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УДК 621.039.6

ИЗМЕНЕНИЕ НАПРЯЖЕННОГО СОСТОЯНИЯ  
ЭЛЕКТРОЛИТИЧЕСКОГО НИКЕЛЯ ПРИ ВОЗДЕЙСТВИИ ПЛАЗМЫ

А. Г. АНИСОВИЧ 1)

1)Физикотехнический институт НАН Беларуси,  
ул. Купревича, 10, 220141, г. Минск, Беларусь

Исследовано влияние холодной плазмы воздуха на катодный никель марки Н-1. Проанализировано изменение 
микроструктуры, макро- и микронапряжений, а также статических смещений атомов из положений равновесия. 
Методом прицельной металлографии показано, что при воздействии плазмы микроструктура материала остается 
неизменной. В ходе рентгеноструктурных исследований установлено, что плазменная обработка не влияет на 
уровень микронапряжений. Показано снижение величины макронапряжений и статических смещений атомов из 
положений равновесия при воздействии плазмы в течение 5 и 10 мин. При этом макронапряжения изменяются от 
напряжений растяжения в исходном состоянии до напряжений сжатия после обработки плазмой. 

Ключевые слова: низкоэнергетическая плазма; микроструктура; электролитический никель; статические сме-
щения атомов.
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CHANGE OF TENSION STATE OF ELECTROLYTIC  
NICKEL UNDER EXPOSURE TO PLASMA
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aPhysicalTechnical Institute, National Academy of Sciences of Belarus, 
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A study of the effect of cold air plasma on cathode nickel grade N-1 has been carried out. The changes in the micro-
structure, macro- and microstresses, as well as static displacements of atoms from equilibrium positions are investiga ted. 
By the method of aim metallography it was shown that the microstructure does not change under plasma exposure. X-ray 
structural studies have established that the level of microstresses does not change when exposed to plasma. A decrease in 
the magnitude of macrostresses is shown when exposed to plasma for 5 and 10 min. Macrostresses in this case vary from 
tensile stresses in the initial state to compressive stresses after exposure to plasma. The change in the static displacements 
of atoms from the equilibrium positions and their decrease when exposed to plasma have been established.

Keywords: low-energy plasma; microstructure; electrolytic nickel; static displacements of atoms.
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Введение
Низкотемпературная плазма представляет интерес для исследователей в силу эффективности ее воз-

действия на некоторые свойства материалов. Установлено изменение адгезии [1], шероховатости [2] 
и гидрофобных свойств [3; 4] поверхностей материалов. Показано существенное изменение механи-
ческих свойств [5; 6], твердости и износостойкости гальванических покрытий хрома [7]. Увеличение 
износостойкости при воздействии плазмы связано с изменением морфологии поверхности [8]. После 
газоразрядной обработки алюминия и его сплавов с магнием низкоэнергетическими ионами гелия на-
блюдалось улучшение пластических свойств, обусловленное повышением однородности пластической 
деформации [9]. 

Исследования изменения структуры металлов и сплавов под воздействием холодной плазмы воз-
духа немногочисленны. Причиной тому являются проблемы в интерпретации получаемых результатов: 
микроструктурные эффекты воздействия незначительны или находятся на грани чувствительности ме-
тода. Есть основание полагать, что изменение свойств металлов и сплавов при обработке плазмой обу-
словлено процессами, происходящими на уровне кристаллической решетки [10]. 

Возможность практического применения низкотемпературной плазмы для повышения комплекса 
свойств материалов подтверждена патентами [11–13].

В данной работе исследовано влияние низкотемпературной плазмы воздуха на изменение напряжен-
ного состояния и микроструктуры катодного никеля марки Н-1.

Материалы и методики эксперимента
Рентгеноструктурные исследования проведены в излучении Cu Kα на рентгеновском дифрактометре 

ДРОН-3 (НПП «Буревестник», Россия), оснащенном аппаратно-программным комплексом для управ-
ления прибором и обработки результатов измерений. 

Оценка микронапряжений производилась по методике, описанной в работе [14]. Макронапряжения 
определяли по формуле

σ µ q q= − E
ctg D ,

где Е и µ – модуль Юнга и коэффициент Пуассона соответственно; q – положение максимума линии эта-
лона; Dq – смещение максимума интерференционной линии образца относительно эталона (q – qобразца ). 
Значение модуля Юнга никеля принималось равным 196 ГПа, коэффициента Пуассона – 0,28. 

Статические смещения атомов из положения равновесия вычисляли по соотношению
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где Iэталона и Iобразца – интегральная интенсивность линий эталона и исследуемого образца соответственно; 
h, k, l – индексы Миллера; а – параметр кристаллической решетки образца. 

Исследование микроструктуры осуществлялось с использованием металлографического комплекса 
на базе оптического инвертированного микроскопа МИ-1 (ООО «Оптоэлектронные системы», Бела-
русь) при 1000-кратном увеличении и освещении по методу светлого поля [15]. Шлифы изготавлива-
лись по общепринятой методике. Травление производилось реактивом состава 50 % HNO3 + 50 % HF. 
В исследовании применялся метод прицельной металлографии, который заключается в фотографиро-
вании одного и того же участка структуры до и после воздействия.

Обработка образцов никеля низкотемпературной неравновесной плазмой низкого давления 
(P ∼ 133 Па), возбуждаемой в атмосфере воздуха высокочастотным емкостным разрядом, проведена на 
экспериментальном стенде на основе генератора высокочастотного (  f = 5,28 МГц) тока (рис. 1). Стенд 
оснащен комплексом измерительной аппаратуры, обеспечивающей контроль режимов обработки.

Образцы располагались в разрядной камере (РК) на охлаждаемом проточной водой заземленном 
электроде 3′. Расстояние между электродами L составляло 20 мм. Удельный энерговклад в разряд был 
порядка 1 Вт/см3, время t воздействия на образцы задавалось равным 5 и 10 мин. 

Спектроэнергетические характеристики плазмы контролировались с помощью спектрометра SL100 
(см. рис. 1, 10), оснащенного регистрирующей излучение плазмы двумерной ПЗС-матрицей размером 
256 × 256 пк. В диапазоне длин волн Dl = 200 –1000 нм эмиссионные спектры возбуждаемой плазмы 
представлены молекулярными полосами второй положительной (2+) и первой положительной (1+) сис-
тем азота, а также первой отрицательной (1–) системы молекулярного иона азота N2

+. Анализ простран-
ственных распределений интенсивностей I (0 < l < L) свечения плазмы показал, что возбуждаемый 
разряд является неоднородным вдоль межэлектродного промежутка L и имеет присущие для a-формы 
высокочастотного разряда приэлектродные зоны нескомпенсированного пространственного заряда. 
Вид распределений I (0 < l < L) носит экстремальный характер с одним максимумом в центральной зоне 
межэлектродного промежутка. 

Газокинетическую температуру плазмы Тg, определяющую тепловые потоки на помещаемый в раз-
ряд обрабатываемый образец, и эффективность его бомбардировки заряженными частицами контроли-
ровали с использованием метода эмиссионной спектроскопии. Значения Тg устанавливали по распреде-
лению интенсивности излучения I l( ) электронно-колебательных полос системы 2+ азота в спектрах 
с неразрешенной вращательной структурой. Величина температуры Tg в пределах погрешности ее из-
мерений практически не изменялась вдоль межэлектродного промежутка и составляла ≈ 300 К. Таким 
образом, можно считать, что располагавшиеся на нижнем электроде образцы дополнительному терми-
ческому нагреву в плазме не подвергались.

Рис. 1. Принципиальная схема экспериментального стенда:  
1 – высокочастотный генератор; 2 – разрядная камера (РК);  

3 и 3′ – высоковольтный и заземленный электроды РК; 4 – кварцевое окно РК; 
5 – индукционная катушка; 6 – киловольтметр; 7 – конденсатор;  

8 – пояс Роговского; 9 – объектив; 10 – спектрометр
Fig. 1. Schematic diagram of the experimental stand:  

1 – high-frequency generator; 2 – discharge chamber (DC);  
3 and 3′ – high-voltage and grounded DC electrodes; 4 – DC quartz window;  

5 – induction coil; 6 – kilovoltmeter; 7 – capacitor; 8 – Rogowski coil; 9 – objective; 10 – spectrometer
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Результаты и их обсуждение
В процессе воздействия плазмы наблюдается существенное изменение вида рентгенограммы (рис. 2). 

При визуальном сравнении заметно перераспределение интенсивности линий (наиболее значительное – 
у линий (220) и (311)). Изменение относительной интенсивности интерференционных линий представ-
лено в табл. 1. 

Т а б л и ц а  1

Изменение интенсивности интерференционных линий никеля, %

Ta b l e  1

Change in the intensity of the interference lines of nickel, %

hkl
Время обработки, мин Интенсивность 

табличная0 5 10

(111) 100 97,86 96,41 100

(200) 48,83 49,35 43,76 49

(220) 8,75 100 100 98

(311) 13,77 32,87 33,46 33

(222) 2,9 2,38 4,21 2

Изменение интенсивности интерференционных линий рентгенограмм металлических материалов 
обусловливают следующие факторы: изменение уровня микронапряжений и размеров блоков когерент-
ного рассеяния, образование дефектов упаковки, а также текстура [14]. Микронапряжения, как прави-
ло, влияют на параметр кристаллической решетки и уширение интерференционных линий рентгено-
граммы. 

Параметр кристаллической решетки не изменяется в процессе воздействия плазмы (табл. 2). Полу-
ширина линии (311) снижается, но данное изменение незначительно. Так как полуширина линии (311) 
эталона составляет 5,68 ⋅ 10–3 рад, провести расчет физического уширения линии не представляется 
возможным. Таким образом, можно считать, что изменение уровня дезориентированных микронапря-
жений в процессе воздействия низкотемпературной плазмы несущественно. 

Как было показано в работе [16], величина блоков когерентного рассеяния электролитического 
никеля не претерпевает существенных изменений и поэтому также не вносит вклад в изменение ин-
тенсивности линий. Отсутствие изменений уровня микронапряжений подтверждают и результаты ис-
следования микроструктуры. На рис. 3 видно, что микроструктура никеля представлена двойниками 
различной ориентации, располагающимися внутри зерен, и в процессе обработки плазмой в течение 
5 и 10 мин не изменяется.

Для образцов, обработанных плазмой, соотношение 
sin

sin

q

q
200

111

( )

( )
 также остается неизменным [16]. Это 

говорит о том, что под воздействием низкотемпературной плазмы дефекты упаковки не образуются. 
Изменение интенсивности линий на рентгенограммах при классических способах обработки свя-

зывают в первую очередь с наличием текстуры. Исследование возможной трансформации текстуры 
при воздействии плазмы проведено в работе [16]. Было показано повышение интенсивности ориен-
тировки 220 , что означает существенное усиление текстуры электролитического осаждения. При 
таком уровне изменения ориентировок текстуры следовало бы ожидать значительного изменения микро-
структуры. Усиление текстуры электролитического осаждения не может быть связано и с процессами 
упрочнения или разупрочнения за счет изменения дислокационной структуры, поскольку это также 
отразилось бы в изменении величины микронапряжений. Вносимые плазмой изменения концентриру-
ются на масштабном уровне, намного меньшем, чем размер блоков когерентного рассеяния [16]. 

Из данных, представленных в табл. 2, видно, что существенно изменяются макронапряжения, а также 
статические смещения атомов из положений равновесия. Макронапряжения в процессе обработки сни-
жаются по абсолютной величине. В исходном состоянии в никеле присутствуют напряжения растяжения, 
а при воздействии плазмы формируются напряжения сжатия.

Статические смещения атомов из положения равновесия также снижаются в результате обработки, 
что говорит о совершенствовании кристаллической решетки никеля (см. табл. 2). Изменение статиче-
ских смещений под воздействием низкотемпературной плазмы наблюдалось в латуни и меди [17; 18]. 
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Рис. 2. Рентгенограммы образцов после обработки плазмой:  
а – исходное состояние; б, в – обработка плазмой в течение 5 и 10 мин соответственно

Fig. 2. X-ray diffraction patterns of samples after plasma treatment:  
a – initial state; b, c – plasma treatment for 5 and 10 min, respectively
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Т а б л и ц а  2

Изменение параметра кристаллической решетки, полуширины интерференционной  
линии и напряженного состояния электролитического никеля после воздействия плазмы

Ta b l e  2

Changes in the crystal lattice parameter, the half width of the interference line  
and the stress state of electrolytic nickel after exposure to plasma

Время  
обработки, мин

Параметр  
решетки, нм

Полуширина линии 
(311)Ni, 10–3 рад Макронапряжение, ГПа Статическое  

смещение, нм

0 0,352 0 7,26 0,47 0,009 94

5 0,352 2 4,42 – 0,110 3 0,006 62

10 0,352 2 4,50 – 0,110 3 0,003 74

Согласно [19] на искажения кристаллической решетки приходится основная часть энергии остаточ-
ных напряжений (98–99 %), локализованных около границ (напряжения 3-го рода). Область концентра-
ции таких напряжений достигает нескольких десятых от межатомного расстояния. Искажения решет-
ки, в отличие от тепловых колебаний, которые являются динамическими, остаются неизменными, т. е. 
статическими. 

Смещения атомов из положения равновесия (или напряжения 3-го рода) вызывают уменьшение от-
носительной интенсивности линий рентгенограммы, особенно при больших значениях sin q

l
 (λ – дли-

на волны рентгеновского излучения). Их влияние на интенсивность аналогично влиянию тепловых 
колебаний. Но если тепловые колебания атомов усредняются во времени, то статические смещения 
атомов – по всем ячейкам кристалла. Статические искажения кристаллической решетки оказывают 
существенное влияние на некоторые физические и химические свойства материалов. 

Одним из направлений дальнейших исследований может быть установление связи между уровнем 
макронапряжений и величиной статических смещений при воздействии низкотемпературной плазмы. 

Рис. 3. Структура образца в исходном состоянии (а) и после обработки плазмой  
в течение 5 мин (б ) и 10 мин (в) (прицельная металлография)

Fig. 3. The structure of the sample in the initial state (a) and after plasma treatment  
for 5 min (b) and 10 min (c) (sighting metallography)
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Заключение
По результатам проведенного исследования можно сделать следующие выводы.
1. При воздействии низкотемпературной неравновесной воздушной плазмы отмечается существен-

ное перераспределение интенсивности линий рентгенограммы.
2. Наблюдаемые на рентгенограммах изменения не связаны с изменением уровня микронапряжений.
3. Вносимые плазмой изменения обусловлены изменением уровня напряжений 3-го рода (статиче-

ских смещений атомов из положения равновесия). 
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