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Аннотация 

В представляемой работе предложен способ определения режима 

получения одномерных гетероструктур методом матричного синтеза. 

Получены нанопроволоки из чередующихся слоёв меди и никеля и 

проведено исследование их структуры методами ПЭМ, РЭМ и ренге-

ноструктурного анализа. 

 

Введение 

Радиационные технологии  в настоящее время активно развиваются 

и имеют огромное количество областей применения. Одно из таких 

применений – это создание трековых мембран (ядерных фильтров). 

Такие мембраны могут использоваться как для целей фильтрации, так 

и для матричного синтеза. Суть последнего состоит в возможности на-

правленного заполнения пор матрицы требуемым веществом. 

Отметим, что в последние годы стали широко изучаться нанострук-

турированные материалы, в том числе композиционно-

модулированные сплавы. Эти материалы, с толщиной отдельных слоёв 

менее 100 нм, обладают весьма интересными свойствами, недостижи-

мыми в объёмных материалах. Метод матричного синтеза, с использо-

ванием трековых мембран в качестве матрицы, позволяет получать та-

кие структуры в виде тонких стержней (нанопроволок), состоящие из 

таких чередующихся слоёв. 

Возможности применения таких структур представляются весьма 

перспективными. Так, большой интерес представляют магнитоэлек-

трические свойства (эффект ГМC) [1,2]. В ряде работ рассматривается 



ХХVIII Международная конференция «Радиационная физика твердого тела» 

 

71 

также возможность применения трибологических и механических 

свойств таких поверхностей [3-6]. Многие металлические многослой-

ные материалы были получены с использованием вакуумных техноло-

гий [7,8], но применение этих методов ограничено их высокой стоимо-

стью, кроме того этими методами очень сложно синтезировать струк-

туры из одномерных стержней. 

Недавние исследования показали, что электроосаждение является 

весьма перспективным методом получения металлических мультисло-

ев [9-11]. Несмотря на некоторые ограничения (например, необходи-

мость применения водных растворов, невозможность для некоторых 

металлов осаждения из электролитов), электрохимический метод был 

успешно использован для получения таких многослойных систем, как 

Ni / Cu, NiCo / Cu [12] Co / Cu [13], NiFe / Cu [14]. 

Целью настоящей работы было получение массива гетероструктур-

ных нанопроволок состава Cu/Ni и исследование их структуры с по-

мощью растровой электронной микроскопии, просвечивающей элек-

тронной микроскопии, ренгеноструктурного анализа. На предвари-

тельном этапе, для отработки метода, было проведено тестовое осаж-

дение исследуемых металлов на плоскую поверхность. 

 

Экспериментальные результаты 

Осаждение металла на плоскую поверхность. Метод получения 

различных по составу гальванических осадков основан на разности 

равновесных потенциалов. В данной работе исследовалась возмож-

ность получения гетероструктурных нанопроволок Cu/Ni. Такие струк-

туры удобно получать из одного раствора, включающего одновремен-

но ионы двух металлов, так как равновесные потенциалы меди и нике-

ля сильно различаются, а электролит не деградирует в ходе работы. 

Состав электролита: NiSO4*7H2O - 196,7 г/л; CuSO4*5H2O - 6,25 г/л; 

H3BO3 - 31,6 г/л. Уменьшенная концентрация меди была взята на осно-

вании того, что Cu будет осаждаться при всех потенциалах, подавае-

мых на гальваническую ванну (т.к. Ni имеет более высокий равновес-

ный потенциал осаждения). Следовательно, появление меди неизбежно 

во всех режимах, и для минимизации содержания Cu при осаждении Ni 

нужно уменьшит его общую концентрацию в ростовом растворе. 

В данной работе для определения оптимальных потенциалов осаж-

дения проводились исследования зависимости состава осаждаемого 

вещества от потенциала. Для этого проводилось осаждение на плоскую 

поверхность при разных потенциалах. На первом этапе также исследо-
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валось влияние материала анода. В работе применялись растворимые 

аноды соответствующих металлов (медный и никелевый). Предполага-

лось, что они будут восстанавливать ионы осажденного металла. 

В ходе электроосаждения были получены кривые зависимости силы 

тока от времени. По результатам подсчета средних значений силы то-

ка, можно получить зависимость средней силы тока от подаваемого на 

гальваническую ячейку напряжения. До определенного потенциала 

увеличение силы тока от образца к образцу мало, это говорит о том, 

что скорость роста при таких потенциалах будет меньше а, как следст-

вие, структура - более равномерной. При дальнейшем увеличении на-

пряжения сила тока начинает резко возрастать, это говорит о том, что 

осаждение проходит значительно быстрее, а структура становиться все 

менее идеальной. 

После получения образцы исследовались на настольном растровом 

электронном микроскопе JCM-6000plus компании JEOL Ltd. Получен-

ные изображения поверхности для некоторых образцов с использова-

нием никелевого и медного анодов представлены на рисунке 1. 

 

а) 
 

б) 

 
в) 

 
г) 

Рис.1. Изображения поверхности образцов: а) 0,8 В с медным анодом, б) 1,8 В с мед-

ным анодом, в) 1,7 В с никелевым анодом, г) 3,2 В с никелевым анодом 
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Как видно из микрофотографий поверхность с увеличением потен-

циала становится более рыхлой и неоднородной, как и предполагалось 

выше. Результаты элементного анализа поверхностей представлены на 

рисунке 2 для случая с никелевым анодом, на рисунке 3 – с медным 

анодом. 

 

 
Рис. 2. Графики зависимости состава об-

разца от напряжения для никелевого ано-

да 

Рис. 3. Графики зависимости состава 

образца от напряжения для медного 

анода 

 

Из полученных результатов можно сделать следующие выводы: 

1) Необходимо использовать медный анод так как: максимальная 

концентрация никеля в случае использования никелевого анода незна-

чительно выше чем в случае медного анода, однако, потенциал при ко-

тором она достигается значительно выше. Концентрация меди равна 

100% при потенциалах от 0,2 до 0,8 вольт в случае использования мед-

ного анода, в случае никелевого анода 100% концентрация не достига-

ется. 

2) Оптимальный потенциал для осаждения меди – 0,8 В, так как 

концентрация меди равна 100%, а поверхность остается однородной. 

Оптимальный потенциал для осаждения никеля – 1,8 В (При меньших 

потенциалах концентрация никеля значительно меньше, при больших - 

концентрация никеля с меняется незначительно, но поверхность ухуд-

шается -становится более рыхлой и неоднородной). 

Осаждение металлов в поры трековых мембран-получение и изуче-

ние нанопроволок. На основании вышеприведенных результатов был 

подобран режим электроосаждения гетероструктурных (слоевых) НП. 

На этом этапе осаждение велось уже в поры трековых матриц (ТМ) с 

диаметром пор 100 нм. Матрицы представляли из себя промышленные 

трековые мембраны, полученные путём облучения полимерной плёнки 
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(ПЭТФ) тяжёлыми высокоэнергетическими ионами на ускорителе 

(ОИЯИ, г.Дубна). На поверхность ТМ предварительно методом терми-

ческого распыления в вакууме (ВУП-4) наносился слой меди толщиной 

30 нм, который затем наращивался методом электролитического осаж-

дения до толщины порядка 10 мкм. Это позволяло создать относитель-

но прочный проводящий контактный слой для последующего роста 

НП. После подготовки матрицы проводилось осаждение в поры мат-

рицы при поочередно меняющихся потенциалах 0,8 В и 1,8 В. Потен-

циал менялся от времени, для 0,8 В время осаждения составляло 12,5 с, 

для 1,8 – 1 с. 

После электроосаждения матрица удалялась (химическое растворе-

ние в горячей щёлочи), а образцы массивов нанопроволок исследова-

лись с помощью растрового электронного микроскопа. На рисунке 4 

представлен общий вид массива нанопроволок получаемых данным 

методом. 

 

    

Рис. 4. Общий вид массивов нанопроволок 

 

На представленных микрофотографиях можно различить небольшие 

изменения в контрасте и толщине по длине нанопроволок однако это 

не является точным подтверждением наличия раздельных слоев. Для 

более подробного исследования распределения элементов по длине 

нанопроволок проводилось исследование с помощью просвечивающей 

электронной микроскопии (рисунок 5). 
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Рис. 5. Расположение слоёв в НП (10 слоёв): а) ПРЭМ-изображение с z-

контрастом, б-г) карты распределения химических элементов 

 

Из полученных данных можно сделать следующие выводы: 

1) Метод темплатного осаждения позволяет получать гетерострук-

турные нанопроволоки с четко разделяемыми слоями; 

2) Медь присутствует по всей длине нанопроволок, однако, в зави-

симости от потенциала, её концентрация резко меняется от 15% -20% 

до 100%; 

3) Никель осаждается только в слоях, получаемых при большем 

потенциале; 

4) Слои имеют изменяющуюся по длине нанопроволоки толщину. 

Предположительно это связано с диффузионными особенностями ио-

нов в поры матрицы. 

На следующем этапе проводился ренгеноструктурный анализ. Про-

водилось сравнение ренгенограмм массивов нанопроволок и слоев 

осажденных на плоскую поверхность в том же режиме. Отметим, что 

при данном исследования матрица не удалялась. Полученные результа-

ты представлены на рисунке 6. 
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Рис. 6. Ренгенограммы образцов нанопроволок и плоских слоев 

 

Из полученных результатов можно сделать следующие выводы: 

1) Одни и те же пики присутствуют как в образцах нанопроволок, 

так и в плоских слоях; 

2) Пики твердого раствора никеля с примесью меди значительно 

шири пиков чистой меди, это говорит о меньшем размере кристалли-

тов твердого раствора. Это объясняется большей скоростью роста слоя 

«никеля» и подтверждает предположения выдвинутые на стадии осаж-

дения на плоскую поверхность при разных потенциалах; 

3) В образцах нанопроволок пики уширяются, что говорит о 

уменьшении линейного размера кристаллитов при осаждении в поры 

матрицы. 

 

Заключение 

На первом этапе работы была изучена зависимость состава осаж-

дающегося из электролита материала в зависимости от подаваемого 

напряжения и материала анода. На основе полученных данных был 

выбран режим получения массива гетероструктурных НП на основе 

пористой матрицы- трековой мембраны. Полученные структуры- нано-

проволоки состоят из чередующихся слоев, что подтверждено резуль-

татами просвечивающей электронной микроскопии. Ренгеноструктур-

ный анализ показал значительное уширение пиков, связанное с малым 

размером кристаллитов. Кристаллиты в никелевых слоях значительно 
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меньше медных кристаллитов, что связано с различием в ростовом на-

пряжении. 

Работы проводилось в рамках государственного задания ФНИЦ 

«Кристаллография и фотоника» РАН - при поддержке Федерального 

агентства научных организаций (соглашение № 007-ГЗ/Ч3363/26), син-

тез нанопроволок проводился при частичной поддержке гранта РФФИ 

18-32-01066. Авторы благодарны проф. П.Ю. Апелю (ОИЯИ, г. Дубна) 

за предоставление образцов мембран. 
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