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Выбраны материалы для проведения сравнительных экспериментов методом нано-
индентирования. Эти материалы, широко применяемые в аэрокосмической отрасли, 
представляют интерес с точки зрения экспериментальной оценки механических 
свойств различными методами с целью дальнейшего моделирования и прогнозирова-
ния свойств изделий из материалов такого класса. Исследованы следующие материа-
лы: сталь 12Х18Н10Т, углерод-углеродный композиционный материал со стержневым 
каркасом и пироуглеродной матрицей, со срезом в направлении оси z (УУКМ-С) и уг-
лерод-углеродный композиционный материал с иглопробивным каркасом и пиро-
углеродной матрицей, со срезом в направлении пробития по оси z (УУКМ-И). Также 
исследованы элементы структуры композитных материалов (стержень и матрица). 
Установлено, что степень шероховатости поверхности существенно влияет на свой-
ства материалов, испытанных методом наноиндентирования. Увеличение максималь-
ной нагрузки до 200 мН и выбор сфероконического индентора позволяют существен-
но снизить влияние шероховатости поверхности на механические свойства образцов 
стали и углерод-углеродных композитов. Для всех образцов композиционных мате-
риалов получены кривые ползучести при наноиндентировании cо ступеньками, ука-
зывающими на начало процессов разрушения/трещинообразования. Однако эта осо-
бенность оказалась нехарактерной для стержня УУКМ-С при малой нагрузке (50 мН) 
и для образца УУКМ-И: для них получены типичные кривые ползучести. 
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In the given work, several materials were selected for comparative experiments applying the 
nanoindentation method. These materials are widely used in the aerospace industry and are 
of interest from the point of view of experimental evaluation of mechanical properties by 
various methods for the purpose of further modeling and forecasting the properties of 
products made of this class of materials. The following materials were studied: 12X18N10T 
steel, carbon-carbon composite material with a rod frame and a pyrocarbon matrix, with a 
cut in the z-axis direction (UUKM-S), carbon-carbon composite material with a needle-
punched frame and a pyrocarbon matrix, with a cut in the punching direction along the  
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z-axis (UUKM-I). During the work, the structural elements of the composites (rod and ma-
trix) were also studied. It was found that the degree of surface roughness significantly affects 
the properties of the materials tested by the nanoindentation method. At the same time, in-
creasing the maximum load to 200 mN and choosing a spherical conical indenter allows us 
to significantly reduce the effect of surface roughness on the obtained mechanical properties 
of steel and carbon-carbon composite samples. For all the composite samples studied, creep 
curves were obtained during nanoindentation with steps indicating the onset of destruc-
tion/cracking processes. However, this effect is not typical for the rod (UUKM-S) at a low 
load (50 mN) and for the composite sample with a needle-punched frame (UUKM-I), for 
which typical creep curves were obtained. 
EDN: ARXTRL, https://elibrary/arxtrl 
Keywords: structural materials, carbon-carbon composites, nanoindentation method, re-
duced modulus of elasticity, creep at nanoindentation 

Испытание индентированием — относительно 
простой метод, заключающийся в контакте ис-
следуемого материала, механические свойства 
которого (модуль упругости, твердость и др.) 
необходимо определить, с другим материалом 
(индентором) с известными свойствами. Нано-
индентирование — испытание на вдавливание, 
при котором глубина внедрения (индентирова-
ния) измеряется в нанометрах [1, 2]. Следует 
отметить, что идея перехода от измерения оста-
точных размеров отпечатка, возникающего под 
действием известной силы, приложенной к ин-
струменту, к непрерывной регистрации кривой 
нагрузка — глубина внедрения [3], как и первые 
шаги ее развития [4–6], принадлежат советским 
ученым. 

Метод индентирования можно использовать 
для расчета не только твердости материала, но 
и модуля упругости, показателя деформацион-
ного упрочнения, вязкости разрушения (удар-
ной вязкости), трещиностойкости (для хрупких 
материалов), вязкоупругих свойств и др. [1, 2, 
7–10]. Таким образом, можно определить до-
статочно много различных свойств широкого 
спектра материалов путем эксперимента по ин-
дентированию, который является неразруша-
ющим методом испытаний. 

В последние годы благодаря высокой разре-
шающей способности и универсальности метод 
наноиндентирования быстро развивается и 
широко применяется для определения упруго-
пластических свойств и твердости металлов, 
керамики и композиционных материалов (КМ) 
[10–14]. 

Кроме того, при исследовании механических 
свойств материалов важно оценивать их вязко-
упругие и вязкопластические свойства, также 
известные как реологические. Обычно эти 
свойства изучают в экспериментах по опреде-

лению ползучести [15, 16]. Реакция материала 
при исследовании ползучести связана с такими 
факторами, как температура, скорость нагру-
жения, время, пиковая нагрузка, упругие свой-
ства, средний размер зерна и др. [17]. 

Метод наноиндентирования применяют и 
для анализа вязкоупругого поведения материала 
путем измерения глубины индентирования как 
функции времени, что позволяет оценить его 
ползучесть [18–21]. Существуют три стадии пол-
зучести: начальная (переходная), установившая-
ся и ускоренная [15, 16]. В экспериментах по на-
ноиндентированию удалось оценить две стадии 
ползучести: начальную и установившуюся [19]. 

В качестве основного международного стан-
дарта при испытании материалов методом 
наноиндентирования применяют ISO 14577, 
который включает в себя также методы и ре-
жимы испытаний, калибровки приборов и ме-
тоды обработки данных. 

Цель работы — исследование влияния пара-
метра шероховатости поверхности на свойства 
материалов в экспериментах по наноинденти-
рованию. 

В качестве объектов исследования выступа-
ли следующие материалы: 

• сталь 12Х18Н10Т (два образца); 
• углерод-углеродный КМ со стержневым 

каркасом и пироуглеродной матрицей, со сре-
зом в направлении оси z (УУКМ-С); 

• углерод-углеродный КМ с иглопробивным 
каркасом и пироуглеродной матрицей, со срезом 
в направлении пробития по оси z (УУКМ-И). 

Образцы выполняли в виде цилиндров диа-
метром 10…15 мм и высотой до 5 мм. Поверх-
ность образцов отшлифовывали. Так как пара-
метры шероховатости поверхности образцов 
различались, их фиксировали перед экспери-
ментом по наноиндентированию. Для получения 
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изображений поверхности образцов использо-
вали оптический микроскоп Альтами МЕТ 5Т с 
увеличением до 2500. Измерения шероховато-
сти поверхности проводили с применением сти-
лусного профилометра Alpha-Step IQ. 

Эксперимент по наноиндентированию вы-
полняли на приборе NanoTest 600 согласно ISO 
14577. Образец материала закрепляли на специ-
альной подложке с помощью клея и подводили к 
индентору. Индентирование каждого образца 
проводили в шести точках на расстоянии 60 мкм 
друг от друга. Нагрузку увеличивали с постоян-
ной скоростью до достижения заданного макси-
мального значения (Р = 50, 100 и 200 мН). 

Скорость индентирования устанавливали в 
соответствии с максимальной нагрузкой из 
расчета, что цикл нагружения должен занимать 
20 с (например, для максимальной нагрузки Р = 
= 100 мН скорость индентирования составляла 
5 мН/с). Для образцов КМ скорость индентиро-
вания снижали до 1 мН/с при Р = 50 мН и до 
2 мН/с при Р = 100 мН с целью более точного 
выявления начала деструкции/образования 
трещин. Затем максимальную нагрузку фикси-
ровали на 100 с и контролировали крип-
эффект, т. е. при фиксированной (постоянной) 
нагрузке происходило определение возможного 
дальнейшего увеличения глубины индентиро-
вания, что характеризует ползучесть материала. 

Разгрузку выполняли с той же скоростью, 
что и нагружение. На стадии разгрузки также 
контролировали температурный дрифт путем 
фиксирования индентора в процессе разгрузки 
(при 80 % разгрузки) на 60 с и определения 
возможного смещения. Полученные экспери-
ментальные данные приведены с учетом воз-
можного температурного дрифта и крип-

эффекта. Таким образом, в ходе эксперимента 
удалось точнее выделить упругую составляю-
щую при разгрузке (упругий отклик материала) 
и определить приведенный модуль упругости 
материала. 

Применяли сфероконический алмазный ин-
дентор с углом при вершине 60° и радиусом за-
кругления 10 мкм. Такой индентор является 
сферическим в вершине, но имеет переходную 
секцию, которая не является ни частью сферы, 
ни частью конуса (рис. 1). 

Индентирование проводили в режиме кон-
тролируемой нагрузки с преднагрузкой 0,01 мН. 
На стадиях нагрузки и разгрузки снимали зави-
симости нагрузка — глубина индентирования. 

Для обработки экспериментальных данных 
использовали метод Герца, применяя выраже-
ние 
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Здесь P  — нагрузка; rE  — приведенный мо-
дуль упругости; tR  — радиус индентора; eh  — 
глубина внедрения индентора в материал, 
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где a  — радиус контакта. 
Соотношение (2) для твердого сферического 

индентора показывает, что упругая деформация 
материала до и под плоскостью контакта с ма-
териалом одинаковая, и ее можно выразить че-
рез радиус сферы индентора tR  и радиус кон-
такта a следующим образом: 
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Рис. 1. Сфероконический индентор: 

а — внешний вид, полученный путем электронной микроскопии; б — схема 
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Таким образом, в формуле (1) можно соот-
нести нагрузку и глубину внедрения при инден-
тировании и выразить через радиусы контакта 
и сферы индентора (3). 

Дальнейшее развитие метода Герца — multi-
ple-point unload method (многоточечный метод 
на основе соотношений Герца). При таком ме-
тоде обработки оценивают кривую разгрузки, 
полученную при наноиндентировании сфери-
ческим индентором, в ее начальной части 
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Из соотношения (4) можно выразить и рас-
считать приведенный модуль упругости иссле-
дуемого материала, используя программное 
обеспечение измерительного комплекса Nano-
Test 600 в автоматическом режиме. 

В то же время из контактной механики из-
вестно следующее соотношение: 
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где s  и sE  — коэффициент Пуассона и модуль 
упругости  образца; i  и iE  — коэффициент 
Пуассона и модуль упругости индентора, для 
алмазного индентора измерительного комплек-
са NanoTest 600 0,07,i   1141 ГПа.iE   

Таким образом, с помощью соотношения (5) 
можно рассчитать модуль упругости образца. 

Все образцы имели значительную шерохо-
ватость поверхности. Минимальные значения 
параметра шероховатости получены для об-
разца стали № 1, где максимальный перепад 
высот составлял около 1 мкм (Ra = 0,1 мкм, 
Rt = 1,5 мкм), а максимальные — для образца 

УУКМ-И, где максимальный перепад высот 
составлял более 10 мкм (Ra = 1,6 мкм, Rt = 
= 17,8 мкм). 

Результаты обработки данных экспериментов 
по наноиндентированию приведены на рис. 2. 
Видно, что увеличение нагрузки при наноинден-
тировании ведет к снижению разброса (коэф-
фициента вариации) полученных показателей. 

Несколько меньшие значения приведенного 
модуля упругости связаны с достаточно высо-
кой шероховатостью поверхности. Более глубо-
кое внедрение (при Р = 200 мН) дает более 
адекватную оценку свойств образцов стали. 
Например, получен приведенный модуль упру-
гости около 250 ГПа. Следует отметить и высо-
кие значения относительного гистерезиса при 
наноиндентировании образцов стали: у первого 
образца они доходили до 0,91, у второго — до 
0,93, что свидетельствует об их достаточно вы-
сокой пластичности. 

Экспериментальные данные по исследова-
нию крип-эффекта после наноиндентирования 
при нагрузке Р = 50 и 200 мН приведены на 
рис. 3. 

Результаты обработки полученных типич-
ных кривых ползучести испытуемых образцов 
стали приведены в таблице. 

Для КМ УУКМ-С локально исследовали 
свойства элементов его структуры: матрицы, 
стержня и сечения. 

Результаты обработки экспериментальных 
данных приведены на рис. 4. Видно, что увели-
чение нагрузки при наноиндентировании для 
образцов КМ не всегда ведет к снижению раз-
броса полученных показателей, как у образцов 
стали. Это справедливо при исследовании мат-

         

Рис. 2. Значения максимальной глубины индентирования hmax (а) и приведенного модуля упругости Er (б) 
образцов стали при нагрузке Р = 50 ( ) и 200 мН ( ) 
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рицы образца УУКМ-С, но при исследовании 
его стержня, разброс полученных показателей 
(в том числе и при определении модуля упруго-
сти) возрастает. Возможно, это связано с тем, 
что стержень более хрупкий элемент структуры 
КМ по сравнению с матрицей. Это подтвер-
ждают кривые индентирования, где на стадии 
нагрузки отмечались характерные скачки. По-
казано, что характеристики сечения образца 
УУКМ-С близки к характеристикам его мат-
рицы. 

Из рис. 4 также видно, что характеристики 
образца УУКМ-И близки к характеристикам 
матрицы образца УУКМ-С. 

Экспериментальные данные по исследова-
нию крип-эффекта после наноиндентирования 
образцов КМ при нагрузке Р = 50 и 100 мН 
приведены на рис. 5, а–е. 

Для всех образцов КМ получены кривые 
ползучести c характерными ступеньками, кото-
рые свидетельствуют о начале процессов раз-
рушения/трещинобразования в КМ. Однако это 
нехарактерно для стержня образца УУКМ-С 
№ 5 при нагрузке Р = 50 мН и для образца 
УУКМ-И № 7: они имеют типичные кривые 
ползучести (см. рис. 5, в). 

Кривые ползучести всех образцов обрабаты-
вали с помощью функции 
  ln 1 .dh A Bt    (6) 

Для всех кривых ползучести найдены коэф-
фициенты А и B уравнения (6), (см. таблицу), 
что позволило количественно сравнить резуль-
таты эксперимента и аппроксимации. Аппрок-
симирующие кривые приведены на рис. 3 и 5 
наряду с осредненными данными эксперимента.  

             
Рис. 4. Значения максимальной глубины индентирования hmax (а) и приведенного модуля упругости Er (б)  
для образцов КМ при нагрузке Р = 100 ( ), 50 ( ) мН и 50 мН с низкой скоростью индентирования ( ): 

4 — УУКМ-С (матрица); 5 — УУКМ-С (стержень); 6 — УУКМ-С (сечение); 7 — УУКМ-И 

                 
Рис. 3. Экспериментальные (1, 3) и аппроксимирующие (2, 4) зависимости глубины индентирования h 

образцов стали № 2 (1, 2) и № 1 (3, 4) от времени t при нагрузке Р = 50 (а) и 200 мН (б) 
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Рис. 5. Экспериментальные (1, 3, 5, 7, 9) и аппроксимирующие (2, 4, 6, 8, 10) зависимости глубины 

индентирования h разных образцов КМ от времени t при нагрузке Р = 50 (слева) и 100 кН (справа): 
а, б — матрицы образца УУКМ-С № 4 при высокой (1, 2) и низкой скоростях индентирования (3, 4); 

в, г — образца УУКМ-И № 7 (5, 6) и стержня образца УУКМ-С № 5 (7, 8); 
д, е — сечения образца УУКМ-С № 6 (9, 10) 
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Анализ кривых ползучести при наноинден-
тировании с помощью уравнения (6) позволил 
установить, что коэффициент А характеризует 
податливость материала (обратное от упруго-
сти), а коэффициент В — его вязкостную со-
ставляющую (сопротивление пластической де-
формации). Так, полученные для образцов ста-
ли минимальные значения коэффициентов А 
(от 6,6, образец № 1, Р = 50 мН) и максимальные 
значения коэффициента В (до 2,7, образец № 2, 
Р = 200 мН) свидетельствуют о высокой упруго-
сти материала и наличии вязкопластической 
деформации, минимальной хрупкости. Это 
подтверждают и определенные для образцов 
стали максимальные значения приведенного 
модуля упругости (до 269 ГПа) и относительно-
го гистерезиса (до 0,93). 

У образцов КМ минимальные значения ко-
эффициента А получены для стержня образца 
УУКМ-С № 5 (от 15,3) при нагрузке Р = 50 мН и 
для образца УУКМ-И № 7. Максимальные зна-
чения коэффициента В (до 0,38) обнаружены у 
образца № 5, что указывает на отсутствие про-
цессов разрушения при испытании, т. е. на ми-
нимальную хрупкость. Максимальное значение 
коэффициента А (474,3) и минимальное значе-
ние коэффициента B (0,02) получены для мат-
рицы образца УУКМ-С № 4 при нагрузке 
Р = 100 мН. Это свидетельствует о высокой 

хрупкости этого образца и подтверждено ха-
рактерными выступами на кривой ползучести 
(см. рис. 5, а и б). 

Выводы 
1. Показано, что коэффициенты A и B в 

уравнении (6) характеризуют соответственно 
податливость материала (обратное от упруго-
сти) и вязкостную составляющую материала 
(сопротивление пластической деформации). 
Установлено, что анализ кривых ползучести 
при наноиндентировании с помощью уравне-
ния (6) позволяет делать выводы о хрупкости 
материала. Образцы КМ являются более хруп-
кими, чем образцы стали, что подтверждено 
скачками на кривых ползучести при наноин-
дентировании, а также значительным увеличе-
нием коэффициента А и уменьшением коэф-
фициента B в уравнении (6) для образцов КМ 
по сравнению с образцами стали при анализе 
данных кривых. 

2. Определено, что увеличение нагрузки при 
наноиндентировании не всегда ведет к сниже-
нию разброса показателей образцов КМ. Это 
справедливо при исследовании матрицы образ-
ца КМ и образцов стали, но при испытании 
стержня КМ разброс полученных показателей 
(в том числе и при определении модуля упруго-

Значения коэффициентов в уравнении аппроксимации  
экспериментальных данных ползучести при наноиндентировании 

Образец Нагрузка, 
мН Скорость индентирования 

Коэффициент 

Материал Номер Элемент конструкции А В 

Сталь 1 Центр, подложка 50 

Высокая 

6,58 0,592 
200 14,3 0,839 

2 50 7,55 1,349 
200 15,60 2,790 

УУКМ-С 4 Матрица 50 Низкая 410,45 0,014 
50 

Высокая 

108,24 0,061 
100 474,26 0,019 

5 Стержень 50 15,28 0,385 
100 223,91 0,205 

6 Сечение 50 
Низкая 

228,09 0,029 
100 148,58 0,120 

УУКМ-И 7 Центр, подложка 50 
Высокая 

18,29 0,187 
100 54,02 0,307 
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сти) возрастает. Показано, что характеристики 
сечения стержня образца УУКМ-С и образца 
УУКМ-И близки к характеристикам матрицы 
образца УУКМ-С. 

3. Для всех исследованных образцов КМ по-
лучены кривые ползучести c характерными 
ступеньками, которые свидетельствуют о нача-
ле процессов разрушения/трещинообразования 
в КМ. Однако это явление не характерно для 
стержня образца УУКМ-С при малой  нагрузке 

(50 мН) и для образца УУКМ-И. Для этих об-
разцов получены типичные кривые ползучести. 

4. Несколько меньшие значения приведен-
ного модуля упругости образцов стали при 
меньшей нагрузке связаны с высокой шерохо-
ватостью поверхности и ее влиянием на полу-
ченные свойства материала. Также наблюда-
лись высокие значения относительного гисте-
резиса для образцов стали, что указывает на их 
достаточно высокую пластичность. 
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