
РОССИЙСКИЕ НАНОТЕХНОЛОГИИ, 2024, том 19, № 1, с. 72–80

72

ЗОНДОВАЯ МИКРОСКОПИЯ В ИССЛЕДОВАНИИ 
НАНОПРОВОЛОК Ni/Cu И FeNi
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Изучены магнитные свойства одномерных наноструктур – нанопроволок (НП). Нанопроволоки
двух типов получены методом матричного синтеза и изучены методом зондовой микроскопии. Со-
четание мод зондовой микроскопии позволило определить топографию НП, характер их намагни-
ченности и изменение последней при приложении изменяющегося по величине и направлению
внешнего магнитного поля. Показано, что перемагничивание во внешнем магнитном поле зависит
от взаимного расположения НП. Для образцов первого типа – слоевых НП Ni/Cu исследовано их
перемагничивание во внешнем магнитном поле и определена величина поля перемагничивания.
Показано, что последнее зависит от взаимного расположения и взаимодействия НП друг с другом.
Для уединенной НП это 4–5 мТл, а для сдвоенных НП заметно выше – 12–15 мТл. Агломерат, со-
стоящий из нескольких взаимодействующих НП, перемагничивается поэтапно. Второй тип образ-
цов – массивы гомогенных НП из сплава FeNi, расположенных в ростовой полимерной матрице.
Поле перемагничивания уединенных НП во всех случаях составило 7–14 мТл. Напротив, в группах
близкорасположенных НП переключение намагниченности происходит поэтапно. При этом диа-
пазон полей переключений зависит от плотности НП в матрице и в целом значительно шире, чем
для уединенных НП. Показано, что магнитные свойства НП значительно изменяются при умень-
шении расстояния между ними – затрудняется их перемагничивание, появляются различные про-
межуточные состояния, в том числе с противоположной (антиферромагнитной) намагниченностью
в соседних НП.
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ВВЕДЕНИЕ
Одномерные магнитные структуры – нанопро-

волоки (НП) – представляют значительный инте-
рес как потенциальные микромагниты, элементы
сенсорики, магнитооптики и микроэлектроники,
структуры для приложения в медицине (адресная
доставка лекарств и гипертермия) [1–3].

Такие структуры могут быть получены мето-
дом матричного синтеза – путем электроосажде-
ния металлов из растворов их солей в поры росто-
вой матрицы [4, 5]. Результатом электроосажде-
ния является получение ансамблей (массивов) из
близкорасположенных и почти параллельных
НП. При этом геометрия и состав НП могут ва-
рьироваться в широких пределах [6, 7]. Отметим,
что существуют два типа НП: гомогенные (спла-
вы) и гетерогенные (состоящие из чередующихся
слоев разного состава (слоевые) [8, 9]. Магнит-
ные свойства таких структур определяются как

свойствами единичной НП, так и взаимодействи-
ем между ними. В случае гетерогенных НП следу-
ет учитывать и магнитное взаимодействие между
слоями.

Варьируя эти параметры, возможно изменять
магнитные свойства массива НП в широких пре-
делах. Отметим, что взаимодействие соседних
НП может играть огромную роль в их магнитном
поведении. При этом важно, что свойства всего
массива (объемного образца) определяются
локальными свойствами единичных НП и их вза-
имодействием. Однако если интегральные свой-
ства можно легко определить (например, тради-
ционными методами магнитометрии), то изуче-
ние магнитных свойств на локальном уровне
представляет достаточно сложную задачу. Лишь
несколько методов позволяют каким-либо обра-
зом оценить магнитные параметры единичной
НП с достаточным разрешением. К их числу мож-
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но отнести Лоренцеву микроскопию и магнитно-
силовую микроскопию (МСМ).

Так, в [10] методом Лоренцевой микроскопии
НП из кобальта удалось показать зарождение и
движение доменной стенки при приложении маг-
нитного поля. В [11] с помощью Лоренцевой мик-
роскопии впервые выявили связь ориентации
кристаллитов и параметров границ зерен в ко-
бальтовой НП с локальными магнитными пара-
метрами. Метод электронной голографии приме-
нялся в [12] для изучения кобальт-никелевых НП:
показано периодическое чередование участков
магнитных вихрей и отдельных доменов.

В одной из первых работ по применению мето-
да МСМ [13] для образца из множества железных
НП, находящихся в ростовой матрице из пори-
стого оксида алюминия, был изучен характер на-
магниченности и перемагничивания при прило-
жении внешних импульсных магнитных полей.
Методом МСМ в [14] исследована последова-
тельность перемагничивания в изменяющемся
внешнем магнитном поле группы кобальтовых
НП, находящихся в ростовой матрице (из оксида
алюминия). В [15] изучено перемагничивание
единичной НП из железа при изменении направ-
ления внешнего магнитного поля. В [16, 17] ис-
следовались слоевые НП; метод МСМ в числе
других применялся для изучения НП Fe/Au: по-
казано изменение направления намагниченности
в различных слоях при переходе от продольного
направления внешнего поля к поперечному.

Однако практически все изученные объекты
исследовались в неизменном по величине поле,
взаимодействие соседних НП – только для одно-
го случая. В [18, 19] были предприняты попытки
изучить различные параметры (в том числе маг-
нитные) отдельных слоевых НП и НП, находя-
щихся в ростовой матрице. Так, особенности по-
лучения и структура слоевых НП Ni/Cu описаны
в [18], а их магнитная структура – в [19]. В работе
были изучены горизонтально расположенные на
поверхности подложки НП (как отдельные, так и
сдвоенные), их намагниченность и перемагничи-
вание во внешнем поле. Однако изучения осо-
бенностей намагниченности и перемагничива-
ния агломератов из нескольких НП проведено не
было.

Изучение магнитного поведения ансамбля НП
в матрице такого типа начато в [20], в частности
было изучено перемагничивание НП из чистого
железа. Однако исследовался образец только с
одной плотностью НП, процесс намагничивания
проводился ex situ и только при одной величине
внешнего поля.

Цель настоящей работы – продолжить иссле-
дование магнитных характеристик НП, а также
их перемагничивания на локальном уровне.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

Получение образцов. Нанопроволоки синтези-
ровали матричным методом. В качестве матрицы
во всех случаях использовали трековые мембраны
(ядерные фильтры) из полиэтилентерефталата
производства ФЛЯР ОИЯИ (г. Дубна, Россия).
Процесс проводили в гальванической ячейке.
В качестве источника тока применяли потенцио-
стат-гальваностат Elins P-2X. Были получены два
типа образцов.

Для получения образцов первого типа исполь-
зовали мембраны с порами диаметром 100 нм и
поверхностной плотностью 1.2 × 109 пор на см2.
В порах этой матрицы были получены гетероген-
ные НП (“слоевые”). Осаждение проводили в од-
нованновом режиме – использовали одну ячейку
и один электролит, содержащий ионы обоих ме-
таллов следующего состава: NiSO4 ⋅ 7H2O – 200 г/л,
CuSO4 ⋅ 5H2O – 6 г/л, H3BO3 – 32 г/л. Процесс
проводили в импульсном режиме: при подаче
низкого напряжения (0.6 В) происходило осажде-
ние только меди, при подаче более высокого на-
пряжения (1.8 В) – преимущественно никеля.
Был определен режим и получены гетерогенные
НП, состоящие из чередующихся слоев никеля и
меди (толщиной 400 и 300 нм каждый). Затем от-
дельные слоевые НП выделили из матрицы: по-
сле предварительного растворения контактного
слоя из меди проводили удаление ростовой поли-
мерной матрицы путем растворения в концен-
трированном растворе NaOH. Затем НП осажда-
ли на поверхность держателя – предметное
стекло. Возникающую при этом проблему агло-
мерации (полного слипания) НП частично реша-
ли путем осаждения во внешнем магнитном поле,
этот прием описан в [21]. Осажденные на поверх-
ность держателя НП затем покрывали тонким
слоем меди (металлизировали). Последнее дела-
ли, во-первых, для дополнительной фиксации
НП на поверхности держателя и, во-вторых, для
снятия электростатического заряда (в процессе
измерений медный слой заземляли). В результате
слоевые НП закреплялись на плоскости поверх-
ности держателя.

Для получения образцов второго типа исполь-
зовали три варианта матриц – все с диаметрами
пор 100 нм, но с различной плотностью пор – 1 ×
× 108, 5 × 108 и 1.2 × 109 на см2. В порах этих мат-
риц были выращены гомогенные НП из FeNi
(“сплава”, по составу близкого к пермаллою).
Для этого использовали электролит следующего
состава: NiSO4 ⋅ 7H2O – 16 г/л, NiCl2 ⋅ 6H2O – 40 г/л,
FeSO4 ⋅ 7H2O – 8 г/л. Ростовое напряжение со-
ставляло 1 В. Отметим, что для равномерного ро-
ста в случаях матриц с меньшей плотностью пор
(1 × 108, 5 × 108 на см2) в начале электроосаждения
подавали кратковременный импульс высокого
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напряжения (3 В на протяжении 0.1 с) для более
равномерного начала процесса зародышеобразо-
вания.

Для дальнейших исследований методами
атомно-силовой микроскопии (АСМ) и МСМ не-
обходимо, чтобы концы НП находились “вро-
вень” с поверхностью мембраны. Для этого после
завершения роста НП с рабочей поверхности (та
сторона мембраны, откуда начинался рост) уда-
ляли контактный медный ростовой слой. Медь
растворяли с использованием состава для селек-
тивного травления меди: H2O2 – 10, NaCl – 1.5,
C6H8O7 – 3 г; раствор разбавляли дистиллирован-
ной водой в пропорции 1 : 8. При воздействии
раствора происходило растворение меди с обра-
зованием цитрата меди и газообразного водорода:

Так был получен образец, в котором парал-
лельные НП находились внутри полимерной мат-
рицы (своеобразный “металл-полимерный ком-
позит”), а концы НП с одной стороны образца
находились на уровне поверхности.

Схематические изображения полученных об-
разцов первого и второго типа, а также схема их
сканирования (положение зонда) и направление
внешнего магнитного поля приведены на рис. 1.

Растровая электронная микроскопия. Все полу-
ченные образцы предварительно аттестовывали
методом растровой электронной микроскопии
(РЭМ) с помощью микроскопа JSM 6000plus
(JEOL, Япония). Исследования образцов прово-
дили в режиме вторичных электронов с ускоряю-
щим напряжением 15 кВ. Также изучали поверх-
ности полимера с НП после удаления медного
слоя-основания. Эти исследования проводили
при малых токах, чтобы избежать накопления за-
ряда и подплавления полимерной матрицы.

Зондовая микроскопия (АСМ и МСМ). Изучение
топографии и магнитных характеристик на ло-
кальном уровне проводили на сканирующем зон-

+ → + ↑6 8 7 6 5 7 2 2Cu 2C H O Cu C )H O 3H( .

довом микроскопе, работающем в двух режимах
– атомно-силовом и магнитно-силовом. Для ис-
следования образцов первого типа (слоевые НП,
зафиксированные на поверхности держателя)
применяли микроскоп Solver P47 Pro. Использо-
вали стандартные коммерческие кантилеверы
Multi75M-G (BudgetSensor) с кобальтовым маг-
нитным покрытием. Для создания внешнего маг-
нитного поля (в плоскости образца) использова-
ли электромагнит с диапазоном изменения внеш-
него магнитного поля ±16 мТл. При исследовании
образцов второго типа (НП из FeNi) использова-
ли микроскоп Ntegra, в котором для получения
магнитно-силовых изображений в плоскости
мембраны (на торцах НП) используется генера-
тор вертикального магнитного поля с диапазоном
изменения ±34 мТл. В этом случае использовали
низкомоментные магнитные зонды “PPP-LM-
МСМR” (Nanosensor).

Отметим, что при всех измерениях с приложе-
нием изменяющегося магнитного поля при до-
стижении последним величины 12–14 мТл про-
исходило перемагничивание зонда (кантилевера)
– при этом происходила “инверсия” всех магнит-
ных изображений. Этот факт учитывали при
оценке полученных результатов, но отдельно
каждый раз не описывали.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Растровая электронная микроскопия. Пример

полученных РЭМ-изображений образца первого
типа – НП, “выложенные” на поверхности про-
водящего скотча, – приведен на рис. 2а. Для кон-
троля образцов второго типа полимерную матри-
цу удаляли и исследовали полученный массив
НП на общей подложке – пример (для образца с
плотностью НП 1.2 × 109 на см2) приведен на
рис. 2б.

Анализ полученных изображений показывает,
что НП расположены хаотически, присутствуют

Рис. 1. Схематическое изображение исследуемых образцов: а – слоевая НП Ni/Cu на поверхности подложки-держа-
теля, б – НП из сплавов FeNi в полимерной матрице, в – схема сканирования одиночной НП и “пары” агломериро-
вавших НП: 1 – подложка-держатель, 2 – ферромагнитный участок НП, 3 – медный участок НП, 4 – МСМ-зонд, 5 –
полимерная ростовая матрица. Стрелками показано направление намагниченности зонда и магнитных участков НП.
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как единичные НП, так и их агломераты. Видна
слоевая структура с длиной слоев 300–500 нм.
В случае образцов второго типа изображение, по-
лученное методом сканирующей электронной
микроскопии (СЭМ), позволяет для группы НП
определить среднюю длину НП (~5 мкм) и диа-
метр (100 нм), а также их достаточно равномерное
распределение по размерам.

Также методом СЭМ были изучены поверхно-
сти всех трех образцов второго типа после удале-
ния контактной медной поверхности. Получен-
ные результаты приведены на рис. 3.

Анализ приведенных изображений показыва-
ет, что практически все поры заполнены метал-
лом и плотность НП соответствует плотности пор
матрицы, практически во всех порах конец НП
находится примерно на одном уровне с поверхно-
стью.

Зондовая микроскопия образцов первого типа
(Ni/Cu НП (на поверхности держателя)). При
движении зонда вдоль поверхности держателя
происходило сканирование “лежащей” НП по ее
длине. Примеры полученных изображений при-
ведены на рис. 4.

Изучение единичных слоевых НП показало их
разбиение на однородно намагниченные обла-
сти, размер которых соответствовал размеру от-
дельного слоя (~400 нм). Перемагничивание та-
ких НП (поле направлено вдоль поверхности дер-
жателя, параллельно оси НП) показало, что их
коэрцитивная сила (КС) ~4–5 мТл. В то же время
для агрегатов НП (двойных НП) было показало
значительное увеличение КС до 12–15 мТл.

Данные слоевые НП склонны к агломерации.
Пример наблюдавшегося агломерата показан на
рис. 5, где также приведены последовательные
стадии его перемагничивания во внешнем маг-
нитном поле.

Зондовая микроскопия образцов второго типа
(гомогенные НП FeNi внутри полимерной мат-
рицы). Сканирование этих образцов проводили
вдоль поверхности полимерной матрицы и, соот-
ветственно, перпендикулярно осям НП (по их
“торцам” – рис. 1б).

Для образца с поверхностной плотностью НП
1 × 108 на см2 снимали картины МСМ. Первое
изображение получено без приложения магнит-
ного поля (рис. 6а) – видно, что НП намагничены

Рис. 2. РЭМ-изображение НП: a – образцы первого типа – выделенные слоевые НП на поверхности держателя (про-
водящего скотча), б – образцы второго типа (гомогенные НП) после выделения из ростовой матрицы.

(а) 2 мкм (б) 2 мкм

Рис. 3. РЭМ-изображения поверхности образцов второго типа – “металл-полимерного композита”: полимерная мат-
рица с порами, заполненными металлом (сплав FeNi): a – 1 × 108 НП на см2, б – 5 × 108 НП на см2, в – 1.2 × 109 НП
на см2.

(а) (б) (в)5 мкм 2 мкм 2 мкм
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Рис. 4. АСМ- (a) и МСМ- (б) изображения фрагментов единичных НП со слоями Ni и Cu длиной 400 и 300 нм соот-
ветственно. АСМ- (в) и МСМ- (г) изображения двух НП.
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Рис. 5. АСМ- (a) и МСМ- (б) изображения агломерата из нескольких НП. МСМ-изображения от агломерата НП на
образце первого типа во внешнем магнитном поле величиной +160 Э (в), –140 Э (г) и в поле –160 Э (д). Овалом пока-
заны начальное состояние (в) и измененное состояние в распределении намагниченности агломерата (г).
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разнонаправленно. После включения внешнего
магнитного поля величиной –34 мТл все НП на-
магничиваются в одну строну (рис. 6б). При по-
следовательном изменении поля до нулевых зна-
чений (рис. 6в) и смене направления при величи-
не поля +3 мТл наблюдаются первые изменения в
картине намагниченности ансамбля НП. Не-
сколько НП, которые входили в разные группы,
перемагничиваются (рис. 6г, области обозначены
кругами).

При дальнейшем увеличении поля до +7 мТл
начали перемагничиваться первые отдельно рас-
положенные НП (на рис. 7a – НП отмечена
стрелкой). В поле +14 мТл все отдельные НП уже
перемагничены (рис. 7б). В поле +27 мТл (рис. 7в)
картина распределения намагниченности в
“группах” НП полностью идентична полученной
при поле –34 мТл (с учетом произошедшей при
значении поля +13 мТл инверсии намагниченно-
сти) (рис. 7б). Таким образом, диапазон перемаг-
ничивания “групповых” НП на выбранном
участке составляет от +3 до +27 мТл (24 мТл), при

этом отдельно расположенные НП перемагничи-
ваются в значительно более узком диапазоне по-
лей – от +7 до +14 мТл (7 мТл).

Затем был исследован образец с поверхност-
ной плотностью НП 5 × 108 на см2. Полученные
МСМ-изображения на выбранном участке ска-
нирования (рис. 8а), как и для предыдущего об-
разца, показывают, что в отсутствие поля НП на-
магничены разнонаправленно. Однако включе-
ние внешнего поля –34 мТл не привело к
полному намагничиванию НП в одну сторону –
примерно 15% НП имеют противоположную на-
магниченность (рис. 8б). Очевидно, что прило-
женного поля уже недостаточно для намагничи-
вания всех НП в одном направлении. При изме-
нении поля первые изменения намагниченности
наблюдаются при –6 мТл – изменяется намагни-
ченность “групп” НП (на рис. 8в это отмечено
овалами). При дальнейшем изменении поля про-
исходит перемагничивание одиночных НП – оно
начинается в поле +9 мТл и заканчивается в поле
+14 мТл. Этими величинами и определяется диа-
пазон перемагничивания единичных НП. Про-

Рис. 6. МСМ-изображения для матрицы с плотностью НП 1 × 108 на см2: а – исходное состояние, б – в поле –34, в –
0, г – +3 мТл. Кругами выделены одни и те же области, где произошли первые изменения в намагниченности НП: б,
в – начальное состояние, г – измененное.
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цесс и диапазон параметров при этом очень
близки к характеристикам предыдущего образца.
При дальнейшем росте величины внешнего маг-
нитного поля также наблюдается перемагничива-

ние “групповых” НП. Наконец в поле величиной
+34 мТл (рис. 8г) наблюдается полное соответ-
ствие распределения намагниченности ансамбля
НП, как и в поле величиной –34 мТл (рис. 8б). Но

Рис. 7. МСМ-изображения для матрицы с плотностью НП 1 × 108 на см2: a – в поле +7, б – +14, в – +27 мТл. Стрелкой
показано перемагничивание первой одиночной НП (а), той же НП, но после перемагничивания зонда (б).
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Рис. 8. МСМ-изображения для матрицы с плотностью НП 5 × 108 на см2: исходное состояние (а), в поле –34 (б), –6
(в), +34 мТл (г). Овалами обозначены области, в которых произошло первое изменение намагниченности (в).
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данного поля не хватает для полного выстраива-
ния намагниченности всех “групповых” НП в од-
ном направлении.

Образец с поверхностной плотностью НП 1.2 ×
× 109 на см2 исследовали в такой же последова-
тельности. На рис. 9 приведены МСМ-изображе-
ния при последовательном приложении возрас-
тающего внешнего магнитного поля. Анализ
изображений показывает, что ввиду увеличения
плотности отдельных НП уже не наблюдается и
все НП являются “групповыми”. Как и в преды-
дущих случаях НП в исходном состоянии на-
магничены разнонаправленно. Приложение
внешнего поля –34 мТл (рис. 9a) приводило к
изменению намагниченности, однако полной
намагниченности НП в одном направлении не
наблюдалось. При последующем изменении
внешнего поля картина намагниченности начи-
нала изменяться при –20 мТл и постепенно пере-
ходила к состоянию с противоположной намаг-
ниченностью в соседних НП (антиферромагнит-
ному состоянию) – МСМ-картина при нулевом
внешнем поле приведена на рис. 9б. Дальнейшее
увеличение поля приводит к соответствующей
перестройке намагниченности НП.

Однако полной перестройки намагниченно-
сти в направлении внешнего поля не происходит
и в максимальном поле +34 мТл (рис. 9в). Отме-
тим, что картина при этом становится полностью
противоположной по сравнению с картиной на-
чальной намагниченности в поле –34 мТл
(рис. 9а). Можно предположить, что полное пере-
ключение НП происходит в еще более широком
диапазоне полей (оценочно – до 50 мТл).

Сравнивая результаты, полученные для трех
образцов второго типа, можно выявить некото-
рые закономерности. Отдельные НП (наблюдав-
шиеся в первых двух образцах) перемагничива-
ются во всех случаях примерно в одинаковых по-
лях – от 7–9 до 13–14 мТл. Очевидно, это связано

с отсутствием влияния соседей на эти уединен-
ные НП. Нанопроволоки, находящиеся на близ-
ком расстоянии друг от друга (“групповые НП”),
перемагничиваются по-другому. Отметим, что в
[22] для подобных объектов был предложен раз-
мерный критерий: магнитное взаимодействие
вытянутых наноструктурных элементов необ-
ходимо учитывать, если они расположены на
расстоянии менее 500 нм. Для изучаемых НП
из-за их взаимодействия с соседями энергети-
чески выгодным оказывается антиферромаг-
нитное (АФМ) упорядочение (состояние с про-
тивоположным направлением намагниченности
соседей). Поэтому после намагничивания в од-
ном направлении при приложении противопо-
ложного поля эти НП быстрее (в меньших полях)
начинают перемагничиваться, переходя в АФМ –
упорядоченное состояние. Поскольку это состоя-
ние энергетически выгодно, то при дальнейшем
увеличении внешнего поля перемагнитить эти
групповые НП полностью в противоположное
направление намагниченности также сложнее –
последние НП меняют свою полярность уже в до-
статочно сильных полях.

Таким образом, перемагнитить всю группу це-
ликом сложнее, процесс происходит поэтапно,
при этом перемагничивание отдельных НП начи-
нается раньше, а заканчивается позже (по срав-
нению с уединенными НП). Диапазон полей
перемагничивания групп различен в различных
образцах – он растет с увеличением концентра-
ции НП.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Показано, что характер перемагничивания за-

висит от взаимного влияния НП друг на друга.
При уменьшении расстояния между НП, находя-
щимися как на поверхности, так и в матрице, это
влияние усиливается. При этом затрудняется пе-
ремагничивание НП, что приводит к увеличению

Рис. 9. МСМ-изображения для матрицы с плотностью НП 1.2 × 109 на см2: в поле –34 (а), 0 (б), +34 мТл (в).
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поля перемагничивания. В образцах второго типа
при уменьшении расстояния между НП в матри-
це большую роль играет АФМ-упорядочение,
способствующее разнонаправленной ориентации
намагниченности соседних НП и стабилизирую-
щее это состояние. Полученные результаты гово-
рят о необходимости учета взаимного влияния
наноразмерных структур на их магнитные свой-
ства при создании элементов наноэлектроники и
спинтроники. Так, при увеличении плотности
расположения НП возможности их независимого
перемагничивания снижаются. В то же время за
счет коллективных взаимодействий соседей в
группе (например, АФМ-упорядочение) появля-
ется возможность создания более стабильного
магнитного состояния.

Работа выполнена при поддержке Российско-
го научного фонда (грант № 22-22-00983).
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