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Кратко рассмотрены применяемые методы определения адгезионной прочности «волок-
но–матрица». Основной акцент сделан на измерении адгезионной прочности методом вы-
талкивания единичного волокна с применением инструментального микро- и наноинденти-
рования. Рассмотрены вопросы информативности данного подхода, моделирования процес-
са выталкивания волокна индентором, напряженного состояния в данном процессе. Уделено 
внимание методике проведения испытаний, в частности, особенностям пробоподготовки, 
геометрической форме применяемых инденторов, режимам нагружения. 
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FIBER-MATRIX  ADHESION  STRENGTH  MEASUREMENT 

USING  NANOINDENTATION  (review) 

 
The review briefly reviewed the applied methods for determining the fiber-matrix adhesive 

strength. The main emphasis is on measuring the adhesive strength by the single fiber push-out 

method using instrumental micro- and nanoindentation. The issues of informativeness of this 

approach, modeling of the process of pushing the fiber by the indenter, the stress state in this 

process are considered. Attention is paid to the methods of testing, in particular, the features of 

sample preparation, the geometry of the indenters used, loading conditions. 
Keywords: fiber composite, polymer composite material, adhesion, interface, interphase, 

boundary interaction, indentation, push-out test. 
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Введение 

Армированные волокнами композиты в настоящее время представлены матери-
алами различной структуры армирования с разнообразным сочетанием волокон и мат-
риц [1–4]. Волокнистый композиционный материал представляет собой систему со 
сложной иерархической структурой. Компоненты такой системы (волокно и матрица) 
обычно существенно различаются по упруго-прочностным и деформационным свой-
ствам, теплофизическим характеристикам, стойкости к различным воздействиям. Важ-
ную (а в ряде случаев определяющую) роль в обеспечении требуемого уровня свойств 
композиционного материала играют характеристики межфазной области «волокно–
матрица» [5, 6]. В большинстве волокнистых композитов основная функция матрицы – 
равномерно распределять нагрузку между армирующими волокнами, поэтому состоя-
ние граничного слоя «волокно–матрица» во многом определяет степень реализации 
прочности армирующего наполнителя в композите. 
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При рассмотрении вопроса взаимодействия «волокно–матрица» целесообразно 
кратко остановится на понятии «адгезия». Данное явление – комплексное и определяет 
как возникновение связи (физической или химической) между двумя поверхностями 
тел при соприкосновении, так и прочность образовавшейся связи. Существует несколь-
ко гипотез, объясняющих различные виды проявления адгезионного взаимодействия на 
разных масштабных уровнях. Принято выделять механическую, электронную, диффу-
зионную и адсорбционную теории адгезии [7]. Адгезионным взаимодействием опреде-
ляются свойства клеевых соединений и волокнистых композитов [8–11], а также меха-
низм их разрушения [12]. В зависимости от того на каком масштабном уровне, в рамках 
какой модели и с какой целью рассматривается взаимодействие «волокно–матрица» 
говорят либо о границе раздела (interface), либо о граничном слое (interphase) [13]. 

Управление свойствами граничного слоя позволяет не только получить компо-
зит с требуемым уровнем физико-механических свойств в направлении армирования, 
но и повысить ударо- и трещиностойкость. Данные показатели характеризуют способ-
ность композиционного материала сопротивляться разрушению при нагружении вне 
направления армирования, т. е. в условиях, в которых его прочность определяется пре-
имущественно характеристиками матрицы и граничного слоя. В связи с этим при раз-
работке волокнистых композитов вопросу взаимодействия на границе раздела всегда 
уделялось особое внимание. Работы, посвященные этому вопросу, можно разделить на 
следующие взаимосвязанные группы: 

– изучение формирования граничных слоев; 
– исследование структуры граничных слоев; 
– разработка способов определения характеристик граничных слоев. 

Практическая цель исследования механизмов формирования граничных слоев и 
их структуры – разработка способов управления их состоянием. Данные способы 
включают химическое модифицирование поверхности армирующего наполнителя, ап-
претирование волокон, привитие полимерных макромолекул на поверхность волокон, 
модифицирование матрицы и множество других подходов [14–19]. Исследование 
структуры граничных слоев и состояния границы раздела проводят с применением раз-
личных микроскопических и спектроскопических методов. Исследование микрострук-
туры граничных слоев с применением методов растровой [20, 21] и просвечивающей 
[22] электронной микроскопии позволяет выявить наличие дефектов в виде несплош-
ностей и пор, оценить размеры различных зон внутри граничных слоев и определить их 
элементный состав. В последние два десятилетия развиваются методы исследования 
граничных слоев на наноуровне с применением динамического механического нано-
анализа и атомно-силовой микроскопии [23–26]. Подобный подход позволяет получить 
данные не только о микроструктуре граничных слоев, но и об их вязкоупругих харак-
теристиках. В частности, в работах [25, 26] определены размеры граничных слоев на 
основании картирования в режиме модуля накопления и приведены данные об измене-
нии вязкоупругих характеристик граничных слоев в результате термовлажностного 
воздействия и воздействия ультрафиолетового излучения. 

Способы экспериментального определения характеристик межфазной зоны «во-

локно–матрица» в первом приближении могут быть разделены на способы определения 

характеристик граничного слоя и способы определения меры взаимодействия на грани-

це раздела. Экспериментальные способы определения вязкоупругих характеристик 

граничных слоев методом динамического механического анализа на стандартных об-

разцах для испытаний [27, 28] требуют аккуратности в интерпретации результатов [29] 

и в настоящее время могут быть верифицированы вышеописанными методами опреде-

ления данных характеристик на наноуровне. В ряде работ на основании моделирования 

и сопоставления расчетных значений с результатами механических испытаний  

определен модуль упругости межфазной зоны «волокно–матрица» [30–33]. Прямым  
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экспериментальным методом определения данной характеристики является инструмен-

тальное индентирование граничных слоев. С применением наноиндентирования опре-

деляют твердость граничных слоев и рассчитывают их модуль упругости из графика 

зависимости нагрузки от глубины индентирования [34–37]. Способам определения ад-

гезионной прочности границы раздела «волокно–матрица» в научно-технической лите-

ратуре уделяется существенно большее внимание. Разработанные способы определения 

адгезионной прочности «волокно–матрица» можно классифицировать по различным 

критериям (рис. 1). Различают способы, в которых осуществляется нагружение еди-

ничных волокон в блоке матрицы или композита, и способы, в которых нагрузка дей-

ствует на модельный образец («микропластик») или стандартный образец волокнистого 

композита. К первой группе относят следующие способы: вытягивание волокна из бло-

ка матрицы (pull-out test), из капли отвержденного связующего (microbond test) и другие 

варианты реализации данного метода; различные варианты выталкивания волокон из 

композита (push-out test). Ко второй группе относятся метод фрагментации волокна, 

методы испытания образцов на межслойный сдвиг и межслоевую трещиностойкость. В 

большинстве методов измерения адгезионной прочности «волокно–матрица» данную 

характеристику определяют в условиях действия сдвиговой нагрузки. В методах испы-

тания на растяжение в условиях нормального (трансверсального) отрыва и на межслое-

вую трещиностойкость по моде I можно получить косвенные данные об адгезионной 

прочности «волокно–матрица» в условиях отрыва. 

 
Рис. 1. Методы определения адгезионной прочности «волокно–матрица»:  
а – фрагментация волокна; б – выталкивание волокна; в – вытягивание волокна из капли свя-

зующего; г – вытягивание волокна из матрицы; д – фрагментация жгута волокон; е – трансвер-
сальный отрыв; ж – сдвиг в плоскости листа при укладке ±45°; з – межслойный сдвиг; и – меж-
слоевая трещиностойкость по моде I; к – межслоевая трещиностойкость по моде II [17] 
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Подробное описание способов определения адгезионной прочности в волокни-

стых композитах, их преимуществ, недостатков и границ применимости приведено в 

исследовательских работах и обзорах [17, 38–40]. 
В отечественной практике среди прямых методов измерения адгезионной проч-

ности «волокно–матрица» наибольшее распространение получил метод вытягивания 
единичных волокон из матрицы [41–46]; встречаются и некоторые другие методы [47]. 
В монографии [41] проанализированы вопросы пробоподготовки образцов, повторяе-
мости и воспроизводимости результатов испытаний, рассмотрена проблема получения 
корректных значений в условиях одновременно реализуемых адгезионного и когезион-
ного процессов разрушения. В монографии [41] и в работах [40, 42–46], развивающих 
данный подход, изучена зависимость адгезионной прочности от природы полимерной 
матрицы, от степени отверждения связующего, от различных способов модифицирова-
ния матрицы и установлена связь физико-механических свойств волокнистых компози-
тов с прочностью на границе раздела. Однако данный подход требует изготовления мо-
дельных образцов и в ряде случаев ограничен невозможностью испытания образцов на 
основе углеродных или стеклянных волокон, так как при испытании таких образцов 
происходит не адгезионное разрушение, а разрушение по волокну. 

Способы измерения адгезионной прочности в волокнистых композитах посто-
янно совершенствуются и в настоящее время все больше работ посвящены теоретиче-
ским [48–54] и экспериментальным [55–67] аспектам метода выталкивания волокна из 
матрицы (push-out). Данный подход позволяет проводить определение адгезионной 
прочности на образцах, подготовленных из промышленных или опытных композици-
онных материалов. 

Обзор посвящен применению инструментального микро- и наноиндентирования 
для определения адгезионной прочности «волокно–матрица», информативности данно-
го подхода, вопросам моделирования процесса выталкивания волокна индентором. 
Уделено внимание методике проведения испытаний, в частности, особенностям пробо-
подготовки, геометрической форме применяемых инденторов, режимам нагружения. 
Проанализирована полученная с применением метода push-out информация о влиянии 
различных факторов на адгезионную прочность «волокно–матрица». 

Работа выполнена в рамках реализации комплексных научных направлений 2. «Фун-

даментально-ориентированные исследования, квалификация материалов, неразрушающий 

контроль» и 13. «Полимерные композиционные материалы» («Стратегические направле-

ния развития материалов и технологий их переработки на период до 2030 года») [1]. 
 

Микромеханические аспекты метода push-out 

и моделирование процесса выталкивания волокна 

При анализе адгезионного взаимодействия «волокно–матрица» теоретические 

работы направлены преимущественно на эмпирическое моделирование на основании 

полученных экспериментальных зависимостей [48, 52], на разработку аналитических мо-

делей [48–52] и на численное моделирование процесса разрушения адгезионного соедине-

ния и скольжения по межфазной границе с применением метода конечных элементов 

[49, 53, 54]. Ранние модели взаимодействия на границе раздела «волокно–матрица» 

предполагали наличие постоянного по величине напряжения сдвига, которое связывали 

либо с течением матрицы, либо с трением на границе раздела. Однако показано [48], 

что такой подход завышает величину силы трения на границе раздела при нагружении 

волокна на сжатие и занижает – при нагружении волокна на растяжение. При модели-

ровании методом конечных элементов обычно вводят слой, окружающий волокно и об-

ладающий промежуточными по сравнению с волокном и матрицей характеристиками 

[49–51, 53, 54]. 
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На рис. 2 приведена типичная диаграмма «нагрузка–перемещение» при выталки-
вании единичного волокна, на которой выделяют до пяти характерных участков [48, 49]. 
Изменения хода зависимости может быть как резким (например, для керамоматричных 
композитов), так и плавным (для полимерных композитов) [65]. На первом участке за-
висимость имеет линейный вид, что соответствует упругой деформации граничного 
слоя. На втором участке наблюдается отклонение от линейной зависимости, что связы-
вают с началом процесса отслоения матрицы от волокна. Напряжение, при котором 
возникает нелинейность, называют напряжением начала отслоения – σ0 (initial debond-
ing stress). Напряжение достигает максимума (σd), после которого следует резкое паде-
ние (третий участок). На четвертом участке возможен незначительный рост напряже-
ния, который связывают с трением при скольжении волокна в условиях полного разру-
шения границы раздела (σfr). На последнем участке зависимости напряжение постепен-
но падает до нуля при условии, что волокно полностью выталкивается из матрицы. 

 
Рис. 2. Вид зависимости «нагрузка–перемещение» при выталкивании единичного волокна 

(1–5 – характерные участки) [48, 49] 

 

В работе [48] предложено рассматривать три различные зоны, расположенные 

по оси волокна от места контакта волокна с индентором вглубь образца (рис. 3): зону 

отслоения (open zone), зону скольжения (slip zone) и неповрежденную зону (continuous 

zone). Модель предполагает также разделение объема вокруг волокна на слои постоян-

ной толщины и длины, при этом напряженное состояние в каждом из слоев должно 

удовлетворять определенным условиям. 

 
Рис. 3. Схема границы раздела при индентировании [48] 
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Предложенный в работе [48] подход удовлетворительно предсказывает зависи-
мости «нагрузка–перемещение» и «нагрузка–протяженность зоны отслоения матрицы 
от волокна». 

В работах [50, 51] предложена модель, в которой, во-первых, область, прилега-
ющая к волокну, описывается одним параметром, рассчитываемым из модуля упруго-
сти композита, а во-вторых, определение адгезионной прочности основано на подборе 
полной кривой нагружения. В работах [50, 51], также как и в работе [48], в модели 
учтена возможность скольжения волокна в зоне отслоения его от матрицы. 

В работе [6] показано, что многие уравнения, описывающие напряженное состо-
яние при вытягивании единичного волокна, можно применять при расчете напряжений, 
возникающих при выталкивании волокна, модифицировав данные уравнения с учетом 
изменения вида нагружения. При расчете напряженного состояния на границе раздела 
«волокно–матрица» применяют так называемое частичное напряжение при отслоении, 
которое является разностью между максимальным напряжением, развиваемым в про-
цессе разрушения адгезионной связи «волокно–матрица», и напряжением начала от-
слоения. Уравнение для данного напряжения имеет вид [6] 

],1-)λ)[exp(σσ(σσ lll
р
d   

где σl – напряжение в вершине трещины (в точке отслоения матрицы от волокна); σ  – асимпто-
тический предел напряжения отслоения для бесконечной длины волокна; λ – обратная длина, 
отражающая эффективную передачу напряжения при трении; l – длина участка с полным от-
слоением матрицы от волокна. 

 
Из данной формулы находят напряжение начала отслоения для бесконечно ма-

лой величины l. Максимальное напряжение при отслоении находят, принимая l=L-zmax, 
где L – полная длина волокна в матрице; zmax – наименьшая протяженность неповре-
жденной границы раздела, которой достаточно для поддержания равномерного отслое-
ния волокна от матрицы. Напряжения, обусловленные только трением при скольжении 
волокна в условиях полного разрушения границы раздела, вычисляют при l=L и σl=0. 

 
Методические вопросы проведения эксперимента 

Одни из первых экспериментальных работ по измерению адгезионной прочно-
сти «волокно–матрица» методом выталкивания единичных волокон проведены на ке-
рамоматричных композиционных материалах [55]. Практически одновременно данный 
метод применен для исследования стекло- и углекомпозитов [56]. В работе [57] метод 
push-out впервые реализован в камере растрового электронного микроскопа, что позво-
лило фиксировать все стадии процесса выталкивания волокна наноиндентором. К нача-
лу 2000-х годов рассмотрены вопросы пробоподготовки образцов для проведения ис-
следования, проанализировано влияние геометрической формы индентора и режимов 
индентирования на результаты измерения. 

Пробоподготовка образцов в большинстве работ включает вырезание пробы 
толщиной ~1 мм перпендикулярно оси волокон, механическое утонение и шлифование 
пробы последовательным применением абразивной бумаги с меньшей зернистостью 
(толщина образца на данном этапе уменьшается до 100 мкм), а также финальное поли-
рование абразивными коллоидными суспензиями, после которого толщина образца по-
лимерного композита составляет от 20 до 40 мкм [65, 67]. Если толщина образца из по-
лимерного композиционного материала (ПКМ) превышает указанный диапазон, то за-
пись полной кривой выталкивания волокна невозможна (по крайне мере при удовле-
творительной адгезионной прочности «волокно–матрица»), так как проявляется эффект 
потери устойчивости волокна при сжатии и возможно определение только напряжения 
начала отслоения [54, 56, 58, 63]. Толщина образцов керамоматричных и углерод-
углеродных композитов, для которых построена полная кривая выталкивания волокна, 
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составляла от 50 мкм до 2 мм [55, 57, 59, 61, 64, 66], что, вероятно, обусловлено более 
низким уровнем адгезионной прочности по сравнению с ПКМ. Шероховатость поверх-
ности также является важным параметром, который необходимо контролировать для 
корректного проведения эксперимента. В работах [54, 65] сообщается, что среднее 
арифметическое отклонение профиля шероховатости Ra исследуемой поверхности не 
превышало 100 нм. 

Уже в первых работах по измерению адгезионной прочности методом выталки-
вания волокон отмечено, что применение образцов микрометровой толщины, которые 
бы обеспечили наибольшую точность измерения, осложнено изгибом образца при ин-
дентировании [55]. Отмечено, что подобной проблемы не возникает только для матери-
алов с очень низкой адгезионной прочностью «волокно–матрица» [55, 57]. В более 
поздних работах данный вопрос решали с применением разнообразной оснастки. В ра-
боте [62] в качестве оснастки применяли стандартную предметную сетку для просвечи-
вающей электронной микроскопии, при этом волокно выталкивается в ячейку предмет-
ной сетки. В работе [66] применяли диск с канавкой шириной 40 мкм, а в работе [67] – 
плоский держатель с прорезью шириной 60 мкм, выполненной электроэрозионной рез-
кой. Подобные держатели позволяют избежать изгиба образца при индентировании да-
же при исследовании ПКМ с высокой адгезионной прочностью «волокно–матрица» и 
низкомодульной матрицей. 

Другим методическим аспектом, которому уделено внимание в ряде работ [56, 
57, 64], является геометрическая форма применяемого индентора. Наиболее применяе-
мые инденторы – в виде трехгранной пирамиды (индентор Берковича) [55, 56, 61, 63, 
64, 66, 67] и в виде усеченного конуса с диаметром рабочего основания от 4 до 10 мкм 
[57–59, 62, 65]. В работе [56] сравнивали индентор Берковича и индентор с закруглен-
ной рабочей частью и показано, что применение индентора Берковича может вызывать 
раскалывание углеродных волокон вдоль оси и приводить к некорректным результатам 
определения адгезионной прочности, в то время как для стеклокомпозитов такой пробле-
мы не наблюдалось. В работе [57] в зависимости от диаметра волокон в исследуемых ком-
позитах применяли либо индентор в виде стержня из карбида вольфрама 100 мкм, либо в 
виде конуса с рабочим основанием 7 мкм, либо в виде конуса со скругленной рабочей 
частью. В работе [64] рассмотрены результаты, получаемые с применением индентора 
Берковича и индентора в виде усеченной четырехугольной пирамиды, и показано, что 
применение индентора Берковича затрудняет построение полной зависимости выталкива-
ния волокна ввиду касания граней индентора разрушенной границы «волокно–матрица». 

Индентирование проводили в режиме постоянной скорости нагружения при 0,3 
[55] и 0,66 мН/с [62] или в режиме постоянной скорости перемещения индентора от 20 
до 50 нм/с [56, 63–66]. В работе [67] проведено исследование системы «углеродное во-
локно–эпоксидная матрица» при различных постоянных скоростях нагружения (0,1; 1 и 
10 мН/с) и продемонстрировано, что вязкоупругость граничного слоя «волокно–
матрица» проявляется в большей степени при увеличении скорости нагружения. 

Влияние плотности расположения волокон на характеристики матрицы и состо-
яние граничных слоев в ПКМ смоделировано при применении метода конечных эле-
ментов [53, 63, 65] и исследовано методом наноиндентирования [56, 58, 63]. В работе 
[56] проведено сравнение нагрузки, соответствующей началу отслоения матрицы от 
волокна, в системе «углеродное волокно–эпоксидная матрица» для волокон внутри 
жгута и для волокон в обогащенных матрицей участках композита. Показано, что  
отслоение наступает быстрее для волокон в обогащенных матрицей зонах. Полученные 
в работе [56] результаты подтверждены на основании детальных исследований данного 
вопроса в работе [63]. 

Важными методическими вопросами, которые также необходимо принимать во 
внимание для корректного определения адгезионной прочности «волокно–матрица» 
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методом индентирования, являются влияние размеров и формы поперечного сечения и 
морфологии поверхности волокон, влияние пробоподготовки на состояние границы 
раздела [56], влияние угла между осью волокна и осью перемещения индентора [54, 60] 
и ряд других вопросов. 

Механизм разрушения адгезионного соединения при выталкивании волокна ис-
следуют методами атомно-силовой [60, 64, 65, 67] и растровой электронной микроско-
пии [55–59, 61, 62, 64–67]. Данные исследования позволяют установить тип разруше-
ния (адгезионное, когезионное или смешанное), уточнить величину перемещения во-
локна, охарактеризовать рельеф торца волокна после воздействия индентора и поста-
вить в соответствие особенностям кривой «нагрузка–перемещение» определенные 
микромеханические процессы [56–59, 64–67]. 

 
Заключение 

Выталкивание единичного волокна (push-out) является прямым методом опреде-
ления характеристик адгезионного взаимодействия «волокно–матрица» в волокнистых 
композитах. Данный метод в последние два десятилетия активно применяется для ком-
позиционных материалов с металлической [57, 61], интерметаллидной [57], керамиче-
ской [55, 57, 59, 64], углеродной [62] и полимерной [56, 58, 60, 63, 65, 67] матрицей. 
Основным преимуществом данного метода является то, что он не требует изготовления 
модельных образцов «волокно–матрица» (в отличии от метода вытягивания волокна) и 
может осуществляться на натурных образцах волокнистых композитов. При моделиро-
вании процесса выталкивания волокна выделяют три зоны с различным взаимодействием 
на границе раздела – зону отслоения (open zone), зону скольжения (slip zone) и неповре-
жденную зону (continuous zone). Уравнения напряженного состояния, предложенные на 
основании подобного рассмотрения границы раздела, хорошо согласуются с эксперимен-
тальными данными. В научно-технической литературе показано, что применение ин-
струментального микро- и наноиндентирования является эффективной альтернативой 
существующим методам определения адгезионной прочности «волокно–матрица» [17, 
39], а также позволяет определять вязкоупругие характеристики граничного слоя и их 
градиент по направлению от поверхности волокна в объем матрицы [34–37, 60, 67]. 

С применением данного подхода изучают влияние плотности расположения во-
локон [63, 65] и различных методов модифицирования поверхности волокон на состоя-
ние граничных слоев в полимерных композитах, а также влияние температуры, влаж-
ности и других факторов окружающей среды на адгезионную прочность «волокно–
матрица» [58]. 
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