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Аннотация. Методом синхротронной спектроскопии ближней тонкой структуры края рент-
геновского поглощения (X-ray Absorption Near Edge Structure – XANES) проведена диагнос-
тика массивов столбиков никеля, случайным образом распределенных в слое SiO2 на подлож-
ке кремния. Столбики никеля были получены методом электрохимического осаждения метал-
ла в поры матрицы диоксида кремния, сформированные трековым методом. Латентные треки 
формировались путем облучения слоя SiO2 тяжелыми ионами золота на ускорителе института 
Хан-Майтнер (Берлин, Германия). Методом растровой электронной микроскопии установлены 
особенности заполнения пор металлом, показана специфика образования столбиков Ni, их 
морфология (поверхность и сколы). Для исследований электронно-энергетического строения 
массивов Ni столбиков методом XANES использовалось высокоинтенсивное синхротронное 
излучение ультрамягкого рентгеновского диапазона накопительного кольца BESSY II Гель-
мгольц Центра Берлин. Путем анализа локального окружения атомов никеля и кислорода по 
данным синхротронного метода XANES изучена специфика фазового состава поверхностных 
слоев, включая интерфейс столбик-матрица. Показано, что образование фазы силицида нике-
ля возможно лишь при определенных режимах формирования массивов столбиков, когда 
происходит частичное разрушение матрицы диоксида кремния при контакте металла с под-
ложкой Si. Изучена специфика естественного окисления поверхности гетероструктуры столбик 
никеля – диоксид кремния.

Ключевые слова: столбики никеля, оксид кремния, латентные ионные треки, растровая элек-
тронная микроскопия, спектроскопия ближней тонкой структуры края рентгеновского погло-
щения.

ВВЕДЕНИЕ
Разработка подходов к темплатному синтезу 

структур с различными  функциональными свой-
ствами в последнее время вызывает повышенный 
интерес. В качестве примера приведем осаждение 
частиц различных металлов и полупроводников в 
пористый кремний. Такая методика, к примеру, мо-
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жет быть использована для создания контактов в 
фотовольтаике [1–4]. Более того, представляет ин-
терес создание полупроводниковых приборов на 
основе заполненных треков в диэлектрических сло-
ях таких непроводящих материалов, как диоксид 
или оксинитрид кремния, сформированных на по-
верхности кристаллического кремния в TEMPOS-
структурах (tunable electronic material with pores in 
oxide on silicon) [5, 6]. В этом случае особый ин-
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терес вызывает использование метода темплатно-
го синтеза для создания устройств микро- и на-
ноэлектроники в сочетании с электрохимическим 
осаждением (ЭО). Последнее позволяет контроли-
ровать процессы образования и роста зародышей 
осаждаемых веществ на атомарном уровне [6, 7], 
обеспечивая высокую точность контроля количес-
тва осаждаемого вещества из-за высокой точнос-
ти измерения заряда, протекающего в электрохи-
мической ячейке.

С помощью ЭО возможно получать металлы и 
полупроводники с высокой степенью чистоты даже 
при использовании исходных материалов, не под-
вергавшихся специальной очистке. Электрохими-
ческий метод обладает высокой селективностью и 
позволяет вести осаждение на электроды-подлож-
ки сложной формы (мезопористые структуры, на-
нотрубки, наностолбики и др.) и практически лю-
бых размеров [8]. Для темплатного синтеза важ-
ным фактором является наличие развитой повер-
хности сформированных структур, которая играет 
ключевую роль в проявляемых свойствах, в свою 
очередь, тесно связанных с электронным и локаль-
ным атомным строением.

Методы электронной микроскопии, безусловно, 
востребованы для понимания специфики морфоло-
гических свойств темплатных структур, обладаю-
щих развитой поверхностью [5, 9]. В то же время 
для анализа локального атомного строения и элек-
тронно-энергетического спектра в массивах частиц 
магнитного материала в матрице SiO2 необходимы 
прямые экспериментальные поверхностно-чувс-
твительные методы рентгеноэлектронной спект-
роскопии. Метод спектроскопии ближней тонкой 
структуры края рентгеновского поглощения (X-ray 
Absorption Near Edge Structure – XANES), реализу-
емый с применением синхротронного излучения и 
чувствительный к локальному окружению атомов 
заданного сорта, традиционно ограничен слоями 
в десятки нанометров на поверхности изучаемой 
структуры [10] при детектировании полного вы-
хода электронов (Total Electron Yield – TEY), как 
основного процесса, сопровождающего поглоще-
ния квантов рентгеновского излучения [11–13]. В 
то же время регистрация выхода флуоресцентных 
квантов (Fluorescence Yield – FY) позволяет зон-
дировать ту же структуру, но в её объеме одновре-
менно с TEY, изучая доступные границы раздела, 
см., например, [14]. Таким образом, в нашем случае 
сочетание методов рентгеновской спектроскопии 
и электронной микроскопии позволяет получить 
информацию о локальном атомном и электронном 

строении в качестве характеристик поверхности и 
объема изучаемых структур в сочетании с изуче-
нием их морфологических характеристик.

Отметим, что формирование различных несте-
хиометрических соединений в виде тонких проме-
жуточных, дофазовых и фазовых слоев может про-
исходить на гетерограницах типа металл/полупро-
водник и металл/диэлектрик (например, вследс-
твие межатомного перемешивания). Слои и разви-
тые границы раздела как в приповерхностной об-
ласти, так и в объёме структуры, сформированной 
темплатным методом, обладают различным локаль-
ным атомным строением и могут оказывать реша-
ющее влияние на электрофизические и магнитные 
свойства указанных систем [15].

Целью данной работы являлись исследования 
синхротронным методом спектроскопии ближней 
тонкой структуры края рентгеновского поглощения 
(X-ray Absorption Near Edge Structure – XANES) в 
режиме регистрации спектров TEY (приповерх-
ностные слои) и FY (объём) на массивах субмик-
ронных столбиков Ni, сформированных методом 
электрохимического осаждения в пористой мат-
рице SiO2 на кристаллическом кремнии в зависи-
мости от условий их получения. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Слой SiO2 толщиной ~ 500 nm был получен 
термическим окислением в атмосфере O2 (чисто-
та 99.9999 vol. %, 1100 °C, 10 h) пластин кристал-
лического кремния марки КДБ 40 (100). На уско-
рителе института Хан-Майтнер (Берлин, Герма-
ния) путем облучения слоя SiO2 ионами 197Au+ 
с энергией 350 МeV осуществлялось формирова-
ние пролетных треков в слое диэлектрика струк-
туры SiO2/Si. Для формирования пор латентные 
треки, образованные в слое оксида кремния, под-
вергались травлению при комнатной температу-
ре 20 oС в разбавленном водном растворе плави-
ковой кислоты (массовая доля кислоты 1.35 %). 
Далее в поры оксида кремния электрохимически 
осаждался никель. Осаждение проводили в трех-
электродной ячейке (с разделенными электродны-
ми пространствами) со вспомогательным Pt-элек-
тродом и насыщенным хлорсеребряным электро-
дом сравнения. Заполнение пор никелем проводи-
лось из раствора 0.5 M NiSO4 + 0,5 M H3BO3 при 
потенциале –1.0 V и освещении рабочего электро-
да (кремниевых пластин) светодиодом синего све-
та с мощностью светового потока J = 50 mW/cm2. 
Необходимость освещения электродов объясняет-
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ся тем, что кремний с дырочным типом проводимо-
сти запирает протекание тока в условиях катодной 
электрохимической поляризации. Генерация фото-
электронов в зоне проводимости кремния обеспе-
чивает процесс восстановления катионов Ni2+ при 
формировании структуры Ni/SiO2/Si.

В данной работе исследовались две группы об-
разцов с различной толщиной диэлектрического 
слоя и диаметром пор, а также их различной поверх-
ностной плотностью. В первом случае флюенс ио-
нов при облучении был 1·108 cm–2, а время травле-
ния составляло 40 минут (группа А), во втором слу-
чае – флюенс ионов 5·108 cm–2, время травления со-
ставило 80 минут (группа Б). Таким образом, были 
получены структуры, максимально отличающиеся 
друг от друга количеством образованных латентных 
треков и, как следствие, с различной плотно стью 
частиц металла, инкорпорированных в диэлектри-
ческие поры. С данными параметрами было полу-
чено несколько образцов, которые в дальнейшем 
показали хорошую воспроизводимость морфоло-
гии, структуры и электронного строения.

Исходные структуры SiO2/Si (от сформирован-
ного оксидного слоя до готовой пористой матри-
цы), а также структуры Ni/SiO2/Si исследовались 
при помощи метода растровой электронной мик-
роскопии (РЭМ) на микроскопе LEO1455-VP. Мор-
фология поверхности сформированных структур 
изучалась в режиме детектирования вторичных 
электронов.

При использовании метода XANES можно по-
лучить информацию о распределении локальной 
парциальной плотности свободных электронных 
состояний в зоне проводимости [16, 17]. Это дела-

ет данные XANES чрезвычайно чувствительными 
к специфике локального окружения атомов задан-
ного сорта, что ранее было неоднократно проде-
монстрировано [11, 12, 17–21]. 

В настоящей работе исследовалось локальное 
окружение атомов никеля и кислорода в структурах 
Ni/SiO2/Si. Спектры XANES одновременно регист-
рировались методом измерения компенсационного 
тока с образца в режиме регистрации TEY и детек-
тором квантов в режиме регистрации FY. Рентге-
носпектральные данные были получены на синх-
ротроне BESSY II Гельмгольц Центра Берлин (Гер-
мания). Вакуум в рабочих камерах станций RGBL 
и SurICat составлял 10–10 Torr, аппаратурное ушире-
ние 0.1 eV. При регистрации TEY глубина анализа 
составила ~ 10 nm (O K) и 15 nm (Ni L2,3) согласно 
[10]. В то же время согласно [14] глубина зондиро-
вания для регистрации данных XANES в режиме 
FY превышает сотни нанометров. Для калибровки и 
нормировки экспериментальных спектров исполь-
зовался сигнал чистой золотой фольги. В качестве 
эталонных объектов использовались следующие: 
матрица SiO2 без наполнения никелем, термичес-
кая пленка SiO2 толщиной 100 nm, коммерческие: 
металлический никель, оксид никеля NiO, силицид 
никеля Ni2Si производства Alfa Aesar.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Приведенные на рис. 1 данные РЭМ показыва-

ют, что столбики никеля распределены по поверх-
ности структуры Ni/SiO2/Si достаточно равномер-
но. Однако наряду с изолированными островками 
металла субмикронных размеров, соответствую-
щих отдельным заполненным порам, на некоторых 

 
Рис. 1. Растровая электронная микроскопия композитных структур Ni/SiO2/Si группы А (a) и Б (b)

[Fig. 1. Scanning electron microscopy of the composite Ni/SiO2/Si structures for groups of samples A (a) and B (b)]

Condensed Matter and Interphases, 2019, 21(1), 116–125

Е. В. Паринова, А. К. Федотов, Д. А. Коюда и др. Изучение особенностей формирования композитных структур...



119

участках поверхности отчетливо видно объедине-
ние их в группы. Это связано с тем, что травление 
латентных ионных треков в SiO2 приводит к форми-
рованию системы случайно расположенных верти-
кальных пор по всей поверхности диоксида крем-
ния, зачастую лежащих столь близко друг к другу, 
что при заполнении их металлом вершины метал-
лических столбиков сливаются у поверхности.

Для образцов группы А диаметр пор составлял 
около 200–400 nm, причем никель заполняет не все 
поры (рис. 1а). Это свидетельствует о том, что часть 
пор была не протравлена до поверхности кристал-
ла Si, так что электрокристаллизация металла в 
них не происходит из-за наличия на дне поры ди-
электрической прослойки из SiO2. В тех же порах, 
где электрохимическая нуклеация металла проис-
ходит, при полном заполнении поры часть метал-
ла образует над поверхностью SiO2 выступающие 
образования («шляпки») с диаметром больше, чем 
у заполненной поры.

РЭМ исследование образцов группы Б (рис. 1b) 
показывает, что ввиду более высокой поверхнос-
тной концентрации латентных треков и больше-
го времени травления происходит перекрытие до-
вольно большого количества пор. На таких учас-
тках кристалла и происходит осаждение никеля с 
образованием островковых структур металла раз-
мером до 500 nm, состоящих, в свою очередь, из 
более мелких частиц диаметром ~ 100 nm.

Таким образом, РЭМ исследования показали 
эффективное электроосаждение никеля в поры ок-
сидного слоя на кристаллическом кремнии. Проде-
монстрирована прямая зависимость эффективнос-
ти формирования и плотности покрытия частица-
ми никеля (соотв. порами) композитной структуры 
Ni/SiO2/Si, от флюенса ионов, как основного пара-
метра формирования треков, и времени электро-
химического осаждения. Однако граница раздела 
металл/полупроводник (частица/подложка), харак-
теристики которой могут оказывать существенное 
влияние на свойства композитной структуры, в це-
лом скрыты для РЭМ анализа от поверхности как 
минимум на толщину слоя диэлектрической мат-
рицы оксида кремния.

XANES L2,3 спектры никеля представлены на 
рис. 2. Для сопоставления поверхностно чувстви-
тельных TEY спектров их тонкая структура при-
водится в единой нормировке с результатами из-
мерений FY, проведенных одновременно, и чувс-
твительных к объему структуры. Для сопоставле-
ния приводятся данные XANES Ni L2,3 в режиме 
TEY для эталонных образцов. Основной пик (А) 

XANES Ni L2,3 спектра располагается при энергии 
852.8 eV для металлического никеля, что на 0.5 eV 
ниже, чем в оксиде никеля (и в силициде, покры-
том естественным окислом). 

Если для результатов измерений в режиме TEY 
определение положения основного пика А пред-
ставляется возможным (рис. 2), то в силу относи-
тельно слабой интенсивности сигнала данных в 
режиме FY это затруднительно. С другой стороны, 
для образца из группы Б «зашумленность» спектра 
FY наблюдается в значительно меньшей степени, 
свидетельствуя о достаточном количестве металли-

 
Рис. 2. XANES Ni L2,3 спектры полученные в режимах 
выхода электронов (темные точки) и выхода фотонов 
(серые точки) композитных структур Ni/SiO2/Si сфор-
мированных при разных значениях флюенса и времени 
травления, а также для эталонных структур фольги 
металлического никеля, порошков оксида никеля NiO и 

силицида никеля Ni2Si
[Fig. 2. XANES Ni L2,3 spectra registered in electron yield 
mode (dark dots) and photon yield mode (grey dots) for 
composite Ni/SiO2/Si structures formed under different 
fl uen ces and etching times together with reference structures 
data: metallic Ni foil, powders of NiO and nickel silicide 

Ni2Si]
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ческих частиц в пределах площади покрытия пучка 
синхротронного излучения, диаметров в 1 mm.

Отметим, однако, что установить наличие окис-
ления никеля по распределению особенностей тон-
кой структуры спектра XANES Ni L2,3 достаточно 
легко в силу проявления иной заметной особеннос-
ти при энергиях фотонов 855.5 eV (особенность В). 
Эта структура отмечается для TEY данных, полу-
ченных от структур с частицами никеля (рис. 2), что 
свидетельствует об окислении их поверхности. В 
то же время FY спектры XANES Ni L2,3 не содер-
жат «оксидной» особенности В в области энергий 
~ 855–856 eV, что говорит об отсутствии заметного 
количества оксида в объеме формирующихся стол-
биков никеля. Наблюдаемый на TEY-спектрах ок-
сид, таким образом, является результатом атмос-
ферного окисления при выдержке (хранении) об-
разцов композитных структур Ni/SiO2/Si в лабора-
торных условиях, а в процессе электроосаждения 
значительного окисления не происходит.

Наконец, отличительной спектральной особен-
ностью металлического никеля является наличие 
на рис. 2 пика С, расположенного на расстоянии 
порядка 7 eV от пика А (~ 859.3 eV). Для образ-

цов композитных структур Ni/SiO2/Si этот пик хо-
рошо заметен, что подтверждает окисление лишь 
поверхности частичек никеля. Объемные данные 
выхода флюоресценции FY однозначно содержат 
особенность С, подтверждая металлическую при-
роду объема столбиков в порах слоя SiO2. Очевид-
но, что естественный оксид поверхности, покры-
вающий металлические частицы в порах матрицы 
SiO2, имеет малую толщину, не превышающую не-
скольких нанометров, Об этом свидетельствуют 
сглаженные и уширенные особенности В тонкой 
структуры спектров XANES TEY на рис. 2. Глу-
бина зондирования, по нашим оценкам и согласно 
[10], не превышает 15 nm, что позволяет при этом 
в сигнале TEY отличить и свойственную металлу 
особенность тонкой структуры С.

Специфика локального окружения атомов кис-
лорода поверхности и объема изученных струк-
тур представлена спектрами XANES К-краев кис-
лорода, зарегистрированных в режимах TEY и FY 
(рис. 3). Тонкая структура этих спектров значи-
тельно отличается в случае окисления кремния 
(матрица из оксида) и никеля, согласно эталонным 
спектрам соответствующих соединений. Диоксид 

 
Рис. 3. XANES O K-спектры полученные в режимах выхода электронов (темные точки) и выхода фотонов (серые 
точки) композитных структур Ni/SiO2/Si сформированных при разных значениях флюенса и времени травления, а 
также для эталонных структур: порошков оксида никеля NiO, силицида никеля Ni2Si и пленки диоксида кремния
[Fig. 3. XANES O K spectra registered in electron yield mode (dark dots) and photon yield mode (grey dots) for compos-
ite Ni/SiO2/Si structures formed under different fl uences and etching times together with reference structures data: powders 

of NiO, nickel silicide Ni2Si and SiO2 fi lm]
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кремния обладает выраженным краем поглоще-
ния при энергиях выше 534 eV с особенностями 
тонкой структуры B (~ 535.3 eV), С (~ 537.7 eV) 
и D (~ 540 eV). В то же время тонкая структура 
оксида никеля отличается существенно и имеет 
иное распределение тонкой структуры (см. осо-
бенность А1). 

Отметим сходство О К XANES для силици-
да Ni2Si, покрытого естественным оксидом (заре-
гистрирован в режиме TEY), с данными для SiO2. 
Этот факт является, по нашему мнению, свиде-
тельством того, что при окислении силицида в ла-
бораторных условиях хранения этого соединения 
в форме порошка, связь атомов атмосферного кис-
лорода преимущественно происходит с атомами 
кремния Ni2Si. Однако для естественного оксида 
поверхности силицида характерна еще одна спек-
тральная особенность в виде препика при энерги-
ях 533.5 eV.

Для образца композитной структуры Ni/SiO2/Si, 
сформированной при минимальной дозе облуче-
ния и меньшем времени осаждения, спектр и для 
поверхности и для объема почти полностью соот-
ветствует XANES данным для SiO2. Этот факт го-
ворит о столь незначительном окислении поверх-
ности металла, что тонкая структура не проявля-
ется «на фоне» интенсивного сигнала от матрицы 
диоксида кремния. Здесь нет противоречий с ре-
зультатами исследований XANES Ni L2,3 (рис. 2), 
так как в этом случае мы исследовали сигнал от 
атомов никеля, в то время как сигнал от матрицы 
SiO2, в котором с кислородом связаны атомы крем-
ния, не вносил вклад в распределение особеннос-
тей спектров.

Иная ситуация наблюдается для состояния по-
верхности и объема образца группы Б, соответс-
твующего пятикратному увеличению флюенса ио-
нов при формировании латентных треков и двой-
ному увеличению времени осаждения металла в 
поры. Напомним, что данные РЭМ указывают на 
образование островковых структур металла раз-
мером до 500 nm. В спектрах O K XANES режима 
TEY (поверхностная чувствительность) у этих об-
разцов присутствует тонкая структура с препиком 
при энергиях 529–535 eV, состоящая из заметных 
компонент А0, А1, А2 и А3. По нашему мнению, 
особенность А0 может быть связана с большим 
количеством кислородных вакансий естественно-
го оксида, покрывающего столбики Ni, в то время 
как компонента А1 (оксид никеля NiO) заметна для 
поверхностно чувствительных TEY данных этого 
образца. То есть на поверхности «островковых» 

структур металла формируется естественный ок-
сид. Далее, TEY данные образца с более плотным 
покрытием поверхности металлом, имеют в облас-
ти препика К-края кислорода еще две компоненты 
A1 и A2, равноотстоящие от основного препика 
A2 естественного оксида на поверхности силици-
да Ni2Si. Этот факт свидетельствует о возможном 
образовании силицида никеля несколько отлично-
го по стехиометрии от Ni2Si, что вполне возможно 
при столь плотном покрытии поверхности пористо-
го диоксида кремния металлом. Наконец для образ-
ца типа Б с максимальными значениями флюенса 
ионов и времени последующего осаждения в глу-
боких (объемных) слоях, согласно данным XANES 
O K в режиме FY, формируется силицид Ni2Si. Об 
этом можно судить по положению особенности А3 
и всего FY спектра в целом, полностью совпада-
ющих с данными для эталона (рис. 3.) Ni2Si, окис-
ленного естественным путем.

ВЫВОДЫ
Для изучения образования фаз в композитных 

структурах Ni/SiO2/Si при заполнении никелем пор 
диоксида кремния возможно эффективное приме-
нение синхротронного метода XANES в «поверх-
ностно-» и «объемно-» чувствительных режимах 
детектирования полного выхода электронов (TEY) 
и фотонов (FY), соответственно. Получаемые дан-
ные позволяют охарактеризовать специфику ло-
кального окружения атомов, входящих в нанослои 
на поверхности изучаемых структур, не превышая 
15 nm в глубине информационного слоя, и объема 
этих же структур, до микрометров, в рамках еди-
ного синхротронного эксперимента.

Электроосаждение металлического никеля в 
образцах типа А (в течение 40 минут) в поры, фор-
мируемые при значениях флюенса 108 ion/cm2, не 
приводит к заметному межатомному взаимодей-
ствию на поверхности и «объемных» границах раз-
дела «металл-полупроводник» (металл-подложка) 
или «металл-диэлектрик» (металл-пленка).

Установлено, что в образцах типа Б пятикрат-
ное увеличение плотности пор и покрытия части-
цами металлического никеля (при двукратном уве-
личении времени травления пленки SiO2) стиму-
лирует межатомное взаимодействие сильно про-
травленной матрицы диоксида кремния с осажда-
емым никелем. Это приводит к образованию сили-
цида Ni2Si в объемной части композитной струк-
туры Ni/SiO2/Si, и несколько отличного от него си-
лицида в поверхностных нанослоях, а также дает 
возможность плавного, через состав, управления 
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электронным строением композитных структур 
Ni/SiO2/Si. Образование силицидов поверхности и 
объема следует учитывать для оптимизации транс-
портных свойств изученных структур.
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Abstract
Purpose. The aim of this work was atomic and electronic structure and phase composition study of 
submicron Ni rods arrays formed by electrochemical deposition in a porous SiO2 matrix on crystalline 
silicon depending on the conditions of their production by the synchrotron technique of X-ray 
Absorption Near Edge Structure (XANES) in the near-surface layers sensitive registration mode of 
total electron yield detection and bulk sensitive registration mode of fl uorescence yield detection.
Methods and Methodology. Nickel rods arrays were obtained by electrochemical deposition of 
metal into the pores of the silicon dioxide matrix formed by the ion-tracking technique. Latent tracks 
were formed by irradiating the SiO2 layer with heavy gold ions at the Han-Meitner Institute accelerator 
(Berlin, Germany). In the fi rst case, ion fl uence under irradiation was 1·108 cm–2, and etching time 
was 40 minutes (group A), in the second case ion fl uence was 5·108 cm–2, etching time was 80 minutes 
(group B). The initial SiO2/Si structures (from the formed oxide layer to the fi nished porous matrix) 
and Ni/SiO2/Si composite structures were studied using the scanning electron microscopy (SEM) 
with the use of LEO1455-VP microscope. The surface morphology was studied in the mode of 
secondary electrons detection. The local atomic and electronic structure in Ni/SiO2/Si composite 
structures was studied by XANES spectra. XANES were simultaneously recorded by the method of 
measuring total electron yield and by the fl uorescent photons detection mode. X-ray spectroscopy 
data were obtained at the Russian German beamline of BESSY II synchrotron of the Helmholtz 
Zentrum Berlin (Germany). The vacuum in the spectrometers chambers was 10–10 Torr, the instrument 
broadening was 0.1 eV. When registering TEY, the analysis depth was ~ 10 nm (O K absorption edge) 
and 15 nm (Ni L2,3 absorption edge). At the same time the depth of analysis for XANES data recording 
in fl uorescence yield mode exceeds hundreds of nanometers. A pure gold foil signal was used to 
calibrate and normalize the experimental spectra. The following objects were used as reference objects: 
SiO2 matrix without nickel fi lling, thermal SiO2 fi lm with thickness of 100 nm, commercial: metallic 
nickel, nickel oxide NiO, nickel silicide Ni2Si produced by Alfa Aesar.
Results. SEM studies have shown effective electrodeposition of nickel in the pores of the oxide layer 
on crystalline silicon. The direct dependence of the formation effi ciency and density of nickel particles 
coating (resp. pores) of the composite structure Ni/SiO2/Si is demonstrated from the fl uence of ions 
as the main parameter of the formation tracks, and the time of electrochemical deposition. However, 
the metal/semiconductor interface (particle / substrate), the characteristics of which can have a 
signifi cant effect on the properties of the composite structure, is generally hidden for SEM analysis 
from the surface at least by the layer thickness of the silicon oxide dielectric matrix.
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For the phase formation studies in Ni/SiO2/Si composite structures when nickel fi ll the pores of silicon 
dioxide, it is possible to effectively use the synchrotron XANES method in the “surface-” and “volume-” 
sensitive modes of the total yield of electrons or fl uorescence yield detection respectively. The obtained 
data allow us to characterize the specifi cs of the local environment of the atoms included in the 
nanolayers on the surface of the studied structures, not exceeding 15 nm in the depth of the information 
layer, and the volume of the same structures, up to micrometers, in a single synchrotron experiment.
Conclusions. Electrodeposition of metallic nickel in type a samples (within 40 minutes) into pores 
formed at fl uence values of 108 ion/cm2 does not lead to a noticeable interatomic interaction on the 
surface and the “volume” boundaries of the “metal-semiconductor” (metal-substrate) or “metal-
dielectric” (metal-fi lm). The samples with fi vefold increased pores density and coated with the particles 
of metallic nickel (with a twofold increase in time of SiO2 fi lms etching) have the considerably 
stimulated interatomic interactions of strongly etched matrix of silicon dioxide with the deposited 
nickel. This leads to the formation of Ni2Si silicide in the bulk part of the Ni/SiO2/Si composite 
structure, and slightly different silicide in the surface nanolayers, that also enables smooth, through 
the composition, control of the electronic structure of the composite Ni/SiO2/Si. The formation of 
surface and volume silicides should be taken into account to optimize the transport properties of the 
structures studied.

Keywords: nickel rods, silicon oxide, latent ion tracks, scanning electron microscopy, X-ray absorption 
near edge structure spectroscopy
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