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Исследованы процессы контактного взаимодействия металлических порошков никеля с размером
агрегированных частиц 300–400 нм с водными растворами палладия(II) в автоклавах при повышен-
ных температурах в кислых и щелочных средах. Установлено, что при контакте металлического ни-
келя с водными растворами хлорида палладия(II) в 0.01 М соляной кислоте при температурах 100 и
130°С в течение 15 мин концентрация ионов двухвалентного палладия снижается до нуля; процесс
сопровождается частичным переходом никеля в раствор. Осадки представляют собой смесь метал-
лических частиц никеля и палладия переменного состава. В случае контакта металлического никеля
с растворами хлорида тетраамминпалладия(II) при температурах 160 и 170°С в среде 0.1 М гидрок-
сида калия образуются металлические частицы палладия размером 5–25 нм на поверхности более
крупных частиц никеля. Рентгеновской фотоэлектронной микроскопией установлено строение би-
металлических частиц.
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ВВЕДЕНИЕ
Контролируемый синтез биметаллических на-

ночастиц и создание функциональных материа-
лов на основе цветных и благородных металлов с
заданными структурными характеристиками, хи-
мическим составом и строением относятся к
ключевым проблемам современного материало-
ведения [1–5]. Такие материалы получили широ-
кое распространение в самых разных областях
ввиду особенностей структуры и сочетания физи-
ко-химических свойств.

К сожалению, использование моно- и биме-
таллических наночастиц цветных металлов, таких
как никель, железо, кобальт, обладающих ярко вы-
раженными ферромагнитными свойствами, огра-
ничено вследствие невысокой химической стойко-
сти [6, 7]. Поверхностная модификация подобных
материалов химически инертными благородны-
ми металлами (золото, серебро, палладий, плати-
на, родий) позволяет эффективно снизить скорость
процесса окисления магнитных металлических на-
номатериалов, что расширяет возможности их
применения [8, 9]. Среди ключевых областей ис-
пользования указанных материалов можно отме-
тить создание магнитных сенсоров, систем запи-

си и хранения информации [10, 11], применение в
каталитических процессах органического синтеза
и переработки нефтепродуктов [12, 13], в биоло-
гии и медицине (например, адресная доставка ле-
карств, контрастные вещества для диагностиче-
ской визуализации и др.) [14, 15], электрохимии и
электронике [16, 17].

В настоящее время для синтеза моно- и биме-
таллических наночастиц используют широкий
спектр методов: осаждение из газовой фазы, сов-
местное осаждение, золь-гель процесс, синтез в
обратных мицеллах, термическое разложение двой-
ных комплексных солей, цементацию, гидротер-
мальный способ и другие [18–26]. Среди много-
образия методов получения широкое распростра-
нение получило химическое восстановление из
растворов соответствующих солей [22–27]. Наи-
более часто синтез проводят в открытых системах
в восстановительной среде в присутствии стаби-
лизирующих агентов. Например, никель в виде
наночастиц может быть синтезирован восстанов-
лением солей в присутствии полиакрилатов натрия
гидразингидратом [24] или тетрагидроборатом на-
трия [25–27]. Варьируя концентрацию стабилиза-
тора и температуру процесса, можно получить ча-
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стицы металла необходимого размера. В работе
[27] синтезированы биметаллические частицы
никель-золото с размерами ядра никеля 6–10 нм,
покрытые слоем золота толщиной 1–2 нм. Мате-
риал получен восстановлением раствора сульфата
никеля сверхстехиометрическим количеством тет-
рагидридобората натрия, а затем покрыт слоем
золота цементацией.

Ввиду того, что наиболее часто восстановите-
лем является газообразный водород, выделяю-
щийся в ходе химических процессов, предпочти-
тельнее использовать закрытые системы. Проведе-
ние процессов в автоклавах позволяет эффективно
применять реагенты, практически не превышая
стехиометрические соотношения, стандартизи-
ровать условия экспериментов и, что наиболее
важно, снижать негативную нагрузку на окружа-
ющую среду [28–33]. Автоклавные процессы ак-
тивно используются не только в гидрометаллур-
гии цветных и благородных металлов, но и в био-
логических и химических исследованиях [28].
Например, ультратонкие частицы металлическо-
го никеля могут быть получены в закрытых систе-
мах при температурах >110°С [28, 30–32]. Так, в
работе [31] соль никеля восстанавливали гидра-
том гидразина в присутствии поверхностно-ак-
тивных веществ и щелочи в тефлоновом автокла-
ве. В [32] исследовано восстановление Ni(OH)2 до
ультрадисперсного металлического никеля с раз-
мером частиц 10 нм в гидротермальных условиях
этиленгликолем при температуре ⁓160°C без за-
грязнения окружающей среды [32]. В работе [33]
был проведен процесс восстановления никеля
гидразином под действием микроволнового излу-
чения при 100 и 140°С в водно-этиленгликолевой
смеси в присутствии стабилизирующего агента,
который оказывает существенное влияние на
морфологию и магнитные свойства продукта.

Таким образом, химические методы, в том
числе гидротермальные с использованием авто-
клавных технологий, перспективно использовать
для получения биметаллических функциональ-
ных материалов на основе цветных и благород-
ных металлов. Представляет интерес разработка
методов синтеза биметаллических частиц Ni–Pd,
не загрязненных стабилизирующими агентами и
побочными продуктами синтеза.

Цель настоящей работы – исследование про-
цессов формирования и установление особенно-
стей строения биметаллических частиц никеля-
палладия, образующихся в результате контакта
порошков высокодисперсного никеля с раство-
рами палладия(II) в гидротермальных условиях.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В работе использовали NiCl2 · 6H2O “х. ч.”, PdCl2
“ч.”, соляную кислоту “ос. ч. 20-4”, аммиак вод-

ный “ос. ч. 23-5”, гидроксид калия “х. ч.”, 64%
N2H4 ⋅ H2O “х. ч.”, аргон газообразный высокой
чистоты. Эксперименты проводили в лабораторных
кварцевых и фторопластовых автоклавах объемом
30–45 см3, конструкция которых описана в работах
[34–37]. Хлорид тетраамминпалладия(II) синтези-
ровали по методике, представленной в работе [36].

Синтез исходных высокодисперсных металли-
ческих порошков никеля осуществляли восста-
новлением щелочных растворов NiCl2 · 6H2O гид-
разингидратом при температуре 110°С по методи-
ке, детально изложенной в работе [29].

Изучение растворимости высокодисперсных
порошков никеля в растворах соляной кислоты
различной концентрации проводили по следую-
щей схеме. В кварцевый автоклав вливали опреде-
ленный объем раствора соляной кислоты требуе-
мой концентрации. Во фторопластовую чашечку,
которую закрепляли на внутренней поверхности
крышки автоклава, помещали требуемую навеску
порошка никеля (обычно 100 мг). Через раствор c
помощью капилляра в течение 1 ч пропускали ар-
гон. Барботирование и герметизацию автоклава
осуществляли в боксе, который заполняли арго-
ном. Затем автоклав в вертикальном положении
вставляли в отверстие вала воздушного термоста-
та, нагретого до заданной температуры (100 или
130°С). После прогрева реактора до необходимой
температуры (40 мин) включали перемешивание,
обеспечивая смешение твердой фазы и раствора.
После термостатирования автоклав охлаждали
проточной водой и разбирали. Аликвоту раствора
отбирали для анализа, а осадок промывали де-
ионизированной водой до отрицательной реак-
ции на хлорид-ионы и сушили при температуре
100°С под вакуумом.

Формирование биметаллических частиц в ре-
зультате взаимодействия металлического никеля
с водными растворами палладия(II) проводили
по аналогичной схеме. В кварцевый автоклав за-
ливали свежеприготовленный раствор, получен-
ный растворением навески хлорида палладия в
соляной кислоте (обычно 0.01 моль/л) c добавле-
нием хлорида калия до концентрации по хлорид-
иону 0.1 моль/л. Добавление хлорида калия поз-
воляло сохранить состояние палладия(II) в виде
комплексного иона [PdCl4]2–.

Другой способ получения биметаллических
частиц Ni–Pd – разложение хлорида тетрааммин-
палладия(II) в щелочных средах при температу-
рах 160–180°С. Данный подход был реализован в
работах [35, 37] для формирования наночастиц ме-
таллов платиновой группы (Pd, Pt, Pt–Pd, Ir–Pd) на
углеродных подложках. Для этого во фторопла-
стовый реактор помещали навеску порошка ме-
таллического никеля, заливали 20 мл раствора,
приготовленного растворением навески хлорида
тетраамминпалладия(II) в 0.1 М растворе КОН,
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затем продували систему аргоном и герметизиро-
вали. Автоклав помещали в нагретый до заданной
температуры термостат на 40 мин и включали пе-
ремешивание в вертикальной плоскости. После
эксперимента автоклав разбирали, жидкую фазу от-
бирали на анализ, а твердую многократно промыва-
ли дистиллированной водой и сушили при 100°С.

Рентгеновские дифрактограммы регистриро-
вали в диапазоне углов 2θ от 30° до 90° с шагом
0.02° на настольном дифрактометре Proto AXRD
(Proto Manufacturing, Канада) с использованием
CuKα-излучения с накоплением в точке 3 с.

Исследование морфологических особенностей
частиц проводили методом сканирующей элек-
тронной микроскопии на приборах ТМ4000 (Hita-
chi, Япония) с системой микроанализа Quantаx 70
(Bruker, Германия) и S5500 (Hitachi, Япония).
При помощи рентгеноспектрального микроана-
лиза оценивали равномерность распределения
частиц по носителю и их морфологию.

Регистрацию изотерм адсорбции азота для ис-
следуемых материалов проводили на анализаторе
ASAP-2420 (Micromeritics, USA) при 77 K. Расчет
удельных поверхностей осуществляли с исполь-
зованием модели БЭТ.

Рентгеновские фотоэлектронные спектры запи-
сывали на спектрометре SPECS с полусферическим
энергоанализатором PHOIBOS 150 MCD9 при воз-
буждении монохроматизированным MgKα-излу-
чением анода рентгеновской трубки (1253.6 эВ)
при энергии пропускания энергоанализатора 20 эВ
для обзорных спектров или 8 эВ (узкие сканы).
Обработку спектров выполняли с помощью про-
граммного пакета CasaXPS. Максимум спектра
C1s (285.0 эВ) углеводородных загрязнений был
использован для коррекции электростатической
подзарядки. Спектры Pd3d5/2, 3/2 после вычитания
нелинейного фона по Ширли аппроксимировали
дублетами асимметричной гаусс-лоренцевой фор-
мы (параметры α = 1.1, β = 2.4 и μ = 40) со спин-ор-
битальным расщеплением 5.3 эВ и отношением
интенсивностей 0.68 и 0.75 соответственно.

Содержание ионов никеля и палладия в рас-
творах определяли методом атомно-абсорбцион-
ной спектроскопии на спектрометре AAnalyst-400
(Perkin Elmer, США).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Синтез исходных порошков металлического ни-
келя в необходимом для работы количестве (10 г)
проводили по ранее разработанной методике [29]
при 110°С путем восстановления растворов хлорида
никеля гидразин-гидратом в закрытых системах и
последующего объединения материалов. Процесс
получения никеля(0) в указанных условиях схема-
тично может быть записан в виде уравнения:

(1)

Согласно данным рентгенофазового анализа,
твердая фаза представляет собой металлический
никель с небольшим количеством (<1%) гидрок-
сида никеля. Ранее в работе [29] методом рентге-
новской фотоэлектронной спектроскопии было
показано, что несколько атомных слоев гидрок-
сида покрывают ядро металлического никеля. По
данным сканирующей электронной микроско-
пии, материал представлен частицами сфериче-
ской формы с диаметром ⁓100–120 нм, которые
агрегированы в более крупные образования раз-
мером 300–400 нм. Удельная поверхность мате-
риала составляет 8 м2/г. Все дальнейшие экспе-
рименты проводили с использованием порош-
ка никеля(0) с указанными выше структурными
характеристиками.

Ввиду того, что в водных растворах хлористо-
водородной кислоты происходит растворение по-
рошков металлического никеля, необходимо по-
добрать условия, которые позволят удалить по-
верхностные пленки окисленного никеля в
соответствии с реакцией (2):

(2)
и не допустить значительного перехода в раствор
металлического никеля, сопровождаемого выде-
лением водорода (3):

(3)
Проведены эксперименты (табл. 1) по иссле-

дованию взаимодействия никеля с растворами
соляной кислоты разной концентрации при тем-
пературах 100 и 130°С. С целью исключения про-
цессов окисления никеля кислородом воздуха:

(4)
в автоклаве создавали инертную атмосферу.

Оптимальная концентрация соляной кислоты
составляла не более 0.01 моль/л, что согласуется с
расчетными данными. При такой концентрации
соляной кислоты и температуре 130°C в раствор
переходит <12% никеля, рН раствора смещается в
нейтральную область. Процесс растворения ни-
келя протекает в первые 15 мин, дальнейшее уве-
личение времени приводит к незначительным из-
менениям.

Взаимодействие металлического никеля 
с растворами Pd(II) в кислых средах

В предыдущих работах на примере систем Au–
Pd, Au–Pt и других [34, 35, 38] было показано, что
более электроположительным металлом можно
восстанавливать благородные металлы из их вод-
ных растворов комплексных соединений. В ре-
зультате формируются биметаллические частицы

2 2 2 4 2

2 2

2 NiCl 6H O N H H О 4NaOH
2Ni 4NaCl N 17H О

( )
.

⋅ + ⋅ + =
= + + +

( ) 2 22Ni OH 2HCl NiCl 2H O+ = +

2 2Ni 2HCl NiCl H .+ = +

2 2 22Ni 4HCl O 2NiCl 2H O,+ + = +
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различного строения и заданного состава. Следу-
ет ожидать, что металлический никель будет вос-
станавливать Pd(II) из растворов:

(5)

Однако, в отличие от благородных металлов,
расположенных в ряду напряжений правее водо-
рода, никель в кислых средах способен раство-
ряться с выделением водорода, который, в свою
очередь, восстанавливает металлы платиновой
группы. Поэтому эксперименты проводили при
низких концентрациях соляной кислоты в рас-
творе, чтобы предпочтительным был процесс
контактного восстановления (цементации) пал-
ладия(II) металлическим никелем.

В табл. 2 приведены условия экспериментов и
данные о составе осадков, полученных в резуль-
тате процесса (5). В ходе гидротермальной обра-
ботки происходит растворение металлического
никеля и восстановление палладия(II) до метал-
ла. Состав продуктов был рассчитан сведением

0 2 2 0Ni Pd Ni Pd .+ ++ = +

материального баланса количеств металлов в
твердой и жидкой фазах. Процесс (5) при темпе-
ратуре 130°С протекает количественно уже в пер-
вые 15 мин. Варьируя начальные мольные соот-
ношения (n(Ni/Pd)), можно формировать осадки
необходимого состава.

На рис. 1а приведены рентгеновские дифрак-
тограммы продуктов взаимодействия металличе-
ского никеля с ионами двухвалентного палладия
в солянокислых растворах в гидротермальных усло-
виях. Рефлексы на дифрактограммах соответствуют
двум фазам индивидуальных металлов: никеля (па-
раметр решетки а = 0.3524 нм, JCPDS 65-2865) и
палладия (а = 0.3889 нм, JCPDS 89-4897). Образо-
вание твердых никель-палладиевых растворов в
указанных условиях не зафиксировано. Проведе-
на оценка размеров областей когерентного рассе-
яния с использованием уравнения Шеррера [42].
Размер кристаллитов палладия составил ⁓20 нм, а
металлического никеля − ⁓30 нм.

Таблица 1. Доля растворенного никеля в зависимости от условий проведения автоклавных экспериментов (в ат-
мосфере аргона)

Примечание. α – растворимость никеля.

№ опыта
Условия экспериментов

α, %
t, °С τ, мин СHCl, моль/л

1

100

15 0.001 3.3
2 30 0.001 3.4
3 60 0.001 3.9
4 120 0.001 4.0
5

130

15 0.1 98.1
6 60 0.1 100
7 15 0.01 7.6
8 60 0.01 12.8
9 15 0.001 5.5

10 60 0.001 7.3

Таблица 2. Изменение мольного соотношения n(Ni/Pd) в зависимости от условий проведения реакции контакт-
ного взаимодействия металлического никеля (100 мг) с хлоридом палладия(II) в 0.01 М растворе соляной кислоты

№ образца
Исходные условия Твердая фаза после опыта

t, °С τ, мин PdCl2, ммоль n(Ni/Pd)

1
100

60 0.28 6.0 4.7
2 60 0.14 12.0 10.4
3 60 0.07 24.0 22.0
4

130

15 0.23 7.5 6.0
5 60 0.23 7.5 6.0
6 15 0.28 6.0 4.5
7 60 0.28 6.0 4.5
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Рис. 1. Фрагменты рентгеновских дифрактограмм образцов: а – материалы, полученные контактным восстановлени-
ем палладия(II) металлическим никелем (образцы 2, 5, 7, табл. 2); б – материал, полученный восстановлением хлори-
да тетраамминпалладия(II) на металлическом никеле при 170°С (образец 10, табл. 3).

40 50 60 70 80

I,
 о

тн
. е

д.

2�, град

(а)

Образец 7

Образец 5

Образец 2

Pd
 1

11

N
i 1

11
Pd

 2
00

N
i 2

00

Pd
 2

20 N
i 2

20

Pd
 3

11

N
i 2

22

40 50 60 70 80 2�, град

(б)

Образец 9

Pd
 1

11

N
i 1

11
Pd

 2
00

N
i 2

00

Pd
 2

20 N
i 2

20

Pd
 3

11

N
i 2

22
Рис. 2. СЭМ-изображение и карты распределения элементов согласно микрорентгеноспектральному анализу (обра-
зец 1, табл. 2).
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На рис. 2 приведены результаты элементного
картирования типичного материала (образец 1,
табл. 2), полученного цементацией. Распределе-
ние палладия по исходному никелю неравномер-
но, при этом отдельно лежащие компактные ча-
стицы палладия не обнаружены. Разделить мате-
риал на магнитную и немагнитные фракции в
слабом магнитном поле невозможно: частицы ни-
келя и палладия прочно соединены. При большем
увеличении обнаружено (рис. 3а), что материал
(образец 1, табл. 2) представляет собой смесь ча-
стиц преимущественно сферической формы.

На рис. 4 представлены обзорные рентгенов-
ские фотоэлектронные спектры до и после травле-
ния ионами Ar+ для образцов с различным моль-
ным соотношением Ni/Pd (образцы 1 и 3, табл. 2).
Соотношение поверхностной концентрации нике-
ля к палладию в образце 1 составило 5 : 1, а после

травления Ar+ в течение 5 мин оно снизилось до
4.1 : 1. Поверхностный состав хорошо коррелиру-
ет с объемным составом образца. Данный факт,
по всей видимости, обусловлен тем, что материал
представляет собой смесь достаточно крупных аг-
регатов никеля и палладия. Модель “ядро нике-
ля–оболочка палладия” в этом случае не реализу-
ется. Аналогичная ситуация наблюдается и в об-
разце 3 (табл. 2). Поверхностное соотношение
Ni/Pd составило 24 : 1, а после травления ионами
Ar+ − 18 : 1 (при объемном соотношении 22 : 1).
Некоторое увеличение поверхностной концентра-
ции палладия наряду с небольшим увеличением ин-
тенсивности линии Ni2p может быть интерпрети-
ровано как экранирование крупными частицами Ni
более тонких частиц Pd, ориентированных в сто-
рону подложки. К тому же частицы никеля, обла-
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дающие более низкой атомной массой, могут тра-
виться ионами аргона более селективно.

Взаимодействие металлического никеля 
c щелочными растворами [Pd(NH3)4]Cl2

В работах [36, 37] были изучены процессы восста-
новления хлорида тетраамминпалладия(II) внутри-
сферным аммиаком при температурах ≥170°С в
растворе 0.05–0.1 М гидроксида калия до нано-
размерных металлических частиц палладия:

(6)

При добавлении в систему высокодисперсного
никеля процесс восстановления аммиачно-хлорид-
ного комплекса внутрисферным аммиаком проте-
кает на его поверхности аналогично, как и в случае

( )[ ]3 24

2 3 2

3 Pd NH Cl 6KOH 3Pd
N 10NH 6H O 6KCl.

+ → +
+ + + +

добавления углеродного носителя [37]. При этом
никель в указанных условиях не растворяется
(концентрация в растворе после экспериментов
ниже предела обнаружения (<0.1 мг/л)). Восста-
новление хлорида тетраамминпалладия(II) про-
текает количественно, что позволяет получать ма-
териалы с заданным содержанием металла (табл. 3).
Попытка снизить температуру до 150°С с целью за-
медления процессов возможного укрупнения ча-
стиц палладия приводит к неполному его восста-
новлению (остаточная концентрация в растворе
75 мг/л), поэтому дальнейшие эксперименты про-
водили при температурах 160 и 170°С. Полученные
таким способом образцы состоят из двух метал-
лических фаз: палладия и никеля (рис. 1б). Изме-
нения уширения пиков никеля по сравнению с
исходным материалом не наблюдается. Этот факт
свидетельствует об отсутствии в данных условиях

Рис. 3. СЭМ-изображение материалов: а – образец 1, табл. 2; б – образец 10, табл. 3.

200 нм 100 нм(а) (б)

Рис. 4. Обзорные рентгеновские фотоэлектронные спектры материалов до (1) и после (2) травления ионами аргона в
течение 5 мин 2.6 кВ для образцов, полученных контактным восстановлением (табл. 2).
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заметных эффектов укрупнения никелевых ча-
стиц, поэтому и не фиксируются твердые растворы
замещения, что подтверждает описанный в работе
[38] механизм их образования. Размер областей ко-
герентного рассеяния палладия, рассчитанный из
уширения рефлекса в направлении (111) по фор-
муле Шеррера, составил 17 нм.

Электронно-микроскопические исследования
с ренгеноспектральным анализом (рис. 5) показа-
ли, что палладий равномерно распределен по по-
верхности никеля с атомным содержанием ⁓20–
30%. Сканирующей электронной микроскопией
высокого разрешения (рис. 3б) установлено, что
частицы палладия имеют размеры 5–25 нм и рав-
номерно распределены по поверхности более
крупных частиц никеля.

Согласно данным рентгеновской фотоэлек-
тронной спектроскопии (рис. 6), поверхностное
отношение Ni/Pd для образца 10 (табл. 3), рассчи-
танное из обзорных спектров, составляет 1.07, что
существенно отличается от объемного мольного
отношения (3.5). После травления ионами Ar+ в

течение 5 мин поверхностное отношение Ni/Pd
практически не меняется и составляет 1.02. Су-
щественное отличие поверхностного и объемного
атомных отношений Ni/Pd подтверждает факт по-
крытия частиц никеля тонкими частицами палла-
дия, что согласуется с результатами сканирующей
микроскопии высокого разрешения (рис. 3б).

Согласно рентгеновским фотоэлектронным
спектрам высокого разрешения (рис. 6б), спек-
тры 2p-линии никеля до травления представлены
преимущественно окисленными формами, а по-
сле травления Ar+ преобладает вклад металличе-
ской составляющей (энергия 852.9 эВ) [29, 39, 40].
По всей видимости, поверхность никеля в про-
цессе нанесения палладия и последующей сушки
материала несколько окисляется, что согласуется
с данными для исходного никеля [29], когда ме-
таллический никель покрыт несколькими атом-
ными слоями окисленных форм. Линия Pd3d5/2, 3/2
(рис. 6в) до и после травления идентична по форме
и подгоняется одной асимметричной компонентой

Таблица 3. Условия экспериментов автоклавного взаимодействия металлического никеля (100 мг) с раствором
хлорида тетраамминпалладия(II) в среде 0.1 М гидроксида калия

№ образца t, °С τ, мин
Твердая фаза после опыта

n(Ni/Pd)

8 160 240 3.5
9 170 120 3.4

10 170 240 3.5
11 170 240 10.5

Рис. 5. СЭМ-изображение и карты распределения элементов для образца, полученного взаимодействием металличе-
ского никеля с раствором хлорида тетраамминпалладия(II) в 0.1 М KOH (170°С, 240 мин).
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с энергией связи 335.4 эВ, что подтверждает нахож-
дение палладия в металлической форме [37, 41].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Исследованы процессы восстановления ком-
плексных соединений палладия(II) из кислых и
щелочных растворов в гидротермальных услови-
ях в присутствии высокодисперсного металличе-
ского никеля. Восстановление палладия(II) из
солянокислых растворов металлическим нике-
лем протекает количественно за 15 мин при тем-
пературе 130°С. Образующиеся частицы палладия
расположены неравномерно относительно нике-
ля. Материал представлен индивидуальными ме-
таллическими фазами: никеля и палладия. По-
верхностное атомное отношение Ni/Pd для таких
образцов коррелирует с объемным, что говорит о
хаотичном распределении металлов, т.е. структу-
ра ядро никеля–оболочка палладия в данных усло-
виях синтеза не реализуется – материал представля-
ет собой сростки палладия(0) и никеля(0).

При контакте дисперсного порошка никеля с
растворами хлорида тетраамминпалладия(II) в сре-
де 0.1 М гидроксида калия в автоклаве (170°С) обра-
зуются металлические частицы палладия размером
5–25 нм на поверхности более крупных частиц
никеля. Распределение никеля и палладия равно-
мерно. Поверхностное атомное отношение Ni/Pd,
рассчитанное из рентгеновских фотоэлектронных
обзорных спектров, значительно выше, чем объем-
ное, что наряду с данными сканирующей электрон-
ной микроскопии высокого разрешения подтвер-
ждает строение биметаллических частиц – по по-
верхности крупных частиц никеля расположены
наноразмерные частицы металлического палладия.
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