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Uvod

Vlivem neustalého pokroku lidského vyvoje a s tim souvisejici objevovani novych
materidlii bylo potieba tyto materialy néjak popisovat i z hlediska mechanickych vlastnosti.
Velice dilezitd mechanickd vlastnost je tvrdost, kterd vyjadiuje odpor materidlu proti
vnikani télesa (indentoru) do povrchu materialu.

Historicky zékladni zkouska pro urceni tvrdosti materialu je Mohsova stupnice tvrdosti,
ktera je zaloZena na principu, Ze jednim materidlem Ize ryt do druhého. Tato stupnice
obsahuje 10 materidlt, kde nejtvrdSim je diamant. Postupem casu se vyvinuly
sofistikovanéj$i metody urCovani tvrdosti. Ty jsou zaloZzeny na vtlaCovani tvarové
definovaného télesa do povrchu zkoumaného materialu. Tyto metody se nazyvaji indentacni
zkousky. Obecny vzorec pii indentaéni zkouSce pro tvrdost je dan jako pomé&r mezi silou P,
kterou ptisobi indentor na povrch materialu a plochou vtisku 4 po odejmuti indentoru, ktera
vznikla pfi vnikéni indentoru do povrchu materialu.

Z diivodu potieby urCovani tvrdosti u optickych prvkli nebo tenkych vrstev byla
vynalezena nanoindentac¢ni zkouska. Tato metoda byla vynalezena v 70. letech 20. stoleti.
Pro nanoindentaci jsou specifické rozméry ovlivnéné plochy materialu, na kterou se béhem
vtiskové zkousky plisobi. Tyto rozméry jsou v fadech stovek nanometrti. Oproti klasickym
vtiskovym zkouSkam (jako jsou makroindentace a mikroindentace) se u nanoindentace
neurcuje plocha vtisku na povrchu materialu po odejmuti hrotu, ale plocha je uréena pomoci
vyjadfeni hloubky vtisku z nanoindenta¢ni kfivky a ze zndmé geometrie indentoru.
V priubéhu zkousky dochazi k redistribuci materidlu v okoli indentoru. Tato pfemisténi
materidlu mimo zakladni rovinu se oznacuji jako pile-up a sink-in efekty. Tyto efekty pfimo
ovliviiyji vyslednou promitnutou plochu vtisku.

Cilem této prace je urceni vlivu pile-up a sink-in efektli na hodnotu tvrdosti méfené
pomoci nanoindenta¢ni zkousky. Prace porovnava hodnoty tvrdosti ziskané pomoci riznych
pfistupil pro rizné materidly. Prvni pfistup je pomoci nanoindentacni zkousky, pfi které je
plocha vtisku urcena pomoci hloubky vtisku. Pro toto méteni byly vtisky provedeny
sférickym a Berkovichovym indentorem. Druhy pfistup pomoci konfokalniho mikroskopu

urcuje piimo realnou promitnutou plochu vtisku.



1 Mechanicky kontakt

1.1 Uvod

S vyvojem tenkych vrstev doslo k potfebé je mechanicky charakterizovat. Vyhodné
pro tuto charakterizaci je pouziti metody indentace snimajici hloubku vtisku. Hlavnim cilem
takové zkousky je obvykle ziskat informaci o modulu pruznosti a tvrdosti materidlu
z experimentalniho snimani zatéze aplikované na indentor a hloubky vtisku. Toto sniméni
hloubky umoziiuje nepiimé méteni kontaktni plochy pfi plném zatizeni, z niz 1ze posléze
ziskat stfedni kontaktni tlak. Pfi znalosti kontaktni plochy a ptisobici sily lze vypocitat
tvrdost. Proces indentace pifi pouziti sférického nebo pyramidalniho indentoru zahrnuje
elasticko-plastické zatizeni nasledované odlehCovaci fazi. Platnost vysledkli tvrdosti a
modulu zavisi ve velké mife na postupu analyzy experimentalnich dat. Tyto postupy nejsou
zaméteny pouze na ziskdni hodnot modulu pruznosti a tvrdosti, ale také provadi korekci
nevyhodnocenych dat na rizné systematické chyby, které byly identifikovany pro tento typ
zkousky. Sila plsobici na indentor je obvykle v fadech mN s rozliSenim nékolika nN.
Hloubka vtisku je v fadech desitek az stovek nm s rozliSenim mens$im nez desetina nm [1].
Tato kapitola se zabyva zédkladnimi principy elastického a elasticko-plastického kontaktu

mezi indentorem a vzorkem, a jejich vztahem k nanoindentaci.

1.2 Elasticky kontakt

Elasticka deformace télesa je takovéa deformace, pii které po odstranéni zatéze dojde
k navratu materidlu do pivodniho tvaru. Napéti a deformace vznikajici pfi kontaktu dvou
elastickych téles jsou zvlasté dilezité pro indentacni testovani. Nejlépe popsany prubéh
tohoto kontaktu je popsan pro kontakt tuhé koule s rovnym povrchem, jak je znadzornéno na
obr. €. 1. Popisem tohoto kontaktu se zabyval Hertz [2, 3]. Existuje zavislost mezi zatizenim

indentoru P a polomérem kontaktniho kruhu a, a to ve tvaru:

3 PR
3=Z'E* , (1)

kde E* je redukovany modul pruznosti indentoru a vzorku a je vyjadfen rovnici:

_p2 2
E* E Ej




Modul E* tedy zahrnuje jak ptispévek od vzorku, tak i indentoru. Pokud indentor 1
povrch vzorku maji zakfiveni, pak R ve vySe uvedenych rovnicich je jejich relativni polomér,
ktery je dan rovnici:

1 1 1

==, 3)

Ry R

V rovnici (3) je polomér indentoru vzdy zvolen jako kladny, a polomér vzorku je

kladny, pokud stied kiivosti je na opacné stran¢ linie kontaktu mezi t€mito télesy.

Dilezité je, Ze tato deformace je lokalni a Hertzovy rovnice popisuji tuto deformaci
a ne objemovou deformaci vzorku a napéti spojené s metodou uchyceni vzorku. Prihyb 4
puvodniho voleného povrchu v blizkosti indentoru je dan rovnici:
h=23il(2-0) r<a. @)
Z rovnice (4) vyplyva, ze hloubka kontaktniho kruhu pod volnym povrchem vzorku
je polovinou celkové elastické deformace. To znamend, Ze vzdalenost z volného povrchu

vzorku ke kontaktnimu kruhu pti plném zatizenti je:

h
he = hy =2, (5)

Obrazek €. 1: Kontakt sférického indentoru s rovinnym povrchem, pfevzato z [1]

Rovnice (1) az (4) plati pro tuhy indentor s polomérem R. Pro netuhy indentor je
odezva materidlu takova, jakd by odpovidala indentaci tuhym indentorem avSak o vétSim

poloméru R™ (viz obr. &. 2).



.
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Obrazek ¢. 2: Netuhy indentor, pfevzato z [1]

Tento polomér mize byt vypocten z rovnice (1) a (2), kde E; je zvoleno stejné jako
pro tuhy indentor. Potom polomér kontaktniho kruhu a ekvivalentni tuhému indentoru o
poloméru R" je dan rovnici [4]:

Rt = 4a3E
T 3(1-v2)P

(6)

Stfedni kontaktni tlak pmje normalizaéni parametr majici skutecny fyzikalni vyznam

a je dan jako podil mezi zatizenim indentoru a pramétem kontaktni plochy:
Pm=_——- (7

Kombinaci rovnic (1) a (7) dostaneme:

Pm= ()% (8)

3T

Stfedni kontaktni tlak pm je €asto oznaCovan jako indentacni napéti a podil a/R jako
indenta¢ni deformace. Tento vztah mezi pm a a/R naznacuje existenci napétoveé deformacni
odezvy obdobné povahy jako pii konvencni jednoosé tahové zkousce. V obou ptipadech
pln¢ elastickd deformace dava linearni odezvu. Vzhledem k lokdlnimu charakteru
napét'ového pole, indentacni deformace poskytuje cennou informaci o elasticko-plastickych
vlastnostech zkouSeného materialu, které nejsou dostupné pii makroskopické zkousce

pomoci jednoosého tahu nebo tlaku.

Pro kuZelovy (konicky) indentor plati podobné rovnice, kde polomér kontaktniho

kruhu a je vztazen k zatizeni P rovnici [5]:

P="E*acota. 9)
2
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Hloubkovy profil deformovaného povrchu v oblasti kontaktu je pro kuzelovy

indentor dan rovnici:

h=(g—£)acota r<a, (10)

a

kde a je polo-thel hrotu indentoru, viz obr. €. 3. Velikost cot a je hloubka vtisku /4, méfena

od kontaktniho kruhu. Dosazenim rovnice (9) do rovnice (10) s » = 0, dostaneme rovnici:

P = 2E*tanaht2’ (11)

Vi

kde /4 je hloubka vtisku indentoru méfena od ptivodniho volného povrchu vzorku.

a
< >

h

Obrazek €. 3: Dotyk kuZelového indentoru, prevzato z [1]

V indentacnich testech jsou nejvice pouzivany sférické a pyramidalni indentory. Pro
sférické indentory plati Hertzovy rovnice pfimo [1]. Mezi nej€astéji pouZivané typy
pyramidalnich indentorti patii Ctyistranny Vickersiv indentor a tiisténny Berkovichiv

indentor.

Pro indenta¢ni zkouSku je zasadni kontaktni plocha, ktera je ziskdna z rozmért

kontaktniho obvodu. Pro sféricky indentor je polomér kontaktniho kruhu dén rovnici:

a= |2Rih, — h,? ~ \[2Rih, , (12)

kde 4, je hloubka kontaktniho kruhu znazornéna na obr. €. 1. Jedna se o zékladni rovnici,
jejiz aproximovany tvar je pouZzitelny za predpokladu malych deformaci [1], kdy Ay << R.

Pro kuZelovy indentor plati pro polomér kontaktniho kruhu rovnice:

a=hytana . (13)

11



V indenta¢nich zkouskach a teoretickych uvahach jsou pyramidalni indentory obecné
nahrazovany za kuzelové indentory s takovym vrcholovym uhlem, ktery poskytuje stejny

podil plochy (priiez vs. skute¢ny povrch) a hloubky vtisku jako dany pyramidalni indentor.

1.3 Geometricka podobnost

U pyramidalniho nebo kuzelového indentoru je bud’ pomét délky uhlopticky a
hloubky indentace, anebo pomér poloméru kontaktniho kruhu a hloubky indentace a/§
konstantni pti zvySovani indentacni zatéze (viz obr. €. 4). Indentace tohoto typu ma vlastnost
geometrické podobnosti. Vyznam tohoto je takovy, Ze indenta¢ni deformace a/R v materialu

je konstantni a nezavisi na velikosti aplikovaného zatiZzeni na indentor.

Pro sféricky indentor toto neplati, a polomér kontaktniho kruhu se zvysuje rychleji nez
hloubka indentace pfi vzristajicim zatizeni indentoru. Pomér a/§ vzrista se vzristajicim
zatizenim, kde § je hloubka méfena od kontaktniho kruhu, ne od ptivodniho volného
povrchu. V tomto ohledu indentace sférickym indentorem nemé vlastnost geometrické
podobnosti. Vzrlstajici zatizeni na sféricky indentor je ekvivalentni zmenSovani polo-uhlu
hrotu kuzelového indentoru. Obecné je mozno ziskat geometrickou podobnost i v ptipadé
sférickych indentort, a sice za piedpokladu pouziti sférickych indentord riznych polomért.
Pokud je indenta¢ni deformace a/R konstantni, potom je stfedni kontaktni tlak také

konstantni a hovofime opét o geometrické podobnosti.

Principu geometrické podobnosti je vyuZzivano piiméfeni tvrdosti. Napftiklad,
vzhledem ke geometrické podobnosti se pii méfeni tvrdosti pouziva diamantovy pyramidalni
indentor. Diky geometrické podobnosti se ziskd hodnota tvrdosti, kterd je nezavisla na

zatiZzeni indentoru.

Velikost a/R u sférické indentace je ekvivalentni cota pro kuzelovy indentor.
Tabor [6] ukazuje, Ze deformace pii Brinellové zkousce tvrdosti je piiblizn€ 0, 2a /R, cemuz
odpovida deformace pii indenta¢ni zkouSce vykonané Vickersovym indentorem, ktera je

pfiblizné rovna 8 % pfi thlu o = 68°.

12



(@) (b)

Obrazek €. 4: Geometrie kuzelového (a) a sférického indentoru (b), prevzato z [1]

1.4 Elasticko-plasticky kontakt

Plastickd deformace je takova deformace, pfi niz po uvolnéni deformaéni sily
nedochazi k navraceni materidlu do ptvodni polohy. Pfi indenta¢ni zkousSce dochazi
v mnoha materidlech ke vzniku obou deformaci, jak elastické, tak 1 plastické. K plastické
deformaci pii indentaci kiehkych materialti dochazi zejména pii pouziti ostrych indentort
(Vickersova nebo Berkovichova pyramida). Ve tvarnych materidlech dochazi k plastické

deformaci jiz pfi pouziti tupych indentord, jako jsou sféricky nebo valcovy indentor.

Indentacni zkousky se bézné pouzivaji pro méfeni tvrdosti materidlu, ale mohou byt
pouzity pro méfeni ostatnich mechanickych vlastnosti pevnych latek, naptiklad k méfeni
pevnosti ¢i lomové pevnosti. Diky vzniku plastické deformace 1ze u vzorku urcit lomovou
pevnost, vnitini rezidualni napéti a pevnost. Podle Hertze je absolutni hodnota tvrdosti
nejmensi hodnota tlaku plisobiciho na sféricky indentor, ktery vyvola trvalou deformaci ve

sttedu kontaktni plochy [1].

1.4.1 Zavislost tvrdosti na mezi kluzu

Statické indentacni testy jsou zaloZeny na aplikaci zatizeni na sféricky nebo
pyramidalni indentor. Experimenty ukazuji, Ze hodnotu stfedniho kontaktniho tlaku pm pod
hrotem indentoru, ktera zlistane stejna 1 pii zvétSovani sily ptisobici na indentor, 1ze pfimo

vztahnout k tvrdosti. Proto lze urcit tvrdost materidlu ptimo z primétu kontaktni plochy,

13



ktera vznikla po vtlaCeni indentoru. Experimentalné 1ze ukazat, Ze pm mezi indentorem a

vzorkem je pfimo umérny mezi kluzu materialu pfi stlacovani, a plati rovnice:
H=C-Y, (14)

kde Y je mez kluzu nebo napéti potfebné k te€eni materialu. Stfedni tlak v indentacni zkousce
je vyssi nez mez kluzu jednoosé kompresni zkousky, protoze smykova Cast napéti je
zodpovédna za plastické teCeni materialu. Tedy stiedni tlak je vyS$i, nez je pozadovany
k iniciaci kluzu, ve srovnani s jednoosym kompresnim napétim. Proto v rovnici (14)
vystupuje konstanta C, ktera je zavisld na materidlu vzorku, typu indentoru a ostatnich
experimentalnich parametrech. Experimenty a teorie piedpovidaji hodnotu C = 3 pro
materidly s velkou hodnotou poméru E/Y, jako jsou naptiklad kovy. Pro malé hodnoty E/Y,
které odpovidaji skliim, je hodnota C = 1,5.

1.4.2 Indentacni odezva materialu

Hodnota tvrdosti materidlu pfimo souvisi se stiednim kontaktnim tlakem pm pod
indentorem. Cenné informace o elastickych nebo plastickych vlastnostech materialu mohou
byt ziskany pii pouziti sférického indentoru, kdy stfedni kontaktni tlak neboli indentacni
napéti jsou vyneseny do grafu v zavislosti na poméru a/R, coz odpovida indentacni
deformaci. Indentacni napétovou deformacni odezvu v elasticko-plastické pevné latce
muizeme obecné rozdélit na 3 oblasti, které jsou zavislé na mezi kluzu Y ureném pfi

jednoosé kompresni zkousce [6]:

l. pm<I1,1Y - Pln¢ elastick4 odezva materialu, Zddny permanentni nebo reziduélni vtisk

v materialu po odlehceni.

2. 1,1Y <pm <CY - Plastick4 deformace vznika pod povrchem, ale je omezena okolnim

elastickym materialem.

3. pm = CY - Plastickd deformacni oblast se rozsifuje az na povrch vzorku a dale roste
do velikosti. Dochazi ke zvétSovani kontaktni plochy, pfi€¢emz stfedni kontaktni tlak
je jiz konstantnim, ptipadn€¢ dochdzi k malému nariistu pii zvétSovani zatéze na
indentor. Hovofime o pln¢ vyvinuté plastické zon¢, kde je jiz mozno urcovat tvrdost

materialu.
Hodnota konstanty C zalezi na materialu a na geometrii indentoru.

V 1. oblasti béhem pocatecni aplikace zatéze je odezva materidlu elastickd a mize

byt popsana rovnici (8). Tato rovnice predpoklada linearni elasticitu a nebere v tivahu kluz
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v materialu. Pro Cisté elastickou odezvu je maximum hlavniho smykového napéti pfi
indentaci sférickym indentorem pii 0,47 pm a hloubce = 0,5a pod povrchem vzorku. Toto
hlavni smykové napéti se nachdzi pfimo pod indentorem [7]. Podle Tabora [6] mize byt
pouzito jedno z Trescova nebo von Misesova kritéria definujici smykové napéti v pripadé
plastického teceni jako T = 0,5Y a lze ukazat, ze plastickd deformace ve vzorku pod

sférickym indentorem nastane poprvé pii p,, = 1,1Y.

Teoreticky rozbor ve 2. oblasti je obtizny z divodu neurcitosti tykajicich se velikosti
a tvaru rozvijejici se plastické oblasti. Pi velké indentacni deformaci v oblasti 3 se zda rezim
deformace zavisly na typu indentoru a materidlu vzorku. Pfitomnost volného povrchu ma
patrny efekt na plastickou deformaci ve vzorku a to takovy, ze za predpokladu zddného
deformacniho zpevnéni dochédzi k malému nebo k zadnému rastu pm, pti vzristajicim zatizeni

na indentor.

1.4.3 Teorie tvrdosti

Teoretické pfistupy k tvrdosti mohou byt obecné rozdéleny do kategorii podle
charakteristiky odezvy materidlu v zévislosti na tvaru indentoru. Rizné polo-empirické
modely popisuji experimentalné pozorovatelné jevy pfi hodnotach indentacni deformace
blizkych nebo rovnych stavu plné rozvinuté plastické zony. Tyto modely rizné popisuji

odezvu materidlu na zakladé¢ skluzovych linii, elastického pfesunu a radidlniho stlaceni.

Pro ostry klin nebo kuZelovy indentor je obvykle pozorovano znacné vzestupné
teCeni, a protoZe elasticka deformace je zde zanedbatelnd v porovnani s plastickou
deformaci, tak vzorek miliZze byt povazovan za Cist€ plasticky. Je zahrnut stfihovy
mechanizmus a vznikd novy povrch, ktery je vytvofen pod indentorem v diisledku vytlaceni

materidlu indentorem smérem vzhiru pii plastické deformaci materialu.

Pro tupé indentory je odezva vzorku elasticko-plasticka. S tupymi indentory Samuels
a Mulhearn [8] zjistili, Ze plastickd deformace pfi stavu pln€ rozvinuté plastické oblasti se
jevi spiSe jako vysledek stlatovani namisto stiihu. V soucasnosti obecné piijimany koncept
vychazi z Johnsonovy prace [9, 10], zaloZzené na expanzi nestlacitelného polo-sférického
jadra. Tlak uvnitf jadra je pfimo zavisly na stfednim kontaktnim tlaku. Jedna se o model tzv.
»expandujici dutiny”. V tomto modelu je kontaktni povrch indentoru uzavien pomoci
hydrostatického jadra o poloméru a., které je obklopeno polokulovou plastickou oblasti o
poloméru c, jak je zndzornéno na obr. €. 5. Prirdstek priniku indentoru dz vyvola expanzi

jadra da, objem indentorem posunutého materidlu je akomodovan radidlnim pohybem
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materidlu na hranici jadra o du(r). To zpiisobi zvétSeni poloméru plastické oblasti dc. Pro
geometricky podobné indentace jako naptiklad pomoci kuzelového indentoru se polomér

plastické oblasti zvétSuje ve stejném poméru jako jadro, proto da/dc = a/c.

P a da
D c
" ‘:l.‘—" J 7 T
ac Jadro 1

Plasticka
oblast

Elasticka
oblast

Obrazek €. 5: Schéma modelu expandujici dutiny, ptevzato z [1]

Pouzitim téchto vysledkti Johnson ukazuje, ze tlak v jadfe mize byt vypocitan podle rovnice:

D= 2[1 4+ m (BREREEOZ)] (15)

kde p je tlak v jadru a f je uhel sklonu mezi indentorem a povrchem vzorku, jak je vidét na

obr. ¢. 5. Primérny kontaktni tlak ziskdme z rovnice:
2
Pm=p+3Y. (16)

Tato rovnice vede k hodnoté konstanty C. Pokud volny povrch vzorku zaéne znatelné
ovlivitovat tvar plastické oblasti a plasticky materidl jiz neni elasticky ovliviiovan, tak objem
materialu vytlateny indentorem je pfemistén teCenim vzhiiru kolem indentoru. Poté vzorek
ziska vlastnosti Cisté plastické pevné latky, protoze jakékoliv pfitomné elastické napéti je

mnohem mensi nez plastické teCeni nenamahaného materialu.
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1.5 Indentace v nanometrové Skale

Potieba méfeni indentace v nanometrové skale vzrostla na pocatku 80. let 20. stoleti
z divodu potfeby méteni mechanickych vlastnosti tvrdych tenkych vrstev a chovani povrchu
v malych hloubkach. Mikroindentacni testy nebyly schopny piisobit dostatecné malymi
silami, aby byla hloubka vtisku do 10 % tloustky tenké vrstvy z diivodu vylouceni vlivu
substratu na métené vlastnosti tenké vrstvy. I ptesto, kdyby byly schopny ptisobit tak malou
silou, tak by nejistota urceni plochy vtisku byla vysoka. Naptiklad pro Vickerstiv indentor
by pfi thlopficce vtisku Sum byla nejistota az 20 %. Pti pouziti optické metody nejistota dal
vzrusta se zmenSovanim velikosti vtisku. Takze pti méteni thlopticky vtisku 1um by byla

nejistota az 100 %.

Vzhledem ktomu, ze rozméry kontaktni plochy nejsou konvenénimi metodami
meéfitelné, nanoindenta¢ni technika typicky pouziva méfeni hloubky vtisku indentoru. Pii
znamé geometrii indentoru proto dokdzeme urcit velikost kontaktni plochy. Takovy postup
se nazyva hloubku snimajici indentac¢ni zkouSka, tento pfistup je mozné pouzit i pii
makroskopickych zkouskach [11, 12]. Méteni pomoci sniméani hloubky ma sva specifika a
je tfeba specifickych kalibraci a korekci. Pro tento typ méfeni, je potieba urcit polohu
povrchu télesa. To se obvykle provadi tak, ze se provede prvotni vtlacovani velmi malou
pocatecni silou, ptesto vSak muze dojit k pronikéni indentoru do povrchu télesa. Toto prvotni
pronikani musi byt zahrnuto do analyzy vyslednych dat. Korekce je potieba provadét na
skutecnou geometrii indentoru (nikoli ideélni, kterou ptedpoklada teorie) a ziskat tzv. funkci
geometrie hrotu (DAF funkce). Dale je tieba uvazovat ohyb zatéZovaciho ramu pfistroje a
také hromadéni materidlu okolo indentoru, tzv. pile-up efekt. Tyto efekty pfispivaji
k chybam pfi analyze namétenych hloubek a nasledné i k chybam pfi stanoveni tvrdosti a
modulu pruZznosti. Kromé toho velikost deformace pifi nanoindentaci je srovnatelna

s velikosti materidlovych chyb a dislokaci.

Vysledky z nanoindentacni zkousky mohou poskytnout informaci o modulu pruznosti,
tvrdosti, praskani, faizovych transformacich, creepu, deformacnim zpevilovani ¢i absorpci
deformacni energie. Velikost zménéné plochy vzorku je velmi mala a zkouska miize byt
v mnoha piipadech brana jako nedestruktivni. ProtoZe rozsah deformace je velmi maly, je
mozné tuto techniku pouzit pro tenké povrchové vrstvy a modifikované povrchové vrstvy.
Nanoindenta¢ni pfistroje jsou typicky jednoduché k pouziti, jsou ovladané pocitacem a

nepotiebuji vakuové komory nebo jiné drahé laboratorni zatizeni.
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2 Nanoindentac¢ni zkouska

2.1 Nanoindentacni testovaci data

Cilem vétSiny nanoindentacnich zkousek je ziskani elastického modulu a tvrdosti
materidlu ze snimani hloubky vtisku pfi zatézovani a nésledném odlehceni indentoru.
Konven¢ni méfeni tvrdosti zahrnuje piimé méteni velikosti rezidudlniho plastického vtisku
ve vzorku. V nanoindentacni zkouSce je velikost rezidualniho vtisku casto jen nékolik
mikrometrti, a kvtli tomu je obtizné tyto vtisky vyhodnocovat pfimo pomoci optickych
technik. V nanoindenta¢ni zkousce se proto méii hloubka vtisku od povrchu vzorku. Pii
znamé geometrii indentoru je umoznéno urcit z hloubky vtisku velikost kontaktni plochy a
nasledné spocitat tvrdost. Tento postup také umoznuje ur¢eni modulu pruznosti materialu
vzorku z méfeni tuhosti v kontaktu, coz je pomér zmény zatiZeni a hloubky. V této kapitole
jsou shrnuty mechanizmy indentacniho testu a druhy indentorti pouzivanych pii tomto

testovani.

2.2 Typy indentori

Nanoindentaéni zkouSky tvrdosti jsou obvykle provadény sférickym nebo
pyramidalnim indentorem. Vickerstiv indentor je ¢tyiboka pyramida a vyuziva se hlavné pti
mikroindentaci. Berkovichiv indentor je trojboka pyramida a zpravidla se pouziva
v piipadech indentace v oblasti nano-mikro indentace. Vrcholovy polo-uhel' je 65,27°, coz
poskytuje stejny pomér promitnuté plochy k hloubce jako Vickersiv indentor. Pivodné byl
Berkovichiiv indentor zkonstruovan vrcholovym polo-thlem 65,03°, ktery daval stejny
pomeér aktudlni plochy povrchu k hloubce jako Vickerslv indentor. V praxi nelze dosahnout
idedlni pyramidy a Spicka indentoru se aproximuje kouli, jejiz efektivni polomér u nového
indentoru je typicky v rozmezi 50-100 nm. PouZivanim muiZe tento polomér vzrist aZ na

hodnoty cca 200 nm.
Knooptlv indentor je ¢tyfsténny pyramidéalni indentor se dvéma rozdilnymi thly ploch.
Me¢éteni nestejnych délek uhlopficek rezidudlniho vtisku je velmi uzite€né pro vysetfovani

anizotropie povrchu vzorku. Tento indentor byl ptivodné vyvinut pro umoznéni zkousSek

! Vrcholovy polo-tihel je uhel mezi sténou pyramidy a jeji vyskou.
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velmi tvrdych material, kde delsi uhlopficka byla snadnéji méfitelna v mensi hloubce

rezidualniho vtisku.

Cube corner ,,roh krychle* indentor je také pouzivan v nanoindentacnich zkouskéch.

Je podobny Berkovichovu indentoru, ale jeho vrcholovy polo-thel ploch je roven 35,26°.

KuZelové indentory maji vyhodu osové symetrie. Ekvivalentni promitnutou plochu
kontaktu neboli primét kontaktni plochy kuzelovych a pyramidalnich indentorti ziskdme z

rovnice:

A= nhpz tan’a ,

(17)

kde 4, je hloubka vtisku métena od hrany kruhu nebo kontaktni plochy. Je vyhodné, kdyz se
analyza nanoindenta¢nich testovacich dat pofizenych pyramidalnim indentorem provadi
pomoci osové symetrického kuzelového indentoru s vrcholovym polo-thlem, ktery muize
byt uren pomoci rovnice (17). Pro Vickerstiv nebo Berkovichiv indentor je promitnuté
plocha kontaktu 4 =24,5h° a tim dostdvame velikost polo-thlu rovnu 70,3°, kterd je
ekvivalentni kuzelovému indentoru. Tabulka ¢. 1 uvadi rovnice pro kontaktni plochu pro
rizné typy indentorti z hlediska hloubky vtisku /4. Jednotlivé geometrie indentorti jsou

znazornény na obr. €. 6.

Tabulka €. 1: Seznam a vlastnosti indentorti, upraveno z [ 1]

T Vrcholovy Efektivni Rozdilove
. P Promitnuta plocha polo-tihel @ | thel kuzelu Y
indentoru ] o [°] faktor €
Sféra A = 2nRh; - - 0,750
Berkovich A =3vV3h,’ tan? 6 65,27 70,30 0,750
Vickers A =4h,*tan? @ 68,00 70,30 0,750
Knoo A=2h,%tan6, tan 6 61= 86,25 77,64 0,750
P — A AnT T | 965,00 : :

Cube Corner A= 3\/§hp2 tan? 6 32,26 42,28 0,750
Kuzel A= T[hp2 tan? « a a 0,727

19




Obrazek €. 6: Obrazky indentorti s vyznacenym tvarem primeétu kontaktni plochy:

a) sféricky, b) kuzelovy, ¢) Vickerstv, d) Berkovichtuv

Stférické indentory jsou pouZivany, protoze tento typ indentoru zajiStuje hladky
prechod z elastického na elasticko-plasticky kontakt. Je vhodny zejména pro méieni
mékkych materiadltt a pro replikaci kontaktniho poskozeni, které vznikd v podminkach
provozu. Indentor je typicky vytvofen jako sféro-kuzelovy pro snadnéjsi vyrobu. Pro vtisk
do povrchu vzorku se pouziva pouze samotna sférickd Spicka indentoru v indentacni

zkousce. Bézné jsou vyrabény diamantové sférické indentory s polomérem 1-100 um.

2.3 Indentacni tvrdost a modul pruznosti

Velikost indentacni tvrdosti v kontextu stiedniho kontaktniho tlaku v kontaktu je
ziskana podilem zatizeni indentoru a primétem kontaktni plochy. Stfedni kontaktni tlak pii
podmince plné¢ rozvinuté plastické oblasti je obvykle definovan jako indenta¢ni tvrdost Hir
pro dany material vzorku. Pro extrémni ptipad plastické pevné latky a pii malém elastickém
zotaveni materialu, tak stfedni kontaktni tlak pfi stavu plné rozvinuté plastické oblasti
reprezentuje odpor materialu k permanentni deformaci. V pfipadé podstatnéjSiho
elastického zotaveni, jako naptiklad u keramik, u kterych je pomér E/H vysoky, odpovida
stiedni kontaktni tlak pfi pln€ rozvinuté plastické oblasti odporu materialu ke kombinované

elastické a plastické deformaci.

Pti hloubku snimajici technice pouZzivané pfi nanoindentaci mizou byt elastické
moduly vzorku urceny ze sklonu odlehcovaci vétve nanoindentacni kiivky. Moduly méfené
timto zplsobem se formalné nazyvaji indentacni moduly Eir materidlu vzorku. V idealnim
pfipad¢ indenta¢ni moduly maji stejny vyznam jako Youngovy moduly, ale toto neplati pro
nckteré materidly. Hodnota indenta¢nich moduld mize byt znaéné ovlivnéna chovanim
materialu, naptiklad pile-up efektem, ktery neni zapocitan do analyzy nanoindenta¢nich dat.

Pile-up efekt obecné zpilisobi zvétSeni redlné kontaktni plochy. Analyza ale pocitd s plochou,
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ktera je mensi nez realné plocha vtisku ovlivnéna timto efektem. Z tohoto diivodu je potieba
pozornosti pfi samotném vyhodnocovani indenta¢nich dat, tak i pii porovnavani moduli

materiall ziskanych rozdilnymi technikami.

2.3.1 Sféricky indentor

Stredni kontaktni tlak, a tim i indentacni tvrdost pro vtisk vytvofeny sférickym

indentorem, je dan rovnici:

4P
AT mar (18)

pm =H = P
kde d je primér kontaktniho kruhu pii plném zatizeni (pfedpoklada se, ze se rovna poloméru
reziduédlniho vtisku na povrchu). V nanoindenta¢ni zkousce je obvykle velikost rezidudlniho
vtisku pfili§ mald, aby byla méfitelnd béznymi technikami. Misto toho se méfi hloubka
vtisku od kontaktniho kruhu tzv. plasticka hloubka 4, zndzornénd na obr. €. 1. Plocha

kontaktu je dopocitana diky zndmé geometrii indentoru. Pro sféricky indentor je prameét

kontaktni plochy dan rovnici:
2
A =m(2R;h, — h,*) = 2mR;h,, . (19)

Aproximace je vhodna v pfipad€, kdy indentacni hloubka je mal4d v porovnani

s polomérem indentoru.

Stredni kontaktni tlak uréeny rovnici (18) je zalozen na nameétfeni promitnuté
kontaktni plochy a oznacuje se jako Meyerova tvrdost H. Naproti tomu Brinellova tvrdost
(BHN), tradi¢ni pojeti tvrdosti, pouziva skutecnou plochu vtisku na povrchu a je popsana
rovnici:

2P

BHN = nD(D-VD2-d?)’

(20)

kde D je primér indentoru. Brinellova tvrdost je obvykle provaddéna pii hodnoté
indenta¢niho napéti a/R = 0,4. Tato hodnota je v souladu s plné rozvinutou plastickou

oblasti.

Pouziti skute¢né plochy rezidudlniho vtisku v Brinellové zkouSce se piivodné
povazovalo jako vhodné;si kvili kompenzaci deformaéniho zpeviiovani materialu béhem
zkousky. Nicméné obecné vice uznavand je Meyerova tvrdost, protoze ma vétsi fyzikalni
vyznam. Meyer objevil, Ze existuje empiricky vztah mezi primérem rezidudlniho vtisku a

aplikovanym zatizenim, a tento vztah je nazyvan Meyerovym zdkonem:
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P = kd", 21)

kde jsou ka n materidlové konstanty vzorku. Bylo zjisténo, Ze hodnota n je nezavisla

na poloméru indentoru a souvisi s koeficientem deformacniho zpevnéni y dle rovnice:
n=yx+2. (22)

Bylo zjisténo, ze hodnota n se pohybuje mezi hodnotami 2-2,5. Vys$si hodnoty
odpovidaji zihanym materidlim, zatimco nizsi hodnoty odpovidaji kalenym materialtiim.
Meyer stanovil spodni limit platnosti indenta¢niho napéti a/R = 0,1 [1]. Pod touto hodnotou

bylo pozorovano zvysSovani hodnoty .

2.3.2 Berkovich indentor

Berkovichiiv indentor [13] je béZné pouzivan pro nanoindentacni zkousku, protoze
se pifi vyrobé snadnéji dosahuje ostrého bodu nez v ptipadé CcCtyfsténné Vickersovy
geometrie. To zajiSt'uje piesnéjsi kontrolu nad indenta¢nim procesem. Stfedni kontaktni tlak
je obvykle stanoven z méteni plastické hloubky indentace /4,. Kontaktni plocha je dana

vztahem:
A =3y3h,* tan? 6. (23)
Dosazenim 6 = 65,27° dostaneme rovnici ve tvaru:
A = 24,494h,® ~ 24,5h,". (24)

A tim padem stfedni kontaktni tlak nebo tvrdost je ddna vztahem:

_ P
=—.
24.5hy,

(25)

Piivodni Berkovichilv indentor byl navrzen tak, aby mél stejny pomér skutecné
povrchové plochy k indenta¢ni hloubce jako Vickerslv indentor s thlem ploch 65,0333°.
Vzhledem k tomu, Ze je béZné pouZivat stredni kontaktni tlak jako definici tvrdosti
v nanoindentaci, tak Berkovichovy indentory pouzivané pii indentacnich zkouSkach jsou
navrhnuty tak, aby mély stejny pomér promitnuté plochy k indentaéni hloubce jako
Vickerstv indentor s tthlem ploch 65,27°. Pro oba typy indentord, jak Vickerstv, tak

Berkovichilv, je typické napéti v materidlu vzorku piiblizné 8 % (viz kapitola 1.3).
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2.3.3 Vickers indentor

Pro Vickersiv diamantovy pyramidalni indentor (Ctvercova pyramida s tthlem
protilehlych stan 136°, tthlem hran 148° a vrcholovym polo-thlem 68°) je Vickersova
tvrdost (HV) vypocitana za pouziti zatizeni indentoru a skutecné povrchové plochy vtisku.

Vickersova diamantova tvrdost je mensi nez stfedni kontaktni tlak 0 = 7 % a je dana rovnici:

2P . 136° P
d—ZSIHT = 1,8544 a2z’ (26)

HV =
kde d je rovno délce uhlopricky métené od rohu k rohu rezidualniho vtisku na povrchu
vzorku. Tradi¢né je Vickersova tvrdost pocitana pomoci rovnice (26) s d v mm a P v kfg
(1kfg = 9,806N). Vysledna hodnota se nazyva Vickersova tvrdost a znaci se HV. Stiedni
kontaktni tlak nebo také Meyerova tvrdost, pro pifipad pouziti Vickersova indentoru, jsou

nalezeny pouzitim promitnuté kontaktni plochy a plati pro né rovnice:

Pm=H=22. (27)

Existuje pfimy vztah mezi HV a Meyerovou tvrdosti H, a to ve tvaru:
HV = 94,5H , (28)

kde H je vyjadreno v jednotkach GPa. V hloubku snimajici indenta¢ni zkousce je kontaktni

plocha nalezena ur¢enim plastické hloubky /;,. Promitnut4 kontaktni plocha je dana vztahem:

A = 4h,” tan? 68° = 24,504h,°. (29)

2.3.4 Cube corner indentor

Berkovichiiv a Vickersiiv indentor maji relativné velky vrcholovy polo-uhel, coz
zajistuje, ze deformace vice odpovida modelu expandujici dutiny nez teorii skluzu hran,
kterd je ekvivalentni v pfipad€, Ze napé€ti pod indentorem jsou velmi silné stlacena.
V nékterych ptipadech je Zadouci, aby vtisk do vzorku probihal stfihem, zejména kdyZ jsou
zapotfebi Umyslné radidlni a medialni praskliny pro méfeni lomové pevnosti
(houzevnatosti). Cube corner indentor ma relativné ostry vrcholovy polo-thel, proto mize
byt vyuzivan pro tento typ méteni. I pies ostrost tohoto indentoru je stale mozné provadét
timto indentorem nanoindentacni zkousku normélnim zpisobem. Vyraz pro primeét
kontaktni plochy je stejny jako pro Berkovichiv indentor, kde v tomto ptipade je vrcholovy

polo-thel 8 = 35,26°a rovnice ma tvar:

A =3V3h,* tan? 0 = 2,60h,°. (30)
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2.3.5 Knoop indentor

Knooptiv indentor je podobny Vickersovu indentoru, ale vtomto pfipadé¢ ma
diamantova pyramida nestejné délky hran. Vysledkem toho je, ze vtisk ma jednu thlopticku
s délkou piblizné 7 krat delsi ne je druha uhlopticka [14]. Uhly opaénych &elnich stran pro
Knoopiiv indentor sviraji thel 172,5° a 130°. Knoopav indentor je zvlastné vhodny pro
zkousky velmi tvrdych materiali, protoze délka delsi uhlopticky rezidualniho vtisku je
snadné&ji méfitelna v porovnani s rozméry vtiska vytvorenych Vickersovym nebo sférickym

indentorem.

Jak je vidét na obr. €. 7, délka d delsi thlopfi¢ky je pouzita k ur€eni promitnuté
plochy vtisku. Knoopovo ¢islo tvrdosti je zaloZzeno na promitnuté kontaktni ploSe a je
vypocitano podle rovnice:

2P
172,5° 130°] . (3 1)

a? [cot S —tan—

KHN =

Pro indentaci ve vysoce elastickych materidlech je pozorovan zna¢ny rozdil v délce kratké

osov¢ thlopficky pii plném zatiZzeni v porovnani s plnym odlehcenim.

< d=d’

A4

Obrazek ¢. 7: Geometrie Knoopova indentoru, pfevzato z [1]

Pomér velikosti kratSi thlopticky k delSi uhloptficce pii plném zatizeni je dan

geometrii indentoru a pro Knooptiv indentor je a/b = 1/7,11.
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2.4 Realné indentory

Hrot indentoru je nejcastéji vyroben z diamantu. Diamantové indentory jsou velmi
tvrdé, ale také velmi kifehké a mohou se snadno odstipnout nebo zlomit. Mechanické
vlastnosti diamantu se li§i v zavislosti na orientaci pii méteni, vzhledem k povaze krystalické
struktury diamantu. Hodnoty modulu pruznosti jsou uvadény v rozmezi 800 GPa az 1200
GPa[l] a jsou obvykle pouzivany pii analyze nanoindentacnich testovacich dat
s Poissonovym pomérem 0,07. Pfi vyhodnocovéni nanoindentacnich dat je nejCastéji

hodnota modulu rovna 1141 GPa.

Volba indentoru pro nanoindentacni zkousku je dulezitd a zavisi na tom, kterou
informaci chceme ziskat z nanoindentacni zkousky. Typické napéti v materidlu vzorku pro
geometricky podobné indentace vytvorené Vickersovym a Berkovichovym indentorem
zalezi pouze na efektivnim konickém thlu indentoru. Ostiejsi tthel indentoru vytvari veétsi

napéti. Podle Tabora [6] je typicka deformace pro kuzelové indentory déna rovnici:
e=0,2 cota . (32)

Coz pro Berkovichiiv a Vickerstiv indentor dava hodnotu napéti okolo 8 %. Pokud je
potieba vétsi deformace, naptiklad pro vznik praskani nebo jiného jevu, tak je potieba pouzit
ostiejsi hrot. Typicka deformace pro cube corner indentor mé hodnotu okolo 22 %. Indentace
vytvotfené ostrymi indentory indukuji plastickou deformaci od okamziku kontaktu. Toho 1ze
vyuzit pfi testovani velmi tenkych vrstev, kde je pozadovano urcit tvrdost této vrstvy
nezavisle na substratu. Sférické indentory nabizeji postupny prechod z elastické k elasticko-
plastické odezvé materidlu. Typicka deformace se méni s velikosti aplikovaného zatiZeni a

je dana rovnici:

£=0,2 (33)

Je dulezité, aby pii méteni tvrdosti pomoci sférického indentoru byla ziskéna plné
rozvinuta plasticka oblast. V kovech to obvykle odpovida hodnoté poméru a/R okolo 0,4 [1].
Me¢nici se napéti béhem indenta¢ni zkousky umoziuje pomoci sférického indentoru ziskani
informaci o elastickych a elasticko-plastickych vlastnostech vzorku spolu se vSemi

deformacné-zpeviujicimi charakteristikami.
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2.5 Zatézovaci krivky

Hlavnim uc¢elem nanoindentac¢nich zkousek je ziskani modulu pruznosti a tvrdosti
materidlu vzorku z experimentalniho zdznamu zatéze na indentor a hloubky vtisku [1].
V typické zkousSce se zatez aplikuje od nuly do maximalni hodnoty a z maximalni hodnoty
do nuly, pfitom se zaznamenava okamzita hodnota zatéze a hloubky. Pokud nastane
plasticka deformace, potom zlstane rezidualni vtisk v povrchu vzorku. Na rozdil od béZnych
indentacnich zkousek tvrdosti, je velikost (tedy 1 promitnutd kontaktni plocha rezidualniho
vtisku) pro nanoindenta¢ni zkousky pfili§ mald, aby byla pfesné¢ métitelna pomoci béznych
optickych technik. Hloubka vtisku spolu se znamou geometrii indentoru poskytuje nepiimé
mefeni kontaktni plochy pfi plném zatiZeni, ze které mize byt stanoven stfedni kontaktni
tlak a tim 1 tvrdost. Je-li zat€z indentoru odstranéna, tak se materidl pokusi ziskat zpét sviyj
puvodni tvar, ale tomu je zabranéno, protoze probéhla plastickd deformace. Nicméné je zde
urity stupen zotaveni v disledku uvolnéni elastického napéti v materialu. Analyzou

pocatecni ¢asti elastického odlehcovani Ize ziskat elastické moduly zkouSeného materialu.

P P,

_] dp/dh

.
>

h

P a

A

Y

A
Y
A

-
>

A

Obrazek €. 8: Zatézovaci kiivka, prevzato z [1]

Tvar indenta¢nich kiivek pro nejbéznéjsi typy indentord je velmi podobny kiivce na
obr. €. 8. Pro sféricky indentor je vztah mezi zatizenim a hloubkou vtisku pii zatézovani

indentoru pfi elasticko-plastickém kontaktu dan rovnici:

_1( P 3VPmH
h=3 (nRiH ta BE* ) (34)
Pro elastické odlehCeni mame rovnici ve tvaru:
3 123 pa3
h= ] P (39
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Pro Berkovichliv indentor je vztah mezi zatizenim a hloubkou pfi elasticko-plastickém

kontaktu dan rovnici:

h =P [(3V3Htan?9) " + [F2] I (36)

fis 2BE*]

A pii elastickém odleh¢eni dostaneme pro Berkovichliv indentor rovnici ve tvaru:

=P () () o

2E* 3V3 tan6”’

kde v rovnici (35) a (37) jsou veli¢iny R "a #" kombinovany polomér a uhel indentoru a tvaru
rezidualniho vtisku na povrchu vzorku. Zajimavy vyznam maji druhé odmocniny
aplikovaného zatizeni v rovnicich (34) a (37), diky tomu Ize hloubku vtisku aproximovat
parabolou a tohoto je vyuzito pii modelovani vtisku pfi analyze nanoindentacnich dat.
Ve vétsiné pripadii metody analyzy spoléhaji na predpoklad, ze po elasticko-plastickém

zatézovani nasleduje elastické odlehéeni bez plastické deformace.

Indenta¢ni moduly jsou obvykle stanoveny ze sklonu odlehcovaci kiivky pii
maximalnim zatizeni. Rovnice (38) ukazuje, ze redukovany modul, zde oznaéen jako E”, je

funkci dP/dh a kontaktni plochy.

« _ 1ymadp
B =G e

Indentacni tvrdost je spocitdna z indenta¢niho zatizeni, které je déleno priameétem
kontaktni plochy. Primé&t kontaktni plochy je uréen pomoci hodnoty 4, (viz obr. €. 3) a
znamé geometrie indentoru (viz tabulka €. 1). Hodnota #h, je ziskdna =z analyzy

nanoindenta¢nich dat (viz obr. €. 8).
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3 Analyza nanoindentac¢nich dat

3.1 Uvod

Hodnota modulu pruznosti a tvrdosti materialu vzorku pfi nanoindentacni zkousce se
ziskava pomoci znalosti zatizeni a méfenim hloubky penetrace. Oproti klasickym méfenim
tvrdosti, kde se pfimym optickym meéfenim urcuje velikost rezidudlniho vtisku, je pro
nanoindentaci kontaktni plocha ziskdna vypoctem pomoci zmétené hloubky vtisku a zndmé
funkce tvaru indentoru. Z tohoto diivodu se nékdy nanoindentacni zkousky oznacuji jako
indenta¢ni zkousky snimajici hloubku. Tato kapitola se bude zabyvat analyzou
nanoindentacnich dat, ktera se pouziva k vypoctu tvrdosti a modulu testovaného vzorku.
Existuje nékolik metod, které popisuji tuto analyzu jako naptiklad metoda Dorner a Nix [15],
metoda Oliver-Pharr [16] a dalSi. Tato kapitola bude zamétena na metodu Oliver-Pharr,

protoZe bude pouzita pfi analyze naméfenych dat.

3.2 Metoda Oliver-Pharr

Tato metoda analyzy nanoindentacnich dat vznikla v roce 1992 a je popsana ve
¢lanku [16]. V roce 2004 byl vydan clanek [17], ktery tuto metodu zptesiiuje. Metoda
Oliver-Pharr je ur¢ena pro méteni tvrdosti a modulu pruZnosti materialu z indentacnich dat,
které jsou ve tvaru zavislosti posunuti na zatézi, ziskanych v pribéhu jednoho cyklu
zatézovani a odleh¢ovani. Plivodn¢ byla tato metoda urcena pro indentace pomoci ostrych a
geometricky podobnych indentorti, jako naptiklad Berkovichoviliv indentor, ale tuto metodu
je mozné pouzit pro osoveé symetrické indentory vetné sférického indentoru. Schématické
znazornéni typickych dat ziskanych pomoci Berkovichova indentoru je na obr. €. 9 (b), kde
P oznacuje zatiZeni a & posunuti vzhledem k plivodnimu nedeformovanému povrchu. Béhem
zatéZzovani se predpoklada elastickd a plastickd deformace a béhem odlehcovani se
predpokladd pouze elasticka relaxace materidlu. Pfi téchto predpokladech neni metoda

pouzitelna pro materidly, kde dojde k plastické relaxaci materialu béhem odlehcovani.
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(a) (b)

Elastické
a P\ odientovani P,
Odlehceny /S OTUIP_ T——
indentor — Elasticko
.............................. "’.h_ plastické
h xS zaté&Zovani :'j dp/dh
B h, |h, §

h

A
\_Zatizeny h | h
indentor — i
h, h,
<
<€ [ P>

Obrazek €. 9: Schémata s uvedenymi hloubkami vtisku v: (a) vtisku (b) nanoindentaéni
kiivece, upraveno z [1]

Z nanoindentacni kiivky je potfebné urcit tfi dilezité parametry a to: maximalni
zatizeni P, maximalni hloubku /: a elastickou tuhost nebo také kontaktni tuhost S = dP/dA,
kterd je definovédna jako sklon horni ¢asti odlehCovaci kiivky béhem pocatecniho stadia
odlehCovani. Presnost méfeni tvrdosti a modulti zavisi v podstaté na experimentalnim
méteni téchto parametra. Dulezité je také velikost kone¢né hloubky 4: permanentniho vtisku

po plném odlehcéeni indentoru.

Analyza pouzitd pro ur€eni tvrdosti H a elastickych modulli £ vychazi z metody
Dornera a Nix [15]. Ale na rozdil od této metody, ktera piedpoklada linedrni prabéh
odlehCovaci kiivky, experimentalni data vykazuji ztetelné zakiiveni této kiivky a obvykle

se aproximuji mocninou funkci ve tvaru:
P =a(h—h)™, (39)
kde a a m jsou fitovaci konstanty.

Postup pouzity k méfeni tvrdosti 4 a modulu E je zaloZen na odlehcovacim procesu.
V téchto postupech je Berkovichliv indentor nahrazen kuzelovym indentorem s polo-thlem
6 = 70,3°, ktery dava stejny vztah hloubky a kontaktni plochy. Zakladnim pfedpokladem je,
ze kontaktni kruh se zatla¢i dovnitt vzorku (sink-in efekt). Tato podminka omezuje pouZiti
této metody, protoze nebere v uvahu pile-up efekt materidlu na hranici kontaktu, ktery se

vyskytuje u nékterych elasticko-plastickych materiali. Za ptedpokladu, Ze pile-up je
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zanedbatelny, tak elastické modely ukazuji, Ze velikost sink-in hloubky #4s, které je zobrazena

na obr. €. 9 (a) je dana vztahem:
h =€ 2, (40)

kde € je konstanta zavisla na geometrii indentoru. Pro kuzelovy indentor je € = 0,72 a pro
sféricky indentor pro malé hloubky je € = 0,75 [18]. Pouziti rovnice (40) k aproximaci
vertikdlniho posunuti kontaktniho obvodu vyplyva z geometrie znazornéné na obr. €. 9 (a),

kde hloubka kontaktu mezi indentorem a vzorkem je dana rovnici, kde h, = hy — h:
hy = hy—€ 2. (41)

Zvolme f(d) jako funkci plochy, ktera popisuje promitnutou plochu indentoru jako

vzdalenost dk hrotu indentoru, pak kontaktni plocha 4 je ddna rovnici:

4= f(hy). (42)

Funkce plochy je také nazyvéana funkei tvaru indentoru. Tato funkce musi byt velmi
dobfe kalibrovdna nezavislymi méfenimi, protoZe je potieba brat v tivahu odchylku
neidedlniho indentoru od teoretického tvaru indentoru. Tyto odchylky tvaru mizou byt
docela velké v blizkosti Spicky Berkovichova indentoru, protoze béhem vyroby a pouzivani
dochazi k zakulaceni hrotu tohoto indentoru. Pro uréeni plochy je potieba dobie znat redlny
tvar indentoru. Jakmile je kontaktni plocha A urcena, tak se tvrdost stanovuje pomoci

rovnice:
H== (43)

Tato definice tvrdosti je zalozena na kontaktni ploSe pod zatiZenim a je v souladu
s Meyerovou koncepci tvrdosti. Tato hodnota tvrdosti se tak miize odchylovat od hodnot
tvrdosti ziskanych pomoci klasickych metod méfeni zalozenych na optickém méfeni plochy
rezidudlniho vtisku v ptipadé vyskytu vyznamného elastického zotaveni materidlu vzorku
po odstranéni zatéze. Nicmén¢ toto plati zejména pro materidly s extrémné malou hodnotou

poméru E/H.

Meéfteni elastickych modula je zaloZzeno na vztahu kontaktni plochy a naméfené

odlehcovaci (kontaktni) tuhosti, a je popsdno rovnici:

S=B=EVA. (44)
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Redukovany elasticky modul E*, ktery je popsan rovnici (2) bere v potaz skute¢nost,
ze elastické posunuti se vyskytuje v obou materidlech, a to jak v materidlu vzorku
s Youngovym modulem E a Poissonovym pomeérem o, tak i v indentoru s elastickymi

konstantami E; a vi.

Rovnice (44) je obecny vztah, ktery plati pro jakykoliv osové symetricky
indentor [19]. Tato rovnice byla pivodné odvozena pouze pro elasticky kontakt, ale nasledné
bylo prokazano, ze ji lze aplikovat i na elasticko-plasticky kontakt [19]. Také bylo
prokazano, ze malé odchylky tvaru osové symetrického indentoru nemaji zadny efekt na

vysledky, a tak neni tato rovnice ovlivnéna pile-up a sink-in efektem.

Pro sféricky indentor 1ze pouzit tuto metodu bez jakékoliv modifikace pro stanoveni
tvrdosti a modulu pruznosti materialu vzorku. Kontaktni hloubku lze stanovit pomoci
rovnice (41). Je-li splnéna podminka Hertzova kontaktu, Ze hloubka vtisku je relativné mala
k poloméru sférického indentoru, a pouzijeme-li pro polomér R rovnici (3), vztah mezi

zatizenim a posunutim je dan rovnici [10]:
3
P = 2VRE'(h— h,)z. (45)

Hloubka, kterd se objevuje v rovnici (45) je h — h,. namisto 4, protoze posunuti je
pouze z kiivky elastického odlehCovani, viz obr. €. 9 (b). Tuhost béhem odlehCovani je

ziskéana derivaci této rovnice podle /4, takZe ziskame pro tuhost rovnici ve tvaru:

1
§ = =2VRE*(h - b )2, (46)
Dosazenim 4 = A a substituci rovnic (45) a (46) do rovnice (41) za ptredpokladu, Ze

pro sféru je € = 0,75, dostavame rovnici ve tvaru:

_ ht+hr

hy = "2 (47)

Takze kontaktni hloubku ziskdme touto metodou jako aritmeticky priimér maximalni
a rezidualni hloubky vtisku. Tato hodnota je v souladu s metodou analyzy dat podle Fielda
a Swaina ziskanych pomoci sférického indentoru [20, 21]. Kontaktni plochu a tvrdost je
mozné ziskat t€émito dvéma zptisoby, ale elastické moduly budou stejné, protoze rovnici (44)
je mozné aplikovat na jakoukoliv geometrii indentoru. Tvrdost meéfend sférickym

indentorem nemusi byt nezbytné stejna jako tvrdost métend Berkovichovym indentorem.
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4 Pile-up a sink-in efekt

Pti indentaci elastickych materiald typicky dochazi pod indentorem ke vtlaceni povrchu
vzorku dovnitt a smérem dolii pod indentor, a tim dojde k takzvanému sink-in efektu. Pii
opacném efektu, tedy v ptipadé, kdy dojde k vytlaceni povrchu nad rovinu vzorku a material

je premistén smérem vzhiru, dojde k pile-up efektu, jak je zndzornéné na obr. ¢. 10.

Pile-up Sink-in

v

Obrézek €. 10: Pfesun materidlu pti daném efektu

Kdyz kontakt zahrnuje elastickou i plastickou deformaci, tak mize kolem indentoru
dojit bud’ k sink-in efektu, nebo pile-up efektu. Pfi plné plastickém rezimu lze pozorovat
chovani materiélu, které je zavislé na poméru E/Y a deformacné zpeviovacich vlastnostech
materidlu. Obecné mohou byt mechanické vlastnosti pro typicky vzorek popsany
konvenénim vztahem zavislosti napéti na deformaci, ktery obsahuje koeficient

deformacniho zpevnéni:

oc=Eeprie<-a

=

o<

o=EeXprie > (48)

Stupen pile-up a sink-in efektu zavisi na poméru E/Y materidlu vzorku a koeficientu
deformacniho zpevnéni y. Pile-up a sink-in efekt mohou byt kvantifikovany tzv. pile-up
parametrem, coZ je pomér mezi plastickou hloubkou /%, a celkovou hloubkou 4, jak je vidét

na obr. ¢. 11.

a R Deformovany
g (/ povrch

/\

™~ Pavodni

h, h, povrch

A

Obrazek €. 11: Deformace povrchu pfi pile-up efektu, ptevzato z [1]
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Pro materidly, které se deformacné nezpeviiuji a maji velkou hodnotou E/Y, jako
napiiklad zpevnéné kovy, mé plastickd zona tvar polokoule dosahujici povrchu vzorku za
polomérem kontaktniho kruhu. U téchto materialii 1ze ocekéavat vznik pile-up efektu, protoze
k nejvyraznéjsi plastické deformaci dochazi v blizkosti indentoru. Pro materialy s malou
hodnotou E/Y, jako naptiklad nékteré druhy skel a keramik, je plastickd oblast uvniti
kontaktniho kruhu a elastickd deformace akomodujici material indentace se §ifi do vétSich

vzdalenosti od indentoru. U téchto materidll je pravdépodobné&jsi vyskyt sink-in efektu.

@ ki Pile-up
N -
h A
h AN h,
Y
(b)

Realna kontaktni plocha

Plocha pfi¢ného fezu indetoru

Obrazek €. 12: Znazornéni danych efektl: a) v fezu, b) na povrchu v ptipadé Berkovichova
indentoru, pfevzato z [1]

Pro materialy, které vykazuji deformacni zpevnéni jako naptiklad dobte Zihané kovy
sn > 0, se ucinn¢ zvySuje mez kluzu pii zvétSovani deformace. To béhem indentacni
zkousky zapfi€ini, Ze material v plastické oblasti se stava tim tvrd$im, ¢im vice se zvySuje
deformace. Z toho vyplyva, Ze vnéjSi material na okraji plastické oblasti je mekei a je
nachylnéjsi k plastické deformaci. Proto dojde k tomu, Ze se plastickd oblast posouva
hloubéji do vzorku. Vzhledem k tomu, ze 1 vzdalené;si material od indentace je deformovan,
tak v blizkosti indentoru je pozorovan sink-in efekt, protoze se indentor vtla¢uje hloubé&ji do

materialu.

To znamena, Ze pile-up efekt 1ze o¢ekavat pro materialy, u kterych nedochazi vlivem
deformace ke zpevilovani a je pro n¢ charakteristickd velkd hodnota poméru E/Y. Naopak
sink-in efekt 1ze o¢ekdvat pro materidly, které se vlivem deformace zpeviiuji nebo se vlivem

deformace nezpeviuji, ale maji malou hodnotu poméru E/Y.
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Analyza kontaktu s pile-up efektem pomoci metody konecnych prvka ukazala, ze
skutecna kontaktni plocha miize byt podstatné vétsi nez velikost, kterd by byla ziskdna
pouzitim metody analyzy indenta¢nich dat metodou Oliver-Pharr, ktera byla popsana
v piedchozi kapitole. Uginek pile-up a sink-in efektu je znazornén na obr. &. 12. Odchylka
kontaktni plochy miize byt az 60 % [22]. Vyskyt pile-up a sink-in efektu miize mit Skodlivy
vliv na stanoveni funkce plochy indentoru, pokud se vzorek pouzity pro stanoveni funkce
plochy chova jinak nez vzorek, ktery ma byt testovan. Protoze se materidly deformuji

elasticky, tak pile-up a sink-in efekty nemohou byt modelovany [17].

Oliver a Pharr zavedl experimentaln¢ métitelny parametr efektt sink-in a pile-up,
ktery mtze byt pouzit pro stanoveni chovani zkousené¢ho materialu [22]. Tento parametr je
pomérem finalni hloubky indentace /4, a hloubky indentace pfi maximalnim zatizeni h.
Pomér A/ h¢lze ziskat pomoci analyzy indentacni kiivky. Protoze Berkovichiiv a kuZzelové
indentory maji podobnou geometrii, tak pomér A: / i neni zavisly na hloubce indentace.
Hodnoty, kterych tento pomér mize nabyvat, jsou v intervalu 0 < h ./ hy < 1 [17]. Spodni
limit odpovida pln¢€ elastické deformaci a horni limit odpovidéd tuhé plastické deformaci
materialu. Velky vliv pile-up efektu je pti poméru 4./ h; blizkém hodnoté 1 a malé velikosti
deformacniho zpeviiovani. Pii hodnoté A / h¢ < 0,7 je pile-up efekt nepozorovatelny bez

ohledu na deformaéni zpeviiovani materialu [17].

Vliv téchto efektl je mozné také vyjadtit pomérem kontaktnich ploch. Ziskani téchto
ploch vyzaduje ptfimé méteni kontaktni plochy Awe. Druha plocha Aaf je stanovena pomoci
analyzy nanoindentacnich dat a tvarové funkce hrotu. 4ar je kontaktni plocha, kterou by mél
vtisk bez vlivu pile-up efektu. Hodnota poméru Awue/Aar >1 indikuje vyskyt pile-up efektu a
hodnota Awue/Aar <1 indikuje vyskyt sink-in efektu.

Chovani materidlu pod sférickym indentorem je rozdilné od kuZelovych nebo
pyramidalnich indentort. Pfi indentaci sférickym indentorem nevznika u hrotu elasticka
singularita, kterd by produkovala velké napéti ve vzorku. Disledkem toho je deformace pfi
malém zatizeni a posunuti ze zacatku zcela elastickd a poté se pfeméni na plastickou a to

tim, jak se indentor vtlacuje vice do materialu vzorku.
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5 Experimentalni Cast

Experimentalni ¢ast této prace se zabyvad porovnavanim hodnot tvrdosti riznych
materiald ziskanych pomoci nanoindentaéni zkousky na pfistroji NanoTest™ NTX (Micro
Materials) s hodnotami tvrdosti ziskanymi pomoci méfeni rezidualnich vtiski na
konfokalnim mikroskopu LEXT OLS 3100 (Olympus). Méfeni na pfistroji NanoTest™
NTX je zalozeno na méfeni hloubky béhem indentacni zkousky a nasledného dopocteni
plochy vtisku ze znamé geometrie vtisku. Tato metoda méfeni ale nepocitd s moznosti
vytlaCeni materialu smérem vzhuru, jak je tomu v piipadé pile-up efektu. Oproti tomu
méteni vtiskli na konfokélnim mikroskopu zohledniuje vliv pile-up a sink-in efektu. Cilem

prace je porovnat hodnoty tvrdosti ziskané méfenimi t€émito dvéma rozdilnymi zptisoby.

5.1 Pristroje

5.1.1 Nanoindentaéni p¥istroj NanoTest™

Je to zarizeni, které se sklada z vlastniho nanoindenta¢niho pfistroje doplnéného o
opticky mikroskop a fidiciho pocitace. Mikroskop slouZi k nalezeni vhodného umisténi
indenta¢ni zkousky na povrchu. Nanoindentac¢ni pfistroj funguje na principu vykyvného
raménka, na kterém je umistén indentor. Vlastni vychylovani je vytvafeno pomoci civky a
permanentniho magnetu. Snimani polohy kyvadélka je méfeno pomoci deskového
kondenzatoru. Pocita¢ slouZzi k ovladani pfistroje. Na pocitaci je moZno v nanoindenta¢nim
softwaru nastavovat parametry zkousky, a nasledné slouZi k zaznamenavani dat a poté i
k jejich vyhodnoceni. Cely pfistroj je umistén na anti vibra¢nim stole a je uzavien
v klimatizovaném boxu, ve kterém se udrzuje stala teplota (ptipadné i vlhkost) z divodu
eliminace chyb zpusobenych vlivem vnéjSich podminek. Tento pfistroj nepotiebuje

k provozu vakuum.

5.1.2 Konfokalni mikroskop LEXT OLS 3100

Konfokélni mikroskop funguje na principu detekce svétla pouze v ohniskové roving.
Diky tomu lze dosdhnout vys$si rozliSovaci schopnosti oproti klasickému optickému
mikroskopu. Toho se dosahuje pomoci pricchodu laserového svazku pies bodovou clonu a
objektiv, diky tomu je laserovy svazek fokusovan do bodu, jehoz velikost odpovida difrakéni

mezi. Odrazeny svazek putuje pfes bodovou konfokalni clonu na svételny detektor. Takto se
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ziskéd informace o jednom bodu. Aby bylo mozné ziskat cely dvojrozmérny obraz, tak je
laserovy svazek rozmitan po povrchu vzorku. Mikroskop umoziiuje snimani trojrozmérného
obrazu. Toho je dosazeno postupnym snimanim série dvojrozmérnych obrazi, které jsou
vytvofeny v riznych vyskach diky velice jemnému posuvu v horizontalni ose. Slozenim
téchto obrazu vznikne trojrozmérny obraz. Software nasledn¢ umoznuje riizna méfeni a

analyzu nasnimanych snimki.

5.2 Vzorky

Byly zvoleny vzorky riiznych typd materidlt, jednotlivé vzorky s popisem jsou
uvedeny v tabulce €. 2. U jednotlivych vzorkl byla vylesténa jedna strana, a nasledné byly

vzorky nalepeny na podstavce, které slouzi k umisténi do nanoindenta¢niho pfistroje.

Tabulka ¢. 2: Seznam vzorku

Oznaceni Nazev Popis materialu
HV 280 | Ocel HV 280 Loziskova ocel o tvrdosti HV 280

Ocel AISI Potrgyinéfské ne‘rgzové ocel, ptesnéji chrom niklova
AISI 304 304 austenitickd nestabilizovana ocel, oznaceni podle normy:

CSN 10088-1 1.4301,
Termoplasticky polymer
Sumdrni vzorec: (C1603Hi4)n

PC Polykarbonét

FSO Taveny Sklo: taveny kiemen SiO2
kifemen Kalibra¢ni material
Ti Titan Cisty kov
CuN Nemvh etna Cisty kov
méd
CuZ Zihana méd’ Zihany &isty kov

5.3 Postup méreni

Na piistroji NanoTest™ NTX byly na jednotlivych vzorcich provedeny série
nanoindentacnich zkousSek s rliznymi indentory a parametry testu. Parametry testu jsou doba
zatézovani, doba vydrze pfi maximalnim zatizeni, doba odlehCovani a maximalni sila
zatiZzeni. Pro indentace byly zvoleny Berkovichiiv indentor a sféricky Rockwellitv indentor.

Vzdy bylo provedeno 5 méfeni pro jeden typ testu.

Pro jednotlivé experimenty lze zavést v piipad¢ klasického indentacniho cyklu
nasledujici format oznaceni a -b -c, kde a udava dobu zatézovéni, b dobu vydrze pfii
maximalni zatiZzeni a ¢ dobu odlehCovani, jednotlivé doby jsou v sekundach. Toto znaceni

plati pro klasicky zatézovaci cyklus.
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Pro cyklus s postupnym zatéZovanim (v prubéhu testu dojde k zatézovani urcitou
silou a naslednému c¢aste¢nému odlehceni a poté zase k zatézovani, ale vétsi silou nez
v predchozi ¢asti a poté k castecnému odlehéeni, tento postup se opakuje az do hodnoty
maximalniho zatizeni a poté dojde k uplnému odlehceni) je ddno znaceni ve formatu
a-b -c -d, kde a, b, c se shoduji s popisem uvedenym vyse a d je doba vydrze pti odlehceni
na 40 % maximalniho zatizeni v daném cyklu.

Poté prob¢ehlo vlastni méfeni jednotlivych vtiskl na konfokélnim mikroskopu LEXT
OLS 3100. Prvné byl vytvoten piehledovy snimek métenych vtiski. Poté nasledovalo foceni
jednotlivych vtiskii. Vzdy bylo provedeno méfeni a analyza 3 rezidualnich vtiski. V
ovladacim softwaru LEXT OLS bylo zvoleno zvétSeni tak, aby byl na snimcich dobie
viditelny vtisk s dostatecné velkym okolim slouzicim jako referen¢ni povrch pro
vyhodnoceni, které je uvedeno dale v textu. Vertikalni krok byl zvolen 20 nm pro vSechny
vtisky. Jednotlivé vtisky byly vzdy foceny v konfokalnim médu mikroskopu. Vlastni méteni
vtiskli bylo provedeno pomoci open source softwaru Gwyddion 2.44. Kazdy snimek byl
vyrovnan pomoci programové funkce: Vyrovnani dat odectenim stfedni roviny. Vlastni
meéfeni bylo provedeno na profilech ve 4 smérech v ptipadé¢ vtiskil sférickym indentorem a
ve 3 smérech v pfipadé€ vtiskli vytvofenych Berkovichovym indentorem. Sméry v ptipadé
sférického indentoru byly zvoleny tak, aby byly posunuty o 45°. Pro Berkovichiiv indentor
byly sméry zvoleny tak, aby fez prochdzel vrcholem a byl kolmy na protilehlou hranu daného
pomyslného trojuhelniku daného vtisku. Délka profilové pfimky byla zvolena tak, aby profil
obsahoval i rovinu povrchu vzorku. Sméry a potadi jednotlivych profilii jsou zndzornény na

obr. ¢. 13 a obr. ¢. 14.
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Obrazek €. 13: Oznaceni jednotlivych smérii profild v ptipad¢ sférického indentoru

Obrazek €. 14: Oznaceni jednotlivych smért profilii v ptipadé Berkovichova indentoru
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U vtiskl vytvotfenych sférickym indentorem bylo méfeni provedeno dvéma zpusoby.
V prvnim piipad¢ byl méfen primér vtisku z profili v danych smérech, a to ve dvou mistech,
a sice v misté maxima vySky vtisku (maxima pile-up efektu) a v misté roviny povrchu
vzorku, jak je znazornéno na obr. ¢. 15. Ve druhém piipadé byla méfena hloubka vtisku
z profilu v danych smérech od maxima pile-up efektu a od rovného povrchu vzorku. Toto
meéfeni je znazornéné na obr. €. 16. U vtiskil vytvotfenych Berkovichovym indentorem byla
meéfena pouze hloubka vtisku z danych profili. Byla méfena vyska vtisku ve dvou mistech,
a to v mist¢ maxima vysky vtisku (maxima pile-up) a v misté roviny povrchu vzorku, jak je
znazornéno na obr. €. 17. Toto méfeni je stejné jako v pripad¢ sférickych vtiski.
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Obrézek €. 17: Zplsob méteni hloubek vtisku s pfifazenym oznacenim ploch

pro Berkovichtv indentor

Nasledné z namétenych dat byla vypoctena hodnota promitnuté plochy vtisku. V

ptipadé méfeni praméra vtisku sférickym indentorem byla plocha vtisku vypoctena z rovnice

pro obsah kruhu. V pfipadé meéteni hloubek vtisku byla plocha vypocétena dosazenim

hloubky vtisku do tvarové funkce tvaru indentoru (DAF funkce). Tato funkce byla stanovena

pfi kalibraci danych indentorti na nanoindenta¢nim pfistroji a kalibra¢nim vzorku z taveného

kifemene. Po urceni jednotlivych ploch byla vypoctena tvrdost pomoci rovnice (43) pro

jednotlivé vtisky a rizné urc¢enou plochu vtisku. Hodnota maximalni sily je znama, protoze

je to jeden z parametri nanoindentacni zkousky.
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5.4 Namérena data a jejich vyhodnoceni

V této kapitole jsou uvedena namétfend data a jejich vyhodnoceni. Kapitola je
rozdélena do podkapitol podle zvoleného indentoru. Tvrdost uvadéna v této kapitole je

v souladu s konceptem Meyerovy tvrdosti.

Rezidudlni vtisky vytvofené pii indentacnich testech byly nasledné analyzovany
pomoci konfokalniho mikroskopu, pficemz byly vzdy vybrany 3 vtisky vytvofené pfi
stejnych parametrech indenta¢niho testu. U téchto vtiskii prob€hlo dané méieni v profilu

vtisku podle zvoleného indentoru.

5.4.1 Sféricky indentor

Pti urovani plochy promitnuté plochy vtisku z hodnot primérti byla pouzita rovnice
pro plochu kruhu. Pfi uréovani plochy promitnuté plochy z hodnot hloubek vtisku byly
vyuzity rovnice funkce tvaru hrotu ve tvaru:

A = 54000 * h, (49)
ktera byla pouZita pro vSechny materialy kromé CuN a CuZ. Pro tyto dva materialy je funkce
tvaru hrotu ve tvaru:

A=26000xh+ 3,14 % h? . (50)

Pouzité znaceni promitnutych ploch vtiskl pro sféricky indentor:

Al plocha s danym efektem urcend pomoci méteni priiméru vtisku,

A plocha v rovin€ vzorku urcend pomoci méteni priméru vtisku,

A3 plocha s danym efektem urcend pomoci méteni hloubky vtisku,

As plocha v rovin€ vzorku uréend pomoci méteni hloubky vtisku,

As plocha uré¢end pomoci hloubky /4, ziskana pfi nanoindentaéni zkousce,
As plocha uréend pomoci hloubky #: ziskand pii nanoindenta¢ni zkousce.

Pouzité znaceni tvrdosti pro sféricky indentor:
H tvrdost ziskana pouZitim hodnoty plochy 41,
H> tvrdost ziskand pouzitim hodnoty plochy 4>,
H; tvrdost ziskand pouzitim hodnoty plochy 43,
H, tvrdost ziskana pouZitim hodnoty plochy A4,
Hs tvrdost ziskana pouzitim hodnoty plochy 45, tato tvrdost odpovida hodnoté
tvrdosti ziskané pii nanoindentacni zkousce,
Hs tvrdost ziskand pouzitim hodnoty plochy A .
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Me¢éieni byla provedena v danych smérech (viz kapitola 5.3). V tabulkach ¢. 3, 6, 9, 12, 15,
18 jsou uvedeny parametry indentacni zkousky, pfi kterych byly vtisky provedeny. VSechny
naméfené hodnoty prumérti d a hloubek vtiskGi 4 pro sféricky indentor jsou uvedeny
v Piiloze €. 1. Pro ptehlednost jsou v tabulkach €. 4, 7, 10, 13, 16, 19 jiz uvedeny stfedni
hodnoty zméfenych priiméra a hloubek vtiskli a z nich vypocitané hodnoty promitnutych
ploch vtisku pro jednotlivé typy méteni a jednotlivé vtisky. V tabulkéch €. 5, 8, 11, 14, 17,
20 jsou uvedeny hodnoty tvrdosti pro jednotlivé typy meéfeni spolu se smérodatnou

odchylkou.

Z namétenych dat pro sféricky indentor je vidét, Ze u vSech materialti doslo k pile-
up efektu. Ve vSech ptipadech materialii je hodnota tvrdosti s danym efektem mensi nez
hodnota tvrdosti urcena z plochy v roving€ vzorku, jak je vidét na grafech na obr. ¢. 18, 20,
22,24, 26, 28 pro jednotlivé vzorky. Z toho vyplyva, Ze doslo k pile-up efektu, protoze dana
promitnuté plocha vtisku je vétsi nez promitnuté plocha vtisku v roviné vzorku, jak je vidét
v jednotlivych tabulkach pro dany vzorek.

U vzorku z polykarbonatu 1ze vidét na grafu na obr. ¢. 18, Ze tvrdost H je blizka
k tvrdosti Hs, to znamena, Ze pile-up neni moc vyrazny. Pile-up efekt se zde projevil, protoze
1ze vidét rozdil mezi tvrdosti H1, kterd je mensi neZ tvrdost H>. Zaroven jde vidét vyznamny
rozdil mezi tvrdostmi H; a H>, které¢ jsou vyrazné mensi nez tvrdosti Hz a Hs. Z toho vyplyva
vyrazna hloubkova relaxace vtisku, ktera je opodstatnéna, protoze se jedné o viskoelasticky
material, u kterého dochazi k ¢asové relaxaci. Tato relaxace byla pozorovana diky casovému
rozdilu nékolika tydnu mezi nanoindentacnim méfenim a métenim vtiskii na konfokalnim
mikroskopu. To je také pozorovano na rozdilu tvrdosti Hs a Hs, kde Haje vyrazné vEtsi tzn.,
ze hloubka vtisku je vyrazné mensi nez rezidudlni hloubka vtisku 4, uréena pfi indentaci, coz
1ze vidét v tabulce €. 4.

V ptipad¢ kdyby nenastala relaxace hloubky, tak by mély byt hodnoty tvrdosti Hs a
Hs stejné, protoze odpovidaji hloubce vtisku od roviny povrchu. V piipadé méfeni pomoci
priméru vtisku 1ze pozorovat na hodnoté H; v tabulce €. 5, ze pile-up efekt vzrista
se zvetSujici se dobou vydrze v zatézovacim cyklu v ptipadé¢ vtiska Se, Sg, Sf.

U vzorku oceli AISI 304 z grafu na obr. ¢. 20 je tvrdost H1 menSi nez tvrdost Hs,
z toho je patrny pile-up efekt. Neni zde rozdil mezi tvrdostmi Hs a Hs, takZe zde nedoslo
k relaxaci vtisku.

U vzorku z titanu lze vidét z grafu na obr. €. 22, ze doslo k pile-up efektu, ale nedoslo

k hloubkové relaxaci materialu, protoze tvrdosti Hs a Hs jsou podobné.

42



Vzorek z HV 280 byl problematicky na méteni, protoze jeho povrch 1 pies elektro-
chemické lesténi ma vétsi drsnost. I u tohoto vzorku doslo k pile-up efektu, protoze tvrdost
H\ je mensi nez Hs, coz Ize vidét na grafu na obr. ¢. 24. Nejspise doslo k ¢astecné vertikalni
relaxaci vtisku, protoze Hs je vétsi nez H> nebo He, pficemz polomér vtisku zustal stejny
(cely vtisk se postupné posunul nahoru).

U vzorkl z nezihané a zihané médi byl pfekrocen pomér a/R pro indentaci, ktery
nema byt vétsi jak 0,4. Ale pfi indentaci téchto vzork dosdhl hodnoty 1,36-1,57 pro CuN a
1,50-1,59 pro CuZ. Takze hodnoty tvrdosti nelze brat jako spravné, protoze hloubka
indentace nesmi byt srovnatelnd nebo vétsi nez polomér vtisku. Z hodnoty tvrdosti na
grafech na obr. €. 26 a obr. €. 28 lze vidét, ze doslo k malé hloubkové relaxaci pii porovnani
tvrdosti Hs a He.

Z obr. €. 19, 21, 23, 25, 27, 29, na kterych jsou zobrazeny jednotlivé reprezentativni
vtisky pro dané parametry zatézovaciho vtisku, je vidét, Ze vtisky nejsou rotacné symetrické,
jak predpoklada teorie. To ukazuje na neidedlni geometrii hrotu a tedy nutnost kalibrace
hrotu pro ziskani spravné tvarové funkce hrotu. Také vznika nesymetrie pii vtlacovani
indentoru do materidlu, ktery neprobihd kolmo, coZ je dano konstrukénim feSenim

nanoindentacniho pfistroje nebo nerovnobé&znosti povrchu vzorku s upinaci rovinou.

43



Tabulka €. 3: Parametry indentac¢ni zkousky pro PC

Vtisky

Maximalni
zatizeni
P t [mN]

Zatézovaci
cyklus

Doba

als]

zatézovani

Doba
vydrze
b [s]

Doba
odleh¢ovani

¢ [s]

Doba vydrze prti
odleh¢ovani
d[s]

Sc

10,0

10-1200-60

10,0

1200

60,0

Sn

10,0

0,5-60-0,5

0,5

60

0,5

Se

10,0

10-20-10

10,0

20

10,0

St

10,0

10-60-10

10,0

60

10,0

Sg

10,0

10-120-10

10,0

120

10,0

Tabulka €. 4: Naméiené hodnoty pro PC

Vtisk

4| dyp

[um?]

A>
[um?]

hef
[nm]

A3
[um?]

hep
[nm]

As
[um?]

[nm]

p A5
[um?]

[um?]

Sc2

58,24

42,83

383 |20,68

270

14,55

1208

65,22

810 | 43,74

Sc3

56,02

42,95

415 2241

289

15,62

1160

62,63

764 | 41,25

Sc4

59,28

42,83

474 | 25,61

353

19,04

1213

65,48

812 | 43,85

Snl

53,79

39,62

330 | 17,81

221

11,95

926

50,02

462 | 24,93

Sn2

52,33

37,83

366 | 19,74

286

15,42

923

49,84

478 | 25,81

Sn3

55,75

38,70

290 | 15,65

207

11,19

924

49,91

495 126,73

Sel

51,50

38,46

343 | 18,54

243

13,12

872

47,08

458 | 24,73

Se2

51,28

41,91

381 |20,56

305

16,48

872

47,10

459 | 24,81

Se3

51,02

38,73

345 | 18,60

272

14,66

871

47,06

459 | 24,77

Sfl

53,29

40,18

411 | 22,18

299

16,13

914

49,35

500 | 27,00

Sf2

53,07

38,57

403 | 21,78

315

17,00

913

49,31

499 | 26,97

S13

53,29

38,62

338 | 18,27

251

13,55

912

49,26

496 | 26,78

Sgl

55,52

40,35

414 | 22,36

314

16,93

949

51,23

535 | 28,89

Sg2

55,22

42,26

371 |20,01

296

15,98

939

50,71

518 | 27,96

Sg4

54,04

42,20

323 | 17,42

248

13,41

945

51,03

527 | 28,44

Tabulka €. 5: Tvrdost pro PC

Py
[mN]

Vtisky

Zatézovaci
cyklus

H
[GPa]

H
[GPa]

H;
[GPa]

Hy
[GPa]

Hs
[GPa]

Hg
[GPa]

10,0

10-1200-60

0,17+0,01

0,23+0,01

0,44+0,04

0,62+0,07

0,16+0,01

0,23+0,01

10,0

0,5-60-0,5

0,19+0,01

0,26+0,01

0,57+0,05

0,79+0,10

0,02+0,01

0,39+0,01

10,0

10-20-10

0,20+0,01

0,25+0,01

0,52+0,02

0,68+0,06

0,21+0,01

0,40+0,01

10,0

10-60-10

0,19+0,01

0,26+0,01

0,49+0,04

0,65+0,06

0,20+0,01

0,37+0,01

10,0

10-120-10

0,18+0,01

0,24+0,01

0,51+0,05

0,65+0,07

0,20+0,01

0,35+0,01
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Tvrdost [GPa]

0,8
0,6
0,4

0,2

Tvrdost polykarbonat

10-1200-60 0,5-60-0,5 10-20-10 10-60-10 10-120-10

.H1 .Hz H3 .H4 .H5 .H5

Obrazek €. 18: Graf tvrdosti pro PC

698 nm

912
650
850
600
550 800
500 750
450
700
400
350 650
300 600
: 250
10 pm 197 10 um 518
1011 n 911
950 850
900 800
850
750
800
700
750
650
700
600
650
o 600 =20
e 536 478
913 nm
850
800
750
700
650
600
550
& i
10 um 497

Obrazek ¢. 19: Hloubkové snimky vtiskti pro PC
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Tabulka €. 6: Parametry indenta¢ni zkousky pro AISI 304

Vtisky

Maximalni
zatizeni
P t [mN]

ZatéZzovaci
cyklus

Doba

zat€zovani

a [s]

Doba
vydrze
b [s]

Doba

c [s]

odleh¢ovani

Doba vydrze pti
odlehéovani

d[s]

SVce

200,0

5-1-5-1

5

1

5

1

SVf

200,0

10-5-10-5

10

5

10

5

SMa

100,0

10-1200-1

10

1200

1

SMd

100,0

60-1200-10

60

1200

10

Tabulka ¢. 7: Naméiené hodnoty pro AISI 304

Vtisk

A
[um?]

A>
[um?]

hef
[nm]

As
[um’]

[um’]

Aas
[nm]

As
[um?]

As

[nm] | [pm?]

SVel

117,52

95,68

1330

71,79

1230

66,42

1442

77,89

1346 | 72,68

Svc2

108,90

84,58

1383

74,67

1259

68,00

1435

77,49

1355 | 73,15

SVc3

104,59

84,05

1356

73,20

1259

67,99

1468

79,28

1374 | 74,22

SVfl

109,37

97,29

1565

84,52

1443

77,92

1528

82,52

1441 | 77,80

Svf2

118,10

101,40

1391

75,10

1311

70,79

1481

79,98

1395 | 75,31

SV13

101,53

92,50

1377

74,37

1298

70,07

1488

80,35

1391 | 75,12

SMal

61,83

52,20

668

36,09

619

33,43

757

40,89

578 | 31,19

SMa2

77,17

59,17

647

34,92

618

33,35

712

38,47

544 | 29,37

SMa3

67,82

47,69

626

33,79

568

30,66

735

39,70

586 | 31,65

SMdl1

65,11

54,11

656

35,41

626

33,82

681

36,77

628 |33,89

SMd2

75,28

60,41

743

40,14

699

37,72

722

39,01

663 | 35,80

SMd3

84,26

58,70

760

41,01

702

37,89

701

37,88

651 | 35,18

Tabulka €. 8: Tvrdost pro AISI 304

Vtisky

Py
[mN]

Zat€zovaci
cyklus

H
[GPa]

H,
[GPa]

Hs
[GPa]

Hi
[GPa]

Hs
[GPa]

Hs
[GPa]

<

SVe

200,0

5-1-5-1

1,82+0,09

2,28+0,13

2,73+0,04

2,96+0,03

2,56+0,02

2,73+0,02

Svf

200,0

10-5-10-5

1,83+0,11

2,06+0,08

2,57+0,15

2,754+0,13

2,47+0,03

2,63+0,04

SMa

100,0

10-1200-1

1,4620,13

1,90+0,17

2,86+0,08

3,08+0,13

2,52+0,06

3,2640,11

SMd

100,0

60-1200-10

1,35+0,14

1,74+0,08

2,58+0,17

2,75%0,15

2,64+0,06

2,86+0,07
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Tvrdost ocel AlISI 304

3,5

2,5 - I I

Tvrdost [GPa]
N

15

0,5

5-1-5-1 10-5-10-5 10-1200-1 60-1200-10

.H1 .Hz H3 .H4 .H5 .Hs

Obrazek €. 20: Graf tvrdosti pro AISI 304

853 nm 882 nm
800

800
700

700
600
500 600
400 500
e 400
200

300
100 o

C

i ik 157
2.83 um 1.62 pm
2.60 1.40
2.40 1.20
220 1.00
2.00 0.80
1.80 0.60
1.60 0.40

0.20

10 pm

1.26 0.01

Obrazek €. 21: Hloubkové snimky vtiskll pro AISI 304
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Tabulka ¢. 9: Parametry indenta¢ni zkousky pro Ti

Vtisky

Maximalni
zatizeni
P t [mN]

Zatézovaci
cyklus

Doba
zatézovani

as]

Doba
vydrze
b [s]

Doba

¢ [s]

odleh¢ovani

Doba vydrze prti
odleh¢ovani

d|s]

Sb

100,0

20-240-10

20

240

10

Sc

100,0

60-240-10

60

240

10

SLa

500,0

20-10-20

20

10

20

Tabulka ¢. 10: Namétené hodnoty pro Ti

Vtisk

drp
[wm]

A>
[um?’]

hef
[nm]

A
[um?]

hep
[nm]

Aa
[um?]

hp
[nm]

[nm]

92,46

8,93

62,63

1251

67,53

1152 ] 62,18 | 1147

61,95 | 1024

55,32

Sb2

117,28

9,60

72,42

1519

82,01

1261 | 68,08 | 1276

68,92 | 1131

61,08

Sb3

141,92

11,15

97,60

1762

95,12

1405 | 75,88 | 1411

76,22 | 1242

67,06

Scl

97,29

9,33

68,29

1298

70,08

1225 | 66,16 | 1246

67,28 | 1140

61,56

Sc2

150,39

12,08

114,66

1764

95,27

1476 | 79,69 | 1505

81,29 | 1371

74,01

Sc5

85,77

8,80

60,82

1208

65,22

996 | 53,78 | 1037

56,01 | 936

50,52

SLal

518,75

19,65

303,26

7263

392,18

6213 1335,48| 6531

352,65| 5868

316,86

SLa2

517,44

19,63

302,49

7747

418,34

6440 1347,76| 6632

358,10| 5958

321,74

SLa3

577,87

19,20

289,53

7135

385,29

6293 1339,80| 6466

349,14 6245

337,24

Tabulka ¢. 11: Tvrdost pro Ti

Vtisky

Py
[mN]

Zat€zovaci
cyklus

H
[GPa]

H,
[GPa]

Hs
[GPa]

Hi
[GPa]

Hs
[GPa]

Hs
[GPa]

100,0

20-240-10

0,88+0,16

1,33+0,24

1,25+0,18

1,46+0,12

1,46+0,12

1,6540,13

Sc

100,0

60-240-10

0,95+0,21

1,33+0,33

1,34+0,21

1,54+0,25

1,50+0,23

1,65+0,26

SLa

500,0

20-10-20

0,93+0,05

1,68+0,04

1,26:0,04

1,47+0,02

1,42+0,01

1,54+0,04
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Tvrdost titan

2,5

=
"

Tvdost [GPa]
=

0,5

20-240-10 60-240-10 20-10-20

mH, mH, mH; mH; WHs WHe

Obrazek ¢. 22: Graf tvrdosti pro Ti

1.84 pm

1.60
1.40
1.20
1.00
0.80
0.60

0.40

- EE—

10 um

10 um

0.02

0.80
0.60
0.40

0.20
0.00

Obrazek ¢. 23: Hloubkové snimky vtiskt pro Ti
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Tabulka ¢. 12: Parametry indentacni zkousky pro HV 280

Vtisky

Maximalni
zatizeni
P t [mN]

Zatézovaci
cyklus

Doba

as]

zatézovani

Doba
vydrze
b [s]

Doba
odleh¢ovani

¢ [s]

Doba vydrze prti
odleh¢ovani
d[s]

Sa

200,0

10-10-10

10

10

10

Se

100,0

10-1200-10

10

1200

10

St

100,0

10-20-10

10

20

10

Sg

100,0

10-60-10

10

60

10

Tabulka ¢. 13: Naméfené hodnoty pro HV 280

Vtisk

dyp
[um]

A>
[um?]

hef
[nm]

A3
[um?’]

hep
[nm]

As
[um?’]

hp
[nm]

[nm]

Sal

8,28

53,85

6,71

35,34

843

45,50

673 | 36,34

1380

44,26

1275 | 68,82

7,93

49,36

6,94

37,85

791

42,69

681 | 36,77

1261

68,11

1172 | 63,27

Sa3

9,25

67,13

7,36

42,49

733

39,58

533 | 28,78

1228

66,29

1139 | 61,49

Sel

7,95

49,61

6,75

35,81

678

36,61

485 | 26,16

726

39,20

663 | 35,82

Se2

7,69

46,45

6,61

34,34

598

32,27

452 | 24,41

650

35,10

591 | 31,93

Se3

8,23

53,13

7,20

40,72

743

40,10

656 | 35,42

653

35,28

598 32,32

Sfl

8,09

51,43

6,76

35,84

747

40,32

553 | 29,86

820

44,26

770 | 41,60

Sf2

7,63

45,75

6,52

33,41

723

39,04

543 129,34

769

41,53

715 | 38,59

St4

8,72

59,65

6,82

36,50

658

35,53

497 | 26,81

670

36,17

619 | 33,42

Sgl

8,38

55,12

7,18

40,49

654

35,29

513 | 27,69

684

36,93

633 | 34,19

Sg2

9,08

64,68

7,52

44,39

664

35,84

520 | 28,07

581

31,36

522 | 2820

8,97

63,23

7,61

45,48

604

32,62

480 | 25,92

689

37,21

629 | 33,96

Tabulka €. 14: Tvrdost pro HV 280

Vtisky

[mN]

ZatéZovaci
cyklus

H
[GPa]

H
[GPa]

H;
[GPa]

Hy
[GPa]

Hs
[GPa]

Hg
[GPa]

Sa

200,0

10-10-10

3,58+0,45

5.2240,39

4771+0,27

5,96+0,70

3,49+0,73

3.11%0,15

100,0

10-1200-10

2,02+0,11

2,72+0,19

2,77+£0,25

3,58+0,55

2,74+0,14

3,01+£0,15

St

100,0

10-20-10

1,94+0,21

2,84+0,11

2,62+0,14

3,50+0,17

2,48+0,21

2,66+£0,25

Sg

100,0

10-60-10

1,65+0,12

2.31%0,12

2,9+0,12

3,68+0,13

2,86+0,23

3,14+0,29
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Tvrdost ocel HV 280

Tvrdost [GPa]

10-10-10 10-1200-10 10-20-10 10-60-10

EH; BH; WH; WH; WH; WMHg

Obrazek €. 24: Graf tvrdosti pro HV 280

1.6 pm 1.9 pm
L5 1.8
1.4 1.7
1.3 16
1.2 1.5
1.1
1.4
1.0
13
0.9
1.2
0.8
1.1
0.7
1.0
0.5 0.9
1533 nm 1.4 pm
1.3
1400
1.2
1300 1.1
1200 1.0
1100 0.9
0.8
1000
0.7
900
0.6
800
712 0.4

Obrazek ¢. 25: Hloubkové snimky vtisk pro HV 280
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Tabulka €. 15: Parametry indenta¢ni zkousky pro CuN

Vtisky

Maximalni
zatizeni
P t [mN]

Zatézovaci
cyklus

Doba
zatézovani

as]

Doba
vydrze
b [s]

Doba
odleh¢ovani

¢ [s]

Doba vydrze prti
odleh¢ovani
d[s]

Sa

100,0

10-10-10

10

10

10

Sc

100,0

60-10-60

60

10

60

Se

100,0

120-10-10

120

10

10

Tabulka ¢. 16: Namétené hodnoty pro CuN

Vtisk

d

rp
[um]

A>
[um?’]

hef
[nm]

A
[um?’]

hep
[nm]

Aa
[um?’]

hp
[nm]

[nm]

Sal

107,10

9,68

73,52

4673

190,04

3810

144,64

3750

141,66

3569

132,79

Sa2

111,83

9,60

72,38

5033

210,38

4003

154,37

3809

144,57

3689

138,67

Sa3

83,44

9,35

68,66

4645

188,52

3423

125,78

3414

125,35

3190

114,88

Scl

97,64

9,40

69,40

4821

198,31

3776

142,92

3674

137,92

3519

130,36

Sc2

99,98

9,48

70,51

4905

203,08

3802

144,23

3676

138,00

3468

127,93

Sc4

92,29

9,73

74,28

4697

191,41

3620

135,27

3516

130,23

3235

116,96

Sel

95,42

9,13

65,40

4746

194,14

3479

128,45

3477

128,36

3296

119,81

Se2

101,40

9,40

69,40

4886

202,01

3850

146,64

3800

144,13

3596

134,11

Se4

90,05

9,33

68,29

4552

183,39

3710

139,69

3610

134,80

3420

125,67

Tabulka ¢.

17: Tvrdost pro CuN

Py
[mN]

Vtisky

Zat€zovaci
cyklus

H
[GPa]

H,
[GPa]

Hs
[GPa]

Hi
[GPa]

Hs
[GPa]

Hs
[GPa]

Sa | 100,0

10-10-10

1,01+0,14

1,40+0,04

0,51+0,03

0,71+0,06

0,73%0,05

0,78+0,06

Sc | 100,0

60-10-60

1,04+0,04

1,40+0,04

0,51+0,01

0,71+0,02

0,74+0,02

0,80+0,04

Se

100,0

120-10-10

1,05+0,05

1,48+0,04

0,52+0,02

0,73+0,04

0,74+0,03

0,79+0,04
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Tvrdost nezihand méd'

1,6
1,4

1,2

0,8

0,6

Tvrdost [GPa]

0,4

0,2

10-10-10 60-10-60 120-10-10

.H1 .Hz H3 .H4 .H5 .Hs

Obrazek €. 26: Graf tvrdosti pro CuN

6.85 um 7.35 um

6.50 7.00

6.00 6.50

5.50 6.00

5.00 5.50

4.50 5.00

4.00 4.50

3.50 4.00

3.00 3.50

2.50 3.00

2.00 2.50
o 1.26 1.72

7.18 pm

6.50

6.00

5.50

5.00

4.50

4.00

3.50

3.00

2.50

1.56

Obrazek €. 27: Hloubkové snimky vtiskd pro CuN
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Tabulka ¢. 18: Parametry indentacni zkousky pro CuZ

Vtisky

Maximalni
zatizeni
P t [mN]

Zatézovaci
cyklus

Doba
zatézovani

a [s]

Doba
vydrze
b [s]

Doba
odleh¢ovani

c [s]

Doba vydrze prti
odleh¢ovani
d[s]

Sa

100,0

10-10-10

10

10

10

Sc

100,0

60-10-60

60

10

60

Se

100,0

120-10-10

120

10

10

Tabulka €. 19: Namétené hodnoty pro CuZ

Vtisk

d

rp
[um]

A>
[um?’]

hef
[nm]

A
[um?’]

hep
[nm]

As
[um?’]

hp
[nm]

[nm]

Sal

109,41

9,70

73,90

4933

204,68

4029

155,70

3922

150,25

3710

139,70

Sa2

102,83

9,30

67,93

4639

188,16

3861

147,21

3798

144,06

3646

136,55

Sa3

108,66

9,60

72,38

4883

201,80

3875

147,87

3895

148,93

3717

140,05

Scl

107,84

9,43

69,77

4903

202,96

4050

156,82

3979

153,15

3805

144,39

Sc2

99,58

9,70

73,90

4855

200,24

3965

152,45

3884

148,34

3715

139,92

Sc3

98,12

9,63

72,76

4846

199,73

3981

153,28

3830

145,65

3631

135,79

Sel

114,66

9,80

75,43

5110

214,82

4015

155,01

3879

148,11

3658

137,14

Se2

106,05

9,43

69,77

4904

203,00

3840

146,15

3744

141,35

3523

130,58

Se3

109,31

9,43

69,77

4850

199,93

3841

146,20

3771

142,70

3632

135,83

Tabulka ¢.

20: Tvrdost pro CuZ

Py
[mN]

Vtisky

Zat€zovaci
cyklus

H
[GPa]

H,
[GPa]

Hs
[GPa]

H,
[GPa]

Hs
[GPa]

Hs
[GPa]

Sa | 100,0

10-10-10

0,94+0,03

1,40+0,05

0,51+0,02

0,67+0,02

0,68+0,01

0,72+0,01

Sc | 100,0

60-10-60

0,98+0,04

1,39+0,03

0,50+0,01

0,65+0,01

0,67+0,01

0,71+0,02

Se

100,0

120-10-10

0,91+0,03

1,40+0,05

0,49+0,01

0,67+0,02

0,69+0,01

0,74+0,02

54




Tvrdost zihanda méd’

1,6
1,4

1,2

0,8

0,6

Tvrdost [GPa]

0,4

0,2

10-10-10 60-10-60 120-10-10

mH, mH, mH; mH, WH; WHg

Obrazek €. 28: Graf tvrdosti pro CuZ

7.30 um 6.55 um
on 6.00
6.00 e
550 5.00
5.00 4.50
4.50 4.00
4.00 3.50
3.50 3.00
3.00 2.50

e s g 2.50

10 um 178 10 um 153

7.23 um
6.50
6.00
5.50
5.00
4.50
4.00
3.50
3.00
2.50
1.49

Obrazek €. 29: Hloubkové snimky vtiskli pro CuZ
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5.4.2 Berkovichuv indentor

Pti uréovani promitnuté plochy z hodnot hloubek vtisku byly vyuzity rovnice funkce
tvaru hrotu:
A = —18000 + 2000 * h + 25 * h?, (51)
ktera byla pouzita pro vSechny materidly kromé& CuN a CuZ. Pro tyto dva materialy je funkce
tvaru hrotu ve tvaru:

A=1880*h+ 25,7 * h2, (52)

Pouzité znaceni promitnutych ploch vtiskli pro Berkovichliv indentor:

A plocha s danym efektem uréena pomoci méfeni hloubky vtisku,

A> plocha v rovin¢ vzorku ur¢ena pomoci méfeni hloubky vtisku,

A3 plocha urc¢end pomoci hloubky 4, ziskana pfi nanoindentac¢ni zkousSce,
As plocha urcenéd pomoci hloubky 4, ziskana pfi nanoindentacni zkousce.

Pouzité znaceni tvrdosti pro Berkovichiv indentor:
H tvrdost ziskand pouzitim hodnoty plochy A1,
H> tvrdost ziskana pouzitim hodnoty plochy 4>,
Hs tvrdost ziskana pouzitim hodnoty plochy 43, tato tvrdost odpovida hodnoté
tvrdosti ziskané pfi nanoindentacni zkousce,

H, tvrdost ziskana pouzitim hodnoty plochy Aa.

Me¢fteni byla provedena v danych smérech (viz kapitola 5.3), vSechny naméfené
hodnoty hloubek vtiskli pro Berkovichtiv indentor jsou uvedeny v Ptiloze €. 2. V tabulkach
¢. 21, 24, 27, 30, 33, 36, 39 jsou uvedeny parametry indentacni zkousky, pfi kterych byly
vtisky provedeny. Stiedni hodnoty zmétenych hloubek vtiskli 4, a z nich spocitané hodnoty
promitnutych ploch vtisku pro jednotlivé typy méfeni jsou uvedeny v tabulkéch €. 22, 25,
28, 31, 34, 37, 40. V tabulkach ¢. 23, 26, 29, 32, 35, 38, 41 jsou potom uvedeny hodnoty
tvrdosti pro jednotlivé typy méfeni spolu se smérodatnou odchylkou, dale je v téchto

tabulkach uvedeno maximalni zatizeni a zatéZovaci cyklus pro dané série vtiska.
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V piipad¢ indentaci provedenych pomoci Berkovichova indentoru také pozorujeme
vyskyt pile-up efektu u vSech vzorkli kromé vzorku z tavené¢ho kiemene, jak lze vidét na
rozdilu mezi tvrdostmi z danych vysek vtisku na grafech na obr. €. 30, 32, 34, 36, 38, 40, 42.

U vzorku z polykarbonatu je pile-efekt, protoze tvrdost Hi je mensi H> cozZ je mozné
vidét na grafu na obrazku €. 30. Také lze vidét vyrazny rozdil mezi tvrdostmi H> a Hs, ktery
je dan casovou hloubkovou relaxaci materidlu. To je stejné jako v ptfipad¢ indentace
sférickym indentorem. Samoziejmé je potfeba brat v uvahu i rozliSovaci schopnost
konfokalniho mikroskopu, kterd je ve vertikalnim sméru 20 nm, protoze vtisky jsou malé.
Ale jak lze vidét v tabulce €. 22 tak rozdily zméfenych hloubek jsou vétsi jak rozliSovaci
mez konfokalniho mikroskopu. Lze také pozorovat vyraznou elastickou relaxaci vtisku
b&hem odlehcovani, protoze tvrdost H3 je vyrazné mensi nez Hsi.

U vzorku oceli AISI 304 1ze vidét na rozdilu mezi tvrdostmi H1, H> maly pile-efekt
a zadnou relaxaci materialu, protoZe hodnoty tvrdosti H>, H3 a Hs jsou piiblizné stejné. U
vtiskli Ba a Be Ize vidét, ze pile-up efekt je pouze na jedné strané, jak lze vidét na obr. €. 33.

U vzorku z titanu dochazi k pile-up efektu a Zadné hloubkové relaxaci jak lze vidét
na grafu na obr. ¢. 34.

V ptipadé vzorku taveného kifemene jsou hodnoty tvrdosti velice podobné z toho 1ze
usuzovat, ze k pile-up efektu nedoslo. Z rozdilu tvrdosti H3 oproti ostatnim tvrdostem je
ziejmé, ze doslo k velké elastické relaxaci béhem odlehcovani. Toto je v souladu s obecné
platnymi teoretickymi 1 empirickymi poznatky.

U vzorku HV 280 je vidét na grafu na obr. €. 36 vyrazny pile-up efekt. V ptipadé
vzorkl z nezihané a zihané médi je pozorovan pile-up efekt, jak lze vidét na grafech na
obr. €. 38 a obr. €. 40. Z hodnot tvrdosti z tabulek ¢. 38 a €. 41 1ze urcit, Ze pile-up efekt je
vetsi v pripad€ nezihané médi, protoze ma vétsi rozdil mezi tvrdostmi Hy a H3 neZ u zihané
médi. Pti porovnani tvrdosti /3 je mozné fici, Ze Zihana méd’ je me&k¢i neZ neZihand méd’.

Na obrazcich vtiskd na obr. ¢. 31, 33, 35, 39, 41, 43 je vidét nesymetrie pile-up

efektu. Tato nesymetrie vznika pfi vtlacovani indentoru do materialu.
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Tabulka ¢. 21: Parametry indentacni zkousky pro PC

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
. oy Zatézovaci “x g s « g « g
Vtisky zatizeni Wl zatézovani | vydrze | odlehcovani odleh¢ovani
P, [mN] cyKius als] b [s] ¢ [s] d[s]

Bb 10,0 5-20-5 5 20 5 -

Bf 10,0 10-1200-1 10 1200 1 -

BLb 50,0 5-1-5-1 5 1 5 1

BLf 50,0 20-5-20-5 20 5 20 5

Tabulka €. 22: Namétené hodnoty pro PC
Vtisk | hep [nm] | 41 [um?] | hyp [nm] | 4 [pm?] | hy [nm] | A5 [um?] | hy [nm] | As [pm?]
Bbl 812 18,09 704 13,79 1349 48,19 948 24,32
Bb2 820 18,43 709 13,95 1346 47,97 946 24,22
Bb3 859 20,16 699 13,61 1345 4791 945 24,18
Bfl 968 25,33 844 19,48 1683 74,12 1279 43,47
Bf2 915 22,73 801 17,62 1645 70,96 1244 41,13
Bf3 1043 29,28 931 23,51 1688 74,62 1283 43,69
Blbl 2030 107,06 1717 77,09 3066 241,09 2394 148,08
Blb2 2123 116,91 1808 85,32 3069 241,64 2368 144,95
BI1b3 2176 122,71 1764 81,33 3072 242,02 2315 138,54
BIfl1 2222 127,90 1863 90,51 3370 290,71 2627 177,72
BIf2 2176 122,71 1844 88,71 3374 291,33 2634 178,71
BIf3 2202 125,61 1850 89,21 3339 285,40 2599 174,06
Tabulka €. 23: Tvrdost pro PC
Visky| | H‘;‘\I] Zact;i‘l’gsac‘ Hi [GPa] H, [GPa] H; [GPa] H, [GPa]

Bb 10,0 5-20-5 0,53+0,02 0,73+0,01 0,21+0,01 0,41+0,01
Bf 10,0 | 10-1200-1 0,39+0,04 0,50+0,06 0,14+0,01 0,23+0,01

BLb | 50,0 5-1-5-1 0,43+0,02 0,62+0,03 0,214+0,01 0,35+0,01

BLf | 50,0 | 20-5-20-5 0,40+0,01 0,56+0,01 0,17+0,01 0,28+0,01
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Tvrdost polykarbonat

Tvrdost [GPa]

5-20-5 10-1200-1 5-1-5-1 20-5-20-5

H1 .Hz .H3 .H4

Obrazek ¢&. 30: Graf tvrdosti PC

976 nm 1.2 pm
900 1.1
800 1.0
700 09
0.8
600
0.7
500
0.6
400 05
300 0.4
200 2.d
e S R e pe T P Tl T 0.2
: 0
10 um 40 10 pm 01
3.63 um 2.71 pm
3.40 2.50
3.20
3.00 2.00
2.80
2.60
1.50
2.40
2.20
2.00 1.00
1.80
1.60 0.50
1.24 o 0.16

Obrazek €. 31: Hloubkové snimky vtiskl pro PC
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Tabulka €. 24: Parametry indentacni zkousky pro AISI 304

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
. oy Zatézovaci “x g s « s « g
Vtisky zatizeni Wl zatézovani | vydrze | odlehcovani odleh¢ovani
P, [mN] cyKius als] b [s] ¢ [s] d[s]
Ba 100,0 1-20-1 1 20 1 -
Be 100,0 10-120-10 10 120 10 -
BLb 200,0 5-1-5-1 5 1 5 1
BLd 200,0 10-1-10-1 10 1 10 1
Tabulka €. 25: Naméfené hodnoty pro AISI 304
Vtisk | hep [nm] | 41 [um?] | hyp [nm] | 4 [pm?] | hy [nm] | A5 [um?] | hy [nm] | As [pm?]
Bal 1261 42,26 1083 31,45 1172 36,69 1008 27,41
Ba2 1195 38,07 1138 34,63 1163 36,12 948 24,34
Ba3 1181 37,19 1109 32,95 1155 35,66 1044 29,34
Bel 1315 45,87 1230 40,24 1186 37,54 1137 34,55
Be2 1214 39,23 1124 33,81 1192 37,88 1123 33,78
Be3 1275 43,19 1184 37,42 1194 38,00 1125 33,85
BLbl 1836 87,93 1751 80,10 1742 79,29 1635 70,09
BLb2 1777 82,45 1705 76,04 1707 76,26 1610 67,97
BLb3 1681 73,99 1564 64,29 1653 71,57 1574 65,03
BLd1 1821 86,56 1721 77,44 1715 76,95 1629 69,59
BLd2 1787 83,39 1691 74,85 1712 76,64 1622 69,00
BLd3 1748 79,87 1657 71,91 1676 73,56 1590 66,35
Tabulka €. 26: Tvrdost pro AISI 304
Visky| | H‘;‘\I] Zact;i‘l’gsac‘ Hi [GPa] H, [GPa] H; [GPa] H, [GPa]
Ba | 100,0 1-20-1 2,56+0,14 3,03+0,12 2,77+0,03 3,72+0,29
Be |100,0 | 10-120-10 2,35+0,15 2,70=0,19 2,65+0,01 2,94-+0,03
BLb | 200,0 | 5-1-5-1 2,47+0,18 2,75+0,26 2,65+0,11 2,96+0,09
BLd | 200,0 | 10-1-10-1 2,40+0,08 2,68+0,08 2,64+0,05 2,93+0,06
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Tvrdost ocel AlISI 304

Tvrdost [GPa]

1-20-1 10-120-10 5-1-5-1 10-1-10-1

Hi BH, MH; BH,

Obrazek ¢. 32: Graf tvrdosti AISI 304

1.33 um 1.37 um
1.20 1.20
1.00 1.00
0.80 0.80
0.60 0.60
0.40 0.40
0.20 0.20
( 0
10 um 0.04 10 pm 0.02
1.79 ym 1.87 pm
1.60
1.60
1.40
1.40
1.20 1.20
1.00 1.00
0.80 0.80
0.60 0.60
0.40 0.40
0.07 i 0.06

Obrazek €. 33: Hloubkové snimky vtiskli pro AISI 304
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Tabulka €. 27: Parametry indentacni zkousky pro Ti

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
. oy Zatézovaci “x g . « s « g
Vtisky zatizeni Wl zatézovani | vydrze | odlehcovani odleh¢ovani
P, [mN] cyKius als] b [s] ¢ [s] d[s]
Ba 500,0 20-10-20 20 10 20 -
Bb 100,0 10-240-10 10 240 10 -
Bc 100,0 20-240-10 20 240 10 -
Tabulka ¢. 28: Namétené hodnoty pro Ti
Vtisk | heg [nm] | 41 [um’] hyp [nm] | 4> [um?’] hy [nm] | 43 [um?] | hy [nm] | A4 [pm’]
Bal 4185 446,21 3644 339,24 3791 366,84 3648 339,96
Ba2 3918 391,52 3436 302,01 3565 324,80 3407 296,99
Ba3 3607 332,46 3120 249,53 3336 284,90 3137 252,26
Bbl 1717 77,15 1463 56,44 1524 61,09 1407 52,31
Bb2 1391 51,16 1266 42,60 1313 45,68 1204 38,66
Bb3 1723 77,65 1473 57,15 1569 64,67 1459 56,10
Bel 1528 61,43 1364 49,22 1388 50,91 1305 45,13
Bc2 1775 82,30 1534 61,88 1571 64,86 1471 57,01
Bce3 1815 85,97 1551 63,25 1541 62,42 1429 53,91
Tabulka ¢. 29: Tvrdost pro Ti
Viisky | nf \ Zag;i‘l’zsa‘“ H, [GPa] H, [GPa] H; [GPa] H, [GPa]
Ba |500,0 | 20-10-20 1,30£0,16 1,71+0,22 1,55+0,16 1712021
Bb | 100,0 | 10-240-10 1,51+0,31 1,96+0,28 1,79+0,28 2,09+0,35
Bc | 100,0 | 20-240-10 1,34+0,21 1,7440,20 1,70+0,19 1,944+0,20
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Tvrdost titan

2,5

1,5

Tvrdost [GPa]

0,5

20-10-20 10-240-10 20-240-10

Hy mH, mH; EH,

Obrazek ¢. 34: Graf tvrdosti Ti

6.04 um 1.51 ym
1.40
5.50
1.20
5.00
4.50 1.00
4.00 / 0.80
e 0.60
3.00
0.40
2.50
0 un 10
10 pm 1.80 10 um 0.06
2.11 um
1.80
1.60
1.40
1.20
1.00
0.80
0.60
0.40
0 un
10 um 0.04

Obrazek ¢. 35: Hloubkové snimky vtiskt pro Ti
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Tabulka €. 30: Parametry indenta¢ni zkousky pro FS2

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
. oy Zatézovaci “x g . « s « g
Vtisky zatizeni cvklus zatézovani | vydrze | odlehcovani odleh¢ovani
P, [mN] y als] b [s] ¢ [s] d[s]
Ba 500,0 20-10-20 20 10 20 -
Bc 100,0 20-240-10 10 240 10 -

Tabulka ¢. 31: Namétené hodnoty pro FS2

Viisk | g nm] | 4 [un] | Ay [nn] | A2 [u?] | Ay [nm] | s [une] | he [nm] | A [um?]
Bal 1034 28,78 1013 27,66 1452 55,56 1021 28,10
Ba2 1032 28,67 1006 27,28 1452 55,63 1017 27,86
Ba3 1032 28,67 1014 27,70 1459 56,13 1020 28,01
Bcel 489 6,95 475 6,56 637 11,41 431 5,49
Bce2 483 6,77 469 6,43 653 11,93 444 5,80
Bce3 467 6,38 444 5,80 620 10,85 399 4,75

Tabulka €. 32: Tvrdost pro FS2

Vitisky P: | ZatéZzovaci

(N7 | cyklus H, [GPa] H, [GPa] H; [GPa] H, [GPa]
Ba |500,0| 20-10-20 | 17,42+0,03 18,15+0,13 8,97£0,04 17,86+0,06
Bc |100,0]20-240-10 | 14,95+0,54 16,01+0,88 8,79£0,34 18,84+1,60
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Tvrdost taveny kifemen

25

20

15

10

Tvrdost [GPa]

20-10-20 20-240-10

H, mH, mH; WH,

Obrazek ¢. 36: Graf tvrdosti FS2

1.1 pm 501 nm
1.0 450
0.9 400
0.8 350
0.7 V - 300
0.6 -
F 250
0.5
200
0.4
150
0.3
0.2 100
10 pm 01 10 um 39

Obrazek ¢. 37: Hloubkové snimky vtiskl pro FS2
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Tabulka ¢. 33: Parametry indentac¢ni zkousky pro HV 280

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
. oy Zatézovaci “x g s « s « g
Vtisky zatizeni Wl zatézovani | vydrze | odlehcovani odleh¢ovani
P, [mN] cyKius als] b [s] ¢ [s] d[s]
Ba 100,0 1-20-1 1 20 1 -
Bc 100,0 10-20-10 10 20 10 -
BLa 200,0 1-1-1-1 1 10 1 1
BLc 200,0 5-5-5-5 5 5 5 5
Tabulka ¢. 34: Naméfené hodnoty pro HV 280
Vtisk | hep [nm] | 41 [um?] | hyp [nm] | 4 [pm?] | hy [nm] | A5 [um?] | hy [nm] | As [pm?]
Bal 1505 59,64 1205 38,67 1030 28,57 870 20,64
Ba2 1453 55,67 1194 37,99 1073 30,90 938 23,85
Ba3 1406 52,24 1184 37,40 1207 38,80 1077 31,15
Bcel 1527 61,33 1292 44,30 1125 33,87 1062 30,31
Bce2 1285 43,83 1148 35,23 948 24,36 885 21,34
Bc3 1315 45,82 1076 31,06 1183 37,36 1115 33,30
BLal 1950 98,94 1724 77,71 1593 66,59 1469 56,90
BLa2 1986 102,56 1699 75,55 1543 62,57 1424 53,53
BLa4 1999 103,85 1589 66,26 1627 69,44 1524 61,12
BLcl 1966 100,51 1675 73,50 1603 67,41 1421 53,29
BLc2 1963 100,21 1557 63,70 1816 86,09 1625 69,25
BLc3 1990 102,96 1699 75,55 1717 77,08 1538 62,18
Tabulka €. 35: Tvrdost pro HV 280
Visky| | H‘;‘\I] Zact;i‘l’gsac‘ Hi [GPa] H, [GPa] H; [GPa] H, [GPa]
Ba | 100,0 1-20-1 2,56+0,14 3,03+0,12 2,77+0,03 3,72+0,29
Bc | 100,0 | 10-20-10 2,35+0,15 2,70=0,19 2,65+0,01 2,94-+0,03
BLa |200,0 1-1-1-1 2,47+0,18 2,75+0,26 2,65+0,11 2,96+0,09
BLc |200,0 | 5-5-5-5 2,40+0,08 2,68+0,08 2,64+0,05 2,93+0,06
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Tvrdost ocel HV 280

Tvrdost [GPa]
o = N w H
TR, LN W~ ow:

o

1-20-1 10-20-10 1-1-1-1 5-5-5-5

Hy mH, WH; WH,

Obrazek ¢&. 38: Graf tvrdosti HV 280

2.02 um 2.26 um

1.80 2.00

1.60
1.80

1.40
1.60

1.20
1.40

1.00
1.20

0.80
1.00

0.60
0.80

0.40
10 um 40
0.10 e 0.40

2.20 pm 4.18 ym
2.00 4.00
1.80 3.80
1.60 3.60
1.40 3.40
1.20 3.20
1.00 3.00
0.80 2.80
0.60 2.60
0.40 2.40
_—

10 um 0.06 10 pm { 2.04

Obrazek ¢. 39: Hloubkové snimky vtisk pro HV 280
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Tabulka €. 36: Parametry indentacni zkousky pro CuN

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
. oy Zatézovaci “x g . « s « g
Vtisky zatizeni Wl zatézovani | vydrze | odlehcovani odleh¢ovani
P, [mN] cyKius als] b [s] ¢ [s] d[s]

Ba 100,0 10-10-10 10 10 10 -

Be 100,0 60-10-60 60 10 60 -

Be 100,0 120-10-10 120 10 10 -

Tabulka ¢. 37: Namétené hodnoty pro CuN
Vtisk | heg [nm] | 41 [um’] hyp [nm] | 4> [um?’] hy [nm] | 43 [um?] | hy [nm] | A4 [pm’]
Bal 2110 118,35 1710 78,33 1674 75,19 1614 69,98
Ba2 2143 122,02 1778 84,56 1700 77,45 1648 72,93
Ba3 2225 131,41 1610 69,62 1586 67,65 1501 60,70
Bcel 2175 125,70 1721 79,38 1562 65,68 1491 59,93
Bce2 2264 135,95 1872 93,58 1696 77,12 1622 70,63
Bce3 2270 136,74 1815 88,11 1724 79,65 1667 74,53
Bel 2156 123,48 1739 81,02 1647 72,84 1588 67,82
Be2 2148 122,62 1720 79,26 1653 73,30 1573 66,52
Be3 2270 136,74 1866 92,99 1739 81,01 1683 75,92
Tabulka €. 38: Tvrdost pro CuN
Viisky | nf \ Zag;i‘l’zsa‘“ H, [GPa] H, [GPa] H; [GPa] H, [GPa]

Ba | 100,0 | 10-10-10 0,81+0,04 1,3040,10 1,37+0,08 1,48+0,12

Bc | 100,0 | 60-10-60 0,75+0,03 1,15+0,08 1,36+0,12 1,48+0,14

Be | 100,0 | 120-10-10 0,79+0,04 1,19+0,08 1,32+0,06 1,434+0,08
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Tvrdost nezihand méd’

1,8
1,6
1,4

1,2

0,8

Tvrdost [GPa]

0,6
0,4

0,2

10-10-10 60-10-60 120-10-10

H, mH, mH; WH,

Obrazek ¢. 40: Graf tvrdosti CuN

2.25 pm 2.49 pm
2.00 2.20
1.80 2.00
1.40 1.60
120 1.40
1.20
1.00
1.00
0.80
0.80
050 0.60
0.40 - 0.40
) yn 0
10 um 0.10 10 um 012
4.47 um
4.20
4.00
3.80
3.60
3.40
3.20
3.00
2.80
2.40

Obrazek €. 41: Hloubkové snimky vtiskli pro CuN
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Tabulka ¢. 39: Parametry indentacni zkousky pro CuZ

Maximalni - , Doba Doba Doba Doba vydrze pii
Viisky | zatizeni | ZAC7Ovach | o ovani | vidrze | odlchovani | odlehéovani
P, [mN] cyklus als] b [s] ¢ [s] d[s]

Ba 100,0 10-10-10 10 10 10 -

Be 100,0 60-10-60 60 10 60 -

Be 100,0 120-10-10 120 10 10 -

Tabulka ¢. 40: Namétené hodnoty pro CuZ
Vtisk | heg [nm] | 41 [um’] }_lrp [nm] | 4> [pm?] hy [nm] | 43 [um?] | hy [nm] | A4 [pm’]
Bal 2251 | 134,45 | 1942 | 100,58 | 1815 | 88,08 | 1769 | 83,74
Ba2 2226 | 131,57 | 1856 | 92,05 | 1801 | 86,70 | 1749 | 81,86
Ba3 2197 | 128,14 | 1875 | 93,84 | 1791 | 8580 | 1739 | 80,95
Bel 2301 | 140,36 | 2000 | 106,56 | 1909 | 97,23 | 1875 | 93,91
Bc2 2152 | 123,10 | 1869 | 93,29 | 1828 | 89,34 | 1773 | 84,13
Bc3 2339 | 14496 | 1930 | 99,39 | 1816 | 88,18 | 1770 | 83,87
Bel 2131 | 120,71 | 1749 | 81,87 | 1795 | 86,17 | 1737 | 80,83
Be2 2308 | 141,20 | 1977 | 104,17 | 1828 | 89,33 | 1772 | 84,06
Be3 2223 | 131,14 | 1946 | 100,95 | 1805 | 87,15 | 1742 | 81,29
Tabulka €. 41: Tvrdost pro CuZ
Viisky | nf \ Z"‘(f;f(‘l’z:“ H, [GPal] H, [GPal] H, [GPal H, [GPa]

Ba |100,0| 10-10-10 | 0,76+0,01 1,05£0,04 1,15£0,01 1,2240,02
Bc |100,0 | 60-10-60 | 0,74+0,05 1,01£0,05 1,09+0,05 1,15+0,06
Be |100,0 | 120-10-10 | 0,77+0,05 1,0620,12 1,14+0,02 1,2240,02
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Tvrdost zihana méd’

14

1,2

0,8

0,6

Tvrdost [GPa]

0,4

0,2

10-10-10 60-10-60 120-10-10

Hy mH, mH; EH,

Obrazek ¢. 42: Graf tvrdosti CuZ

2.38 um 2.34 ym
2.20 2.20
2.00 2.00
1.80 1.80
1.60 Ll
1.40
1.40
1.20
1.20
1.00
1.00
0.80
0.80
0.60
0.60
0.40
o 0.20 0.08
2.44 ym
2.20
2.00
1.80
1.60
1.40
1.20
1.00
0.80
0.60
T 0.40
i
0 pm 0.12

Obrazek €. 43: Hloubkové snimky vtiskli pro CuZ
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Zavér

Cilem této bakalaiské prace bylo urceni vlivu pile-up a sink-in efektli na nanoindenta¢ni
zkousku. Z naméfenych dat vyplyva, Ze pile-up efekt ma vliv na vyhodnoceni
nanoindenta¢ni zkousky. U vSech vzorkt, krom¢ vzorku z taveného kifemene, byl tento efekt
pozorovan. Vysledna tvrdost, kterd je ovlivnéna pile-up efektem je mensi nez tvrdost ziskana
vyhodnocenim nanoindentacnich dat z kontaktni hloubky. Sink-in efekt je automaticky
zapocitan do analyzy dat metodou Oliver-Pharr. Tato metoda ptredpoklada pokles
kontaktniho kruhu pod ptivodni volny povrch vzorku, coz je sink-in efekt. V ptipad¢ vzorku
z taveného kiemene nebyl pozorovan zadny efekt, hodnoty tvrdosti se pfiblizné rovnaly,
proto se tento material pouziva pii kalibraci indentorti. Byla také pozorovana mozna
zavislost velikosti pile-up efektu na zvoleném zatéZovacim cyklu. U vzorku z polykarbonétu
byla pozorovéna mozna zavislost, kdy pii vzristajici dobé vydrze se pile-up efekt zvétSoval,
jak lze vidét na hodnotéch tvrdosti Hi.

Zasadni pro tuto praci byla volba metodiky uréovani promitnuté plochy vtisku. Software
konfokalniho mikroskopu umoznuje rizné metody méfeni a nasledné urceni dané plochy.
Jako napftiklad méfeni priméru vtisku z ploSného snimku vtisku, ale tato metoda byla velice
subjektivni z diivodu urceni hranic vtisku s pile-up efektem. Software mimo jiného
umoznuje 1 pfimé meteni plochy volbou polygonu, ale to také neumoznovalo ur¢it plochy
vtisku s pile-up efektem. Jako nejméné subjektivni se jevi v praci pouzZitd metoda
vyhodnoceni hloubkového profilu vtisku. Touto metodou, z hloubkového profilu, byl méten
prumér vtisku, ktery se nejvice blizi redlné promitnuté ploSe vtisku pro sféricky indentor.
Pro Bekovichitv indentor byla zvolena metoda méteni hloubek vtisku. Tato metoda pocita
s korigovanym tvarem funkce tvaru indentoru (DAF funkce). Metoda, ktera urcuje
promitnutou plochu vtisku pomoci funkce tvaru indentoru a zmétené hloubky vtisku byla
zvolena, protoze software neumoznoval lepsi metodu, kterou by bylo mozné objektivné urcit
realnou promitnutou plochu vtisku.

Obecné problém u Berkovichova indentoru je ten, Ze geometrie plochy vtisku, ktera je
ovlivnénd pile-up efektem, nemé jednoduchy geometricky tvar. Dale teorie pfedpoklada
symetrii téchto efektil, ale pfi redlné nanoindentacni zkousSce dochéazi ke vzniku pile-up
efektu, ktery mé vyrazné maximum orientované k jedné stran€. Tato nesymetrie je nejspise
dana konstrukci nanoindentacniho pfistroje.

Na tuto préaci by bylo moZné navazat mnoha sméry, jako naptiklad studiem vlivu volby
parametru zaté¢zovaciho cyklu na pile-up efekt nebo urceni pribéhu casové relaxace

materidlu. Poptipad¢ vytvorenim piesnéjsi metody mefeni promitnuté plochy vtisku.
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Seznam symbolu

a vrcholovy polo-uhel kuzelového indentoru

S uhel mezi indentorem a povrchem vzorku, korek¢ni faktor geometrie indentoru
0 vzdalenost bodu na ose indentoru v misté¢ kontaktniho kruhu a vrcholu indentoru
€ deformace

€ korek¢ni faktor pii analyze dat metodou Oliver-Pharr

0 vrcholovy polo-uhel daného indentoru

) Poissonova konstanta

v Poissonova konstanta indentoru

X koeficient deformacniho zpevnéni

polomér kontaktniho kruhu

A kontaktni plocha

Aj zmétena promitnutd plocha vtisku danou metodou, kde j = 1,...,6 podle metody
méfeni

Aar kontaktni plocha ziskana pomoci funkce tvaru indentoru pii hloubce /4

Aiwe  piimo méfena kontaktni plocha

d délka uhlopfticky rezidudlniho vtisku, primér rezidudlniho vtisku

def pramér sférického vtisku s danym efektem (v maximu pile-up)

drp pramér sférického vtisku v roviné povrchu vzorku

D primér sférického indentoru

E elasticky modul, také Youngiv modul pruznosti
E' redukovany (kombinovany) elasticky modul

E; elasticky modul indentoru

Err  indentacni elasticky modul

h indentac¢ni hloubka, hloubka vtisku

ha hloubka kontaktniho kruhu métena od volného povrchu vzorku

he elasticka hloubka vtisku

hef zméiena hloubka vtisku s danym efektem (od maxima pile-up)

hyp plastickd hloubka vtisku

hy rezidudlni hloubka vtisku, zmétend hloubka vtisku k rovin€ povrchu
rp zmétend hloubka vtisku k rovin€ povrchu

hs hloubka sink-in efektu

ht maximalni hloubka vtisku pfi indentaci

H tvrdost
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Hit

Pm

Py

R, R;
R+

Ri, R»

zméiena tvrdost danou metodou, kde j = 1,...,6 podle metody méteni
indenta¢ni tvrdost

Meyeriv index

sttedni kontaktni tlak

zatizeni indentoru

maximalni zatizeni indentoru

polomér sférického indentoru

ekvivalentni polomér tuhého sférického indentoru

polomér sférického indentoru v ptipad¢ Hertzova elastického kontaktu
kontaktni tuhost dP/dh

mez kluzu
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Priloha 1: Kompletni namérena data pro sféricky indentor

Tabulka ¢. 1: Naméfené hodnoty pomoci méfeni pramért vtisku pro PC

Primér s danym efektem Primér v roviné povrchu

Vtisk di d> a3 ds d d d> ds ds d
[um] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [um]

Sc2 8,68 8,54 8,48 8,74 8,61 7,33 7,43 7,39 7,39 7,39

Sc3 8,53 8,17 8,31 8,77 8,45 7,37 7,21 7,27 7,73 7,40

Sc4 | 8,69 8,62 8,60 8,84 8,69 7,39 7,42 7,30 7,43 7,39

Snl 8,29 8,20 8,20 8,41 8,28 7,02 7,11 7,09 7,19 7,10

Sn2 | 8,29 7,71 8,13 8,52 8,16 6,95 6,83 6,95 7,03 6,94

Sn3 8,09 8,19 8,99 8,43 8,43 7,01 6,96 6,82 7,29 7,02

Sel 8,11 8,04 8,22 8,02 8,10 7,00 7,04 7,00 6,95 7,00

Se2 8,07 8,19 7,93 8,13 8,08 7,37 7,23 7,23 7,39 7,31

Se3 8,31 8,11 7,92 7,90 8,06 7,07 7,00 6,84 7,18 7,02

Sfl 8,11 8,16 8,11 8,57 8,24 6,96 6,96 7,21 7,48 7,15

Sf2 8,20 8,38 8,08 8,22 8,22 6,95 7,01 6,90 7,17 7,01

Sf3 8,30 8,00 8,19 8,46 8,24 7,03 6,98 6,95 7,09 7,01

Sgl 8,41 8,13 8,38 8,71 8,41 7,17 7,01 7,22 7,27 7,17

Sg2 8,36 8,52 8,11 8,55 8,39 7,30 7,14 7,06 7,84 7,34

Sg4 8,18 8,24 8,22 8,54 8,30 7,18 7,11 7,33 7,70 7,33

Tabulka ¢. 2: Namétené hodnoty pomoci méfeni hloubek vtisku pro PC

Hloubka s danym efektem Hloubka k roviné povrchu
Vtisk h h s ha f_l h h hs ha f_l
[nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm]

Sc2 420 360 385 367 383 280 278 254 266 270

Sc3 452 420 403 385 415 280 302 292 283 289

Sc4 538 501 431 427 474 369 348 355 338 353

Snl 370 302 302 345 330 225 217 223 220 221

Sn2 395 385 330 352 366 280 282 290 290 286

Sn3 298 276 312 273 290 193 226 202 208 207

Sel 407 350 288 328 343 250 247 235 240 243

Se2 423 348 382 370 381 319 300 312 290 305

Se3 379 314 355 330 345 276 268 272 270 272

Sfl 472 412 372 387 411 311 294 300 290 299

Sf2 423 415 372 403 403 322 316 312 309 315

Sf3 365 346 340 302 338 255 246 252 251 251

Sgl 452 410 372 422 414 323 311 316 304 314

Sg2 416 367 340 359 371 300 293 295 296 296

Sg4 362 306 298 324 323 255 245 252 241 248
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Tabulka ¢. 3: Namétené hodnoty pomoci méfeni prumért vtisku pro AISI 304L

Primér s danym efektem

Priimér v rovin€ povrchu

Vtisk di d> ds da d di d> ds ds d
[wm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [um] | [pm] | [pm]
SVel | 12,26 12,69 11,99 11,99 | 12,23 | 12,34 11,10 9,73 10,98 | 11,04
Sve2 | 11,99 | 11,93 | 12,31 | 10,87 | 11,78 | 10,57 | 10,77 | 10,08 | 10,09 | 10,38
Sve3 | 11,50 11,67 10,43 12,56 | 11,54 | 9,89 10,57 9,47 11,45 | 10,35
SVfl | 10,84 | 13,16 | 10,89 | 12,31 | 11,80 | 9,98 12,84 9,66 12,04 | 11,13
SVf2 | 13,20 11,52 12,66 11,67 | 12,26 | 11,82 10,36 12,53 10,74 | 11,36
Svf3 | 10,89 | 11,77 | 11,21 | 11,61 | 11,37 | 10,62 | 10,94 | 10,75 | 11,10 | 10,85
SMal | 7,65 9,80 8,73 9,31 8,87 7,55 8,17 8,31 8,58 8,15
SMa2 | 9,07 9,56 10,49 | 10,53 | 9,91 7,85 9,52 9,84 7,51 8,68
SMa3 | 9,83 9,59 8,72 9,03 9,29 8,51 7,58 7,40 7,68 7,79
SMd1 | 10,32 8,77 9,27 8,06 9,11 7,78 8,96 8,83 7,63 8,30
SMd2 | 9,45 9,80 10,11 9,80 9,79 8,24 8,44 8,77 9,63 8,77
SMd3 | 10,95 | 10,25 | 10,15 | 10,08 | 10,36 | 8,34 8,58 8,90 8,76 8,65
Tabulka ¢. 4: Namétené hodnoty pomoci méfeni hloubek vtisku pro AISI 304L
Hloubka s danym efektem Hloubka k roviné povrchu
Vtisk i hy hs hy h h hy hs n h
[nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm]
SVel 1447 1250 1314 1307 1330 1302 1183 1194 1241 1230
Sve2 | 1392 1454 1289 1396 1383 1267 1225 1251 1294 1259
SVe3 | 1427 1370 1305 1320 | 1356 | 1293 1277 1178 1288 1259
SVT1l 1626 1618 1539 1478 1565 1551 1448 1423 1350 1443
SV12 1362 1355 1439 1407 1391 1267 1346 1304 1327 1311
SVI13 1321 1378 1499 1311 1377 1257 1274 1387 1272 1298
SMal | 628 722 652 671 668 578 669 603 626 619
SMa2 | 670 635 613 669 647 613 648 595 614 618
SMa3 617 609 644 633 626 580 573 548 570 568
SMdl1 693 632 670 628 656 626 633 651 595 626
SMd2 | 788 734 729 722 743 691 702 695 706 699
SMd3 | 754 732 713 839 760 694 701 682 730 702
Tabulka ¢. 5: Namétené hodnoty pomoci méfeni primért vtisku pro Ti
Primér s danym efektem Primér v rovin€ povrchu
Vtisk d d> 178 ds d d d> ds ds d
[pm] | [pm] | [um] | [wm] | [pm] | [wm] | [um] | [pm] | [pm] | [wm]
Sb1 10,56 | 10,93 | 12,09 9,82 10,85 8,48 9,41 8,66 9,17 8,93
Sb2 11,49 | 12,60 | 12,74 | 12,05 12,22 8,66 11,68 9,13 8,94 9,60
Sb3 | 11,71 | 11,57 | 16,54 | 13,95 | 13,44 | 9,08 15,51 9,46 10,54 | 11,15
Scl | 11,95 | 10,47 | 10,56 | 11,54 | 11,13 8,76 9,82 9,41 9,31 9,33
Sc2 12,50 | 15,51 14,86 | 12,59 | 13,87 9,57 15,35 | 12,76 | 10,65 12,08
Sc5 10,40 | 11,60 | 10,40 9,40 10,45 8,10 10,30 8,10 8,70 8,80
SLal | 24,90 | 23,10 | 28,50 | 26,30 | 25,70 | 18,50 | 21,00 | 19,70 | 19,40 | 19,65
Sla2 | 23,17 | 28,90 | 25,40 | 25,20 | 25,67 | 19,70 | 21,30 | 18,70 | 18,80 | 19,63
Sla3 | 28,10 | 29,70 | 25,80 | 24,90 | 27,13 | 18,60 | 20,30 | 18,70 | 19,20 | 19,20
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Tabulka €. 6: Naméfené hodnoty pomoci méieni hloubek vtisku pro Ti

Hloubka s danym efektem

Hloubka k roviné povrchu

Vtisk h h s ha h h h hs hy h
[nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm]
Sbl | 1280 | 1255 | 1272 | 1195 | 1251 | 1157 | 1179 | 1127 | 1143 | 1152
Sb2 | 1688 | 1321 1617 | 1449 | 1519 | 1230 | 1299 | 1258 | 1256 | 1261
Sb3 | 2497 | 1446 | 1641 1462 | 1762 | 1410 | 1431 1385 | 1395 | 1405
Scl | 1335 | 1302 | 1214 | 1340 | 1298 | 1242 | 1269 | 1143 | 1247 | 1225
Sc2 | 2462 | 1487 | 1600 | 1508 | 1764 | 1503 | 1446 | 1544 | 1410 | 1476
Sc5 | 1502 | 1063 | 1169 | 1097 | 1208 | 978 1019 944 1043 996
SLal | 8710 | 6450 | 6380 | 7510 | 7263 | 6290 | 6140 | 6080 | 6340 | 6213
SLa2 | 9178 | 6990 | 7810 | 7010 | 7747 | 6530 | 6380 | 6410 | 6440 | 6440
SLa3 | 7890 | 6600 | 7220 | 6830 | 7135 | 6380 | 6220 | 6250 | 6320 | 6293
Tabulka ¢. 7: Naméfené hodnoty pomoci méteni primeért vtisku pro HV 280
Primér s danym efektem Priimér v rovin€ povrchu
Vtisk di d> d; ds d di d> ds ds d
[um] | [pm] | [pm] | [pm] | [wm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [wm]
Sal 8,49 7,09 9,05 8,49 8,28 6,58 6,57 7,31 6,37 6,71
Sa2 | 7,77 7,37 8,46 8,11 7,93 6,99 6,95 6,76 7,07 6,94
Sa3 | 9,13 8,39 8,85 | 10,61 | 9,25 6,72 6,76 6,67 9,27 7,36
Sel | 7,41 8,02 8,39 7,97 7,95 6,44 6,95 6,95 6,67 6,75
Se2 | 7,51 7,32 8,29 7,64 7,69 6,21 6,81 6,76 6,67 6,601
Se3 | 8,30 8,20 8,60 7,80 8,23 7,00 6,80 7,90 7,10 7,20
Tabulka ¢. 8: Namétené hodnoty pomoci méteni hloubek vtisku pro HV 280
Hloubka s danym efektem Hloubka k roviné povrchu
Vtisk n h s ha h n ho hs ha h
[om] | [nm] | [am] | (om] | [om] | [nm] | [nm] | [am] | [om] | [nm]
Sal 888 797 814 871 843 641 689 706 656 673
Sa2 747 775 862 778 791 692 689 663 680 681
Sa3 853 771 693 615 733 554 527 542 509 533
Sel 573 814 634 691 678 456 526 515 441 485
Se2 654 533 682 521 598 394 505 466 443 452
Se3 802 732 677 759 743 688 644 629 663 656
Sfl 643 715 824 805 747 525 626 615 446 553
Sf2 766 723 640 763 723 503 495 598 577 543
Sf4 628 636 673 695 658 523 509 503 451 497
Sgl 740 628 629 617 654 548 463 454 586 513
Sg2 735 761 607 552 664 542 523 525 489 520
Sg3 680 638 552 546 604 471 490 458 501 480
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Tabulka €. 9: Naméfené hodnoty pomoci méieni prumért vtisku pro CuN

Primér s danym efektem

Pramér v rovin€ povrchu

Vtisk di 175 ds ds d di d> ds ds d
[pm] | [um] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [um] | [pm] | [pm]
Sal | 12,31 | 11,20 | 11,50 | 11,70 | 11,68 | 10,10 | 10,00 | 9,60 9,00 9,68
Sa2 | 13,30 | 11,51 | 11,81 | 11,11 | 11,93 9,30 9,80 9,70 9,60 9,60
Sa3 | 10,71 | 10,00 | 10,11 | 10,41 | 10,31 9,90 9,20 9,10 9,20 9,35
Scl | 10,92 | 10,93 | 11,53 | 11,22 | 11,15 8,80 9,70 9,60 9,50 9,40
Sc2 | 12,03 | 11,40 | 10,40 | 11,30 | 11,28 9,50 9,70 9,50 9,20 9,48
Sc4 | 11,24 | 10,60 | 10,81 | 10,71 | 10,84 | 10,30 | 9,10 10,30 | 9,20 9,73
Sel 10,11 | 11,14 | 11,40 | 11,44 | 11,02 9,00 9,10 9,20 9,20 9,13
Se2 | 11,05 | 11,00 | 11,40 | 12,00 | 11,36 | 9,00 9,50 9,60 9,50 9,40
Se4 | 11,32 | 10,91 | 10,30 | 10,30 | 10,71 9,50 9,40 9,20 9,20 9,33
Tabulka ¢. 10: Naméfené hodnoty pomoci métfeni hloubek vtisku pro CuN
Hloubka s danym efektem Hloubka k roviné povrchu
Vtisk h h s ha h h h hs ha h
(mm] | [nm] | [nm] | [om] | [nm] | [nm] | [nm] | [om] | [nm] | [nm]
Sal 5000 | 4760 | 4730 | 4200 | 4673 | 3800 | 3810 | 3830 3800 | 3810
Sa2 | 4617 | 4925 5079 5510 | 5033 | 4020 | 4000 3980 4010 | 4003
Sa3 4995 | 4490 | 4615 4480 | 4645 | 3415 3435 3415 3426 | 3423
Scl 4872 | 4954 | 4779 4678 | 4821 3774 | 3800 3754 3774 | 3776
Sc2 | 5120 | 5245 | 4730 | 4525 | 4905 | 3786 | 3797 | 3817 3807 | 3802
Sc4 | 5620 | 4154 | 5015 4000 | 4697 | 3610 | 3620 | 3630 3620 | 3620
Sel 4430 5100 | 4655 4800 | 4746 | 3465 3490 3465 3495 | 3479
Se2 | 5650 | 4463 4897 4535 | 4886 | 3877 | 3830 3840 3853 3850
Se4 | 5046 | 4585 4215 4360 | 4552 | 3733 3692 3713 3703 3710
Tabulka €. 11: Namétené hodnoty pomoci méfeni primeéri vtisku pro CuZ
Primér s danym efektem Primér v roviné povrchu
Vtisk di d> d; ds CT di d> ds ds CT
[um] | [um] | [um] | [pm] | [pm] | [um] | [um] | [um] | [pm] | [pm]
Sal 11,83 | 12,24 | 11,40 | 11,74 | 11,80 | 9,50 9,80 9,90 9,60 9,70
Sa2 | 11,73 | 11,30 | 11,42 | 11,32 | 11,44 | 9,40 9,50 9,20 9,10 9,30
Sa3 | 12,25 | 12,00 | 11,10 | 11,70 | 11,76 | 9,60 9,80 9,60 9,40 9,60
Scl 11,47 | 11,90 | 11,50 | 12,00 | 11,72 | 9,10 9,30 9,70 9,60 9,43
Sc2 | 11,24 | 11,60 | 11,00 | 11,20 | 11,26 | 9,80 10,10 | 9,50 9,40 9,70
Sc3 | 10,84 | 10,94 | 11,60 | 11,33 | 11,18 9,50 9,60 9,70 9,70 9,63
Sel 13,50 | 11,53 | 11,52 | 11,78 | 12,08 9,50 9,70 9,70 10,30 9,80
Se2 | 1191 | 11,21 | 11,94 | 11,42 | 11,62 9,40 9,40 9,40 9,50 9,43
Se3 | 11,93 | 11,91 | 11,32 | 12,03 | 11,80 | 9,40 9,30 9,60 9,40 9,43
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Tabulka ¢. 12: Naméfené hodnoty pomoci métfeni hloubek vtisku pro CuZ

Hloubka s danym efektem Hloubka k roviné povrchu
Vtisk h h h ha h h h hs ha h
[nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm] [nm]

Sal | 4728 | 5210 | 4831 4964 | 4933 | 4021 | 4041 | 4031 4021 | 4029

Sa2 | 4523 | 4421 | 4677 | 4933 | 4639 | 3856 | 3887 | 3846 | 3856 | 386l

Sa3 | 5240 | 4710 | 4626 | 4954 | 4883 | 3877 | 3867 | 3877 | 3877 | 3875

Scl | 5660 | 4523 | 4954 | 4475 | 4903 | 4056 | 4021 | 4068 | 4056 | 4050

Sc2 | 5000 | 5120 | 4380 | 4920 | 4855 | 3970 | 4000 | 3950 | 3940 | 3965

Sc3 | 4636 | 4974 | 4697 | 5077 | 4846 | 3990 | 3970 | 3990 | 3975 | 3981

Sel | 4487 | 5325 | 4846 | 5780 | 5110 | 4010 | 4020 | 4010 | 4020 | 4015

Se2 | 4655 | 4475 | 5600 | 4885 | 4904 | 3840 | 3850 | 3830 | 3841 | 3840

Se3 | 4583 | 4320 | 5015 | 5480 | 4850 | 3840 | 3850 | 3830 | 3845 | 384l
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Priloha 2: Kompletni namérena data pro Berkovichiiv indentor

Tabulka €. 1: Naméfené hodnoty pomoci méfeni hloubek vtisku pro PC

Viisk Hloubka s danym efektem _ Hloubka k roviné povrchu _
hi[nm] | ho[nm] | A3[nm] | h[nm] | Ai[nm] | h[nm] | hs[nm] | h[nm]
Bbl 945 747 744 812 732 696 685 704
Bb2 935 759 766 820 709 720 697 709
Bb3 1007 792 779 859 722 699 677 699
Bfl 1073 927 903 968 862 847 823 844
Bf2 1019 866 859 915 821 795 787 801
Bf3 1170 974 986 1043 974 893 926 931
Blbl 2291 1889 1910 2030 1654 1752 1744 1717
Blb2 2426 1974 1969 2123 1967 1708 1749 1808
BIb3 2523 2000 2005 2176 1821 1718 1754 1764
BIfl 2482 2062 2123 2222 1872 1872 1846 1863
BIf2 2497 2021 2010 2176 1897 1826 1810 1844
BIf3 2585 2036 1985 2202 1949 1810 1790 1850

Tabulka €. 2: Namétené hodnoty pomoci méteni hloubek vtisku pro AIST 304L

Viisk Hloubka s danym efektem _ Hloubka k rovin€ povrchu _
hi[nm] | hx[nm] | h3[nm] | h[nm] | A [nm] | A [nm] | A3 [nm] | h [nm]
Bal 1220 1218 1345 1261 1051 1094 1103 1083
Ba2 1285 1146 1154 1195 1179 1116 1119 1138
Ba3 1289 1125 1128 1181 1125 1094 1108 1109
Bel 1395 1313 1238 1315 1255 1231 1203 1230
Be2 1299 1160 1182 1214 1138 1110 1124 1124
Be3 1392 1203 1231 1275 1209 1173 1171 1184
BLbl 1846 1850 1812 1836 1785 1744 1723 1751
BLb2 1744 1757 1829 1777 1709 1709 1696 1705
BLb3 1750 1672 1621 1681 1603 1569 1521 1564
Bld1 1932 1737 1795 1821 1723 1713 1726 1721
Bld2 1805 1809 1747 1787 1716 1682 1675 1691
Bld3 1757 1730 1757 1748 1685 1641 1644 1657
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Tabulka €. 3: Naméfené hodnoty pomoci méfeni hloubek vtisku pro Ti

Hloubka s danym efektem

Hloubka k roviné povrchu

Visk 5 rim] | ha[nm] | s [nm] | B [nm] | A [om] | Aa[nm] | As[nm] | B [am]
Bal 4709 3880 3966 4185 3667 3692 3573 3644
Ba2 4523 3651 3579 3918 3436 3405 3467 3436
Ba3 4342 3077 3402 3607 3188 3043 3128 3120
Bbl 1856 1781 1515 1717 1484 1456 1450 1463
Bb2 1477 1347 1350 1391 1272 1279 1248 1266
Bb3 1843 1644 1682 1723 1467 1460 1491 1473
Bel 1662 1422 1501 1528 1378 1350 1364 1364
Bc2 2077 1620 1628 1775 1538 1538 1526 1534
Bce3 2034 1791 1620 1815 1564 1547 1543 1551
Tabulka ¢. 4: Namétené hodnoty pomoci méfeni hloubek vtisku pro FS2
Viisk Hloubka s danym efektem _ Hloubka k roviné povrchu _
Ay [nm] B [nm] h3 [nm] h[nm] | Ai[nm] | A [nm] h3 [nm] h [nm]
Bal 1034 1036 1032 1034 1005 1017 1017 1013
Ba2 1032 1034 1030 1032 1001 1005 1011 1006
Ba3 1034 1030 1032 1032 1009 1015 1017 1014
Bel 486 493 489 489 480 473 471 475
Bc2 492 479 477 483 484 460 464 469
Bc3 464 473 465 467 452 441 439 444

Tabulka €. 5: Namétené hodnoty pomoci méteni hloubek vtisku pro HV 280

Vtisk

Hloubka s danym efektem

Hloubka k roviné povrchu

hi[nm] | A2[nm] | As[nm] | h[nm] | Ai[nm] | A [nm] | A3 [nm] | h[nm]
Bal 1391 1720 1405 1505 1190 1231 1193 1205
Ba2 1406 1594 1359 1453 1120 1286 1175 1194
Ba3 1621 1364 1234 1406 1145 1258 1149 1184
Bel 1517 1547 1517 1527 1188 1316 1372 1292
Bc2 1385 1158 1312 1285 1141 1128 1175 1148
Bc3 1285 1268 1391 1315 1087 1036 1104 1076
Blal 2090 1880 1880 1950 1722 1697 1752 1724
BLa2 2137 1889 1932 1986 1726 1645 1726 1699
BLa4 2000 2081 1915 1999 1620 1573 1573 1589
Blcl 1987 2098 1812 1966 1761 1688 1577 1675
BLc2 2256 1829 1803 1963 1534 1590 1547 1557
BLc3 2026 1882 2062 1990 1708 1733 1656 1699

83




Tabulka €. 6: Naméiené hodnoty pomoci méieni hloubek vtisku pro CuN

Hloubka s danym efektem

Hloubka k roviné povrchu

Visk 5 rim] | ha[nm] | s [nm] | B [nm] | A [om] | Aa[nm] | As[nm] | B [am]
Bal 2081 2235 2013 2110 1714 1701 1714 1710
Ba2 2185 1935 2308 2143 1769 1779 1785 1778
Ba3 2299 2120 2256 2225 1615 1607 1607 1610
Bel 2278 2026 2222 2175 1726 1718 1720 1721
Bc2 | 2449 2098 2044 2264 1872 1876 1868 1872
Bc3 | 2631 1944 2236 2270 1810 1821 1815 1815
Bel | 2128 2171 2168 2156 1744 1739 1735 1739
Be2 | 2120 2179 2145 2148 1714 1726 1720 1720
Be3 | 2504 2051 2256 2270 1880 1855 1863 1866
Tabulka ¢. 7 Namétené hodnoty pomoci méfeni hloubek vtisku pro CuZ
Viisk Hloubka s danym efektem _ Hloubka k roviné povrchu _
hi[nm] | ho[nm] | As[nm] | h[nm] | Ai[nm] | h[nm] | A3 [nm] | h[nm]
Bal 2272 2241 2240 2251 1944 1949 1933 1942
Ba2 2333 2085 2261 2226 1855 1859 1855 1856
Ba3 2090 2300 2200 2197 1855 1889 1880 1875
Bel 2497 2251 2154 2301 2005 2000 1995 2000
Bc2 2081 2060 2316 2152 1876 1868 1863 1869
Bce3 2405 2267 2344 2339 1933 1928 1930 1930
Bel 2124 2184 2085 2131 1750 1744 1752 1749
Be2 2393 2286 2244 2308 1983 1978 1970 1977
Be3 2094 2286 2288 2223 1953 1944 1940 1946
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