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В последние годы одним из перспективных направлений считается область 

нанотехнологий, которая включает в себя как изучение различных методик для получения 

наноструктур и наноструктурированных материалов, так и методы их исследования и 

модификации. В данной работе рассмотрены получение и возможные пути модификации 

нанотрубок на основе кобальта, путем облучения электронами с энергиями 5 МэВ при 

различных дозах облучения.  

Данные наноструктуры были получены методом шаблонного синтеза, где в качестве 

темплатов были использованы трековые мембраны на основе ПЭТФ. Заполнение пор 

трековых осуществлялось методом электрохимического осаждения, который заключается в 

пропускании электрического тока через водный раствор электролита. Данная методика 

позволяет контролировать не только скорость роста металлических нанотрубок путем 

изменения прикладываемого напряжения и температуры осаждения,  но также и 

геометрические параметры и структуры конечных массивов наноструктур.  
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Получаемые, подобным методом, наноструктуры имеют большой практический 

потенциал в разработке каталитически активных материалов, в наносенсорике и смарт-

материаловедении. В качестве основного металла для создания нанотрубок был выбран 

кобальт за его ферромагнитные свойства. Возможность управления физическими свойствами 

наноструктур (НС) через варьирование формой, размерами и химическим составом [1-3] 

открывает широкие перспективы для их использования при биокатализе [4], 

биодетектировании [5,6], биосепарации [7], доставке лекарств [6] и генов [7], изучении 

микрореологических процессов [4], а также применения в качестве контрастных жидкостей 

[5,6].  

Экспериментальная часть.  

В качестве шаблонной матрицы были использованы трековые мембраны, 

изготовленые из полиэтилентерефталата марки Hostaphan® производства фирмы «Mitsubishi 

Polyester Film» (Германия). Пленки облучали на ускорителе тяжелых ионов ДЦ-60 (Астана, 

Казахстан) ускоренными ионами криптона с энергией 1,75 МэВ/нуклон. Для изучения 

динамики изменения структурных характеристик нанотрубок кобальта в зависимости от 

температуры осаждения в качестве шаблонов были использованы ПЭТФ ТМ с плотностью 

пор 1*10
9
 пор/см

2
. Травление мембран осуществляли в 2,2М растворе NaOH при температуре 

85°С, диаметр пор не превышал 110±10 нм и толщина пленки соответствовала 12 мкм 

(рисунок 1).  В результате химического травления облученного полимера были получены 

ПЭТФ ТМ с цилиндрической формой пор.  

Для приготовления раствора электролита были использованы следующие реактивы: 

сульфат кобальта 7-водный CoSO4×7H2O (120 г/л), борная кислота H3BO3 (45 г/л), 

аскорбиновая кислота производства Sigma С6Н8О6 (1,5 г/л), а также все остальные 

используемые химические реактивы имели чистоту ч.д.а или х.ч. и использовались без 

дополнительной очистки. 

Облучение полученных наноструктур проводилось на ускорителе ЭЛВ – 4 (г. 

Курчатов, Казахстан) электронами с энергией 5 МэВ, плотностью тока 8 мА. Дозы 

облучения составили 50 и 100 кГр. 

Результаты и обсуждение. 

На рисунке 1 представлены ВАХ исследуемых образцов нанотрубок до и после 

облучения. 

 
Рисунок 1. Вольтамперных характеристики исследуемых Со-НТ 

 

Как видно из графиков, для наноструктур на основе кобальта характерен омический 

характер изменения сопротивления, что может быть обусловлено изменением структуры 

нанотрубок в результате воздействия электронов с кристаллической и атомарной структурой 



385 

 

нанотрубок. На рисунке 2 представлены графики зависимости изменения сопротивления и 

проводимости от дозы облучения для Со–НТ.  

 

  
а) б) 

 

Рисунок 2. а) График зависимости изменения сопротивления от дозы облучения; б) График 

зависимости изменения проводимости от дозы облучения Со – НТ 

 

Как видно из графика на рисунке 2а изменение удельного сопротивления для Со – НТ 

носит нелинейный характер и подчиняется полиномиальному закону y=3E-0.5x
2
 – 0.005x – 

1.0737. Согласно полученным данным облучение электронами приводит к снижению 

сопротивления на 16,7% при дозе облучения 50 кГр, и на 21,6% при дозе облучения 100 кГр. 

При этом величина проводимости (рисунки 2б) увеличивается на 19,5% и 25,5 % при дозах 

50 и 100 кГр. 

Согласно данным ЭДА, атомное соотношение Со в нанотрубках составило 99,1%,  

наличие 0,9% золота в спектре обусловлено напылением проводящего слоя.   

На рисунке 3(I) представлена рентгенограмма полученных образцов до и после 

облучения потоком электронов с энергией 5 МэВ, плотностью тока 8 мА. Дозы облучения 

составили 50 и 100 кГр.  

 

 
 

I) II) 

 

Рисунок 3. I) Рентгеновские дифрактограммы Со НТ; II) График зависимости размеров 

кристаллитов от дозы облучения. Буквами а,б,в на дифрактограммах обозначены дозы 

облучения а) исходный, б) 50 кГр, в) 100 кГр. 

 

На рентгеновской дифрактограмме изображенной на рисунке 3(I) наблюдается 

изменение величин интенсивности ГП фазы (α – Со) и метастабильной ГЦК фазы (β – Со) в 
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пользу фазы α – Со, что приводит к упорядочению кристаллической структуры в процессе 

облучения. При этом наблюдается уменьшение размеров кристаллитов (рисунок 3(II)), что 

также свидетельствует об изменении кристаллической структуры. В то же время происходит 

увеличение степени текстурирования образцов в процессе электронного облучения в 

текстурной плоскости (100), причем степень текстурирования с увеличением дозы облучения 

возрастает с 1,147 для исходного образца до 1,258 и 1,372 при дозах облучения 50 кГр и 100 

кГр соответственно. Увеличение дозы облучения приводит к перестройке кристаллической 

структуры Со – НТ за счет снижения влияния метастабильной фазы β – Со, а также к 

снижению количества микронапряжений, создаваемых ГЦК фазой в кристаллической 

решетке. 

Заключение. В данной работе было проведено исследование влияния электронного 

облучения на структуру и физические свойства Co-нанотрубок, полученных методом 

шаблонного, или как его еще называют, шаблонного синтеза с использованием трековых 

мембран на основе ПЭТФ. Облученные образцы были исследованы при помощи ЭДА и РСА, 

а также сняты их вольт-амперные характеристики. Анализ полученных результатов показал, 

что облучение нанотрубок на основе кобальта электронами приводит к снижению 

сопротивления на 16,7% при дозе облучения 50 кГр, и на 21,6% при дозе облучения 100 кГр. 
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1. Введение. Прогноз радиационной стойкости и долговременной радиационной 

стабильности кандидатных материалов инертных разбавителей композитного ядерного 
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топлива, предполагает изучение процессов образования структурных дефектов в широком 

интервале ионных флюенсов, а также масс и энергий ионов. Особенный интерес при этом 

представляет исследование возникающих нарушений на поверхности, которая, как граница 

раздела, наиболее чувствительна к воздействию тяжелых заряженных частиц. 

Впервые наноразмерные дефекты на поверхности радиационно-стойких диэлектриков, 

ассоциируемые с воздействием единичных частиц, были зарегистрированы после облучения 

монокристаллов Al2O3 фуллеренами с энергией 1030 МэВ [1,2]. Исследование топографии 

поверхности методами атомно-силовой микроскопии (АСМ), показало, что образование 

латентных треков в объеме материала сопровождается появлением на поверхности хиллоков 

конической формы с диаметром у основания 42  6 нм и высотой 4,5  0,5 нм при энергии 

фуллеренов 30 МэВ (уровень электронного торможения Se = 76,2 кэВ/нм). Предполагая, что 

вблизи траектории иона происходит плавление и образуется область расплавленного 

вещества цилиндрической формы, авторы рассматривают процесс образования хиллоков 

вследствие гидродинамического выдавливания расплава на поверхность. Приведенные 

расчеты позволяют сделать оценку для числа атомов, пересекших поверхность за время 

остывания расплава. Для Se = 50 кэВ/нм, число атомов на поверхности составляет n ~ 10
5
, что 

находится в качественном согласии с экспериментальными данными. Объем хиллока в 

данной модели пропорционален Se
2
. 

Первые данные по модификации поверхности тугоплавких оксидов единичными 

тяжелыми ионами были представлены в работах [3-4]. В работах [6,7] систематизированы 

результаты АСМ исследований поверхности монокристаллов Al2O3 и MgO, MgAl2O4, SiC, 

облученных ионами Bi и Kr с энергиями в интервале 0,63,5 МэВ/нуклон. Установлено, что 

геометрические размеры наноразмерных структурных дефектов в виде конических хиллоков 

на поверхности оксидов магния и алюминия и шпинели зависят от уровня удельных 

ионизационных потерь энергии тяжелых ионов. При этом модификация рельефа 

поверхности образцов SiC, которую можно было бы ассоциировать с воздействием 

высокоэнергетических ионов криптона или висмута в проведенных экспериментах не 

обнаружена. Показано, что радиационные дефекты на поверхности монокристаллов Al2O3, 

облученных ионами висмута с энергией 710 МэВ, регистрируются независимо от 

температуры мишеней в интервале 80300 К, т.е. в условиях, когда коэффициент 

теплопроводности изменяется от  1000 Вт/м К до  30 Вт/м К. Перекрытие дефектов на 

поверхности сапфира наблюдается, начиная с флюенса 1×10
11 

ион/см
2
, причем высота 

перекрывающихся хиллоков возрастает примерно вдвое. При флюенсе, большем 1×10
12

 

ион/см
2
, все хиллоки уже полностью перекрываются, образуя на поверхности сплошной 

разупорядоченный слой с повышенной нерегулярностью рельефа. Формирование такого 

слоя, очевидно, должно привести к снижению радиационной стойкости облучаемого 

материала.  

По результатам электронно-микроскопических исследований микроструктуры 

образцов монокристаллов Al2O3, облученного ионами висмута с энергией 710 МэВ 

обнаружено, что разупорядоченные области вокруг ионных траекторий сохраняют 

кристаллическую структуру при Se  41 кэВ/нм. Таким образом, установлено, что 

образование наноразмерных радиационных дефектов на поверхности Al2O3 не связано с 

процессом перехода кристаллической фазы в аморфную в треках высокоэнергетических 

ионов в объеме кристалла. Кроме MgAl2O4, Al2O3 и MgO дефекты в виде хиллоков 

регистрировались также на поверхности ZrO2, Y3Al5O12, SiO2 [8-10]. Однако, несмотря на то, 

что изменения топографии поверхности были изучены для значительного числа комбинаций 

ион плюс мишень, имеющейся информации пока явно недостаточно для установления общих 

закономерностей образования дефектов и их связи с радиационными повреждениями в 

объеме материалов и выработки единого механизма их формирования. Необходимо 

отметить, что все известные к настоящему времени экспериментальные результаты по 

модификации поверхности радиационно-стойких кристаллов заряженными частицами были 

получены на образцах, облученных обычным способом, т.е., когда пучок ионов входил в 
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мишень. В тоже время, учитывая, что в облучаемом ядерном топливе осколки деления 

выходят из материала, представляет интерес изучение процессов разупорядочения 

поверхности кристаллов, облученных именно таким способом. Таким образом, в качестве 

инновационного подхода, в настоящем исследовании предлагается исследование 

структурных нарушений поверхности кандидатных материалов композитного ядерного 

топлива, вызванных тяжелыми ионами с энергиями осколков деления в местах выхода ионов 

из мишени и сравнение результатов с данными, полученными после облучения в 

традиционной геометрии.  

Эксперименты и обсуждение. Образцы MgAl2O4, MgO, Al2O3, TiO2 и поликристаллов 

AlN, Si3N4 , приобретены у всемирно известной компании MTI (США). Они соответствуют 

всем требованиям, предъявляемым в эксперименте. Отработаны методики утонения образцов 

монокристаллов MgAl2O4, MgO, Al2O3, TiO2 и поликристаллов AlN, Si3N4 до толщин, 

меньших, чем проективный пробег тяжелых ионов высоких энергий. Подготовлены две 

серии образцов – с толщиной d1 = 10’20 микрон и d2 = 100 нм – 1 микрон. Образцы первой 

серии приготавливались с помощью механической шлифовки по следующей схеме.  

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 1 - Схема приготовления образцов. 1- исходный образец, 2 – после 

механической шлифовки, 3- после ионного утонения 

 

Разрезанные алмазным диском кристаллы (2х2 или 3х1 мм) клеились эпоксидной 

смолой к медному держателю толщиной 30 микрон, диаметром 3 мм и внутренним 

диаметром 1 мм, которым является TEM grid (держатель образцов для просвечивающей 

электронной микроскопии) и шлифовались на алмазной пасте на установке Micropol. Снимок 

образца, приготовленного по данной методике, схема которого дана ниже, представлен на 

рисунке 1). 

Подготовка образцов второй серии включала в себя механическую шлифовку до 

толщины ~ 30 микрон и последующее утонение методом ионного травления до появления 

отверстия в центральной части. Ионное травление проводилось на установке IV7 UniMill. 

Отработка методики приготовления образцов включала в себя определение наиболее 

оптимальных режимов травления, исключающих образование структурных дефектов на 

поверхности мишеней. На первой стадии обработки энергия ионов (Ar) составляла 8 кэВ при 

угле падения пучка 12 градусов. На финальной стадии энергия и угол уменьшались, 

соответственно, до 500 эВ и 4-х градусов, что позволяет проводить утонение в так 

называемом полирующем режиме.  

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 2 - Образец монокристалла алюмомагниевой шпинели  
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(MgAl2O4) толщиной 20 мкм, подготовленный для облучения высокоэнергетическими 

тяжелыми ионами. Толщина исходного кристалла составляет 500 мкм 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 3 - ПЭМ снимок структуры монокристалла MgAl2O4 

 

Толщина полученных таким образом образцов позволяет также использовать их в 

качестве мишеней для просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ). На рисунке 3 

представлен снимок высокого разрешения структуры образца MgAl2O4, и картина дифракции 

выделенной области, демонстрирующие отсутствие структурных нарушений. 

Анализ структуры образцов проводился на микроскопе JEOL-ARM200F в Центре 

высокоразрешающей электронной микроскопии университета Нельсона Манделы, Порт 

Элизабет, ЮАР.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 4 - АСМ снимок поверхности монокристалла MgAl2O4 

 

Проведены тестовые измерения рельефа поверхности полученных образцов на 

атомно-силовых микроскопах Интегра-Спектра (ЛЯР ОИЯИ) и ЛИП (ЕНУ им Гумилева). 

Пример АСМ снимка поверхности исходного образца MgAl2O4 приведен на рисунке 4. 

Полученные АСМ изображения свидетельствуют о высоком качестве поверхности и 

возможности использования данных образцов для изучения радиационных дефектов, 

вызываемых единичными тяжелыми ионами. 

Методом атомно-силовой микроскопии в ЛЯР ОИЯИ и ЕНУ им Гумилева проведены 

исследования рельефа поверхности приобретенных монокристаллов MgAl2O4, Al2O3 TiO2, и 

Y3Al5O12 в исходном состоянии, а также после облучения ионам висмута с энергий 700 МэВ 

до флюенса 2×10
10

 см
-2

. Трехмерный АСМ снимок поверхности шпинели (MgAl2O4) 

представлен на рисунок 6 (а). Рельеф поверхности характеризуется шероховатостью не выше 

0,1 нм, типичной и для остальных кристаллов. Воздействие ионов Bi приводит к 

образованию наноразмерных дефектов – хиллоков, плотность которых соответствует 

флюенсу ионов - ×10
10

 см
-2

 (рис. 5 б, в и г). Как видно из представленных данных, высота 

хиллоков на поверхности MgAl2O4, Al2O3 и TiO2 намного, как минимум превышает 

шероховатость исходных образцов. Это дает возможность для исследования радиационных 

повреждений на поверхности, вызываемых единичными тяжелыми ионами. 
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Рисунок 5 - 3D АСМ изображения поверхности монокристаллов. а - MgAl2O4 

(необлученный), б- MgAl2O4 (Bi), в - Al2O3(Bi), г- TiO2 (Bi) 

 

Наибольший эффект облучения (наибольшая высота и латеральный размер хиллоков) 

наблюдается на образцах TiO2 (рис. 5 (г)). Поэтому данные монокристаллы представляются 

наиболее удобным материалом для исследования структурных нарушений, вызываемых 

тяжелыми ионами с энергиями осколков деления в точках входа и выхода из облучаемого 

материала.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рисунок 6 - ПЭМ снимок структуры монокристалла TiO2, облученных ионами Bi в 

геометрии ―cross-section‖ 

 

Отработаны технологические режимы приготовления образцов с толщиной меньше 

проективного пробега ионов на кристаллах MgAl2O4 и TiO2 методами механической 

шлифовки и ионного утонения. На циклотроне DC60 проведено облучение партии 

приготовленных мишеней ионами ксенона с энергией 230 МэВ до флюенса 2×10
10

 см
-2

.  

Проведены первые электронно-микроскопические исследования образцов TiO2, 

облученных ионами висмута с энергией 1 ГэВ и 700 МэВ, а также ионами ксенона с энергией 

167 МэВ. Установлено, что аморфные латентые треки в приповерхностной области имеют 

коническую форму (рис. 6). На поверхности образцов наблюдаются дефекты, форма которых 

отличается от формы хиллоков, регистрируемых методами АСМ. Исследования в планарной 

геометрии и геометрии поперечного сечения (cross-section) проводились на микроскопе 

JEOL-ARM200F в Центре высокоразрешающей электронной микроскопии университета 

Нельсона Манделы, Порт Элизабет, ЮАР. Мишени сross-section приготавливались с 

помощью фокусированного ионного пучка на установке FEI Helios Nanolab 650.  

На рисунке 7 приведен ПЭМ снимок трека ионов висмута с энергией 1 ГэВ в 

поперечной геометрии, демонстрирующий морфологию трека в приповерхностной области. 

а б 

  в г 
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Снимок представлен вместе с СЭМ изображением поверхности облученного образца, 

показывающего хиллоки. 

 

 

 

 

 

 

 

      

 

Рисунок 7 -  СЭМ (А) и ―cross-section‖ ПЭМ (В)  снимки TiO2, облученных ионами Bi 

с энергией 1 ГэВ 

 

Заключение. Разработаны методики до радиационной подготовки образцов керамик и 

оксидов. Проведены атомно-силовые и электронно-микроскопические измерения как 

исходных, так и первых облученных образцов, подтверждающие высокое качество 

приготовленных мишеней. Получены первые электронно-микроскопические данные о 

морфологии треков высокоэнергетических ионов в приповерхностной области 

монокристаллов оксида титана.  
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Мақалада, сұйық датчик арқылы радиоактивті изотоптардың сәулеленуін бақылап, 

оны тіркеу. 

Бұл мақаланың мақсаты тәжірибеде қолдануы ӛте оңай әрі қауіпсіз, қол жетімді, 

студенттердің зертханалық жұмыстарына енгізуге болатын құрылғыны қарастыру.  Соған 

байланысты бірі ылғалдылықты, екіншісі құрғақтылықты ӛлшейтін екі бірдей термометрден 

тұратын гигрометр-психрометрді (мысалы ВИТ-2, ВИТ-1) қолдандық. Бұл құрылғы 

жоғарыда айтылған барлық талаптарға сай келеді.  

Гигрометр-психрометр ВИТ-1, ВИТ-2 бӛлме температурасы мен ылғалдылықты 

ӛлшейтін құрылғы. Олар фенопласттан жасалған әрі екі термометрден және психрометрлк 

кесте, су толтырылатын шыныдан тұрады. Ылғалдылықты ӛлшейтін термометрге шифоннан 

жасалған мата (фитиль) қолданылады [1]. 

 

 
 

1-сурет. Гигрометр-психрометр 

 

Ал біз арнайы әзірленген матаны дистилденген сумен ылғалдандырып, 10-15 мин 

бақылап, термометрлердегі айырмашылықты таптық. Осы әдіс арқылы дистилденген суға 

радиоактивті изотоптардың әсерін бақылып, гигрометр - психрометр кӛмегімен бастапқы 

мәннен айырмашылық болатынын байқадық. 

Белгілі аспирациялық жылдамдықта (0,5ден 1 м/c) психрометрлік таблица арқылы 

ылғалдылық пен құрғақ термометрдің әртүрлі кӛрсеткішіне байланысты ауаның 

салыстырмалы ылғалдылығын анықтауға болады [2].ж 

Теория жүзінде сәулеленуге ұшыраған судың физика химиялық қасиеті, әсіресе оның 

булану процесі тезірек болады. Ал біздің тәжірибеміз осы ережені растап, дәл сол 

құбылыстар байқалды. 

Бұл әдіс келесі реттілікпен орындалады: 
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1. Ылғалдылықты ӛлшейтін термометрдің шынысына дистилденген су құямыз және 

арнайы матаны (фитиль) орналастырамыз.  

2. Шамамен 10-15 мин, нақты температура орныққанша, бақылаймыз.  

3. Δt – tқұрғақ – tылғал психрометрлік айырмашылықты анықтаймыз. 

4. Осы уақыт аралығында басқа дистилденген суды радиоактивті изотоптардың 

қасына қойып, сол суды шыныға  құйып,  оны да дәл суды ӛлшегендей ӛлшейміз. 

5. Температуралардың психрометрлік айырмашылығын       зерттелінген зат үшін 

табамыз Δtзерт. 

6. Осы шаманың дұрыстығын бақылау үшін бірнеше рет қайталаймыз.  

7.       мәніне қарап сәулеленудің бар жоғын анықтай аламыз.  

1-мысал. 

Жұмыс үшін құрамында К40 радиоактивті изотобы бар KCl қолдандық.Полиэтиленді 

стаканда 50 мл дистилденген суды радиоактивті затқа әртүрлі қашықтықта 20-60мин қойдық. 

Ең бірінші қарапайым дистилденген судың психрометрлік айырмашылығын тауып алдық. 

Содан кейін КСlмен сәулеленген дистилденген суды ӛлшеп, екеуінің психрометрлік 

айырмашылығы Δt=1,8 С болды. Демек, бұл шама уақыттың ӛтуіне және қоршаған ортадағы 

ӛзгерістерге қарамастан бірдей болады. Температураны ӛлшеу қателігі      . 

 

 
 

2-сурет. KCl 

 

2-мысал. 

Тәжірибені жүргізу үшін КОН(1-cурет) және K2SO4 (2-сурет) қолдандық. Калий 

гидроксиді мен калий сульфатын суға белгілі бір қашықтықта орналастырып, 20-60мин 

аралығында қоямыз. Бұл қоспаларды да дәл жоғарыда айтылған әдіс арқылы ӛлшейміз. 

Калий гидроксидінің суға әсері ӛте күшті болды. Себебі, ол суды тез қыздырып, 

температуаның ӛзгерісі айтарлықтай кӛп болды. Оның психрометрлік айырмашылығы 1,6 С, 

ал калий сульфатында- 1,1 С болды. Бұл қоспалардың суға әсері күшті болатынын байқадық. 

Себебі,  калийдің 0,1 % құрайтын  К-40  табиғи бета және гамма радиоактивтіліктен тұратын 

радиоактивті изотоп. Калийдің табиғи радиоактивтілігі - 31 Вк/г [3]. 

Тәжірибенің нәтижесі кӛрсеткендей, гигрометр - психрометр табиғи радиоактивті 

изотоптардың әсерін зерттеуге қолдану ӛте тиімді әрі сенімді. 
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                                                            3-сурет. КOH                                                  

 

 
 

                                                                  4-сурет.  К 2 SO 4 

 

Күтілетін нәтижелер: 

- ӛндірісте, зертханалық жұмыстарда, үй шаруашылығында және барлық салада 

гигрометр-психрометрді қолдану технологиясын ұйымдастыру; 

- осы  әдісті жетілдіре отырып, радиоактивті изотоптардың залалын азайту; 
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