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Вакуумная ионно-плазменная технология нанесения тонких твердых покрытий
широко используется в качестве метода поверхностной обработки функциональных
поверхностей узлов трения машин и механизмов для улучшения их триботехнических
свойств. Толщина таких покрытий варьируется в широких пределах в зависимости от
назначения, и, как правило, составляет от десятых долей до нескольких десятков мик-
рометров [1]. При получении тонких покрытий и модифицированных поверхностных
слоев, как это имеет место при вакуумной ионно-плазменной обработке, по сути дела
создается некоторая поверхностная конструкция, включающая материал поверхност-
ного слоя и материал подложки и обеспечивающая поверхностному слою и детали в
целом техническую эффективность и экономическую целесообразность, какую не да-
ют элементы конструкции в отдельности. Такой материал стал объектом нового науч-
ного и инженерного направления, получившего в западной литературе название sur-
face engineering, в нашей стране как создание и конструирование топокомпозитов [2].
Современная вакуумная технология позволяет наносить покрытия в широком диапа-
зоне их свойств от мягких полимерных до твердых и сверхтвердых, таких как туго-
плавкие химические соединения и алмазоподобные. Несущая способность топоком-
позитов в значительной степени зависит от эффективной твердости поверхностного
объема, участвующего в деформационном контактном взаимодействии. Мягкие по-
крытия на твердой подложке получили условное название “мягких” топокомпозитов.
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Поверхностно слоистые материалы с существенно отличающимися по твердости по-
крытиями по сравнению с твердостью подложек получили название “твердых” топо-
композитов.

В результате термодинамически неравновесных условий синтеза химических туго-
плавких соединений, происходящих на атомарном уровне в условиях сопутствующей
ионной бомбардировки растущего покрытия, в покрытии возникают значительные
остаточные напряжения. Вид и величина остаточных напряжений оказывает суще-
ственное влияние на несущую способность и поверхностную прочность таких поверх-
ностно-слоистых тел. Из-за их важной роли в поведении покрытия многие усилия бы-
ли посвящены измерению остаточных напряжений. Поскольку ионно-плазменные
покрытия имеют размерность на микрометрическом или субмикрометрическом уров-
не, среди большого множества методов измерения остаточных напряжений особое
внимание уделяется методу инструментального индентирования, которое широко ис-
пользуется для оценки механических характеристик тонких покрытий и модифициро-
ванных поверхностей [3, 4]. В основе большинства работ положены следующие прин-
ципы: 1) предполагается, что остаточные напряжения и остаточные пластические де-
формации являются равноосными и однородными на глубине (под поверхностью
вдавливания), которая, по меньшей мере, в несколько раз больше диаметра контакта
вдавливания и отсутствуют подповерхностные трещины и расслоения; 2) влияние
остаточных напряжений сказывается на величине площади отпечатка, и тем самым
позволяют регистрировать их наличие в поверхности по изменению кривых нагруже-
ния диаграмм внедрения.

Настоящая статья направлена на разработку методик определения остаточных на-
пряжений в покрытиях “твердых” топокомпозитов, для которых характерно возник-
новение межфазного расслоения на границе покрытие–подложка при инструмен-
тальном индентировании на глубины, не превышающие толщину покрытия. Резуль-
таты исследования можно использовать для количественной оценки качества тонких
твердых покрытий методом индентирования, сопровождаемого межфазным расслое-
нием, характерным для поверхностно-слоистых тел с большой разницей в значениях
твердостей покрытия и подложки.

Для достижения поставленной цели в статье предлагается оригинальная методика
анализа диаграммы внедрения, полученной в режиме повторного индентирования.
В качестве “твердого” топокомпозита была взята поверхностно слоистая система
AlN–сплав Д16Т, для которой характерно межфазное расслоение по границе раздела
покрытие–подложка при инструментальном индентировании [5, 6]. Был изготовлен
модельный образец топокомпозита. Материал основы (подложки) модельного топо-
композита – алюминиевый сплав Д16Т (ГОСТ 4784-97) с микротвердостью Н0 = 0.98 ГПа
и модулем упругости Е0 = 93 ГПа. Материал покрытия – нитрид алюминия (AlN), по-
лученный магнетронным способом. Толщина покрытия составляла 5 мкм, твердость
Н1 = 15.2 ГПа, модуль упругости Е1 = 320 ГПа. Измерения механических характери-
стик материалов исследуемой слоистой системы проводились на нанотвердомере На-
ноСкан4D. Индентором служила трехгранная алмазная пирамида Берковича. Твер-
дость и модуль упругости определялся по методике Оливера и Фара [7].

С помощью нанотвердомера НаноСкан4D с образцом топокомпозита были прове-
дены экспериментальные исследования по внедрению алмазного индентора Беркови-
ча при различных нагрузках и записи диаграмм “нагрузка P–внедрение s”. Результаты
экспериментальных исследований модельного топокомпозита в виде единичных диа-
грамм внедрения, полученных при различных конечных (максимальных) нагрузках
индентирования, приведены на рис. 1.

Как известно типовая диаграмма внедрения, используемая для определения микро-
твердости и модуля упругости при инструментальном индентировании, состоит из
двух кривых: кривой нагружения и кривой разгрузки [7]. Кривая нагружения описы-
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Рис. 1. Экспериментальные диаграммы внедрения при различных предельных нагрузках: 1–4 – кривые на-
гружения; 1 ′–4 ′ – кривые разгрузки; А – область кривых разгружения, характеризующая конечную глубину
пластического отпечатка.
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вает упругопластическую деформацию твердого тела под инденторов при его внедре-
нии в поверхность этого тела. Кривая разгрузки описывает упругое деформирование
(упругое восстановление) поверхности твердого тела при снятии нагрузки на инден-
тор. Анализ диаграмм внедрения для модельного топокомпозита (рис. 1) показывает,
что на кривых разгрузки можно выделить два характерных участка: в верхней части
наблюдается кривая с малой кривизной – практически линейным изменением на-
грузки с глубиной отпечатка, а в нижней части – участок кривой со значительным ис-
кривлением. Линейный участок кривой разгрузки с увеличением предельной нагруз-
ки индентирования эквидистантно повторяется от одной диаграммы внедрения к дру-
гой, увеличиваясь по протяженности незначительно с увеличением конечной
нагрузки. Кривизна нижнего участка кривой разгрузки с увеличением конечной на-
грузки индентирования существенно изменяется – кривая разгрузки больше и раньше
выгибается в сторону начала координат диаграммы внедрения. Наличие указанного
характерного криволинейного вида кривой разгружения объясняется значительным
различием пластических и упругих характеристик материалов подложки и покрытия
[5, 6]. Такой вид диаграмм внедрения связан с двумя параллельно идущими процесса-
ми, генерируемыми нагружением. Первый их них представляет собой процесс упруго-
го прогиба твердого покрытия по типу жесткой плиты, лежащей на податливой основе
и нагружаемой единичной силой. Второй – процесс межфазного расслоения на гра-
нице раздела “покрытие–подложка” в процессе нагружения, которое ослабляет адге-
зионные связи между покрытием и подложкой. Прогиб усиливает процесс расслое-
ния, что приводит к увеличению протяженности последнего [6]. При разгружении под
действием упругих сил в изогнутом под нагрузкой покрытии происходит отслаивание
покрытия, его восстановление до горизонтального первоначального состояния и даже
некоторое выпучивание покрытия, вследствие наличия остаточных напряжений. По-
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следнее хорошо подтверждается близким расположением конца кривых разгрузки для
ряда приведенных на рис. 1 диаграмм внедрения (область А). Визуальное исследова-
ние отпечатков индентора на поверхности покрытия в настоящей статье показало, что
при исследованных предельных нагрузках, повреждения поверхности покрытия не
наблюдалось.

Таким образом, к моменту достижения предельной нагрузки индентирования, ра-
бота по образованию двух новых поверхностей на границе раздела покрытие–подлож-
ка заканчивается. Адгезионная связь между этими свободными поверхностями прак-
тически отсутствует и образование трещины (полости) не происходит лишь в связи с
наличием сжимающей силы индентирования. При разгружении имеет место упругое
восстановление (выпрямление) покрытия, для описания которого хорошо подходит
модель упругого деформирования мембраны с центральным нагружением и с краями
жестко закрепленными на периферии [8]. Однако для такой модели характерен ли-
нейный закон изменения прогиба от усилия нагружения, что не реализуется в данном
экспериментальном исследовании (наблюдается cильная нелинейность кривой раз-
грузки). Наличие остаточных напряжений в мембране меняет закономерность линей-
ной связи между нагрузкой на мембрану и величиной ее прогиба на нелинейный [9].

Таким образом, экспериментальные кривые разгрузки диаграмм внедрения мо-
дельного топокомпозита (рис. 1) описывают упругую деформацию восстановления
слоистой системы из предельного нагруженного состояния до свободного от нагрузки
в результате упругого восстановления слоистой системы (материалов подложки и по-
крытия) и упругого выпрямления из изогнутого положения покрытия как свободной
мембраны.

Исследованиями [10–13] по использованию инструментального индентирования
для оценки остаточных напряжений в твердых телах, индентирование в поверхность
которых не сопровождается возникновением латеральных трещин, установлено, что
реакция упругой разгрузки материала тела при индентировании полностью независи-
мы от любых ранее существовавших остаточных напряжений на исследуемой напря-
женной поверхности. Таким образом, только кривые нагружения диаграмм внедрения
содержат знание о величине и виде остаточных напряжений. Типовой подход к опре-
делению остаточных напряжений требует наличие кривых нагружения эталонных
объектов, идентичных по природе, составу и структуре поверхностей, но без остаточ-
ных напряжений.

Анализ кривой нагружения модельного топокомпозита указанным известным ме-
тодом затруднителен, т.к. в процессе индентирования проходят процессы упругопла-
стического деформирования не только покрытия, но и подложки слоистого тела, а
также процессы разрушения межфазной границы между покрытием и подложкой.
В каждом из этих процессов в той или иной мере принимают участие остаточные на-
пряжения, вклад которых в деформационно-силовые воздействия не известен. Кроме
того крайне затруднительно и, более того, технически невозможно создание эталон-
ного объекта, идентичного исследуемому в настоящей статье топокомпозиту без оста-
точных напряжений. Теоретически описать кривую нагружения для слоистой систе-
мы нитрид алюминия–алюминиевый сплав без остаточных напряжений в настоящее
время также не представляется возможным. Поэтому в статье предлагается рассмот-
реть вариант оценки остаточных напряжений, анализируя кривую нагружения и раз-
гружения упругого покрытия как мембраны, деформируемой с учетом наличия в по-
крытии (мембране) остаточных напряжений. Такой вариант возможен, если рассмот-
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Рис. 2. Экспериментальная диаграмма внедрения с повторным циклом индентирования: 1 – первый цикл
индентирования; 2 – второй цикл индентирования.
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реть процесс повторного внедрения индентора в отпечаток, полученный после
первого цикла индентирования, без создания при вторичном нагружении новых пла-
стических деформаций.

На рис. 2 приведена диаграмма внедрения (с предельной нагрузкой индентирова-
ния 0.4 Н в первом цикле нагружения) с дополнительным циклом повторного нагру-
жения до предельной нагрузки 0.2 Н.

Повторный цикл индентирования проводился при достижении усилия при разгруз-
ке в первом цикле индентирования в районе не менее 0.02 Н (что составляет ~5% от
предельной нагрузки первого цикла индентирования). Проанализируем особенности
деформирования покрытия, как мембраны в период упругого нагружения и упругого
разгружения покрытия, соответствующего второму циклу индентирования (рис. 3).

Точка А характеризует напряженно-деформированное состояние покрытия при
минимальной нагрузке, созданное упругим восстановлением (выпрямлением) покры-
тия в результате разгружения слоистой системы после первого цикла индентирования.
В области контакта индентора с покрытием действуют изгибный момент от остаточ-
ных напряжений и противоположно направленный ему изгибный момент от усилия
прижатия индентора к покрытию. Изгибный момент от остаточных напряжений в
точке А значительно превышает изгибный момент от усилия прижатия покрытия ин-
дентором.

При полной разгрузке покрытия в первом цикле индентирования изгибный момент
от нагрузки индентора достигал бы нулевого значения и изгибный момент от остаточ-
ных напряжений обеспечил бы деформацию покрытия в направлении вспучивания
центральной части. О таком сценарии деформирования покрытия говорят малые зна-
чения глубин внедрения, отмечаемые на оси абсцисс кривыми разгрузки диаграмм
внедрения при первом цикле индентирования (рис. 1). Следовательно, в точке А по-
крытие находится в равновесии под действием моментов от усилия прижатия инден-
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Рис. 3. Анализ кривых диаграммы внедрения с повторным циклом индентирования в исследуемый топо-
композит.
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тора и упругих сил деформированного покрытия с одной стороны и изгибного момен-
та от остаточных напряжений с другой стороны. При повторном цикле индентирова-
ния покрытия в процессе нагружения условия напряженно-деформационного
состояния в области контакта индентора с покрытием описываются кривой нагруже-
ния АСВ. При этом в области точки А момент изгиба покрытия остаточными напря-
жениями в начальный момент интенсивно противодействует изгибному моменту от
усилия нагружения индентора, а затем в меньшей степени оказывает сопротивление в
связи с появлением растягивающих напряжений от удлинения покрытия при дефор-
мировании. На кривой АСВ существует точка С, характеризующая моду изменения
изгибного момента от остаточных напряжений с роста по величине к снижению по
мере нагружения покрытия индентором. В точке В изменение направления действия
усилия индентирования в связи с этапом разгружения имеет место перераспределение
напряжений, действующих в контактной области. Это приводит к появлению упруго-
го гистерезиса, описываемого кривой ВС*А. В точке С* кривой ВС*А имеет место мо-
да изменения величины изгибного момента от остаточных напряжений, аналогичная
моде в точке С. Следовательно, в точке С* происходит нейтрализация остаточных на-
пряжений в связи с уже совместным действием усилий разгружения и от растягиваю-
щих напряжений против усилий от остаточных напряжений.

Определим координаты точки С*. Аппроксимируем кривые АСВ и ВС*А полино-
мами n-степени (как правило, не выше шестой) (рис. 3, кривые 2 и 3). Рассчитаем зна-
чения разницы в глубинах внедрения Δs и величинах нагрузки ΔР между кривыми
АСБ и ВС*А при одинаковых величинах усилия индентирования и одинаковых значе-
ниях глубины внедрения, соответственно. Значения глубины внедрения и усилия на-
гружения, соответствующие максимальным значениям Δs и ΔР, будут координатами
точки С*. Аналогичная процедура по определению координат точки С* может быть
произведена графически, как это показано на рис. 3 и представлена кривыми Δs и ΔР.
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Экстраполируем кривую АСВ до пересечения ее с осью абсцисс. Получаем коорди-
наты точки D – глубины пластического отпечатка hr в покрытии, после упругого вос-
становления покрытия как мембраны, отсчитываемой как расстояние от номиналь-
ной поверхности топокомпозита (начало координат диаграммы внедрения) до дна
пластического отпечатка (индента). Используя координаты точек D, С* и координаты
кривой АС*, подбираем полиноминальное уравнение третьей степени, наносим на
диаграмму повторного индентирования кривую, проходящую через точку С*, и экс-
траполируем кривую до пересечения с кривой разгружения первого цикла индентиро-
вания и далее до пересечения с ординатой, соответствующей максимальной глубине
внедрения индентора первого цикла индентирования (рис. 3, точки G и F). Используя
координаты точки D, А, С и В подбираем полиноминальное уравнение третьей сте-
пени наносим на диаграмму повторного индентирования кривую, проходящую по
кривой АСВ, и экстраполируем ее до пересечения с ординатой, соответствующей мак-
симальной глубине внедрения индентора первого цикла индентирования (рис. 3, точ-
ка E). Кривая DС*GF – кривая упругого деформирования покрытия без остаточных
напряжений. DСBE – кривая упругого деформирования покрытия с остаточными на-
пряжениями.

Для расчета остаточных напряжений воспользуемся моделями, предложенными
Вонг [13] и Суреш [10].

К. Вонг провел микромеханический анализ результатов индентирования напря-
женных и не напряженных поверхностей. В результате численного моделирования
диаграмм внедрения поверхностей с различными остаточными поверхностными на-
пряжениями было установлено, что поверхностное напряжение пропорционально
сдвигу нагрузки, вызванному поверхностным напряжением. Энергетический вклад
остаточного напряжения также можно приблизительно рассчитать по остаточному
отпечатку вдавливания. Была предложена зависимость для определения остаточных
напряжений, которая с использованием принятых в настоящей статье обозначений
(рис. 3) представлена выражением (1)

(1)

где α – эквивалентный угол конуса индентора, который для пирамиды Берковича со-
ответствует 70.3°; σR – величина остаточных напряжений.

Остаточные напряжения, рассчитанные для следующих значений нагрузок и глуби-
ны пластического отпечатка: Pmax = 0.407 H, Pmin = 0.21 H, hr = 1.12 мкм (рис. 3) по
формуле (1) составляют: σR = –3.0 ГПа.

Модель для расчета остаточных напряжений, разработанная в работе [10], основана
на принципе эквивалентности напряжений, где равноосное остаточное напряжение
σR можно разделить как гидростатическую составляющую и компонент сжимающего
девиатора. При такой схеме нагружения контактной области отклоняющее напряже-
ние индуцирует дифференциальную силу вдавливания (P0 – P1), т. е.

(2)

где P1, P0 – максимальные нагрузки при одинаковой глубине вдавливания hmax с оста-
точным напряжением и без него, соответственно; fg – геометрический фактор, кото-
рый определяется геометрией индентора; Ас = 25.4(hmax)2 – номинальная боковая пло-
щадь контактной поверхности отпечатка под индентором.

В уравнении (2), fg = 1 соответствует растягивающему остаточному напряжению, а
fg = sinθ соответствует сжимающему остаточному напряжению, где θ = π/2 – α.

σ =
π α
min max

2 2
r

– ,
2   tan

R
P P

h

= σ0 1 c– ,g RP P f A
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Рис. 4. Схема определения остаточных напряжений по кривым нагружения повторного цикла индентиро-
вания.

0.1

0.2

0.4

IIIII IV I

P, H

(P0)II

(P0)I

(P1)I

(P0)III

(P0)IV

(P1)IV

(P1)III

(P1)II

1.0
0

1.5 s, мкмs 
IV s 

Is 
IIIs 

IIs0

D A
Используя полученные кривые изменения усилия на индентор при нагружении во
втором цикле индентирования (рис. 4), рассчитаем среднее значение величины оста-
точных сжимающих напряжений в покрытии. Необходимость расчета усредненного
значения остаточных напряжений, связана неточностью нахождения координат (рис. 4,
точка D) начала этих кривых и погрешностью теоретических уравнений кривых на-
гружения (рис. 4, кривые DACBE и DC*GF) в поверхность покрытия с остаточными
напряжениями и без них. Указанные неточность и погрешности возникают в связи с
применением в работе способа получения аналитических кривых в виде полиноми-
нальных зависимостей и их экстраполяцией.

Выделим два основных и два промежуточных сечений кривых (рис. 4, сечения I–IV)
и рассчитаем значения остаточных напряжений по зависимости (2). Результаты расче-
тов приведены в табл. 1.

Полученные расчетные значения остаточных напряжений по двум предложен-
ным в статье методикам расчета достаточно близко совпадает со значениями оста-
Таблица 1. Рассчитанные значения остаточных напряжений по формуле (2)

№ сечения i на 
рис. 4 Pi, Н P0, Н hmax = si – s0, мкм σR, ГПа

I 0.44 0.31 1.9 –3.393

II 0.11 0.08 1.0 –2.827

III 0.215 0.15 1.4 –3.125

IV 0.31 0.22 1.6 –3.312

Среднее значение остаточных напряжений –3.164
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точных напряжений, указываемых в научной литературе для покрытий из нитрида
алюминия [14, 15]. Так в работе [14], покрытия нитрида алюминия со структурой
вюрцита были получены реактивным магнетронным распылением и имели сжима-
ющие напряжения ~ –3.0 ГПа. Измерение остаточных напряжений проводилось по
кривизне подложки. В работе [15] покрытия нитрида алюминия имели остаточные на-
пряжения –2.7 ГПа. Измерение проводилось рентгеноструктурным способом.

Заключение. В статье предложены две методики определения остаточных напряже-
ний в покрытиях “твердых” топокомпозитов, для которых характерно возникновение
межфазного расслоения на границе покрытие–подложка при инструментальном ин-
дентировании. Новизна методик заключается в анализе диаграммы внедрения пира-
мидального индентора, получаемой в результате повторного цикла индентирования.
Результаты можно использовать на практике и в научных исследованиях для количе-
ственной оценки вида и значения одноосных остаточных напряжений в тонких твер-
дых покрытиях топокомпозитов, материал подложки которых существенно отличает-
ся по твердости от материала покрытия.
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