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Селенид железа FeSe1(( - сверхпроводник с Tc = 8.5 K – является, с точки зрения структуры, одним из наиболее простых представителей класса сверхпроводящих халькогенидов железа, открытого в 2008 г. [1]. Сверхпроводящая модификация FeSe1(( принадлежит к структурному типу анти-PbO и кристаллизуется в тетрагональной сингонии (пр. гр. P4/nmm, Z = 2) с параметрами ячейки a = 3.77381(2) Å, c = 5.52330(5) Å [2]. Структура FeSe1(( состоит из антифлюоритных слоев (Fe2Se2), образованных за счет соединения ребрами правильных тетраэдров [FeSe4]. Несмотря на недавние интенсивные исследования, вопрос о количественном составе и области гомогенности FeSe1(( до сих пор остается неясным. Также, в литературе присутствуют противоречивые сведения о возможности модификации селенида железа путем замещений в анионной или катионной подрешетках.
Целью данной работы является оптимизация условий синтеза FeSe1(( со структурным типом анти-PbO, исследование области гомогенности данного соединения, а также исследование модификации структуры и свойств при гетеровалентном замещении в анионной подрешетке. В качестве заместителей были выбраны такие элементы как P, С, Si, Sb. 
Синтез образцов проводили из простых веществ в перчаточном боксе с контролируемой атмосферой аргона. Навески исходного состава FeSe1(x и FeSe1(xЭx, где Э = P, С, Si, Sb; x = 0.02 – 0.2 прессовали в таблетки и подвергали высокотемпературному отжигу в вакуумированных или заполненных аргоном кварцевых ампулах. Оптимизацию условий синтеза осуществляли путем варьирования исходного состава образцов, температуры/продолжительности и количества отжигов с промежуточными перетираниями, а также способа охлаждения образцов. В качестве метода исследования использовали порошковую рентгеновскую дифракцию, включая прецизионное определение параметров элементарной ячейки с использованием внутреннего стандарта. 
Были получены образцы FeSe1(( (пр. гр. P4/nmm, Z = 2, a = 3.7719(1) Å, c = 5.5223(4) Å), в которых содержание примеси не превышало 5 масс. %. Было обнаружено, что при варьировании исходного состава образцов и/или условий синтеза изменение параметров элементарной ячейки FeSe1(( не превышает ошибки определения, что свидетельствует об отсутствии области гомогенности, детектируемой методом порошковой рентгеновской дифракции. Результаты синтеза и исследования образцов исходного состава FeSe1(xЭx, свидетельствуют об инертности тетрагональной структуры FeSe1(( к замещению селена на P, С, Si, Sb в выбранных экспериментальных условиях. Во всех полученных образцах параметры ячейки тетрагональной фазы остаются постоянными и совпадают с параметрами исходного FeSe1((. Введение элемента Э в исходный состав образцов приводит к замещению в структуре гексагональной модификации FeSe1(( (структурный тип NiAs), стабилизации гексагональной структуры и/или появлению в составе образцов примесных фаз.
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