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Упругопластический переход  
при наноиндентировании нитрида титана 

Методом наноиндентирования изучено зарождение пластично-
сти при нанодеформировании массивного образца TiN. Показано, что при высо-
кой плотности  дислокаций в поверхностном слое образца (механическая поли-
ровка) зарождение пластичности в TiN происходит плавно при среднем кон-
тактном давлении равном 18,1 ГПа. Отсюда, в приближении сферической фор-
мы вершины индентора Берковича, получено, что предел текучести TiN на нано-
уровне равен 14,5 ГПа.  

Ключевые слова: нитрид титана, TiN, наноиндентирование, 
предел текучести.  

В настоящее время наноиндентирование широко применяется 
для измерения твердости и модуля упругости материалов при глубинах отпе-
чатка намного меньше 1 мкм. Но такими измерениями возможности наноин-
дентирования не исчерпываются. В вершине реального индентора Берковича 
всегда есть сферическое затупление с радиусом 100–300 нм. Поэтому при 
внедрении индентора в контакте на глубине ∼ 50 нм происходит упругопла-
стический переход [1]. Это позволяет определять при наноиндентировании 
также предел текучести материалов на наноуровне, в том числе тонких по-
крытий и отдельных фаз в многофазных материалах.  

Нитрид титана (TiN) широко известен как твердый, тугоплавкий, коррози-
онностойкий, нетоксичный, инертный и износостойкий материал [2]. Его 
используют для изготовления оборудования в пищевой и фармацевтической 
промышленности, медицинских имплантов, покрытия обрабатывающих ин-
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струментов и декоративных деталей фурнитуры. Однако до настоящего вре-
мени зарождение пластичности в TiN при наноиндентировании было изучено 
недостаточно. Насколько авторам известно, имеется только одна публикация 
на эту тему. Для эпитаксиальных тонких пленок TiN на оксиде магния на-
блюдался резкий упругопластический переход (pop-in) при наноиндентиро-
вании [3]. Образование резкого упругопластического перехода в наноконтак-
те указывает на низкую плотность дислокаций в гомоэпитаксиальных покры-
тиях. В этом случае зарождение пластичности в области контакта происходит 
в результате гомогенного зарождения дислокаций в предварительно свобод-
ной от дислокаций области под контактом при сдвиговых напряжениях, 
близких к теоретической прочности материала на сдвиг [4]. Для материалов с 
высокой плотностью дислокаций в объеме или в поверхностном слое (мате-
риалы после механической полировки поверхности образца [5, 6], после 
предварительной пластической деформации [7], после облучения [8], нано-
кристаллические тонкие пленки [9–12]) упругопластический переход в нано-
контакте плавный. В этом случае зарождение пластичности происходит в 
результате движения и размножения уже существующих в области контакта 
дислокаций. Зарождение пластичности при наноиндентировании массивных 
образцов TiN не исследовано. В данной работе методом наноиндентирования 
изучены механические свойства отдельного зерна TiN в крупнозернистом 
поликристаллическом образце. Размер отпечатка при этом был намного 
меньше размера зерна. Поэтому влияние границ зерен на результаты испыта-
ний исключено. 

Поликристаллические образцы TiN получали горячим прессованием при 
температуре 1900 °С в течение 1 ч. Применяли исходный порошок TiN с раз-
мером зерен от 3 до 6 мкм. После спекания размер зерен увеличивался от 6 до 
30 мкм. После шлифовки поверхности образца проводили его полировку 
абразивом. В результате возникала высокая плотность дислокаций в поверх-
ностном слое образца [13]. Механические свойства образца TiN изучали на 
нанотвердомере Nano Indenter-G200 (“Agilent Technologies”, USA) инденто-
ром Берковича с радиусом затупления в вершине ~ 340 нм. Испытания про-
водили в режиме CSM. При таком режиме наноиндентирования напряжение, 
которое подается на нагружающее устройство, модулируется низкочастот-
ным и низкоамплитудным сигналом. В результате при внедрении индентора 
появляются участки кратковременного снижения нагрузки, что позволяет 
получать зависимость жесткости контакта и среднего контактного давления 
(СКД) от перемещения на участке внедрения индентора. Нагрузку на инден-
тор Берковича увеличивали то тех пор, пока перемещение индентора не дос-
тигало 200 нм. При такой глубине размер отпечатка (∼ 2 мкм) был намного 
меньше размера зерна в образце. Испытания проводили при постоянной ско-
рости деформации, равной 0,05 с−1. Частота сигнала CSM была равна 45 Гц, 
амплитуда осцилляций – 2 нм. Для сравнения был также испытан образец 
(0001) сапфира, также после механической полировки поверхности.  

Типичная кривая зависимости перемещения вершины индентора h от на-
грузки Р, полученная для зерна TiN, приведена на рисунке, кривая 1. Пере-
мещение вершины индентора монотонно растет с нагрузкой на индентор, 
скачки деформации на кривой внедрения индентора, типичные для монокри-
сталлов, отсутствуют. На рисунке, кривая 2 также приведена зависимость 
СКД от перемещения индентора. На начальном участке в диапазоне переме-
щений от 0 до 7 нм происходит смятие шероховатости поверхности образца. 
При перемещении индентора больше чем на 7 нм начинается внедрение ин-
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дентора в поверхность образца. До точки А (h = 26,1 нм, Рс = 0,49 мН, СКД = 
18,1 ГПа (0,7Н, где H – твердость)) СКД растет прямо пропорционально пе-
ремещению. Затем СКД продолжает расти с увеличением глубины отпечатка, 
но уже не так быстро, как вначале (участок AB). После точки В (h = 59,8 нм, Р 
= 2,36 мН) СКД уже не изменяется существенно с глубиной отпечатка (уча-
сток BC).  
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Зависимость нагрузки на индентор (1) и СКД (2) от перемещения индентора в поликри-
сталлическом образце TiN, полученного горячим прессованием: А – зарождение пластиче-
ской деформации; АВ – упругопластичный переход; В – начало развитой пластической 
деформации; режимы деформации в наноконтакте: I – упругий, II – стесненная пластич-
ность, III – развитая пластичность.  

 
Механические испытания проводили пирамидальным индентором Берко-

вича, в вершине которого было затупление в форме сферы радиусом 
∼ 340 нм. Поэтому в диапазоне перемещений от 0 до 70 нм деформирование 
поверхности образца выполняли сферическим затуплением в вершине инден-
тора. При перемещениях более 70 нм начинается переход к пирамидальному 
индентору. Зависимость СКД от перемещения, подобную приведенной на 
рисунке, раньше наблюдал Д. Тейбор при внедрении сферичного индентора в 
упрочненный материал (предварительно пластически деформирований 
стальной образец) [14]. Д. Тэйбор объяснил наблюдаемый ход зависимости 
СКД от перемещения h на участке OC сменой режимов деформации в кон-
такте. Согласно Д. Тэйбору, на участке OA имеет место только упругая де-
формация в контакте (см. рисунок, кривая 2). В точке A сдвиговые напряже-
ния под контактом достигают критического значения, при котором возникает 
зона стесненной пластической деформации под отпечатком, которая со всех 
сторон окружена упруго деформированным материалом [14]. При дальней-
шем росте нагрузки размер зоны стесненной пластической деформации уве-
личивается и в точке В она выходит на поверхность образца. В этот момент 
начинается развитое пластическое течение в контакте (см. рисунок, кривая 2). 
Таким образом, участок АВ на рисунке – это упругопластический переход в 
контакте при внедрении индентора Берковича в образец. Среднее контактное 
давление pc, при котором происходит зарождение пластичности при наноде-
формировании материалов сферическим индентором (точка А на рисунке), 
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связано с критическим сдвиговым напряжением τc следующим уравнением 
[15]: 

τc = 0,465рс.    (1) 

Зная критическое сдвиговое напряжение, по критерию Мизеса находили 
предел текучести Y [15]: 

c3τ=Y .    (2) 

Результаты измерения критического сдвигового напряжения τc и предела 
текучести Y для TiN на наноуровне приведены в таблице.  

Результаты наноиндентирования образцов нитрида титана  
и сапфира  

 E, ГПа H, ГПа H/E Pc, мН pc, ГПа τc, ГПа Y, ГПа H/Y 
TiN 458  25,9 0,056 0,49 18,1 (~ 0,70 Н) 8,4 14,5 1,78 

Al2O3 439 32,0 0,073 0,80 24,4 (~ 0,76 Н) 11,3 19,6 1,64 

 
Отношение Н/Е для TiN заметно ниже, чем для сапфира (см. таблицу), 

т. е. нитрид титана более пластичный по сравнению с сапфиром [16].  
Таким образом, метод наноиндентирования позволяет провести измерения 

предела текучести хрупких материалов на наномасштабном уровне, в том 
числе и отдельных зерен в поликристаллических материалах. Впервые опре-
делен предел текучести нитрида титана на наномасштабном уровне, который 
равен 14,5 ГПа.  

 
Методом наноіндентування досліджено зародження пластичності при 

нанодеформуванні масивного зразка TiN. Показано, що при високій щільності дислокацій у 
поверхні зразка (механічне полірування) зародження пластичності в TiN відбувається 
плавно при середньому контактному тиску 18,1 ГПа. Звідси, в наближенні сферичної 
форми вершини індентора Бекрковича, отримано, що границя плинності TiN на нанорівні 
дорівнює 14,5 ГПа. 

Ключові слова: нітрид тітану, наноіндентування, границя плинності. 
 
The onset of plasticity during nanodeformation of a bulk TiN specimen is 

studied by the nanoindentation. It is shown that with a high density of dislocations in the 
specimen surface layer (mechanical polishing) plasticity in TiN initiates smoothly under an 
average contact pressure of 18.1 GPa. Hence, with a spherical approximation of the Berkovich 
tip, the yield strength of TiN at the nanoscale is determined to be 14.5 GPa. 

Keywords: titanium nitride, TiN, nanoindentation, yield strength.   
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