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Теоретическая прочность на сдвиг  
и зарождение пластической деформации  
при нанодеформировании кубического  
нитрида бора 

Наноиндентирование в режиме непрерывного контроля жест-
кости контакта применялось для исследования зарождения пластической де-
формации при нанодеформировании кубического нитрида бора (cBN), что позво-
лило выявить упругопластический переход в контакте и измерить предел теку-
чести cBN на наноуровне. Для монокристалла (111) cBN наблюдали резкий упру-
гопластический переход (pop-in) в результате гомогенного или гетерогенного 
зарождения дислокаций в свободной от дислокаций области под контактом. 
Анализ данных, полученных при гомогенном зарождении дислокаций в области 
контакта, позволил экспериментально оценить теоретическую прочность cBN 
на сдвиг и его идеальную (упругую) твердость. Для образца мелкозернистого 
cBN с нанодвойниковой субструктурой наблюдали плавный упругопластический 
переход в результате движения и размножения уже существующих в области 
контакта дислокаций. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Френкель Я. в 1926 году показал, что сдвиговые напряжения, 
необходимые для зарождения пластического течения в идеальном кристалле, 
равны G/2π, где G – модуль сдвига [1]. Такие напряжения обычно называют 
теоретической прочностью на сдвиг, которая на несколько порядков выше 
предела текучести реальных металлов. Такое расхождение между пределом 
текучести реальных и идеальных кристаллических материалов вызвано де-
фектами кристаллической решетки (в первую очередь дислокациями), кото-
рые облегчают зарождение пластической деформации.  

Длительное время экспериментальные оценки теоретической прочности 
на сдвиг были возможны только при испытаниях нитевидных кристаллов 
диаметров ∼ 10 мкм [2]. Испытания на изгиб нитевидных кристаллов метал-
лов показали, что теоретическая прочность на сдвиг равна приблизительно 
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G/(10–15) [1]. Недавно для получения цилиндрических образцов субмикрон-
ного диаметра стали применять фокусированный ионный пучок. Затем такие 
образцы испытывают на сжатие, что позволяет получать предел текучести 
материалов на наноуровне [3–5]. Но упомянутые выше методы применимы 
только для пластичных материалов. Хрупкие материалы при деформирова-
нии будут разрушаться до начала пластического течения в образце. Возмо-
жен другой подход к механическим испытаниям материалов на наноуровне – 
уменьшать не размер образца, а размер локально деформированной области 
на поверхности массивного образца. Для реализации такого подхода приме-
няется наноиндентирование. При наноиндентировании большинство твердых 
и сверхтвердых материалов деформируются упругопластически и, как прави-
ло, без образования трещин. Это позволяет характеризовать как упругие, так 
и пластические свойства хрупких материалов. Более того, при наноинденти-
ровании можно создать ситуацию, когда размер контакта становится намного 
меньше среднего расстояния между дислокациями в образце. В этом случае 
на кривой внедрения индентора наблюдается резкий упругопластический 
переход (pop-in), вызванный гомогенным или гетерогенным зарождением 
дислокаций в предварительно свободной от дислокаций области под контак-
том [6, 7]. Случаи гомогенного зарождения дислокаций позволяют получать 
экспериментальные оценки теоретической прочности на сдвиг даже для 
хрупких материалов [8–11]. 

Исследования зарождения пластического течения при нанодеформирова-
нии нанокристаллических материалов только начинаются. Установлено, что 
упругопластический переход в наноконтакте плавный и pop-in на кривой 
внедрения индентора отсутствует [12–16]. Зарождение пластической дефор-
мации в нанокристаллических материалах не так отчетливо видно на кривой 
внедрения индентора, как для монокристаллов. Для выявления начала пла-
стической деформации в наноконтакте применяется следующий подход: на-
чальный упругий участок кривой внедрения аппроксимируется степенным 
уравнением вида P = const⋅hm, где P – нагрузка, h – перемещение. Так как 
форма вершины индентора Берковича близка к сфере, то вначале экспонента 
m равна 1,5, как это следует из анализа Герца. Как только в контакте начнется 
пластическая деформация, кривая внедрения станет отклоняться от кривой, 
прогнозированной уравнением Герца [12–16]. Зная нагрузку зарождения пла-
стической деформации Pкр и радиус затупления вершины индентора, можно 
вычислить критические сдвиговые напряжения, используя анализ Герца. Та-
кой способ позволяет определять предел текучести нанокристаллических 
материалов на наноуровне (перемещение индентора – 10–30 нм). Однако 
точность определения нагрузки Pкр низкая, поэтому для повышения точности 
определения нагрузки зарождения пластической деформации в нанокристал-
лических материалах в данной работе применяли наноиндентирование в ре-
жиме непрерывного контроля жесткости контакта (CSM) [17–19].  

В поликристаллах кубического нитрида бора (cBN) структурные дефекты, 
дефекты упаковки, высокоугловые и двойниковые границы обуславливают 
повышение прочности и твердости материала, поскольку они являются барь-
ерами, препятствующими движению дислокаций. Недавно сообщалось о 
получении нанодвойникового кубического нитрида бора (nt-cBN) со средней 
толщиной двойниковых доменов 3,8 нм из исходного турбостратного BN в 
форме сфероидальных многослойных наночастиц диаметром 30–150 нм [20]. 
Термобарический эксперимент выполняли с использованием многопуансон-
ного двухстадийного аппарата высокого давления (АВД) большого объема. 
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Полученные образцы имели форму таблетки диаметром ∼ 2 мм при толщине 
0,2–0,5 мм. Размеры зерен в исходном материале и nt-cBN близки. Зерна 
имеют неправильную, но примерно равноосную форму. Твердость по Вик-
керсу nt-cBN, полученного при температурах 1800–1950 °С и давлении 12–
15 ГПа, варьируется в пределах 95–108 ГПа [20, 21]. 

Имеется только две публикации по изучению механических свойств мо-
нокристаллов cBN методом наноиндентирования [22, 23], в которых наблю-
дали возникновение pop-in на кривой внедрения индентора, что позволило 
оценить критические сдвиговые напряжения, необходимые для начала пла-
стического течения в cBN. Зарождение пластической деформации при нано-
деформировании нанокристаллического cBN остается не исследованным.  

Целью настоящей работы было изучение закономерностей упругопласти-
ческого перехода в контактной области при наноиндентировании образцов 
cBN с различной степенью совершенства кристаллической структуры. Испы-
тания выполнены на грани (111) монокристалла cBN (совершенная структу-
ра) и на полированной поверхности поликристаллического cBN, структура 
которого по уровню дисперсности приближается к нанозеренному состоя-
нию, обозначенному как n-ng cBN (near-nanograined cBN). Субструктура от-
дельных зерен в поликристалле характеризуется также наличием нанодвой-
никовых прослоек. Образец получен при высоком давлении и температуре 
путем прямого конверсионного спекания (direct conversion sintering (DCS)) 
массивного образца высокочистого пиролитического нитрида бора с низкой 
степенью трехмерной упорядоченности графитоподобной структуры. 

ПОЛУЧЕНИЕ ИСХОДНЫХ МАТЕРИАЛОВ И МЕТОДЫ  
ИССЛЕДОВАНИЙ 

Синтез монокристаллов cBN 

Монокристаллы cBN синтезировали в АВД типа “белт” с использованием 
стандартных конструкций ячеек высокого давления и специальных процедур, 
применяемых на практике в группе исследований при сверхвысоких давлениях 
Национального института материаловедения (NIMS, Цукуба, Япония). Про-
цесс спонтанного зародышеобразования с последующим ростом кристаллов 
реализован в ростовой системе B–N–Li при давлении 5,5 ГПа и температуре 
1500 °C в течение 17 ч. В результате синтеза были получены кристаллы раз-
мером до 2,6 мм с различной степенью морфологического совершенства, 
включая кристаллы с полиэдрическими полногранными формами. Параметры 
естественной шероховатости грани (111) cBN оценены с помощью атомно-
силового микроскопа (NanoWizard II, JPK Instruments AG). Установлено, что 
при средней шероховатости поверхности Sa = 3,28 нм максимальное значение 
Smax = 18,7 нм (усреднение по трем измерениям). 

Получение поликристаллического cBN 

Исходный высокочистый графитоподобный нитрид бора (p-BN), синтези-
рованный методом химического осаждения из газовой фазы (CVD) в виде 
плотных пластин толщиной 1,8–2,2 мм, использовали для получения поли-
кристаллов сBN. Структура p-BN имеет низкую степень трехмерной упоря-
доченности и по своему строению преимущественно турбостратна. Материал 
идентифицируется как гетерогенный (бимодальный) с нанодисперсной 
структурой [24, 25]. Наряду с турбостратной составляющей, доминирующей 
в p-BN (∼ 75 % (по объему)), структура материала включает аморфизирован-
ные области, а также отдельные кристаллиты с трехмерно упорядоченной 
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графитоподобной структурой. Общий интервал размеров кристаллитов в 
базисной плоскости составляет 5−80 нм, а вдоль призматической – 5−50 нм. 
Между собой кристаллиты разделены турбостратными прослойками толщи-
ной до 8 нм. Плотность бимодального p-BN обычно лежит в пределах 1,87–
2,1 г/см3. 

Необходимые условия термобарического воздействия создавали в АВД 
тороидального типа [26]. Вырезанные круглые пластины p-BN помещали в 
танталовую капсулу, чтобы предотвратить прямой контакт образцов с мате-
риалами среды, передающей давление. Пластины разделяли между собой, а 
также изолировали от стенок капсулы, с помощью графитовых прослоек 
толщиной ∼ 0,2 мм. Микроструктура поликристаллов cBN формировалась в 
результате прямого твердофазного превращения hBN → cBN, развивающего-
ся в p-BN при давлении p = 8 ГПа и температуре T ∼ 2300 °С в течение 60 с. 
Использование уникальной конструкции ячейки высокого давления, разрабо-
танной в Институте сверхтвердых материалов им. В. Н. Бакуля НАН Украи-
ны, позволяет получить одновременно три поликристалла cBN диметром до 
12 мм и высотой ∼ 1,4 мм каждый.  

Подготовка образцов для исследований состояла в предварительном чер-
новом шлифовании поликристаллов до толщины ∼ 1 мм с помощью свобод-
ного алмазного абразива на основе микропорошка АСМ 40/28. После этого 
осуществляли полирование поверхности, используя последовательно алмазо-
содержащие суспензии с размерами абразивных частиц 9 и 1 мкм. Финиш-
ную доводочную операцию выполняли, применяя коллоидный раствор на 
основе SiO2 с размером частиц 40 нм. Доводку производили в течение > 1,5 ч 
при низком (р = 0,02 МПа) давлении на образец для удаления приповерхно-
стного слоя материала с микроповреждениями, вызванными шлифованием и 
полированием. Значения параметров шероховатости Sa и Smax подготовленной 
поверхности по данным атомно-силовой микроскопии составили 4,31 и 
22,9 нм соответственно (среднее значение по трем измерениям). 

Методы исследования структуры и механических свойств  

Структуру образцов исследовали с применением сканирующих электрон-
ных микроскопов сверхвысокого разрешения Dual beam FEI Nova NanoLab 
600 (“FEI Company”, Нидерланды) и Hitachi SU8010 Cold Field Emission SEM 
(“Hitachi”, Япония). Низкая электропроводность высокочистого поликри-
сталлического cBN вызывает электронно-индуцированный заряд на поверх-
ности, во избежание которого на нее наносили электропроводное углеродное 
покрытие. Перед проведением механических испытаний покрытие удаляли. 

Механические свойства изучали методом наноиндентирования в режиме 
CSM на приборе Nano Indenter-G200 (“Agilent Technologies”, США). Этот 
режим позволяет непрерывно измерять жесткость контакта, что обеспечивает 
непрерывное измерение упругого модуля E и твердости H в процессе внедре-
ния индентора [17]. Наноиндентирование выполняли индентором Берковича 
с радиусом затупления вершины R ≈ 230 нм. Для калибровки функции формы 
индентора применяли стандартный образец плавленого кварца. На каждом 
образце наносили по десять отпечатков. Частота сигнала CSM была равна 
45 Гц, амплитуда осцилляций – 2 нм. Недавние исследования показали, что 
наноиндентирование в режиме CSM может исказить результаты измерения 
твердости образца. Испытания монокристаллов алюминия (твердость Н ≈ 
0,3 ГПа) [27] показали, что даже наномасштабные осцилляции вызывают 
уменьшение твердости образца при перемещениях < 1000 нм. Уменьшение 
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глубины контакта усиливает этот эффект. Вместе с тем, с увеличением твер-
дости образца влияние осцилляций на результаты испытаний становится ме-
нее значительным. Например, для поликристаллического никеля (Н ≈ 3 ГПа), 
влияние осцилляций на твердость заметно меньше, чем для монокристалла 
никеля (Н ≈ 2 ГПа) [28]. Для плавленого кварца (Н ≈ 9 ГПа) оба режима на-
ноиндентирования (квазистатический и CSM) дают один и тот же результат 
[28]. В связи с этим полагали, что эффект осцилляций на твердость cBN 
(Н ≈ 70 ГПа) пренебрежимо мал. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Структура образцов 

Монокристаллы cBN. Полученные кристаллы cBN прозрачны, но имеют 
насыщенную янтарную окраску. Их габитус, как правило, включает зеркаль-
но гладкие грани тетраэдра – система плотноупакованных кристаллографиче-
ских плоскостей {111}, на которых обычно проводятся испытания на твер-
дость (рис. 1).  

 
Рис. 1. Монокристалл cBN, синтезированный в системе B–N–Li при р = 5,5 ГПа, T ≈ 
1500 °С и t = 17 ч; лауэграмма от габитусной грани {111} (вставка). 

 
О высоком совершенстве кристаллической структуры кристаллов свиде-

тельствуют результаты исследований методом Лауэ. Блочное строение, 
обычно характерное для монокристаллов cBN, не выявлено у кристалла, ото-
бранного для испытаний (см. вставку на рис. 2, а). Рефлексы Лауэ для граней 
(111) практически не размыты и, следовательно, его кристаллическая струк-
тура приближается к идеальной. Можно считать, что среднее значение плот-
ности дислокаций N ≈ 105 cм−2 по аналогии с результатами известных расче-
тов для совершенных кристаллов алмаза, у которых лауэграмма также состо-
ит из точечных неразмытых рефлексов [29]. При такой плотности дислокаций 
среднее расстояние между ними равно 30 мкм, что значительно больше раз-
меров отпечатка при наноиндентировании во время зарождения пластической 
деформации (∼ 1 мкм). Таким образом, можно считать, что при размерах от-
печатка < 1 мкм испытанию подвергается идеальная бездефектная кристал-
лическая структура cBN. 

Результаты масс-спектрометрии прозрачных янтарных кристаллов cBN 
свидетельствуют о наличии в них микропримесей, % (по массе): O – 0,06, C – 
0,05, Na – 0,002, Mg – 0,02, Al – 0,003, Si – 0,04, Cl – 0,001, K – 0,003, Ca – 
0,001, Fe – 0,003 [30]. Отметим, что реальные кристаллы cBN сформированы 
пирамидами роста с макронеоднородным распределением примесей (зональ-
но-секториальное строение). В [30] было показано, что примесь преимущест-
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венно входит в состав микровключений, захваченных растущим кристаллом 
из среды кристаллизации. Концентрация изоморфной примеси не существен-
на, поскольку заметного влияния на значение параметра кристаллической 
решетки cBN (a = b = c = 0,36160(3) нм) она не оказывает. 

Поликристаллический cBN. Как отмечалось выше, прямое конверсионное 
спекание p-BN завершается образованием поликристаллического cBN при 
T ≈ 2300 °С (р = 8 ГПа). Плотность поликристалла при этом составляет 
d ≈ 3,476 г/см3, что соответствует пористости ∼ 0,46 %. Структура поликри-
сталлов идентифицирована как близкая к нанокристаллической с размерами 
зерен в диапазоне от 100 до 400 нм (n-ng cBN). Во всех зернах выявляется 
характерная субструктура, образованная нанодвойниковыми доменами, тол-
щина которых изменяется от 10 до 60 нм (см. рис. 2, б).  

 

 
а 

 
б 

Рис. 2. Структура поликристалла n-ng cBN: а – фрактограмма излома образца с фрагмен-
том рентгеновской дифрактограммы, показывающей полное превращение p-BN → cBN 
при T ≈ 2300 °С, р = 8 ГПа и t = 60 c (наиболее интенсивные линии hBN и wBN отсутству-
ют); б – характерная нанодвойниковая субструткура зерен. 

 
Предполагается, что твердофазное превращение пиролитического мате-

риала, завершающееся образованием n-ng cBN, реализуется поэтапно в по-
следовательности p-BN → hgBN → wBN → cBN, которая соответствует 
принципу альтернативного метастабильного поведения (правило ступеней 
Оствальда). Трехмерное упорядочение почти турбостратной структуры p-BN, 
в результате которого образуется гексагональный графитоподобный BN 
(hgBN) вне области его термодинамической стабильности, обычно наблюда-
ют на стадиях неполного фазового превращения (Т > 1700 °С) [31]. Данный 
промежуточный этап превращений способствует появлению метастабильной 
вюрцитной структуры BN (wBN), образование которой происходит кристал-
лоориентированно по мартенситному механизму гофрировки слоев гексаго-
нов в трехмерно-упорядоченной структуре hgBN. Далее, при повышенных 
температурах структура wBN, теряя свою устойчивость, преобразуется в 
стабильную структуру cBN путем кооперативного движения дефектов упа-
ковки и двойникования, что объясняет наличие пластинчатых нанодвойников 
типа {111} в зернах n-ng cBN. В частности, ранее установлено, что подобные 
процессы структурных перестроек происходят и в p-BN на основе ромбоэд-
рической графитоподобной модификации нитрида бора [32]. 

По данным масс-спектрального анализа суммарная концентрация микро-
примесей C, O, F, K, Mg, Mn, Al, Si, Ca и Cu в образцах n-ng cBN варьируется 
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в пределах от сотых до десятых долей % (по массе) [33]. Из анализа ушире-
ния рентгеновских дифракционных пиков следует, что деформация решетки 
cBN, связанная с микроструктурными дефектами, e = (4,7–7,6)⋅10–4. Параметр 
решетки a = 0,36165–0,36171 нм (метод Ритвельда), что заметно выше стан-
дартного значения a = 0,36158 нм (ICDD PDF-2, PDF-card 35-1365).  

Отметим также, что n-ng cBN во многом подобен по структуре nt-cBN, по-
лученному с использованием исходного сфероидального турбостратного BN 
(Т = 1800–1950 °С, p = 12–15 ГПа) [20]. Существенно, однако, что для n-ng cBN 
(Т ≈ 2300 °С, p = 8 ГПа, t = 60 c) характерен больший средний размер зерен 
L  ≈ 200–250 нм и ширина нанодвойников δ  ≈ 35 нм. Уменьшение суммарной 
поверхности границ зерен отвечает переходу системы в состояние с большей 
термодинамической устойчивостью. Собирательная рекристаллизация в струк-
туре n-ng cBN особенно активна на завершающих этапах твердофазного пре-
вращения, осуществляемого при повышеных (Т  ≈ 2300 °С) температурах, так 
как преодоление кинетических барьеров при этом облегчено.  

Наноиндентирование 

Монокристалл cBN (грань (111)). Для всех отпечатков, сделанных на мо-
нокристалле (111) cBN, наблюдается скачкообразное увеличение глубины 
контакта (pop-in) на 8–11 нм при перемещении ∼ 75 нм (рис. 3). После полной 
разгрузки индентора наблюдается остаточный отпечаток глубиной ∼ 70 нм, 
что указывает на то, что при нагрузке 35 мН в контакте произошла пластиче-
ская деформация. Критическая нагрузка Pкр образования pop-in изменяется в 
диапазоне от 5,5 до 10,3 мН. Среднее значение Pкр равно 8,3±1,5 мН (табли-
ца). Цикл нагружения является полностью обратимым, если испытания про-
водить при нагрузке P < Pкр. Следовательно, pop-in на начальном участке 
внедрения индентора соответствует переходу от упругой к упругопластиче-
ской деформации в контакте, а кривая внедрения индентора до pop-in являет-
ся участком упругой деформации. Среднее контактное давление pmean дости-
гает максимального значения в момент образования pop-in на кривой нагру-
жения (см. рис. 3), равного 73,7±3,9 ГПа, а верхний предел достигает 
80,6 ГПа (см. таблицу). После возникновения pop-in значение pmean уменьша-
ется до 62 ГПа. По данным атомно-силовой микроскопии, вершина инденто-
ра Берковича, который применяли при испытаниях, в диапазоне перемеще-
ний от 0 до 70 нм близка по форме к сфере с радиусом ∼ 230 нм. Максималь-
ные сдвиговые напряжения τmax в контакте для сферического индентора [35] 
равны 

31max 2

1 σ−σ=τ ,     (1) 

где σ1 и σ3 – главные напряжения.  
τmax достигают критического значения τкр прямо под центром контакта 

(r = 0) на расстоянии 0,48а под поверхностью образца (a – радиус контакта) 
[35]: 

τкр = [0,61 – 0,23(1 + ν)]pmax,   (2) 
где pmax – максимальное контактное давление; ν – коэффициент Пуассона. 
Учитывая, что коэффициент Пуассона для cBN равен 0,12 [20] и что для сфе-
рического индентора pmax = 1,5pmean, получаем следующее уравнение:  

τкр = 0,528pmean.     (3) 
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Рис. 3. Наноиндентирование грани (111) монокристалла cBN: 1 – кривая нагрузка–
перемещение с отчетливой ступенькой (pop-in), отмечающей начало пластической дефор-
мации в контакте; 2 – зависимость среднего контактного давления от перемещения. 

 
Механические свойства образцов cBN с низкой и высокой  
плотностью структурных дефектов (для сравнения приведены  
результаты для монокристаллов алюминия, сапфира и алмаза) 
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(111) Al [19] 72 0,36 0,25 4,5 2,1 (G/12) 4,1 

(0001)  
сапфир [19] 

470 27,8 5,2 47,5 23,8  
(G/7,4) 

26 

(111) cBN 960±27 61,8±1,4 8,3±1,5 73,7±3,9 38,9±2,0 
(G/10) 

62 

n-ng cBN 971±24 71,1±1,7 2,0±0,4 44,8±5,9 23,7±3,1 
(G/16) 

62 

(111) алмаз 1200 115* – – – 85 

*Микротвердость по Виккерсу, нагрузка – 5 Н [34]. 
 
Как уже отмечалось, pmean начала пластической деформации равно 

73,7±3,9 ГПа. Отсюда из (3) получаем, что критические сдвиговые напряже-
ния τкр при P = Pкр для грани (111) cBN равны 38,9±2,0 ГПа (~ G/10). 

Теоретическая прочность на сдвиг τтеор cBN равна 62 ГПа (G/2π, где мо-
дуль сдвига G равен 387 ГПа [36]), а теоретическая твердость (среднее кон-
тактное давление pmean при сдвиговых напряжениях, равных теоретической 
прочности на сдвиг) Hтеор = 2,2τтеор = ~ 136 ГПа [37, 38]. Следовательно, кри-
тические сдвиговые напряжения в области контакта при образовании pop-in 
приближаются к теоретической прочности на сдвиг, а pmean – к теоретической 
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(упругой) твердости Hтеор кубического нитрида бора. Такое механическое 
поведение cBN вызвано тем, что размер отпечатка в монокристалле при h < 
100 нм становится намного меньше среднего расстояния между дислокация-
ми. В этом случае велика вероятность, что дислокации (носители пластиче-
ской деформации) отсутствуют в области контакта. В результате приложен-
ные сдвиговые напряжения под контактом растут с нагрузкой, но пластиче-
ская деформация не начинается. Только при нагрузке Ркр, при которой крити-
ческие сдвиговые напряжения приближаются к теоретической прочности 
cBN на сдвиг, происходит локальная потеря устойчивости кристаллической 
решетки, гомогенное зарождение первой дислокационной петли и ее лавино-
образное размножение. 

Твердость грани (111) монокристалла cBN уменьшается до 61,8 ГПа после 
начала пластической деформации в контакте: это твердость после появления 
в области контакта дислокаций, образовавшихся при упругопластическом 
переходе в контакте. Верхний предел pmean при зарождении пластической 
деформации в контакте (80,6 ГПа) дает экспериментальную оценку макси-
мально возможной твердости грани (111) монокристалла cBN. 

Значение критического сдвигового напряжения τкр = 38,9 ГПа (~ G/10), 
полученное для монокристалла cBN, значительно ниже ранее установленного 
значения 79,5 ГПа (~ G/5) [22]). Столь значительное расхождение, вероятней 
всего, обусловлено различием радиусов затупления вершин индентора. Как 
отмечалось, у индентора Берковича R ≈ 230 нм, тогда как в [22] использовали 
индентор в форме угла куба с R ≈ 100 нм.  

Поликристаллический n-ng cBN. При наноиндентировании поверхности  
n-ng cBN глубина внедрения индентора плавно увеличивалась с нагрузкой 
без возникновения pop-in на кривой нагружения (рис. 4). Такое поведение 
обусловлено высоким уровнем дефектности структуры образца. В этой связи 
можно отметить, что плотность дислокаций в структуре n-ng cBN, исходя из 
результатов гармонического анализа и метода апроксимации полуширины 
физического профиля рентгеновских пиков, оценена значением N ≈ 
5,8⋅1011 cм−2 [39]. В этих условиях начало пластической деформации в кон-
такте обусловлено движением и размножением уже существующих в области 
контакта дислокаций, так как даже при перемещении 20–30 нм размер кон-
такта существенно больше среднегое расстояния между дислокациями.  

На начальном этапе нагружения (см. рис. 4, І) увеличение pmean прямо 
пропорционально перемещению до pmean = 50 ГПа при нагрузке 2 мН (точка 
А). Затем темп наростания pmean постепенно замедляется (участок II). После 
точки В pmean уже существенно не изменяется (участок III). Подобную зави-
симость pmean от перемещения ранее наблюдал Д. Тэйбор при внедрении сфе-
рического индентора в предварительно пластически деформированный обра-
зец малоуглеродистой стали [40]. Наблюдаемая на рис. 4 зависимость pmean от 
перемещения вызвана сменой режимов деформирования в контакте [40, 41]. 
По Тэйбору на участке I только упругая деформация имела место в контакте 
(см. рис. 4, І). В точке А критические сдвиговые напряжения достигают пре-
дела упругости и под контактом возникает зона стесненной пластической 
деформации, со всех сторон окруженная упруго деформированным материа-
лом (см. рис. 4, ІІ). При дальнейшем росте нагрузки размер зоны стесненной 
пластической деформации растет и в точке Б он достигает поверхности об-
разца. В этот момент начинается режим развитой пластической деформации в 
контакте (см. рис. 4, ІІІ). 
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Рис. 4. Диаграмма внедрения индентора (1) и зависимость среднего контактного давления 
pmean (2) от перемещения h для образца n-ng cBN с высокой плотностью границ зерен и 
нанодвойников; режимы деформации в контакте: I – упругая деформация (от нуля до 
точки А); II – стесненная пластическая деформация (А–В); III – развитая пластическая 
деформация (после точки В). 

 
Для проверки предположения, что в точке А происходит зарождение пла-

стической деформации, были проведены испытания при более низкой, чем в 
точке А, нагрузке на индентор – P = 1,7 мН (рис. 5). Полученные результаты 
показали, что в этом случае в контактной зоне n-ng cBN деформируется толь-
ко упруго. Из (3) получаем, что сдвиговые напряжения τкр зарождения пла-
стической деформации в точке А равны 23,7±3,1 ГПа (G/16), что значительно 
ниже, чем для монокристалла cBN (см. таблицу). Таким образом, высокая 
плотность структурных дефектов повышает твердость cBN на стадии разви-
той пластичности, но облегчает зарождение пластической деформации в кон-
такте при внедрении индентора. Твердость n-ng cBN достигает значения 
71,1±1,7 ГПа, модуль упругости – 971±24 ГПа. Более высокая твердость  
n-ng cBN по сравнению с монокристаллом cBN обусловлена высоким уров-
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нем дефектности поликристаллической структуры (границы зерен, нанодвой-
ники, дислокации).  
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Рис. 5. Режим упругой деформации в контакте при наноиндентировании поликристалли-
ческого n-ng cBN: 1 – нагружение индентора; 2 – разгрузка. 

 
Отметим, что модуль упругости поликристаллов в нанокристаллическом 

состоянии обычно несколько занижен из-за высокой объемной доли некоге-
рентных границ зерен и тройных стыков в структуре. Этот эффект не сущест-

венен для n-ng cBN с укрупненными зернами ( L  ≈ 200–250 нм), поскольку 
протяженность внутренних совершенных границ рекристаллизационного 
происхождения в несколько раз меньше, чем у типичных представителей 
нанокристаллических материалов, в частности типа nt-cBN. 

Известно также, что твердость поликристаллического cBN монотонно 
увеличивается с уменьшением размеров микроструктурных элементов (зерен 
и/или двойников), что обычно интерпретируют с позиций подхода Холла-
Петча [20, 39, 42–44]. В частности, как отмечалось выше, в случае nt-cBN 
достигается экстремально высокая (НV ≈ 100 ГПа) твердость нанокристалли-
ческой структуры. При этом трещиностойкость материала (KIс = 
12,7 МПа⋅м1/2) также становится значительно выше трещиностойкости моно-
кристалла cBN (KIc = 2,8 МПа⋅м1/2) [45]. В последнем случае низкая трещино-
стойкость кристаллов обусловлена совершенной спайностью сфалеритной 
структуры по плоскостям ромбододекаэдра. Активной системой скольжения 

в кристаллах cBN является система {111} 011 , идентификация которой 

выполнена по результатам исследования специфики микроиндентирования 
граней (001) и (111) при комнатной температуре [46]. 

В поликристаллических структурах двойники являются эффективными 
препятствиями для скольжения мобильных дислокаций, играя роль барьеров, 
приводящих к скоплению и торможению дислокаций, и, как следствие, к 
упрочнению материала. Поликристаллический n-ng cBN, близкий к нанокри-
сталлическому по структуре, можно рассматривать как промежуточный ма-
териал между монокристаллом и поликристаллическим nt-cBN. В обоих слу-
чаях наличие в поликристаллах внутренних границ и нанодвойников различ-
ной протяженности приводит к увеличению не только твердости, но и тре-
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щиностойкости материалов. Для структуры n-ng cBN, как ранее установлено, 
характерна величина KIc = 6,4 МПа⋅м1/2 [33]. Таким образом, последователь-
ность монокристалл → n-ng cBN → nt-cBN отвечает структурному упрочне-
нию полученных поликристаллов, причем при этом имеет место эффект од-
новременного увеличения как твердости, так и трещиностойкости. 

В заключение отметим, что применяемый авторами способ получения  
n-ng cBN предопределяет вполне ощутимые перспективы практического ис-
пользования полученных поликристаллов в различных областях науки и тех-
ники. В частности, известно об определенном позитивном опыте применения 
подобных материалов в режущем инструменте для прецизионной обработки 
железистых материалов [47]. Как отмечалось, n-ng cBN, полученный методом 
DCS из р-BN, является уникальным истинно поликристаллическим материа-
лом с совершенными границами рекристаллизационного происхождения, не 
содержащим каких-либо связующих фаз. Высокий уровень твердости n-
ng cBN, химическая инертность по отношению к железу и повышенная тер-
мостойкость, свойственная высокочистым материалам, свидетельствуют 
также о возможности использования поликристаллов в качестве инденторно-
го материала для высокотемпературных исследований физико-механических 
свойств разнообразных сталей и сплавов. Ожидается, что n-ng cBN в ряде 
случаев будет обладать определенными преимуществами как по сравнению с 
сапфиром, так и алмазом, широко используемым в инденторной технике. 

Одна из особенностей применения технологии DCS, адаптированной к 
возможностям тороидальной системы АВД, заключается в высокой произво-
дительности процесса получения относительно больших поликристаллов  
n-ng cBN. Так, за 10 мин общей продолжительности цикла термобарического 
воздействия получают одновременно 3–4 поликристалла диаметром до 12 мм 
(рис. 6). Используя в дальнейшем технологию алмазоабразивной или лазерной 
резки из этого количества поликристаллов получают от 72 до 128 разнообраз-
ных треугольных элементов (режущих вставок для паяного инструмента).  

 

 
а 

10 мм 
 

 
б 

Рис. 6. Поликристаллический n-ng cBN: а – демонтаж танталовой капсулы с пакетом об-
разцов после термобарического воздействия в АВД тороидального типа; б – извлеченные 
поликристаллы и возможный вариант раскроя пластин при получении вставок для паянно-
го режущего инструмента.  

 
ВЫВОДЫ  

Наноиндентирование в режиме CSM применяли для исследования зарож-
дения пластической деформации в образцах cBN, которые существенно от-
личались совершенством кристаллической структуры. Исследования были 
выполнены для монокристалла (111) cBN (совершенная структура) и мелко-
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зернистого n-ng cBN с нанодвойниковой субструктурой в зернах (высокая 
степень структурного несовершенства). Высокая плотность границ зерен и 
нанодвойников привела к повышению твердости n-ng cBN до 71,1±1,7 ГПа по 
сравнению с 61,8±1,4 ГПа для монокристалла (111) cBN. При наноинденти-
ровании монокристалла (111) cBN была получена экспериментальная оценка 
теоретической прочности cBN на сдвиг, равная 38,9±2,0 ГПа (∼ G/10). Было 
показано, что структурные дефекты снижают предел текучести cBN на ста-
дии зарождения пластической деформации при внедрении индентора. С дру-
гой стороны, дислокационные ассоциации (границы зерен и двойников) су-
щественно повышают твердость cBN на стадии развитого пластического те-
чения в контакте. 

Авторы выражают благодарность Sustainable Production Initiative (SPI), 
Швеция за частичную финансовую поддержку.  

 
Наноіндентування у режимі неперервного контролю жорсткості кон-

такту застосовували для дослідження зародження пластичної деформації при наноде-
формуванні кубічного нітриду бору (cBN), що дозволило виявити пружно-пластичний 
перехід у контакті та вимірять границю плинності на нанорівні. Для монокристалу (111) 
cBN спостерігали різкий пружно-пластичний перехід (pop-in) внаслідок гомогенного або 
гетерогенного зародження дислокацій у вільній від дислокацій області під контактом. 
Аналіз даних, отриманих при гомогенному зародженні дислокацій в області контакту, 
дозволив експериментально оцінити теоретичну міцність cBN на зсув та його ідеальну 
(пружну) твердість. Для зразка дрібнозернистого cBN з нанодвійниковою субструктурою 
спостерігали плавний пружно-пластичний перехід внаслідок руху та розмноження вже 
існуючих в області контакту дислокацій.  

Ключові слова: cBN, механічні властивості, наноіндентування, зарод-
ження дислокацій, теоретична міцність на зсув.  

 
Nanoindentation in continuous stiffness measurement mode (CSM) was used 

to study onset of plasticity in nanodeformation of cubic boron nitride (cBN). Nanoindentation in 
CSM mode allow us to observe elastic-plastic transition in the contact and to measure the yield 
strength of cBN at the nanoscale. Sharp elastic-plastic transition in results of heterogeneous or 
homogeneous dislocation nucleation in previously dislocation-free region under the contact was 
observed for (111) cBN single crystal. Analysis of data for homogeneous dislocation nucleation 
allow us to obtain experimental estimates of cBN theoretical shear strength and ideal (elastic) 
hardness. Smooth elastic-plastic transition in results of propagation and multiplication of 
already existing in the region of contact dislocations was observed for fine-grained cBN with 
nanotwined substructure.  

Keywords: cBN, mechanical properties, nanoindentation, dislocation 
nucleation, theoretical shear strength.  
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