU YaCTUIN Ca CUHTE3UPAHH C
Hocuten rpadgut B mpuchcTBue Ha B-CDx mo Bpeme Ha
CHHTE3a, O MOIJIO J1a C€ BUJM CHILO U3BECTHA, MaKap U
cnabo wm3paseHa, pasnmuka B Mopdosoruara Ha
o0pa3uuTe, CUHTE3UPAaHU IPU OTHOLICHHS CHOTBETHO
Co:Ni=50:50, Co:Ni=80:20 u Co:Ni=20:80. Tosa
8epOAMHO Ce OBbdCU Npedu BCUYKO HA Hocumens
epagum, KoUmo CuiHoO 6ause Ha @OopMupaHemo Ha
Hanopasmepnume yacmuyu. Koraro cvovporcanuemo na
Ni e pasno unu no-eonamo om mosa Ha Co (obpasnm,
CHUHTE3MpaHU Npu oTHOIIEHHE chOoTBETHO Co:Ni=50:50 u
Co:Ni=20:80), oOpa3uure ce XxapaKTepu3upar ¢ mo00Ha
XOMOTeHHa  Mop¢oyorusi, CbCTaBeHa OT  J00pe
opopMeHH cHepUYHU YACTUIIA M YACTHUIM C HEMpaBUIIHA
(dhopma, OITU3KH 110 pa3Mep U PABHOMEPHO Pa3Mpe/IeICHH.
Koraro cvovporcanuemo na Co e mMHo20 no-zonamo om
moeéa Ha Ni (00paslu, CHUHTE3UPAaHW NpPU OTHOILEHHUE
Co:Ni=80:20), mopdomoruara Ha U3CIEIBaHUSI 00pa3ell
ce pa3nuuaBa OT Ta3M Ha JPYTUTe KOMEHTUPAHU MO-TOpe
00pa3iu U ce ChCTOM OT MO-TOJEMH U TIO-MaJIKU YaCTHUIIH
C HempaBwiHa (opma, MpEeACTaBISIBAILM arperatu OT
YaCTHUIIH.

20KV X1,000
Qur. 4.31-B.
yBemnuenne x1000 (SPI pexum)
Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHH YaCTHIIH,

SEM cHuMka mpu

CUHTE3UPAHU TpPH  OTHOIICHHUE
Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpaduT B
MPUCHCTBUE HA B-IIMKIOJCKCTPUH

L Tl
by

g . 10 52 SPI

®dur. 4.36-8. SEM cHuMKa mpu

yBemnuenne x1000 (SPI pexum)

Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTHIH,

CUHTE3UPAHU TpPH  OTHOIICHHUE

Co:Ni=80:20 ¢ mocuren rpadur B
o o [ O

-
= o> ‘.i?'_’.:“
2R %mg 10m
@ur. 4.40-8. SEM cHumka mpu

yBenuuenne x1000 (SPI pexum)
Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTHIIY,

10 42 SPI

CHHTE3WpPAaHH TPH  OTHOIICHHE
Co:Ni=20:80 ¢ Hocuten rpadur B
NPUCHCTBUE HA B-IIMKIOACKCTPHH

Koraro e mn3nomsBan rpadur kato Hocuren, SEM cHuMkuTe moka3BaT MOpQOIOrus,
XapaKTepusupama ce ¢ 4JacTuiy ¢ Jocrecta (opma. Tasu mopdomorus e tunuyaa 3a

MopdosorusiTa Ha camMus rpadur.

bu wmorno pma ce n3pasu IMpCAnoJIOKCHHUE, UC
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CHUHTE3WPAHUTE HMHTEPMETAIIHU HaHOpa3MepHH dactumu ca tun CO-Ni sa0po/évenepoona
068usKa.

SEM pesynraTtute noKaBaT, Y€ M3MOJI3BAHUAT ,,template” CHHTE3 Ha MHTEPMETATHU
HAaHOPA3MEPHU YACTULIM Ype3 OOPXUIPUIHA PEIYKILHUs ¢ U3MOI3BaHE HA BBIJIEPOICH HOCUTEI
(rpadut B mpUCHCTBUE HA [3- IUKIOACKCTPUH) € epeKTUBCH HAa4YMH 3a IN Situ mosyyaBaHe Ha
HO6U 6b21epOoOHU HaAHOKOmno3umu c axmuenu unmepmemannu Co-Ni HanopazmepHu
yacmuyu, NposiBaBaild MarHUTHO moBeneHue. [lomyuyenn ca ¢uanm Co-Ni HaHOpasMepHH
MpaxoBe, KOUTO UMAaT MOP(OJIOTHs, TUIIUYHA 32 CIIaBU, U MPOSBIBAT MAarHUTHU CBOICTBA, Ha
0a3aTa Ha KOUTO MOTAT J1a OhJIaT U3IOJI3BAHH YCIICIIHO B OMOMETUIINHATA.

N3Boau

Mopdonorusra Ha U3CIEIBAHATE 00pa3LM CE XapaKTepH3Upa C IUTBTHH arperaTH C
pasmep ot 0.5 7o 100 pm, chbcTaBeHH OT MaJIKM YacTUIM C HempaBuiHa ¢opMa U TaKuBa C
npbhuYKoBHIHA (hopMma, BeposaTHO oT Sn. HabmrogaBar ce n yacTumu ¢ jirocnecta ¢popma.

[Ipu uznon3BaHe HAa HOCUTEN IpadUT B MPUCHCTBUE HA B-IUKIONEKCTUH C€ BIDKIAT
CaMOCTOSITENIHU (M30JIMPaHM) YacTHIM, PAaBHOMEPHO pa3lpeNeieHn B Ienusi o0eM Ha
oOpa3zena.

Mopdonorusta Ha W3CIEIBAHUTE HAHOPA3MEPHU YACTHIH M TEXHUTE BBIJICPOIHU
KOMITO3UTH € THUIMYHA 3a CIUIABHH Marepuand. B ciaydail Ha iN-situ nonyuenu evenepoonu
HaHOKOMNno3umu ¢ BBIJIEPOJHA MaTpula, MOp(doJIOTHsATAa Ha U3CIEABAaHUTE OOpas3lu ce
XapaKkTepu3rpa ¢ Majlki YacTHIIM, KOUTO Ca arperupaiv B pe3yiTaT Ha HEHAaCUTeHAaTa UM
MOBBPXHOCT U ChlIecTByBamuTe Ban nep BaancoBu cuinm Ha B3aMMHO NPUBJIMYAHE, KAKTO U
Ha MarHUTHU CWIM Ha MpuBinyaHe. B ciydwail Ha HocuTen rpaguT B NPUCHCTBUE Ha [3-
IUKJIOACKCTPUH ce HaONrolaBaT W30JIMPAHM YacTULM, OOpa3yBalM CIIOHTaHHU arperat,
PaBHOMEPHO pa3mpeiesieHu B 1eust o0eM Ha oOpaseria.

Ta3u mopdonorus e 6naronpusiTHa 3a npuiokeHre Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHU YaCTHIIN
U TEXHUTE BBIJICPOAHM HAHOKOMIIO3UTH KAaTo MeKH (epOMarHUTHH MaTepuaiud 3a Ouo-
MEIUIMHCKU IPUIIOKEHNUS (JOCTaBYMIIM Ha JIEKapCcTBa 3a JIeueHUe Ha pakoBu Tymopu, HIV n
JIpyTH OOJECTH.

B pamkume mna npocpama Epazvm+ 0e nposeden oOeymeceuen cmaxyc 6
Hayuonannusn Ionumexnuuecku ynueepcumem ¢ Amuna (NTUA) - I'vpyusa, xpaero 0sxa
npoBenHu SEM wuscnenBanus Ha Co, Ni u Co-Ni HaHOpa3MEepHHM YaCTHIIM, CUHTE3UPAaHU B
XTMY-Codus pu cpmure otHomeHus Co:Ni=50:50, 80:20 u 20:80. Yact oT pe3ynrarture
ot nposenenute SEM ananuzu B8 NTUA-I'sprust ca noka3aHu Ha CHUMKHUTE MO-I0IY.

®dur. 4.46-r npencraBisea SEM crumka mpu  yBenmmuenue x5000 nHa Co
HaHopa3MmepHH Yactuiy. @ur. 4.47-6 npeacteinsia SEM cuumka npu ysenunuenue x5000 Ha
Ni HaHOpa3MEepHH YaCTHIIH.

W T

.46-r. SE CHI/IMKa ur. 4.47-6. SEM CHKa
npu ysennueHue x5000 Ha npu yBenmnyenne x5000 Ha Ni
Co HaHOpa3MEpHU YaCTULI HaHOPa3MEpPHU YaCTULH
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Buxnar ce chepruHm yacTUIM C HUCKA AMCIIEPCUs HA pa3Mepa, KOUTO ca arperupai.
Arperature, KOUTO ca CbC cpeleH pa3mep oT nopsabka Ha 80 - 100 nm, ca moxpeneHu
paBHOMEpPHO, (hOpMUPANRKN XOMOT€HHA MIOBBPXHOCT Ha H3cieaABanus oopasern ot Co yacTuIy.

SEM cHumkaTa Ha cuHTe3upanuTe Ni 4acTHIHM ce pa3nnyaBa oT Ta3d Ha Co yacTHIIH.
Bmxna ce, ue Ni yacTuIu ca mo-MaJIki 110 pa3Mep U B Ta3W BPH3Ka UMAT MO-CHITHO M3pa3eHa
TEHJIEHIIMsI KbM arperupaHe, KOeTo 3aTpyHsBa ONpenesiHeTo Ha pa3mepa uM. HaGmronaBat
ce IUTBTHU arperatu oT Ni YaCTHIU ¢ Pa3InieH MUKPOHEH pa3mep.

®ur. 4.48-6 mnpeactBnsiBa SEM chHumka mnpu  yBemmuenue x5000 Ha Co-Ni
HAaHOpPa3MEpHH YaCTUIM, CHHTE3WpPAHW TP CTaiiHa TemIeparypa TpH OTHOIIEHHUE
Co:Ni=50:50. SEM cuumkaTa memoHcTpupa GpopMupanu yactuim ¢ pasmep ot 20 mo 50 nm,
KOWTO € MHOTO Mo-MaibK OT To3u Ha Co m Ni gacturu (50-100 nm). HabmrogaBa ce u mo-
CHJIHO M3pa3eHo arperupaHe U (opMupaHeTo Ha MO-TOJEMM arperata ¢ pasmep Haza 90 pm.
Tosa 6u moeno oa ce OvIdHCU HA yYACMUEMO HA 084 8UO0A MEMAIHU UOHU 68 PeOyKYUOHHUS
npoyec u popmupanemo Ha 08yenemMeHmHU Yacmuyu.

Ha ¢ur. 4.49-3 ¢ npeacreena SEM cuumka npu ysenuuenue x10000 ma Co-Ni
HaHOpa3MepHU YacTHLM, cUHTe3upaHu npu oTHomeHue Co:Ni=80:20. Ha ¢ur. 4.50-¢ e
npencraBeHa SEM cammka npu yBenmuenue x10000 ma Co-Ni HaHOpa3MEpHH YaCTHIIH,
cuHTe3upanu npu otHouteHue Co:Ni=20:80.

dur. 4.49-3. SEM CHI/IMKaHpI/I r. 4.48-6. SEM CMKa ®ur. 4.50-e. SEM chmumxa
yBeandenne x10000 va Co-Ni  mpu yBenmmuenue x5000 wa  mpu ysenudenue x10000 Ha

HaHOPa3MEPHHU gactunr  CO-Ni HaHopasMepuu yactuiid  CO-Ni HaHOpa3MepHHU YacTHIU
(Co:Ni=80:20) (Co:Ni=50:50) (Co:Ni=20:80)

B cnyuait mHa Co-Ni wactuim, cuntesupanu npu otHoreHue Co:Ni=80:20, korato
3a/1a1eHOTO M3XOAHO KonmmyecTBo Ha Co'™ fioHu e mo-romsMo ot ToBa Ha NiZ' rionn, SEM
CHUMKaTa JEMOHCTpHpa (pOpMHUpPAaHU BEPUTH OT arperupaiy YacTHUIIM, CBbP3aHU MMOMEXY CU
BEpPOSTHO B pe3yiNTaT Ha ChHIIECTBYBAIIUTE CHJIM HAa MAarHUTHO TpHUBIWYaHe. Ta3u
Mopdostoruss HanoMmHst Mopdosorusara Ha Co-Ni 4YacTWIM, CHHTE3WpPAHHU TPH OTHOIICHUE
Co:Ni=50:50 ¢ HocuTen rpaduT B NPHUCHCTBHE Ha P-IHKiIOAeKcTpuH. Ha cHUMKHTE ce
3a0ens3Bar Mo-CBETJIM M MO-ThbMHH arperatu, XapakTepusupaiiy pa3nuyHo konndectBo Co u
Ni. B nmo-TeMHuTe arperatu npeobianaBa Co, KOETO J0Ka3Ba, Y€ 3aJI0KEHOTO MO-TOJISIMO
kommaecTBo Co?* HOHM B M3XOIHHTE PA3sTBOPH ¢ BB3MPOM3BEICHO H IPH CHHTC3HPAHHTE
uHTepMmetaaHu Co-Ni yacTuIy.

B cmywaii nwa Co-Ni wactumm, cuHTe3upanu npu oTHomenue Co:Ni-20:80,
npeobnanaBaT (HOPMHUpPAHU TMO-CBETIM YACTUIM, pECH. TO0-CBETIM arperaTd, KOUTO
XapakTepU3upaT HaJWYHE Ha EJIIEMEHT C IMO-TOJIsIM aTroMeH HoMmep, T.e. Ni (Kakto 0Oe
U3TBKHATO TMO-rope, aTOMHHUAT HoMep Ha Ni e 28, aromuust Homep Ha Co e 27).
CuHTe3UpaHUTe YaCTHIIM Ca CHILO C MATBK pa3Mep, PECIl. arpeTUPAHETO € CUITHO U3Pa3eHo.

[Ipu ToBa M3cnenBaHe OM MOIJIO Ja c€ Kaxke, Y€ Pa3IuyHOMO OMHOULEHUE MeHCOY
memannume komnonenmu (Co:Ni) ne e nognusano na mopghonozusma na cunmesuparume Co-
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Ni wacmuyu, m.e. Ha mexHUs pasmep U azpecupane, HO OKA36A GIUAHUE BbP2Y eNeMHIMHUSA
cvemas Ha cunmesupanume Co-Ni uvacmuyu.

Ha ¢wur. 4.51-e ca npenctBern SEM cHUMKH, HarpaBeHH NMPH PA3TUYHO YBEIHUCHHE,
Ha Mopdonoruara Ha Co HaHOpa3MEpPHM 4YacTUIM, CUHTE3UPAaHHM C HOCUTENl TpaduT B
MPUCHCTBHE Ha [-IMKIONEKCTpUH, Aokato ¢ur. 4.52-6 mpexnctemsiBa SEM cHumka mpu
yBenuuenue x5000 Ha Ni HaHOpasMepHM 4YacTUIM, CHUHTE3MpaHM C HOCHTEN IpaduT B
MPUCHCTBHE HA -IIMKIIOIEKCTPHH.

Ot SEM cHumkute Ha Co HaHOpa3MEpHH YaCTHILM, BKJI. CHHTE3HpPAHU C HOCHUTEN
rpadgur B mpuchCcTBUE Ha P-rmkinonaekctpud (¢ur. 4.51-¢) ce Bmwkaa, ye Co 4acTHIM UMAT

HenpaBuiHa ¢popma ¢ pazmep ot 50 1o 100 nm u u3paseHa TeHASHIUA KbM arperupaHe.
B L

CDnr.4.51-e. SEM CHI/IKa
npu yBenmmuerne x10000 Ha
Co HaHOpa3MEepHH 4YacTHIIH,

dur. 4.52-6. SEM cHEMKa
npu yBennueHne x5000 Ha
Ni HaHOpa3MepHH YaCTHIIH,

CHUHTE3UpaHu c Tpadur B CHUHTE3UpaHu ¢ TrpaduT B
IIPUCHCTBUE Ha B- IIPUCHCTBHUE Ha B-
HUKIOJEKCTPUH LUKJIOIEKCTPUH

Koraro cunte3bT Ha Co 4acTHIM € OCBIIECTBEH C HOCUTEN TpadUT B MPUCHCTBUE HA
B-nMKIOaEKCTPUH, ce HAOMI0IaBaT YacTHIM C HempaBwiHa (opMa M TaKHBa C JIIOCIECTA
¢dbopMa, TUIIMYHYU 32 YacTUIIUTE Ha rpaduTa. Bikaa ce, ye MaJKUTE YaCTHIM C HEMPaBHIIHA
dbopma ca arpermpanu W arperature ¢ pasmep oT 3 g0 20 um ca GopMHpaHU MEXITY
gactunure Ha rpadura. Ha SEM cHumkuTe ce Bmkaa chio, 4e ca GOpMUpPAHU arperatu ot
JIIOCTIECTUTE YacTUIM Ha Tpadura u cuHTEe3upaHutTe ¢ TsaxHO ydactue Co yactunu. U Co
YaCTHIIM M TEXHHUTE arperaTw, W IIOCIECTUTE YacTUIM Ha TpaduTa ca MOKPUTH C [3-
UMKJI0AeKCTpHH. IlocaeaHuaT orpannyaBa CIENBaHETO HA arperaTmTe.

] o

®ur. 4.53-n. SEM cHHUMKa
npu ysenuuenue x10000 nHa
Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTULH
(Co:Ni=50:50), cuHTE3UpaHu C
rpa¢uT B NPUCHCTBHE Ha [3-
LUKJIOIEKCTPUH

@ur. 4.54-r. SEM cHuMKa
npu yBenuueHue x5000 Ha Co-
Ni Ha"opasMepHH YaCTHIIH
(Co:Ni=80:20), cuHTE3UpaHu C
rpaguT B mpuUCHCTBUE Ha [-
LUKJIOIEKCTPUH

Qur. 4.54-r. SEM cHuUMKa
mpu yBenmuenue x10000 Ha
Co-Ni HaHOpa3MepHU YacCTHIU
(Co:Ni=20:80), cunTE3UpaHu C
rpaduT B MpPUCHCTBUE Ha -
LUKJIOJEKCTPUH

B cnywait mHa Ni HaHOpa3MepHHM 4YacTHUIIM, CHHTE3WpPAaHH C HOCUTEN TpaduT B
npuchkcTBue Ha B-umkinonexkctpuH Ha SEM cHumkarta (¢ur. 4.52-0) He ce 3abens3BaT
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JFOCTIECTH YacTUIM Ha rpadura. BeposTHO Te ca BKIIIOYEHH B arperatute, oOpasyBaHU OT
cuHTesupanute Ni dYacTuu W yacTunuTte Ha Trpaduta. Bmwxkma ce, dye Qopmupanute
arperaTHTe ca ¢ pa3IMueH MUKPOHEH pa3Mep U ca ChbCTaBEHW OT MHOTO MaJKi Ni YacTHIIU C
¢dhopma 6mm3ka 1o chepuuna. Ha SEM caHumkuTe npu mo-roisiMo yBenudeHue 01 MOTJIO J1a ce
3a0erexH, 4e B-IUKIOACKCTPHHBT YaCTHYHO € M30JIMPAJl arpeTUPAaHETO Ha YaCTUIINTE

Ha ¢wur. 4.53-1 ¢ nokazana SEM cuumka npu ysenmuenume x10000 na Co-Ni
HAaHOPA3MEpPHU YaCTHUIM, cHHTe3upaHu npu otHomeHne Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpadur B
MPUCHCTBUE HA [-IUKIOJEKCTPHH.

Ha ¢wur. 4.54-r e mpenacreena SEM cuumka npu ysenmmuenue x5000 wa Co-Ni
HaHOpa3MepHHU YacTulM, cuHTe3upaHu npu otHomeHne Co:Ni=80:20 ¢ Hocuten rpapur B
npuchCcTBHE Ha B-nmkionekcTpul. Ha ¢ur. 4.55- e npenctena SEM cHuMKa mpu pa3nnaHO
yBenuuenue x10000 Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHH YacTHIM, CHUHTE3UpPAHU IPU OTHOILEHHUE
Co:Ni=20:80 ¢ HocuTen rpaduT B IPUCHCTBUE HA B-IIUKIIOAEKCTPHUH.

B cnyudait nHa Co-Ni yactuuu, cuntezupanu npu otHomenue Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten
rpaduT B TPUCHCTBUE Ha [-IMKIOAEKCTpuH, Ha SEM cHuMKHTE ca 3a0ems3BaT MaJKH
arperatd OT YacTHIIM, KOUTO Ca W30JHMpaHU MOMexAy cu. Ilopadu eucokama ckopocm Ha
PEOYKYUOHHUSL Npoyec U UHMEH3UBHOMO pa30bpKeane nNo 8peme Ha CuHmesd, ce noayiasam
MHO20 MAAKU YACMUyu, KOUmo NOYMuU MUSHOBEHO azpecupam u NOKpUSawusm azewm [-
YuKI00eKcmpunvm He ycnasa oa 2u nokpue. Toil obaye 00BUBa (opMUpaHUTE NIPU CHHTE3A
Ha YaCTUIUTE arperatd M oOrpaHuuYaBa TSIXHOTO clieniBaHe (HapactBaHe). Kato ue nu
azpecamume ce noopeHcOam 8v8 8epucu, NOYMuU YCnopeoHo pasnonoxcenu. Tazu noopeoda
popmupa xomozenna nogvpxHocm Ha usciedsanume obpasyu om cunmesuparume Co-Ni
yacmuyu.

B cnyuait Ha Co-Ni wactunu, cuatesupanu npu otHomeHue Co:Ni=80:20 ¢ Hocuten
rpaduT B IPUCHCTBHUE HA B-LIUKIOJCKCTPUH, c€ HAaOJI0JaBaT JIIOCIECTH YacTUIU OT rpaduTa,
KOHUTO ca TOKPUTH cbe cioi or cuHTesupanute Co-Ni (Co:Ni=80:20) vactumm, KakTo U
arperupaiy MajKd YacTUIM, MOJYy4YEeHU NMpU OOpXHUIpUIHATA PEIyKIHs B CMEC Ha BOJHHTE
pa3TBOpU Ha HW3XOJHUTE COJM, KOUTO ca ¢GopMupald IUTbTHU arperatu. B To3u ciydaii
U3II0JI3BAHETO Ha P-IIMKJIOAEKCTPUH MO BpeME Ha CUHTE3a HE € TOBJIHSIIO Ha arperupaHeTo Ha
YaCTHUIINTE.

Tpynno 6u morno na ce 3abenexu Ha SEM chumkara Ha Co-Ni HaHopazmepHH
yacTuIy, cuaTe3upanu npu oTHomenue Co:Ni=20:80 ¢ HocuTen rpaduT B mpUChCTBHUE HA 3-
LIUKIOACKCTPHUH, (POPMUPAHETO HA MHAMBUIYAIHU yacTUld. Mopdonorusta B To3u ciyyaii e
aHajornyHa Ha MopdoiorusTa B ciaydaid Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHHM YaCTUIIM, CUHTE3UPAHHU
npu otHomeHne Co:Ni=80:20 ¢ HocuTen rpapuT B NPUCHCTBUE HA [-LIUKIOACKCTPHUH.
Obpa3ysanu ca MHO20 MAJKU yacmuyu ¢ popma Oau3Ka 00 cghepuuna, KOUmo ca azpecupant.
Habnwoasam ce manku ceéemau acpecamu ¢ TpeodianaBamo KoiaudecTBo Ni, U30IUpaHU
MOMEXAY CH B pE3yJITaT Ha M3IOJI3BAHETO Ha P-IUKIOAEKCTpUHA. Te ca nodpedenu 6v6
gepucy 8eposmMHO NOpaou HAIUYUEMO HA MASHUMHO Nnoje, GOopMUpauku no mo3u HAYUH
NIBIMHA NO8BLPXHOC HA U3CIe08aHume 00pasyu.

[IpoBenenoro SEM oxapakrepusupane ©a Meranautre (Co, Ni) yactunu u
uatepmeraaaure (CO-Ni) 9acTHIM, CHHTC3UPAaHU NPU Pa3IMYHO OTHOIIEHHE, CHOTBETHO
Co:Ni=50:50, 80:20 20:80, Bki. ¢ HOcuTen rpaduUT B MPUCHCTBHE HA P-LUKIOACKCTPHH,
MoKa3a, ue:

1. Monomemannume (eonoenemenmuume Co, Ni) uacmuyu ca ¢ HenmpaBwiHa Gopma ¢
pasmep B uHTEepBasia oT 50 1o 100 nm, ckJIOHHU KBM arperupane (GopMHUpaHU ca arperaTy C
pasmep ot 3 g0 20 um).

2. Unmepmemannume (bumemannume/ogyenemenmuume Co-Ni) yacmuyu, HE3aBUCHUMO
ot otHomeHnuetro Co:Ni (50:50, 80:20 20:80), cpiro ca ¢ HenpaBuiHa popMa, HO € MO-MATBK
pasmep B uHTepBasia ot 20 1o 50 nm B cpaBHeHue ¢ eqHoeneMeHTHHTEe Co, Ni 4acTuiy u
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MPOSIBSABAT TO-CHJIHO M3pa3eHa CKIOHHOCT KbM arperupane. @opMupaHu ca arperatu ChbC
cpencH pasmep 90 um, moapeleHH BHB BEPHUTH, YCHOPEIHO Pa3MOJIOXKEHH, (HOPMHUpAIIN
XOMOTEHHa TIOBBPXHOCT Ha H3CIIeABaHUTE 0Opasiu oT cuHTesupaHute Co-Ni gactunu. bu
MOTJIO J1a C€ Kaxe, 4 HaIuyuemo Ha 08ama MemaiHu KOMRNOHEHMA NPOMEHs MOpGorocusma
Ha cunmesupanume oo6pasyu u npeou 8CUYKO MeXHUs pasmep — NOLYYA8am ce No-MAajiKu
yacmuyu.

3. Ilpu mpogescoane na ‘‘template” cummes ¢ nocumen TpaduT B MPHUCHCTBUE Ha [3-
MUKIOACKCTPUH (opMmupanunie MOHOMETATHH/CTHOCIEMEHTHA U OMMETaTHU/IBY €JICMEHTHH
yacmuyu ca no-mMaiku no pazmep B CPaBHEHHE C YACTUIMTE, CHHTE3MPAHU O€3 HOCHTEIL
Beposamno moesa ce 0vadcu na 6n1usHuemo Ha HOCUMens.

4. Pasnmuunomo omnowenue CO:Ni (50:50, 80:20 20:80) ne npomens mopgonocusma na
WHTCPMETATTHUTE YACTHUIIH, HO GIUsIEe 8bPXY eleMEeHMHUs CbCmas Ha OMMETATHUTE 00pasIy,
T.. BBpPXY BKJIIOYBAaHE Ha IMO-TOJSIMO, pecI. mo-Manko kKomuwdectBo Co wmmm Ni B
WHTCPMETATHUTE YACTHUIM, BKJ. KOTaTO MPH CHUHTE3a CE H3IMOJI3Ba HOCHUTEN Tpadur B
MIPUCHCTBUE HA B-IIUKIOAEKCTPHH.

4.5. N3caenBane Ha ¢asoBus cberaB Ha Co, Ni u Co-Ni HaHOpa3MepHHM YacTHIH,
nojaydyeHu npu ortHomeHue Co:Ni=50:50, 80:20 u 20:80 M TexXHU BBIVIEPOIHH
koMno3uTH. Pesyiararu or XRD ananusa

4.5.1. ®a3oB cberaB Ha Co, Ni u Co-Ni HaHOpa3MepHU YacTHLH, MOJYYeHH NPH
otHomenne Co:Ni=50:50

Ha ¢ur. 4.55 e mnpeacraen XRD cnexktbp Ha Co HaHOpasMEpHH YaCTHIIH,
CUHTE3UpPAHU MIPU CTaliHa TeMIlepaTypa.

5200 Ni
) *Co s
18000 o *CoB 5000 4 * = 3Ni(OH)_2H. 0

* wCoB 4800 . N|B:

4600 4
15000 - 4400 4

4200 4
15000 4

Intesity
Intesity

4000 4
14000 - 3800 4
3600 o

13000 4
3400

1200 | 3200

T T T 000 T T T

] Y 4 &0 & 100 ] m o &0 80 100
2 Theta 2 Theta
@ur. 4.55. XRD cnekrbp Ha Co @ur. 4.56. XRD cnekrbp Ha Ni
HaHOpasMepHU 4YaCTHULHM, CHHTE3UpAHHU HaHOPa3MEpPHHU YacCTHUIH, CHUHTE3UPAHU
IpH CTaliHa TeMIepaTypa MpU CcTallHa TeMIeparypa

XRD anamm3zpt Ha Co HaHOpa3MEpHU

YacTHLM JI0Ka3Ba, 4e ¢ (Qopmupana ¢hpaza na 1000
kooanm Co, xakto u Co,B u Co3B ¢azu. Te3n 900+ el
pe3yiTaTH ca B CBHOTBETCTBHE C PE3yJITaTUTE OT 00
EDS ananusa (Ta6x. 4.3), KOHTO JI0Ka3Ba HATMYME & 7 o o0
Ha 60p (B) g 600 - M «
Ha ¢ur. 4.56 ¢ nanen XRD crektsp Ha Ni £ s
HaHOpPA3MEpHH YacTHUIIM, CHHTE3UPAHU NPH CTaliHa m
TeMIeparypa. XRD AHAIU3BT JIOKa3Ba 300
oOpa3yBaHero Ha (paza Ha Ni, kakTo u ¢a3u Ha o0 2 3 4 s @ W s %
NiB; u 3Ni(OH)2.2H,0. XRD cnekrbpbT Ha Ni e 26, degrees

TUIIUYEH 32 aMOP(HO CHCTOSHUE. @ ,4'57' XRD cnextp Ha
Co-Ni Ha"opa3MepHH YaCTHIIH,

Ha ¢ur. 4.57 e nokazan XRD cnexkTsp Ha
. CHUHTC3HMpPAaHU TIIPpU OTHOIICHUC
npaxoobpazHa mnpoba ot Co-Ni  wyactunm, NiSn=50:50
CHHTE3MpaHW TMpH CTailHa Temrmeparypa IpH
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otHomeHre Co:Ni=50:50. XRD ananu3bT 0Ka3Ba, 4e ce gpopmupam ose ochosnu ¢hasu — CO
(fee) ¢pasa n Ni (fec) ¢pasza npu 20=43°, KoeTo € B CHOTBETCTBUE ¢ (pa3oBaTa auarpaMa Ha
ourapuaTa Co-Ni cuctema nipu otHomeHue Co:Ni=50:50. @opmupanume paszu na Co u Ni
onpedenam cunmesupanume unHTepMeTanHu Co-Ni HaHOpa3MEpHU YaCTULM Kamo 000pu
MACHUMHU MAMePUan 3a OUOMEOUYUHCKU NPUTIOHCEHUSL.

4.5.2. ®a3oB cberaB HA Co, Ni 1 Co-Ni HaHOpa3MepHM YaCTUIH, CHHTE3UPAHU
npu otHomeHne Co:Ni=50:50 ¢ HocuTes rpa¢guT B NPUCHCTBHE HA B-IUKI0ACKCTPUH

Ha ¢wur. 4.60 e nagen XRD crniektbp Ha Co 4acTUIM, CHHTE3UPAHH C HOCUTEN TpaduT
B INpHUCHhCTBHE Ha B-nmkinoaekcTpuH. CHEKThPBT € TUMHYCH 3a aMOpGHH MaTepHAaIIM.
Jlokazano ¢ popmupanero Ha (paszu Ha Co npu 260 okoio 43°, kakro u ¢pasu va Co,B, CozB, C,
F. Ha ¢wur. 4.61 e npencraBer XRD crnekTsp Ha Ni 4acTHIM, CAHTE3UPAHU C HOCUTEN rpaduT
B mpuchcTBHE Ha P-riukiaonekctpun. dasara Ha Ni ce HabmonaBa cbiio mpu 20 okono 43°.
CHexTspbT € THUINUYEH 33 noaukpucmaniu mamepuanu. Jlokasana e u ¢asza na évenepoo. Ha
¢ur. 4.62 e nmokazan XRD cnekrbp Ha Co-Ni YacTuIM, CHHTE3HpAHH NPH OTHOIICHHE
Co:Ni=50:50 ¢ mHocuren rpaduTt B MPUCHCTBUE HA B-IIUKIIOACKCTPHH.
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®ur. 4.60. XRD cnexktep Ha
Co HaHOpa3MEpHH YaCTHIH,
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®dur. 4.61. XRD cnekrbp Ha
Ni HaHOpa3MEpHU 4YacTHIIH,
CHHTE3UpAaHH C  HOCHTEI
rpaduT B TpUCHCTBHE Ha [3-
UKJIOIEKCTPUH

Ha XRD cnexrbpa Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHU YaCTHIM, CHHTE3UPAHH MIPU OTHOLICHHE
Co:Ni=50:50 ¢ HOcuTen rpaduT B MPUCHCTBHE Ha [-IIUKIOAEKCTPUH, Ca PETUCTPUPAHHU
MUKOBE, XapakTepusupauiy GopmupaneTo Ha cienuure ¢asu: ¢asu Ha Co (fce) u Ni (fee) npu

nudpakMOHeH BIbI npubmusurenno 20=43°, dasa
Ha Co (hep) mpu 20=34°, daza na Coz04 npu 26=38°,
dasu ma CoO wu NiO mpu okomo 20=60°.
HabmronaBaHuaT TUK TPH OKOJIO 20=26° mokasBpa
BBIVIEpoaHA (Da3za, JbJDKAIIA Ce Ha HOCHUTENS rpaduT.
Jlokaszana ¢ u (aza Ha BbrIepon npu 20=26°. Ha
XRD crnektpute Ha BBIVIEPOJHUTE HAHOKOMIIO3WUTH
ca PEeTUCTPUPAHH CHIIUTE MHKOBE, KAKTO B CIIy4aid
Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YaCTHIIM, CHHTE3UpaHu 0e3
BBIJIEPOJIEH HocuTen (TpauT B MPUCHCTBUE Ha -
LUKIIOIEKCTPHUH).

Ha ¢wur. 4.65 ca cpaBaenn XRD cnekrpure
Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHHU YaCTHUIU, CHHTE3UPAHU TIPH
cTailHa Temmepatypa npu pazauuHo  Co:Ni
OTHOIIICHHUE, BKJI. CHHTE3UPAHU C HOCUTEN rpaduT B
MPUCHCTBUE B-LIUKIIOAEKCTPHUH.
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@ur. 4.62. XRD cnextsp Ha Co-Ni
HaHOpa3MEepHHU YJaCTHIIH,
CHHTE3UPAaHH TpPHU  OTHOIICHUE
Co0:Ni=50:50 ¢ HOCcuTen rpadur B
NPUCHCTBUE Ha B-IIMKIOACKCTPHH



[Tpu pasriexaane Ha Te3n XRD criekTpu Ou MOTIIO J1a ce Kaxke, ue B ciaydait Ha Co-Ni
HaHOpa3MEpHU 4YacTUIM, CHHTE3MpPaHW TpU CcTallHa TemImeparypa MpH OTHOILEHHUE
Co:Ni=20:80 (sample 3), mukoBete, xapakrepusupamu ¢asute Co(fcc) u Ni(fec) mpu oxoso
20=43°, kakto u to3u Ha Co(hcp) mpu okxono 20=34° ca NMo-MHTEH3UBHU B CPaBHEHHE C
nukoBere npu Co-Ni HaHOpa3MEpHU YacTUIM, CHHTE3WPAHU TPH CTallHA TeMIeparypa IMpH
otHomeHne Co:Ni=50:50 (sample 1). [Tuxst, xapakrepuzupamy CoO u NiO ¢a3u npu okoso
20=60° chIIO € MO-CHIIHO M3pa3eH B cpaBHeHHE ¢ To3u npu Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTHIIH,
CHUHTE3MpaHHU Ipu cTaiiHa TemnepaTypa npu otHomenue Co:Ni=50:50.
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20, degree

[TogoOna nHTEepnpeTanus 6u Moryia na ce HanpaBu Ha XRD cnekrpure, korato mpu
CHUHTE3a HAa WHTEPMETAIIHUTE HAHOpPA3MEPHU YAaCTUIM € U3I0JI3BaH HOCUTEN TrpaduT B
MPUCHCTBUE Ha P-IIMKIOACKCTPUH MO BpeMme Ha cuHTe3a. Korato chabpikanuero Ha Ni e mo-
Bucoko ot ToBa Ha Co (otHomenue Co:Ni=20:80, ciekTbp S6), MUKOBETE, XapaKTepU3UPALIH
croTBeTHO (pasata Ha Co(hep) npu 20=34° u dasure Ha Co(fcc) u Ni(fee) npu 20~43°, kakro
¥ OHKBT, xapkatepusupam ¢asure Ha CoO m NiO mpu 20~60° ca Nmo-MHTCH3UBHHU, B
cpaBuenue ¢ Te3n npu Co-Ni HaHOpa3MEepHHM YaCTHIM, CHUHTE3UPAHW TpU CTaiiHa
temneparypa npu oTHomenue Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpadur B mnpuchCTBHE Ha [-
[UKJIOAEKCTPHH 0 BpEMe Ha CHHTE3a (CIIEKThp S4).

ITpu cpaBusiBane Ha XRD cnektpute Ha ¢ur. 4.65, Ou MO0 12 ce BUAM BIUSIHUETO
Ha cpabpkaHueTo Ha Co, choTBeTHO Ha Ni Bbpxy (opmupaHeTo Ha (a3u, pPeCIeKTUBHO
BbpXy (a3oBusi chcTaB Ha cuHTe3upanute Co-Ni HaHOpa3MEpHH YacTUIA M TEXHHUTE
BBIJIEPOTHU HAHOKOMITO3UTH.

ITpu cunte3a Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHU YacTUIM NpU pa3nuuyHo oTHomeHue Co:Ni
(50:50, 80:20, 20:80), kakKTO M KOTaTO C€ M3IOJI3Ba BBIVIEPOACH HOCUTEN, ce (GopMupar
cmabunrHu  MemanHu gasu, Koumo ca 6 cvomeemcmeue ¢ gazoeama ouazpama Ha
osykomnonenmuama Co-Ni cucmema npu cvomeemnomo 3a0a0eHo 6 U3X0OHUMe PeaKyuoHHU
Pasmeopu omuoweHue medxncoy memannume komnowenmu: ose gaszu na Co (hep, fcc) u eona
¢asza na Ni(fcc). He e ycranoBeHa unaTepMmeTanHa dasa. /Joxasanu ca ¢hazu Ha BBTIECPOI B
cilydail Ha KOMITO3UT, KakTo ¥ oHeuuctBauy $azu ot CoO/Coz04 1 SnO/SnO,, pesynraT oT
MPOTEKIIM OKUCTUTENHU mnponecu. Pazama na Co e onpedenawa 3a 000pu MASHUMHU
napamempu (MakCUMaJlHO HaMarHuUTBaHe, Ms M KoepuutHBHa cuia, H.). [loBuieHoTo
cpabpxkanue Ha Ni (aza ce odakBa Ja BIOIIM HAMarHUTBAHETO HA W3CJICIBAHUTE O0Opa3Iu
(ornomenue Co:Ni= 20:80).

B 3aknwuenue, memoovm Ha 60pxuopuoHama pedykyus e nooxoosau 3a CuHmes
Ha memaanu Co u Ni HaHOpa3MEpHHU YaCTHUIHU, KAKTO U Ha unmepmemannu CO-Ni 4acTUIH
npu paznuyHu oTHomeHus Co:Ni=50:50, 80:20 u 20:80. IlpouechT ce M3BBpIIBA NPHU
cTaliHa TeMmmepaTypa U aTMOC(hEepHO HalsraHe W MapaMeTPUTE MOrar JIECHO Nna ObaaT
perynupanu (KOHIETpalUUsITa Ha U3XOJHUTE Pa3TBOPU, KOHLETPALMATA HA PEAyIUPALIUAT
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arenT). Ot npoBenenure SEM mu3crnenBanus 3a oxapakTepuzupane Ha MOpQOJIOTHsITA Ha
MOJYyYCHUTE METAIHH U WHTEPMETAJIHU uacmuyu Ce BWXKIA, Y€ Te ca cbc cghepuuna
Gdopma unu ¢ ¢opma 6O6au3Ka 00 cghepuuna, ¢ HUCKA Oucnepcus nNO OMHOUIeHUe Hd
pazmepa W IJiecHO oOpa3yBaT arperaTu. ToBa € HexenaH e(deKkT, KOWTO BOAM MO
BIIOIIIaBaHE MapaMeTPUTE Ha HAHOPAa3MEPHUTE YACTUIIUTE.

3a mpeojoJisiBaHe Ha TO3U €(PEKT METaTHUTE W UHTEPMETAIHUTE HAHOpPa3MEpPHU
YaCTUIM Ca CHHTE3WPAHU C TOMONITa HAa BBIIEPOJIEH HOCUTEN 4pe3 T. Hap. ,template”
CUHTE3, MPHU KOCTO 8b2l1ePOOHUIM HOCUMEN OC8eH KAmo Mampuyda HA NoJyyeHume no
mosu nauun (i SitU) manokomnosumu, ciayxcu u kamo nokpumue Ha CUHTE3HUPAHUTE
HaHopa3MepHHU dacTunu. [lokpuTHeTo Ha HaHOpPa3MEPHUTE YACTHULH € OT CHINECTBEHO
3HA4YEHUE, 3al0TO HAMANA8A CKIOHOCMMA UM KbM azpecupane, TOA00psABaiKHU TIXHaTa
JTUCIIEPCTHOCT, KAKTO U MpeJina3Ba MOBbPXHOCTTA UM OT OKCHUJIUPAHE.

Hsnonzeanemo ma evenepooen nocumen npu cuHte3a Ha metanHute (Co, Ni) u
unrepmetadnute (Co-Ni) yacTUIM BOOU [0 HAMANA6AHEe pazmepd HA yacmuyume u
ocpaHuuasea maxuomo azpecupane. Pa3amMepbT Ha YaCTUIUTE, CAHTE3UpaHU 0€3 HOCUTE, €
B uHTepBana 100-200 nm, nokaTo B ciydail Ha M3MOJ3BaHEe Ha Hocuten (TpaduT B
NPUCHCTBAE HA [-IHUKIONEKCTPHUH) C€ IOJydYaBaT IO-MaJKM YacTHIIM C pa3Mep B
unrepsaia 40 - 140 nm.

Cunresupanure unmepmemanuu (Co-Ni) wacmuyu, BKJI. CHHTE3UPAHU C HOCUTEI
rpaduT B MPUCHCTBUE HA P-IUKOJIOAEKCTPUH C€ XapaKTepHU3UpaT ¢ HO-MANbK pazmep
(mox 100 nm) B cpaBHeHue ¢ metanuute (Co, Ni) 4acTUIIH, BKI. CHHTE3UPAHU C HOCUTEI
(cpenen pazmep 150 nm).

InaBa 5. U3ciaenBaHe Ha MarHMTHOTO mnoBedeHne Ha Co-Ni HaHopa3MepHH
YacTULM, CHHTe3MPaHu npu pa3anuHo oTHomenue Co:Ni (50:50, 80:20 u 20:80)

C BuOpupamny wmarauromersp (VSM) mpum craiiHa Temmeparypa ca CHETH
XHCTepe3uCHUTe KpUBU Ha mpoOu or CO-Ni HaHOpa3MEepHU YacTUIM, CUHTE3UPAHU IPH
otHomeHnne Co:Ni=50:50, BKJI. cHHTE3uUpaHH C HoOcHUTenl rpaduT B NPUCHCTBHE Ha [3-
[UKIIOIEKCTHH, KakTo U Ha CO-Ni HaHOpa3MEpHU YaCTHUIM, CHHTE3UPAHU MPU OTHOIICHUE
Co:Ni=80:20, BKJI. CHHTE3HpaHH C HOCUTEN TpauT B NPUCHCTBUE HA P-IUKIOACKCTHH. Bb3
OCHOBA Ha TAX Ca U3MEPEHH MAarHUTHUTE MapaMeTpy MAKCMMAJHA HAMarHuTeHoct, Mmax
[emu/g] n koepuuTHBHA cuiia, HC [Oe] B MakcCHMalTHO MAarHUTHO TIOJIE.

Co-Ni HanopasmepHu 4actuny, cuHresupanu npu otHomenne Co:Ni=20:80 u Co-Ni
HaHOpa3MEpHU YacTHIM, cuHTe3upaHu npu otHomeHue Co:Ni=20:80 ¢ Hocuten rpadut B
MPUCHCTBUE HA [-IUKIONEKCTUH, MPH NpPEIBAPUTEIHUTE MArHUTHU HM3MEpPBAHMS TOKa3axa
MHOTO cjab0 MarHWTHO TIOBEIEHHUE, TOpagd KOETO HE Ca W3MEPEHH MAarHUTHUTE MM
XapaKTEPUCTHKK C TMOCOYCHHUs MO-rope meron. Ha mpakTuka Te3u oOpas3ly ca HEMarHWTHHU.
bu morno nma ce kaxke, ye mo-roisiMotro koimdectBo Ha Ni (Co:Ni=20:80) e Bmommio
MarHUTHOTO TIOBEJICHHE.
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CHETAa MpH CTaliHa TeMIepaTypa, CHeTa IpM CTaiiHa Temmeparypa,
3a Co-Ni HaHOpa3MepHU YaCTUILH 3a Co-Ni HaHOpa3MEPHM YaCTHIH
(Co:Ni=50:50) (Co:Ni=80:20)
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KpuBute  HamarnutBaHe-maruutHo 1none (M-H), mnpencraBmsBamu  VSM
xucrepe3ucHu kpuBr Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHU YacTHUIM, CUHTE3UpaHu mpu pasnudHo Co:Ni
otHomenue (50:50, 80:20) mpum craiiHa TemmepaTypa, ca TokazaHu Ha ¢ur. 5.5-5.8.
PesynraTure 3a MarHUTHUTE CBOICTBA Ha U3cieBaHUTE 00pa3Lu ca faaeHu B Taou. 5.1.

MaxkcuManHata HamMarHuTeHocT, Mmax [emu/g] mpu craiiHa Temmeparypa 3a YHCT
Mmetan Ni e 55 emu/g, nokaro 3a yuct Metan Co e 161 emu/g. B Hamus cinydail ctoiHOCTUTE
Ha MakcuMaiiHata HamarHuteHocT Ha Co-Ni HaHOpa3MepHM YacTHIM Ca 3HAYUTEIHO I10-
HUCKM OT Te3u 3a oOemHure uuctd Metanu (Co u Ni). BeposTHO ToBa ce IBIKM Ha
MPUCHCTBUETO HA OHEUNCTBAHUS OT OKCHIIHU (Pa3H, KOUTO HE Ca MAarHUTHH.

B Ta6un. 5.1 6u mormno aa ce BUIM, Y€ MaKCHUMalHaTa HaMarHuTeHoct, Mmax [emu/g]
Ha Co-Ni HaHOpasMepHHM 4dacTulM, CcHHTe3upanu npu otHomeHne Co:Ni=50:50 u
Co:Ni=80:20, ce mosumaBa ot 21.78 [emu/g] mo 26.55 [emu/g] ¢ yBemuuaBane Ha
ceappkanneTo Ha Co. HaGmromaBaHOTO HaMaisiBaHE HAa MaKCHMajlHAaTa HaMarHUTEHOCT,
Mmax, Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHU YaCTUIM IO OTHOIIEHHWE Ha CTOMHOCTHTE M 3a YHCTUTE
Metanmu (cpoTBeTHO 55 emu/g 3a Ni m 161 emu/g 3a Co) BeposSTHO ce IBIDKH Ha
oneurctBanus kato CoO u NiO okcuau, KakTo ChIIO U Ha BBIJIEPOia U BOJOPOA B pe3yTar
Ha rpaduroBara MOAJIOXKKA U P-IUKIOAEKCTPUHA, M3MOJI3BaHM MO BpeMe Ha “‘template”
CHHTE3a.
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@ur. 5.7. XucrepesucHa Kpusa, ®ur. 5.8. XucrepesucHa Kpusa,
CHeTa NpHU CTaiiHa TemIeparypa, CHeTa IIpU CTaiHa Temmeparypa,
3a Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTu- 3a Co-Ni HaHOpa3MEpHH YaCTH-
¥, TOJIY4YECHH IIPH OTHOIICHHUE ¥, TOJy4YeHH MpPU OTHOIICHHE
Co0:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpadur B Co0:Ni=80:20 ¢ HocuTen rpadur B
IPUCHCTBHUE HA -IMKIOACKCTPUH IPUCHCTBHUE Ha -IMKIOACKCTPUH

Tabnuma 5.1. Marautau napameTpu 3a Co-Ni HaHOpa3MEpHH YaCTHIIHM, CHHTE3UPAHH NPU Pa3ITUIHO
Co:Ni oTHOIIIEHHE, 3aaICHO B U3XOTHHUC PEAKITMOHHY Pa3TBOPHU

O6pasen MakcnmartHa HaMaroiuTeHOCT, KoepuuTtusHa cuina,
Mmax [emu/g] Hc [Oe]
Co-Ni (50:50) 21.78 26
Co-Ni (80:20) 26.55 20
Co-Ni (50:50)/ CF+p-CDx 4.42 20
Co-Ni (80:20)/ CF+p-CDx 7.7 -
Co-Ni (50:50), 80°C 3.59 -

B ciyuaii Ha ,,template” cuntes nmpu otHomenne Co:Ni=50:50 u Co:Ni=80:20, xoraTo
CE M3I0JI3Ba HOCHUTEN rpadUT B MPHUCHCTBUE HA B-IUKIONEKCTPHH IO BpeMe Ha CHHTE3a,
M3MepeHaTa MaKCHMallHa HAMarHUTEHOCT € 3HAYUTEITHO TO-HUCKA OT Ta3W B Cllydail, KOraTo
HE Ce M3I10J13Ba HOCHUTEIL.

KoepuntuBHata cuia, Hc [Oe] nma Co-Ni HaHOpa3sMepHH YacTHUIM BHB BCHUKU
cnyyau e B uHTepBajia 20-26 [Oe].

B 3akniouenue 61 MOTJIO 1a ce Kaxke, ye Ha 0a3aTa Ha MaKCHMallHaTa HAMArHUTEHOCT
Mmax, Co-Ni HaHOpa3MepHM 4YacTHIM, cuUHTe3upaHu npu oTHomeHue Co:Ni=50:50 wu
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Co:Ni=80:20, ce xapakTepu3upar ¢ Mo-100pyu MArHUTH XapaKTEPUCTUKH OT TE3U B CIy4ail Ha
otHomeHne Co:Ni=20:80, KakTO CHIIO M KOTraTO C€ U3IMO0JI3Ba HOCUTEN IpadUT B MIPUCHCTBHE
Ha B-IIUKI0IEKCTPUH.

Co-Ni HaHOpa3MepHM 4YacTHLM, cuUHTe3upaHu npu orHoueHue Co:Ni=50:50 u
Co:Ni=80:20, umaTt MeK0 (pepOMarHUTHO MOBEJACHUE — TE€ CE HAMArHUTBAT O] ACHCTBUE Ha
NPUJIOKEHO II0JIe, HO HE 3aJbp)KaT IOCTOSHEH MAarHeTH3bM ClieJl KaTo IMOoJeTo Obie
OTCTpaHEeHO. TeXHUTe MarHUTHU CBOMCTBA ca MOAXOMSIIN 3a OMOMEAMIIMHCKHU MPUIOKEHUS
KaTo JIMarHOCTUYHM CpeJICTBA M JIOCTaBSHE Ha JIEKapCTBa 3a JICYEHHE HA PaK M JPYrH
0osectu. MarHUTHUTE CBOMCTBA, KOUTO MposiBsABaT Co-Ni HAHOpa3MEPHU YACTHUIH, pearupar
Ha cuiaTa Ha BBHIIHO MAarHUTHO I0JIe, NPH KOETO € BB3MOXKHO MAaHUIyJIMpaHe Ha
HAaHOpPA3MEpPHUTE YacTULIM, TaKa Y€ Ja HAMAT BPEOHO BB3JCHCTBHE BBHPXY OHOJOTUUYHUTE
ThKaHU.

I'naBa 6. U3caensane ¢ MY cnekrpockonckonusa ¢ @ypue tpanchopmanus Ha
cuHte3upanm Co, Ni u Co-Ni HaHOpasMepHM YAaCTHIH 32 OXapaKTepuU3MpaHe Ha
NOBBPXHOCTHOTO CHCTOSIHHE U NMPOLeCHTEe HA TPAHUYHATA IOBbPXHOCT

6.1. U4 cnexrpockoncku musciaensanuss Ha Co, Ni m Co-Ni HaHopa3mepHH
YacTHIHU, NoaydeHu npu oTHomeHue Co:Ni=50:50, 80:20 u 20:80

6.1.1. U4 cnekTpockoncku usciaeasanus Ha Co HaHOpa3MepHHU YaCTHIH

@ur. 6.3 npencrasisia FTIR cnextsp Ha Co HaHOpa3MEpHU YaCTULM, CUHTE3UPAaHU
npu crailHa TemmepaTypa. VBuuuTre ¢ MakCUMyMH CBhOTBETHO mnpu 3443 u 2361 cm™
xapakTtepusupar BajeHTHU TpenteHus Ha O-H Bpw3ku B HoO monexynu. AGcopOunonHaTta
MBHLIA C MaKCUMyM Tipu 1392 cm™ ce aBKK Ha aCUMETPUYHM BaJEHTHU TpenTeHus Ha B-O
Bpb3ku B BO3 rpymu, a tazu npu 671 cm™ onmcaa negopMalMoHHU TpenTeHus Ha B-O
BpB3ku B BO3 u BO4rpynu.
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@ur. 6.3. FTIR cnexktsp Ha Co HaHOpa3MEpPHU YaCTUIU

6.1.2. Y cnieKkTpOCKONCKHU M3cjaeBaHusi HAa Ni HAHOpa3MepHHU YacTUIH

@ur. 6.4 npencrasnsBa FTIR cnexTbp Ha Ni HaHOpa3MEpHU YaCTUIM, CUHTE3UPAHU
npu ctaifHa Temneparypa. MBumara ¢ makcumym npu 1430 cm? e XapaKkTepUCTUYHA 3a
ACUMETPUYHH BaJICHTHU TpenteHus Ha B-O Bpb3ku B BO3 rpynu, a Ta3u ¢ MakCUMyM IpHU
669 cm™ — 3a medopmarmonsy Tpernrenns Ha B-O Bpbsku B BO; u BO, rpymm. Tscuata
WBUIIA C MakcUMyM mpu 468 cm? 6u morna Jla ce OTHEeCe, KaKTO KbM JehopMaluOHHH
tpenteHus: Ha B-O Bpw3ku B BO,4 rpymnu, Taka u kbM aedopMannoHHu TpenteHus Ha Ni-O
BpBb3KH B NiO-oKCcHIH.
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®wur. 6.4. FTIR ciektsp Ha Ni HaHOpa3MepHH YaCTHIIN

6.1.3. U4 cnextpockoncku usciaeasanuss Ha Co-Ni HaHOpasMepHH 4YaCTHIIH,
noay4yenu npu otHomenue Co:Ni=50:50

@ur. 6.5 mnpencraBasiBa FTIR cnexktsp Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YacCTHIIM,
CHUHTE3WpaHW Tpu cTaiiHa Temmeparypa npu ortHomenune Co:Ni=50:50. HaGmromaBanarta
cabo m3paseHa TSACHA aOCOPOIMOHHA MBHIA C MakCHMyM mpH 3743 cm™ u ciab
abcopOuunoneH curHai npu 3671 cm” ca pe3yaTaT OT U3I0JI3BaHaTa JIMMOHEHATa KUCEINHA 1
O MOrJIO Ja ce oTHecat KbM BasieHTHH TpenteHus Ha C-O Bpw3ku B C-OH rpymnu; TecHure,
Makap 1 ci1abo u3pazeHu abCOpOIMOHHM WBUIM C MAaKCUMYyMH ChOTBETHO IpH 2895 em™
2829 cm™ ca pesyarar or BanentHu Tpenrenus Ha C-H Bpw3ku B CH, rpymu; msumara ¢
MakcumyM nipu 1003 cm™ ce rpmKE Ha tpentenus Ha C-O Bpw3ku B C-OH rpymnu.
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@ur. 6.5. FTIR cnektsp Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHH 4YacTHIIH,
CHHTE3WpaHU IpH cTaifHa Temmeparypa npu otHormerne Co:Ni=50:50
JloOpe m3pazeHaTa TSACHA W MHTCH3WBHA MBHIIA C MaKCUMyM mpu 3421 cm™, kakTo 1
Ta3u ¢ MakCUMyM npu 2360 cm™ onmcear BaneHTHH tpentenus tun vi(OH) na O-H Bpb3ku B
OH rpynu B HyO monexynu. HaGmronaBanara TscHa MBULA ¢ MakcuMyMm Iipu 1646 cm™ e
TunuyHa 3a aedopmaronnu TpenteHus tun va(OH) ma H-O-H Bpb3ku B H,O monekynw,
azicopOvpaHH Ha MOBBPXHOCTTA HA HAHOPA3MEPHUTE YACTHIIH.
Cwrimacro FTIR crekrspa (dur. 6.5) B nuTeppama ot 1500 10 400 cm™ ce mposiBsiBar
mpu muna mpenmeHusi Ha Cb30aoenume XumuyHu épwv3ku. Te ca TunuuHu 3a B-O Bpb3KH B
BO; u BO4 rpynu, popmupaniy pa3iuyHu CTPyKTYPHH €UHULN:

- acumempuunu eanenmuu mpenmenus Ha B-O eépwvszxku tun v3(BO3) B BO3 rpynu B
yectorHara oosnact or 1400 no 1200 Cm'l, ONPENIETIEHN OT UBHUIIUTE CHOTBETHO C MAKCUMYMH
npu 1421 em™, 1338 cm™ u 1275 cm™;

- cumempuynu earenmuu mpenmenusi Ha B-O eépw3ku tan v1(BOs4) B BO4 rpymu B
gecroTHata obmact ot 1000 1o 850 cm™, onpeeneHn OT MBHIMTE CHOTBETHO ¢ MAKCHMYMH
npu 1003 cm™ u 835 cm’l;
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- depopmayuonnu mpenmenust na B-O eépwvsxu tan v4(BO3) u v4(BO4) B BO3 u BOy
rpynu B decrtotHara obmact ot 800 mo 430 cm’l, ONpEeNIeJIEHN OT MBULUTE CHOTBETHO C
MakcuMyME mpu 672 cm’™ 1 539 cm™; uBnIMTE ¢ MakCHMyME CHOTBETHO TIpH 672 cm’™ i 539
cm™ Gu Mormo ga mpHHA;IEKAT M Ha TperTeHHs Ha Me-O Bpb3KH B 00pa3yBaHH METalTHH
okcugu. TsacHata m crmabo W3pa3eHa WMBUIA HAa TOTIIBIIAHE C MakCUMyM mnpu 672 cm™
ChOTBETCTBA Ha Aedopmarmoner tun TpenteHus Ha Co-O Bpb3ku B CoO u Co304 oxcuau,
JIOKATO Ta3| ¢ MakCHMyM TIpi 539 cm™ choTBeTcTBa Ha NeOPMAIMOHEH THIT TPEITCHHS HA
Ni-O Bpb3ku B NiO okcuau. bu Morio na ce npenmnonoxu, e B uecrotHara obnact ot 700 1o
400 cm™ Tesn cabo m3paseHu aGCOPOIMOHHN HBHIH C MAKCHMYMH CHOTBETHO MpH 672 cm’™
¥ 539 cm™, ommcBamm negopmannones tun tpenteHus Ha Co-O Bpb3ku U Ha Ni-O BpB3KH
BbB (OpPMUpAHHM METATHH OKCHAHM, C€ NPUIOKPUBAT C MBHUIMTE, JBDKAIIA C€ Ha
nedopmanmoneH Tum Tpentenus Ha B-O Bpb3ku B cb3nagenure BOs u BO, rpynu.

BaJlcHTHHTE TPEITEHHs NPH 9eCTOTH Mo-Brcoku o 1000 cm™ ca xapakTepHH 3a
30pasu u mMHo2o cuirnu B-O xumuunu épwv3xu 6 ycmouuusama BO3z epyna, 1okaTto BaJ€HTHUTE
TPENTeHHs. [PH 9YeCTOTH To-HuckH oT 1000 cm™ ca TunmdHu 3a no-ciabu u no-Owvieu
Xumuunu 6pwv3xku 6 BO4 epynama.

FTIR cHexkTpocKONCcKOoTO wu3ciensaHe Ha cuHTesupanute CO-Ni HaHOpa3MepHH
YacTUIM JI0Ka3Ba CH3/1aBaHETO HAa XUMHUYHU BPB3KH MEXAY OOPHH M KUCIOPOJHHU aTOMH,
kouto obpasyBar BO3 u BO4 rpymu, cBbp3anu B 6opokconru npbcreHH (B3Oas5)x, KakTo n
dbopmupar CTpykTypu Ha MUpoOOpaTHH, TUOOPATHH, TPUOOPATHU M TETPAOOPATHH €IMHUIII
(cTpyKTypHH equHMLHU C pa3nudeH Opoit BOzu BO4 rpymm) .

6.1.4. U4 cnexkrpockoncku usciaeaBaHuss Ha Co-Ni HaHopa3zMepHM 4YacTHIH,
noay4yenu npu otHomenue Co:Ni=80:20

@ur. 6.7 mnpencrasasiBa FTIR cnexktsp Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YaCTHIIH,
CHUHTE3HMPaHHU MPH CTaitHa TemmnepaTypa npu otHomenne Co:Ni=80:20.

Ha npbB mornea To3u CHEKThp H3rJIekAa momodeH Ha To3u Ha Co-Ni wactuim,
cuatesupanu rnpu otHorenne Co:Ni=50:50 (¢ur. 6.5). Ho Moke 1a ce BUIH, ue usuyume Ha
cnekmuvpa, TOKa3aH Ha ¢ur. 6.7, ca ommecmenu KoM NO-HUCKU HeCMOMU 6 4eCmOMHUs
unmepsan om 1500 oo 400 cemt. Topa 03HayaBa, Y€ ca Ch3JaJCHU IMO-CIabu BPB3KH C TO-
rojsiMa JIbJDKUHA.

NBunure Ha mornbiiaHe B 4dectoTHHs uHTEepBan ot 4000 mo 1600 cm™? onmcsar
TPENTEHUsI HA XUMUYHHA BPB3KH B Pa3IUYHU aTOMHH Tpymu. Ciiabo W3pa3eHUTe WBUIH THPU
gecrora 3834 cm™ u 3751 ecm™ ce xbipkat Ha BaneHTHH TpenTeHus Ha C-O Bpb3ku B C-OH
IpynH, 10KaTto caabo u3pazeHuTe u ocTpHu MBUIM mpu 2881 em™ u 2825 em™ ce orHacsT 3a
BaneHTHH TpenteHus Ha C-H Bpb3ku B CH, rpynu, apikaiiy ce Ha U3M0JI3BaHaTa JUMOHEHA
kucenuna. 11lupokata abcopOIUUOHHA MBHIA ¢ MakcHMyM mpH 3402 cm™ 61 Morio ja ce
oTHece KbM BajieHTHHU TpenteHnus Ha O-H Bpb3ku B CH-OH rpynu, kouto ca pe3ynrar chiio
ot m3non3Banata CgHgO7 muMoHeHa kucenuHa, HO OW MOTJIO /1a C€ ABJDKAT U Ha BAJICHTHU
tpentenus: Tun vi(OH) Ha O-H Bpw3ku B HyO momnekynu, ancopOupanu Ha TOBBPXHOCTTA Ha
HAHOPA3MEPHHUTE JaCTUIN. AGCOpOIMOHHATA MBHIA ¢ MAaKCHMyM mpH 2359 cm™ cpmo ce
IbIDKA Ha BaneHTHH Tpenrtenus tun vi(OH) na H-O-H Bpb3ku B HO Monekynu.

Ilossasa ce nHoéa mmoeo craba abcopbyuonna ueuya ¢ MakcumyMm npu 1757 cm™,
KOSITO Xapaktepusupa BajeHTHU TpenteHus Ha C=0 Bpb3ku B CO-OH rpynu (kapOokcuiIHH
COOH rpymm). Octpara uBuia ¢ MmakcumyM mipu 1560 cm? e Tunmuma 3a nedhopMaIruOHHH
tpenterus tan v4(OH) va H-O-H Bpw3ku B H,O mMonekynu. B mosu cayuaii (Co:Ni=80:20)
maszu ueuya e ommecmeHa KvM NO-HUCKU yecmomu. VIBUIUTE ¢ MAKCUMYM CBOTBETHO IIPH
1398 Cm'l, 1274 cm? u 1250 cm™ wmorar Ja ce OTHecaT KbM acCHMETPUYHU BaJICHTHU
tpentenuss tun v3(BO3) Ha B-O Bpb3ku B BOj3 rpymu, NOKaTo UBHIUTE C MaKCHMYyMH
chOTBETHO pu 980 cm™ u 865 cm™ NpPUHAAJIEKAT HA CAMETPUYHU BaJICHTHU TPENTEHUS THUIL
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v1(BOy4) Ha B-O Bpb3ku B BO4 rpynu. B To3m ciyuaii nHa Co-Ni HaHOpa3MepHH YacCTHIIH,
cuntesupann npu  oTHuireHue Co-Ni=80:20, wuabmooasanomo ommecmeane na
abcopoyuonnume UBUYU KbM NO-HUCKU YeCMOmU NpU CPAGHEHUe CbC CAY4as HA 4acmuyu,
cunmesupanu npu omuoutenue Co:Ni=50:50, 6u mozno da ce Ovaxcu Ha noseama Ha BOy
2pynu 6 CMpYKMYpHU cucmemu ¢ Oubopamuu u mpubopamuu eOuHuyl, KOUmo npoMeHsm
oopanama xoopounayus ot 3 (B BO3 rpynn) Ha 4 (8 BO4rpymn).
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®ur. 6.7. FTIR cmektbp Ha Co-Ni HaHOpa3MepHM YACTHIIH,

CHUHTE3MpaHU MU cTaliHa TeMrieparypa npu otHomeHue Co:Ni=80:20
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Wunure, HabmonaBanu B uaTepBaia ot 700 mo 400 cm'l, PECTIEKTUBHO C MAKCUMYMH
npu 649 cm™, 520 cm™, 450 cm™ i 434 cm™, xapaxTepusupar 1ehOPMALHOHHH TPEIITCHHUS
tun v4(BO3) u v4(BO,4) Ha B-O Bpw3ku chorBetHo B BO3 1 BO4 rpymu. Octpure u ciaabo
M3pa3eHU MBULM NPU 4YECTOTa IMO-HHUCKa OoT 434 cm™ ca pe3yaTaT OT IPUIIOKPUBAaHE Ha
a0COpOLIMOHHM MBMILIM, XapaKTepU3upaly AedopMaoHeH TuI TpenteHus Ha B-O Bpb3ku B
BO; u BO4 rpynu u BaJeHTHU TpenTeHUs Ha MeTal-KuciopogHu Bpb3ku B CoO, Co304, u
NiO okcumu.

6.1.5. Y9 cnextpockoncku usciaensannuss Ha Co-Ni HaHOpasMepHH 4YaCTHIIH,
noJsydyeHu npu oTHomenue Co:Ni=20:80

®dur. 6.8 mpeacraBmsiBa FTIR crnektsp Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHHM YAaCTHIIH,
CHUHTE3MpaHHU Npu cTaiiHa TemnepaTypa npu otHomenue Co:Ni=20:80.
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®ur. 6.8. FTIR cnektsp ©Ha Co-Ni HaHOpasMepHH YaCTHIIH,

CHHTE3UpPaHU MpH cTaliHa Temreparypa rpu otHomenue Co:Ni=20:80

Tozu FTIR cnexmvp e nodoben Ha cnekmpume, nokazanu Ha gue. 6.5 u ¢ue. 6.7, Ho
ce Habno0asa ommecmaane Ha USUYUMe KoM NO-HUCKU YeCmMOmU.
Perucrpupanu ca ciieqHUTE UBHIIA HA TIOTJIBIIAHE ¢ MAKCHMYMH CHOTBETHO TIPH:

31



- 3872 cm™, 3833 cm™, 3703 cm™ — BanentHu Tpentenus Ha C-O Bpb3ku B C-OH
Ipynu;

- 3386 cm™ — BanentHu Tpentenns tun vi(OH) ma O-H Bpb3ku B OH rpymn B H,0
MOJIEKYJIH;

- 2882 cm™ 1 2834 cm™ - BanenTrn Tperrenust Ha C-H Bpw3ku B CHy rpymnu;

- 2361 cm™ — BamentHu Tpenternns tan vi(OH) ma O-H Bpw3ku B OH rpymm B8 H20
MOJIEKYJIH, a7iIcCOPOUpaHu Ha IOBBPXHOCTTA HA HA0Ta3MEPHHUTE YaCTHIIN;

- 1624 c¢cm? - nedopmanmonaun tpentenus tun va4(OH) ma H-O-H Bpw3ku B Hy0
MOJIEKYJIH, a7iIcCOPOMpaHu Ha IOBBPXHOCTTA HA HAOTa3MEPHHUTE YACTHIIN;

- 1424 cm? u 1271 ecm™? - acumeTpuuyHH BasieHTHH TpenteHus tun v3(BO3) na B-O
Bpb3ku B BOsrpynu;

- 661 cm™, 449 u 422 cm™ — Te3u ocTpH U a0 U3PA3CHH MBHIIA Ca XapAaKTEPUCTHUHH
3a neopmanmonnu tpentenus va(BOs) u v4(BO,) Ha B-O Bpb3ku B BO3 u BO4 rpynu, kakTo
ChIIO Te Omxa MOrIM Aa ObaaT pe3yiaTaT OT NPUIIOKPUBaHE HAa aOCOPOIMOHHUTE WBUIIH,
xapakrepusupamy naedopmanmonan tpenteruss Ha B-O Bpv3ku B BO3 u BO4 rpymu un
BaJICHTEH TUN TPENTEeHHs Ha MeTan-Kucaopo1 Bpb3ku B CoO, Co304, u NiO okcuam.

6.2. U4 cnektpockonckn wusciaenBanusi Ha Co, Ni m Co-Ni HaHopa3mepHH
yacTuuM, moaydyeHu npu orHomenue Co:Ni=50:50, 80:20 u 20:80 ¢ Hocuresa rpadgur B
NPHUCHCTBHUE HA B-IUKJIOAEKCTPUH

6.2.1. MY cnekrpockoncku wu3cjaeaBaHusi Ha Co HaHOpa3MepHH YAaCTHIH,
CHHTEe3MPAHU ¢ HOCUTEJ IrPaduT B NPUCHCTBHE HA B-IMKI0IEKCTPUH

@ur. 6.14 npexacrasnsiea FTIR cnexktsp Ha Co HAaHOpPAa3MEPHU YACTHIIM, CHHTE3UPAHU
MIpH cTaifHa TeMIepaTypa ¢ HOCUTeN rpaduT B MPUCHCTBHE HA B-IIMKIIOACKCTPHUH.
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®ur. 6.14. FTIR cnekrsp Ha Co HaHOpa3MepHU
YaCcTULM C HOCUTEN IpaduT U B-IIUKIOIEKCTPUH

HabumonaBar ce cnegnure abCOpOLIMOHHN UBUIIM ¢ MAKCUMYMH ChOTBETHO IIPHU:

- 3306 cm™ 1 2360 cm™ - BanentHu TpenTenns va O-H Bpw3ku B HyO Moekyiy,

- 3019 cm™ - Banenthu Tpentenus va C-H Bpb3ku B CHy rpymm,

- 2060 cm™ i 1078 cm™'- BanenTHE TpenTenns na C-O Bpw3ku B C-OH rpymy,

- 1386 cm™ u 1218 cm™- acumerpuuHu BaeHTHH TpenTeHus Ha B-O Bpbsku B BO3
Ipyny,

- 685 cm™ - nedopmammonnn tpentenus wa C-H Bpwsku B CH, rpymm, Kakto u
nepopmannonnu Tpentenus Ha B-O Bpb3ku B BO3 1 BO4 rpynu.
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6.2.2. MY cnexkrTpockoncku wu3cjeaBanusi Ha Ni HaHOpasMepHH YaCTHIIH,
CHHTE3MPAHHU ¢ HOCUTEeJ rPpaduT B NPUCHCTBHE HA B-IUKI0IeKCTPHH

®ur. 6.15 npencransBa FTIR cniexktbp Ha Ni HaHOpa3MepHHM YaCTHIM, CHHTE3UPAHH
IIPU CTaiiHa TeMIIepaTypa ¢ HOCUTeN IpaduT B IPUCHCTBUE HA B-IUKIOACKCTPHH.
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®wur. 6.15. FTIR cnektsp Ha Ni HaHOpa3MEpPHH YACTHIH C

HOCUTEN IpaUT B MPUCHCTBUE HA -IIMKIIOACKCTPHH
HabmroaBat ce MBUIM ¢ MAKCUMYMH ChOTBETHO TIPH:

- 3525 cm™ u 2360 cm™- Banenthu Tpentenns Ha O-H Bpw3ku B HyO Moekyin,

- 1430 cm™ - acumerpuyHH BaneHTHH TpenteHust Ha B-O Bpw3ku B BO3 rpymy,

- 1272 cm™ - tpenrenus na C=C Bpb3ku B rpadura, C-H Bps3kn B CHy rpymu u C-O
BpB3kHu B C-OH rpynu B CgHgO7, O-H BpB3ku B C-OH rpynu B B-IUKI01EKCTPHUHA,

- 670 cm™ - nedopmarmonnu Tpentenus Ha B-O Bpb3ku B BO3 n BO4 rpymy,

- 469 cm™ - nepopmaumonHn tpenrenus Ha B-O Bpbsku B BO, rpymm, Kakto u
nepopmanmonnu Tpentenus Ha Ni-O Bpb3ku B NiO-OKcHUIH.

6.2.3. U4 cnekrpockoncku usciaeaBanuss Ha Co-Ni HaHopa3MepHM 4YacTHIH,
noiaydenu npu otHomeHne Co:Ni=50:50 c¢ HocuTes rpagur B NpuUChCTBHEe Ha fi-
HMKJIOIEKCTPHH

FTIR cnektspbT Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHM 4YaCTUIM, CHUHTE3UpPAHW TPH CTaiHA
temneparypa npu oTHomenue Co:Ni=50:50 ¢ Hocuten rpadur B mnpuchCTBHE Ha [-
IUKJIOJEKCTPHH IO BpeME Ha CHHTE3a KaTo MOKPHUBAII] areHT, € TToKa3aH Ha ¢wur. 6.16.

bu morno na ce Bumu, ye FTIR cmektbpbhr Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHU YaCTULU
(Co:Ni=50:50), cuHTe3upaHu Mpu CTaliHA TEMIIepaTypa ¢ HOCUTEN rpaduT B MPUCHCTBUE HA
B-IMKIONEKCTPUH IO BpEME Ha CHHTE3a ce pa3nmuaBa oT To3u Ha Co-Ni HaHOpa3MepHU

YacTUIM, CHHTE3UPAHU TIPU CTaiiHa Temreparypa npu cbinoTo otHomenne Co:Ni=50:50 6e3
HU3II0JI3BaHEe HA HOcUTEN rpadut mpu cuuaresa (dbur. 6.5).
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@ur. 6.16. FTIR cnektsp Ha Co-Ni HaHOpa3MepHH YacTHUIIH,
CUHTE3WpaHH TpH CcTaiflHa TeMmIepaTrypa Tpd  OTHOIICHHE
Co:Ni=50:50, ¢ HOCcHTEeN TpadUT B MPUCHCTBHUE HA B-IIUKIOIEKCTPHUH
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HabuonaBar ce ciiabo n3pazeHu abCopOLMOHHY UBHIIM, XapaKTepU3HUpaIlly TPEITEHUS
Ha XMMUYHH BpB3KM B rpaduTa M P-IUKIONEKCTPUHA, KAaKTO CBIIO M B JIMMOHEHAaTa
kucenuna. Te ce TOSBSBAT B 4eCTOTHHsS MHTepBanx oT 3900 mo 1000 cm™ cbe chorBeTeH
abcopOLIMOHEH MaKCUMYM IpU ChOTBETHATA YECTOTA, KAKTO CIlIE/BA:

- TsCHa ci1abo m3pa3eHa abCOpOIMOHHHA UBHIIA ¢ MAKCUMYM IpH 3735 cm™ - BanenTHH
tpenteHus Ha C=C Bpb3Ku B rpadura, kakto u Tpentenus Ha C-H Bpb3ku B CH u CHarpynu,
JbJIKAILY C€ Ha IMMOHEHATa KUCEJINHA;

- mupoka uBuUa mpu 3421 cm™ - BanenTHnm tpentenuss Ha O-H Bpw3ku B HO
Monekynu. Tst 6u morna na onmcsa TpenteHus Ha O-H Bpb3kM B IbPBUYHM XUAPOKCHIHH
rpynu (C-6-OH) unu BsB Bropuunu xuapokcunnu rpynu (C-2-OH u C-3-OH), cBbp3anu ¢
MEXIyMOJIEKYJIHH BomopoaHu Bpb3ku [J. Szejtli. Introduction and general overview of
cyclodextrin chemistry // Chem. Rev., 98(5), pp. 1743-1753(1998)];

- abcopbunonnu curHanu npu okoso 3000 cm™ - BanentHu Tpenterus Ha C=C BpB3KU
B rpadura, C-H Bpb3ku B CH u CH; rpynu u Ha C-O Bpb3ku B CH-OH rpynu karo pesynrar
OT U3MnoJ3BaHaTa JuMoHeHaTa kucennaa CeHgO7;

- OCTpa W TACHA CWJIHO M3pa3eHa MBULA C MakcumMym mpu 2360 cm™ - BaneHTHH
tpentenus tun vi(OH) Ha O-H Bpb3ku B H2O Monekynu, KakTo 1 BaJIeHTHH TpenTeHust Ha C—
H BpB3KH, ABKAIIM Ce HA U3MOI3BAHETO HA B-uHKnoneKCTPHH 10 BpeMe Ha CUHTE3a;

- abcopOunoHHa MBHIA ¢ MakcUMyM mpu 1650 cm™ - tpentenust Ha C=0O BpbB3KH B
kapOokcuiHa rpyna (COOH), pe3ynrar oT TMMOHEHaTa KUCEJIMHA, KaKTO U Ie(opMannoHHN
tpenrenus tun v4(OH) va H-O-H Bpw3ku B H,O Monekyny;

- MHOTO cJi1a0a MBHUIIa ¢ MAaKCUMYM Ipu 0Kojo 1600 cm™ - BaJICHTHH tpentenust Ha C=C
BPB3KM B OCH30JIOBUS MPBCTEH Ha B-LIMKOAEKCTPHUHA, KAKTO U B rpaduTa, M3MOI3BAH KATO
HOCHTEI 110 BpeMe Ha ,,template” cunTe3a;

- MHOTO cabu aGCOpOLMOHHY MBHIM B 4ecTOTHaTa oGmact ot 1400 mo 1200 cm™-
nedopmarmone TpenteHus Tun O(C-H) ma C-H Bpp3kM B TBPBHYHM W BTOPUYHU
xuapokcmian CH-OH rpynu Ha B-uMKIOAEKCTpUH (MBUIMTE ¢ MakcUMyM mpu 1420 em™,
1397 cm™u 1217 em™).

- MHOTO c;1abu abcopOimoHHu curHanu B uHTEepBaia ot 1200 mo 1000 cm’ - BanenTHH
tpenteHus tun v(C-O) Ha C-O Bpb3ku B xuapokcuiina CH-OH rpyna Ha B-nMknonekcTpruHa
U JINMOHEHATa KHUCEJINHA;

- abcopOuuMoHHUTE WMBHIM B WHTepBaja oT 700 cm™ o 600 cm? - nedopmamoHHu
tpenterus Ha C-H Bpb3ku B CH, rpynu (cnabo u3pa3eHuTe UBUIM C MAaKCUMYM Tipu 671 cm™?
1 540 cm™);

- TscHaTa M cnabo m3paseHa uBuua mpu 416 em™ - pe3yiTaT OT NPUIIOKPUBAHE Ha
abCOpOLIMOHHUTE UBUIIM, XapaKTepu3upamy aedopmanoner Tui tpenteHus Ha B-O Bpb3ku
B BO3 u BO4 rpynu u BaJieHTHH TpenTeHus Ha MeTai-kuciaopos Bpb3ku B CoO, Co304 1 NiO
OKCHJIH.

6.2.4. U9 cnextpockoncku usciaensannss Ha Co-Ni HaHOpasMepHH 4YaCTHIH,
nojgydyeHu npu orHomeHue Co:Ni=80:20 c¢ Hocutes rpadputr B npuchbcTBUe Ha f-
IHMKJIOACKCTPHH

FTIR cnekrsppT Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHHM YacTUIM, CHHTE3UpaHM CTailHa
temneparypa npu otHomeHue Co:Ni=80:20 ¢ Hocuten rpapuT B NPUCHCTBHE Ha [3-
LUKJIOACKCTPHH 10 BpEME Ha CHHTEe3a, € MpeAcTaBeH Ha ¢ur. 6.17.

FTIR chnekThpbT B 4ecTOTHHs wmHTepBanm or 4000 mxo 1200 cm™ ma Co-Ni
HAHOpPA3MEpPHU YaCTULM, CHUHTE3UpaHW IIpU CTallHa TeMIepaTypa IpU OTHOIICHHE
Co:Ni=80:20 ¢ nocumen epaghum 6 npucvcmeue na f-yukiooekcmpun (pur. 6.17), € momodbeH
Ha FTIR cnektppa Ha Co-Ni HaHOpa3MepHHU YacTHIM, CHHTE3UPAaHH P CTaliHa TeMIIepaTypa
ipu omuowernue Co:Ni=50:50 ¢ nocumen epagpum 6 npucvcmeue Ha S-yuxiodexcmpun (pur.
6.16). IlosiBsBaT ce WBUIM Ha MOMNIbIIAHE, TUIMUYHU 3a BAJICHTHU M JePOpPMALMOHHU
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tpenteaus cbotBeTHO Ha C-H, O-H, C=0, C=C BpB3KHM B CBOTBETHHTE TpYIIH,
XapaKTepU3npaly JMMOHEHATa KHUCEIHWHA, Trpadura, P-IMKIOAEKCTpPHUHA, H3IIOJI3BaHU MO
BpEMeE Ha CHHTE3a Ha HAHOPa3MEPHHUTE YaCTHUIIH.

ol \

®wur. 6.17. FTIR cnektsp Ha Co-
2 A 'Lﬂ/f Ni  HaHOpa3MEpHHM  YaCTHIH,
o j Y CHHTE3UPaHH npu craiiHa
TeMmrepatypa TpH  OTHOIICHHE
Co0:Ni=80:20 ¢ HocuTen rpadut B
MPUCHCTBUE HA P-IIUKIOICKCTPUH
10 BpeMe Ha CHHTE3a
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Ha FTIR cnekTbpa B TO3HU cllyyai ce MosIBABAT ocmpu ueuyy ¢ MAaKCUMYMH ChOTBETHO
npu 2894 cm’™, 2824 cm™ 1 2360 cm™. Tesn MBHIM OTTOBAPAT HA BAJICHTHH TpeNTeHHs Ha O-
H Bpb3ku B C-OH u CH2-OH rpynu, XxapakTepucTHYHHU 32 MOJU3aXapUIHUTE CTPYKTYpH Ha
B-HHKJ‘IO,Z[CKCTPI/IH& (B-CDx) u cbmo B ancopoupanu HoO monexynu. MBumute, Habmto1aBaHu
npu 1397 em™, 1270 cm™ u 1217 em™, ce gpmkar Ha ACUMETPUYHM BAJICHTHU TPENTEHUS Ha
B-O Bpb3ku B BO3 u BO4 rpynn.

FTIR cnexmvpvom na Co-Ni nanopasmepnu yacmuyu (Co:Ni-80:20) ce paznuuasa om
FTIR cnexmvpa na Co-Ni nanopasmepuu wacmuyu (Co:Ni=50:50) camo 6 obracmma om
1200 00 400 cm™. AGCOPOLMOHHITE MBI €A SICHO H3PA3CHH M OF MOIJIO JIa C& OTHECAT KbM
CUMETPUYHHM BaJeHTHH TpenTeHus Ha B-O Bpw3ku B BOs rpymm, Kakro ChbII0 U KbM
nepopmanmonnu tpentenus Ha B-O Bpv3ku B BO3 u BO4 rpymu. Tesu BOs u BO4 rpymu,
KaKTo Oe CIIOMeHaTo Mo-rope, ca (GOpMUpPaHU KaTo pe3yaTaT Ha OOpXUAPUIHUS PeLyKIMOHEH
niportec ¢ NaBHg, n3non3Ban 3a pexykrop npu cuaTe3a Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHHU YaCcTHITU BB
BofHa cpema. MBummre mox 500 cm™ ca ocTpH M 1006pe M3DAseHH M XapaKTEPH3HPAT
TpenTeHus Ha MeTall-KuciopoaHu Bpb3kd B CoO u NiO okcuau. Te3u uBuim 6mxa MOriIM 1a
nanat uHpopMalys 3a IPUCHCTBUETO Ha Mo-rojieMu KonudectBa CoO OKCHIM, ABJDKAIIU Ce
Ha no-rosiemute kommyectBa Co. Te3u uBUIM O MOTIIO CBHINO J]a c€ MPETIOKPUBAT C UBHIINTE,
CHOTBETCTBAIIM Ha JeopManlnoHHU TpenTeHus Ha B-O Bpb3ku B BO3 u BO4 rpynm.

6.2.5. U9 cnextpockoncku usciaensannss Ha Co-Ni HaHOpasMepHH 4YaCTHIIH,
noaydyeHu npu oTHomeHue Co:Ni=20:80 c¢ Hocutes rpadputr B NpUChCTBHE Ha [-
HHUKJI0AeKCTPUH

FTIR cnektbpbr Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHHM 4YaCTHULM, CHHTE3UPAHU IpU CTaiiHa
temriepatypa npu otHomeHue Co:Ni=20:80 c¢ Hocuren rpaduT B TOpHUCHCTBHE Ha [3-
LIUKJIOACKCTPHH 10 BpeMe Ha CHHTE3a, € IpeicTaBeH Ha ¢ur. 6.18.
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B e Y V TeMmIreparypa Tpd  OTHOIICHHE
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B wuntepama or 4000 mo 600 cm™? ca peructpupand abCOpOIMOHHM WBHIIH,
XapaKkTepusupaiy BaneHTHH u nedopmannonuu Tpentenus Ha C-H, O-H, C=0, C=C Bpb3ku
B CHOTBETHHUTE TPYTIH, JBDKAIIN CE HA JIMMOHCHATA KUCEIINHA, TpaduTa, B-IIMKI0NCKCTPHUHA,
M3II0JI3BaHU 110 BpeMe Ha CUHTE3A.

CpaBHenne Ha FTIR cnekrpure Ha muscaeaBanute Co-Ni HaHopa3mepHH
YacTULM, CHHTE3MPAHU NPH Pa3inyHo oTHomeHue Co:Ni, BKIIOUYNTEIHO ¢ BbIJIEPOeH
HOCHUTEJ]

Ha ¢wur. 6.20 - 6.22 ca cpaBaenu FTIR cnektpute Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHU YaCTHUIIH,
CHHTe3MpaHu npu paszaudHo otHomienne Co:Ni mpu craiiHa Temmeparypa 4pe3 XUMHUYHA
penykuust ¢ NaBH4, kakto u ¢ momomra Ha ,template” TexHUKa 4pe3 CBHIIMS METOH C
HOCHTEN rpaduT B MPUCHCTBHUE HA B-LIMKIIOJEKCTPUH 110 BpeMe Ha CHHTE3a.

~\ @wur. 6.19. FTIR cniektpu Ha Co-Ni

TEXHHKa C HOCUTEN Tpapur B
NPUCHCTBUE HA [3-IMKIIOICKCTPHH
. | mo Bpeme Ha cuHTe3a: 9T -
Co:Ni=50:50, 13T - Co:Ni=80:20,
335 2 2 &8elE3 14T - Co:Ni=20:80
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. 9 MN dur. 6.20. FTIR crexrpu Ha Co-Ni
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A\ paHu Tpu cTaiiHa TeMreparypa mnpu
otHomenue Co:Ni = 50:50: 9T-upe3
Oopxunpuana penykuus, 11T-upes
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FTIR cnextpute Ha oOpasiute, npencrabiusBamm Co-Ni HaHOpa3MepHU YacCTHIH,
CUHTE3UpPAHU TIPH CcTaifHa TemrepaTypa npu pa3nuuHo oTHomeHue Co:Ni ¢ Hocuten rpaduT B
MIPUCHCTBUE Ha P-IMKIOAEKCTPUH IO BpEME Ha CHHTE3a, ca cpaBHEHM Ha ¢ur. 6.19. Te3n
FTIR cnektpu mo ¢dopma usriexxaaT uAeHTHYHU. Paznuunomo omuowenue Co:Ni (50:50,
80:20, 20:80) ne eausie Ha pasnoioxceHuemo (MACMOMO) HA AOCOPOYUOHHUME UBUYU 8
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cnekmpume npuU CbOMEemHume 4ecmomu, Kakmo u He euuse Ha euoa Ha abcopOyuoHHume
ueuyu, xapaxkmepusupawu mpenmenus na O-H, B-O, C=C, C-H xumuunu 6pw3ku 6
CbOmEemHUme amoMHU pynu, onucanu no-eope. Bixna ce obade, e cnekrbpbT Ha Co-Ni
HAaHOPA3MEpHU YACTULIM, CHHTE3UPAHU H}fH orHomeHne Co:Ni=20:80, e pasznuueH B
yectoTHUST uHTepBasl oT 600 g0 400 cm™. Peructpupanure aOCOpOIMOHHM HMBHULIM NpU
gecrora mox 600 cm™ ca MHOTO c1a60o u3pasenn. Te3n MBHIM XapAKTEPH3UPAT TPSITCHHS HA
Ni-O Bpb3ku B NiO okcuau, pe3yiaTaT OT OKHCIUTEITHH puiieck Ha Ni.

@ur. 6.22. FTIR cnekrpu Ha Co-Ni
HaHOpa3MEepHU YaCTHIHM, CHHTE3HU-
paH¥ IpH CTaifHa TeMIeparypa npu
otHomenne Co:Ni=20:80: 14T-
L, _ ype3 OopxunpunHa pexykus, 16T-
6T Y " || upes ,template” cuHTE3 C HOCHTEN
al rpabur B TpUCHCTBHE Ha -
OUKOJEKCTPHH 1O BpeMe Ha
CHHTE32

14T
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Cpasussaiiku FTIR cnektpu Ha wu3crnenBaHute oOpas3ly, MOXE Ja C€ HarlpaBd
CIIETHUS U3600: U3NON36AHUAM HOCUMEN epaghum 600U 00 NPOMAHA HA 8UOA HA CNEKMbpPA U
NoOJI0MCeHUemo (MACmomo) Ha abcopoyuonnume usuyu. Habarooasa ce ommecmeane Kvm no-
HUCKU Yecmomu, KOemo 03Ha4aea, ye cd cb30a0eHu no-0vieu U no-ciabu XUMUYHU 8Pb3KU 6
BOy epynu. Ynosenama pasnuxa 6 cnemume cnekmpu, uspazsaeauja ce Kamo ommecmeane Ha
usuyume Ha no2nvujare, nomewvpaIcoasa, ve M4 cnekmpockonckuam memoo e uy8cmeumesiet
u3cnedo8amencKu Memoo.

Ha o6asata ma mposemenute wuscnensanus ¢ FTIR cmexrtpockornus wa CO-Ni
HAaHOPA3MEPHU YACTHIIH, CHHTE3UPAHU upe3 OOPXHUAPHUACH PEeAyKIIMOHEH MPOIleC IPH CTaifHa
temriepatypa npu paznuuHo Co:Ni ornomenue (50:50, 80:20, 20:80), xakto u mpu
MpoBEXJIaHe Ha ,.template” cuHTE3 ¢ HOCHTEN rpadUT B MPUCHCTBUE HA -IIMKIOAEKCTPUH IO
BpeMe Ha CHUHTe3a OM MOTrJio Ja ce Kaxke, ue MY cnekmpockonusma kamo uyecmeumeseH
MemoO e NOOX0OAWO NPULONCEHA 3a U3CIe08ane Ha AGNEHUAmMA, NpOMmudauwu Ha
NOBLPXHOCIMA HA HAHOPA3MEpHUmMe 4acmuyl, Kakmo u 3d YCMAaHO8A6aHe HA AMOMHUME
epynu, hopmupanu Ha NO8LPXHOCMMA HA HAHOPA3MePHUmMe YaCuyl.

I'naBa 7. U3caeaBane ¢ MY cnekrpockonckonus ¢ @ypue tpanchopmanus Ha
APYrd HAHOPA3MEePHH YACTHUIH 32 0XapaKTepU3HPaHe HA MOBBPXHOCTHOTO ChCTOSIHUE U
NMpolecuTe HA TPAHNYHATA MOBBPXHOCT

NudpauepBenara cnexkrpockonusi O MPUIOKEHA B HACTOSIIATa TUCEPTAIMOHHA
paboTta 3a u3cielBaHE W Ha JPYrd HaHOpasMepHH oOektu karo Co-Sn HaHOpa3MepHH
yacTuM U Ni-Sn HaHOpa3MEpHM YaCTUIM, CUHTE3UPAHU MPHU Pa3INYHO OTHOIIEHHUE MEXKIY
METaJTHUTE KOMIIOHEHTH, KOUTO HH OsXa MPEAOCTAaBEHU CIICIIMATHO 33 T€3U U3CIICABAHMS.

7.1. N4 cnekrpockoncku wusciaeasanusa Ha Co-Sn HaHOpasMepHH 4YAaCTHIIH,
CHHTEe3MpaHu Npu pa3anyHo oTHomeHwe Co:Sn (35:65, 33:67 m 60:40), 1 HA TexHH
BBIJIEPOIHH KOMIO3UTH

Ha ¢ur. 7.1 u ¢ur. 7.2 ca nmokazanm FTIR cnektpm nHa CO-Sn HaHOpazMepHHU
YacTUIM, CUHTE3MpaHU Npu oTHomeHue Ha C0:Sn=35:65, u Ha TeXHM HAHOKOMIIO3UTH C
BBIJIEPOJICH HOCHUTEN IpaUT B MPUCHCTBHUE HA -IIMKIIOIEKCTPUH.

B cnyuaii na usnonzeane na nocumen epagpum 6 npucvcmeue Ha f-yuka00eKCmpuH 1o
Bpeme Ha cuHTe3a FTIR crnektspsT Ha Co-Sn HaHOpa3MepHU YACTUIIM C€ pa3jivdaBa Io
WHTEH3UBHOCT U Opoit Ha aOcopOroHHuTe UBHUIHM ((uUr. 7.2) B CpaBHEHUE ChC CIIEKTHpa Ha
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YaCTUIIUTE, CHHTE3Upanu 0e3 Hocuten (dur. 7.1).
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Our. 7.1. FTIR cmekrsp Ha CO-Sn HaHOpa3MEpHH YaCTHIIH,
CUHTE3UpAHU IIPU cTaliHa Temieraypa npu ornourenue Co:Sn=35:65
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@ur. 7.2. FTIR cnekrsp Ha CO0-Sn HaHOpa3MepHU 4YacCTHIIH,
CHHTE3MpaHM IpH CcTaiiHa TemIeparypa IpH OTHouleHue 35:65 ¢
HOCHTEI TpaduT B MPUCHCTBUE HA B-ITUKOACKCTPHH

W B nBata cioyuas ce HaOnI0AaBar:

- TECHU MBUIMU ¢ Makcumymu npu 3731 em™ u 3733 - Tpentenus Ha C=C Bpb3KU B
rpa¢ut, BaieHTHH TpenTenus Ha C-H Bpb3ku B CH rpynu oT TMMOHEHaTa KUCEIUHA,

- 1mupoka usuua npu 3405 em™ 1 3357 em™ — BanenTHE tpentenus Ha O-H Bpb3ku B
H,0 Monexynu, ancopOrupaHu Ha MOBBPXHOCTTA HAa YACTHUITUTE;

- rtechn mBHIM npu 2887 cm™ u 2825 —panentnu Tperrenns Ha C-H Bppsku B CH,
IpyIH OT JIUIMOHEHATa KHCEINHA;

- TECHH W MHOTO J00pe m3paseHu uBuiu npu 2360 cm™® u 2337 cm™ — BanenTHH
tpentenust Ha O-H Bpb3ku B H,O monekynu;

- MHOro cinabu u TecHu uBUIM (abcopOrmonHu curHanu) npu 1698 cm'l, 1646 cm™ u
1647 cm™ - nepopmanmontn tpenrenus Ha O-H Bpw3ku B OH rpymu B ancop6upann HoO
MOJIEKYJIH, KakTo U nedopmannoHHu TpenteHus Ha O-H BpB3KM B XUAPOKCHU-ChIBPKAIIN
rpynu (kapooxcu -CH,OH rpyna, xunpokcu OH-rpyna), pa3noyiokeHu 1o MOBbPXHOCTTA Ha
B-umknoaexkcTpUHA, W3MOI3BaH M0 BPEME Ha CHHTE3a 3a OrpaHMYaBaHE HA arperupaHeTo Ha
YaCTHUIINUTE;

-1
- cmabo m3pazeHara uBuna mpu 1396 cm™ - acuMeTpUYHM BaJICHTHHU TpenTeHus Ha B-O
BpBb3KHu B BO3 rpyny;

- TscHa u cnaba mBuna npu 1215 em™ - aCUMETPUYHM BaJE€HTHU TpenTeHus Ha B-O
Bpb3ku B BO3 rpyny;
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- MmmMpoKa u c1abo n3paseHa uBnia npu 921 cm™ —CHMETPUYHN BaNCHTHH TPEIITCHHS Ha
B-O Bpb3ku B BO4 rpynu

- cmaGo m3pasenu mBHuM mpu 651 cm™, 543 ecm™ u 539 cm? — gedopmanmonHu
tpentenus Ha B-O Bpb3ku B BO3 u BO,4 rpynu, kakto u tpentenus Ha Me — O (Co-O, Sn-O)
BpB3kH B Co-O u Sn-O okcuan, oOpa3yBaHH B pe3yJiTaT HA OKUCIUTEIIHA MPOLIECH TIO BpeMe
Ha CHHTe3a.

- MHoOro caba usmua npu 418 cm™ — tpenrenns va Co-0, Sn-O Bpw3ku B Co-O 1 Sn-O
OKCHTH.

Ha ¢ur. 7.3 e mnpeacrasen FTIR cnekrep Ha Co-Sn HaHOpa3MepHHM 4YacTHUIH,
CHHTE3WpAaHU CTaifHa Temreparypa rnpu otHomenne Co:Sn=33:67.
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@ur. 7.3. FTIR cmnexktbp ©Ha CO0-Sn HaHOpa3MEepHH YaCTHIIH,
CHUHTE3WpaHM IPH CTallHa TeMIlepaTtypa mnpu oTHomeHue 33:67
Ha6mrogaBar ce mobpe odopMeHW HMHTEH3MBHU aOCOPOIMOHHU WBHIM: IIUPOKA
wBuna mpu 3363 cm’ u TacHa mBuma ¢ makcumyMm mpu 1579 cm™, xapakTepuCTHUHHM
ChOTBETHO 3a BajieHTHH M nedopmiuumonHu Ttpentenus Ha O-H Bpw3kum B OH rpymu B
azicopOMpaHn Ha MOBBPXHOCTTa Ha yactuuutre Mosekynu HpO. MHTeH3uBHaTa MBHIA TpU
1376 cm™ Moxke f1a ce OTHece KbM aCHMETPUYHH BaJICHTHHU TpenTeHus Ha B-O Bpb3ku B BO3
rpymH, OKaTo ciabo wu3paseHara meuma npu 1026 cm™’ BeposTHO ce aBmKH Ha
CUMETPUYHM BajcHTHU TpenTeHus Ha B-O Bpw3ku B BO, rpymu. TscHara uHTEH3MBHA
uBHna npu 548 cm™ onmcea nedopMaIlMOHHN TpENTeHUs Ha ch3naneHuTe B-O Bpb3KHU B
BO; u BO, rpynu, koero 06u morio 1a ce 1b/pku 1 Ha Tpentenus Ha Co-O u Sn-O Bpb3Kku B
CoO u SnO oxcuau, oOpa3yBaHW IO BpPEeME Ha PEAYKIMOHHHS TPOIEC B pPE3yJTaT Ha
MIPOTEKIIN OKUCIUTEIHU IPOLIECH.
Ha ¢ur. 7.4 e mnokazan FTIR cmektsp nHa Co-Sn HaHOpa3MepHH YaCTHIH,
CHHTE3WpaHU MPH CTaifHa TeMIiepaTypa npu otHomenue Co:Sn=33:67 ¢ Hocuten rpadur.

. \ Our. 7.4. FTIR cnoekrsp Ha
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WBunure crorBeTHO Tpu 3354 cm? u 1609 cm® XapakTepu3upaT CHOTBETHO
BAJIEHTHU U JedopmannoHHu TpenteHus Ha O-H Bpw3ku B H,O monekynu, ancopbupanu
MpU CUHTE3a HAa MOBBPXHOCTTA HA YACTUIUTE, JOKATO MBUIMTE npu 1361 cm? u 556 cm™
OIMKCBAT CHOTBETHO ACUMETPUYHH BAJICHTHU U AeopmannoHHu TpenteHus Ha B-O Bpb3ku B
BO3 u BO4 rpymnu, pasnonokeHu MO MOBBPXHOCTTHA Ha cuHTe3upaHnuTe Co-Sn yacTuuu
(Co:Sn=33:67).

Ha ¢wur. 7.5 e mpeacraBen FTIR cnexktsp Ha CO0-Sn HaHOpa3sMepHH 4YacTHIM,
CHHTe3upaHu npu oTHoIeHue 60:40.

Ha npsB nornen cnekTbpbT Ha Co-Sn HaHOpa3MEpPHU YaCTUIHM, CUHTE3UPAHH TPHU
craiiHa Temmneparypa npu otHomeHue Co:Sn=60:40 (dur. 7.5), usrnexna momodeH Ha
cnekTbpa Ha Co-SN HaHOpa3MEpHH YaCTUIM, CUHTE3UPAHU MPH CTaliHA TeMIeparypa Mpu
orromrerne Co:Sn=33:67 (¢ur. 7.3). Ho B wmmrepsama 1000-500 cm™ crekrpure ce
pa3nuuaBat. B ciyuait Ha oTHomeHne Co:Sn=60:40 ce Habm0gaBa 100pe U3pa3eHa TACHA
uBuina npu 680 cm™, kosito muncea Ha CHeKThpa, mokazaH Ha ¢ur. 7.3 (Co:Sn=33:67) u
MHOTO0 cnaba uBuna (abcopOLMOHEH CUTHAI) MPH 0KoJio 520 cm™. Tasu UBHILIA CE IBJDKA HA
tpentenus Ha CO-O u Sn-O BpB3KH. Beposimuo 6 mo3u ciyuail uma no-208Mo KOauvecmeo
Gopmupanu CoO okcuou no nogvbpxHocmma Ha 4acmuyume.
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YacTUIM, CHHTE3WpaHW INpH CcTaiiHa Temmeparypa mnpu oTHomenue Ha C0:Sn=60:40 c
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7.6.

FTIR cmexkrsp Ha wHaHokommno3utu ¢ Co0-Sn

HaHOpa3MEpHH YaCTHIM, CHHTE3UPaHH MU CTaiiHa TemIeparypa
npu otHomreHne Ha C0:Sn=60:40 ¢ Hocuren rpadur

WBunata ¢ makcumym mpu 2346 cm™? moxe a Ce OTHECE KAaKTO KbM BaJICHTHU
tpentenuss Ha O-H Bpb3ku, Taka U kbM TpenTeHuss Ha C=C BpbB3KH, IBIKAIM CE Ha
BBIJICPOHUS HOCHUTEN, M3MOI3BaH mpu ‘“‘template” cuHTe3a. AOCOPOIMOHHHUTE WBHUIH
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cpotBeTHO Tpr 3396 cm™ u 1636 cm™ xapakrepusmpar BaseHTHH W ned)OpPMALMOHHHM
tpentenus Ha O-H Bpw3ku B OH rpynu B agcopOupaHu Ha MOBBPXHOCTTa HA YAaCTHLUTE
H,0 monexysmu. ViBuriara mpi 666 CmM™ BeposTHO ce ABIKH Ha JeOPMAIHOHHH TPEITCHNS
Ha cp3nanerute B-O Bpbe3ku B BO; u BO, rpynu. Cna6o u3pa3zeHusT abcopOIOHEH CUTHAI
oz 500 cm™ Hocu urdopMarus 3a Tpernrerus Ha CoO 1 Sn-O Bpb3KH B KOOAITOBH (CoxOy)
u xanaeHu okcumu (SnOy), geposamno obpasyéanu npu oxucienue Ha KOO6AIma u Kaids no

gpeme Ha cuHmesa u NpuU MencOyonepayuoHHume npoyecu npeou cyuiene (cyuienemo ce
0CHUECMEBABA 66 BAKYYMHA CYUWUTHSL).

7.2. U1 cnekTpockoncku wusciaeaBanusa Ha Ni-Sn HaHopa3MepHH 4YacCTHIIH,
CHHTEe3MpaHu npu pa3iuyno orHomeHwe Ni:Sn (45:55, 60:40 m 75:25), u TexHm
BBIJIEPOHN KOMIIO3UTH

7.2.1. U4 cnexkrpockoncku u3cjaeaBaHusi Ha Ni-Sn HaHopa3MepHH 4YaCTHIH,
CHHTe3MPAaHU NIPM CTaiiHa Temmepatypa npu oTHomeHue Ni:Sn=45:55, u TexHm
BBIJVICPOJHH KOMIIO3UTH

Ha ¢ur. 7.7 u ¢ur. 7.8 ca nanenu FTIR cnekrpu Ha Ni-Sn HaHOpa3MepHH YaCTHUIIH,
CUHTC3UPAHH TMPU CTaliHa TeMmrieparypa mnpu oOTHomeHue Ni:Sn=45:55, pecnekTuBHO
CHUHTE3MPaHU C HOCUTEN I'pauT B MPUCHCTBHE HA B-IIMKIIOAEKCTPHH.
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@ur. 7.8. FTIR cmekrsp Ha Ni-Sn  HaHOpasMepHH YacCTHIH,
CHHTE3MpPaHH IIpU CTaifHa TemrepaTypa npu otHoureHue Ni:Sn=45:55 ¢
HOCHUTEI TpauT B MPUCHCTBHE Ha B-IIUKIOACKCTPHH
B wumrepama 3800-3500 cm™ ce wHabmoaBaT Cnab0 M3paseHH  MBHI,
xXapakTepusupaniy BasieHTHH TpenteHuss Ha C=C BpbB3kH, AbJDKanm ce Ha rpadura, C-O
Bpb3kH B C-OH rpynu u Ha C-H Bpb3ku B CH; rpynu, THIIMYHM 32 U3M0JI3BaHATA JUMOHEHA
kucenuHa. MBunara npu 3421 cm™ MOXe Ja Ce OTHece, KAKTO KbM BaJICHTHH TPENTEHUS Ha
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O-H Bpw3ku, Taka u kbM gedopmanmoHHu Tpentenus Ha O-H BpB3KH B XHIPOKCH-
ceabpxkany rpynu (CH,OH) na B-nmknogexkcrpuna u B Mosekyinu HpO, ancopOupanu Ha
MOBBbPXHOCTTA HA YACTHUIIUTE.

Weunute B untepsana 1700-1400 cm? ce JIBJKAT Ha BaJleHTHU TpenteHus Ha C=C
BpPB3KH, MPUHAJIeKAIIN Ha OeH301HUS npbecTeH Ha B-CDX, u3noi3Bad o BpeMe Ha CHHTE3a
Ha wactuuute. MBummre B maTepana 1400-750 cm™ omicBaT ChOTBETHO aCHMETPHUUHH H
CUMETpUYHM BasIeHTHU TpenTeHus Ha B-O Bpwv3ku B BO3 u BO4 rpynu. TecHure u scHo
M3paseHn MBHIM B MHTepBata 600-450 cm™ ce oTHacaT 3a 1e(OpPMAMOHHY TPENTeHNs Ha B-
O Bpw3ku B BO3 1 BO4 rpynu, KakTo MOTaT J1a C€ OTHECAT U KbM JIe(OPMAIMOHHN TPENTCHUS
Ha Ni-O u Sn-O Bps3k# B choTBeTHUTE NiO 11 SnO OoKCHIN.

7.2.2. Y cnekTpockoncku uscjaeaBaHusi Ha Ni-Sn HaHopa3MepHH 4YaCTHIIH,
CHHTe3UPAHM NpPH cTailHa Temmnepatypa npu aApyrd oTHomeHuss Ni:Sn (Ni:Sn=60:40 u
Ni:Sn=75:25), u TexHH BbIJIEPOIHH KOMIIO3UTH

Ha ¢ur. 7.9 u ¢ur. 7.10 ca npeacraBenu FTIR cnextpu Ha Ni-Sn HanopaszmepHH

YaCTHUIM, CHHTE3UPAHH MPHU CTaiiHA TeMIiepaTypa Mpu OTHOIIEeHHE ChOoTBETHO Ni:Sn=60:40 u
Ni:Sn=75:25.
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A6copbimonnnTe uBnim B uHTepBana 4000-2750 cm™ xapakTepusupar chOTBETHO
cuMeTpuyHM BajeHTHH TpenteHus Ha C-O Bpb3ku B C-OH rpynu u BaleHTHU TPENTEHMS Ha
C-H Bpu3kun B CH, rpymm, kouto ca pesynrar oT jauMmoHeHara kucenuHa (CgHgOy7),
M3IONI3BaHA MPH CHHTE3a HA YacTUIUTE KaTo KoMIUIeKcooOpasyBaren. TscHata noOpe
u3paszeHa uBuia npu 2360 cm™ ce oTHacs 3a aCUMETPUYHU BaJICHTHU TpenTeHus Ha O-H
Bpb3ku B OH rpynu B monekynu H,O, ancopbupanu Ha MOBBPXHOCTTA HA YACTUIUTE.
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@ur. 7.10. FTIR cnextsp ©Ha Ni-Sn HaHOpa3MEepHH YaCTHIIH,
CHUHTE3MpaHHU NpU CcTaifHa TemnepaTypa npu otHomeHue Ni:Sn=75:25
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WBunure B yectotHust maTepBan 1700-1500 cm™? omucsar nedhOpMaIMOHHN TpeT-
teHus Ha O-H Bpb3ku B OH rpymu B monekynu HpO. MBunute B unrepsana 600-480 cmt
onucBar nAeopmMallMOHHU TpenTeHuss Ha cb3nageHu B-O Bpwv3ku B BOz u BOs rpymnu,
(opMHpaHH IO BpeMe Ha PeIyKIMOHHWs mporuec. TscHaTa mBHma mpu okomo 450 cm™ ce
IBJDKU Ha AeQopMalMoHHU TpenTeHus Ha cb3faaeHu Ni-O u Sn-O Bpb3ku B NiO u SnO
okcuau, oOpa3yBaHM Mpu okucieHue Ha Ni 1 Sn 1o BpeMme Ha CUHTE3a.

B pesynrar Ha nposenenute FTIR crieKTpOCKONCKM U3CIEABAHUS HA MTPEJOCTABECHUTE
Co-Sn u Ni-Sn HaHOpa3MepHHM YacTWIM, CHUHTE3UpaHH MpH CTailHa TemmepaTypa MpU
pPa3IMYHO OTHOIIEHHWE MEXAY METaJIHUTE KOMIIOHEHTH C BBIJIEPOJIEH HOCHUTEN, BKI. B
MIPUCHCTBUE HA B-IIUKIOIEKCTPUH MOTAT J]a CE€ HAMIPABST CICAHUTE U3BOOU:

- FTIR cnekrpute Ha Co-Sn m Ni-Sn HaHOpa3MEepHU YACTHUIM JaBaT WHMOpMAIHS 32
pa3IUYHUTE BUJOBE BAJICHTHU U A€(QOPMAIIMOHHU TPENTEHUS HA CH3aICHU XUMUYHU BPB3KH
B pa3jMyYHU aTOMHU Ipynu. Budvm u macmomo Ha abcopoyuoHHume usuyl, pecucmpuparu
Ha cnekmpume, ookazgam cwv3oasanemo na C-O, C-H, C=C, B-O, B-H, Me-O xumuunu
eépv3ku 6 C-OH, CH,, COOH, OH, BOs; BOs amomuu epynu, paznonoxceHu no
NOBbLPXHOCMMA HA CUHME3Upanume 0opazyu.

- FTIR cnekrpure Ha Co-Sn HaHOpa3MEPHU YaCTULIM, NTOJydYeHHU Ipu oTHoueHue Co:Sn
= 60:40, ca monoOHu Ha FTIR cnexrpute Ha Co-Sn HaHOpa3MEpHU YACTHLIHM, MOJIyUYEHH MPH
otHomenune Co:Sn=33:67. Ananornyno, FTIR cnekrpure Ha Ni-Sn HaHOpa3MepHHU YacTUIH,
nonyueHn npu ortHomeHue Ni:Sn= 60:40, ca nmogo6um Ha FTIR cmekrpure Ha Ni-Sn
HAaHOpa3MEpHH YaCTHLIM, NOJIy4eHH mpu oTHomeHue Ni:Sn=75:25. Toea ooxazea, ue
omuoweHuemo mexicoy memannume komnonernmu (Co:Sn u Ni:Sn) He enuse na euoa na U4
cnekmpume u 4ecmomamad, npu Kosamo ce nosaeasam Cbomeemuume abcopoOyuonHu usUyuU,
xapaxkmepusupawu (opmMupanemo Ha XUMUYHU 6PB3KU U 0OpA3y8aHemo HA amMHU TPYIH
BBPXY MOBBPXHOCTTA HA YACTHUIUTE.

- Ilpu nposeaenute FTIR cnekTpocKoncku wH3caeaBaHUS HAa HAHOKOMIIO3UTHUTE C
BBIJIEpO/IHA MaTpula (rpaduT, BKIOUYUTEIHO B NPUCHhCTBUE Ha PB-ruknoaekctpun) u Co-Sn,
choTBeTHO Ni-Sn HaHOpa3MEpHU YACTHIM, CHUHTE3UPAHW TNPU CTallHAa TeMIlepaTypa MpH
otHomenne Co:Sn=35:65, pecnexktuBHo Ni:Sn = 45:55, ce ycraHoBsiBa, 4e chemume FTIR
CHneKmpu Ha yacmuyume U mexHume KOMNO3UmMu ca UOeHmu4Hu.

- FTIR cnexmpume na Ni-Sn Hanopasmepnu uacmuyu, CUHTE3UPAHU TPHU PaA3IAYHO
otHomeHrue Ni:Sn oTHomeHUe, H30paHo ChIVIacHO (ha3oBaTa AuarpaMa Ha OmHapHaTa Ni-Sn
cuctema (45:55, 60:40, 75:25) no 6ud u gpopma na abcopbyuonHume usuyy ce paziudasam
om FTIR cnexmpume na Co-Sn Hanopasmepuu uacmuyu, CUHTE3UpPAHU TIPU CTaillHa
Temneparypa mnpu pasznuaHo oTHornerne Co:Sn (35:65, 33:67, 60:40), u30paHo CHrIacHO
(azoBara auarpama Ha ABykomnoHeHTHata Co-Sn cucreMa, BKIIOYUTENHO C U3MOJI3BaHE Ha
HOCHTET rpadur.

- Paznuunusm enemenmen cvcmaes Ha Hanopasmepaute yactuim (Co-Sn, Ni-Sn) e To3mu,
KOUTO onpedensi paziuunus eud Ha FTIR cnekmpume, pecnekmusHo Miacmo u ¢opma Ha
abcopbyuoHHume UsUYU.

- Paznuunomo ommnowenue na memannume xomnonenmu (Co:Sn, Ni:Sn) ne npomens
suoa Ha FTIR cnexkmpume, peCieKTUBHO (popMaTa M MSCTOTO Ha aOCOPOIIMOHHUTE UBHUIIH, HO
BIIUSIC HA MHTEH3UBHOCTTA HA UBUIIUTE.

3AKJIIOYEHUE

Cunmesupanu ca unmepmemanuu (Co-Ni) Hanopasmepuu yacmuyu, 6KI. 4Ype3
., template” mexnuxa ¢ BBIIEPOACH HOCHTEN, NO Memoodd HA OOpuOpuoHama peoyKyus
NaBHs 6 cmec ma 600nu pazmeopu Hna cvomeemuume xnopuouu coau (CoClp.6H,0
NiCl,.6H,0) npu cmaiina memnepamypa u ammocgheprno nanseane. Ilo TO3W HauuMH ca
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nonyuenu N SitU Hanokomno3umu ¢ BBIIIEPOIHA MaTpUlla U akTUBHU UHTepMeTanHu (Co-Ni)
HAaHOpPA3MEPHU YACTHIIH.

CuHTe3upaHUTE MHTEPMETAJIHW HAHOPAa3MEPHM YacTHIM ca TBBPJAE MAJKH, 3a Ja
ObJaT UASHTU(UIIMPAHU - TE arperupar B CllydallHU arperatu. ToBa OM MOTJIO J1a ce TBJIKHU
Ha cuitHUS pexynuupant areHT NaBH4 B koMOMHanust ¢ MHTEH3MBHOTO pa30bpKBaHE IO BpeMe
Ha PENyKIMOHHHUSA TMpPOLEC, MPU KOETO Ce Ch3laBa TojsM Opoil 3apoJWIIHH LIEHTPOBE,
OrpaHMYaBalll HApacTBAaHETO Ha KPUCTAJHUTE 3bpHA. Malkure 4YacTHLIM C BHCOKA
MOBBPXHOCTHA EHEPTUsl MPOsBSIBAT TCHICHIMS KbM CIIOHTaHHA arperamus, 3a Ja HamaJsir
MOBBPXHOCTHATA CH CHEPTHSL.

Mopdghonoeusima, gazosusm u eremenmuusm cvemas Ha unmepmemanuume (Co-Ni)
HAHOpA3MepHU Yacmuyu, CUHME3UPaHu Npu MAaco8u OMHOWEHUS MeXHcOoy MemaiHume
KOMNOHeHmu, u3bpanu cverano @azoeama ouacpama Ha ogykomnonenmuama Co-Ni
cucmema, npedonpeoenam 006poO MAHUMO NogedeHue Ha NOJyYeHume Yacmuyu u mexHume
8b2N1ePOOHU HAHOKOMNO3UMU, KOEmO 2U Npagu NoOX00auu 3a OUOMEOUYUHCKU NPUNOJHCEHUEe
Kamo 00Cmasyuyly Ha 1eKkapceama 3a JieKy8ane Ha paKosu 3a0016aHUsL.

SEM wu3cieIBaHUATA HA CUHTE3UPAHUTE 00pa3ly MOKa3aBaT, 4e MOP(OJIOrusiTa UM
Ce XapaKTepu3upa ¢ MaJK{ 4acTULIM ¢ HempaBuiHa ¢popMma ¢ pazmep oT 40 1o 200 nm, KouTo
ca arperupanu B arperat ¢ pasmep ot 0.5 mo 100 pm. B cnyuaii Ha “template” cuHTe3 Ha
MHTEPMETAJIHU HAHOPA3MEPHU YaCTUIM C BBIJIEPOJCH HOCUTEN MO BpEeMe Ha CHHTE3a, 6UOBM
Ha Hocumena 0Kasea GluAHUe 8bpXy Mopghonocuama Ha cunmesupanume dacmuyu. llpu
U3II0JI3BaHE HAa Hocumen zpagum ce HopMUpAT YaCTULM C HempaBmia ¢Gopma, OJam3Ka 10
JarocnecTara opMa Ha YacTHLIMTE Ha rpaduTa, KOUTO Ca Ch-arperupajd ¢ YacTHIIMTE Ha
Hocutens. [lpu usnon3Bane Ha Hocumen zpagpum 6 npucvcmeue Ha [-UUKI00CKCHIUH CE
o0pasyBaT camMOCTOATETHU (M30JUPAHM) YACTUIIM, KAKTO W YaCTUIHA, KOUTO CIIOHTAaHHO ca
arperupaiy B arperaTi, paBHOMEPHO Pa3NpeiesIeHy B IIeaus 00eM Ha oOpasera.

B cnyuaii na in-SitU noayuenu 6venepoOHU HAHOKOMNO3UMU HE3aBUCHMO OT
W3MNOJ3BaHUSL HOCUTEN, Mopghorocusma Ha HaHokomnosumuume oopasyu ¢ Co-Ni
HAaHOPA3MEpPHU YACTHUIM ce Xapakmepuzupa ¢ no-Maiku dacmuyu, KOUTO ca arperupaiu B
pe3yaTaT Ha HEeHacCUTeHaTa UM MOBBPXHOCT U ChllecTByBamuTe Ban-neep Baancosu cunu Ha
B3aMMHO MPUBJIMYAHE, KAKTO U HA MATHUTHY CUJIU HA MPUBJIMYAHE.

Mopgonocusma Ha n3ciaeBaHUTE HAHOPA3MEPHU YAaCTUIM M TEXHHUTE BBIVICPOIHU
KOMITO3UTH € MUnu4Ha 3a ChiasHu mamepuadiu. Tazu mopgponoeus e OiaromnpusiTHa 3a
MPUIIOKEHUETO UM KaTo MEKH (DepOMarHuTHH MaTepHasii 3a OMO-MEIUIUHCKH MPHIOKCHHS
(TocTaBUMIIM Ha JICKapCTBa 3a JeUeHHe Ha pakoBU Tymopu, HIV u npyru 6omectn).

Enepruiino-nucnepcuonnusat (EDS) aHanum3 Ha CUHTE3MpaHUTE WHTEPMETAIHU
HAaHOpPA3MEpPHU YACTHUIM U TEXHUTE BBIJICPOJAHM KOMIIO3UTH 3a OMNpEIeIsiHE Ha TEeXHUs
eleMenmen CbCmaeé 00KAa3éd, Y€ BbB BCUUKM CIy4yal OTHOIIEHHETO ME)KAy MeTaJHUTe
kommnoHeHTH (Co:Ni=50:50, 80;20 u 20:80), nzbpano ceriacHo (azoBata amarpama Ha
nBykomnoneHTHata Co-Ni cuctema M 33/1aJIeHO B HM3XOJHHUTE PEaKIMOHHHHM pPa3TBOPH, ce
BB3MPOM3BEXKIA € TOCTATHYHA TOYHOCT NMPH CHHTE3MPAHUTE HAHOPA3MEePHH YacCTHIH U
TeXHUTE BbIVIEPOAHU KOMIO3MTH. 108a omHoulenue He BIUSC BbPXY Mopdojoruira Ha
MOJIyYeHUTE HAHOpPa3MEpPHHU YacCTHIH, HO e onpedenduo 3a GOPMUPAHETO HA CHOTBETHUTE
¢a3zu ceriacHo ¢azosara auarpama Ha Co-Ni OMHapHA CHCTEMH.

Pentreno-guppaxkunonuusatr (XRD) ananu3 Ha Co-Ni HaHOpa3MEepHU YaCTUIIA H
TEXHUTE KOMIIO3UTH C BBIVIEPOJHA MaTpUlla 00KA36a, Y€ TIPU H3IOJI3BAHUTE MACOBH
otHomeHus Co:Ni = 50: 50, 80:20 u 20:80, 3agaeHN B U3XOJHUTE PEAKIIMOHHU PA3TBOPH 3a
CHHTE3a Ha YacTHUIHTE, ce oOpasyBar memannu ¢paszu Co u Ni, KOUTO ca B ChOTBETCTBHUE C
¢dazoBara auarpama Ha aBykommoHeHTHata (CO-Ni) cucrema. XRD aHanu3bT MOKasBa, e
OMHOUIEHUEeMO Memal-meman e Onpedenawo 3a ¢hasosus cbCmae HA CUHME3UpAHUme
yacmuyu, pecn. 3a opmupanemo Ha cbomeemuume haszu, OOKAMoO UNOA3EAHUAM HOCUMET
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He eénuse Ha pazoeuss cvcmas. Bverepoonusm nocumen énuse BBPXY MoOpQoOJIOTHITa Ha
MOJIyYeHUTE HAHOpPAa3MEpPHU YaCTHIM, pEeCH. Ha maxwama ¢opma u pamep npu
@opmuparemo um, KakTo € 0TOCISA3aHO MO-TOPeE.

®opmupanute metanau Co u Ni ¢as3u npu cunreza Ha C0-Ni HaHOpa3MepHU YaCTULIU
Y TEXHHUTE BBIJICPOTHH KOMIIO3UTH, OOYCIaBAT MEKO MAarHUTHO TMOBJEHHE Ha TOJYYCHHUTE
HAaHOCTPYKTYPH, KOETO Tl MPAaBU MOJIXOISIIN 32 OMOMEIUIMHCKU TPUIIOKEHUS

[Mpoeneuute m3ciaeaBanust ¢ FTIR cnekrpockonusi Ha Co-Ni, Co-Sn u Ni-Sn
HAHOPA3MEpPHU YACTHUIH, CUHME3UPAHUu Npu CmauHa memnepamypa npu pasiuyHu
omHouwleHuss Meman-memasi, W30paHW CBIVIACHO (ha30BUTE JaUMArpaMH Ha CHOTBETHHTE
nsykommoneHTHH (CO-Ni, Co-Sn, Ni-Sn) cuctemu, KakTo U npu u3nonséane Ha HOCUmel npu
mexHus cunmes, 10Ka3BaT, ye:

- FTIR cnexmpume ce panuuasam no 6uo, pecn. no Gopma u pasnonodxiceHue Ha
peaucmpupanume abcopoOyUOHHU UsUYU, KOETO ce 00YCIaBs OT Pa3INIHHS €IEMEHTECH ChCTaB

- Unmensusnocmma Ha abcopdoyuonnume usuyu Ha FTIR crnektpute Ha m3cienBaHUTe
00pa3l ¢ eOHAKbE eNeMeHMEeH/XUMUYEeCKU CbCmaé ce NPOMEHA 8 3A8UCUMOCH Om
OMHOUIEHUeMO Meman-memal, 3a0d0eHO 8 U3X0OHUMe PeaKyUoOHHU pa3meopu

- Pasnonoocenuemo na abcopoyuonnume usuyu Ha FTIR cnextpure Ha U3CICIBaHHUTE
0o0pa3iy ¢ eOHaKb8 XUMUYECKU CbCMAE He ce RPOMEHs Npu U3NO0N38AHEMO HA 6b2lepPOOeH
Hocumen TpaduT npH ,,template” cuHTe3a Ha CHOTBETHUTE HAHOPa3MEPHHU YaCTULIU

- UY cnexmpockonusima Kato METOJA 3a U3CJIEIBaHE CTpOeXa Ha BeIlecTBaTa e
yygcmeumeneH Memoo u no OmHoueHue Ha uscieosane Ha Hanomamepuany. C IOMOIITa HA
FTIR crnexTpocKomusiTa ycnewHo ca u3cieo8anu s61eHusama, npomudawiy Ha cpanudHama
NOBBLPXHOCM HA HAHOMAmepuaiume ¢ OKOJIHOMO NPOCMPAHCMEO, pPech. DeaKyuoHHUume
pasmeopu ( m. nap. nanosurface phenomena,.

- Ha 06a3ara Ha perucrpupanutre aOCOPIMOHHU HMBHIM MPH CHOTBETHHTE YECTOTH €
ookaszano namuuuemo na BOz u BOs epynu, xuopoxcu (OH) epynu 6 H,O monexkynu u 6
paznuunu kapooxcu epynu kamo COOH, C-OH u CH;OH epynu, XapakTepHHU 3a U3MOI3BAHUS
KOMILIEKCOOOpa3yBaTen (JIMMOHEHA KHCEIWHA) W M3IOJI3BAaHUS 10 BpeMe Ha CHHTe3a [3-
UUKIOACKCTPUH. Ycemanoseno e namuuuemo u na C=C 6pw3Ku, XapakTepHH 3a rpadura,
M3TOJIBaH KaTO HOCUTEN MpH “template” cHHTE3a Ha YaCTUIIUTE.

- FTIR cnexmpockonuama e npunoxcena nooxoo0sauo 3a u3cie08amne Ha no8bPXHOCMma
na cunmesupanume unmepmemannu (Co-Ni, Co-Sn, NO0-Sn) HaHOpasMEpHH YaCTHUIUd H
TEXHHUTE BBIIICPOTHH HAHOKOMIIO3UTH, 3d 00KA36aHe HA cb30adeHume xumuunu epv3xku (C=C,
C-C, C-0, C-H, O-H, B-0, Ni-O, C0-0) u pecriekTuBHO Ha 0a3aTa Ha TCXHUTE TPEITCHUS —
00KA38aHe Ha 00pa3zyeéanume amoMHU/MONEKYIHU epYnU, PA3NOI0KEHH Ha MOBBPXHOCTTA HA
HAaHOPA3MEPHUTE YACTHIM U TEXHUTE BBIICPOAHH HAHUKOMIIO3UTH.

- Peructpupanure B CHETHTE CIEKTPM HUBUIM Ha TOMNIBIIAHE, XapaKTepU3UpAIlU
CUMETPUYHM U ACUMETPUYHHM BaJCHTHH W JAe(QOpPMAIMOHHU TpPENTeHHs Ha Ch3IaJCHUTE
XMMHAYHM BPB3KH TPU CHOTBETHUTE YECTOTU MOTBBpXKAaBar, ye MY cnexmpockonusma e
nooxo0sau, U npeyuzeH Memoo 3a uzciedgare u Ha Haromamepuaiu Ha o6azama na Co-Sn u
Ni-Sn nanopasmepnu vacmuyu u mexnu 6ve1ePOOHU HAHOKOMNOZUMU.

OBOLIEHU N3BOJIHN

Ha 0azarta Ha mpoBeIeHUTE U3CIIEIBAHMS MOTAT J1a CE HATPABAT CICIHUTE U3B00U.

1. M3non3BaHuAT MeTO HA OOPXUAPUAHA PeIyKLIHs BHB BOJICH Pa3TBOP Ha COJIH 32
cunte3 Ha Metanau (Co, Ni) u uarepmeraiau (Co-Ni) HaHOpa3MEpPHU YACTUIU € MOAXOAS IO
H30paH, Thil KaTO MPOIECHT CE U3BBPIIBA MIPH CTaiiHA TeMIepaTypa U aTMOoC(EpHO HaJsTaHe,
a TEXHOJOTMYHUTE MapaMmeTpu (KOHIETpalus U KOJIUYECTBO Ha H3XOIHHUTE pPEaKIMOHHU
pa3TBOpHU U Ha peAyuupaiius arent, orHomenue Co:Ni) morar jgecHo 1a ObIaT peryJupaHu.
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2. Peanmusupan e “template” cuHTe3 C HOcHTea rpadurt, nmpu Koeto in Situ ca
MOJIyYeHU HAHOKOMNO3UMHU Mamepuany ¢ BbriaepoaHa watpuna u  weranHu  (Co,
Ni)/unrepmeranuu (Co-Ni) HaHOpa3MepHU YacTulid. MeTOABT MpeocTaBsA Bb3MOMKHOCT 32
Ch3/1aBaHe HA HOBH HAHOMATEPHAJIM C NOOX00SUU CBOUCMBA 3a MUKPOENIeKMPOHUKAMA U C
MarHWTHH CBOMCTBa 32 OMOMETUIIMHATA.

3. Usnon3BaHAT Hocumen c2Zpagum OCBEH Kamo mampuya HA TIOIyYCHUTE
HAaHOKOMIIO3UTH, CIYXXH U KaAmo NOKpumue Ha CUHTE3UPAHUTE HAHOPAa3MEPHH YaCTHUIH,
KOETO HamalsiBa CKJIOHOCTTa MM KBbM arperupaHe M Tpeira3Ba TOBBPXHOCTTa MM OT
OKCHJIMpAHE.

4. I'paghum enuse na mopghonozuama Ha 4acTULIUTE NIPU TAXHOTO popmupane. Toii e
MOAXOISAI] HOCUTEN MO OTHOIIICHHE Ha HHUCKa JUCTIEPCHOCT Ha yactuiuTe. Jlo6aBsiHeTO Ha P3-
[UKJIONCKCTPHH KBbM CHCTEMaTa dYacTHIU/Tpadut orpanuuaBa arperupaHero um. Co-Ni
HaHOpa3MEpHHU YaCTHUIM, CUHTE3UPaHU ¢ M 0e3 HocuTel, uMaT MOpQOJOTrHs, TUIUYHA 3a
CIUIAaBHU MaTEpUAIH.

5. OTHomeHHMAITA cO:ni, TpeABApUTENTHO W30paHM CHIVIACHO [MarpaMmara Ha
CBhCTOSIHHE Ha JBYKOMITOHEHTHAaTa CO-Ni CHUCTEMa, ce 3ama3BaT ¢ JAo0pa TOYHOCT NpH
CHHTEe3MpPaHUTe YacTHLH. Te31 OTHOIICHHUS HE BIUAT Ha MOP(OJIOTHATA Ha MOTydYaBaHUTE
HMHTEpPMETaIHN HAaHOPA3MEPHU YACTHIIM, HO ca OMPEIeIAIy Npu (GOpMUpPaHETO HA CTAOWIHU
¢aszu (Co u Ni).

6. CuHTE3MpaHUTE UWHTEPMETATHH CO-Ni HAHOPAa3MEPHU YACTULIM U TEXHHUTE
BBITICPOJHN HAHOKOMITO3UTHH MAaTEpUANH CE XapaKTepu3upaT C MATHUTHH CBOICTBA, KOUTO
M ONpelensT KaTo MEKM MAarHUTHH MaTepuaid, MOIXOMSIIM 32 OHOMEIUIIMHCKH
MIPUIIOKEHHUS KaTO JOCTABUMIM HA JIEKAPCBTA 32 JIEKyBaHE HA PaKOBH 3a00JI1BaHUSL.

7. C uH@payepBeHaTa CIEKTPOCKOMNMS KaTO METOJ 3a CTPYKTYpHO OXapaKTepHu3UpaHe
MOJIEKYJIUTEe Ha BellecTBaTa Ha 0azaTa Ha MOJIO)KEHHETO W MHTEH3WBHOCTTA HAa MBHIIUTE HA
MOTJIbIIAHE, PETUCTPUPAHU HAa CHETHUTE WY CIEKTPH, €A HM3CJeJBAHH MpolecuTe, KOUTO
NPOTHYAT HA IPAHMYHATA MOBBPXHOCT HA HAHOPa3MEpPHHUTE YACTHUIHU C PEAKIMOHHUS
pa3TBOp, HOCUTENS M OKOJIHATA Cpelia. Y CTAHOBEHO €:

- Cb30a8aHEmo HA 6-0 8PB3KU B BO3 U BO4 TPYIH

- HaIu4uemo Ha WBUIM, ONHUCBAIIM ACUMETPHUYHH BAJICHTHH U Ae(POpPMaLMOHHU
TPENTEHNUs Ha 0-H BPb3KHM B XUJPOKCHIHHU (OH) TPYyNH U B pa3IMYHU KapOOKCUTPYINHU KaToO
COOH, C-OH M CH2-OH TPYNH, HAIUYUUEmO HA C-H 6PB3KU B CHp TPYyNH, XapaKTEpHU 3a
M3MOJI3BaHUsI KOMIUIEKCOOoOpaszyBaren (JTUMOHEHA KHCEJIMHA) M W3MOJ3BaHUS 10 BpPEME Ha
CUHTE3a [-IUKIIOACKCTPHH.

- Halu4Yuemo Ha c=c 8pPBL3KU, XapaKTEepPHU 3a rpaduTa, U3MOJBAH KaTO HOCUTEN MpHU
“template” cuHTe3a HAa YaCTUIIUTE.

HAYYHU NTPUHOCHU

1. lIpoBenenn ca 3aaba6oueHu MY cnexkTpockoncku usciaeaBanus B cpeanara MY
oGmact ma  cmekTbpa  (4000-400 cm™) Ha  CHHTE3HpAaHH  HAHOMATCPHAIH
(MeTaTHU/MHTEpMETaTHH HaHOPAa3MEPHHU YaCTUIM M TEXHH BBIVIEPOAHH HaHOKOMMO3HUTH). Ha
Oazara Ha Buja Ha cHetuTe FTIR cnekrpu (momokeHne W WHTEH3MBHOCT HAa WBHIMTE Ha
MOTITBIIAHE) €a MPOCJeJeH! NMpouecuTe, MPOTHYAINM HA IPAHUYHATA HAHONOBbLPXHOCT
TBbpaa (aza/TBbpaa (aza (HaHOpa3MEpHU YaCTHUILIM/HOCUTEN), TBbpAa ¢aza/TeuHa ¢aza
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(HaHOpa3MEPHM YaCTHIM/PEaKIIMOHEH Pa3TBOp) U TBBpJa (aza/razoBa (aza (HaHOpa3MEPHHU
YaCTUILIM/OKOJIHA Cpela), KOUTO ca B TNpsKa 3aBUCUMOCT OT YCJIOBHUATa Ha CHHTE3a
(amcopOrusi, OKUCIIEHUE, penyKuus, GopMHUpaHe HA ATOMHHU TPyIH, 0OBUBAIM MOBBPXHOCTTA
Ha metannute (Co, Ni)/uarepmetanuute (Co-Ni) HAaHOpa3MEpHU YaCTUILIN).

2. YCTaHOBEHHU €a XapaKTePUCTHYHHUTE YeCTOTH (BBHIIHOBUTE YHCIIA), IPU KOUTO CE
MOSIBSIBAT MBUIIM HA MOTIBIIAHE, OTHACAIIMU C€ 3a PA3IMYHU TUIIOBE TPENTCHUS (CHMETPUYHU
Y aCUMETPUYHH BAJICHTHH, Je()OPMAIMOHHN) HAa CH3/IaJICHUTC XUMUYHHA BPH3KH B Pa3IUIHU
aTOMHHU TPYNH W CTPYKTypHH enuHuim (kato BOs, BO,4, -OH, H,O, CH,, CH,OH, CO-OH,
C-OH, Co0, NiO), mokpuBaiy NOBbPXHOCTTA Ha HAHOPA3MEPHUTE YacTUIM. Bb3 ocHOBa Ha
cueture MY crnexkTpu ca moJydeHH pe3yJaTaTH 33 XapaKTePUCTHUUHUTE TPENTEHUs Ha
xumuuHuTe BpB3KH (kato C=C, C-C, C-H, C-0O, B-O, O-H, Me-O, xpaero Me=Co, Ni) BB
(dhopMupaHUTEe aTOMHH TPYIH, KOUTO JOMbJABAT JUTEPATYPHUTE JAHHH 110 OTHOIICHHE HA
HaHOMAaTepHUAIIUTE.

3. Ha Oasara nHa pasnuyaus BuAg Ha cHerute WY cnextpu (monokeHune wu
WHTEH3UBHOCT Ha a0COpOIMOHHUTE MBHUIM) Ha CUHTE3UpPAHUTE HAHOMAaTepHalu € J0Ka3aHo,
ye UY crneKTpocKomMsiTa KaTo METOJ 3a CTPYKTYpHO OXapaKTepH3MpaHE HAa XMMUYHUTE
CBHEMHCHUSI € YYBCTBHTEJEH M TOYeH MeTO] 3a H3cJeABaHe M HA HAHOMATEPHAJIH.
Tlonyuenume oannu npu U4 cnekmpockonckomo usciedéane Ha TOBbPXHOCTHOTO ChCTOSIHUE
Ha CHHTE3UPAHUTE METAJHH/MHTEPMETAIHM HAHOPa3MEpHU MaTepuaid ¢ A0CTAThYHA
AOCTOBEPHOCT Mo2am 0a ce U3non3eam u om opyeu uszcieoosamenu, 3anumanamm ce ¢ M4
CIIEKTPOCKOIICKO OXapaKTepU3NpaHe Ha HAHOPa3MEPHU OOEKTH.

HAYYHO - ITPUJIOKHHU ITPUHOCH
I. OTHOCHO MATHUTHOTO NNOBEJEHUE HA UHTEPMETAJIHUTE Co-Ni
HAHOPA3BMEPHHU YACTHUIIU

Joka3aHo e, ye cuHTe3upaHuTe UHTepMeTaaHH Co-Ni HaHOpa3MepHU YaCTHIHU
npu otHommeHue Co:Sn=50:50 u 80:20 cwriacHo ¢azoBara quarpama Ha JBYKOMIIOHEHTHATA
Co-Ni cucrema Ha 0Oa3aTa Ha M3MEpPEHaTa MaKCHMMajHAa HAMArHUTCHOCT, Mma, emu/g u
koepuuTuBHa cuia, He, Oe, mposiBABaT MeKkO ()epOMAHUTHO MOBeJeHHE, KOCTO T'M MPaBU
MOAXOISAIIN 32 MPUIOKEHHE B OMOMEIMIIMHATA KATO AUATHOCTUYHHU CPEACTBA U JIOCTABYUIIU
Ha JIeKapcTBa 3a JIEKyBaHE Ha PaKoBH 3a00JIIBaHMSI, CIIMH M JIpyru OosiecTd. MarHuTHHUTE
cBoiictBa Ha Co-Ni HaHOpa3MEpHU YACTHUIIM MOTAT Ja OBbJAaT MAHWITYJIHPAHU Ype3 BHHIITHO
MarHuTHO TOJ€, 3a 1a HIMaT BPEIHO Bh3ICHCTBUE BbPXY OMOJIOTHYHUTE ThKaHH.

I1.OTHOCHO CUHTE3A HA BBIVIEPOJAHU HAHOKOMIIO3UTHU

[Monyuenw ca in SitU HOBH BBIJIEPOIHH HAHOKOMIIO3UTH upe3 “template” cuHTe3 Ha
metanau  (Co, Ni)/untepmeranan (Co-Ni) HaHOpasMepHHM YacTHIM [0 METoJa Ha
OopxuapuaHaTa pPeAyKUHs € HOCUTEN TpaduT, KOUTO ca MOAXOIANIM 3a MaTepHaau 3a
MHUKPOEIIEKTPOHHUKATA U OMOMEIUITIHATA.
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