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ВВЕДЕНИЕ 

 Ресурс машин и оборудования определяется состоянием поверхностных 

слоев деталей, подвергаемых воздействию механических нагрузок, высоких 

температур, абразивной и коррозионной среды. Особенно остро стоит вопрос 

повышения надежности изделий при эксплуатации в экстремальных и непре-

рывных условиях нагружения. 

 Новые подходы к существенному повышению эксплуатационных свойств 

поверхностей конструкционных материалов строятся на развитии нанотехноло-

гий. 

 Современные нанотехнологии связывают улучшение физико-

механических и эксплуатационных характеристик поверхностных слоев кон-

струкционных материалов с измельчением их зеренной структуры до 100 нм и 

менее, что приводит к существенному увеличению объемной доли границ раз-

делов и обуславливает уникальные наноструктурные свойства, отличные от 

свойств основного объема металла. Наличие в наноструктуре квазиаморфной 

фазы обеспечивает эффективную релаксацию напряжений любого масштабного 

уровня и приводит к значительному повышению механических свойств и фор-

мированию так называемого «белого» слоя [1] 

 Фундаментальные исследования наноструктурированных поверхностных 

слоев твердого тела рассматриваются в работах академика Панина В.Е [1] и 

развиваются в таких областях науки как наноматериаловедение [2], нанотрибо-

логия [3] и другие. 

 Создание материалов и поверхностных слоев деталей с повышенными 

прочностными характеристиками и экстремальными эксплуатационными свой-

ствами может быть обеспечено на основе управления структурообразованием 

(субструктурным упрочнением) интенсивной пластической деформацией 

(ИПД) [4-6]. В результате пластического структурообразования в поверхност-

ном слое сталей формируются фрагментированные субмикро- и нанокристал-

лические структуры. 
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 Эффективными методами развития интенсивной пластической деформа-

ции являются равноканальное угловое прессование [6], кручение под высоким 

давлением [7], интенсивная прокатка и всесторонняя ковка [8], SMAT (Surface 

mechanical attrition treatment) [9] и USSP (ultrasonic shot peening) [10], ионно-

плазменная обработка [1], ультразвуковая поверхностная пластическая дефор-

мация [11], дробеструйная обработка (shot peening) [12], фрикционная обработ-

ка (friction treatment) [13], наноструктурирующее выглаживание (nanostructuring 

burnishing) [14] и другие. 

 Наноструктурирующая поверхностная механическая обработка SMAT 

(ультразвуковая обработка шариками в вакууме) повышает предел текучести (в 

5…6 раз), твердость и усталостную прочность хромоникелевой стали 316L 

(02Х17Н12М2Г2). Ультразвуковая обработка шариками обеспечивает одновре-

менный рост прочности и пластичности холоднокатаной ленты из трип-стали 

23Х15Н5М3Г со структурой метастабильного аустенита. Пескоструйная обра-

ботка на специальных установках приводит к наноструктурированию поверх-

ности метастабильной аустенитной стали AISI 304 (08Х19Н9Г2) и росту твер-

дости, микромеханических свойств, коррозионной стойкости, сопротивления 

механическому и коррозионному износу. Наноструктурирование поверхностей 

сталей ультразвуковой ковкой в вакууме и дробеструйной обработкой повыша-

ет твердость и сопротивление коррозии в растворе NaCl. 

 Наноструктурирование поверхностного слоя металлов и сплавов направ-

лено прежде всего на повышение трибологических свойств. Так, в работе [15] 

показано, что трибологические свойства сплавов железа могут определяться не 

только степенью легированности и прочностью материала, но также дисперс-

ностью нанокристаллических структур трения. При этом износостойкость угле-

родистых сплавов с мартенситной структурой может быть существенно повы-

шена за счет активизации в тетрагональном α-мартенсите процессов деформа-

ционного динамического старения и сохранения в кристаллической решетке 

мартенсита максимальной концентрации углерода за счет проведения термиче-

ских обработок и легирования сплавов повышенным  количеством углерода. 



6 

 Износостойкость наноструктурированных поверхностей сталей в услови-

ях трения обеспечивается оптимальным сочетанием их прочности и пластично-

сти. Установлено, что сверхмелкие зерна (менее 8 нм) нанокристаллического 

слоя не повышают износостойкость стали вследствие повышения его хрупко-

сти. В связи с этим необходимо весьма точно назначить режимы обработки, по-

скольку интенсивная пластическая деформация одновременно с повышением 

прочности материала может привести к снижению пластичности и разрушению 

поверхностного слоя [1]. 

 При наноструктурировании поверхностей закаленных сталей методами 

ионно-плазменной и фрикционной обработки показатели твердости вдавлива-

ния достигают более 10 ГПа. 

 При финишной обработке деталей применяются технологии нанополиро-

вания [16], наношлифования [17] и наноструктурирующего выглаживания [18]. 

 Широкое применение в инженерии поверхности находят наноструктури-

рованные тонкопленочные материалы и многокомпонентные упрочняющие по-

крытия [1, 19]. Для повышения износостойкости материалов, в том числе ин-

струментальных, широко применяются специальные защитные нанопокрытия, 

обеспечивающие работу поверхностей изделий при высоких контактных 

напряжениях и температурах в условиях абразивных и окислительных сред. 

Наноструктурированные поверхностные слои и нанопокрытия с размерами 

нанокристаллитов менее 100 нм обеспечивают высокие твердость, теплоем-

кость и пластичность [1]. 

 Установлено, что отношения твердости вдавливания к модулю упругости 

при размере зерен двухмерной структуры нанопокрытий из борида тантала 

10…20 нм достигают значений 0,147…0,173. Максимальная микротвердость 

наблюдается при толщине пленок 100…150 нм. Твердость вдавливания в нано-

структурных покрытиях обеспечивается в пределах от 12 до 40 ГПа. Однако 

нанесенная поверхностная пленка является сильно неравновесной системой. 

При сопряжении тонкой пленки с подложкой формируется резко выраженный 

интерфейс, оказывающий существенное влияние на структурно-фазовые пре-



7 

вращения в неравновесной структурной системе [1]. 

 В зависимости от вида обработки материала поверхностного слоя изме-

нение параметров физико-механических, структурных  и химических свойство 

по глубине может быть непрерывным (плавное, монотонное изменение пара-

метров), дискретным (скачкообразное изменение параметров) или смешанным 

(оба случая одновременно). 

 Особенно важно устанавливать закономерности изменения параметров 

при упрочнении материала. По мере удаления от поверхности изменяются та-

кие характеристики, как плотность дефектов, размеры фрагментов, субзерен и 

зерен. Вследствие изменения параметров структуры, концентрации дефектов и 

фазового состава по глубине поверхностного слоя существенно меняются твер-

дость, прочность, пластичность и другие свойства материала. 

 Исследование и оценка параметров качества наноструктурированного по-

верхностного слоя материалов и деталей является актуальной проблемой со-

временной подготовки инженеров, а также магистров и бакалавров в областях 

техники и технологии. 

 Для исследования и контроля параметров поверхностного слоя материа-

лов в наноструктурном состоянии разработан комплекс методов, приборов и 

стандартов, позволяющих определять топографию, физико-механические, 

структурные и химические свойства. 
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1 ИЗМЕРЕНИЕ НАНО- И МИКРОТВЕРДОСТИ МАТЕРИАЛОВ  

И НАНОСТРУКТУРИРОВАННЫХ ПОВЕРХНОСТНЫХ СЛОЕВ  

 Твердость (hardness) – это способность материалов сопротивляться 

упругой деформации, пластической деформации и (или) разрушению в поверх-

ностном слое. Твердость является одним из важнейших механических свойств 

материалов. От твердости материала зависят такие основные характеристики, 

как прочность, износостойкость. Твердость материала детали во многом опре-

деляет возможность ее использования в ответственных узлах машин, эксплуа-

тируемых в условиях высокого нагружения. По величине твердости можно су-

дить также об упрочнении материала поверхностного слоя. 

 Наиболее распространенными методами механических испытаний нано-

структурированных материалов, упрочняющих покрытий и поверхностных 

слоев образцов деталей являются измерения микро- и нанотвердости. 

 Следует четко различать понятия микро- и нанотвердости. 

 Микротвердость – твердость отдельных участков микроструктуры мате-

риала. Микротвердость определяется индентированием при нагрузке на инден-

тор не более 2 Н (при большей нагрузке полученные характеристики материала 

относятся к определению макроскопической твердости) и при внедрении ин-

дентора не менее, чем на 200 нм [20]. 

 Нанотвердость – твердость наноразмерных объектов или отдельных 

наноразмерных элементов, входящих в состав нанокомпозита или нанострукту-

рированного материала [20]. Нанотвердость измеряется путем наноиндентиро-

вания на глубину, не превышающую 200 нм. Величина нанотвердости может 

значительно отличаться от микротвердости для одного и того же материала. 

 Существуют три принципиально различных группы методов измерения 

твердости, это: методы, основанные на вдавливании индентора в образец, на 

царапании поверхности образца и на наблюдении за затуханием колебаний ма-

ятника, опирающегося на образец. Наиболее широко применяются методы, ос-

нованные на вдавливании индентора в образец, так как значения твердости, по-

лученные в результате индентирования, находятся в прямой пропорциональной 



9 

связи с пределом прочности при испытании на растяжение. 

 При индентировании различают измерения методами восстановленного и 

не восстановленного отпечатка. Методы различаются тем, что измерение раз-

меров пятна производится либо под нагрузкой, либо после ее удаления. Отпе-

чаток, полученный в материале при индентировании, уменьшает свои размеры 

при удалении нагрузки за счет упругих деформаций материала. Такой отпеча-

ток называется восстановленным. Однако пока нагрузка не удалена, материал 

не восстанавливается и отпечаток имеет свои реальные размеры, то есть явля-

ется не восстановленным.  

1.1 Методы измерения микротвердости вдавливанием 

 Испытания на микро- и нанотвердость вдавливанием по методу восста-

новленного отпечатка заключаются в нанесении на испытуемую поверхность 

изделия (образца) отпечатка под действием статической нагрузки, приложенной 

к алмазному наконечнику (индентору) в течение определенного времени. После 

удаления нагрузки и измерения параметров полученного отпечатка определяет-

ся число микротвердости [ГОСТ 9450-76]. Наиболее распространены методы 

определения микро- и нанотвердости по Виккерсу и по Кнупу. 

 По Виккерсу индентирование производится квадратной алмазной пира-

мидой с углами при основании 136° (рисунок 1.1). Число твердости определя-

ется по формуле (1.1), если сила F выражена в Ньютонах или по формуле (1.2), 

если сила F выражена в килограммах силы.                                    (1.1) 

                              (1.2) 

где F – нормальная нагрузка, приложенная к алмазному наконечнику, Н (кгс); S 

– условная площадь полученного отпечатка, мм2
; d – среднее арифметическое 

длин обеих диагоналей квадратного отпечатка. 
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Рисунок 1.1 – Схема определения твердости по Виккерсу 

 

 По Кнупу индентирование производится ромбической алмазной пирами-

дой с углами 130° и 172°30' (рисунок 1.2). Число твердости вычисляется по 

формуле (1.3), если сила F выражена в Ньютонах или по формуле (1.4), если 

сила F выражена в килограмм-силах. 

 

 
 

Рисунок 1.2 – Схема определения твердости по Кнупу 
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                             √                           (1.3) 

                        √                            (1.4) 

 

где α и β – углы заострения ромбического алмазного наконечника, град; l – 

длина отпечатка, мм. 

 В обоих методах продолжительность приложения нагрузки (если не ука-

зана) составляет 10…15 секунд. 

 Прибор для измерения микротвердости содержит в себе металлографиче-

ский микроскоп с увеличением ~500х и нагружающее устройство, создающее 

регламентированное усилие. При исследовании микротвердости по глубине по-

верхностного слоя измерения проводятся на металлографическом шлифе.  

 На рисунке 1.3 показан современный микротвердомер ecoHARD 

XM1270C фирмы AHOTECH, который позволяет измерять твердость и микро-

твердость образцов методами Виккерса и Кнупа в диапазоне нагрузок 

0,025…2 килограмм-силы. Микроскоп прибора снабжен переключаемыми 100- 

и 500-кратными объективами. Для освещения используется 12-ти ваттная лампа 

(поток до 63 лм) с возможностью настройки интенсивности (1000 шагов, поток 

0,063 лм на шаг). 

 Передняя панель управления микротвердомером приведена на рисунке 

1.4, а микрофотография отпечатка пирамидки Виккерса (нагрузка 0,5 кгс) на 

поверхности стали 20Х13 – на рисунке 1.5. 
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1 – корпус; 2 – панель управления; 3 –стол; 4 – рукоятка перемещения стола по 

оси X; 5 – рукоятка перемещения стола по оси Y; 6 – рукоятка фокусировки;  

7 – шпиндель с объективами и индентором; 8 – источник монохромного света;  

9 – цифровая камера; 10 – рукоятка установки режима нагрузки; 11 – оптиче-

ская заслонка камеры; 12 – гнездо приспособления для «ручного» измерения 

 

Рисунок 1.3 – Микротвердомер AHOTEC ecoHARD XM1270C 
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1 – кнопка запуска процесса внедрения индентора; 2 – кнопка смены режима 

измерения; 3, 4 – кнопки поворота шпинделя на одну позицию против и по  

часовой стрелке; 5 – индикатор процесса внедрения индентора 

 

Рисунок 1.4 – Панель управления микротвердомером ecoHARD XM1270C  

 

 

 
 

Рисунок 1.5 – Пример изображения отпечатка пирамиды Виккерса  

на поверхности стали после точения при нагрузке  

0,5 кгс и увеличении х500 
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 При измерении микротвердости можно столкнуться с тем, что существует 

зависимость измеренной величины от нагрузки на индентор F. Пример такой 

«нагрузочной» зависимости экстремальной формы [21] приведен на рисунке 

1.6. 

 

 
 

Рисунок 1.6 – Зависимость микротвердости от нагрузки на индентор 

 

 Она возникает вследствие изменения свойств материал по глубине и мо-

жет стать причиной погрешности оценки микротвердости при сравнении ре-

зультатов измерений между собой. По этой причине необходимо предваритель-

но проверять, на каком участке этой зависимости выполняются измерения. 

 Пример измерения микротвердости HV материала тонкого поверхностно-

го слоя термоупрочненной стали 20Х (HRC 65) после термической обработки 

(цементация, закалка, отпуск), чистового точения (fт=0,06 мм/об; vт=1,3 м/с) и 

наноструктурирующего выглаживания (Fb=200 Н; µ=034, fb=0,04 мм/об; nрх=4; 

vb=0,16 м/c) при различных нагрузках индентирования [22] приведен на рисун-

ке 1.7. 

 Пример измерения микротвердости при нагрузке 0,25 Н по глубине нано-

структурированного поверхностного слоя стали 20Х (HRC65) приведен на ри-

сунке 1.8. 
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I – исходное состояние после термической обработки; II – после чистового  

точения; III – после наноструктурирующего выглаживания. Цифры  

1; 2; 3; 4; 5; 6 на графиках соответствуют нагрузкам микроиндентирования  

0,15; 0,25; 0,49; 0,98; 1,96; 2,94 Н 

 

Рисунок 1.7 – Изменение микротвердости НV по глубине  

наноструктурированного слоя стали 20Х(HRC55)  

 

 

 

Рисунок 1.8 – Изменение микротвердости HV0,025 по глубине  

наноструктурированного слоя цементованной стали 20Х(HRC55)  
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1.2 Метод измерения микротвердости царапанием 

 Испытание на микротвердость царапанием в соответствии с ГОСТ 21318-

75 заключается в нанесении на испытуемую поверхность канавки и дальнейше-

го измерении ее ширины. 

 В методах измерения микротвердости царапанием применяются, как пра-

вило, алмазные наконечники в виде треугольной или четырехугольной пирами-

ды. Число микротвердости определяется путем деления нормальной нагрузки 

на условную площадь контакта пирамиды с испытуемой поверхностью: 

 для четырехгранной пирамиды квадратным основанием 

2P
b

F37820
H




,

 

(1.5) 

 для трехгранной пирамиды с основанием в виде равностороннего тре-

угольника 

,
,

2P
b

F32010
H




 

(1.6) 

где F – нормальная нагрузка, Н ; b – ширина канавки, мм. 

 Механизм образования канавок на испытуемой поверхности при царапа-

нии ребром состоит в пластическом деформировании материала преимуще-

ственно сдвигом в сторону (рисунок 1.8) и смещением его в направлении от оси 

к краям канавки; при этом сопротивление царапанию связывается с микротвер-

достью, которая считается тем большей, чем меньше ширина (глубина) канавки. 

 При царапании гранью механизм образования канавок в начале процесса 

также состоит в пластическом деформировании, но со сдвигом вперед. В по-

следующем, вследствие подрезания материала ребрами, на концах фронта сдви-

га создаются благоприятные условия для отделения сдвигового материала 

вверх – появляется стружка с дроблением и диспергированием. 

 Ценность методов определения микро- и нанотвердости поверхности за-

ключается в возможности оценки твердости отдельных фаз и структурных со-

ставляющих, что очень важно при решении многих металловедческих и техно-

логических задач. 
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Рисунок 1.8 – Схема измерений микротвердости царапанием 

 

 При помощи испытаний на микротвердость можно оценить: 

1) твердость отдельных структурных составляющих поверхности; 

2) градиент микротвердости по толщине поверхностного слоя (в частно-

сти после поверхностного упрочнения); 

3) разброс значений микротвердости в материале (служит косвенной 

оценкой прочности микронеоднородности материала); 

4) анизотропию прочностных свойств монокристаллов; 

5) микронеоднородности пластической деформации по локальным объе-

мам металла и сплава. 

 Измерение нанотвердости применяется в научных исследованиях при 

анализе различных наноразмерных образований и структур. 
 

Контрольные вопросы 

1 Дайте определение понятиям «твердость» и «микротвердость». 

2 Охарактеризуйте условия испытаний на микротвердость по Виккерсу, и 

Кнупу. 
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3 Каковы нагрузки на индентор при измерении микротвердости? 

4 Какова форма отпечатка индентора при измерении микротвердости , с 

чем связаны ее искажения? 

5 Какие параметры отпечатка измеряются для определения микротвердо-

сти? 

6 Каково соотношение между диагональю отпечатка и глубиной внедрения 

индентора? 

7 Имеется ли взаимосвязь между значениями твердости и микротвердости 

материала? 

8 К какому виду испытаний относят измерение микротвердости? 

9 Какой индентор используют при микроиндентировании? 

10 Какие задачи могут решаться с помощью измерения микротвердости? 

11 В чем заключается различие между методами измерения твердости и 

микротвердости материала? 

12 Объясните причину искажения формы отпечатка. 

13 Какие механические характеристики металлических материалов можно 

оценить с помощью наноинеднтометра? 

14 Что является источниками погрешностей при измерении твердости, мик-

ро- и нанотвердости? 

15 Что собой представляет метод склерометрии (царапания) и как рассчи-

тываются механические свойства в рамках данного метода? 

16 Назовите преимущества и недостатки методов измерения микро- и 

нанотвердости. 
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2 ИНСТРУМЕНТАЛЬНОЕ ИНДЕНТИРОВАНИЕ  

ПОВЕРХНОСТНОГО СЛОЯ 

 Методика измерения микротвердости практически незаменима при ис-

следовании поверхностного слоя металлов и сплавов. Замечательной попыткой 

совершенствования этого метода стала разработка инструментального (кинети-

ческого) индентирования. 

2.1 Основные положения инструментального индентирования  

и методика измерений 

 Под инструментальным индентированием понимается процесс, управля-

емый специальной испытательной установкой, при котором происходит непре-

рывное внедрение наконечника (алмазная пирамида Берковича, Виккерса, твер-

досплавный шарик и т.д.) в испытуемый образец под действием плавно возрас-

тающей нагрузки с последующим ее снятием и регистрацией зависимости пе-

ремещения наконечника от нагрузки [26]. 

 Твердость обычно определяют как сопротивление материала вдавлива-

нию другого более твердого материала. Результаты, полученные при определе-

нии твердости по Роквеллу, Виккерсу и Бринеллю, определяют после снятия 

испытательной нагрузки. Поэтому влияние упругой деформации материала под 

воздействием наконечника (индентора) не учитывается. 

 Прослеживая полный цикл нагружения и снятия испытательной нагрузки, 

можно определить значения твердости, эквивалентные значениям, измеренным 

классическими методами измерения твердости. Также этот метод позволяет 

определить дополнительные свойства материала, такие как его модуль упруго-

сти индентирования и упругопластическую твердость. Эти значения можно 

установить без оптического измерения отпечатка. 

 ГОСТ Р 8.748-2011 предусматривает применение следующих основных 

параметров и их обозначений, которые приведены в таблице 2.1. 
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Таблица 2.1 – Обозначения 

Обозначение Наименование 
Ед. изме-

рения 

 Угол при вершине наконечника ° 

r Радиус сферического наконечника мм 

F Испытательная нагрузка Н 

Fmax Максимальная испытательная нагрузка Н 

h Глубина индентирования под действием испытательной нагрузки мм 

hmax Максимальная глубина индентирования при Fmax мм 

hr Точка пересечения касательной к кривой 2 при Fmax с осью пере-
мещений (рисунок 2.1) 

мм 

hp Остаточная глубина отпечатка после снятия испытательной 
нагрузки 

мм 

hc Глубина погружения наконечника в испытательный образец при 
Fmax 

мм 

As(h) Площадь поперечного сечения наконечника на расстоянии h от 
вершины 

мм2
 

Ap(hc) Площадь поперечного сечения наконечника на расстоянии hc от 
вершины 

мм2
 

HM Твердость по шкале Мартенса – 

EIT Модуль упругости при индентировании Н/мм2
 

CIT Ползучесть при индентировании % 

RIT Релаксация при индентировании % 

Wtotal Полная механическая работа при индентировании Нм 

Welast Работа упругой деформации при индентировании Нм 

IT Отношение Welast/ Wtotal % 

HMs Твердость по шкале Мартенса, определяемая по наклону кривой 
нагружения на F-h - диаграмме 

– 

HIT Твердость индентирования – 

Примечания: 
1 Допускается использование кратных или дольных единиц. 
2 1 Н/мм2

 =1 МПа.  
 

Метод испытаний инструментальным индентированием для определения твер-

дости и других характеристик материалов определен ГОСТ Р 8.748-2011 и 

устанавливает три диапазона нагрузок F и глубин индентирования h: 
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- макродиапазон: кН30Н2  F ; 

- микродиапазон: F<2 Н; h>0,2 мкм; 

- нанодиапазон: h0,2 мкм. 

 Инструментальный метод индентирования может также применяться для 

оценки твердости тонких металлических покрытий и неметаллических матери-

алов. 

 Непрерывное измерение значений нагрузки и глубины индентирования 

позволяет определить твердость и свойства материала. Материал наконечника 

при инструментальном индентировании должен быть более твердым, чем ис-

пытуемый материал. Применяются следующие виды наконечников: 

 a) алмазный наконечник в форме правильной четырехгранной пирамиды 

с углом =136° между противоположными гранями при вершине (алмазный 

наконечник Виккерса, рисунок 2.1 а); 

 b) алмазная пирамида с треугольным основанием (например, пирамида 

Берковича, рисунок 2.1 б); 

 c) шарик из твердого сплава (особенно для исследования свойств матери-

алов в упругой области); 

 d) алмазный сферический наконечник. 
 

 

    а)      б) 

 

Рисунок 2.1 – Форма наконечников для определения твердости 

 

 ГОСТ Р 8.748-2011 не исключает использования наконечников другой 
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формы, однако эту форму необходимо учитывать при интерпретации результа-

тов, полученных с помощью таких наконечников. Можно также использовать 

другие материалы наконечника, например сапфир. 
 

 Следует отметить, что в связи с кристаллической структурой алмаза сфе-

рические наконечники не обладают идеальной сферической формой и зачастую 

являются многогранниками. 
 

 Методика измерений при инструментальном индентировании может быть 

реализована двумя способами: 

 - задавая нагрузку, измеряют вызываемое ею перемещение наконечника;  

 - задавая перемещение наконечника, измеряют вызывающую это переме-

щение нагрузку. 

 Значения испытательной нагрузки F и соответствующей глубины инден-

тирования h фиксируют в течение всего измерения. В результате получают 

данные по прикладываемой нагрузке и соответствующей глубине индентирова-

ния как функции времени (рисунки 2.2 – 2.3) и F-h –диаграмму (рисунок 2.4). 

 

  

а) б) 

1 – приложение испытательной нагрузки; 2 – максимальная испытательная  

нагрузка; 3 – снятие испытательной нагрузки; 4 – испытательная нагрузка равна 

нулю; 8 – ползучесть при индентировании; 9 – восстановление при нулевой  

испытательной нагрузке 

 

Рисунок 2.3 – Приложение испытательной нагрузки 
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а) б) 

5 – приложение глубины индентирования; 6 – максимальная глубина  

индентирования; 7 – уменьшение глубины индентирования 8; 10 – релаксация 

при максимальной глубине индентирования 

 

Рисунок 2.4 – Приложение глубины индентирования 

 

 

 

1 – кривая, соответствующая увеличению испытательной нагрузки  

(нагружение); 2 – кривая, соответствующая уменьшению испытательной  

нагрузки (разгрузка); 3 – касательная к кривой 2 при Fmax 

 

Рисунок 2.1 – Зависимость нагрузки от глубины индентирования  

(F-h - диаграмма) 
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2.2 Определение твердости HM по шкалам Мартенса  

 Твердость по шкалам Мартенса измеряют под приложенной испытатель-

ной нагрузкой. Числа твердости по шкалам Мартенса определяют по F-h -

диаграмме во время роста испытательной нагрузки (желательно после дости-

жения заданного испытательного усилия). При измерении твердости по шкалам 

Мартенса учитывают и пластическую, и упругую деформации, так что данное 

значение твердости можно вычислить для всех материалов. 

 Твердость по шкалам Мартенса определяют для обоих пирамидальных 

наконечников, показанных на рисунке 2.2. Ее не определяют для наконечника 

Кнупа или для шариковых наконечников. 
 

 При вычислении твердости по шкалам Мартенса приложенную нагрузку 

F делят на функцию площади поверхности As(h) рабочей части наконечника. 

 Числа твердости по шкалам Мартенса обозначают HM. 

 

а) Алмазный наконечник Виккерса: b) Алмазный наконечник Берковича:  
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 Для глубины индентирования менее 6 мкм нельзя использовать теорети-

ческую функцию (2.2), определяющую площадь сечения наконечника, посколь-

ку все упомянутые наконечники имеют некоторую закругленность вершины, а 

наконечники со сферическим концом (сферические и конические) имеют от-

клонение от сферичности. Знание точной функции, определяющей площадь по-

перечного сечения данного наконечника, особенно важно для глубин инденти-

рования менее 6 мкм и подходит для всех глубин. 

 Для глубины индентирования менее 6 мкм необходимо использовать ре-

альную функцию площади наконечника As(h) [27]. 
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 Для обеспечения измерений значений твердости рекомендуется исполь-

зовать испытательные нагрузки 1 Н; 2,5 Н; 5 Н и 10 Н и их десятичные кратные 

единицы. В отдельных случаях может быть полезным удерживать заданную 

испытательную нагрузку дольше установленного временного интервала. Дли-

тельность выдержки под нагрузкой должна фиксироваться с точностью 0,5 с. 

На рисунке 2.5 дана область применения шкал твердости Мартенса. 
 

 

1 – макродиапазон; 2 – микродиапазон; 3 – нанодиапазон; 4 – резина;  

5 – пластмасса; 6 – цветные металлы; 7 – сталь; 8 – твердые сплавы, керамика 

 

Рисунок 2.5 – Соотношение между твердостью по шкалам Мартенса,  

глубиной индентирования и испытательной нагрузкой 

 

 Пример обозначения твердости HM по шкалам Мартенса 

 

 
 

2.3 Определение твердости HMS по шкалам Мартенса 

 Твердость по шкалам Мартенса, определяемая по наклону кривой нагру-

жения на F-h –диаграмме, обозначается как HMS.  
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 Метод определения твердости по шкалам Мартенса, вычисляемой по 

наклону кривой нагружения на F-h-диаграмме, не нуждается в определении 

«нулевой точки» в случае однородных материалов. 

 Для однородных материалов (размеры неоднородностей в районе поверх-

ности невелики относительно глубины индентирования) действительно следу-

ющее уравнение (по крайней мере, на участке между 50% – 90% Fmax) для кри-

вой нагружения на F-h –диаграмме: 

Fmh  .      (2.3) 

 Наклон m можно определить путем линейной регрессии результатов из-

мерений в соответствии с уравнением 2.3. В этом случае можно определить 

твердость с помощью следующей модификации метода, по наклону кривой 

нагружения на F-h –диаграмме 

2
s

2S
/)(

1

hhAm
HM  ,     (2.4) 

где 43,26
)(

2
s 
h

hA для наконечника Виккерса, 44,26
)(

2
s 
h

hA
 для наконечника 

Берковича.  
 

 Пример обозначения чисел твердости HMS по шкалам Мартенса 

 

 

 

 Преимущество определения твердости по шкалам Мартенса по наклону 

кривой возрастания нагрузки на F-h-диаграмме заключается в независимости 

полученного значения твердости от неопределенности, связанной с нахождени-

ем «нулевой точки» и шероховатости образца. Вибрации также мало влияют на 

результаты определения твердости по шкале. Для образцов, обладающих раз-

ной твердостью на разных глубинах индентирования, значения твердости HMS 
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будут отличаться от значений HM, определенных по формуле 2.1. В отличие от 

твердости по шкалам Бринелля, Роквелла, Виккерса и Мартенса HM, твердость 

HMS включает в себя не только сопротивление пластической деформации, но и 

сопротивление упругой деформации. 

2.4 Определение твердости индентирования HIT 

 Твердость индентирования HIT является характеристикой сопротивления 

постоянной деформации или разрушения образца. 

p

max
IT

A

F
H  ,     (2.5) 

где Fmax – максимальная приложенная нагрузка; Ap – площадь поперечного се-

чения контактной поверхности между наконечником и испытуемым образцом, 

определяемая по кривой возрастания нагрузки на F-h -диаграмме и функции 

площади наконечника. 

 Уравнение (2.5) определяет твердость как отношение максимальной при-

ложенной нагрузки к площади поперечного сечения контактной поверхности 

между наконечником и испытуемым образцом, что соответствует соответствует 

определению, предложенному Мейером [28]. 

 Для глубины индентирования менее 6 мкм нельзя использовать теорети-

ческую функцию (2.2), определяющую площадь сечения наконечника, посколь-

ку все упомянутые наконечники имеют некоторую закругленность вершины, а 

наконечники со сферическим концом (сферические и конические) имеют от-

клонение от сферичности. Знание точной функции, определяющей площадь по-

перечного сечения данного наконечника, особенно важно для глубин инденти-

рования менее 6 мкм и подходит для всех глубин [23]. 

 Функция площади наконечника обычно выражается как математическая 

функция зависимости площади поперечного сечения наконечника от расстоя-

ния до его вершины. Если функцию площади невозможно выразить относи-

тельно простой (кубической или полиномной) функцией, то ее нужно опреде-

лить графически или с помощью справочной таблицы. В качестве альтернативы 
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можно использовать другую математическую функцию или принятую сплайно-

вую функцию, чтобы описать различные части наконечника. 

 Для глубины индентирования более 6 мкм первое приближение площади 

Ap определяется из теоретической формы наконечника: 

 для идеального наконечника Виккерса и для модифицированного нако-

нечника Берковича [23]: 
2
cp 5,24 hA 

, 

 для идеального наконечника Берковича: 
2
cp 96,23 hA 

, 

где hc – глубина контакта наконечника с испытуемым образцом, вычисленная 

следующим образом: 

)( rmaxmaxc hhhh   . 

 На рисунке 2.6 схематически показано продольное сечение зоны инден-

тирования во время эксперимента.  
 

 

1 – наконечник; 2 – поверхность отпечатка в испытательном образце после 

полной разгрузки; 3 – поверхность соприкасания испытуемого образца  

с наконечником при максимальных глубине индентирования  

и испытательной нагрузке 

 

Рисунок 2.6 – Схема продольного сечения зоны индентирования 

 

 Теоретическая основа метода определения глубины контакта дана в [29]. 

Глубину контакта оценивают по кривой разгрузки на F-h-диаграмме с помо-
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щью касательной к кривой в точке hr и максимального смещения hmax, с поправ-

кой на упругое смещение поверхности в соответствии с анализом Снеддона 

[30], где  зависит от геометрии наконечника (таблица 2.2). 
 

Таблица 2.2 – Поправочный коэффициент  для различных наконечников 

Тип наконечника  

Цилиндрический с плоским торцом 1 

Конический 73,0/)2(2    

Параболоид вращения (включая сферический) 3/4 

Беркович, Виккерс 3/4 

 

 hr получаем из F-h-диаграммы: это пересечение касательной к кривой 

разгрузки при Fmax с осью перемещений. Для определения hr могут использо-

ваться различные методы, которые можно описать двумя способами: 

 a) метод на основе линейной экстраполяции [31]: предполагается линей-

ность начальной части кривой разгрузки на F-h-диаграмме и эта линейная часть 

просто экстраполируется до пересечения с осью перемещений. Данный метод 

может быть хорошей аппроксимацией для пластичных материалов (например, 

алюминий, вольфрам); 

 b) метод на основе степенной зависимости [29]: в этом методе предпола-

гается, что начальная часть кривой разгрузки нелинейна и может описываться 

простой степенной зависимостью: 
mhhKF )( p

, 

где K – постоянная, m –показатель степени, зависящий от геометрии наконеч-

ника.  

 Как правило, для регрессионной процедуры берут значения испытатель-

ной нагрузки больше 80% максимального значения, доля от максимального 

значения нагрузки может меняться с учетом «качества» кривой разгрузки. Если 

нужно использовать для регрессии данные кривой снятия нагрузки до 50% или 

меньше, то эксперимент с индентированием нужно рассматривать как неодно-
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значный и определиться с его интерпретацией. Касательную находят диффе-

ренцированием кривой разгрузки на F-h-диаграмме при Fmax. Пересечение этой 

касательной с осью перемещений дает hr.  

 Пример обозначения твердости индентирования HIT  

 

 
 

 Корреляция твердости HIT с твердостью по шкалам Виккерса  
 Твердость HIT можно коррелировать с твердостью по Виккерсу HV для 

широкого спектра материалов с помощью подходящего коэффициента. Однако 

эквивалентное значение HV, вычисленное таким способом, нельзя использовать 

в качестве точной замены для HV. 

 Можно ввести простую функцию для наконечника Виккерса с идеальной 

геометрией или для наконечника Виккерса с обычной геометрией, когда его 

функция площади известна. В этом случае значения твердости HIT связаны со 

значениями твердости по Виккерсу HV масштабным коэффициентом. Отноше-

ние площади поперечного сечения к площади поверхности постоянно на любом 

расстоянии от вершины наконечника Виккерса с идеальной геометрией. 

927,0
43,26

5,24


s

p

A

A

.     (2.6)  

 Длина диагонали при измерениях твердости по Виккерсу связана с Ap со-

отношением: 

gAA

FA
HVAd

sp

p
p  ;22

.    (2.7)  

 Таким образом, 



31 

IT
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0945,0 H
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p 
,     (2.8)  

где g – гравитационная постоянная, обычно принимаемая равной 9,80665 м/с2
.  

 Для наконечника Берковича существуют следующие соотношения: 

9069,0
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s
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IT
IT
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s
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.    (2.9)  

 Для модифицированного наконечника Берковича существуют следующие 

соотношения: 
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IT
IT
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HV

s

p 
.     (2.10)  

 Отметим, что в общем случае при малых глубинах индентирования (ме-

нее 6 мкм) нельзя считать, что наконечник имеет совершенную геометрию, по-

этому простые корреляционные функции (2.8) – (2.10) могут быть неверными. 

В общем случае ошибка, вызванная таким допущением, будет наиболее суще-

ственной при небольших глубинах индентирования. 

2.5 Определение модуля упругости EIT 

 Модуль упругости EIT можно вычислить по наклону касательной к кривой 

разгрузки на F-h –диаграмме. Его значение близко к значению модуля Юнга 

материала (модуля продольной упругости). Однако, если на образце присут-

ствуют наплывы или впадины, может возникнуть значительная разница между 

модулем EIT и модулем Юнга. 

 Значение модуля EIT следует вычислять по формуле: 
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
 ,     (2.11) 

где s – коэффициент Пуассона материала испытуемого образца (значение s 

предполагается известным);  

i – коэффициент Пуассона материала наконечника (для алмаза 0,07) [32]; 

Ei – модуль упругости наконечника (для алмаза 1,14·106
 Н/мм ) [32]; 

p
r

2 AC
E


 – приведенный модуль упругости в области индентирования; 

C – податливость в месте контакта, т.е. C= dh/dF, определенная по кривой 

снятия нагрузки при максимальной нагрузке (величина, обратная контактной 

жесткости); 

Ap –  площадь поперечного сечения контактной поверхности между нако-

нечником и испытуемым образцом, определяемая по кривой нагружения на F-

h-диаграмме и функции площади наконечника [23]. 

Для h>6 мкм верно следующее: 

cp 950,4 hA   – для наконечника Виккерса и модифицированного нако-

нечника Берковича; 

cp 896,4 hA   – для наконечника Берковича. 

 Соотношение для Er написано на основании предположения, что площадь 

контакта симметрична относительно оси наконечника. В [33] предлагается по-

правка для пирамидальных наконечников. Для некоторых материалов имеется 

корреляция между EIT и табличными значениями модуля Юнга для металлов и 

металлических сплавов [34-35]. 

 

 Пример обозначения модуля упругости EIT 



33 

 

 

 

 

2.6 Определение ползучести материала CIT  

 Если глубина индентирования измеряется при постоянной испытательной 

нагрузке, можно вычислить относительное изменение глубины индентирова-

ния. Это значение называется ползучестью материала (рисунок 2.7), и его вы-

числяют по формуле: 

%100
1

12
IT

h

hhС 


,     (2.128)  

где h1 – глубина индентирования при достижении испытательной нагрузки, 

поддерживаемой постоянной с момента t1, мм; h2 – глубина индентирования в 

момент t2 после выдержки под нагрузкой, мм. 
 

 

1 – увеличение испытательной нагрузки; 2 – выдержка под нагрузкой от t1 до t2 

 

Рисунок 2.7 – Ползучесть при индентировании  

 



34 

 Следует учитывать, что сильное влияние на полученное значение ползу-

чести может оказывать тепловой дрейф.  
 

 Пример обозначения ползучести материала CIT  
 

 

2.7 Определение релаксации RIT 

 Если изменение прикладываемой нагрузки измеряют при постоянной 

глубине индентирования, можно вычислить относительное изменение испыта-

тельной нагрузки. Это называется релаксацией материала (рисунок 2.6) и вы-

числяется по формуле  

%100
1

21

F

FF
RIT


 ,     (2.13)  

где  F1 – нагрузка при достижении заданной и поддерживаемой постоянной 

глубины индентирования, Н;  

F2 – нагрузка, при которой глубина индентирования поддерживается по-

стоянной, Н. 

 

1 – рост глубины индентирования от нуля до заданного значения; 2 – глубину 

индентирования поддерживают постоянной в интервале времени от t1 до t2 
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Рисунок 2.6 – Динамика релаксации при индентировании   

 

 Пример обозначения релаксации RIT  

 

 

 

2.8 Определение пластической и упругой составляющих работы 

 Механическая работа Wtotal, совершенная при индентировании, лишь от-

части тратится на пластическую деформацию Wplast. При снятии приложенной 

нагрузки часть работы (работа упругой деформации Welast) освобождается.  

 В соответствии с определением механической работы как  FdhW обе 

составляющие механической работы представлены разными областями на ри-

сунке 2.7.  
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Рисунок 2.7 – Пластическая и упругая составляющие работы  

по индентированию  

 

Соотношение (2.14) содержит информацию, характеризующую испытуемый 

образец 

total

elast
IT

W

W
 ,     (2.14)  

где plastelasttotal WWW  .  

 Пластическая составляющая равна  

%100)1( IT .     (2.15)  

 

 Пример обозначения упругой составляющей работы  
 

 
 

2.9 Влияние шероховатости поверхности испытуемого образца  

 Шероховатость поверхности – причина неопределенности зоны контакта 

при очень небольшой глубине индентирования. При более глубоком инденти-

ровании неопределенность зоны контакта снижается, по большей мере неопре-

деленность глубины индентирования пропорциональна среднему арифметиче-

скому значению неровности профиля поверхности. 

 Для ограничения вклада шероховатости поверхности в неопределенность 

результата измерения глубины индентирования (не более 5%), h должна соот-

ветственно быть больше, как минимум в 20 раз, средней арифметической шеро-

ховатости Ra (ГОСТ 25142-82): 

Rah 20       (2.16)  

 Таблица 2.3 содержит примеры шероховатости поверхности для различ-
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ных материалов при разных приложенных нагрузках при испытаниях с помо-

щью наконечников Виккерса. 
 

Таблица 2.3 – Примеры максимальной допустимой средней арифметической  
высоты шероховатости поверхности Ra для различных испытательных нагрузок 

Примеры мате-
риалов 

Допустимая средняя арифметическая вы-
сота неровностей поверхности Ra, мкм, 

для испытательных нагрузок 

Твердость по 
Мартенсу HM 

   0,1 Н 2 Н 100 Н  

Алюминий 0,13 0,55 4,00 600 

Сталь 0,08 0,30 2,20 2000 

Твердый сплав 0,03 0,10 0,80 15000 

 

Испытания [36] показывают, что стандартное отклонение sh глубины инденти-

рования примерно равно средней арифметической шероховатости Ra. Требова-

ние, чтобы неопределенность h была менее 5%, позволяет оценить минималь-

ную глубину индентирования. 

 Для испытаний на нано- и нижнем пределе микродиапазона иногда не-

возможно выполнить условия формулы (2.16) для испытательных образцов вы-

сокой твердости. Для снижения неопределенности среднего значения результа-

та измерения можно увеличить число измерений. Это следует указать в прото-

коле измерений. В нано- и микродиапазонах рекомендуется измерять шерохо-

ватость поверхности в предполагаемой зоне контакта, или эта зона должна быть 

исследована любыми другими доступными средствами. Во многих случаях ше-

роховатость поверхности может измеряться путем сравнения с мерами шерохо-

ватости. В макродиапазоне достаточно визуальной проверки, определяющей 

гладкость полированной или «зеркальной» обработки поверхности. 

2.10 Пример результатов исследования материала поверхностного 

слоя при помощи кинетического микроиндентирования 

 Кинетическое микроиндентирование образцов возможно проводить на 

измерительной системе Fischerscope HM2000 XYm (рисунок 2.8) с использова-
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нием индентора Виккерса и программного обеспечения WIN-HCU. Калибровку 

прибора осуществляют на калибровочной пластине типа BK7.  

 Измерительная система позволяет определять твердость по Мартенсу 

HM, твердость вдавливания HIT, твердость по Виккерсу HV, модуль упругости 

при вдавливании EIT/(1-s
2), общую механическую работу вдавливания Wtotal, 

работу упругой деформации Welast, максимальную глубину вдавливания инден-

тора hmax.  

 
 

Рисунок 2.8 – Инструментированный микротвердомер для кинетического  

индентирования Fisherscope 2000 (с записью диаграммы нагружения)  

 

 Пример результатов кинетического индентирования образца из цементо-

ванной стали 20Х после точения (Т) и наноструктурирующего выглаживания 

(НСВ) приведен в таблице 2.4. 
 

Таблица 2.4. Результаты кинетического микроиндентирования  
поверхностного слоя стали 20Х  

 

Состоя-

ние 

образца 

hmax, 

мкм 

hp, 

мкм 

HM,  

ГПа 

HIT, 

ГПа 

EIT, 

ГПа 

Welast, 10
-3

 

мкДж 

Wtotal, 

10
-3

 

мкДж 

Т 1,27±0,01 0,97±0,01 5,74±0,04 8,03±0,06 225±2 28,1±0,2 105±1 

НСВ 1,08±0,01 0,64±0,04 8,10±0,17 13,08±0,3 218±4 37,9±0,6 89±2 
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 На рисунке 2.9 приведены результаты исследования твердости инденти-

рования HIT и модуля упругости при индентировании EIT по глубине поверх-

ностного слоя. Результаты представлены в виде отношений HIT/EIT и HIT
3
/EIT

2 
. 

Отношение HIT/EIT характеризует сопротивление поверхностного слоя упругой 

деформации, HIT
3
/EIT

2
 – сопротивление пластической деформации.  

 

  

а) б) 

Рисунок 2.9 –  Изменение удельной контактной твердости HIT/EIT (а) и  

отношения HIT
3
/EIT

2
 (б) по глубине упрочненного слоя h цементованной стали 

20Х(HRC55) после наноструктурирующего выглаживания 

 

 Как следует из графиков, параметры HIT/EIT и HIT
3
/EIT

2 
 принимают мак-

симальные значения непосредственно на поверхности упрочненной нанострук-

турирующим выглаживанием детали. Это связано главным образом с повыше-

нием твердости индентирования HIT при наноструктурирующем выглаживании, 

поскольку модуль упругости при индентировании EIT уменьшается несуще-

ственно.  

 Результаты кинетического микроиндентирования поверхностного слоя 

стали 20Х13 в исходном состоянии после точения (Т) и после обработки нано-

структурирующим выглаживанием (НСВ) приведены в таблице 2.5. 

 

Таблица 2.5. Результаты кинетического микроиндентирования  
поверхностного слоя стали 20Х13 в исходном состоянии, после чистового то-

чения и наноструктурирующего выглаживания  
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Состояние 

образца 

hmax, 

мкм 

hр, 

мкм 

HIT, 

Гпа 

EIT, 

Гпа 

Re, % 

мкДж 

HIT/E
*
 HIT

3
/E

*2
, 

ГПа 

Т 1,46±0,04 1,16±0,05 5,7±0,3 220±4 20,5 0,028 0,0047 

НСВ 1,22±0,04 0,91±0,05 9,1±0,6 221±5 25,4 0,041 0,0156 

 

На рисунке 2.10 приведены графики распределения твердости индентирования 

HIT и модуля упругости при индентировании EIT по глубине поверхностного 

слоя закаленной стали 20Х13 после наноструктурирующего выглаживания. 

Максимальная нагрузка микроиндентирования ~0,25 Н. 
 

  

а) б) 
 

Рисунок 2.10 – Изменение твердости индентирования HIT (а) и модуля  

упругости EIT (б) по глубине поверхностного слоя закаленной стали 20Х13  

после наноструктурирующего выглаживания  

 

 На рисунке 2.11 показаны диаграммы сопротивления упругим и пласти-

ческим деформациям поверхностного слоя закаленной стали 20Х13 после точе-

ния и наноструктурирующего выглаживания  
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1 – точение; 2 – наноструктурирующее выглаживание 

 

Рисунок 2.11 – Сопротивление поверхностного слоя упругим и пластическим 

деформациям после точения и наноструктурирующего выглаживания  

Контрольные вопросы 

1 Какие свойства материала характеризует твердость, определенная мето-

дом инструментального индентирования? 

2 Какие существуют методы расчета твердости и модуля Юнга по экспе-

риментальным кривым внедрения индентора? 

3 Каковы причины погрешностей измерения твердости и модуля упругости 

и способы их устранения? 

4 С какой целью осуществляется выдержка индентора под нагрузкой при 

инструментальном индентировании? 

5 Какое время выдержки под нагрузкой назначается при измерении твер-

дости индентирования HIT? 

6 Какими параметрами оценивается разброс значений микротвердости при 

инструментальном индентировании, какими факторами он обусловлен? 

7 Какие требования предъявляются к шероховатости поверхности испыту-

емого образца при инструментальном индентировании? 

8 Как коррелируют между собой прочность и твердость различных мате-

риалов? 

9 Дайте оценку применения метода инструментального индентирования к 

диагностике материалов с нанокристаллической структурой. 
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10 Как взаимосвязаны показатели твердости индентирования HIT и твердо-

сти по шкалам Виккерса HV при инструментальном индентировании? 

11 Как могут быть использованы установленные при инструментальном ин-

дентировании величины работы пластической и упругой деформации? 

12 Опишите методики испытаний заданием нагрузки и заданием перемеще-

ния наконечника при инструментальном индентировании. 

13 Какие механические свойства материала наноструктурированного по-

верхностного слоя позволяет определить метод инструментального ин-

дентирования. 

14 Какие виды наконечников применяют при инструментальном инденти-

ровании? 

15 Как рассчитывают функцию площади наконечника при определении 

твердости HM по шкалам Мартенса? 

16 Какие ограничения накладывают на область применения шкал твердости 

Мартенса? 

17 В чем заключается преимущество определения твердости по шкалам 

Мартенса по наклону кривой возрастания нагрузки на F-h-диаграмме? 

18 Какие свойства материала характеризует твердость индентирования HIT? 

19 Приведите пример обозначения твердости индентирования HIT. 

20 При какой глубине индентирования допустима корреляция твердости HIT 

с твердостью HV по шкалам Виккерса? 

21 На основе каких параметров F-h-диаграммы индентирования вычисляют 

модуль упругости материала поверхностного слоя EIT? 

22 Как рассчитывают ползучесть материала при индентировании? 

23 Как определяют относительное изменение испытательной нагрузки (ре-

лаксацию) RIT? 

24 Как изменяется соотношение пластической и упругой составляющих ра-

боты при индентировании? 
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3 ИССЛЕДОВАНИЕ СТРУКТУРНОГО СОСТОЯНИЯ МАТЕРИАЛА 

НАНОСТРУКТУРИРОВАННОГО ПОВЕРХНОСТНОГО СЛОЯ  

МЕТОДАМИ ЭЛЕКТРОННОЙ МИКРОСКОПИИ 

3.1 Структурное состояние металлов и сплавов 

 Понятие структура (structure) описывает широкий спектр составляю-

щих. При этом их размер существенно отличается. В настоящее время выделя-

ют четыре масштабных уровня структурных составляющих: – макро-, мезо-, 

микро- и наноструктурный. 

 Составляющие, относящиеся к макроструктуре, достаточно велики и 

могут быть различимы даже невооруженным взглядом. Примерами таких 

структурных составляющих являются крупные поры, инородные включения и 

трещины, которые появляются, например, при усадке материала. 

 Размер составляющих, относящихся к мезоструктурному уровню, нахо-

дится на пределе возможностей невооруженного взгляда (0,2…1 мм). Состав-

ляющие этого масштабного уровня наиболее подходят для описания компози-

ционных материалов, характерный масштаб структуры которых определяется 

размером волокон, наполнителя, пор и т.д. 

 Наибольший интерес ученых и инженеров вызывает микроструктурный 

масштабный уровень. Размеры его составляющих лежат в пределах от одного 

до ста микрометров. К этому уровню относятся зерна, микрозерна и частицы, 

расстояния между частицами, а также микротрещины и микропоры. 

 К наноструктурному масштабному уровню относятся составляющие 

субмикронного размера, такие как ширина межзеренных границ, зерна на 

начальной стадии кристаллизации, области существования локального порядка 

в аморфных телах, а также очень мелкие частицы, структура которых в основ-

ном определяется поверхностной, а не внутренней областью. 

 Основными структурными составляющими металлов и сплавов являются 

атомы, состоящие из ядра и электронной оболочки. Свойства твердых тел во 

многом определяются структурой электронных оболочек атомов, в особенности 
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– электронами, находящимися на внешних орбиталях (валентными электрона-

ми). Именно эти электроны участвуют во взаимодействии между атомами. При 

этом, чем меньше электронов на внешней оболочке, тем более химически ак-

тивным является атом. 

 Существуют четыре вида химических связей атомов:  

 - гетерополярная (или ионная);  

 - ковалентная; 

 - металлическая; 

 - Ван-дер-вальсова. 

 Металлы и сплавы являются материалами с кристаллической структурой. 

Поэтому в них химическая связь имеет смешанную природу, однако в боль-

шинстве преобладает металлическая связь (metallic bond). В ней характерно 

образование валентными электронами атомов общего «электронного газа» 

(electron gas). В этом случае электроны газа не локализованы и формально 

принадлежат сразу всем атомам и, следовательно, связь между ними слаба. Это 

приводит к высокой мобильности дефектов кристаллической структуры в ме-

таллах и сплавах и обуславливает их механические свойства. 

 Кристаллы (crystal) – твердые тела с трехмерной периодической атом-

ной структурой, имеющие при равновесных условиях образования естествен-

ную форму правильно симметричных многогранников. 

 Кристаллическая решетка (crystal lattice) – это регулярное распределе-

ние в кристаллах частиц (атомов, ионов, молекул), характеризующееся перио-

дической повторяемостью в трех измерениях. 

 Представление о строении кристаллов дает элементарная ячейка (рису-

нок 3.1) – часть атомной структуры кристалла, путем трансляции которой (т.е. 

переноса в пространстве параллельно самой себе) можно построить всю кри-

сталлическую решетку. Ребра элементарных ячеек обозначают буквами a, b, c и 

называют периодами кристаллической решетки, или векторами трансляций. 
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Рисунок 3.1 – Элементарная ячейка (заштрихована) кристаллической решетки 

 

 По признаку точечной симметрии элементарной ячейки все кристаллы 

группируют в семь сингоний – подразделений кристаллов, различающихся 

формой элементарной ячейки (рисунок 3.2). Сингонии характеризуются длина-

ми ребер a,b,c ячейки и углами α, β, γ между ними. 
 

 
 

Рисунок 3.2 – Кристаллографические сингонии 
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 Кристаллит (crystallite) – твердое тело микронных или субмикронных 

размеров, представляющее собой трехмерную периодическую решетку из ато-

мов, ионов или молекул, ограниченное замкнутой поверхностью, за пределами 

которой изменена или нарушена ориентация кристаллической решетки, либо 

находится газообразная, жидкая фаза или вакуум. 

 Кристаллиты нанометровых размеров хотя бы в одном измерении назы-

вают нанокристаллитами. Кристаллит, имеющий по границам прочные связи с 

другими кристаллитами, является частью твердого поликристаллического тела. 

Кристаллит, имеющий отчетливые границы, наблюдаемые при помощи оптиче-

ской или электронной микроскопии, обычно называется зерном (grain). 

 Структура материалов далеко не всегда соответствует идеальным пред-

ставлениям о регулярном расположении частиц в кристаллической решетке. 

Дефекты в кристаллах – это несовершенства кристаллического строения, 

нарушения строго периодического расположения частиц в узлах кристалличе-

ской решетки. Они образуются в процессе кристаллизации, под влиянием элек-

трического и магнитного полей, тепловых и механических воздействий, при 

введении в кристаллы примесей. Различают точечные, линейные, поверхност-

ные и объемные дефекты. 

 Точечные дефекты (point defect) вызывают искажения кристаллической 

решетки на расстояниях, соизмеримых с расстояниями между соседними ато-

мами в кристалле. Простейшим точечным дефектом является вакансия – узел 

кристаллической решетки, в котором отсутствует атом или ион. Движение ва-

кансий является главной причиной диффузии атомов в кристалле. К точечным 

также относятся и примесные дефекты, которые образуются в кристаллах 

«чужими» атомами или ионами, замещающими основные частицы, составляю-

щие кристалл, или внедряться между ними. 

 Линейные дефекты (linear defect) представляют собой нарушение пра-

вильного чередования атомных плоскостей кристаллической решетки и назы-

ваются дислокациями. Они возникают в процессе роста кристаллов и при их 

пластической деформации. 
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 Простейшие виды дислокации (dislocation) – краевая и винтовая. 

 Образование краевой дислокации (edge dislocation) можно представить 

следующим образом. Объединение вакансий, находящихся в соседних атомных 

плоскостях, снижает энергию кристалла. При их объединении образуется об-

щая атомная плоскость в виде круглого диска. В сечении, перпендикулярном к 

плоскости вакансионного диска, наблюдается нарушение регулярности чередо-

вания атомных плоскостей кристаллической решетки, представляющее собой 

краевую дислокацию (рисунок 3.3). 

 

 

  а)     б)    в) 

Рисунок 3.3 – Поперечное сечение кристалла, содержащего линейный дефект:  

а – вакансии не объединены; б – начало объединения вакансий; в – образовался 

вакансионный диск D 

 

 Кристалл, содержащий краевые дислокации, менее устойчив к деформа-

циям сдвига, чем идеальный. Приложенное усилие проталкивает «лишнюю» 

атомную плоскость через кристалл, разрывая связи между атомами ряд за ря-

дом вдоль плоскости сдвига. 

 Понятие винтовой дислокации (screw dislocation) предложил физик Дж. 

Бюргерс. Если две части кристалла сдвинуты в плоскости скопления вакансий 

на один период решетки (рисунок 3.4), на поверхности кристалла возникает 

ступенька. При кристаллизации атомы присоединяются к ступеньке, что обу-

славливает спиральный рост кристалла. 
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а) б) 

Рисунок 3.4 – Схема образования винтовой дислокации (а) и расположение 

ячеек в кристаллической решетке с винтовой дислокацией (б) 

 

 Плотность дислокаций (dislocation density) определяется как среднее 

число дислокаций, пересекающих в кристалле площадку в 1 м2
 (10

6…107
 в 

наиболее совершенных монокристаллах, 1015…1016
 в сильно искаженных, 

наклепанных металлах). 

 Поверхностные дефекты (surface defect) – это границы между разори-

ентированными участками кристалла, в частности дефекты упаковки, границы 

двойников и зерен. 

 Дефекты упаковки (stacking fault) – ошибки в порядке чередования 

плотноупакованных плоскостей кристалла. Они могут образовываться, напри-

мер, в результате неоднородного распределения вакансий. 

 Двойникование (twinning) – образование в монокристалле областей с 

закономерно измененной ориентацией кристаллической структуры. Структура 

двойниковго образования представляет собой зеркальное отражение структуры 

материнского кристалла (матрицы) либо получена из нее другими преобразова-

ниями симметрии. Матрица вместе с двойниковым образованием называется 

двойником. Причинами двойникования могут быть быстрое тепловое расшире-

ние или сжатие кристаллов, нагрев деформированных кристаллов (двойники 

рекристаллизации), переход из одной кристаллической модификации в другую 

(полиморфизм). 
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 Межзеренные границы (crystal/grain boundary) – это поверхности раз-

дела между различно ориентированными областями (зернами) поликристалла. 

Границы раздела фаз в сплавах и включений в гетерогенных материалах также 

относят к поверхностным дефектам. Многие из поверхностных дефектов пред-

ставляют собой сетки дислокаций. 

 Объемные дефекты (bulk defect) – скопления вакансий, образующие в 

кристаллах поры и каналы, включения посторонних фаз, пузырьков газов и ма-

точного раствора, скопления примесей на дислокациях, в зонах роста кристал-

лов и т.д. Объемные дефекты снижают пластичность, влияют на прочность, 

электрические и магнитные свойства материалов. 

3.2. Электронная микроскопия 

 Большое разнообразие процессов взаимодействия электронов с веще-

ством делает возможным использовать электроны для изучения различных осо-

бенностей вещества. 

 В зависимости от типов анализируемых излучений и принципов исследо-

вания различают методы просвечивающей электронной микроскопии, растро-

вой электронной микроскопии, растровой просвечивающей электронной мик-

роскопии, оже-электронной спектроскопии и др. 

 На основе методов электронной микроскопии можно проводить каче-

ственные и количественные исследовании структуры, фазового и химического 

состава материала поверхностного слоя образца. 

 Скорость и кинетическая энергия электронов являются основными харак-

теристиками, определяющими особенности взаимодействия с веществом и, 

следовательно, характер получаемой информации. 

3.2.1 Просвечивающая электронная микроскопия 

 Просвечивающая электронная микроскопия (transmission electron 

microscopy) является наиболее универсальным классическим методом исследо-

вания структурных дефектов кристаллов. Она также используется для анализа 
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морфологических особенностей, ориентации дефектов относительно решетки 

матрицы и определения размеров кристаллитов и нанокристаллитов [37-38]. 

 Основой просвечивающей электронной микроскопии является воздей-

ствие электронного луча на исследуемый образец. При этом в образце возни-

кают различные типы излучений (рисунок 3.5), из которых в реализации метода 

используются электроны, прошедшие через образец, и электроны, дифрагиро-

вавшие в соответствии с условием Брэгга. 
 

 
 

Рисунок 3.5 – Типы излучений, возникающих в облучаемом  

электронами образце 

 

 Просвечивающий электронный микроскоп представляет собой верти-

кальную колонну с вакуумом ~10
-3…10-4

 Па, в которой располагается оптиче-

ская система. Основой оптической системы просвечивающего электронного 

микроскопа является электронная пушка, конденсор, объективная и проекци-

онная линзы, а также регистрирующее устройство (рисунок 3.6). 
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Рисунок 3.6 – Принципиальная схема  

просвечивающего электронного  

микроскопа 

 Объективная линза позво-

ляет регулировать увеличение 

пучка электронов, прошедших че-

рез исследуемый образец, от 50 до 

100 крат и получать четкое изоб-

ражение участков образца и ди-

фракционную картину от образца. 

 Проекционная линза слу-

жит для создания конечного пуч-

ка электронов. Ее увеличение мо-

жет достигать 100 крат. 

 Между объективной и про-

екционной линзами часто уста-

навливают одну или несколько 

промежуточных линз, благодаря 

которым возможно добиться уве-

личения в несколько миллионов 

крат. 

 Регистрирующее устрой-
ство предназначено для преобра-

зования конечного пучка в элек-

трический сигнал, который по-

ступает  в ПК и обрабатывается  

при помощи специализированного программного обеспечения. В качестве ре-

гистрирующего устройства в электронных микроскопах могут применяться, 

например, ПЗС-матрицы. 

 Просвечивающие электронные микроскопы могут работать в режиме 

светлопольного, темнопольного изображения, а также позволяют получать ди-

фракционные картины (электронограммы). 
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1 – дифрагирующие плоскости; 2 – прошедший пучок; 3 – дифрагированный 

пучок; 4 – сильный дифрагированный пучок 

 

Рисунок 3.7 – Диаграмма хода лучей (включая построение сферы Эвальда) 

 

 В светлопольном режиме изображение формируется за счет электронов, 

прошедших через исследуемый объект с малыми потерями энергии. В таком 

случае структура изображается темными линиями и пятнами на светлом фоне. 

 В темнопольном режиме изображение формируется рассеянными элек-

тронами (основной пучок при этом отклоняют или экранируют). Этот режим 

используется при исследовании сильнорассеивающих образцов, а структура 

изображается как светлые линии и пятна на темном фоне. 

 Дифракционные картины позволяют судить о кристаллической струк-
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туре образцов и с высокой точностью измерять параметры кристаллических 

решеток. 

 Для проведения металлографических и металлофизических исследований 

обычно используют микроскопы с ускоряющим напряжением 100…200 кВ. В 

зависимости от типа образца (плотности материала) такие микроскопы позво-

ляют рассматривать образцы толщиной 0,2…0,6 мкм. Существуют высоко- и 

сверхвысоковольтные электронные микроскопы с ускоряющим напряжением 

400, 500, 1000, 1500 и даже 3500 кВ. Эти микроскопы позволяют исследовать 

металлические образцы толщиной до нескольких микрометров. 

 

Рисунок 3.8 – Просвечивающий  

электронный микроскоп JOEL JEM-2100 

 Просвечивающие электронные 

микроскопы постоянно совершен-

ствуются. В настоящее время пер-

спективными считаются микро-

скопы с ускоряющим напряжением 

500 кВ и более с разрешением по-

рядка 0,1…0,2 нм. На рисунке 3.8 

показан микроскоп JEOL JEM-

2100. 

 Для работы на просвечиваю-

щих электронных микроскопах 

требуются специально приготов-

ленные тонкие образцы – реплики 

или фольги, прозрачные для элек-

тронов. Однако изготовление та-

ких образцов весьма трудоемкое и 

в ходе него могут образовываться 

различные искажения структуры и 

химического состава (артефакты). 

 Образцы для исследования с помощью просвечивающего электронного 

микроскопа (ПЭМ) могут быть разных типов.  
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 Самоподдерживающийся образец состоит из одного материала. При 

этом образец помимо тонкой части должен иметь достаточно прочный край. 

Механическая прочность – критический параметр самоподдерживающегося об-

разца. Обычно это фольга, но в некоторых случаях исследуют и специальные 

образцы – реплики. Сравнительно простым методом получения фольги являет-

ся технология химического и электрохимического полирования тонких пла-

стин. В пластине-заготовке формируется небольшое отверстие, края которого 

являются прозрачными для электронов с энергией 100…200 кэВ. Максимальная 

толщина участков фольги, обладающих достаточной прозрачностью для элек-

тронов, составляет 100…150 нм. 

 Несамоподдерживающиеся образцы крепятся на сетке или тонкой шай-

бе с одним отверстием. Это могут быть маленькие частички монолитного мате-

риала, полученные химическим или электрохимическим утонением, образцы 

после микротомирования, а также различные микрочастицы (порошки, нано-

трубки), закрепленные на аморфной подложке. Сетки различаются размером и 

формой ячеек, кроме того, сетки бывают двусторонние, т. е. закрывающиеся. 

Такие сетки обычно применяют для магнитных образцов, которые могут быть 

вырваны сильным электромагнитным полем объективной линзы, после чего 

они прилипают к полюсным наконечникам этой линзы и искажают изображе-

ние. Если подобное произошло, требуется вскрытие и чистка колонны, а также 

последующая юстировка микроскопа. 

 Изготовление качественного объекта для ПЭМ, имеющего достаточно 

широкие участки с хорошей светимостью, – непростая задача. Самое главное, 

что необходимо обеспечить – это предотвратить влияние метода изготовления 

объекта исследования на его структуру и химический состав.  

 Изменение химического состава поверхности объекта возможно при хи-

мическом и электрохимическом полировании. В этом случае данные аналити-

ческих приставок (энергодисперсионный спектрометр ЭДС, спектроскоп харак-

теристических потерь энергии электронов СХПЭЭ) будут заведомо ложными. 

Если стоит задача изучения дислокационной структуры материала, то примене-
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ние микротомии или крупного абразивного материала на последней стадии ме-

ханического утонения заготовки неизбежно привнесет артефакты (дефекты из-

готовления) в структуру фольги. Таким образом, необходимо заранее проду-

мать методику подготовки того или иного образца для ПЭМ, с тем чтобы види-

мая в микроскопе структура являлась истинной структурой изучаемого матери-

ала 

 Методика подготовки самоподдерживающихся объектов для ПЭМ сле-

дующая. Вырезанные из массивного образца пластины размерами 55 мм (рису-

нок 3.9) механически утоняются до толщины 100…150 мкм.  

 

Рисунок 3.9 – Получение  

заготовок из массивного образца 

 

Для этого сначала можно использовать 

плоскошлифовальный станок до толщи-

ны 1,5 мм, после чего пластинки утоня-

ются до толщины 0,3 мм методом хими-

ческого травления в свежеприготовлен-

ном кислотном растворе (50 % (объем-

ных) HNO3 (азотная кислота), 25 % HCl 

(соляная кислота), 25 % H2O (вода)).  

Процесс ведется с подогревом до температуры 50…60 ºС. Окончательная тол-

щина заготовки для фольги достигается при механическом утонении на мелко-

зернистой абразивной бумаге с размером частиц не более 20 мкм. 

 Если образцы пластичные (металлы), то для получения заготовки диамет-

ром 3 мм из фольги можно воспользоваться ручным прессом (панчером), изоб-

раженным на рисунке 3.19. Следует иметь в виду, что в этом случае возможно 

привнесение в заготовку деформационных дефектов, вызванных деформацией 

сдвига.  

 Для хрупких материалов применяют другие методики, такие как искровая 

эрозионная резка и ультразвуковое сверление (рисунок 3.11). В этих методах 

инструментом является металлическая трубка с внутренним диаметром 3 мм.  

 Первый метод применяется для проводящих материалов, второй метод 

может применяться как для проводящих, так и непроводящих материалов. При 
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использовании метода искровой резки уровень создаваемых повреждений 

структуры минимальный.  

 При ультразвуковом сверлении между инструментом и заготовкой пода-

ется абразивная суспензия. При вырезании керамических заготовок применяют 

алмазный абразив, для металлов лучшие результаты достигаются при примене-

нии нитрида бора. 
 

 
 

Рисунок 3.10 – Ручной пресс Рисунок 3.11 – Установка ультразвукового 

сверления 

 

 При вырезании заготовок из массивного материала длина вырезанных 

цилиндров может достигать 10 мм. В этом случае можно отрезать диск – мини-

мальной толщины порядка 100 мкм с помощью алмазного диска (рисунок 3.12). 

Такие диски могут иметь металлическую (бронза, никелевый сплав и др.) или 

резиновую матрицу (бакелит). Абразивные частицы могут быть как равномерно 

распределенными по объему матрицы, так и присутствовать в качестве покры-

тия, полученного гальваническим или химическим осаждением. Наиболее часто 

применяемые абразивные материалы – карбид кремния, алмаз, оксид алюми-

ния, нитрид бора. 
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а) б) 

Рисунок 3.12 – Схема (а) и фотография (б) дисковой алмазной пилы 

 

 В качестве одного из наиболее эффективных приемов механического 

утонения используют трипод – 3-опорную систему с микрометрической регу-

лировкой длины опор (рисунок 3.13). Шлифовка образца, расположенного в 

центре трипода, при этом производится с гораздо более контролируемой ориен-

тацией поверхности. Этим методом можно получать как плоские, так и клино-

видные образцы.  

 

Рисунок 3.13 – Трипод для прецизионного механического утонения  

плоских  и клиновидных образцов 
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 После того как тем или иным способом приготовлена заготовка толщиной 

100 мкм, в ней необходимо сделать по центру сферическое углубление с помо-

щью димпл-гриндера (рисунок 3.14). Димпл-гриндер представляет собой шли-

фовальную машинку с размером абразивного круга порядка 15 мм.  
 

 
 

а) б) 

Рисунок 3.14 – Изображение (а) и схема (б) димпл-гриндера 

 

 На данном устройстве контролируется нагрузка и толщина удаленного 

материала (т.е. глубина лунки), кроме того, легко меняется шлифовальный 

круг. В любой момент можно прервать процесс для более детального осмотра 

образца с помощью микроскопа. Обычно в результате сформированной лунки 

центральная область имеет толщину порядка 10 мкм, хотя точности прибора 

достаточно, чтобы делать ее менее 1 мкм, т. е. практически прозрачную для 

ПЭМ. 

 На рисунке 3.15 представлена скорость утонения различных материалов 

при использовании димпл-гриндера. Видно, что с ростом твердости обрабаты-

ваемого материала снижается скорость его утонения. Таким образом, на полу-

чение сферического углубления в кремнии понадобится порядка получаса, а в 

сапфире – 100 мин. Скорость утонения металлов занимает промежуточное по-

ложение между кремнием и сапфиром, и для получения углубления в металлах 

и сплавах требуется времени порядка одного часа. 
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Рисунок 3.15 – Скорость утонения димпл-гриндером 

 

 Если конечным методом изготовления фольги выбрано электрохимиче-

ское утонение, то, в принципе, отпадает необходимость в создании углубления 

по центру заготовки: при применении, например, метода окна, время получения 

отверстия в фольге редко превышает 10 мин, а при струйной полировке за счет 

применения больших плотностей тока это время сокращается до нескольких 

десятков секунд. При этом основное утонение идет по центру заготовки, так 

что внешний край фольги получается более толстым и является жестким карка-

сом. Однако при использовании на завершающем этапе ионного утонения со-

здание сферического углубления является, безусловно, необходимостью. При-

чина заключается в том, что утонение ионным пучком является достаточно 

медленным и не всегда равномерным. Тем не менее, при наличии сферического 

углубления, созданного с малым деформированным поверхностным слоем, ис-

пользование ускоренных ионов дает быстрый и надежный результат в виде до-

статочно широких прозрачных для электронов областей.  

 Следует иметь в виду, что механическая шлифовка поверхности при уто-

нении образцов создает деформированный слой. Толщина поврежденного слоя 

примерно в три раза превышает размер зерна шлифовального порошка или пас-

ты (абразива). Таким образом, абразив размером 1 мкм создает слой поврежде-
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ний в 3 мкм. Поэтому механическую шлифовку и полировку следует прово-

дить, последовательно уменьшая размер зерна так, чтобы, во-первых, удалять 

слой, поврежденный предыдущим абразивом, и, во-вторых, чтобы финишная 

толщина образца была, по крайней мере, в два раза толще, чем размер зерна по-

следнего абразива.  

 После того как получена заготовка фольги с толщиной края порядка 100 

мкм и центральным углублением с толщиной перемычки порядка 10 мкм, требу-

ется получить в углублении отверстие, края которого прозрачны для электронов. 

Для этого обычно применяют электрохимическое полирование либо утонение 

ионным пучком. Каждый метод имеет свои преимущества и недостатки.  

 Электрохимическое полирование фольги (рисунок 3.16) основано на 

эффекте анодного растворения при прохождении электрического тока между 

электродами через раствор электролита.  

 

1 – ванна; 2 – обрабатываемая заготовка; 3 – пластина-катод; 4 – электролит;  

5 – микровыступ; 6 – продукты анодного растворения 

 

Рисунок 3.16 – Схема электролитического полирования 

 

 Анодом является заготовка для фольги, закрепленная в пинцете; катод и 

пинцет обычно изготавливаются из нержавеющей стали (или другого кислото-

стойкого проводящего материала). Данный метод обычно применяют для мо-

нолитных однофазных материалов (металлы, полупроводники) независимо от 
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их твердости или хрупкости, на которых достигаются замечательные результа-

ты. Использование же метода для многофазных материалов либо материалов с 

выделениями второй фазы часто приводит к селективному травлению, в ре-

зультате чего одна фаза практически полностью растворяется, а вторая все еще 

остается непрозрачной для электронов.  

 Типичным примером подобного материала, из которого трудно пригото-

вить хорошую фольгу с большими электронно-прозрачными областями, явля-

ется чугун с первичным цементитом. В таких случаях многое зависит от опыта 

и мастерства оператора, которому необходимо подбирать состав электролита, 

температурный режим и напряжение/плотность тока в электролитической 

ячейке.  

 Для всех марок сталей и ряда других машиностроительных материалов 

широко применяют хромово-ортофосфорный электролит, содержащий 88 % 

(массовых) H3PO4 (ортофосфорная кислота) и 12 % CrO3 (оксид хрома (VI)). 

Температура электролита при полировке должна быть 65…80 ºС, плотность 

электролита при этой температуре должна составлять 1,68…1,72 г/см3. Напря-

жение на зажимах электролитической ячейки выставляется в пределах 8…15 В. 

 Вязкий полирующий слой, ответственный за сглаживание неровностей и 

полирование, стекает вниз, поэтому в нижней части фольги его толщина боль-

ше, чем в верхней. В связи с этим нижняя часть полируется быстрее, чем верх-

няя, и отверстие обычно образуется в нижней части фольги. Образование от-

верстия в фольге контролируется визуально при кратковременном вынимании 

пинцета из электролитической ванны. Когда размеры отверстия достигают 

0,1…0,3 мм, полировку немедленно прекращают, фольгу промывают в проточ-

ной воде и сушат. Поверхность готовой фольги должна быть гладкой, без сле-

дов травления и обладать металлическим блеском. 

 Электрохимическое полирование может быть осуществлено как в «руч-

ном» режиме на лабораторной установке, описанной выше, так и на коммерче-

ской установке, например, устройстве для подготовки тонких фольг различных 

материалов путем ионного травления TenuPol-5 фирмы Struers (рисунок 3.17), 
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принцип действия которой заключается в утонении с противоположных сторон 

образца-анода двумя струями электролита. Катодами являются сопла, через ко-

торые с помощью насоса из резервуара подается электролит. Наличие струй 

обеспечивает преимущественное утонение образца по центру. 

 Главным недостатком струйной электрополировки является дороговизна 

штатных электролитов, короткий срок годности готовых электролитов, а также 

необходимость наличия в полировальном блоке большого количества электро-

лита (минимум 1000 мл). Метод, безусловно, оправдывает себя в крупных ла-

бораториях при наличии большого количества образцов, однако его использо-

вание в условиях малого количества образцов может оказаться неоправданно 

дорогим. Кроме того, все сказанное о трудностях производства качественной 

фольги «ручным» методом в полной мере относится и к методу струйного по-

лирования с применением промышленно изготовленной установки. 
 

 

 

 

а) б) 

Рисунок 3.17 – Схема (а) и общий вид (б) установки для струйного  

электролитического утонения 

 

 Ионное утонение происходит за счет бомбардировки ионами и нейтраль-

ными атомами, ускоренными высоким напряжением, при этом в зависимости от 

энергии ионов и угла их падения может осуществляться изнашивание поверх-

ности ионами или ионная очистка поверхности. Ионный пучок, направленный к 

центру образца, выбивает атомы с поверхности и перемещает их. При ионном 
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утонении уменьшается шероховатость образца и удаляется наклепанный слой, 

созданный предыдущей механической обработкой. Данная обработка может 

осуществляться на широкой плоскости образца, в поперечном сечении, а также 

на клиновидной поверхности, полученной на триподе. С помощью установки 

ионного утонения могут быть приготовлены любые компактные образцы (од-

нофазные либо многофазные); пористые материалы должны быть предвари-

тельно пропитаны и закреплены эпоксидной смолой, а мелкие частицы – внед-

рены в матрицу. 

 Схема и общий вид установки показаны на рисунке 3.18. Установка пред-

ставляет собой вакуумную камеру, в которой расположены две (реже одна) 

ионные пушки. Пушки могут располагаться как с одной стороны образца, так и 

с двух сторон. 
 

  

а) б) 

Рисунок 3.18 – Схема (а) и общий вид (б) установки ионного утонения  

691 PIPS фирмы GATAN 

 

 Для наблюдения за процессом ионного утонения, а также для позициони-

рования образца и настройки ионных пушек камера имеет окно, на котором 

размещается стереомикроскоп или CCD-камера. В последнем случае изображе-

ние выводится на монитор компьютера или установки. Рабочий газ установки – 
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аргон. Пучки заряженных частиц ускоряются полем от нескольких десятков 

вольт до 10 кВ. Наклон пушек регулируется от 90º до 0º относительно плоско-

сти образца. Условия травления могут задаваться ускоряющим напряжением, 

типом и током ионов, геометрией (углом падения ионов относительно плоско-

сти образца), температурой образца (охлаждением столика с образцом жидким 

азотом). 

 Как и в случае струйной электрохимической полировки, существует воз-

можность автоматического прерывания процесса утонения при образовании от-

верстия в фольге. Автопрерывание процесса обеспечивается либо фотоприем-

ником, фиксирующим прошедший через отверстие свет (рисунок 3.19, а), либо 

цилиндром Фарадея, фиксирующим наличие ионного тока с противоположной 

от пушек стороны образца (рисунок 3.19, б). 

 

  

а) б) 

Рисунок 3.19 – Схемы реализации автопрерывания процесса 

 

 Предварительно утоненный до ~100 мкм трехмиллиметровый диск кре-

пится в держателе либо клеевым способом, либо механическим прижимом. 

Требуется тщательное позиционирование держателя с образцом с помощью 

микроскопа или CCD-камеры. Столик с образцом вращается вокруг оси для 

предотвращения избирательного травления и формирования равноосного 

углубления в образце.  
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 Низкие энергии пучка приводят к меньшему количеству радиационных 

дефектов, однако производительность в этом случае снижается. Чем выше угол 

падения ионов на поверхность, тем выше скорость утонения, однако в этом 

случае существенно повреждается образец: происходят ионная имплантация, 

нагрев образца, диффузия атомов и др. Кроме того, в случае угла падения, 

близкого к вертикальному, образуется шероховатая поверхность образца вслед-

ствие негомогенности структуры образца. 

 Утонение фольги может занять от нескольких минут до суток в зависимо-

сти от эффективности ионных источников, типа материала, толщины образца и 

рабочих параметров, таких как напряжение, ток пучка и угол падения пучка. 

Достоинством данного метода является его универсальность: ионным утонени-

ем могут быть приготовлены образцы из любых материалов, безотносительно 

их природы, твердости и хрупкости. Фактически, это единственный метод (за 

исключением трипода), позволяющий изготовить качественные образцы в по-

перечном сечении. Недостатками метода являются дороговизна оборудования и 

возможные артефакты в структуре при высоких углах падения пучка и высоких 

ускоряющих напряжениях. 

 При исследовании поверхностей образцы готовят и анализируют в попе-

речном сечении (ПС). Это специальный тип самоподдерживающихся образцов. 

Тем самым преодолевается одно из основных ограничений ПЭМ – нечувстви-

тельность к вариации структуры и состава в образце по глубине. При располо-

жении поверхности параллельно пучку электронов можно изучать изменение 

структуры или состава на различном расстоянии от этой поверхности.  

 Наиболее часто изготавливаются ПС-образцы при анализе полупровод-

никовых структур, которые зачастую представляют собой многослойную си-

стему. Кроме того, таким образом исследуются системы с поверхностными 

слоями, образцы после молекулярно-лучевой эпитаксии, гетероструктуры с 

квантовыми ямами и т. д. 

 На рисунке 3.20 схематично приведены два метода изготовления образ-

цов в поперечном сечении. Оба метода предполагают предварительное получе-
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ние тонких пластин с интересующей нас поверхностью.  

 Пластины склеиваются и далее либо фиксируются эпоксидной смолой в 

трубке с последующим отрезанием тонкого диска алмазной пилой (рисунок 

3.20 а), либо в шайбе с помощью деформирующихся перемычек (рисунок 

3.20 б). Далее в обоих случаях следуют механическое утонение и последующее 

ионное утонение, описанные ранее. Очевидным недостатком данных образцов 

является высокая трудоемкость их изготовления; кроме того, многое зависит от 

мастерства, аккуратности и терпения исследователя.  

 

а) б) 

Рисунок 3.20 – Методы изготовления образцов в поперечном сечении  

с использованием трубки (а) и шайбы (б) 
 

На рисунке 3.21 приведены изображения микроструктуры материала нано-

структурированного поверхностного слоя образца из стали 20Х13 (HB460) по-

сле наноструктурирующего выглаживания, полученные на просвечивающем 

электронном микроскопе JEOL JEM-2100. 
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а) б) 

  

в) г) 

 

Рисунок 3.21 – Структура поверх-

ностного слоя стали 20Х13после 

наноструктурирующего выглажива-

ния [22]: а, в, д – светлопольные 

изображения и дифракции; б, г, е – 

темнопольные изображения в ре-

флексе (110)α 

д)  
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3.2.2. Сканирующая электронная микроскопия 

 Сканирующая электронная микроскопия (scanning electron microscopy) 

предназначена для исследования поверхности образцов путем анализа электро-

нов первичного пучка, рассеянных в обратном направлении и вторичных элек-

тронов. Вторичные электроны – это электроны исследуемого образца, которые 

под действием электронов первичного пучка преодолели потенциальный барь-

ер на границе твердое тело – вакуум. 

 Сканирующие (растровые) электронные микроскопы обеспечивают уве-

личение от 5 до 200000 крат и разрешающую способность порядка 10 нм. При 

этом они обеспечивают глубину фокуса около 1000 мкм при увеличении х1000 

и около 10 мкм при увеличении х10000. Также образцы можно наклонять более 

чем на 45° в любом направлении, не изменяя фокусировки. 

 Конструкция растрового электронного микроскопа (рисунок 3.22) ча-

стично похожа на конструкцию просвечивающего электронного микроскопа. 

Так, например, система формирования электронного пучка аналогична и пред-

ставляет собой электронную пушку и одну или несколько конденсорных линз. 

 Однако принцип работы растрового электронного микроскопа и связан-

ные с ним конструктивные особенности существенно отличаются ввиду того, 

что анализируются не прошедшие через образец электроны, а рассеянные и 

вторичные. 

 Внутри объективной линзы установлены две пары отклоняющих катушек, 

которые соединены со схемой развертки. Схема развертки управляет отклоня-

ющими катушками, с помощью которых производится перемещение сфокуси-

рованного электронного пучка по поверхности исследуемого образца. Разверт-

ка осуществляется в двух взаимно перпендикулярных направлениях. Генератор 

развертки синхронизирует положение сфокусированного пучка на поверхности 

исследуемого образца с координатой точки изображения на экране, получаемо-

го при анализе вторичных или рассеянных электронов детектором. 
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Рисунок 3.22 – Конструкция растрового электронного микроскопа 

 

 В растровых электронных микроскопах большее предпочтение отдается 

анализу вторичных электронов, нежели рассеяных, так как они обеспечивают 

лучшее разрешение и позволяют изучать затененные участки образцов. Однако 

в некоторых случаях бывает целесообразно пожертвовать разрешающей 

способностью для получения более контрастного изображения, например, при 

исследовании особенно гладких образцов при небольших увеличениях. 

 Схема взаимодействия первичного электронного пучка с образцом приве-

дена на рисунке 3.23. Различные типы излучения и эмитированных частиц мо-

гут быть зарегистрированы соответствующим детектором и использованы для 

изучения образца. 

 В качестве детектора вторичных электронов наиболее часто применяют 

систему типа «сцинтиллятор – фотоумножитель», разработанную Эверхартом и 

Тронли (рисунок 3.24). Принцип действия системы основан на том, что 
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вторичные электроны, эмитированные с поверхности образца, попадая на 

сцинтиллятор (обычно это стекло или легированные пластмассы) выбивают из 

него фотоны. Выбитые фотоны по световоду поступают в фотоумножитель, где 

усиливаются и подаются в регистрирующее устройство (например ПЗС-

матрицу). 

 Относительное количество вторичных электронов, улавливаемых 

детектором, регулируется напряжением смещения на цилиндре Фарадея 

(заземленного металлического экрана, который полностью изолирует 

внутреннее пространсво от посторонних электростатических влияний). 

 

 
 

Рисунок 3.23 – Глубина выхода различных типов излучения и эмитируемых  

частиц при взаимодействии электронного пучка с образцом 
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Рисунок 3.24 – Принципиальная схема детектора вторичных электронов  

на основе системы Эверхарта-Торнли 

 

 Использование системы Эверхарта-Торнли для регистрации сигнала рас-

сеянных электронов не эффективно, поскольку отраженные электроны имеют 

высокую скорость (кинетическую энергию), движутся прямолинейно в широ-

ком угле (до 180°) и не отклоняются электрическим полем, в отличие от вто-

ричных электронов. Вследствие этого на сцинтиллятор попадает лишь незначи-

тельная часть рассеянных электронов, не достаточная для формирования кон-

трастного изображения. 

 Проблему детектирования рассеянных электронов решают за счет ис-

пользования твердотельного детектора (диаметром до нескольких сантимет-

ров), который размещают непосредственно над поверхностью образца (рисунок 

3.25). Детектор обычно изготовлен из кристалла кремния со смещенным p-n пе-

реходом. 

 При попадании на детектор рассеянные электроны вносят изменения в 

протекающий через него ток. Измерения тока усиливаются и сигнал подается 

на ПК. 
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Рисунок 3.25 – Принципиальная схема парного полупроводникового детектора 

рассеянных электронов 

 

 Получение контрастного изображения вызвано тем, что эмиссия рассеян-

ных электронов связана с зависимостью от порядкового номера химического 

элемента. Поэтому, например, на плоской поверхности образца участок матери-

ала с более высоким средним порядковым атомным номером рассеивает боль-

шее количество электронов. Он выглядит на экране более светлым относитель-

но других участков образца. Полученный контраст называют композицион-

ным. 

 В том случае, когда поверхность образца имеет ярко выраженные неров-

ности, то дополнительно к композиционному можно детектировать топогра-

фический контраст. 

 Таким образом, изображение в режиме отраженных электронов содержит 

два типа информации: первый отвечает составу исследуемого образца, второй – 

его топографии. Для того чтобы разделить эти два типа информации использу-

ется парный полупроводниковый детектор, расположенный симметрично отно-

сительно оптической оси. 

 Наибольшим преимуществом сканирующей электронной микроскопии 

является минимальная обработка образцов при подготовке их к исследованиям.  
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 Металлографические шлифы или поверхности излома металлических ма-

териалов могут исследоваться без всякой подготовки образцов. Непроводящие 

материалы должны быть покрыты тонким проводящим слоем толщиной 10-100 

им для устранения зарядки образца. Обычно для этих целей используют угле-

род, золото и другие металлы, наносимые распылением или испарением в вы-

соком вакууме. Окисление поверхности кислородом воздуха при длительном 

хранении или при высокотемпературной обработке может быть устранено 

электрохимической обработкой или водородным восстановлением. 

 Поперечные сечения для исследования в растровом электронном микро-

скопе приготавливаются так же, как и в оптической микроскопии, однако сле-

дует более тщательно очищать поверхность от остатков полирующей жидкости 

или травящего раствора, так как они могут вызвать загрязнение поверхности 

при исследовании образца в условиях вакуума. Органические смолы и любые 

другие углеродсодержащие вещества, например, смазки, также удаляют с по-

верхности для предотвращения ее загрязнения углеродом и продуктами разло-

жения углеводородов. 

 Микроструктура многофазных сплавов может быть выявлена глубоким 

травлением. Травление поверхности не производится при формировании изоб-

ражения обратно отраженными электронами и контраст при этом возникает за 

счет различия атомных номеров элементов в разных точках поверхности. Фаза, 

в состав которой входят тяжелые элементы с большими атомными номерами, 

на изображении в обратно отраженных электронах выглядит более светлой по 

сравнению с участками или фазами, содержащими более легкие элементы.  

 Механическая полировка образца, содержащего твердые и мягкие фазы, 

часто приводит к появлению нежелательного в этом случае топографического 

контраста из-за их разной полируемости. В некоторых случаях, при отсутствии 

загрязнений на поверхности, различная полируемость позволяет получить хо-

роший контраст во вторичных электронах.  

 Слабо проявляющиеся изображения, например изображения магнитных 

доменов или картины каналирования электронов, вообще невозможно получить 
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при наличии на поверхности деформированного слоя или неровностей. Поэто-

му исследование микроструктуры этими методами требует приготовления 

гладких и свободных от деформации поверхностей. 

 На рисунках 3.26 и 3.27 представлены изображения электронной скани-

рующей микроскопия поперечных шлифов стали 20Х13 (HB460) и 20Х (HRC 

55) после обработки наноструктурирующим выглаживанием, полученные на 

растровом электронном микроскопе Tescan Mira 3 LMU. Электронная скани-

рующая микроскопия поперечного шлифа стали 20Х13 (рисунок 3.26) показы-

вает, что в приповерхностном слое (зона A) происходит уменьшение размеров 

фрагментов до субмикро- и наноразмеров.  

 На рисунках 3.28 и 3.29 приведены примеры сканирующей микроскопии 

поверхности сталей 20Х13 и 20Х после наноструктурирующего выглаживания 

при различной кратности увеличения 

 

 

  

а) б) 

Рисунок 3.26. Структура во вторичных (а) и отраженных (б) электронах  

поверхностного слоя стали 20Х13 (НВ460) после выглаживания с силой 

Рв=350 Н [22]: А  слой с сильно диспергированной структурой,  

Б  слой с деформированной структурой  
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а) 
 

б) 

 

в) 
 

г) 

 

д) 

Рисунок 3.27 – Структура поверх-

ностного слоя цементованной стали 

20Х(HRC55) после чистового точе-

ния (а) и наноструктурирующего вы-

глаживания (б…д) [22]: на расстоя-

нии от поверхности 0…8 мкм (б), 

8…16 мкм (в), 16…24 мкм (г) и 

24…32 мкм (д)  
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а) 

 

б) 

 

в) 

Рисунок 3.28 – Изображения поверх-

ности образца из стали 20Х13 после 

наноструктурирующего выглажива-

ния [22], полученные на растровом 

электронном микроскопе  

Tescan Mira 3 LMU:  

а – со 100-кратным увеличением;  

б – с 500-кратным увеличением;  

в – с 1000-кратным увеличением 
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а) 

 

б) 

 

в) 

Рисунок 3.27 – Изображения разру-

шенной поверхности образца из це-

ментованной стали 20Х [22], полу-

ченные на растровом электронном 

микроскопе Tescan Mira 3 LMU: а – с 

300-кратным увеличением; б – с 500-

кратным увеличением; в – с 1000-

кратным увеличением 

Контрольные вопросы 

1 В каких случаях используют источники излучения со сплошным спек-

тром, а в каких с линейчатым спектром? 

2 Принцип работы дифрактометра. 

3 Сущность метода сканирующей электронной зондовой микроскопии. 

4 Перечислите области применения растрового электронного микроскопа. 

5 Метод просвечивающей электронной микроскопии. Достоинства и недо-

статки.  
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6 Какие основные режимы работы применяются в просвечивающих элек-

тронных микроскопах? 

7 Опишите типы образцов для исследования с помощью просвечивающего 

электронного микроскопа. 

8 Опишите методики подготовки образцов (фольг), применяемых при ис-

следовании на просвечивающих электронных микроскопах. 

9 Преимущества и недостатки электрохимического полирования фольг. 

10 Принцип работы растрового электронного микроскопа и его конструк-

тивные особенности. 

11 Особенности подготовки образцов к исследованиям на сканирующем 

электронном микроскопе. 
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 Современные технологии производства высокоресурсных деталей обору-

дования различного назначения связаны с использованием ультрамелкозерни-

стых материалов, нанесением на рабочие поверхности наноструктурных по-

крытий и упрочнением поверхностного слоя конструкционных сталей путем 

формирования наноструктурного состояния на финишных операциях обработ-

ки. В связи с этим особые требования предъявляются к инженерной нанометро-

логии: контролю физико-механических свойств и аттестации наноструктурного 

состояния материалов. 

 Рассмотренные в учебном пособии методы измерений микро- и нанотвер-

дости, инструментального индентирования, просвечивающей и сканирующей 

микроскопии прочно вошли в арсенал средств диагностики наноструктурирован-

ных поверхностных слоев и материалов и находят широкое применение в про-

мышленности и научных лабораториях. Данные методы обладают высокой гибко-

стью и универсальностью и хорошо дополняют друг друга в исследованиях физи-

ко-механических и структурных свойств. 

 Приведенные в пособии примеры основаны на реальном опыте внедрения 

технологии наноструктурирующего выглаживания в производство деталей трубо-

проводной арматуры и погружных насосов.  

 Учебное пособие разработано в рамках реализации программы «Инженер-

ные кадры Зауралья» и предназначено для широкого круга студентов и аспиран-

тов и может быть полезно специалистам в области контроля качества изделий. 
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