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Toqdim olunan is karbonla shats olunmus demir va nikel hissaciklorins ssaslanan orta niive 6lgiisii 5-20 nm arasinda vo
karbon gabiginin galinligi toxminan 2 nm olan nanokompozitlor qaz fazali sintez yolu ils alds edilmigdir. X-stialarmnmn difrak-
siya analizi, 6tiirlicii elektron mikroskopiyasi vo Mossbauer spektroskopiyasindan istifado etmoklo miioyyan edilmisdir ki, bu-
tanda slds edilon domir nanokompozitlor karbon gabigindan olavs, asagidak: fazalar1 olave edir: domir karbid (sementit), a-Fe
va y- Fe. Fe/C nanokompozitinin faza torkibi otaq temperaturunda toxminan 100 emu/q olan magnitlogmoa giymati ils slagslon-
dirilir. Karbon monboyi kimi butanin metanla doyisdirilmasi nanohissaciklorin forgli voziyyatine gotirib ¢ixarir: karbon ortiiyii
amalo galmir va sonradan hava ilo tomasda hissacik sathinds Fe;0, oksid gabigi amalo galir. Butanda olds edilon nikel ssasl
nanokompozitlor saf nikeldon olavo, metal niivads metastabil hoddindon artiq doymus Ni(C) bark mohlulu vo karbon 6rtiiyti do
var. Ni(C) bark mashlulu ham sintez zamani, ham ds sonraki yumsalma zamani pargalana bilar vo pargalanmanin tamligi vo
doracasi sintez rejiminden vo nikel nanohissaciklarinin dlciisiinden asilidir. Olgii no gader kigik olsa, daraca bir o gadar boyiik
olar. Nanokompozitlsrinin magnitlogsmasi bir negs tohfs ilo miiayyan edilir - magnit Ni(C) bark mohlulunun mévcudlugu vo
geyri-maqnit karbon Ortiiyiiniin téhfasi vo magnitlosmays bazi tohfalor nanohissaciklarin superparamagnit davranisi ilo bagh

ola bilor.

Karbon gabiginda (metal-karbon nanokompozit-
lori) kapsullagdirilmis metal nanohissaciklor onlarin
miihondislik ii¢lin yeni materiallarin yaradilmasinda
tothiqgi perspektivlari ilo slagodar boyiik maraq dogu-
rur. Karbonla ortiilmiis 3d-metal nanohissaciklorinin
sintezinin miixtalif tisullar1 (q6vs tsulu, karbonillarin
parcalanmasi, 6z-6ziino alovlanan sintez vo s.) haqqin-
da molumatlar1 6ziinds oks etdiron bir ne¢o nasri geyd
etmok olar [1-6]. Kratgmer tisulu ilo karbonla shata
olunmus nanohissaciklorin, o ciimlodan magnit hisss-
ciklorinin hazirlanmasina dair ilk islari geyd etmamoak
miimkiin deyil [6-8]. Nikel vo domiro asaslanan metal
nanohissaciklor tez-tez karbon nanoborucuqlarinin
(CNTs) boyiimasi ligiin katalizator kimi istifads olunur
[9].

AT

Sokil 1. Nanotozlarin qaz fazali sintezinin sxemi. 1-Ar
bufer qazinin axin1 (1-ci zona), 2-hissaciklorin
soyumasi va kondensasiyasi zonasi, 3-asiri
qizmis metal damcisi, 4-kvars borusu.

Bu isin mogsadi gaz fazali sintez tisulu ilo miix-
tolif karbohidrogenlor (butan, metan) miihitindo alin-
mis Fe/C va Ni/C nanokompozitlarinin qurulusunu vo
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magqnit xassalarini dyronmokdan ibarat olmusdur. Isda
Maossbauer spektroskopiyast, yiiksok ayirdetmali tiirii-
cii elektron mikroskopiya vo rentgen faza analizi tisul-
larindan istifado edilmisdir.

Karbon gabigt ilo ortiilmiis domir vo nikel nano-
hissociklorini slds etmok {iglin orijinal doyisdirilmis
gaz faza qurulusundan istifado edilmisdir ki, bu da
orimis metalin induksiya ilo qizdirilmast vo buxarlan-
masi vo metal buxarinin kondensasiyasi ilo dayandi-
rilmig vaziyystda orimoni hoyata kegirmays imkan
verir (inert axin).

Karbohidrogenlori olan Ar gqazinin (mosalan,
metan vo ya butan) sintez tisulu [10]-do otrafli tosvir
edilmisdir. Sintez sxemi sokil 1-do gdstorilmisdir.

Metan vs butan karbon-hidrogen baginin dissosia-
siya enerjisinda forglanir [9] vo buna gors do, miixtalif
karbohidrogen miihitlarinds slds edilon nanokompozit-
lorin struktur vaziyystinds farglor gézlomok olar. Tor-
kibindo karbohidrogen olan miihitdo metal klasterlo-
rinin kondensasiyasinin hacmli xarakteri karbonla oha-
to olunmus demok olar ki, sferik metal nanohissaciklo-
rin istehsalini tomin edir. Qalinliq va mitkommollik me-
tal niivenin tizarindaki karbon tabagasi Ar tampon ga-
zinda karbohidrogenlarin konsentrasiyasi vo karbohid-
rogenin buxarlandirict zonaya verilmasi yolu ila miisy-
yon edilir. Isdo miixtolif rejimlords alinan ii¢ név do-
mir-karbon kompozitlori tadqiq edilmigdir: 1 némrali
rejimdo butan vo metandan istifads etmoklo vo 2 ném-
roli rejimdo butan istifado edoarkon (codval 1). Ni/C
asasinda nanokompozitlar birinci va ikinci rejimlorda
butandan istifado etmakls alds edilmisdir. Arqon-me-
tan mithitinds sintez edilmig Fe/C nanokompozitlori
metan arqonla birlikds daxil edildikds birinci rejims u-
y8un olaraq alinmigdir.1-ci zonaya. Ni/C osasinda na-
nokompozitler birinci ve ikinci rejimlorin Fe/C sin-
tezindo istifado olunanlara oxsar soraitdo oldo edil-
migdir. Nanokompozitlarin sintezi rejimlari, nanohis-
saciklorin orta dlgiilari vo niimuns toyinatlar: codval 1-
do verilmisdir.
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Codval 1.

Miixtalif karbohidrogen miihitlords (butan, metan) nanokompozitlorin alinmasi tisullari, nanohissaciklorin orta
olgiilari v onlarin toyinati. Bufer qazinin tozyiqi Ar 70 Torr, stirot — 5,9 m

Nanokompozitlarin niimunalori Sintez rejimi 1

Sintez rejimi 2

Butanin zonaya daxil olmasi 1

Zonaya metanin Butanin zonaya daxil

yeridilmasi 1 olmasi 2

Fe@C
(Ni+3 wt.%>Fe)@C

Fe@C(5 nm)Bu-
INi@C(5 nm)Bu-1

Fe@C(25 nm)Mt-1 Fe@C(20 nm)Bu-
- 2Ni@C(15 nm)Bu-2

. - . . . [
Sintez edilmis nanokompozitlarin  olgtlori vo

strukturu karbohidrogenin novii, onun yeridilmasi tisu-
lu (sokil 1-ds birinci vs ikinci zonalar), hamginin Ar
bufer gazinin tazyiqi vo onun buxarlandiricinin yaninda
axin siirati ilo idars olunur. Nanokompozitlorin qizdi-
rilmasi zamani metal vo karbonun komiyyot nisbati
termogravimetrik tsulla havada mioyysn edilmisdir.
Bu halda, karbon CO; -2 gadar oksidlosdi vo metal niive
daha yiiksok okside - nikelds NiO-ya, domirds iso
Fes04 va ya Fe203 -0 gadar oksidlagdi. Biz oksidin no-
viina tayin etmoadik, ¢tinki onlarin kimyavi torkibinin
yaxinhgina gora ilkin kompozitds karbonun migdarinin
toyin edilmasinds xata 2 wt%-dan gox deyil.

Fe@C kompozitlorinin Mossbauer todgigatlar:
Fe® izotopunun tobii torkibina malik domirdon istifado
etmoklo aparilmisdir. Ni/C nanokompozitlorinin Mss-

a

bauer spektrini oaldo etmok tigiin nanokompozitin sldos
edildiyi nikel ilkin olarag 3 agirhg % migdarinda Fe®’
izotopu ilo asqarlanmisdir. Mossbauer spektrlori 300 K
temperaturda rezonans detektoru ilo udma hondasasin-
do MS-2201 y-siialanma monboyi elektrodinamik spek-
trometrindon istifads edilmoklo geydos alinmigdir.

50 mKu aktivliys malik Co®" (Cr) izotopu. Ekspe-
rimental spektrlarin riyazi emali MS TOOL program
tominatindan istifads etmaklo hayata kegirilmisdir [10].
Fe/C va Ni/C kompozitlarinin magnitlosma ayrilori
77K-do 35 T-a2 gadar impulslu sahalards, hamginin 300
Vo 2 K-da 50-5 gadar olan sahalorde SQUID magnito-
metrindan istifads etmakls tadqiq edilmisdir.

Ntmunalarin struktur vo morfoloji tohlili yiiksok
ayirdetmoli otiiriicti elektron mikroskopiya (HRTEM)
todqiq edilmisdir.

Sakil 2. Biitanda alinmis karbonla ohats olunmus Fe/C(5 nm)Bu-1 (a) vo nikel Ni/C(5 nm)Bu-1 (b) nanohissaciklorinin

yiiksok ayirdetmoli elektron mikroskopiyast

Sakildan goriindiiyti kimi. 2a, 2b, karbon qabigi da da-
xil olmagla orta hissacik 6l¢iisii verilmis sintez gartlori
altinda toxminan (5-10) nm-dir. Damir va nikel hisss-
ciklari tizorinds bir nega karbon tobogasini aydin sokil-
do ayird etmok olar (sokil 2, a, b). Debay-Serrer me-
todundan istifads edarok nikel nanohissaciklarinin ko-
herent sopilmos bloklarinin 6lgiilarinin giymatlondiril-
moasi onlara yaxin hissacik dlgiilarinin dayarlorini verir
ki, bu da har bir hissaciyin bir kristal oldugunu gostarir.
Bozon nikel hissaciklarinda okizlor miigahids olunur
(sakil 2). Malumdur ki, bels nanoobyektlorin fiziki xas-
salari toplu voziyystdon kokli sakilda farglonmalidir
[8]. Bela ki, 6lgiisii taxminan 1 nm olan nanohissaciklor
maye kimi potensiala malik olmalidir [9, 10] va onlarin
xassalori, osas material sabitlorinin dayarlarinin gorun-
dugu forziyyasi ilo artiq tosvir edilo bilmaz Balka do
sobob kicik Olgiilorlo yanasi, 300 K-do magnitlosmo

prosesina miixtalif tobistli maqnit qarsiligh tasirlarinin
(geyri-homogen miibadils,yerli anizotropiya va s.),
bunlardan forgli olaraq super paramagnetizm 2 K-dos
saxlanilir.

Yalniz superparamaqnetizm modelinds 300 K-da
magnitlosmo oyrisini ¢okmoklo biz onun rolunu siini
sokildo ¢ox giymatlondiririk ki, bu da 2 K igiin eks-
perimental ayri ilo uygunsuzluga sobob olur. Bundan
olave, asagida faza torkibinin tohlilindon goriindiiyii
kimi, bir ne¢a ferromaqnit fazalar nazordan kegirilon
hissaciklorde mévcuddur; buna gora do, bozi effektiv
anizotropiya ils tak bir maqnit fazasini qoabul edan bels
konstruksiyalar farglanirlor. Magnitlagmesinin doyma
giymatinin 2 K-da magnitlosms ayrisindan Fe/C kom-
pozitlorinin  magnitlosmoasinin  doyma giymotindon
110emu/g-dan bir gador ¢ox oldugunu gérmok olar.
Termogravimetriyanin naticalorina gors, belo kompo-
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zitlords karbon miqdar1 toxminan 30% toskil edir. Qa-
lan hor sey a-damirs aid edilirss, bels bir kompozitin
magnitlosmoasinin doymasi 152 emu/q olmalidir. Bu
uygunsuzlugun sobobi o-domirin anizotropiyasindan
gaynaglanan 6ziinamoaXxsus bir xiisusiyyato malik olma-
sid1

NOTIiCO

1. Karbon torkibli miihitdo (butan) qaz fazali sintez
metodundan istifado etmoklo, orta hissocik 6lgiisti 5-
20nm diapazonda karbonla shats olunmus domir Fe/C
vo nikel Ni/C osasinda nanokompozitlor vo karbon

gabiglarmin galinligi texminen 2 nm-dir. Metanda sldo
edilon domir hissaciklorinin orta 6l¢iisii 25 nm-dir.

2. X-glialarinin difraksiya analizi vo Mossbauer spek-
troskopiyasindan istifado etmoklo miisyyon edilmisdir
ki, faza Biitanda karbonla ohato olunmus domir nano-
kompozitlorinin ~ torkibi  domir  karbidlorindon
(sementit), a-Fe vo y-Fe vo, ehtimal ki, Fe-C bork
mahlulundan ibaratdir.

3. Metanda sintez edilmis Fe/C domir nanokompo-
zitlorinin Mossbauer, elektron mikroskopu va rentgen
stialarinin difraksiya todqiqatlar1 gostarir ki, kompozit
o-Fe vo y-Fe, sementit Fe,C vo nazik FesO, oksid
plyonkasindan ibaratdir.
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