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В данной работе методом динамического инструментального индентирования 
анализировались механические свойства ферритно-мартенситных сталей марок: 
Eurofer97 и ODS Eurofer (дисперсно-упрочненной оксидами). Исследовались образцы как в 
исходном состоянии, так и после облучения ионами Fe2+ при температуре 300 °С до флюенса 

11016 см-2. Данные, полученные на нанотвердомере НаноСкан-4D, показали наличие эффек-
та увеличения твердости приповерхностных слоев на образцах, прошедших процедуру об-
лучения, для обоих типов стали. Экспериментально показано, что для образцов конструк-
ционных сталей твердость слоев, подвергшихся облучению тяжелыми ионами, определя-
ется при углублении индентора до 500 нм, что существенно ниже толщины слоя, в кото-
рый проникают ионы, составляющего около 2 мкм для данного режима облучения образцов. 
Такое ограничение по глубине возникает вследствие влияния на твердость пластической 
зоны под индентором, затрагивающей внутренние слои образца. После проведения испы-
таний по методу инструментального индентирования металлических образцов возникают 
пластические валы, искажающие данные о механических характеристиках. С целью кор-
рекции расчетных значений твердости на конфокальном микроскопе Sensofar S Neox ска-
нировалась поверхность образцов. Данные о высоте пластических навалов, возникающих 
при внедрении алмазной пирамиды в материал, показали, что исходные значения твердо-
сти были завышены на 20%. Приняв во внимание специфику процедуры индентирования 
(учтя навалы), мы показали, что упрочнение облученного образца Eurofer97 составило 
(0,58±0,06) ГПа и оказалось ниже разницы в твердости облученного и внутреннего слоев об-
разца ODS Eurofer, составившей (0,79±0,08) ГПа. 

Ключевые слова: ферритно-мартенситные стали, дисперсно-упрочненные оксидами сплавы, 
ионное облучение, инструментальное индентирование, твердость 
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In this work, dynamic instrumental indentation was used for the analysis of mechanical 
properties of ferritic-martensitic steels Eurofer97 and ODS Eurofer (oxide dispersion-
strengthened alloy). We investigated the samples both in the initial state and after irradiation with 

Fe2+ ions at a temperature of 300 °C to a fluence of 1‧1016 cm-2. A nanohardness tester NanoS-

can-4D allowed to show the hardness increasing effect of the surface layers on the irradiated with 
ions samples for both types of steel. The experimentally obtained hardness values showed that an 
indentation depth corresponded to the irradiated layers is up to 500 nm. It is significantly lower 

than the ions penetration depth, which was about 2 m for the samples under review. This depth 
limitation arises due to the influence on the hardness of the plastic zone reaches to inner layers of 
the sample. The nanoindentation on the metal samples leads to a development of the pile-up of 
the material, which distort the data on the mechanical characteristics. In order to correct the cal-
culated values of hardness, the surfaces of the samples were scanned on a Sensofar S Neox con-
focal microscope. The height of pile-ups, arising from the penetration of the diamond pyra-
mid into the material, showed that the initial values of hardness were overestimated by 20%. 
Taking into account appeared during the indentation pile-ups, calculated hardening of the ir-
radiated Eurofer97 sample was (0.58 ± 0.06) GPa. It was turned out to be lower than the dif-
ference in hardness of the irradiated and inner layer of the ODS Eurofer sample, which was  
(0.79 ± 0.08) GPa. 

Key words: ferritic-martensitic steels, oxide dispersion strengthened alloys, ion irradiation, instrumen-
tal indentation, hardness 

 

ВВЕДЕНИЕ 

Исследование изменений, возникающих в 
термически нагруженных материалах внутренних 
компонентов корпусов ядерных и термоядерных 
реакторов, является одной из актуальных задач в 
области материаловедения конструкционных ста-
лей [1, 2]. Преждевременное разрушение деталей, 
узлов и механизмов, возникающее вследствие 
охрупчивания в результате взаимодействия с из-
лучением, в том числе радиоактивным, значи-
тельно сокращает срок службы установок в целом. 
Поведение материалов, находящихся в жестких 
условиях эксплуатации, возможно исследовать 

при помощи имитационных экспериментов в спе-
циальных реакторах [3-5]. При этом не обязатель-
но достигать разрушения материала непосред-
ственно в реакторе при высоких степенях облуче-
ния и длительном воздействии. Во многих случаях 
может быть достаточно применения сравнительно 
слабых по энергии потоков излучения, которые 
приводят лишь к частичному изменению свойств 
облучаемого материла [6]. Такой подход позволя-
ет предсказать динамику происходящих измене-
ний в структуре материала и, соответственно, 
возможность использования исследуемого мате-
риала в условиях интенсивного облучения [7]. 
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Испытания в реакторе с нейтронами явля-

ются крайне дорогостоящими, длительными и 

значительно усложняют процесс работы с образ-

цами, главным образом, вследствие возникнове-

ния наведенной радиоактивности [8]. В связи с 

этим широко распространены испытания с уча-

стием ионов. Однако, и этот способ не лишен не-

достатков – имеет место неглубокое проникнове-

ние бомбардирующих ионов в материал [9].  

Применимые к объемным материалам 

классические способы определения прочности – 

испытания на разрывных машинах [10] – оказы-

ваются неэффективны для исследования с их по-

мощью слоев микронной толщины на поверхно-

сти образца. Для измерения механических свойств 

образцов, облученных ионами, хорошо работает 

метод инструментального индентирования [11-

13]. Наноиндентирование имеет несколько моди-

фикаций, одной из которых является динамиче-

ское инструментальное индентирование, дающее 

возможность строить зависимость твердости от 

глубины внедрения индентора в ходе одного из-

мерения и с малым шагом [14]. 

Интерпретация экспериментальных зави-

симостей твердости от глубины внедрения инден-

тора является трудоемкой и наукоемкой задачей, 

поскольку в измеряемые значения твердости вно-

сят вклад не только механические свойства самого 

упрочненного слоя, но и свойства пластической 

зоны под индентором и неоднородности, находя-

щиеся в зоне индентирования [15]. 

В настоящее время проводится множество 

экспериментов по изучению дефектов (наблюдае-

мых при помощи электронного микроскопа) в 

ферритно-мартенситных сталях, возникающих в 

результате облучения тяжелыми ионами [16-19]. 

Усовершенствуются модели, описывающие меха-

низм упрочнения облученных сталей, и исследу-

ются зависимости этих механизмов от энергии и 

глубины внедрения бомбардирующих металл 

ионов [20-22]. 

В данной работе рассматривается поведе-

ние механических свойств перспективных кон-

струкционных материалов для ядерной энергети-

ки – ферритно-мартенситной стали Eurofer97 [23, 

24], а также дисперсно-упрочненного оксидами спла-

ва Eurofer ODS [25] – в исходном состоянии и после 

облучения ионами железа до флюенса 11016 см-2. 

Изменение твердости после взаимодействия с 

ионами гелия в сталях такого типа описано в ра-

ботах [26-28].  

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Ключевым методом, используемым в дан-

ной работе, является разновидность наноинденти-

рования – динамическое инструментальное ин-

дентирование. Этот метод заключается во вдавли-

вании алмазного наконечника, имеющего форму 

треугольной пирамиды Берковича, в исследуемый 

материал. В процессе вдавливания помимо посту-

пательного движения наконечник совершает гар-

монические колебания. Такой способ индентиро-

вания позволяет получать почти непрерывную 

зависимость твердости и модуля упругости от 

глубины внедрения индентора. 

Твердость в методе инструментального 

индентирования определяется как отношение 

максимальной прикладываемой нагрузки Pmax к 

площади контакта A индентора с образцом: 

.max

A

P
H 

   
(1)

 
Площадь контакта зависит от формы ин-

дентора, определяемой при калибровке, и имеет 

вид функции от глубины A = f(hc). Глубина по-

гружения наконечника в образец рассчитывается 

по следующей формуле: 

,ε max
max

S

P
hhc 

  
(2)

 
где S − жесткость контакта, определяемая по углу 

наклона касательной к кривой разгружения в точ-

ке Pmax,  − поправочный коэффициент, зависящий 

от геометрии наконечника (для индентора Берко-

вича  = 3/4). 

Для описания свойств слоистого образца (в 

данной работе образцы имеют внутренний слой – 

«подложку», а также наружный слой, в который 

проникли ионы при облучении, – «покрытие») 

необходимо определять, на какой глубине твер-

дость «покрытия» снижается из-за влияния «под-

ложки». Для этого используют предложенную Nix 

и Gao зависимость твердости от глубины вида [29]: 

𝐻(ℎ) = 𝐻0√1+
ℎ∗

ℎ
.  (3) 

Данная модель основана на геометрически 

необходимой дислокации. Эта зависимость позво-

ляет по графику определить точку перегиба – зна-

чение глубины, при которой свойства «подложки» 

начинает влиять на измеряемое значение твердо-

сти. Поскольку индентор на самом деле взаимо-

действует не только с соприкасающимся с ним 

материалом, но и пластической зоной, то взаимо-

действие с «подложкой» начинается раньше, чем 

индентор подходит к границе зоны, подвергшейся 

облучению. 
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Исследование твердости образцов про-

водилось на нанотвердомере “НаноСкан-4D”  

(ФГБНУ ТИСНУМ, Россия) методом динамиче-

ского инструментального индентирования. Были 

выбраны следующие параметры испытаний: глу-

бина индентирования – до 2000 нм, амплитуда 

колебаний индентора – 10 нм, частота – 10 Гц. На 

каждом образце была проведена серия из 30-ти 

измерений.  

Использование инструментального инден-

тирования в качестве метода анализа механиче-

ских свойств конструкционных сталей, подверг-

шихся облучению тяжелыми ионами, дает воз-

можность проводить испытания за малый проме-

жуток времени, поскольку такие исследования не 

предполагают трудоемкой пробоподготовки. 

Кроме того, для этого метода не требуется нали-

чия большого объема материала, как, например, 

для макроиспытаний на разрывной машине. В 

случае облученных ионами образцов это принци-

пиальный момент, поскольку толщина слоя, в ко-

торый проникают ионы, сравнительно невелика – 

не более одного-двух десятков микрометров. 

Одной из особенностей проведения испы-

таний по вдавливанию алмазного наконечника в 

металлы является необходимость учета влияния 

навалов. Из-за возникновения навалов твердость, 

измеренная нанотвердомером оказывается завы-

шенной. В [30] предлагается использовать формулу: 

Ho−p/H = (1 + hp−up/hr)
2,  (4) 

где Ho-p – твердость, измеренная в ходе инстру-

ментального индентирования (метод Оливера-

Фарра), hp-up – высота навала (pile-up), hr – оста-

точная глубина отпечатка, H – истинная твердость 

материала. Геометрические размеры отпечатка 

могут быть вычислены по изображениям, полу-

ченным при помощи атомно-силового либо кон-

фокального оптического микроскопа. В данной 

работе использовался оптический 3D-микроскоп 

Sensofar S Neox. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

После испытаний индентированием на об-

разцах было проведено исследование изменения 

морфологии поверхности при помощи оптическо-

го 3D-микроскопа Sensofar S Neox. Поперечные 

сечения, проведенные поперек каждой из трех 

сторон отпечатков, оставленных индентором, дали 

значения остаточной глубины около 1800 нм, при 

этом средняя высота навалов составляла около 

350 нм. Таким образом, для всех исследованных 

образцов было получено значение корректирую-

щего коэффициента в формуле (4), равного 1,2, 

что означает завышение измеренной твердости в 

1,2 раза. Все графики ниже, в которых фигурирует 

твердость и ее производные, были построены с 

учетом данного корректирующего коэффициента. 

На рис. 1 показаны полученные зависимо-

сти твердости для всех исследованных образцов. 

Начальный участок кривых, соответствующих 

твердости исходных образцов, практически не от-

личается от твердости массивного образца. Кри-

вые, соответствующие твердости образцов, имеют 

перегиб при значении глубины около 500 нм. Для 

уточнения значения глубины, при которой свой-

ства облученного слоя образца переходят в свой-

ства «подложки», была использована формула (3). 

Также с ее помощью были построены зависимо-

сти, показанные на рис. 1. 

 

 
а 

 
б 

Рис. 1. а) Зависимость твердости исследованных образцов от 

глубины внедрения индентора. б) Диаграмма Nix-Gao, по-

строенная для образцов. Цифрами обозначены: 1 – Eurofer97 

исходный, 2 – Eurofer97 облученный, 3 – Eurofer ODS исход-

ный, 4 – Eurofer ODS облученный 

Fig. 1. a) Dependence of the hardness of the studied samples on 

the penetration depth of the indenter. б) Nix-Gao diagram plotted 

for samples. The numbers indicate: 1 – Eurofer97 initial, 2 – Eu-

rofer97 irradiated, 3 – Eurofer ODS initial, 4 – Eurofer ODS irra-

diated 
 

Линейные аппроксимации участков кри-

вых в координатах H2(1/h), соответствующие от 

150 до 490 нм в координатах H(h), дали значения 
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твердости упрочненного слоя (как корня из сво-

бодного члена в уравнении прямой): для образца 

Eurofer97 – 4,16 ГПа, для образца ODS Eurofer – 

3,17 ГПа. Значения твердости из коэффициентов 

прямых, аппроксимирующих участки глубин от 

1 до 2 мкм для тех же образцов составило 3,37 и 

2,59 ГПа соответственно. Расчет упрочнения про-

изводился вычитанием значений, соответствую-

щих второму интервалу аппроксимации, из значе-

ний, соответствующих первому. 

ВЫВОДЫ 

Экспериментально показано, что для фер-

ритно-мартенситной стали Eurofer97, облученной 

ионами Fe2+ при температуре 300 °С до флюенса  

1·1016 см-2, наблюдается увеличение твердости 

приповерхностного слоя образца, составляющее 

(0,58±0,06) ГПа. Облученный в сходных условиях 

образец дисперсно-упрочненной оксидами ODS 

Eurofer показал увеличение твердости на 

(0,79±0,08) ГПа соответственно. 

Полученные на конфокальном микроскопе 

данные о высоте пластических навалов, возника-

ющих при внедрении алмазной пирамиды в мате-

риал, позволили скорректировать значения твер-

дости: они оказались меньше на 20% относитель-

но полученных по методу инструментального ин-

дентирования. 
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