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Методом нагружения сильным электрическим полем в камере полевого
ионного микроскопа определен предел прочности углеродных наноострий,
изготовленных электрохимическим травлением из волокон, армированных
многослойными нанотрубками. Наноструктурированные волокна получены ка-
талитическим осаждением углерода из газовой фазы. При нагрузках, близких
к теоретическому пределу прочности высокомодульных волокон, обнаружено
явление упрочнения материала углеродных наноострий.

PACS: 62.25.+g

Наноострия относятся к важнейшему классу одномерных систем,
используемых в современной нанотехнологии в качестве полевых эмит-
теров, зондов сканирующих туннельных микроскопов, наноинденторов,
элементов неотражающих покрытий и др. [1,2]. Перспективы использо-
вания этих объектов связаны с возможностью реализации высоких проч-
ностных характеристик материалов. Углеродные волокна, полученные
по различным технологиям, относятся к высокопрочным материалам,
однако уровень прочности волокон остается далеким от теоретической
прочности на растяжение. Большие значения модулей упругости и ма-
лый удельный вес углеродных нанотрубок обусловливают возможность
использования их в качестве идеальных упрочняющих наполнителей
для широкого класса композитов, включая углерод-углеродные. Меха-
нические свойства нанотрубок и атомные механизмы их деформации
детально исследованы методами молекулярной динамики [2]. Вместе с
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тем ввиду исключительной малости исследуемых объектов эксперимен-
тальное определение прочности нанотрубок затруднено.

В работе [3] было показано, что для определения прочности нано-
кристаллов может быть применен разработанный ранее [4] метод на-
гружения игольчатых образцов сильными электрическими полями. По-
лученные в последние годы новые данные теоретических исследований
идеальной прочности металлов, основанных на использовании адекват-
ных многочастичных потенциалов межатомного взаимодействия [5,6],
находятся в удовлетворительном соответствии с результатами экспери-
ментального определения прочности методом высокополевого нагруже-
ния [4]. В настоящем сообщении приводятся результаты применения
этого метода для определения механических характеристик углеродных
композитов, содержащих многослойные нанотрубки.

В качестве материала для исследований использовались продукты
каталитического осаждения углерода, получаемые на газофазных уста-
новках пиролиза углеводородов ННЦ ХФТИ [7] с использованием в
качестве катализатора порошков никеля с размером частиц 6−9µm.
Диспергирование каталитических осадков в бензоле с помощью ультра-
звука обнаружило наличие нановолокон и многослойных нанотрубок.
Игольчатые образцы изготавливались электрохимической полировкой
в 10%-ном водном растворе KOH отрезков нитей диаметром 4−10µm,
полученных из каталитического осадка паутинообразной морфологии.

Механические напряжения выше 1 GPa в полусферической части
образцов, сформированной полевым испарением, создавались с по-
мощью источника постоянного напряжения, варьировавшегося в пре-
делах 2−25 kV. Потенциал на образцах в процессе испытаний был
на 25−30% ниже пробивного напряжения, что практически полностью
исключало возможность разрушения образцов вследствие протекания
неконтролируемого электрического разряда. Исходный диаметр вер-
шины острийных образцов составлял 10−80 nm. В качестве изоб-
ражающего газа использовался гелий при давлении 10−3 Pa. После
установки в полевой ионный микроскоп с охлаждением образцов
до 77 K полевым испарением на глубину 10−30 nm удалялись по-
верхностные эродированные слои. Полевое испарение велось путем
непрерывного увеличения рабочего напряжения на образцах с темпом
подъема 10−100 V/s. Скорость полевого испарения образцов, рассчитан-
ная по изменению во времени порогового напряжения ионизации гелия,
составляла 10−2−10−1 nm/s. В результате полевого испарения сфор-
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Рис. 1. Полевое ионное изображение углеродного наноострия до (a) и по-
сле (b) микроразрушения. Стрелкой отмечена ограненная полость.

мировывалась вершина острия полусферической формы с постоянным
коэффициентом усиления электрического поля. Несмотря на наличие
атомного разрешения на полевых ионных изображениях отсутствовала
регулярность расположения поверхностных атомов. Это затрудняло
расшифровку тонкой структуры образца, в частности выявления нано-
трубок.

Средняя плотность пондеромоторных сил на полусферической части
образца рассчитывалась из соотношения
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〈E〉2
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где ε0 — электрическая постоянная; 〈E〉 — средняя напряженность
электрического поля при значении напряжения V ; V∗ и E∗ — напряже-
ние и средняя напряженность электрического поля, соответствующие
полю лучшего изображения в ионах гелия (E∗ = 4.5 · 1010 V/m) [8].
Диаметр острийных образцов у вершины D определялся с помощью
полуэмпирического соотношения E = V/10D.

На рис. 1 приведены характерные полевые ионные изображения уг-
леродных наноострий до (a) и после (b) разрушения при средней напря-
женности поля 5.4 · 1010 V/m, соответствующей механической нагрузке
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Прочность наноострий, изготовленных из углеродных волокон

N D, nm E, 1010 V/m σ , GPa

1 63 5.84 15.1
2 38 4.65 9.57
3 47 5.40 12.9
4 39 4.55 9.16
5 54 5.90 15.4
6 34 5.74 14.6

7 76 6.03 16.1

σ = 12.91 GPa. На периферии изображения видны темные участки пря-
моугольной формы, свидетельствующие о хрупком разрушении нано-
острий. При повышении средней напряженности поля до 5.85 · 1010 V/m
(σ = 15.15 GPa) произошло полное разрушение образца. В таблице
приведены результаты измерения нормальных к поверхности компонент
напряжения, соответствующих разрушению приповерхностных обла-
стей углеродных наноострий при температуре 77 K.

Полученные напряжения разрушения углеродных наноострий на
порядок превосходят прочность углеродных волокон и несколько выше
предельных значений, характерных для разработанного недавно класса
ультравысокопрочных углеродных нановолокон [9]. Такое несоответ-
ствие, по-видимому, связано не только с повышением прочности
материала при армировании нанотрубками, но и с радикальным умень-
шением диаметра и длины образцов, характерным для игольчатых
нанокристаллов, т. е. уменьшением объема образца, в котором разви-
ваются высокие механические напряжения. Действительно, численно-
аналитические расчеты напряженного состояния используемых в поле-
вой ионной микроскопии острийных образцов показывают, что макси-
мальные напряжения, возникающие под действием пондеромоторных
сил электрического поля, локализованы в нанометровой области по-
рядка радиуса кривизны у вершины образцов [8]. Для нанообъектов,
как известно, характерно отсутствие концентраторов напряжений и
затрудненность процессов размножения дислокаций, что позволяет
ожидать возможность реализации предельно высоких значений проч-
ности.
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Рис. 2. Пластическая деформация углеродного наноострия в сильном элек-
трическом поле. В процессе пластической деформации локальное механическое
напряжение растяжения возросло с 15.41 (a) до 16.69 GPa (b).

Помимо хрупкого разрушения при нагружении электрическим по-
лем в ряде случаев наблюдалась локальная пластическая деформация
материала, приводящая к существенному изменению морфологии по-
верхности. Так, на рис. 2 приведены полевые ионные изображения
углеродного наноострия до (a) и после (b) скачкообразного фор-
моизменения в электрическом поле 5.9 · 1010 V/m, соответствующего
нагрузке 15.41 GPa. На рис. 2, b наблюдается проходящая через весь
образец полоса шириной 7 nm и длиной 35 nm, образовавшаяся в резуль-
тате скачкообразной пластической деформации. При этом локальная
напряженность поля над полосой повышенной яркости увеличилась
до 6.14 · 1010 V/m; соответственно нагрузка возросла до 16.69 GPa.
Неожиданным оказалось, что наблюдавшееся в этом эксперименте
возрастание механической нагрузки в процессе деформации не со-
провождалось разрушением образца. Таким образом, необратимая де-
формация привела к упрочнению материала наноострия на величи-
ну 1σ > 1.28 GPa. Природа такого упрочнения при нагрузках, близких
к теоретической прочности материала, в настоящее время не ясна.
Известно, что высокопрочные нитевидные кристаллы и совершенные
нанокристаллы металлов обнаруживают обратный эффект: после начала
пластической деформации они существенно разупрочняются [10].
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Таким образом, высокие значения прочности наноострий, полу-
ченные в настоящей работе, по-видимому, частично связаны с тем,
что сопротивление разрушению наноструктурированных углеродных
волокон при высоких нагрузках не является только лишь свойством
материала, а в значительной мере определяется конфигурацией и разме-
рами образцов. При переходе к нанометровому масштабу наблюдается
возрастание прочности образцов вплоть до теоретического предела
прочности материала. Обнаружено также явление упрочнения матери-
ала углеродных наноострий в процессе их пластической деформации
при экстремальных механических нагрузках. Полученные значения
прочности наноострий близки к измеренной ранее экспериментально
прочности моно- и многослойных нанотрубок.
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