VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV MECHANIKY TELES, MECHATRONIKY A
BIOMECHANIKY

INSTITUTE OF SOLID MECHANICS, MECHATRONICS AND BIOMECHANICS

VYPOCTOVE MODELOVANI NANOINDENTACNI
ZKOUSKY S BERKOVICOVYM INDENTOREM

COMPUTATIONAL MODELLING OF THE NANOINDENTATION WITH BERKOVICH INDENTER

DIPLOMOVA PRACE
MASTER'S THESIS

AUTOR PRACE Bc. Lukas Fiala
AUTHOR

VEDOUCI PRACE Ing. Jaroslav Kovar
SUPERVISOR

BRNO 2023






VYSOKE UCENi FAKULTA

TECHNICKE STROJNIHO
V BRNE INZENYRSTVI

Zadani diplomové prace

Ustav: Ustav mechaniky téles, mechatroniky a biomechaniky
Student: Bc. Lukas Fiala

Studijni program: InZenyrska mechanika a biomechanika

Studijni obor: InZenyrska mechanika

Vedouci prace: Ing. Jaroslav Kovar

Akademicky rok: 2022/23

Reditel Ustavu Vam vsouladu se zakonem &.111/1998 o vysokych $kolach ase Studijnim
a zkusebnim fadem VUT v Brné urduje nasledujici téma diplomové prace:

Vypocétové modelovani nanoindentaéni zkousky s Berkovicovym
indentorem

Struc¢na charakteristika problematiky ukolu:

Pfi nanoindentani zkouSce dochazi k vtiskavani indentoru do zkouSeného materidlu. Cilem je
uréeni zavislosti sily na posuvu indentoru (tzv. indentani kfivka), ato pfi posuvech v Fadek
desitek ¢i stovek nanometrd. Ztéto zavislosti je mozné urcovat lokalni mechanické vlastnosti
zkouSeného materialu, ato zejména modul pruznosti atvrdost zkouSeného vzorku. Rozvoj
zkuSebnich metod vede k potfebé vypoltového modelovani pro lepSi pochopeni procesu
indentace. Numerické vypoéty pomoci metody koneénych prvkd umozniuji analyzovat vlivy, které
mohou ovlivnit vysledky experimentu, jako je napfiklad otupeni indentoru.

PFi nanoindentacni zkouSce je nejCastéji pouzivan BerkoviClv indentor. Ukazuje se, Ze teorie
pouzivana pro analytické vypocty, ktera byla odvozena za pfedpokladu indentace elastického
poloprostoru idealné tuhym kuZelovym indentorem, neni v pfipadé nahrady teoretického
kuzelového indentoru za realny Berkovi¢lv zcela pfesna, byt je velmi €asto pouzivana.

Prace bude zaméfena na vypoctové modelovani nanoindentace pomoci metody kone¢nych prvkd
v softwaru ANSYS a nasledném zpracovani vysledkd v bézné pouzivaném softwaru (Matlab,
Excel, Maple...). Vysledky numerického vypoctu budou porovnany s vysledky ziskanymi pomoci
zjednodusenych analytickych vztah(. Jednotlivé rozdily mezi teorii a vysledky numerickych
vypoc¢td budou vysvétleny, ¢imz bude vypoc¢tovy model nasledné verifikovan.
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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva vypoctovym modelovanim nanoindentacéni zkousky wolframu
s Berkovicovym indentorem. V ivodu prace je provedena reSerSe tykajici se nanoindentacni zkousky
a Oliver-Pharr analyzy. Dalsi ¢ast prace je vénovana deformacné-napétové analyze nanoindentacni
zkousky s pouzitim linearné-elastického modelu materidlu wolframu a porovnani vysledku
ziskanych s diamantovym a s dokonale tuhym indentorem. U nasledujiciho vypoc¢tového modelu
jsou jiz uvazovany plastické deformace. S vyuzitim vypoctového modelu s elasto-plastickym
modelem materialu jsou provedeny citlivostni analyzy vlivu rozmérd vzorku a indentoru a vlivu
velikosti penetrace na vysledky ur¢ené pomoci Oliver-Pharr analyzy. Déle je na tomto modelu
posouzena platnost korekcnich faktordi nalezenych v literatufe a stanovena jejich pfesna hodnota.
Posledni ¢ast prace se zabyva analyzou vlivu otupeni indentoru na vysledky nanoindenta¢ni zkousky
a porovnanim riznych piistupl urceni primétu kontaktni plochy.

KLICOVA SLOVA

nanoindenta¢ni zkouska, Berkovictv indentor, Oliver-Pharr analyza, otupeni indentoru, wolfram

ABSTRACT

This diploma thesis deals with computational modelling of the nanoindentation of tungsten with
Berkovich indenter. In the beginning of thesis, research about nanoindentation test and Oliver-Pharr
analysis is performed. The next part of thesis deals with deformation-stress analysis
of the nanoindentation test with the linear-elastic model of material of tungsten and with comparison
of results obtained with a diamond indenter and with an ideal rigid indenter. In the following model,
plastic deformation is already considered. On the computational model with elasto-plastic model
of material a sensitivity analysis of the influence of specimen and indenter dimensions
and the influence of the penetration on results determined using the Oliver-Pharr analysis
is performed. Furthermore, the applicability of the correction factors which were founded in the
literature is assessed on this model and their exact value is determined. The last part of the work deals
with the analysis of the influence of blunting of the indenter on results of the nanoindentation test
and the comparison of different approaches for determining the projection of the contact surface.

KEYWORDS

nanoindentation test, Berkovich indenter, Oliver-Pharr analysis, blunting of the indenter, tungsten
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1 UvOoD

Na urcovani mechanickych vlastnosti materiald jako je naptiklad Youngliv modul pruznosti, mez
kluzu, tvrdost atd., se pouziva velké mnozni zkousek. Mezi nejbéznéjsi patii napiiklad tahova
zkouska, zkouska razem v ohybu, Ginavové zkousky a zkousky tvrdosti. Casto je ale nutné stanovit
mechanické vlastnosti povlakl a tenkych vrstev, coz neni pfi pouZiti béznych zkousek mozné nebo
je to velmi obtizné. Z toho dtivodu se v poslednich desetiletich rozsifila tzv. nanoindenta¢ni zkouska.
Jeji princip je velmi podobny jako u béznych zkouSek tvrdosti, kdy se téleso o ur¢ité geometrii,
nazyvané indentor, vtlatuje do vzorku. Velikosti posuvl se u této zkouSky pohybuji v fadu desitek

nebo stovek nanometru.

Pfi nanoindenta¢ni zkouSce lze pouzit vice druhii indentord, naptiklad Vickerstiv, Berkoviclv,
kuzelovy, Knooptiv atd. Vzhledem k velmi malym posuvim je dalezitd co nejvyssi ostrost Spicky
indentoru. Kvuli tomu je nejbéznéji pouzivanym indentorem u nanoindenta¢ni zkousky Berkovicova
trojboka pyramida. Vlivem vyrobnich neptesnosti ale neni nikdy dosazeno dokonalé¢ho tvaru
indentoru, coz miiZze mit zasadni vliv na vysledky.

Cilem nanoindentacni zkousky je zpravidla stanoveni modulu pruznosti a tvrdosti materialu vzorku,
pficemz v prubéhu zkousky je méfena zavislost sily na posuvu indentoru. Na vypocet modulu
pruznosti ztéto zavislosti se nejCastéji pouziva tzv. Oliver-Pharr analyza, jejiz odvozeni bylo
provedeno za ptedpokladu vtlacovani dokonale tuhého kuzelového indentoru do elastického
poloprostoru. Pti skuteéné nanoindentaéni zkouSce je ale pouzivan Berkovic¢iv indentor, ktery
je zpravidla diamantovy a testovany material mize vykazovat i plastické deformace. Pfedpoklady
Oliver-Pharr analyzy tedy nejsou splnény a vysledky je nutné korigovat pomoci korekéniho
faktoru f.

Na analyzu vlivt, které mohou ovlivnit vysledky nanoindenta¢ni zkousky je mozné vyuzit vypoctové
modelovani pomoci metody kone¢nych prvki. V ramci této diplomové prace bude vytvoreno nékolik
vypoctovych modeld, u kterych budou pouzity rizné modely materialu wolframu. Pro jednotlivé
vypoc¢tové modely bude ovéfena platnost Oliver-Pharr analyzy a u modelu odpovidajicimu skute¢né
nanoindenta¢ni zkousce bude stanovena hodnota korekéniho faktoru S tak, aby bylo dosazeno presné
hodnoty modulu pruznosti odpovidajici hodnoté zadané do modelu materialu.

Pfi uréovani mechanickych vlastnosti materialu pomoci nanoindenta¢ni zkousky se bézné provadi
vice vpichl do jednoho vzorku. Aby nebyly vysledky ovlivnény sousedicimi vpichy, popiipadé
volnymi hranami vzorku, je minimalni vzdalenost mezi vpichy a od okraju vzorku uvedena
v normach. Pouzitelnost téchto rozmért pii vytvafeni geometrie u vypoétového modelovani bude

V praci ovéfena.
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2 ANALYZA PROBLEMU A FORMULACE CILU
DIPLOMOVE PRACE

2.1 Popis problémové situace

Zakladem nanoindentacni zkousky je vtlaeni indentoru do zkouSené¢ho vzorku materialu.
Pfi vtlaCovani se mé&fi zavislost sily na posuvu indentoru, kde posuvy jsou v fadu desitek ¢i stovek
nanometrt. Cilem zkousky je urceni mechanickych vlastnosti zkouseného materialu, a to zejména
modulu pruznosti a tvrdosti.

Oliver-Pharr analyza, ktera se bézné pouziva pii vypoctu téchto veli¢in byla odvozena pro dokonale
tuhy, rotaéné symetricky kuzelovy indentor. Nejbéznéji pouzivanym indentorem pii nanoindentaci
je ale Berkovicova trojboka pyramida, z éehoz vyplyva, Zze odvozena analyza neni zcela piesna.
Realny indentor navic neni dokonale tuhy, ale zpravidla diamantovy, coz pfinasi do vypoctu dalsi
nepiesnosti. Oliver-Pharr analyza byla dale odvozena za piedpokladu indentace elastického
poloprostoru, odpovidajicimu naptiklad tvrdym keramikdm. U materiald vykazujicich plastické
deformace je ale tento predpoklad porusen, coz mize vyrazné ovlivnit vysledky zkousky.

Vypoctové modelovani pomoci metody koneénych prvkii se pouziva na analyzovani vliva
ovliviiyjicich vysledky experimentu, kterymi mohou byt napiiklad porusené piedpoklady
Oliver-Pharr analyzy. Jednim z dilezitych vlivi je nedokonaly tvar indentoru zpusobeny
nepiesnostmi pii vyrob€ a opakovanym pouzivanim.

2.2 Formulace problému

Porovnani vysledkt ziskanych pomoci vypoc¢tového modelovani nanoindentaéni zkousky vzorku
z wolframu pomoci metody kone¢nych prvki s vysledky ziskanymi pomoci zjednodusenych
analytickych vztaht a nasledné vysvétleni a korekce zjisténych rozdila.

2.3 Cile diplomové prace

1) Provést resersi tykajici se nanoindentace

2) Vytvofit vypoétovy model nanoindentaéni zkousky s idealnim Berkovi¢ovym indentorem

3) Provést deformacné-napétovou analyzu indentacni zkousky wolframu s uvazovanim
idealniho BerkoviCova indentoru bez uvazovani plastické deformace

4) Provést deformacné-napétovou analyzu indentacni zkousky wolframu s idedlnim
Berkovicovym indentorem s uvazovanim plastické deformace a posouzeni pouzitelnosti
Oliver-Pharr analyzy a nutnost jeji korekce

5) Posoudit vliv otupeni indentoru na vysledky indenta¢ni zkousky
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3 RESERSE

3.1 Nanoindentacni zkouska

Nanoindentacni zkouska je relativn€ nova metoda pouzivana na ur¢ovani mechanickych vlastnosti
materiald tenkych vrstev a povlakt. Pribéh zkousky je podobny jako u klasickych zkousek tvrdosti,
ale hloubky vtiskli se u nanoindenta¢ni zkousky pohybuji v fadu desitek ¢i stovek nanometri.
Zatizeni jsou také vyrazné nizsi nez u Klasickych zkousek tvrdosti. Pomoci nanoindenta¢ni zkousky
se nejCastéji urcuje tvrdost a modul pruznosti.

Zékladem nanoindenta¢ni zkousky je vtlaceni indentoru o zndmé geometrii do zkusebniho vzorku
anasledné odlehéeni. Existuje n€kolik riiznych tvarG indentor pouzitelnych pifi nanoindentacni
zkousce, které budou popsany pozdéji v kapitole 3.6. B&hem vtlacovani se méfi zavislost zatiZeni
na posuvu indentoru, tzv. indenta¢ni k¥ivka. Z této kiivky lze uréit tvrdost a modul pruznosti i bez

nutnosti méfit rozmery vtisku ve vzorku, coz je velkou vyhodou u otiskd velmi malych rozméra [1].

AkEni Clen pro
aplikaci sily

Sila

Poddajnost

~~

Senzor posuvu

F’osqu,

Indentor

Vzorek

Obr. 3-1 Schéma zkuSebniho zafizeni [1]
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Nanoindentaéni zatizeni (obr. 3-1) ma tfi zakladni soucasti: indentor, akéni ¢len pro aplikaci sily
a senzor na mefeni posuvu indentoru. Bézné pouzivanym zplsobem ovladani zatéze je pomoci
elektromagnetického pole. Na jednom konci hiidele je indentor a na druhém konci je bud’
elektromagnet nebo permanentni magnet. Nad koncem s magnetem je umisténa civka. Kdyz
je do civky ptivadén proud, tak generuje magnetické pole, které reaguje s magnetem a hiidel
je tla¢ena smérem ke vzorku. ZatiZeni je umérné proudu piivadéném do civky [2]. Tento zpuisob
zatézovani je levny na vyrobu, ale civka se vlivem elektrického odporu zahtiva. Dal§im zplisobem
zatézovani je elektrostatické zatézovani pomoci kondenzatoru s pevnymi a pohyblivymi deskami.
Pfi tomto zplsobu jiz nedochdzi k zahfivani, ale je mozné ho pouzit pouze pro malé zatizeni,
ptiblizn¢ do 30 mN [2]. Poslednim ¢asto pouzivanym zpuisobem zatéZovani je pomoci roztaznosti
piezoelektrického keramického prvku. Prvek se roztahuje v zavislosti na velikosti napéti, které jim
prochézi. Vyhodou je, Ze se d4 pomoci fidiciho systému s uzavienou smyckou eliminovat vliv teploty
a vlhkosti. Nevyhodou je vysoka cena [2].

Existuje nékolik druhii senzori na méfeni posuvu indentoru. Mezi nejbé€znéjsi patii kapacitni
snimace, linearni proménné diferencialni transformatory (LVDT) a laserové interferometry [1].
P#i méfeni posuvu indentoru mize dochazet k chybé z divodu poddajnosti ramu zkusebniho stroje.
Pied provedenim zkousky je tedy nutné provést kalibraci poddajnosti.

24

hloubka vtisku hmax a pocate¢ni kontaktni tuhost S. Tyto hodnoty jsou vyznaéeny ve schématickém
prabéhu jednoho cyklu zatizeni a odleh¢eni na obrazku 3-2. Dalsi veli¢inou zobrazenou na obrazku
je finalni hloubka vtisku hr. Tato veli¢ina odpovida hloubce vtisku, ktery zustane ve vzorku
po tplném odlehceni.

Sila
\
Fomax - — = = = = = — — — —
|
Zatézovani :
|
|
QOdlehcovani \
|
S =dF/dh
|
|
\
—=>
hy hmax POSUV

Obr. 3-2  Schématicky prubéh zatiZzeni a odlehéeni [3]
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3.2 Oliver-Pharr analyza

Na urcovani modulu pruznosti a tvrdosti z naméfenych dat se pouziva analyza zavedena od W. C.
Olivera a G. M. Pharra [3]. Tato analyza vychazi ze Sneddonova feseni kontaktu [4] mezi dokonale
tuhym kuzelovym indentorem a idealné elastickym poloprostorem. Na Sneddona navazovali se svou
praci Doerner a Nix [5], ktefi odvodili rovnice pro ur¢ovani tvrdosti a modulu pruznosti. Doerner
a Nix predpokladali linearni pribéh odlehcovaci kiivky, coz neodpovida skutecnosti, jak je ziejmé
z obrazku 3-2. V soucasnosti pouzivand Oliver-Pharr analyza je rozSifenim metody navrzené
od Doernera a Nixe.

Oliver a Pharr experimentalné zjistili, Ze odlehCovaci kiivku lze prolozit pomoci nasledujici
mocninné funkce [3]:

F=a-(h—h)™ 1)

kde a a m jsou parametry charakterizujici odleh¢ovaci kiivku. V tomto pifipad¢ je i hy parametrem,
ktery se urCuje pomoci prolozeni kiivky. Parametry ziskané prolozenim odlehCovaci kiivky
rovnici (1) se vyuzivaji pfi ureni kontaktni tuhosti, kterd je dana sklonem odlehCovaci kiivky
pii pocatecni fazi odlehéovani [6]. Hodnotu kontaktni tuhosti 1ze urcit dosazenim téchto parametrti
do rovnice (2), ktera vychazi z derivace rovnice (1) podle hloubky vtisku a dosazenim jeji maximalni
hodnoty, tedy:

_dF

S=_
dh h=Rmax

= a-m-(Amax — hf)m_1 )

Dalsi zakladni rovnici, kterou vyuziva Oliver-Pharr analyza [3] pro urCovani kontaktni tuhosti

vyjadfuje vztah mezi kontaktni plochou a efektivnim modulem pruznosti:

2
S:.B'\/_E'Eeff'\/A_c (3)

kde £ je korekéni faktor, Ac je prumét kontaktni plochy do nedeformované roviny povrchu vzorku
a Eerr je efektivni modul pruznosti, ktery vyjadiuje vztah mezi moduly pruznosti a Poissonovymi

poméry materialil vzorku a indentoru, podle rovnice [3]:

T (1—u§)+(1—u?)

= (4)
Eerr Es E;

kde index s je pro vzorek a index i pro indentor. Z rovnice (3) lze pak vyjadfit finalni rovnici
pro efektivni modul pruznosti:

Eegp=——7=3 ®)
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Jak jiz bylo zminéno dfive, Oliver-Pharr analyza vychazi ze Sneddonova feSeni kontaktu
predpokladajiciho indentaci elastického poloprostoru idealné tuhym indentorem [3]. Dale Oliver-
Pharr analyza ptedpoklada, ze Berkoviciv indentor, ktery se bézné pouziva pfi nanoindentacni
zkousce, lze nahradit kuzelovym indentorem s vrcholovym polo-thlem ¢ = 70,3°. Tento kuzel byl
pouzit, protoze mé stejnou zavislost plochy prifezu na hloubce jako Berkoviciv indentor a lze
ho 1épe analyticky fesit [7]. Za téchto ptedpokladt byl odvozen vztah pro kontaktni hloubku vtisku
he [3]:

. Fmax (6)

kde hmax je maximalni hloubka vtisku, & je konstanta zavisejici na geometrii indentoru,
Fmax Je maximalni zatizeni a S je kontaktni tuhost. Celkovou hloubku vtisku lze rozdélit na kontaktni
hloubku he (n€kdy oznacovanou jako plasticka hloubka) odpovidajici hloubce, kdy je indentor
v kontaktu s materialem vzorku a na hloubku hs odpovidajici prohnuti pocateéni plochy vzorku
na obvodu kontaktu [8]. Hloubka hs odpovida druhému ¢lenu v rovnici (6). Schéma prifezu
geometrie s vyzna¢enymi hloubkami je na obrazku 3-3. Primét kontaktni plochy A, ktery je nutné
znat pro vypocCet modulu pruznosti i tvrdosti je roven tzv. funkci plochy (rovnice 7), nékdy
oznacované jako tvarova funkce indentoru. Aby bylo dosazeno ptesnych vysledkd, tak v této funkci
musi byt zahrnuta i odchylka geometrie skutecného indentoru od idealniho tvaru. Proto se na jeji
ur¢eni pouziva nezavislé méfeni, které bude popsano dale v kapitole 3.7.

Ac = F(h) (7)

Z prumétu kontaktni plochy a maximalniho zatizeni lze vypocitat tvrdost testovaného materialu
podle rovnice:

E
H — max (8)

a Poc&ate&ni plocha
) hy / .
hs = Odlehdeno_

h Indentor pfi zatiZeni
he

Zatizeno

Obr. 3-3 Schématické zobrazeni hloubek vtisku pfi nanoindentaci [3]
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3.3 Parametr geometrie indentoru ¢

Hodnoty parametru ¢ zavisi na parametru m, a tedy na sklonu odleh¢ovaci kiivky. Hodnoty ma ¢ pro
zakladni geometrie indentord jsou zapsany v nasledujici tabulce:

Tab. 3-1 Hodnoty parametru € a m pro riizné indentory [3]

Tvar indentoru m &
Plochy 1 1
Sféra 15 0,75
Kuzel 2 0,72
Rotaéni paraboloid 15 0,75

Standardni a doporu¢ovanou hodnotou se stalo ¢ = 0,75, protoze pro malé hloubky vtisku odpovida
i sférickému indentoru a z experimentt se ukazalo, Ze z divodu otupeni a plastické deformaci v okoli
hrotu dobte odpovida i Berkovi¢ovu indentoru [8], pro ktery jsou hodnoty parametru m zpravidla
v rozmezi od 1,2 do 1,6. Na vypocet piesné hodnoty koeficientu € se pouziva rovnice (9)[9].

- ”(#[”) S(m—-1) ©
Vi I (5=)

e=m-|1

kde I" je gama funkce. Pro hodnoty m = 1,2 + 1,6 jsou hodnoty & vV rozmezi od 0,74 do 0,79.

3.4 Korekeéni faktor

Korekeni faktor f 1ze rozdélit na dveé Casti. Prvni ¢ast se oznacuje jako Sarovs @ pouZiva na zpiesneéni
vysledki ziskanych jinym nez kuZelovym indentorem, protoze jak bylo jiz zminéno, Oliver-Pharr
analyza byla odvozena pro rotacné symetricky kuzelovy indentor. Druha Cést je oznacovana jako
Pragiaini @ vyjadiuje vliv radialnich posuvli materialu pfi indentaci, ktery byl v piivodnim odvozeni
analyzy zanedban.

Rozdil mezi Berkovi¢ovym a kuZelovym indentorem je zplsoben rozdilnou plastickou deformaci
pod $pickou a pod hranami indentoru [10]. Pro korekci Berkovi¢ova indentoru bylo odvozeno jiz
nékolik rznych hodnot faktoru fuwarovs. Jako prvni stanovil korekéni faktor R. B. King [11] v roce
1987 jako pwarova = 1,034. Tato korekce byla stanovena na zakladé rozdilné kontaktni tuhosti
zpusobené rozdilnou geometrii. Jako dalsi stanovily hodnotu faktoru J. J. Vlassak a W. D. Nix [12]
jako Pwarova = 1,058, ktefi vychazeli z rozdilnych hodnot modulu pruznosti pfi vypoctu pomoci
kuzelového a Berkovicova indentoru.

19



Korekei radialnich posuvii se zabyval A. C. Hay [13], ktery odvodil nasledujici rovnici:

7 + 0015483073 - cotg(¢) %
Bragiaini = T - (1—2- )\ (10)
(7 —0,83119312 - cotg(p) -m>

kde u je Poissontiv pomér materialu vzorku a ¢ je vrcholovy polo-thel indentoru. Vyslednou hodnotu
korekéniho faktoru lze vypocitat jako:

Beetk = PBrvarova * Bradiaini (11)

Uréovanim celkového korekéniho faktoru fee se zabyval P. L. Larsson [14], ktery uvazoval vliv
radialniho posuvu i rozdilnou geometrii Berkovi¢ova indentoru a odvodil nésledujici rovnici
vychazejici z Poissonova poméru vzorku.

Beot = 1,2034- (1 —0,21-p— 0,01 - p2 — 0,41 - u3) (12)

3.5 Pile-up a sink-in

U materiald vykazujicich ¢isté elasticky kontakt dojde pii indentaci vzdy k propadnuti materialu
Vv okoli indentoru (tzv. sink-in). Jak vypada sink-in v fezu je na obrazku 3-4.

Indentor

\ Pogate&ni plocha
vzorku he

Obr. 3-4 Schématické zobrazeni propadnuti materialu v okoli indentoru

Oliver-Pharr analyza vychazejici ze Sneddonova fesent, které predpokladalo pouze elasticky kontakt,
dokaze ptesné ur¢it modul pruznosti tvrdych keramik, pro které je sink-in dominujici [6]. Problém
nastava pfi indentaci elasto-plastického materialu, ktery mize vykazovat sink-in, ale maze také dojit
ke hromadéni materidlu v okoli indentoru (tzv. pile-up). Jak vypada pile-up V fezu je na obrazku
3-5.

Indentor

\

' Pog&ateé&ni plocha
vzorku

Obr. 3-5 Schématické zobrazeni nahromadéni materialu v okoli indentoru
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Primét kontaktni plochy je ovlivnén vznikem pilu-upu i sink-inu (obr. 3-6). Primét kontaktni plochy
1ze urcit z vypoctového modelu vytvoreného pomoci metody kone¢nych prvki pomoci Oliver-Pharr
analyzy, anebo pfimo z uzli, které jsou v kontaktu. U materiald vykazujicich pile-up muize byt
plocha vypoditana pomoci Oliver-Pharr analyzy az o 60 % mensi [6] nez skuteéna plocha, coz
zpusobuje velké rozdily ve vypoétenych modulech pruznosti a tvrdosti z rovnic (5) a (8).

Primét kontaktni plochy
s vlivem pile-upu

Pramét kontaktni plochy
s vlivem sink-inu Pramét kontaktni plochy

I . bez vlivu pile-upu
Pramét kontaktni plochy

bez vlivu sink-inu

a) b)
Obr. 3-6  Vliv a) sink-inu a b) pile-upu na prdmét kontaktni plochy

Vytvoreni pile-upu tedy znehodnocuje vysledky ziskané pomoci Oliver-Pharr analyzy a je nutné pred
jejim pouzitim provést kontrolu na pile-up. O tom, jestli se pile-up vytvoti rozhoduje pomér mezi
kone¢nou hloubkou vtisku a maximalni hloubkou vtisku hi/hmax. Hodnoty tohoto poméru lezi
v rozmezi od 0 do 1. Nulovy pomér odpovida Cisté elastickému materialu a pomér rovny jedné
odpovida ciste plastickému chovani. Z vypocti pomoci metody konecnych prvkl bylo zjisténo,
Ze limitni hodnotou je hi/hmax = 0,7 [6]. Pokud je pomér vyssi nez 0,7, tak dojde k vytvoreni pile-upu
a pokud nizsi, tak bude dochazet k propadnuti materialu (obr. 3-7). Tohle vsak plati pouze pro elasto-
plastické materialy bez zpeviiovani.

200
100 ftf hmex = 0.97
/ = 0.85
or _"“——-- — = — — o= =
= 100} = 0.68
£ = 0.52
o ‘2001
_300_
.40[].—
800 . \ \ , \ \ ,
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
r{nm)

Obr. 3-7 Chovani materialu bez zpevnéni pro rizné poméry hi’hmax pfi nanoindentaci [6]

U materidlu vykazujiciho deformacni zpevnéni se pti plastické deformaci zvysuje jeho mez kluzu,
a tim se material stava ,,tvrdsi“. Pod $pickou indentoru téméf ihned nastava plastickd deformace
a material pod indentorem ma tedy vyssi mez kluzu nez material ve vétsi vzdalenosti od indentoru.
Diky tomu se pfi indentaci vice deformuje vzdalené&jsi (,,mekc¢i) material a dochazi k propadnuti
materidlu pod indentorem, tedy k sink-in efektu [2]. Pro elasto-plastické materidly vykazujici
zpevnéni # = 100y je zobrazeno chovani plochy vzorku pro rizné poméry hi/hmax na obrazku 3-8.
Mira zpevnéni odpovidajici této rovnici vyjadiuje, Zze pii 10% pietvoreni se napéti zvysi
na dvojnasobek meze kluzu gy (0br. 3-9), coz ptiblizné odpovida chovani velkého mnozstvi kovi [6].
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Obr. 3-8 Chovani materialu se zpevnéni pro rizné pomeéry hthmax pfi nanoindentaci [6]
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Obr. 3-9 Grafické zobrazeni zpevnéni materialu z obrazku 3-8 [6]

3.6 Indentory

Mezi nejbéznéji pouzivané indentory patii Berkoviclv, Vickersiv, kuzelovy, sféricky, Knoopliv
a cube-corner. Kontaktni hloubka h¢, a tedy i primé&t kontaktni plochy Ac jsou zavislé na geometrii
indentoru. S vyjimkou sférického indentoru lze indentory nahradit kuzelovym indentorem
s odpovidajicim vrcholovym thlem tak, aby mél stejny pomér prumétu plochy ku hloubce jako
pivodni indentor. V tabulce 3-2 jsou vypsany efektivni vrcholové polo-uhly kuzelu, vztahy
pro vypocet prameétu kontaktni plochy idealnich indentort a defini¢ni uhly pro jednotlivé indentory.
U kuzelového indentoru je v tabulce 3-2 vepsan obecny uhel ¢, za ktery se zpravidla dosazuji thly
z posledniho sloupce tabulky. Nejbézn&jSim materidlem pouzivanym na vyrobu indentorQ
je diamant, kvili jeho vysoké tvrdosti.
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Tab. 3-2 Vzorce pro priiméty kontaktnich ploch, definiéni uhly a efektivni kuzelové vrcholové polo-thly pro
rizné typy indentor( [2]

Typ indentoru

Pramét kontaktni plochy
idedalniho indentoru [um?]

Defini¢ni Ghel

[°]

Efektivni kuzelovy

vrcholovy polo-uhel [ °]

Sféra
Berkovi¢

Vickers

Knoop

Cube-corner

Kuzelovy

A=2-m-R-h,
A=3-v3-h%- tg?(6)
A=4-h% -tg?(0)
A=2-hZ tg(6) - tg(6)

A=3-V3-h% tg2(h)

A=m-h2 tg?(0)

65,27

68

01 =86,25
02 =65

35,26

70,3

70,3

77,64

42,28

Berkoviélv indentor

Berkovictv indentor ma tvar trojboké pyramidy (obr. 3-10a) a je nejbéznéji pouzivanym indentorem
na méteni mechanickych vlastnosti pti malych hloubkach indentace. Vhodnost na pouziti pii malych

posuvech je zptisobena tim, Ze se jeho hrany potkavaji v jednom bod¢ i pii velmi malych velikostech

indentoru. Naproti tomu, pii vyrobé Vickersova indentoru vzdy vznika vlivem vyrobnich nepiesnosti

na vrcholu indentoru ¢ara. Pivodni Berkovi¢tv indentor mél thel mezi sténami 0 0sou 65,03°, coz

odpovidalo stejnému poméru plochy povrchu ku hloubce vtisku jako u Vickersova indentoru.
Aktualn€ se pouziva trojboka pyramida s thlem mezi sténami 0 0souU 65,27°, ktera ma stejny poméer
prufezu ku hloubce vtisku jako Vickerstv indentor [2]. Prumét kontaktni plochy lze vypoéitat
pomoci rovnice z tabulky 3-2 jako:

A=3-v3-h%-tg?(0) =3-V3- h?-tg?(65,27) = 24,494 - h? ~ 24,5 h?

()

Obr. 3-10 Schématické zobrazeni a) Berkovi¢ova indentoru a b) Vickersova indentoru

(13)
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Vickersuyv indentor

Vickersuv indentor ma tvar pravidelné étyfboké pyramidy (obr. 3-10b) s thlem mezi sténami a 0sou
68° a s thlem mezi hranami a osou 74°. Vickerstv diamantovy indentor se pouziva pifi béznych
zkouskach tvrdosti, kdy je vysledna tvrdost oznacovana jako HV. Pfi nanoindentaci je spiSe nahrazen
Berkovicovym indentorem z diivodu vyssi ostrosti. Primét kontaktni plochy vypocitany podle
rovnice z tabulky 3-2 je téméf totozny s primétem odpovidajicim Berkovic¢ovu indentoru:

A=4-h? tg?(0) = 4-h? tg?(68) = 24,504 - h? ~ 24,5 - h? (14)

Knoopltv indentor

Knoopiiv indentor je stejné jako Vickerstiv indentor ctyibokd pyramida, ale ma dva riizné uhly mezi
sténami (obr. 3-11a). Prvni je 130° a druhy 172,5°. Diky riznym délkam diagonal se hodi naptiklad
na testovani anizotropnich materiald. Pivodné byl navrzen na méfeni velmi tvrdych materiald,
protoze Knooptiv indentor ve vzorku nechava diky delsi diagonale lépe meéfitelny otisk nez
Vickerstuv indentor [2].

Pomoci geometrie Knoopova indentoru lze urcit pomer mezi tvrdosti a modulem pruznosti vzorku
H/E. Pti maximalnim zatizeni je del$i diagonala 7,11krat del$i nez kratsi diagonala. Pti odlehceni
zustava délka delsi diagonaly téméf stejna. Pro materialy s malym pomérem H/E (kovy) se téméf
neméni ani délka krats$i diagonaly, ale pro materialy s velkym pomérem H/E (keramiky) se délka
kratsi diagonaly vyrazné snizi (obr. 3-11b). Pomér se pak ur¢i dosazenim zméfenych délek diagonal
do nasledujici rovnice [15]:

_2_ .z 15
- Kz (15)

kde « je koeficient geometrie, ktery pro velké mnozstvi materialt odpovida hodnoté 0,45, b je délka
kratsi diagonaly a ¢ je délka delsi diagonaly. Pismena s ¢arkou odpovidaji odleh¢enému stavu a bez
cary zatizenému stavu. Primét kontaktni plochy vypocitany podle rovnice ztabulky 3-2
je nasledujici:

A=2-h% tg(0,) tg(8,) =2-h?%-tg(86,25) - tg(65) = 65,44 - h? (16)

a) b)

Obr. 3-11 Schématické zobrazeni a) Knoopova indentoru a b) tvaru otisku indentoru
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Cube-corner indentor

Cube-corner indentor ma tvar trojboké pyramidy. Geometrii odpovida rohu kostky, proto se nazyva
cube-corner. Stény indentoru jsou na sebe kolmé a tihel mezi sténou a osou indentoru je 35,26°.
Oproti Berkovicovu indentoru, ma cube-corner indentor témét dvakrat mensi definicni thel, coz
zpusobuje vyrazné vetsi napéti a deformace v kontaktu. Toho se da vyuzit pfi vytvareni kratkych
trhlin u kifehkych materialt, pomoci kterych lze stanovit lomovou houzevnatost zkouSeného
materialu [16]. Lze s nim vykonavat i nanoindentaéni zkousku. Primét kontaktni plochy se uréi
obdobnou rovnici jako u Berkovi¢ova indentoru:

A=3-v3-h%-tg%(0) =3-V3- h? tg%(34,3) = 2,597 - h? = 2,6 - h? 17

Sféricky indentor

Na rozdil od ptedchozich indentort, které maji ostrou $picku, jsou sférické indentory zaoblené, coz
zpusobuje rozdilné chovani zkuSebniho materialu pti indentaci. Pti pocatecni fazi indentace jsou
napéti pod sférickym indentorem vyrazné€ nizs$i nez u ostrych indentort. Diky tomu jsou pocatecni
deformace Cisté elastické a az pii vy$Sim =zatizeni piechazi pires elasto-plastické deformace
na prevazné plastické [17]. Diky tomu lze z naméfenych kiivek uréovat mez kluzu a zpeviiovani
materialu. Pfi nanoindentaci nastavd problém pii vyrabéni sférickych indentorti ve velmi malém
méfitku, a proto se vyrabi tzv. sférokuzely (obr. 3-12b) a indentuje se jen koncem indentoru. Bézné
se vyrabi sférokuzely s mensim polomérem nez jeden mikrometr [2].

KuzZelovy indentor

Praktické pouziti kuzelovych indentorti (obr. 3-12a) je vyrazné omezeno jejich vyrobnim procesem,
pti kterém je velmi t€zké dosahnout dostatecné ostré Spicky. Vyhodou je ale axisymetricka geometrie
indentoru, diky které je vyrazné jednodussi pro analytické i pro numerické feseni nez pyramidové
indentory. Nejcastéji se provadi simulace s kuzelem s vrcholovym polo-tihlem 70,3°, ktery odpovida

Berkovi¢ovu indentoru.

a) b)

Obr. 3-12 Schématické zobrazeni a) kuzelového indentoru a b) sférokuzelu
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3.7 Otupeni Berkovic¢ova indentoru

Jak jiz bylo zminéno dfive, Berkovi¢lv indentor se pii nanoindentaci pouziva diky jeho vysoké
ostrosti i pfi velmi malych rozmérech. Vyrobit dokonale ostry indentor, ale neni mozné a Spicka
jeiunovych indentori zaoblena. Radius na Spi¢ce je zpravidla u novych indentorti v rozmezi
75-200 nanometrt a u opotiebenych indentori az 350 nanometrt [2]. Velikost otupeni indentoru ma
vyrazny vliv na stanovené hodnoty mechanickych vlastnosti zkousené¢ho materialu, protoze
ovliviiuje velikost primétu kontaktni plochy Ac, ktery je soucasti rovnic (5) a (8). Otupeni indentoru
ma nejvyznamngjsi vliv pii nanoindentaci velmi tenkych vrstev, kdy hloubka vtisku mtize byt mensi
nez 100 nanometr{i (obr. 3-13). Cim mensi je radius na §pi¢ce indentoru, tim lze provadét indentaci
do mensich hloubek.

Idealni Skutecny
indentor indentor

Pomér
\ ploch
- 10:1
50 nm V =421
V

\ /
100 am \/ \ A
Y N

10 nm

Obr. 3-13 Vliv otupeni $picky indentoru na pramét kontaktni plochy pro rizné hloubky indentace [2]

Na stanoveni skute¢ného tvaru indentoru se pouzivaji dvé metody — pfima a neptima. Pfimé metody
jsou zalozeny na nezavislém méfeni riznymi snimacimi metodami. Nejbéznéji se pouziva
mikroskopie atomarnich sil (atomic force microscopy — AFM) a rastrova elektronova mikroskopie
(scanning electron microscopy — SEM) [18].

Nepiima metoda je zaloZena na kalibraci pomoci nezavislé indentace materialu se znamym modulem
pruznosti nezavislym na hloubce vtisku. Jako kalibra¢ni material se ¢asto pouziva kiemenné sklo
[18]. Skute¢ny tvar Berkovicova indentoru se uréi pomoci prolozeni namétenych dat tvarovou funkci
indentoru F(hc), ktera vyjadiuje velikost primétu kontaktni plochy Ac Vv zavislosti na kontaktni
hloubce hc. Bézné pouzivanym vztahem, navrzenym v Oliver-Pharr analyze [3], popisujicim
tvarovou funkci indentoru v zavislosti na kontaktni hloubce je:

= Co-h2+Cy-he+Cy-h*+Cy-RY* + - 4 Cg - RY/MPE (18)
kde hc je kontaktni hloubka vtisku a Co-Cg jsou koeficienty urcené pomoci prolozeni

experimentalnich dat. Pro idedlni Berkovictiv indentor je koeficient Co = 24,5 a ostatni koeficienty
Ci jsou rovny nule.
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4 VYPOCTOVY MODEL NANOINDENTACNI ZKOUSKY
S LINEARNE-ELASTICKYM MODELEM MATERIALU

Jako prvni byl vytvoien vypo¢tovy model nanoindenta¢ni zkousky s dokonale ostrym Berkovicovym
indentorem a byla na ném provedena deformacné-napétova analyza bez uvazovani plastickych
deformaci. Indentace byla provedena do hloubky 715 nanometrti. Byl proveden vypocet s dokonale
tuhym a s diamantovym indentorem. Vypocet byl proveden v programu Ansys 2021 R2 na pocitaci
s paméti RAM 16 GB a se ctyfjadrovym procesorem s frekvenci 3,5 GHz.

4.1 Geometrie vypocétového modelu

Nanoindentaéni zkouska se fidi podle normy CSN EN ISO 14557, ve které se mimo jiné uvadi, v jaké
vzdalenosti od sebe mohou byt jednotlivé vpichy a jak tlusty musi byt material, aby bylo mozné
zkousku korektné provést. Oba rozméry jsou zavislé na hloubce vtisku. Aby vysledky nebyly
ovlivnény podporou, tak je doporucena tloustka materialu minimaln¢ desetinasobek hloubky vtisku
nebo trojnasobek priméru vtisku, podle toho, kterd z téchto hodnot je vyssi [19]. Hloubka vtisku
je 715 nanometrti, desetinasobek je tedy 7,15 mikrometrd. Primér vtisku je u Berkovicova indentoru
dan kruznici opisujici vtisk a jeho vypocet vychazi z geometrie Berkovi¢ova indentoru (obr. 3-10a):

te(76,9°) = —— => 1 = tg(76,9°) - 715 = 3073 (19)
g( ) ) - 715 =>r= tg( ) ) - nm

d=2-r=2-3073 = 6146 nm (20)

kde r je polomér a d je pramér vtisku. Trojnasobek primeéru je pak roven 18,44 um, coz je vétsi nez
desetinasobek vtisku. VySka modelovaného vzorku byla zvolena jako 19 pm. Vzdalenost
jednotlivych vtiska od sebe musi byt alespon pétindsobek praméru vtisku [19]. Praimér vtisku byl jiz
vypocitan a jeho pétinasobek je roven 30,73 pum. Primér vzorku byl tedy zvolen jako 32 pm.
Minimalni vy$ka indentoru neni v normé uvedena a byla zvolena jako 7 um, coz zhruba odpovida
desetinasobku hloubky vtisku. Pti vytvafeni geometrie bylo vyuzito symetrie. Podstava Berkovicova
indentoru je rovnostranny trojuhelnik, ktery ma tfi osy symetrie a je tedy mozné modelovat pouze

jednu Sestinu (obr. 4-1).

PosuvI - 8

]/z>
X PANVANEVANEFAY

Obr. 4-1 Schématicky obrazek geometrie a okrajovych podminek (rozméry jsou v um)
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4.2 Material vzorku a indentoru

Prvni vypocet byl proveden s diamantovym indentorem. Byl pouzit elasticky izotropni model
materialu s modulem pruznosti 1050 GPa a Poissonovym pomérem 0,2 [20, 21, 22]. Pfi druhém
vypoctu byl indentor nastaven jako dokonale tuhy. Zkusebni vzorek byl pro oba vypoéty z wolframu.
Pro prvni vypocty slouzici k ovéteni vypoctového modelu nebyla uvazovédna plastickd deformace,
a proto byl pouzit izotropni elasticky model materialu S modulem pruznosti 407 GPa a Poissonovym
pomérem 0,28 [23, 24, 25].

4.3 Okrajové podminky

Pro zadani okrajovych podminek bylo nutné zavést nékolik soufadnicovych systému (obr. 4-2).
Globalni soufadnicovy systém ma pocatek na horni plose vzorku a jeho poloha a orientace vychazi
z pouzitého CAD modelu. Na obrazku 4-2 je oznacen jako G. Dva soufadnicové systémy (1 a 2
na obrazku 4-2) byly vytvoreny kazdy na jedné strané vzorku tak, aby jejich osa X mifila ve sméru
normaly dané plochy. Tyto soufadnicové systémy slouzi k zadani symetrie na bocni strany vzorku
i indentoru. Normaly symetrii byly pak zadany jako osy X téchto soutadnicovych systému. Symetrie
zamezi v posuvu ve smeru zadané normaly, obdobné jako kdyby byl zadan nulovy posuv. Vyhodou
je, ze je po vypoctu mozné vykreslit celé téleso (obr. 4-14).

Posledni soutadnicovy systém, na obrazku 4-2 oznacen jako 3, byl vytvoten na horni plose indentoru
a byl orientovan tak, aby osa Y mifila proti ose Y globalniho souradnicového systému. Diky tomu
je mozné vykreslovat indenta¢ni kiivku s kladnymi hodnotami posuvii i bez nasledného upravovani
hodnot. Dale byl tento soufadnicovy systém vyuzit pii zadavani posuvu na horni plochu indentoru.
Smér posuvu byl tedy proti ose Y globalniho soufadnicového systému a mél hodnotu 715 nanometra.
Na spodni stranu vzorku byl zadan nulovy posuv ve sméru osy Y globalniho souradného systému
(obr. 4-1), coz odpovida podepieni vzorku pii skuteéné zkousce. Zatézny cyklus se v tomto piipadé
sklada pouze ze zatizeni, jelikoz pro idealn¢ elasticky material vzorku by byl pribéh odleh¢ovaci

ktivky totozny s pribéhem zatéZovaci kiivky.

Obr. 4-2 Soufadnicové systémy vypoctového modelu
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4.4 Kontakt

Kontakt mezi indentorem a vzorkem byl zadan bez tfeni, které ma pfi vypoctovém modelovani
nanoindentaéni zkouSky vyznam pouze pokud dochazi k vytvoteni vyrazného pile-upu [26]. Jelikoz
byl pouzit elasticky model materidlu, tak vznik pile-upu, ktery vznika v disledku plastické
deformace nebyl predpokladan. Jako ,,Contact surface“ byla nastavena horni plocha vzorku a jako
,» Target surface* byla nastavena spodni plocha indentoru. ,,Contact surface* byla zadana na vzorek,
protoze ma mensi tuhost nez indentor [27]. Dalsim divodem bylo, Ze u kontaktnich veli¢in (napiiklad
mira penetrace) jsou vysledky vykresleny pro téleso na kterém je zadana ,,Contact surface®.
Formulace kontaktu byla nastavena jako ,,Augmented Lagrange®, aby bylo mozné korigovat velikost
penetrace. Pii tomto vypoctu byl nastaven faktor penetrace na hodnotu 0,005. Diky tomu bylo

dosazeno penetrace v fadu desetin nanometrt pfi maximalnim zatiZzeni.

4.5 Sit konecnych prvk

Pro vytvoreni dostate¢né kvalitni sité bylo nutné rozdélit t€leso vzorku na nékolik ¢asti (obr. 4-3).
V casti télesa pod indentorem, oznaceném jako 1 na obrazku 4-3, byla vytvofena velmi jemna sit,
aby bylo mozné co nejpiesnéji ziskat kontaktni plochu z modelu, a protoZe je tato oblast z hlediska
indentorem byla na horizontalni hrany této ¢asti télesa nastavena velikost prvka 50 nm, na vertikalni
hrany 200 nm a na obloukové hrany 100 nm. Na horni i dolni plochu byla nastavena velikost prvkt
60 nm. U modelu s dokonale tuhym indentorem nebylo mozné vytvofit tak malé prvky, protoze
nedochazi k deformaci indentoru, diky cemuz je vysledna hloubka vtisku vétsi i pfi stejném posuvu
horni plochy indentoru a mohlo by dojit k distorzi prvkl pod $pickou indentoru. U tohoto modelu
byla na horizontalni hrany nastavena velikost prvkli 80 nm, na vertikalni 250 nm a na obloukové
hrany 100 nm. Na horni i dolni plochu byla nastavena velikost prvk 100 nm. Pro ostatni ¢asti télesa
byla jiz velikost prvki pro oba modely stejna.

2
3|3

Obr. 4-3 Rozdéleni vzorku a indentoru na vice ¢asti
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Na castech télesa oznacenych jako 2 na obrazku 4-3 byla vytvofena znac¢n¢ hrubsi sit.
Na horizontalni hrany byla zadana velikost prvkid 500 nm, na vertikalni hrany 600 nm a na obloukové
hrany bylo zadano rozdéleni na 10 prvkd. Casti télesa oznaGené jako 3 na obrazku 4-3 jsou jiz
vzdalené od mista kontaktu, a proto je tu mozné vytvotit hrubou sit, aby zbyte¢né nerostl celkovy
pocet prvki. Na horizontalni i vertikalni hranu byla zadana velikost prvkid 1 pum a na obloukové
hrany bylo zadano rozdéleni na 7 prvki. Ve vSech oznacenych castech télesa byla vytvorena
mapovana hexaedricka sit’. U uzkych neoznadenych ¢asti télesa to bohuzel nebylo mozné, protoze
se nachazi mezi ¢astmi S rizné velkymi prvky, a proto zde byly pouzity bud’ tetraedrické prvky, nebo
nepravidelné hexaedrické prvky, aby bylo mozné vytvofit prechod.

V ptipadé dokonale tuhého indentoru, se na ném nevytvaii objemova sit, a nebylo ho tedy nutné
rozdélovat na vice ¢asti. Byla pouze zadana velikost prvkt 200 nm na plochu, ktera je v kontaktu
se vzorkem. Diamantovy indentor byl rozdélen na dvé ¢asti, aby nebyl pocet prvkid tak vysoky.
Spodni ¢ast indentoru mé jemné;jsi sit’, protoze je v kontaktu se vzorkem. Na plochy této ¢asti byla
zadana velikost prvki 200 nm a na hrany velikost 100 nm. Na hrany i plochu spole¢nou pro ob¢ ¢asti
byla zadana velikost prvki 500 nm. Pro plochy horni ¢asti byla zadana velikost prvkd 1 pm.
Jak vypadala vytvofena sit’ kone¢nych prvkd pro model s diamantovym indentorem je zobrazeno
na obrazku 4-4. Pro model s dokonale tuhym indentorem vypadala sit’ obdobng, s tim rozdilem,

ze na indentoru byly vytvofeny prvky pouze na kontaktni plose.

Na oba modely byly pouzity prvky SOLID 186. Model s diamantovym indentorem mél ptiblizné
120 tisic prvkd a 450 tisic uzli. Model s dokonale tuhym indentorem mél pfiblizné 55 tisic prvkl
a 205 tisic uzld. Vypocet trval piiblizn€ 8 hodin.

0,000 10,000 {urm) 0,000 2,000 tum)
[ I [ I
5,000 1,000

Obr. 4-4  Sit kone¢nych prvkl pro model s diamantovym indentorem (nalevo) a detail sité (napravo)
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4.6 Analyza vysledkl ziskanych z vypoctového modelu
nanoindentacni zkousky s linearne-elastickym modelem
materialu wolframu

46.1 Vypoctovy model s diamantovym indentorem

Na obrazku 4-5 je vykreslena celkova deformace pii indentaci do hloubky 715 nanometrti. Cervené
je zobrazena pievazna ¢ast indentoru, ktery se jako celek pfemistil o zadany posuv. Rozdil mezi
modulem pruznosti wolframu a diamantu neni tak velky a pii pouZiti elastickych izotropnich modeli
materiali pro vzorek i indentor doglo k vyrazné deformaci indentoru. Spic¢ka indentoru se tedy
neposunula o 715 nanometr(, a proto neni na obrazku 4-5 zobrazena ¢ervenou barvou. Jak vyznamna
byla deformace indentoru je ziejmé z velikosti thla, které byly zjistény z fezu pfi maximalnim
zatiZeni (obr. 4-6). Porovnani uhlt pied a po deformaci je v tabulce 4-1.

Tab. 4-1 Velikosti hlG na Spi¢ce indentoru pfed a po deformaci

Poloha uhlu Pavodni uhly [°] Uhly po deformaci [°] Rozdil [%]
Mezi plochou a osou 65,3 72,1 10,43
Mezi hranou a osou 76,9 81,2 5,56

Obr. 4-5 Celkova deformace pfi maximalnim zatizeni v mikrometrech pod hranou (vlevo) a pod stfedem
plochy (vpravo)
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Deformovana plocha vzorku
Deformovany indentor
Nedeformovany indentor

y [um]

X [um]

Obr. 4-6 Porovnani deformovaného a nedeformovaného indentoru pfi maximalnim zatizeni v fezu

Nicméné v rovnici pro efektivni modul pruznosti, tedy rovnici (5), vystupuji moduly pruznosti
materiald vzorku i indentoru. Oliver-Pharr analyza by tedy neméla byt vyznamné ovlivnéna
deformaci indentoru, ale v tomto ptipad¢ je deformace pomérn¢ velka. Jak bylo zminéno v kapitole
3.5, na vysledky analyzy ma vliv chovani povrchu vzorku pfi indentaci. Pro vzorek s elastickym
modelem materialu byl predpokladan vznik sink-inu. Po vykresleni stejného pohledu v fezu, jako
je na obrazku 4-6, ale bez dodrzeni skute¢ného poméru mezi osami (obr. 4-7), je ziejmé, Zze skuteéné
doslo k propadnuti materialu v okoli indentoru.

T T T
— Deformovana plocha vzorku

= |ndentor

X [pm]

Obr. 4-7 Propadnuti materialu v okoli indentoru pro vzorek s elastickym izotropnim modelem materialu

Prohnuti materialu ovliviiuje velikost pramétu kontaktni plochy Ac a velikost kontaktni hloubky he,
coz jsou stéZejni hodnoty v Oliver-Pharr analyze. Pro zjisténi velikosti Ac z vypoctového modelu
bylo nutné zjistit, které uzly jsou v kontaktu s indentorem pii maximalnim zatizeni a nasledn¢ zjistit
jejich primét do poc¢atecni plochy vzorku.

Na to byl pouzit tzv. “Contact status®, diky kterému lIze urcit, jaké uzly jsou v kontaktu, poptipadé
jak daleko od kontaktu se nachazi. Pti vypsani uzlii nachazejicich se v kontaktu jim ale byly ptidéleny
soufadnice odpovidajici pocatecnimu nedeformovanému stavu modelu. Proto byly dale urceny
posuvy pfi maximalnim zatiZeni pro uzly, které se nachazi na povrchu vzorku v ¢asti 1 podle obrazku
4-3, tedy ty, které jsou v kontaktu s indentorem. Uzlim ziskanym pomoci ptikazu ,,Contact status*
byly nasledné pridéleny deformované soutradnice odpovidajicich uzlii (obr. 4-8). Soutadnice pii
tomto postupu byly brany podle globalniho souradnicového systému modelu (obr. 4-2). Primét do
pocateéni plochy vzorku byl pak jednoduse ziskan nahrazenim soufadnice v 0se Y nulou (obr. 4-9).
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Pro nazornéjsi zobrazeni vlivu sink-inu na primét kontaktni plochy byl do obrazku vykreslen i prifez
indentoru v odpovidajici vysce. Obrazek 4-9 odpovida obrazku 3-6, ktery byl pouzit v kapitole 3.5
v resersi, ¢imz se oveétuje jeho platnost. Velikost primétu kontaktni plochy ziskana z vypoc¢tového
modelu je Ac_num = 4,62 um?,

0,1 - ®  Uzly v kontaktu
+  Deformovana plocha

X [pm] z Z [am]

Obr. 4-8 Deformovana plocha vzorku se zvyraznénymi uzly, které jsou v kontaktu

2,5 . .
*  Uzly v kontaktu

s Priimét kontaktni plochy
= Pr(ifez indentoru

2

1,5

X [um]

Obr. 4-9 Hranice pramétu kontaktni plochy do roviny nedeformovaného vzorku
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Druhym zptisobem, jak urcit primét kontaktni plochy je pomoci kontaktni hloubky, kterou lze
stanovit pomoci rovnice (6). Na vypocet byla pouzita indentacni kiivka (obr. 4-10) urcena
z vypoctového modelu. Druhé polovina indenta¢ni kiivky byla proloZena funkci popisujici priabéh
zatizeni, ktera ma rovnici (1). V tomto pfipadé nebyla kone¢na hloubka hs brana jako parametr,
ale byla ji pfidélena nulova hodnota, jelikoz tato hloubka pfedstavuje hloubku vtisku, ktery ziistane
ve vzorku po Uplném odlehceni. U idealné elastického materialu dojde po odlehceni k navraceni
vzorku do ptivodni geometrie a ve vzorku tedy zadny vtisk nezlistavd. Zbylé parametry byly ureny
z prolozeni jako a = 4,144-10% mN/nm™ a m = 2,066. Pro dokonale elasticky kontakt ma
pro ekvivalentni kuzel parametr m hodnotu 2 [3], coZ je podobné uréené hodnoté. Podle rovnice (2)
byla nasledn¢ vypocitana kontaktni tuhost:

mN
S= a-m- (hmax = h)™ ! = 4,144-107*- 2,066 - 71520971 = 0,947 — (1)

350 . . . . . .
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Sila [mN]
- N N
(3] o (3]
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Obr. 4-10 Indentaéni kfivka ur€ena z modelu s linearné-elastickym modelem materialu
s diamantovym indentorem

Pro vypocet kontaktni tuhosti je dale nutné znat hodnotu maximalniho zatiZzeni a maximalni hloubky
vtisku, ktera odpovida posuvu zadanému na horni plochu indentoru. Tyto hodnoty lze ziskat
z indenta¢ni ktivky. Maximalni hodnota zatizeni je Fmax = 327,9 mN a maximalni hloubky
hmax = 715 nm. Jako posledni je nutné stanovit hodnotu parametru & podle rovnice (9):

e )
\ )

Vi T (=)

2,0663
2-r (2 12,0663 = 1))
1
v T (2 - (2,0663 — 1))

Ziskana hodnota ¢ témét odpovida teoretické hodnoté pro kuzel & = 0,72 [3].

(22)

=2,0663-|1-— - (2,0663—-1) | =0,725
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Dosazenim do rovnice (6) byla vypocitana hodnota kontaktni hloubky hc:

327,9
= 463,8 nm (23)

Fmax
he = hmax = &+ =5 =715 0,725 - o0

Pramét kontaktni plochy se nasledné vypocita z kontaktni hloubky pomoci rovnice (13) jako:
A; op = 24,5+ h% =24,5-463,8% = 527 um? (24)

Pramét kontaktni plochy ureny pomoci Oliver-Pharr analyzy vySel vyrazné vétsi nez primét uréeny
z vypoctového modelu. Pii vypoctu efektivniho modulu pruznosti je nutné zavést jesté korekci
pro Berkovictv indentor Swarovs @ pro radialni posuvy Bradiami. V tomto piipadé byla pouzita hodnota
odvozena podle Vlassaka a Nixe, tedy Swarova = 1,058 [12]. Korekce radialnich posuvi byla
vypoc¢itana podle rovnice (10). Vysledna beta, ktera byla u tohoto vypoctového modelu pouzita
pro vypocet z obou primétt kontaktnich ploch, byla vypocitana podle rovnice (11).

7 +0,015483073 - cotg(p) A=2-1)

4-1—-p
Bragiaini = T (1 _(2 : ))2 )
(g —0,83119312 - cotg(¢) T—t))
L (25)
%+ 0,15483073 - cotg(70,3°) '%
=1 (1 2-0 ’28) z ™ w7t
T oy A2~ 2 +,49)
(7 — 083119312 - cotg(70,3°) - 7 = 0,28))
Beetk = Btvarova * Braaiami = 1,058+ 1,071 = 1,133 (20)

Pomoci rovnic (4) a (5) byly vypoc¢itany efektivni moduly pruznosti a moduly pruznosti pro wolfram
pro oba praméty kontaktnich ploch. Vysledky jsou zapsany v tabulce 4-2.

Tab. 4-2 Hodnoty uréené z vypoctového modelu s diamantovym indentorem

N L. Pramét kontaktni Efektivni modul Modul pruznosti
Zpusob uréeni pramétu . .
kontaktni ploch plochy pruznosti wolframu
plochy [m?] [GPa] [GPa]
Z numerického modelu 4,62 344 .4 463,2
Pomoci O-P analyzy 5,27 322,5 421,4

Hodnota modulu pruznosti wolframu zadana do vypoctového modelu, a tedy i hodnota, které by mé¢lo
byt dosazeno je 407 GPa. Vysledek ziskany pfi pouziti primétu plochy ziskaného podle Oliver-Pharr
analyzy se od cilené hodnoty lisi o méné nez 5 %, coz by se dalo povazovat za dobry vysledek.
Vérohodnost vysledku je ale znacné omezena velkou deformaci Spicky indentoru. Pti vypoctu
S pouzitim primétu plochy ziskaného z vypoc¢tového modelu bylo dosaZeno jesté méné presného
vysledku. V tomto ptipadé je rozdil od cilené hodnoty piiblizné 14 %.
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4.6.2 Vypoctovy model s dokonale tuhym indentorem

U modelu s dokonale tuhym indentorem jiz nedoslo k deformaci $pi¢ky indentoru. Diky tomu byla
maximalni stykova sila vyrazné vetsi nez u modelu s diamantovym indentorem, coz je patrné
z porovnani indentaénich kiivek ziskanych z jednotlivych modelu (obr. 4-11). Hodnota maximalniho
zatizeni je Fmax= 472,2 mN.

500 T T T
Diamantovy indentor
Dokonale tuhy indentor
400 1
= 300 1
E
8
o 200 1
100 1
0 1 1 1
0 200 400 600 800

Posuv [nm]
Obr. 4-11 Porovnani indentacénich kfivek pro diamantovy a dokonale tuhy indentor

I pii indentaci dokonale tuhym indentorem doslo k propadnuti materialu v okoli indentoru. Dalo
by se pfedpokladat, ze praimét kontaktni plochy bude u dokonale tuhého indentoru vétsi, protoze
dojde k indentaci do vétsi hloubky (obr. 4-12). U diamantového indentoru ale doslo ke zvétSeni uhlt
na SpiCce, a diky tomu se zvétSila kontaktni plocha. Z toho diivodu jsou oba priméty skutecné
kontaktni plochy téméf stejné. Postup vypoctu primétu kontaktni plochy podle Oliver-Pharr analyzy
byl obdobny jako u diamantového indentoru a podobné jako u skutecné kontaktni plochy vysly
praméty téméf totozné. Praméty kontaktnich ploch jsou zapsany v tabulce 4-3.

% Uzly v kontaktu pro diamantovy ind.
Deformovana plocha pro diamantovy ind.
0,2 * Uzly v kontaktu pro tuhy ind.
«  Deformovana plocha pro tuhy ind.

0

X [um] ’ z [pm]

Obr. 4-12 Porovnani deformovanych ploch pro diamantovy a dokonale tuhy indentor
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Pfi vypoc¢tu modulu pruznosti byly pouzity stejné korekeni faktory Suwarov @ Sradiami jako u modelu
s diamantovym indentorem. Rozdilnych hodnot nabyvaly parametry ur¢ené proloZenim indenta¢ni
ktivky, tedy o @ m. Z téchto parametrii byla nasledné vypocitana kontaktni tuhost a parametr e.
Pro piehlednost byly hodnoty parametru a tuhosti zapsany v tabulce 4-3.

Tab. 4-3 Priméty kontaktnich ploch a parametry ziskané z prolozeni indentaéni kfivky pro model s dokonale
tuhym indentorem

Pramét kontaktni Prameét ;
. . Kontaktni
plochy uréeny kontaktni plochy  Parametr a Parametr m Parametr & tuhost
Zz numerického uréeny z O-P [MN/nm™] [-] [-] [mN/m]
modelu [um?] analyzy [um?]
4,68 5,21 7,048:-104 2,041 0,726 1,349

U vypoctového modelu s dokonale tuhym indentorem neni mozné pouzit rovnici (4), protoze modul
pruznosti indentoru je nekoneéné velky. Rovnice proto prechazi do tvaru:

11—y (27)
Eeff Es

kde index s je pro vzorek.

Pomoci rovnic (5) a (27) byly vypocitany efektivni moduly pruznosti a moduly pruznosti
pro wolfram pro oba priméty kontaktnich ploch. Vysledky jsou zapsany v tabulce 4-4.

Tab. 4-4 Hodnoty uréené z vypoctového modelu s dokonale tuhym indentorem

. . Primét kontaktni Efektivni modul Modul pruznosti
Zpusob uréeni pramétu . .
kontaktni ploch plochy pruznosti wolframu
plochy [um?] [GPa] [GPa]
Z numerického modelu 4,68 487,4 449,2
Pomoci O-P analyzy 5,21 462,3 426,1

Hodnota modulu pruznosti wolframu ziskana z primétu plochy ur¢eného pomoci Oliver-Pharr
analyzy vysla u dokonale tuhého indentoru velmi podobné jako u diamantového. Rozdil mezi témito
hodnotami je pro jednotlivé modely pfiblizné 1 %. Pomoci vypoctu s pouzitim prumétu kontaktni
plochy urc¢eného z vypoctového modelu bylo opét dosazeno o néco vyssi hodnoty. V tomto ptipadé
se vysledna hodnota 1i8i od cilené o pfiblizné 10 %. Bylo tedy dosazeno ptesnéjsiho vysledku nez
u diamantového indentoru. Vérohodnost vysledka ziskanych z modelu s dokonale tuhym indentorem
je vétsi nez u modelu s diamantovym indentorem, protoze nedochazi k deformaci $picky indentoru.
U modelu s dokonale tuhym indentorem vySly v obou piipadech vysledky s pfesnosti lepsi nez 10 %.
Pfi vytvareni modelu byly pouzity rozmeéry vzorku navrzené tak, aby spliiovaly podminky uvedené
v normach. Tyto rozméry se pozdéji ukazaly jako ptilis malé a bylo nutné stanovit nové vyhovujici
rozméry. Citlivostni analyze vlivu rozméra vzorku a indentoru se vénuje kapitola 6.2. Zpfesnénim

hodnot ziskanych z modelu s elastickym modelem materialu wolframu se dale zabyva kapitola 7.
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4.6.3 Analyza napéti u vypoctového modelu nanoindentaéni zkousky
s linearné-elastickym modelem materialu wolframu

Na obrazku 4-13 bylo vykresleno redukované napéti podle podminky HMH piti maximalnim zatizeni
pro vypoctovy model s dokonale tuhym indentorem. Hodnoty napéti jsou extrémné vysoké a vyrazné
prekracuji mez kluzu, coz by u realného materialu vedlo ke vzniku plastické deformace, kterou ale
linearng-elasticky model materialu nedokaze zahrnout. Idealné ostry tvar indentoru vytvaii
singularitu pod jeho S$pickou, kde se nachazi maximdlni hodnota napéti, kterd je jeste
nékolikanasobné vyssi nez Cervené vykreslena oblast na obrazku 4-13.

3.9202e5 Max
Tad

68619
60996
53374
45752
38129
30507
228485
15262
T840
18,44 Min

Obr. 4-13 Redukované napéti pfi maximalnim zatizeni v MPa pod hranou (vlevo) a pod stfedem
plochy (vpravo)

Na obrazku 4-14 bylo vykresleno maximalni redukované napéti pro cely vzorek. Toto vykresleni je
mozné diky zadanym symetriim na bocnich stranach vzorku a indentoru. Z obrazku je ziejmé,
Ze napéti je koncentrovano pod hranami indentoru. Na vykresleni byla pouzita stejna legenda jako
na obrazku 4-13. Hodnoty kontaktnich tlakli jsou z divodu ostrych hran také velmi vysokg, a proto
nema vyznam je podrobnéji rozebirat.

. 3,.9202e5 Max
o
— 63619
— 60996
1 53374
45752
. 38129
1 30507
L 2ZBES
15262

I T840
18.44 Min

Obr. 4-14 Redukovaného napéti pfi maximalnim zatizeni pfi vykresleni celého vzorku
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5 VYPOCTOVY MODEL NANOINDENTACNI ZKOUSKY
S ELASTO-PLASTICKYM MODELEM MATERIALU
WOLFRAMU BEZ ZPEVNENI(

V kapitole 3.5 zabyvajici se chovanim povrchu vzorku pii nanoindentaci bylo zminéno,
Ze U vypoctovych modelt,, kde byl pouzit model materialu bez zpevnéni dochazi k vytvareni
pile-upu. Pro ovéfeni tohoto chovani byl vytvofen model, kde zpevnéni nebylo uvazovano.

5.1 Material vzorku a indentoru

V tomto piipadé byl vytvoten vypoctovy model pouze s diamantovym indentorem. Byl pouzit stejny
model materidlu diamantu, jako u pfedchézejiciho modelu. Pti zaddvani modelu materialu wolframu
byl pouzit idedlni elasto-plasticky model materialu s modulem pruznosti 407 GPa, Poissonovym
pomérem 0,28 a mezi kluzu 750 MPa [25]. Zavislost napéti na pfetvofeni pro tento material
je schematicky zobrazena na obrazku 5-1.

Napéti A

e~
—>

Pretvoreni

Obr. 5-1 Zavislost napéti na pretvoreni pro elasto-plasticky model materialu bez zpevnéni

5.2 Geometrie a sit kone¢nych prvki

Pfi vytvareni geometrie byly pouzity rozméry splitujici podminky dané normou. Vyska vzorku byla
modelovana jako 19 um a primeér vzorku jako 32 um. Vyska indentoru byla opét zvolena jako 7 um.
U linearné-elastického modelu dochazelo k propadnuti plochy vzorku a deformace prvki tedy nebyla
tak vyrazna. Naproti tomu u elasto-plastického modelu bez zpevnéni je distorze prvka kvili
singularit¢ pod ostrym hrotem indentoru velmi vyznamna a zpisobuje problémy S konvergenci.
Z tohoto diivodu bylo nutné pod Spickou indentoru vytvorit dostatecné velké prvky. Tento vypoctovy
model byl vytvofen pouze na ovéteni vzniku pile-upu a nebude z n€j ur€ovan modul pruznosti.
Nepiesnost vysledkll zptisobena velkymi prvky v kontaktu tedy neni zasadni. Pro vytvofeni sité
koneénych prvki bylo opét nutné rozdélit vzorek na nékolik ¢asti (obr. 5-2).
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5
5
2

I

Obr. 5-2 Rozdéleni vzorku a indentoru na vice ¢asti

Na ¢asti t€lesa 1 na obrazku 5-2 byla zadana velikost prvkd na horizontdlni hrany 0,3 pm,
na vertikalni hrany 0,7 um a na obloukové hrany 0,3 pm. Vyska prvki odpovidala vysce této ¢asti
télesa. Na horni a spodni plochu byla zadana velikost prvkt 0,22 um. Na ¢astech télesa oznacenych
jako 3 na obrazku 5-2 byla vytvorena jemna sit’, aby bylo mozné co nejptesnéji urcit primét kontaktni
plochy. Na horizontalni hrany byla zadana velikost prvkd 60 nm, na vertikalni hrany 300 nm
a na obloukové hrany 60 nm. Na horni a spodni plochu téchto ¢asti téles byla zadana velikost prvkt
75 nm. Rozméry prvki na ¢astech télesa 4 a 5 byly totozné jako u vypoctového modelu v kapitole 4.
Na cast télesa oznacené jako 2 na obrazku 5-2 byla na boc¢ni a horni strany zadéana velikost prvka
150 nm, aby bylo mozné vytvofit hexaedrické prvky. Obdobné jako u ptedchazejiciho modelu byla
na vyznacenych ¢astech télesa vzorku vytvofena mapovana hexaedricka sit’ a u izkych neoznacenych
téles bud’ sit’ tvofena tetraedry nebo nepravidelnymi hexaedry. Velikosti prvki na indentoru byla
totozna jako u vypoétového modelu s linearné-elastickym modelem materidlu. Jak vypadala sit’
kone¢nych prvki je zobrazeno na obrazku 5-3. Vypocet trval ptiblizné 25 hodin.

4,000 (urr)

Obr. 5-3  Sit konec¢nych prvkl vypocétového modelu s elasto-plastickym modelem materialu bez zpevnéni
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5.3 Kontakt a okrajové podminky

Jediny rozdil, co se ty¢e kontaktu a okrajovych podminek oproti linearné-elastickému modelu byl
v zadani posuvu na horni plochu indentoru. V tomto piipadé jiz neni zatéZovaci kfivka totozna
s odlehcovaci a bylo tedy nutné rozdélit priabéh zatéZzovani na dva kroky. V prvnim kroku doslo
ke vtlaceni indentoru do vzorku o 715 nanometrd a ve druhém k navraceni indentoru do pocateéni
polohy.

5.4 Analyza vysledkl ziskanych z vypoctového modelu
nanoindentacni zkousky s elasto-plastickym modelem
materialu wolframu bez zpevnéni

Jak bylo predpokladdno, pfi pouziti modelu materidlu bez zpevnéni byl pii vtlaovani indentoru
do vzorku vytvoien pile-up. Celkova deformace pii maximalnim zatiZeni je zobrazena na obrazku
5-4. Z obrazku je zfejmé, ze pod hranou indentoru doslo k vyrazné deformaci prvku a velké rozméry
prvki na casti télesa 1 na obrazku 5-2 byly tedy opodstatnéné. Cely indentor je vykreslen ¢ervenou
barvou, z ¢ehoz vyplyva, Ze nedoslo k jeho vyrazné deformaci. To je dokazano i na obrazku 5-5, kde
je zobrazen fez indentoru a vzorku pfi maximalnim zatizeni. Rozdil mezi uhly deformovaného

a nedeformovaného indentoru byl mensi nez 1°.

V kapitole 3.5 byla podle [6] uvedena podminka, ze pii poméru hi/hmax vétsim nez 0,7 dojde ke vzniku
pile-upu. V tomto piipadé je kone¢na hloubka vtisku 685 nanometrti a pomér hi/hmax je roven 0,958.
Pomeér je tedy vétsi nez 0,7 a k vytvoreni pile-upu skute¢né doslo. Z vysledka je ziejmé, ze v tomto

ptipadé podminka plati.

Obr. 5-4 Celkova deformace v um pfi maximalnim zatiZzeni pro vypoctovy model s elasto-plastickym
modelem materialu bez zpevnéni
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| s Deformovana plocha vzorku ]
== Deformovany indentor
== == Nedeformovany indentor
1 - =
S
=
>
0
_1 | 1 Il 1 1 | |
-4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4

X [um]

Obr. 5-5 Zobrazeni vzorku a indentoru v fezu pro vypoctovy model s E-PL modelem
materialu bez zpevnéni

Podobneé jako sink-in u linearné-elastického materialu i pile-up ovliviiuje velikost primétu kontaktni
plochy Ac a kontaktni hloubky hc. Primét kontaktni plochy se vlivem pile-upu zvétSuje. Jak moc
je ovlivnéna velikost primétu je zobrazeno na obrazku 5-6, kde byl pro porovnani vykreslen i prufez
indentoru v odpovidajici vysce. Uprostied plochy je velmi malo uzll, coz je zpusobeno velkymi
prvky pod $pi¢kou indentoru. Ve vétsi vzdalenosti od $picky indentoru byla jiz na vzorku vyrazné
jemngjsi sit’, diky ¢emuz dokaze presné vystihnout hranici kontaktni plochy a je mozné pozorovat
vliv pile-upu na praimét kontaktni plochy. Obrazek 5-6 odpovida obrazku 3-6, ktery byl pouzit
v kapitole 3.5, ¢imz se ovétuje jeho platnost.

2,5 * Uzly v kontaktu
s Priimét kontaktni plochy
2 | wemmm— Pr(ifez indentoru

T

1,5
1 L

T

0,5
0 -

z [pm]

-0,5

[}
=N
a

T

N
o
T

X [um]

Obr. 5-6  Hranice pramétu kontaktni plochy vzorku pro vypoctovy model s E-PL modelem
materialu bez zpevnéni
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Velikost primétu kontaktni plochy urena z numerického modelu pomoci postupu popsaného
v predchazejici kapitole byla 18,2 pum? Priimét kontaktni plochy uréeny pomoci Oliver-Pharr
analyzy byl roven 11,99 pm? Rozdil mezi priméty je vétsi nez 50 %. Plocha trojiihelniku
piedstavujiciho priifez indentoru na obrazku 5-6 je 12,55 um?, coz je blizké ploSe uréené podle
Oliver-Pharr analyzy, ktera nepfedpoklada vznik pile-upu a neni tedy schopna uréit korektni velikost
pramétu kontaktni plochy.

Na velikost pile-upu a tedy i na velikost vysledného modulu pruznosti ma vyznamny vliv koeficient
tieni mezi vzorkem a indentorem [26]. V tomto ptipadé byl kontakt zadan bez tieni, ¢imZ vznika
urcita nepfesnost. Ur€ovani vlivu koeficientu tfeni neni cilem této prace, a protoze u nasledujiciho
modelu, ve kterém je jiz uvazovano zpevnéni, ke vniku pile-upu nedochazi, tak nebude tfeni dale
feSeno. Tento model byl vytvofen na ovéfeni kapitoly 3.5, a protoze Oliver-Pharr analyza neni
prizptisobena k vyhodnocovani materidlovych charakteristik u materiala vykazujicich pile-up, nema
vyznam se zabyvat ur¢ovanim modulu pruznosti. Vysledky by navic byly ovlivnény zanedbanim
tieni v kontaktu a velkymi prvky pod hrotem indentoru.

U elasto-plastického materialu po odlehéeni jiz nedochazi k navraceni vzorku do ptivodni geometrie
a ve vzorku zustava vtisk. Jak jiz bylo zminéno, v tomto ptipade je koneCna hloubka vtisku
685 nanometrt. Vtisk, ktery ziistane ve vzorku je zobrazen na obrazku 5-7.

Obr. 5-7 Vtisk po uplném odleh&eni u elasto-plastického modelu bez zpevnéni
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8 VYPOCTOVY MODEL NANOINDENTACNI ZKOUSKY
S ELASTO-PLASTICKYM MODELEM MATERIALU
WOLFRAMU

Aby bylo mozné co nejpresnéji modelovat nanoindentacni zkousku, je nutné pouzit model materialu,
ktery co nejlépe popisuje chovani wolframu. Pfi plastické deformaci wolframu dochazi k jeho
zpevilovani, a proto vypoctovy model v kapitole 5 neodpovida realité. V této kapitole bude pouzit
model s elasto-plastickym modelem materialu wolframu i s uvazovanim deformacniho zpevnéni.
U elasto-plastického vypoctového modelu bylo pro moznost porovnani ponechano co nejvice
parametri stejnych, jako u predchazejicich modelt.

6.1 Vypocétovy model s elasto-plastickym modelem materialu
wolframu s rozméry danymi normou

Na prvni vypocet byly pouzity stejné rozmeéry jako u modeltl v piedeslych kapitolach. Vyska vzorku
byla zvolena jako 19 um, primér vzorku jako 32 um a vyska indentoru jako 7 um. Opét byl jeden
vypocet proveden s diamantovym a druhy s dokonale tuhym indentorem.

6.11 Material vzorku a indentoru

Jak jiz bylo zminéno, u tohoto vypoctového modelu bylo uvazovano i zpevnéni wolframu. Pro vzorek
byl pouzit elasto-plasticky model materialu s modulem pruznosti 407 GPa a Poissonovym pomérem
0,28. Dale byl pro wolfram zadan model multilinearniho izotropniho zpevnéni. Aby bylo mozné
tento model zadat, je nutné znat prubeh tahové zkousky odpovidajiciho materialu. Tato data bohuzel
nebyla k dispozici, a proto byla provedena reserse a nasledné porovnani tahovych zkousek wolframu
z ruznych zdroji. Jako nejpfijatelngjsi feSeni byla zvolena tahova zkouska podle ¢lanku [28],
kde byla vykreslena zavislost smluvniho napéti na smluvnim pietvoteni. Oproti ostatnim byl v tomto
¢lanku fesen Cisty wolfram za pokojové teploty a prubeh tahové zkousky odpovidal modulu pruznosti
407 GPa, coz je jiz dfive ovétena hodnota. Mez pevnosti byla také velmi podobna hodnotam z diive
pouzitych zdroji. Do modelu materidlu se zadava skutecné napéti a skutecné plastické pretvoreni.

Smluvni hodnoty bylo tedy nutné pfepocitat na skute¢né podle nésledujicich rovnic:

Oskutetné = Osmluvni” (1 + 5smluvni) (28)

Eskeuteens = IN(1 + Egmpywni) (29)

Od skutecného pretvoreni bylo pfed zadanim do Ansysu jesté nutné odecist elastickou slozku

pfetvoteni podle rovnice:

_ Oskutetné (30)
Eplastické = Eskutetné — E
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Za modul pruznosti bylo v rovnici (30) dosazeno 407 GPa. Tyto rovnice byly pouZity pouze do meze
pevnosti, a nasledujici prubéh byl nahrazen tecnou ke kiivce skute¢ného napéti v misté tésné pred
mezi pevnosti (obr. 6-1). Timto zjednoduSenim bylo urceno skutecné napéti a skutecné plastické
pretvoreni, které bylo nasledné zadano do Ansysu. Tecna byla vykreslena a zadana do Ansysu
az do pretvoreni 50 %, coz je vyrazné vic, nez jakého bylo pii vypoctu dosazeno.

Pro diamantovy indentor byl opét pouzit elasticky izotropni model materialu S modulem pruznosti
1050 GPa a Poissonovym pomeérem 0,2, protoze diamant je kiehky a nedochéazi u n¢ho k plastické
deformaci.

1200

ti [MPa]
>
b4

800

600 |

¢né napé

400

200 - 1

Skute

0 1 L L 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

Skuteéné plastické pretvoreni [-]

Obr. 6-1 Zavislost skute€ného napéti na skute¢ném plastickém pretvoreni

6.1.2 Sit konecnych prvki

Podobné jako u elasto-plastického modelu bez zpevnéni i u tohoto modelu dochazelo k deformaci
prvka pod Spickou indentoru. Proto bylo nutné v tomto misté vytvofit dostatecné velké prvky, coz
neptiznivé ovlivituje piesnost vysledkl, které ale z diivodu singularity pod dokonale ostrym
indentorem v této oblasti neodpovidaji realité. Aby to bylo mozné, tak byl vzorek opét rozdélen
na nékolik ¢asti (obr. 6-2).

515 || 5

Obr. 6-2 Rozdéleni vzorku a indentoru na nékolik ¢asti
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Cast télesa oznadena jako 1 na obrazku 6-2 ma vysku 600 nm a polomér 400 nm. Vyska prvkd na
této casti odpovida jeji vySce. Horizontalni hrana byla rozdélena na tii prvky a obloukova hrana byla
rozdélena na 4 prvky. Rozméry prvki pod Spickou indentoru jsou mens$i nez u predchazejiciho
modelu, protoze diky zpevnéni nedochazi k tak velké distorzi (obr 6-4).

Na ¢astech télesa 3 na obrazku 6-2 byla vytvotrena jemna sit’. Na horizontalni hrany byla predepsana
velikost prvkl 100 nm, na vertikalni hrany 200 nm a na obloukové hrany 100 nm. Na horni a spodni
plochy obou téles byla piedepsana velikost prvki 100 nm. Cast télesa 2 na obrazku 6-2 slouZi
k pfechodu od vétsich k mensim prvkim. Na jeji horni plochu byla piedepsana velikost prvku
100 nm anaboé¢ni plochy 150 nm. Dale na tuto ¢ast télesa byla zadana metoda na vytvofeni
hexaedrické sité. Na castech télesa oznaCenych jako 4 na obrazku 6-2 byla na horizontalni hrany
predepsana velikost prvki 0,5 um, na vertikalni hrany 0,6 pm a na obloukové hrany 0,5 pm. U ¢asti
télesa oznacenych jako 5 byla vytvorena jiz pomérné hruba sit. Na oznacenych télesech byla opét
vytvofena mapovand hexaedricka sit a u pfechodovych téles tetraedralni nebo nepravidelna
hexaedricka sit’. Na ¢astech télesa oznacenych jako 6 byla vytvofena mapovana hexaedricka sit
s velikosti prvka odpovidajici vedlej$im télestim.

Indentor byl opét v ptipad¢ vypoctového modelu s diamantovym indentorem rozdélen na dve ¢asti.
Na plochy i hrany spodni ¢asti indentoru byla pifedepsana velikost prvkti 250 nm. Na hrany spolecné
pro ob¢ ¢asti byla predepsana velikost 400 nm a na plochy horni ¢asti byla predepsana velikost 600
nm. U modelu s dokonale tuhym indentorem byly vytvofeny prvky pouze na ploSe, ktera
je v kontaktu. Na tuto plochu byla zadana velikost prvkd 250 nm.

Vytvotena sit’ kone¢nych prvki je zobrazena na obrazku 6-3. U vypoctového modelu s diamantovym
indentorem byla sit’ tvofena pfiblizn¢ 57 000 prvky a 200 000 uzly. U vypoctového modelu
s dokonale tuhym indentorem byla sit’ tvofena pfiblizné 52 000 prvky a 185 000 uzly. Vypocet trval
ptiblizné 4,5 hodiny.

10,000 {urm) 3,000 (urn)

Obr. 6-3 Sit kone¢nych prvk( u modelu s elasto-plastickym modelem materialu s diamantovym indentorem
(nalevo) a detail sité (napravo)
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6.1.3 Okrajové podminky a kontakt

Okrajové podminky i kontakt byly zadany stejné jako u piedchazejiciho modelu. Faktor penetrace
byl u tohoto modelu nastaven na 0,05. Pfi analyze vysledkt bylo zjisténo, ze vysledny modul
pruznosti je ovlivnén velikosti penetrace. V kapitole 6.3 byla provedena citlivostni analyza vlivu
faktoru penetrace na vysledny modul pruznosti a na jejim zakladé bylo toto ovlivnéni

minimalizovano.

6.1.4 Vysledky ziskané z vypoctového modelu nanoindentaéni zkousky
s elasto-plastickym modelem materialu wolframu a s rozmery
danymi normou

Na obrazku 6-4 byla vykreslena celkova deformace pti maximalnim zatizeni. Deformace prvku pod
$pickou indentoru byla vyrazné mensi nez u vypoctového modelu bez zpevnéni (obr. 5-4), ale i tak
bylo nutné v tomto misté vytvofit relativné velké prvky. Podle legendy deformace a indentoru
vykresleného ¢ervenou barvou je ziejmé, Ze nedoslo k jeho vyrazné deformaci. Pro ovéfeni byl
vykreslen fez pii maximalnim zatiZeni (obr. 6-5), ktery tento poznatek ovéfuje. Na obrazku 6-5 lze

také pozorovat, jak se deformovala plocha vzorku pfi vtlacovani indentoru.

Obr. 6-4 Celkova deformace v ym pfi maximalnim zatiZeni pro vypoc¢tovy model s E-PL modelem materialu
S uvazovanim zpevnéni (vlevo pod hranou a vpravo pod stfedem stény)
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Obr. 6-5 Rez vzorku a indentoru pfi maximalnim zatizeni

Jak bylo zminéno v kapitole 3.5, u elasto-plastickych materiali vykazujicich zpevnéni # = 100y, jiz
nedochazi k vytvafeni pile-upu i pfi vysokém poméru hi/hmax. Ve ¢lanku [6] byl pouzit bilinearni
model zpevnéni (obr. 3-9). Aby bylo mozné porovnat miru zpevnéni pouzitého materialu s modelem
materialu ve ¢lanku, tak byla pouzita pouze ¢ast nahrazend tecnou. Mira zpevnéni pro pouzity
material je ptiblizn€ # = 10,620y, coz téméi odpovida modelu materidlu ze ¢lanku. Diky zpevnéni
tedy nedochazi k vytvoteni pile-upu (obr. 6-5).

Primét kontaktni plochy je ovlivnén i propadnutim plochy vzorku, coz podle obrazku 3-8 u materiala
se zpevnénim mize nastat pii malém poméru hi/hma. U modelu s diamantovym indentorem byla
konec¢na hloubka vtisku 686,7 nanometrti a pomér byl roven 0,96. Hodnota poméru je tedy dostatecné
vysoka a u tohoto vypoctového modelu nedoslo ani k sink-inu. Diky tomu je primét kontaktni plochy
témer stejny jako prufez indentoru v odpovidajici vySce (obr. 6-6). Obrazek byl vykreslen pomoci
postupu popsaného v kapitole 4.6.

3 T T
. Uzly v kontaktu
= Pr(imét kontaktni plochy
9 == = Prifez indentoru ook
1+ J
T
= 0r o .
N
-1t 3 . 1
2+ 4
_3 1 1 1 1 1 Il
-3 -2 -1 0 1 2
X [um]

Obr. 6-6 Hranice pramétu kontaktni plochy vzorku pro vypoctovy model s E-PL modelem
materialu se zpevnénim
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Velikost primétu kontaktni plochy urcena pfimo z numerického modelu byla diky minimalni
deformaci diamantového indentoru témeér stejnd pro oba vypoctové modely. U diamantového

2 a u dokonale tuhého indentoru

indentoru byla zjisténa hodnota Ao um = 13,71 um
Act num = 13,95 pm?. Rozdil mezi priméty je mensi nez 2 %. Porovnanim indenta¢nich kiivek
(obr. 6-7) bylo zjisténo, ze i maximalni hodnoty zatizeni jsou velmi podobné. Rozdil ve tvaru kiivek
je viditelny u odlehéovaci ¢€asti, kde data uréena z modelu s diamantovym indentorem maji mensi

sklon.
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Dokonale tuhy indentor
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Obr. 6-7 Porovnani indentacnich kfivek pro diamantovy a dokonale tuhy indentor

Prolozenim prvni poloviny odlehcovaci kiivky rovnici (1) byly pro oba modely urceny parametry
a am. U elasto-plastického materialu je i kone¢na hloubka vtisku ht parametrem, ktery je nutné urcit
pomoci proloZeni. Z takto zjisténych parametrid byla pak podle rovnice (2) vypocitana kontaktni
tuhost. Hodnoty vSech parametrl, kontaktni tuhosti a maximalniho zatizeni pro oba modely jsou

Vv nésledujici tabulce.

Tab. 6-1 Hodnoty ur€ené z indentaénich kfivek vypoctovych modelud s elasto-plastickym modelem materialu

Indentor a[mN/nm™] m [-] ht [nm] S [mN/nm] F [mN]
Diamantovy 0,769 1,166 686,7 1,533 33,35
Dokonale tuhy 1,513 1,094 695,4 2,162 33,90

Kontaktni tuhost u dokonale tuhého indentoru vysla vys$i nez u diamantového, jak bylo
predpokladano podle obrazku 6-7. Pro stanoveni primétu kontaktni plochy pomoci Oliver-Pharr
analyzy je dale nutné vypocitat hodnotu geometrického parametru ¢ podle rovnice (9). Jelikoz byly
zjistény pro jednotlivé modely rizné hodnoty parametru m, tak i parametr ¢ bude nabyvat riznych
hodnot. Pro diamantovy indentor byla vypocitana hodnota ep = 0,802 a pro dokonale tuhy et = 0,833.
Podle rovnice (6) byly pak vypocitany kontaktni hloubky pro oba modely:

FmaxD 33,

hep = Mmax — €p 5,0 715 - 0,802 = 697,6 nm 31)
F, 33,
her = Mgy — € % =715-0,833-——="7019nm (32)
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Velikosti pruméti kontaktnich ploch byly nasledné vypocitany podle rovnice (13) jako
Ao op = 11,92 um? a Act op = 12,07 pm?. U takto uréenych primétd je rozdil mezi jednotlivymi

modely jesté mensi.

Poslednim ¢lenem z rovnice na urceni efektivniho modulu pruznosti (5), ktery jesté nebyl stanoven,
je korekéni faktor . Co se tyce korekce rozdilné tuhosti zptisobené odlisnou geometrii Berkovi¢ova
a kuzelového indentoru, tak byla opét pouZzita novéjsi hodnota frarove = 1,058, urcena podle J. J.
Vlassaka a W. D. Nixe [12]. Korekce radialnich posuvi se vypocita podle rovnice (10), ve které
je jedinym parametrem Poissoniv pomér. U elasto-plastického modelu materialu byla pouzita stejna
hodnota Poissonova poméru jako u elastického modelu materialu, z ¢ehoz vyplyva i stejna hodnota
korekéniho faktoru radialnich posuvd, tedy Sradiami = 1,071. Na rozdil od vypoctového modelu
s elastickym modelem materialu, kde byla fadian pouzita pii vypoctu s obéma uréenymi pruiezy, se
u tohoto vypoétového modelu pouZije pouze u prufezu ziskaného z Oliver-Pharr analyzy. U prufezu
plochy ziskaného ptimo z numerického modelu jsou pii pouZiti elasto-plastického modelu materialu
radialni posuvy jiz zahrnuty.

Pomoci rovnice (5) byly ur¢eny efektivni moduly pruznosti a pomoci rovnic (4) a (27) byly uréeny
moduly pruznosti wolframu pro jednotlivé vypoétové modely. Hodnoty modult a rozdila oproti
cilené hodnoté 407 GPa jsou zapsany v tabulce 6-2.

Tab. 6-2 Moduly pruznosti vypocitané z modelli s rozméry danymi normou

Rozdil oproti
Indentor Zpusob uréeni Efektivni modul Modul pruznosti hzoclinoI:é :
imétu ploch znosti [GP If GP
pramétu plochy pruznosti [GPa] wolframu [GPa] 407 GPa [%]
z ickéh
numerickeno 346,9 4682 15,04
. , modelu
Diamantovy
indentor Pomoci O-P
, 347,3 469,0 15,23
analyzy
z ickéh
”“mzr'cl ene 4848 446,8 9,78
Dokonale tuhy modelu
indentor ,
Pomoci O-P
,' 486.6 4485 10,20
analyzy

Vypocitané moduly pruznosti jsou vyrazné vyssi, nez byl zadany modul pruznosti. Jelikoz byl pouzit
model materialu odpovidajici skute¢nému wolframu, tak bylo pfedpokladano vyrazné presngjsi
feSeni. Pfi analyze vysledki bylo zjiSténo, Ze napéti na okrajich vzorku a horni stran¢ indentoru jsou
relativné vysoka. Na obrazku 6-8 je vykresleno redukované napéti podle podminky HMH pfi
maximalnim zatiZzeni pro vypoctovy model s diamantovym indentorem. Na spodni stran¢ vzorku je
hodnota napéti 34,4 MPa, a na hornim okraji vzorku 66,2 MPa. Velmi vysoké napéti je na horni
stran¢ indentoru pfimo nad mistem vtisku, a to 719,1 MPa. To je pravdépodobné divod, pro¢ moduly
pruznosti ziskané z vypoc¢tového modelu s dokonale tuhym indentorem vysly pfesnéji, protoze napéti
na indentoru je u tohoto modelu nulové. Hodnoty napéti na okrajich vzorku u modelu s dokonale
tuhym indentorem byly téméf stejné jako u modelu s diamantovym indentorem.
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Jak jiz bylo zminéno, Oliver-Pharr analyza byla odvozena ze Sneddonova feSeni kontaktu, ktery
predpokladal indentaci elastického poloprostoru. Aby byl tento piedpoklad dodrzen, tak by napéti
na okrajich vzorku muselo byt nulové, coz by znamenalo nekonecné velké rozméry. V nasledujici
kapitole byla provedena citlivostni analyza vlivu velikosti vzorku a indentoru na vysledny modul
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Obr. 6-8 Hodnoty redukovaného napéti v MPa u modelu s rozméry danymi normou

6.2 Citlivostni analyza vlivu rozmért vzorku a indentoru
na vysledny modul pruznosti

Na citlivostni analyzu bylo vytvoreno 8 vypoc¢tovych modell s postupné se zvétSujicimi rozmery.
Pti analyze byly pouzity modely s diamantovym indentorem, aby bylo mozné ovéfit i vliv velikosti
indentoru. V prvni fazi byla zvétSovana vyska a pramér vzorku pii zachovani stejné velikosti
indentoru. Timto zplsobem byly zjistény dostatecné velké rozméry vzorku. Vyska vzorku byla
urcena jako 70 pm a primér 100 um. Rozdil mezi modulem pruznosti ur¢enym z vypoctového
modelu s témito rozméry a z modelu s vyskou vzorku 50 um a primérem 70 pm byl mensi nez 0,5 %.
Moduly pruznosti uréené z modelt s rozdilnymi velikostmi vzorku jsou v tabulce 6-3.

Ve druhé fazi byla zvétSovana velikost indentoru pii pouziti dostate¢né velkych rozméri vzorku.
Dostate¢né velkd vyska indentoru byla urCena jako 70 pum, coz odpovida téméf stonasobku
indenta¢ni hloubky a desetinasobku pouzité vysky v prvnim vypoctu. Rozdil vypocitaného modulu
pruznosti oproti vypo¢tovému modelu s vySkou indentoru 60 pm byl mensi nez 0,2 %. Moduly
pruznosti ur¢ené z modelu s rozdilnymi velikostmi indentoru jsou v tabulce 6-4.
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Na obrazku 6-9 jsou vykresleny odlehCovaci kiivky pro vSechny pouzité modely i pro model
S pivodnimi rozmeéry. Z obrazku je zfejmé, ze se pii zméné rozmérti méni tvar kiivky. Pro lepsi
porovnani byly vykresleny i detaily. Na obrazku 6-10 je detail z poc¢atku odlehcovani a na obrazku
6-11 je detail z téméf odlehéeného stavu.

35 - T T T
Rozmeéry v [um]
Vyska x Polomér x Indentor
30 19x16x7
30x25x7
25 50x35x7 1
— 70x50x7
Z 20 70x50x15 i
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(/)] 70x50x60
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Obr. 6-9 Odleh&ovaci kfivky uréené ze vSech modeld pouzitych v citlivostni analyze rozméra

34 - T T
Rozmeéry v [um]
339 Vyska x Polomér x Indentor
’ 19x16x7
30x25x7
33,8 50x35x7 N
70x50x7
33,7 70x50x15 §
70x50x30
— 33,6 70x50x45
=z 70x50x60
E. 33,5 70x50x70
)
? 334
33,3
33,2
33,1
33 | | |
714,8 714,85 714,9 714,95 715

Posuv [nm]

Obr. 6-10 Detail odlehCovacich kfivek na za¢atku odlehcovani
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Obr. 6-11 Detail odlehéovacich kfivek v téméf odlehéeném stavu

Pti analyze vysledkt bylo zjisténo, Ze pii zvétSovani rozmért vzorku roste maximalni stykova sila.
Naproti tomu pii zvétSovani velikosti indentoru maximalni zatizeni klesa. Tento Uikaz lze vidét na
detailu odleh¢ovacich kiivek na obrazku 6-10, kde kiivky nejsou sefazeny podle rostouci velikosti
geometrie. Na obrazku 6-11, kde je zobrazen téméf odlehéeny stav, jsou ale kiivky sefazeny.
Je to zptisobeno tim, Ze pii zvétSovani rozméra klesa kontaktni tuhost, a tedy i sklon odleh¢ovacich
ktivek, které se v pribehu odlehcovani v uréitém misté protinaji.

Pfi ur€ovani primétu kontaktni plochy z numerického modelu bylo dilezité vytvofit u jednotlivych
modelll stejnou sit' koneCnych prvkii v mist¢ kontaktu. Pfi zvétSovani se meénila sit’ pouze
v okrajovych castech télesa vzorku (oznacenych jako 5 na obrazku 6-2). Indentor byl pti zvétSovani
délen na vice ¢asti, aby tak rychle nerostl pocet pouzitych prvki. Velikost prvkt na spodni ¢asti
indentoru byla zachovéana u vsech vypoctovych modell. U nejvétsiho modelu byla sit’ tvofena
ptiblizné¢ 100 000 prvky a 371 000 uzly. Vypocet trval ptiblizné 8 hodin, coz je témét dvakrat vice

neZ u vypoctového modelu s pivodnimi rozméry.

Primét kontaktni plochy ureny z numerického modelu pfi zvétSovani rozmért vzorku rostl a pii
zvétSovani indentoru se jiz téméf neménil. Primét plochy ur¢eny pomoci Oliver-Pharr analyzy

je pfimo imérny kontaktni hloubce, ktera se pti zvétsovani vzorku i indentoru snizovala.
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Tab. 6-3 Hodnoty zjisténé pfi citlivostni analyze vlivu rozmérd vzorku na modul pruznosti

Rozméry:
vyska/polomér/vyska 19x16x7 30x25x7 50x35x7 70x50x7
indentoru [pm]
Maximalni zatizeni
aximalni zatizeni 33,35 33,58 33,60 33,64
[mN]
K ktni tuh
ontaktni tuhost 1,533 1,512 1,482 1,479
[mMN/nm]
Pramét plochy urcéeny
z num. modelu Ac num 13,71 13,73 13,74 13,74
[um?]
Efektivni modul
pruznosti uréeny 346,9 340,8 334,8 334,2
Z Ac_num [GPa]
Modul znosti
. o’u praznost 468,2 456,2 44477 4435
uréeny z Ac_num [GPa]
Kontaktni hloubka
| ot 697.6 697,2 696,7 696,7
[nm]
Priimét plochy uréeny
pomoci O-P analyzy 11,92 11,91 11,89 11,89
Ac_op [pm?]
Efektivni modul
pruznosti uréeny 347,3 3427 336,1 335,5
z Ac_op [GPa]
Modul pruznosti
469,0 459,9 4471 446,1

uréeny z Ac_or [GPa]

Efektivni moduly pruznosti, a tedy i vysledné moduly pruznosti se pfi zvétSovani rozmérti vzorku
i indentoru snizovaly. To plati pro moduly uréené s pouzitim pramétu kontaktni plochy uréeného
pfimo z numerického modelu i pomoci Oliver-Pharr analyzy. Rozdil mezi vyslednymi moduly
pruznosti ziskanymi jednotlivymi pfistupy je velmi maly. Pro model s dostatecné velkymi rozméry
jerozdil mensinez 1 %. Pouzita hodnota fqiami = 1,071 tedy dobie koriguje vysledky ziskané pomoci

Oliver-Pharr analyzy.
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Tab. 6-4 Hodnoty zjisténé pfi citlivostni analyze vlivu rozmérd indentoru na modul pruZnosti

Rozméry:
vySka/polomér/vyska 70x50x15 70x50x30 70x50x45 70x50x60 70x50x70
indentoru [pm]

Maximalni zatizeni

33,53 33,47 33,46 33,45 33,45
[mN]
Kontaktni tuhost 1,411 1,382 1,373 1,369 1,367
[mMN/nm]
Priimét plochy uréeny
z num. modelu Ac_num 13,74 13,74 13,74 13,74 13,74

[pm?]

Efektivni modul
pruznosti uréeny 318,7 312,3 310,3 309,3 308,9
Z Ac_num [GPQ]

Modul pruznosti

4145 402,8 3992 397,5 396.7
uréeny z Ac num [GPa]
Kontaktni hloubka 695,7 695,2 695,1 6950 695,0
[nm]
Praimét plochy uréeny
2 O-P analyzy Ac op 11,86 11,84 11,84 11,84 11,83

[um?]

Efektivni modul
pruznosti uréeny 320,4 314,1 312,2 311,2 310,8
z Ac_or [GPa]

Modul pruznosti

417,6 406,1 402,6 400,9 400,1
uréeny z Ac_op [GPa]

Moduly pruznosti urené z vypoctového modelu s dostateéné velkymi rozméry jsou 396,7 GPa
pfi pouziti primétu kontaktni plochy urceného z numerického modelu a 400,1 GPa pfi pouziti
prumétu plochy urc¢eného z Oliver-Pharr analyzy. Rozdil od cilené hodnoty 407 GPa je v obou
ptipadech mensi nez 3 %. Pfesnost vysledki je dale ovlivnéna velikosti zadaného faktoru penetrace,
na ktery byla provedena citlivostni analyza v kapitole 6.4.
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Pti vykresleni redukovaného napéti podle podminky HMH u vypoctového modelu s dostatecné
velkymi rozméry byly zjistény hodnoty zobrazené na obrazku 6-12. Doslo k vyraznému sniZzeni
hodnot v odpovidajicich mistech, nicméné nebylo dosazeno nulovych hodnot. Dal§im zvétSovanim
by tedy bylo mozné jesté vice zptesnit vysledky, ale vzhledem k velmi malym zménadm vysledného
modulu pruznosti a rostoucimu vypoctovému ¢asu z divodu piibyvajiciho poctu prvki byly rozmeéry
70x50x70 (vyska vzorku/polomér vzorku/vyska indentoru) uréeny jako dostatecné velkeé.

O citlivostni analyze vlivu rozmérti vzorku a indentoru na vysledny modul pruznosti byl publikovan
¢lanek ve sborniku z konference Engineering Mechanics 2023 potadané v Milovech, viz [29].
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Obr. 6-12 Redukované napéti v MPa pfi maximalnim zatiZzeni pro vypoctovy model s dostatecné velkymi
rozméry (legenda byla nastavena stejné jako na obrazku 6-8, s vyjimkou maximalnich hodnot)
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6.3 Oveéreni kvality sité koneénych prvkl vypoétového modelu
nanoindentaéni zkousky

Pro vypoctovy model s dostatecné velkymi rozméry bylo provedeno ovéfeni kvality sité, vytvorenim
dalsiho vypoctového modelu s vétsimi prvky. Na vzorku byla ménéna velikost prvkd pouze
na castech télesa 2 a 3 na obrazku 6-13 a na indentoru pouze na casti nejbliz§i kontaktu.
Na horizontalnich hranach ¢asti télesa 3 na obrazku 6-13 byla velikost prvka zvétSena ze 100 nm
na 140 nm, na vertikalnich hranach ze 200 nm na 250 nm a na obloukovych hranach ze 100 nm
na 150 nm. Na bocnich stranach ¢asti télesa 2 na obrazku 6-13 byla zvétSena velikost prvki
ze 150 nm na 180 nm a na horni plose ze 100 nm na 140 nm. Na indentoru byla zménéna velikost
prvkil na hranach i plochach ze 250 nm na 300 nm. Porovnani upravené a ptivodni sité je na obrazku
6-14. Zvétsenim prvki se snizil pocet uzll ptiblizné o 50 tisic.

Obr. 6-13 Detail rozdéleni vzorku a indentoru na vice ¢asti

3,000 (urm)

1,500

Obr. 6-14 Porovnani ptvodni a upravené sité u modelu slouziciho k ovéfeni sité
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Odlehéovaci kiivky uréené z jednotlivych modell s odlisnou siti jsou témét totozné (obr. 6-15).
Z toho vyplyva i velmi podobna hodnota kontakini tuhosti, ktera se pii zvétSeni prvki snizila
z 1,367 mN/nm na 1,362 mN/nm. Nejvétsi rozdil byl v primétu kontaktni plochy ur¢eném piimo
Z numerického modelu, kde se hodnota snizila z 13,74 pm? na 13,67 um?, coZ je zptsobeno rliznym
poctem prvki na horni ploSe vzorku. Modul pruznosti uréeny pii pouziti primétu plochy uc¢eného
pfimo z numerického modelu se zménil z 396,7 GPa na 396,1 GPa a modul pruznosti urceny
pti pouziti primétu plochy urc¢eného pomoci Oliver-Pharr analyzy se zménil z400,1 GPa
na 398,2 GPa. Rozdil ve vysledcich je mensi nez 0,5 %, ¢imz se ovétuje dostateCna kvalita sité
koneénych prvki popsana v kapitole 6.1.2.
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Obr. 6-15 Porovnani odlehCovacich kfivek pro jednotlivé modely s odliSnou siti

6.4 Citlivostni analyza vlivu faktoru penetrace na vysledny
modul pruznosti

Pti analyze vysledki bylo dale zjisténo, Ze hodnota ur¢eného modulu pruznosti je zavisla na velikosti
penetrace v kontaktu. Proto byla provedena citlivostni analyza, pii které byl ménén faktor penetrace
kontaktu. To bylo mozné diky pouzité formulaci kontaktu ,,Augmented Lagrange. Byly provedeny
¢tyfi vypoéty s hodnotami faktoru 0,5; 0,1; 0,01 a 0,005. Pro hodnotu 0,05 byl jiz proveden vypocet
v kapitole 6.2. Velikost vzorku a indentoru vychazela z citlivostni analyzy, tedy vySka vzorku 70 um,
praimér vzorku 100 um a vyska indentoru 70 um. Vypoéty byly provedeny s diamantovym
indentorem. Vypocitané hodnoty jsou zapsany v tabulce 6-5. Pro jednotlivé modely byly vykresleny
indentacni kiivky (obr. 6-16). Jedna se o detail z poc¢atku odleh¢ovani, ktery je z hlediska urovani

vvvvvv
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Tab. 6-5 Hodnoty ziskané pifi citlivostni analyze vlivu faktoru penetrace na vysledny modul pruznosti

Faktor penetrace [ -] 0,5 0,1 0,05 0,01 0,005

Velikost penetrace pri
maximalnim zatizeni 3,8 0,82 0,41 8,1-102 4,4-102
[nm]

Maximalni zatizeni

33,18 33,43 33,43 33,45 33,45
[mN]
Kontaktni tuhost
ontaxtni tuhos 1,180 1,339 1,367 1,396 1,401
[mMN/nm]
Pramét plochy urcéeny
z num. modelu Ac num 13,87 13,75 13,74 13,69 13,65

[um?]

Efektivni modul
pruznosti uréeny 265,4 302,4 308,9 316,0 317,8
Z Ac_num [GPa]

Modul pruznosti

322,9 385.2 396,7 409,6 412,8
uréeny z Ac num [GPa]
Kontaktni hloubka 690,2 6943 695.0 6958 695.9
[nm]
Priimét plochy uréeny
2 O-P analyzy Ac op 11,67 11,81 11,83 11,86 11,87

[um?]

Efektivni modul
pruznosti uréeny 270,2 304,7 310,8 316,9 318,2
z Ac_op [GPa]

Modul pruznosti

.. 330,7 389,3 400,1 411,3 413,6
uréeny z Ac_or [GPa]

Z obrazku 6-16 je zfejmé, Ze pti pouziti faktoru penetrace 0,5 je indentacni kiivka velmi odlisna od
ostatnich. Rozdil mezi hodnotami ur¢enymi pii pouziti faktoru penetrace 0,5 a 0,1 je vétsi nez rozdil
pro faktory penetrace 0,1 a 0,005. Maximalni penetrace pii plném zatizeni pfi pouziti faktoru
penetrace 0,5 byla 3,8 nm, coZz se tedy ukazuje jako nepfijatelné. Hodnota modulu pruznosti
wolframu uréena pii pouziti tak velkého faktoru penetrace vysla vyrazné nizsi, nez je cilena hodnota.
Rozdil byl ptiblizn€ 20 %.

Snizovani faktoru penetrace mélo za nésledek snizeni maximalni penetrace v kontaktu a zvyseni
modulu pruznosti a ostatnich uréovanych veli¢in (tab. 6-5). Jedinou vyjimkou je pramét plochy
ureny z numerického modelu. Jeho hodnota se mirn€ snizovala ztoho diivodu, Ze pfi mensi
penetraci indentor nevnikal tak vyrazné do plochy vzorku, diky ¢emuz bylo v kontaktu méné uzli.
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Obr. 6-16 Detail odleh&ovacich kfivek uréenych pfi citlivostni analyze faktoru penetrace

Vysledné hodnoty modulti pruznosti urcené z jednotlivych ploch se pii snizeni faktoru penetrace
2 0,01 na 0,005 zmenily o méné nez 1 %. Rozdil byl tedy maly, a jelikoz dal§im snizovanim faktoru
penetrace se zvysuje vypocetni ¢as, byla hodnota 0,005 zvolena jako dostatecné mala.

Rozdil mezi vypocitanymi moduly pruznosti pro jednotlivé ptistupy urcovani primétu kontaktni
plochy se pfi sniZzovani faktoru penetrace zmensuje, i piesto, Ze byl pro vSechny vypocty pouzit stejny
korekéni faktor radialnich posuvi. Pro faktor penetrace 0,5 byl zjistén rozdil ptiblizné 2,5 % a pro
faktor 0,005 pouze 0,2 %. Divodem je zvySeni piesnosti urCeni kontaktni plochy u modelu s mensi
penetraci. Za predpokladu dostatecné piesné ur¢eného prumétu kontaktni plochy z numerického
modelu je pouziti korekéniho faktoru frugiam: = 1,071, vypocitaného pomoci rovnice (10) ovéteno
jako velmi pfesné.

Vysledny modul pruznosti vypocitany pii pouziti primétu kontaktni plochy urceného primo
z numerického modelu je 412,8 GPa a pfi pouZziti primétu uréeného pomoci Oliver-Pharr analyzy
413,6 GPa. Pii pouZiti korekéniho faktoru Suaovs urc¢eného podle Vlassaka a Nixe [12] bylo dosazeno
velmi presného vysledku s rozdilem oproti cilené hodnoté 407 GPa ptiblizné 1,5 %. Pouzitim
korekéniho faktoru odvozeného podle Kinga [11] (Buarovs = 1,034) by se vysledny modul pruznosti
zvysil a presnost vysledki by se tedy zhorsila.

Aby bylo dosazeno ptesné hodnoty 407 GPa, bylo by nutné pouzit korekéni faktor fuarove = 1,069
pti pouziti primétu kontaktni plochy uréené¢ho ptfimo z numerického modelu nebo Suwrova = 1,07
pfi pouziti primétu kontaktni plochy ur¢eného pomoci Oliver-Pharr analyzy. Zjisténé hodnoty
korekénich faktort jsou tedy o néco vyssi nez piivodne pouzita hodnota stanovena podle Vlassaka
a Nixe. Velmi podobna hodnota byla uvedena ve ¢lanku [10], kde byla pro indentaci kiemicitého
skla zjisténa hodnota Suwreve = 1,067. V Elanku W. C. Olivera a G. M. Pharra z roku 2004 [9]
je uveden interval pro korek¢ni faktor 1,0226 < Buawove < 1,085, ktery zahrnuje vétSinu hodnot
nalezenych pfi vypracovavani reSerSe. Stanovené hodnoty korekénich faktorti lezi v uvedeném

intervalu, ¢imz se ovéfuje jejich spravnost.
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6.5 Vypoétovy model nanoindentaéni zkousky s E-PL modelem
materialu, s dostatecné velkymi rozméry a s dokonale
tuhym indentorem

Tento vypocétovy model s dokonale tuhym indentorem byl pro zpiesnéni vysledkd vytvoren
s dostate¢n¢ velkymi rozméry ovéfenymi v Kapitole 6.2, tedy s vyskou vzorku 70 um, S primérem
vzorku 100 um a s vySkou indentoru 70 um. Byl pouzit faktor penetrace 0,005 ovéfeny
v predchazejici kapitole. Urcend odlehCovaci kiivka byla porovnana s odleh¢ovaci kiivkou uréenou
z vypocétového modelu s pivodnimi rozméry, tedy S vyskou vzorku 19 um, praimérem vzorku 32 pm
a vyskou indentoru 7 um (obr. 6-17). Sklon kiivky se mirn€ zménil, ¢imz se snizila hodnota kontaktni
tuhosti z 2,16 mN/nm na 2,09 mN/nm. V tabulce 6-6 jsou porovnany hodnoty uréené z jednotlivych
vypocétovych modelil S riiznymi rozméry.
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Obr. 6-17 Porovnani odleh¢ovacich kfivek uréenych z modell s dokonale tuhym indentorem
s rdznymi rozméry

Tab. 6-6 Porovnani hodnot uréenych z model s dokonale tuhym indentorem s rdznymi rozméry

Efektivni Modul
Rozmeéry . L. Pramét tvni . . Rozdil oproti
Zpusob uréeni modul pruznosti i i
vzorku a L. plochy . . diamantovému
. pramétu plochy pruznosti wolframu .
indentoru [um?] indentoru [%]
[GPa] [GPa]
Z numerickéh
nu dr'l © 13,95 484.8 4468 4,79
Pavodni modelu
rozméry .
Pomoci O-P 12,07 486,6 4485 4,57
analyzy
Z numerického
del 13.99 467,9 431,2 4,45
Dostatecné modelu
velké rozméry .
Pomoci O-P
oc! 12,06 470,9 433,9 4,91
analyzy
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Pfi vypottu byly pouzity korekéni faktory Buawova = 1,058 @ Bragiami = 1,071, obdobné& jako
v prechazejici kapitole. Velikost priméti kontaktnich ploch se témét nezménila, ale diky snizeni
tuhosti se snizily i vysledné moduly pruznosti, ¢cimz doslo ke zptesnéni vysledkd. I presto je ale jejich
hodnota pfiblizné o 6 % vyssi nez cilend hodnota 407 GPa. Bylo tedy dosazeno méné presnych
vysledkll nez pifi pouziti diamantového indentoru. Rozdily v modulech pruznosti urcenych z
vypoctového modelu s dokonale tuhym a s diamantovym indentorem jsou zapsany v poslednim
sloupci v tabulce 6-6.

Pti pouziti jednotlivych primétd bylo dosazeno velmi podobnych hodnot s rozdilem mensim nez
1 %. Pouzitim korek¢niho faktoru radidlnich posuvi vypocitaného pomoci rovnice (10) byl rozdil
mezi plochami opét dobfe korigovan.

Na obrazku 6-18 je vykresleno porovnani redukovaného napéti podle podminky HMH pro vypoctovy
model s diamantovym a s dokonale tuhym indentorem pfi pouziti stejné legendy. Rozdil je pouze v
meznich hodnotach, které jsou u diamantového indentoru vyrazné vyss$i, protoze se nachazi na
indentoru. Minimdlni hodnota je na nejvzdalené&j$im misté¢ od kontaktu a maximalni hodnota je v
tésné blizkosti nad kontaktem. Rozlozeni napéti ve vzorku je pro oba vypoctové modely témét stejné.

1137,7 1141,4
Mode 110442 Mode 110442
0,000 4,000 {urr)
C —
2,000

I
2225 Max a7e,1 6004 3247 44

14 73gz2 4625 186,48 7.14e-5 Min

Obr. 6-18 Redukované napéti v MPa pfi maximalnim zatizeni pfi pouziti dokonale tuhého indentoru
(vlevo) a diamantového indentoru (vpravo)
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7 KOREKCE ROZMERU VYPOCTOVEHO MODELU
NANOINDENTACNI ZKOUSKY S LINEARNE-
ELASTICKYM MODELEM MATERIALU WOLFRAMU

V kapitole 4 byly pii vytvafeni geometrie vypoctového modelu pouzity rozméry vychazejici
znormy. V piedchozi kapitole bylo ale zjisténo, Zze pro vypoctové modelovani je nutné pouzit
vyrazné vétsi rozméry. Vysledky ziskané pomoci vypoctového modelu s linearné-elastickym
modelem materidlu wolframu byly také ovlivnény rozméry vzorku a indentoru, a proto byl vytvoren
novy vypoctovy model. V tomto piipadé byly pouzity jiz dostatecné velké rozméry ovétené v
kapitole 6.2, tedy vyska vzorku 70 um, pramér vzorku 100 um a vyska indentoru 70 um.

Materialy i okrajové podminky byly zadany stejné, jako v kapitole 4. Velikost prvki odpovidala siti
popsané v kapitole 4, s tim rozdilem, Ze okrajové Casti té€lesa vzorku byly vyrazné vétsi a misto
zadani velikosti prvki, bylo pouZito rozdé€leni na urcity pocet prvki. Horizontalni hrany byly
rozdéleny na 12 prvku, vertikalni na 18 prvkd a obloukova hrana byla rozdélena na 10 prvka.
Vypoétovy Cas se zvysil z 8 hodin na 10 hodin.

Opét byly vytvofeny dva vypoétové modely, jeden s diamantovym indentorem a druhy s dokonale
tuhym. Diamantovy indentor byl rozd&len na vice ¢asti (obr. 7-1). Cim vzdalengjsi byla &ast
indentoru od kontaktu, tim hrubsi sit’ byla vytvoifena, aby byl celkovy pocet prvki nizsi. Vysledky
ziskané pomoci dokonale tuhého indentoru nejsou ovlivnény jeho velikosti, a proto nebyl rozdélen
na vice téles a byla pouzita plivodni vyska indentoru 7 um.

Obr. 7-1 Rozdéleni vzorku a indentoru na vice €asti u linearné-elastického vypoctového modelu
s diamantovym indentorem
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7.1 Vypoctovy model s diamantovym indentorem

Diky zvétSeni rozméri se snizila maximalni hodnota sily u modelu s diamantovym indentorem
z 327,9 mN na 306,4 mN. Porovnani indentacnich kiivek je zobrazeno na obrazku 7-2. Snizeni
maximalni sily zménilo sklon kfivky, a tim byla ovlivnéna kontaktni tuhost. Hodnoty parametri
uréené prolozenim indentaéni kiivky rovnici (1) jsou a = 5,632-10* mN/nm™ a m = 2,009. Kontaktni
tuhost byla nasledné vypocitana podle rovnice (2):

mN
S= a-m- (hypgy — he)™ ' = 5632-107*-2,009 - 715*°99~1 = 0,861 — (33)
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Obr. 7-2  Porovnani indentaénich kfivek modell s diamantovym indentorem s rliznymi rozméry

Parametr ¢ byl vypocitan podle rovnice (9) a jeho hodnota je ¢ = 0,727. Dale jiz bylo mozné stanovit
kontaktni hloubku pomoci rovnice (6) a nasledné pramét kontaktni plochy podle rovnice (13).

Fnax 306,4
he = hypax — € S - 715 —0,727 - 0861 456,5 nm (34)
A op = 24,5 hZ = 24,5-456,5% = 5,11 pm? (35)

Stejné jako maximalni sila a kontaktni tuhost se i primeét kontaktni plochy zmensil. Obdobnym
zpusobem, jaky byl popsan v kapitole 4 byl uréen i pramét kontaktni plochy z numerického modelu.
| v tomto pfipadé doslo ke snizeni hodnoty, a to na Ac num = 4,33 um? Hodnoty korekénich faktori
Pivarova  Pradiaini S€ @Ni V tomto piipadé neméni a byly pouzity pro primét uréeny pomoci Oliver-Pharr
analyzy i pro primét urceny z numerického modelu. Hodnoty efektivnich moduli pruznosti
a vyslednych modull pruznosti wolframu jsou zapsany v tabulce 7-1.

Vysledné hodnoty modulu pruznosti jsou vyrazné nizni nez u vypoc¢tového modelu s rozméry podle
normy. Nicmén¢, hodnota vychazejici z primétu plochy ur¢eného podle Oliver-Pharr analyzy je jiz
moc nizka a odchylka od cilené hodnoty 407 GPa se jesté zvysila. U hodnoty ziskané pti pouziti
prumétu plochy z numerického modelu doslo ke zpifesnéni, ale chyba je stale véts$i nez 5 %. Je tedy
patrné, ze vysledky ziskané z linearné-elastického modelu s diamantovym indentorem jsou kvili
relativné malému rozdilu modult pruznosti diamantu a wolframu siln€ ovlivnény deformaci $picky
indentoru.
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Tab. 7-1 Porovnani modulll pruznosti vypoéitanych z modelt s diamantovym indentorem s rlznymi rozméry

ZpUsob uréeni  Pramét kontaktni Efektivni modul Modul pruznosti
pramétu plochy pruznosti wolframu
kontaktni plochy [Um?3] [GPa] [GPa]
z ickéh
nUMETICKEno 4,62 344.4 4632
. modelu
Model s rozméry
podle normy .
P O-P
emec! 5,27 3225 421,4
analyzy
Z numerického
4,33 323,8 423,8
Model modelu
s dostatecné
velkymi rozméry Pomoci O-P 511 208.0 3775
analyzy ' ' '

7.2 Vypoétovy model s dokonale tuhym indentorem

U vypoctového modelu s dokonale tuhym indentorem se diky zvétSeni rozmérd vzorku wolframu
stejn¢ jako u modelu s diamantovym indentorem vSechny hodnoty snizily. Jak se zménila indentacni
kiivka je zobrazeno na obrazku 7-3. JelikoZ jsou postup i pouzité rovnice totozné s predchozimi
modely, jsou v tabulce 7-2 rovnou vypsany vSechny potiebné hodnoty z tohoto modelu a v tabulce
7-3 jsou vypsany vysledné hodnoty modulu pruznosti wolframu.
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Obr. 7-3  Porovnani indentacnich kfivek model(l s dokonale tuhym indentorem s riznymi rozméry
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Tab. 7-2 Hodnoty uréené z modelu s dokonale tuhym indentorem a s dostatecné velkymi rozméry

Pramét kontaktni Prameét i
. ; Kontaktni
plochy uréeny kontaktni plochy = Parametr a Parametr m Parametr tuhost
z vypoctového urceny z O-P [MN/nm™] [-1] €[-] [mN/nm]
modelu [um?] analyzy [um?]
4,54 5,12 8,345-10* 2,010 0,726 1,282

Tab. 7-3 Porovnani modulll pruznosti vypocitanych z modelt s dokonale tuhym indentorem
s rlznymi rozméry

Zpusob uréeni Primét kontaktni Efektivni modul Modul pruznosti
pramétu plochy pruznosti wolframu
kontaktni plochy [Um?3] [GPa] [GPa]
z ickéh
numedrlclz eno 4,68 487,4 449,2
Model s rozméry modelu
podle normy = i O-p
emoc 5,21 462,3 426,1
analyzy
Z numerického
4,54 470,4 433,6
Model modelu ’ ’ ’
s dostatecné
velkymi rozméry Pomoci O-P 512 4433 408.6
analyzy ' ' '

V tomto piipadé u obou hodnot vyslednych moduli pruznosti doslo ke zptesnéni. Pti vypoctu
S pouzitim primétu kontaktni plochy ur¢eného pomoci Oliver-Pharr analyzy bylo dosazeno vysledku
S chybou mensi nez 1 %. Ke zpfesnéni doslo diky tomu, Ze model 1épe odpovida piedpokladim,
pro které byla Oliver-Pharr analyza odvozena. Diky dostatecné velkym rozmértim vzorku se model
priblizil predpokladu o indentaci elastického poloprostoru. Dal$im splnénym ptedpokladem je pak
dokonale tuhy indentor. Pfi pouziti dostate¢né velkych rozmért byl uréen parametr m = 2,01, coz
je velmi blizké teoretické hodnoté pro kuzel mi = 2.

V piipadé vypoctu pomoci primétu kontaktni plochy uréeného z numerického modelu také doslo ke
zptesnéni vysledku. Chyba je v tomto piipadé ptiblizn€ 7 %. Urovani plochy z numerického modelu
se pii pouziti linearné-elastického modelu materialu pro vzorek nejevi jako vhodné feSeni
a je vyhodngjsi pouzit primét plochy uréeny z Oliver-Pharr analyzy, se kterym bylo dosazeno
ptresnéjsiho vysledku.

Zadani modelu materialu odpovidajicimu diamantu pro indentor neni pfi pouziti linearné-elastického
modelu materialu wolframu vhodné. Kvuli chybé&jici plasticité jsou vysledky mimo realitu, coz ma
za nasledek extrémni deformaci $pic¢ky indentoru a vzdaleni se od dokonale tuhého indentoru, ktery
Oliver-Pharr analyza pfedpoklada. Rozdil mezi modulem pruznosti indentoru a vzorku musi byt
vyrazné vétsi, nez jak tomu bylo v tomto ptipadg.
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8 ANALYZA VLIVU OTUPENI INDENTORU NA VYSLEDKY
NANOINDENTACNI ZKOUSKY

Pti vyrob¢ indentord vzdy vznikaji urcité vyrobni nepfesnosti, které pak maji vliv na vysledky
ziskané z nanoindenta¢ni zkousky. Berkovic¢iv indentor ma vyhodu, Ze se pfi jeho vyrobé dosahuje
vyssi ostrosti nez u Vickersova indentoru, ale i ptes to V realité¢ nikdy neni hrot dokonale ostry.
Indentor neni mozné po kazdé zkouSce ménit, a pii opakovaném pouzivani vznika urcité opotiebeni.
Na analyzu vlivu otupeni indentoru na vysledky byly vytvofeny ¢tyii modely, u kterych bylo otupeni
modelovano pomoci zaobleni hran a §pic¢ky indentoru o poloméru 100 nm, 200 nm, 400 nm a 600 nm
(obr. 8-1). Aby bylo mozné vytvofit kvalitnéjsi sit’ a 1épe analyzovat vliv otupeni, byla indentace
provedena pouze do hloubky 400 nm. Jelikoz dfive byla pouZivana indeta¢ni hloubka 715 nm, bylo
nutné pro porovnani provést novy vypocet i s idealné ostrym indentorem, ¢imz se navic ovéfil 1 vliv
hloubky indentace na vysledny modul pruznosti. Vypocty byly provedeny pouze s diamantovym
indentorem, ktery 1épe odpovida realné nanoindentacni zkousce.
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Obr. 8-1 Idealné ostry indentor (nalevo), s otupenim 200 nm (uprostfed) a s otupenim 600 nm (napravo)

81 Material, geometrie, okrajové podminky a kontakt

Pro vzorek byl pouzit elasto-plasticky model materialu wolframu popsany v kapitole 6.1.1, a pro
indentor opét linearné-elasticky model materidlu odpovidajici diamantu. Rozméry vypoctového
modelu vychazi z citlivostni analyzy provedené v kapitole 6.2, tzn. vyska vzorku 70 pm, prumér
vzorku 100 pm a vyska indentoru 70 pm. Vzhledem k tomu, ze indentace byla provedena pouze
do hloubky 400 nm misto 715 nm, bylo by mozZné pouzit i mensi rozméry. Na okrajovych ¢astech
jak vzorku, tak indentoru ale byla vytvotfena hruba sit’, ktera vyrazné neovliviiovala pocet pouzitych
prvkd, a tedy ani vypoctovy Cas, a proto byly pouzity jiz oveétené rozméry.

Okrajové podminky byly zadany stejné jako u vypoctového modelu s elasto-plastickym modelem
materialu. Z diivodu otupeni vznikly na indentoru dalsi plochy (otupena $picka a zaobleni na hran¢),
které bylo nutné pridat do kontaktu. Formulace kontaktu byla opét pouzita ,,Augmented Lagrange*
s faktorem penetrace 0,005, ktery byl ovéien jako dostate¢né maly v kapitole 6.3.
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8.2 Sit konec¢nych prvki

Rozdé€leni vzorku na vice ¢asti bylo u tohoto modelu odlisné od predchazejicich modeld s elasto-
plastickym modelem materidlu, protoze diky otupeni indentoru, které eliminuje singularitu pod
hrotem a mensi indentaéni hloubce, jiz nebylo nutné vytvaret velké prvky pod $pic¢kou indentoru.
Pravé naopak byla v této oblasti, oznacené jako 1 na obrazku 8-2, vytvofena velmi jemna sit’, aby
bylo mozné co nejlépe analyzovat vysledky.

i4 ]
< e

Obr. 8-2 Rozdéleni vzorku a indentoru na vice €asti u vypoctového modelu s otupenym indentorem

Velikost prvkii na indentoru se u jednotlivych modeld méni v zavislosti na velikosti otupeni. Cim
mensi je radius na hran¢ indentoru, tim mens$i musi byt prvky, aby dokazaly popsat zaobleny tvar.
JelikoZ u vypoctovych modeli s otupenim 100 nm a 200 nm bylo nutné vytvofit velmi jemnou sit,
byl indentor rozdélen na 5 ¢asti a u modelt s otupenim 400 nm a 600 nm, kde byly pouzity jiz znacné
vétsi prvky, byl rozdélen pouze na 4 Casti. Toto rozdéleni bylo provedeno, aby byla spodni ¢ast

indentoru, oznacena jako 4 na obrazku 8-2, co nejmensi a pocet prvkl nebyl tak vysoky.

Na obrazku 8-3 je zobrazen detail $picky indentoru s otupenim 200 nm. Pfi vytvafeni sit€¢ konecnych
prvka byla vzdy zadana jedna velikost prvkl na dlouhé hrany a druha velikost na kratké hrany
u $picky indentoru. Obdobné byla zadana vétsi velikost prvkid na velké plochy indentoru a mensi
na plochu radiusu a $pic¢ky. Tyto velikosti se liSily v zavislosti na velikosti otupeni a jsou zapsany
v tabulce 8-1. Na dal$ich ¢astech télesa indentoru se velikost prvki postupné zvétSovala.

Tab. 8-1 Velikosti prvka na spodni €asti indentoru pro jednotlivé modely s otupenim

Velikost otupeni Dlouhé hrany Kratké hrany Velké plochy Plocharadiusu a
[nm] [nm] [nm] [nm] Spicky [nm]
100 18 18 32 20
200 30 25 40 25
400 80 50 70 52
600 100 75 90 80
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Obr. 8-3 Detail sité na Spi€ce indentoru u vypo¢tového modelu s otupenim 200 nm

V zavislosti na velikosti otupeni se ménila i velikost prvkll na horizontalnich hranach casti télesa
oznaceném jako 1 na obrazku 8-2. Rozméry prvki jsou pro jednotlivé modely 15 nm, 22 nm, 26 nm
a 30 nm (sefazeno od otupeni 100 nm do 600 nm). Velikost prvkli na vertikdlnich hrandch,
obloukovych hranach a na horni a spodni ploSe byla pro vSechny modely stejna. Na vertikalni hrany
byla pfedepsana velikost 15 nm, na obloukové hrany 40 nm a na plochy také 40 nm. Cast t&lesa
znacena jako 2 na obrazku 8-2 slouzi pro ptechod mezi riznymi velikostmi prvkl a rozmér prvki
zadany na plochy tohoto télesa byl zvolen tak, aby bylo mozné vytvorit hexaedrickou sit’. Na castech
télesa oznafenych jako 3 na obrazku 8-2 byla zadana velikost prvkt na horizontalni hrany 100 nm,
na vertikalni hrany 150 nm a na obloukové hrany také 150 nm. Velikosti prvki ostatnich casti télesa
vzorku byla zadana stejné jako u vypoctového modelu v kapitole 6. Na obrazku 8-4 je naptiklad
zobrazena sit’ konecnych prvkl pro model s otupenim 400 nm.

Obr. 8-4 Detail sité u vypoctového modelu s otupenim indentoru 400 nm
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8.3 Deformacné-napétova analyza vysledki ziskanych
z vypoctovych modelll nanoindentaéni zkousky
s otupenym indentorem

Na obrazku 8-5 je vykreslena celkova deformace pfi maximalnim zatizeni pro vypoctové modely
s otupenim 100 nm a s otupenim 600 nm. Zvoleny byly tyto modely, jelikoZ jsou od sebe nejvice
odli$né. Z obrazku lze vidét, Ze sit’ je u modelu s otupenim 100 nm tvoiena vyrazn¢ mensimi prvky.
Obdobné¢ jako u modelu s dokonale ostrym indentorem, ani u téchto vypoctovych modeld nedoslo
k vyrazné deformaci indentoru. Otupeni 100 nm je jesté malé a doslo k deformaci prvki pod $pickou
indentoru. U velkého otupeni se prvky jiz zdeformovaly méné.

0,4 Max 0,31 Q222 0133 00444
0,356 0,267 Q017a 0,0839 0 Min

Obr. 8-5 Celkova deformace pfi maximalnim zatizeni v um pro vypoctovy model s otupenim 100 nm
(nahofe) a 600 nm (dole). Vlevo je celkova deformace pod hranou a vpravo pod stfedem stény

Normalové napéti ve sméru osy Y bylo vykresleno pro model s dokonale ostrym indentorem, model
s otupenim 200 nm a model s otupenim 600 nm (obr. 8-6). Pro porovnani bylo napéti pro vSechny
modely vykresleno se stejnou legendou. Nejvétsi tlakové napéti je ve Spicce indentoru a v nejblizsi
oblasti pod nim. U modela s otupenim je oblast s tlakovym napétim vys$§im nez 2000 MPa velmi
podobna. U modelu bez otupeni je tato oblast odli$na, coz je zptisobeno dokonale ostrym hrotem
indentoru, ktery neni realné vyrobitelny. RozloZeni napéti je u vSech modelti velmi podobné.

Na obrazku 8-7 je vykreslen kontaktni tlak pifi maximalnim zatiZzeni pro model s otupenim 600 nm.
Podle ptedpokladii jsou maximalni hodnoty pod $pickou a pod hranami indentoru. Vysoké hodnoty
tlaku byly i na okrajich vtisku.
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Obr. 8-6 Normalové napéti v MPa ve sméru osy Y pfi maximalnim zatizeni pod hranou indentoru pro model
s dokonale ostrym indentorem (vlevo), pro model s otupenim 100 nm (uprostfed) a pro model
s otupenim 600 nm (vpravo)

3115,2 Max
24714
2162,4
1853, 5
1544, 6
1235,7
926,76
617,54
308,92
0 Min

0,000
1,000

Obr. 8-7 Kontaktni tlak v MPa pfi maximalnim zatizeni pro model s otupenim 600 nm
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8.4 Analyza vysledki ziskanych z vypoétovych model(
s otupenymi indentory

Jak jiz bylo zminéno dfive, aby bylo mozné porovnat indentacni kiivky ur€ené z modelti s otupenymi
indentory i s modelem bez otupeni, byl proveden vypocet do hloubky 400 nm i s modelem popsanym
Vv kapitole 6. Byly pouzity dostate¢n¢ velké rozméry (viz kapitola 6.2) a a¢ni faktor 0,005. Pti analyze
vysledkd bylo zjisténo, Ze se hodnota vysledného modulu pruznosti pfi mensi hloubce indentace
mirné snizila. Pfi indentaci do 715 nm byla ur¢ena hodnota 412,8 GPa pii pouziti pramétu plochy
ur¢eného z numerického modelu a hodnota 413,6 GPa pti pouZiti primétu plochy uréeného pomoci
Oliver-Pharr analyzy. Zmen$enim indenta¢ni hloubky na 400 nm klesl modul pruznosti uréeny
z pramétu z numerického modelu na 407,9 GPa a z pramétu podle Oliver-Pharr analyzy na 408,4
GPa. V obou piipadech se hodnota snizila ptiblizné o 1,2 %. SniZzenim hloubky indentace na témet
poloviéni hodnotu se vysledny modul pruznosti témét nezménil, coz potvrzuje predpoklad, Ze modul

pruznosti neni zavisly na indenta¢ni hloubce.

Na obrazku 8-8 jsou vykresleny indentacni kiivky urCené z vypoctovych modell s otupenymi
indentory i z modelu s dokonale ostrym indentorem. Z obrazku je ziejmé, Ze otupeni ma zasadni vliv
na velikost maximalni stykové sily. Cim vé&tsi je otupeni, tim vy3ii je sila. To ma vliv na sklon
odleh¢ovaci kiivky, a tedy i na kontaktni tuhost, kterd se se zvétSujicim otupenim také zvysuje.
Hodnoty sily a kontaktni tuhosti jsou zapsany v tabulce 8-2.

15 T T T T T T T T
Otupeni 600 nm
Otupeni 400 nm
Otupeni 200 nm
Otupeni 100 nm
10 - Bez otupeni ]
3
E
8
7
5 - 4
0 1 1 1 1 1 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 04

Posuv [um]

Obr. 8-8 Porovnani indentacnich kfivek ur¢enych z jednotlivych modelu s otupenymi indentory

Tab. 8-2 Hodnoty ziskané z indentaénich kfivek uréenych z jednotlivych modeld s otupenim

Velikost otupeni Bez otupeni 100 nm 200 nm 400 nm 600 nm
F [mN] 10,55 10,98 11,49 12,53 13,55
S [mMN/nm] 0,777 0,796 0,816 0,848 0,881

72



Dalsi veli¢inou, ktera je ovlivnéna velikosti otupeni indentoru je velikost primétu kontaktni plochy.
Zaoblenim S$picky indentoru se pro stejnou hloubku indentace zvétSuje kontaktni plocha,
jak je ziejmé z obrazku 8-9. Zaoblenim hran indentoru (obr. 8-10) se naopak primét kontaktni
plochy zmensuje. Pii porovnani primétt uréenych z jednotlivych modeld se ukazuje, ze vliv zaobleni
$picky je veétsi a vysledna hodnota pramétu roste, jak je ziejmé z vysledka zapsanych v tabulce 8-3.
Tyto hodnoty byly uréeny z numerického modelu jiz diive popsanym postupem v kapitole 4.6.

Otupeni 600 nm

Otupeni 100 nm

i ]

Obr. 8-9 Vliv zaobleni $picky indentoru na velikost primétu kontaktni plochy

Tab. 8-3 Priméty ploch ur€ené z numerického modelu pro jednotlivé otupeni

Velikost otupeni Bez otupeni 100 nm 200 nm 400 nm 600 Nnm
Ac_num [Um?] 4,26 4,46 4,71 5,13 5,55
Otupeni 100 nm Otupeni 200 nm
2 Uzly v kontaktu A Uzly v kontaktu
[ — Prumét kontaktni plochy g || — Prumét kontaktni plochy
0,5 0,5
E E
= 0 = 0
N N
0,5 0,5
-1 -1
1.5 1,5
-2 -1 0 1 -2 -1 0 1
x [pm] x [um]
Otupeni 400 nm Otupeni 600 nm
1.5
Uz!y v kontaktu i 1.5 Uzly v kontaktu
[ — Prumeét kontaktni plochy [ — Prumét kontaktni plochy
0,5 0,5
EL, 0 g 0
N N
0,5 0,5
-1 -1
1,5 1.5
-2 -1 0 1 -2 -1 0 1
x [um] x [um]

Obr. 8-10 Hranice pramétu kontaktnich ploch jednotlivych modeld s otupenymi indentory
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Pfi urovani primétu kontaktni plochy pomoci Oliver-Pharr analyzy jiz neni mozné vyuzit rovnici
(13), ktera plati pouze pro dokonale ostry indentor. Pro kontaktni hloubku plati rovnice (6), ve které
se od maximalni hodnoty hloubky odecitd pomér maximalniho zatizeni vaci kontaktni tuhosti
vynasobeny geometrickym parametrem. Hodnota poméru roste se zvétSujicim se otupenim, a tim
padem se sniZzuje kontaktni hloubka. Pouzitim rovnice (13) se tedy prumét kontaktni plochy
pii zvétSovani otupeni zmensSuje, coz ma za nasledek rychlé zvySovani hodnoty nasledné
vypocéitaného modulu pruznosti (obr. 8-13).

V kapitole 3.7, vénujici se otupeni Berkovicova indentoru, byla uvedena rovnice (18), ktera
se pouziva pro popis nedokonalého tvaru indentoru. Pfed pouZzitim rovnice je nutné urcit jeji
koeficienty C; pomoci prolozeni kiivky odpovidajici zavislosti prumétu kontaktni plochy
na kontaktni hloubce. Tyto kiivky byly ziskany postupnym zmensovanim vysky modelu geometrie
indentoru a zaznamenavanim obsahu jeho horni plochy pro odpovidajici vysku. U redlného indentoru
se tyto koeficienty urcuji experimentalné pomoci nezavislé kalibra¢ni indentace s pouzitim vzorku z
materialu o znamém modulu pruznosti. Zavislost velikosti obsahu horni plochy indentoru na jeho
vysce pro jednotlivé modely je zobrazena na obrazku 8-11, ze kterého je ziejmé, Ze s rostoucim
otupenim se plocha zvétsuje, coz odpovida piedchazejicim vysledkim zapsanym v tabulce 8-3.

6
6 S 10 T T T T T T T
Bez otupeni
5| Otupeni 100
Otupeni 200
Otupeni 400
4t Otupeni 600

N
T

-
T

Obsah horni plochy indentoru [nm2]
w

1 1 1 1 1 1

o
o

50 100 150 200 250 300 350 400
Vyska indentoru [nm]

Obr. 8-11 Zavislost velikosti obsahu horni plochy na vySce indentoru pro jednotlivé modely

Rovnice (18) slouzi k popsani nedokonalého tvaru indentoru, coz miZe byt relativné slozita zavislost
a je tedy nutné pouzit vSech 9 koeficientti Ci. V tomto ptipad¢ jsou ale indentory pouze zaobleny
a zavislosti jsou hladké parabolické kiivky. Na obrazku 8-12 jsou vykresleny funkce ploch s jednim,
dvéma a tfemi koeficienty spolu se skuteCnou zavislosti. Obrazek byl vykreslen pro model
S otupenim 200 nm a uz pfi tomto otupeni je ziejmé, Ze pouzitim rovnice pouze s jednim
koeficientem vznika velka nepiesnost. Funkce se dvéma a tfemi koeficienty jiz velmi dobfe popisuji
skute¢nou zavislost pramétu plochy na hloubce. Pfidanim tfetiho koeficientu se presnost téméf

neméni a nema ho tedy vyznam pouzivat.
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Obr. 8-12 Prolozeni zavislosti primétu kontaktni plochy na kontaktni hloubce funkcemi
s riznym poctem koeficient(

Rovnice funkei popisujicich zavislost primétu kontaktni plochy na kontaktni hloubce pro jednotlivé
vypocétové modely S riiznymi otupenimi jsou nasledujici:

Acioo = 24,57 - h% +495,7 - h, (36)
Ac,,, = 24,57 -hZ+986,1-h, (37)
Acyoo = 24,57 -hZ + 1978 h, (38)
Ac,o = 24,57 - h% + 2969 h, (39)

Hodnota koeficientu C: roste se zvétsujicim se otupenim, coz popisuje zvétsujici se pramét kontaktni
plochy pro urcitou kontaktni hloubku. Jak jiz bylo zminéno, se zvétSujicim se otupenim mirné klesa
vypocitana kontaktni hloubka. I pfesto je ale diky pouziti rovnic (36) az (39) dosazeno rostouci
hodnoty primétu kontaktni plochy. Hodnoty kontaktnich hloubek a priméti pro jednotlivé modely
jsou zapsany v tabulce 8-4. Pro porovnani byly do tabulky zapsany i hodnoty uréené pomoci rovnice
(13) pouze s koeficientem Co = 24,5, ktera plati pro idealné ostry indentor.

Tab. 8-4 Kontaktni hloubky a prdméty kontaktnich ploch uréenych pomoci Oliver-Pharr analyzy

Velikost otupeni Bez otupeni 100 nm 200 nm 400 nm 600 Nnm
he [nm] 389,1 388,9 388,6 388,1 387,5
Ac_op [um?] 3,71 3,91 4,09 4,47 4,84
A dl
=op pocie 3,71 3,71 3,7 3,69 3,68

rovnice (13) [pm?]
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Priméty ploch uréené piimo z numerického modelu nabyvaji vyssich hodnot nez ty urcené pomoci
Oliver-Pharr analyzy i pfi pouZiti rovnic se dvéma koeficienty Ci. To je zptisobeno radialnimi posuvy
materialu pfi nanoindentaci, které se pii pouZiti Oliver-Pharr analyzy koriguji aZz nasledovné pomoci
korekéniho faktoru f.dismi. Jeho hodnota je zavisla na Poissonoveé poméru materidlu vzorku, ktery
je u téchto modelu stejny jako v predchazejicich kapitolach, a proto byla pouzita hodnota korekéniho
faktoru fragiami = 1,071, vypocitana podle rovnice (10) v kapitole 4.6.

Korekéni faktor korigujici rozdilnou kontaktni tuhost zpisobenou odliSnou geometrii Berkovicova
a kuzelového indentoru byl pouzit pii vypoctu jak s vyuzitim pramétt kontaktnich ploch uréenych
pfimo z numerického modelu, tak i z primétd urCenych pomoci Oliver-Pharr analyzy. Opét byla
pouzita hodnota Suareve = 1,058 odvozena podle Vlassaka a Nixe [12]. Hodnoty vypoéitanych moduld
pruznosti pomoci rovnic (4) a (5) jsou zapsany Vv tabulce 8-5.

Tab. 8-5 Moduly pruznosti uréené z modeld s otupenym indentorem

Modul pruznosti

Modul pruznosti Modul pruznosti L .
. R . . R . vypocitany z prumétu
vypocitany z prumétu vypocitany z prumétu .. ,
— ., . uréenych pomoci
uréeného z num. uréeného pomoci . .
modelu [GPa] rovnice (13) [GPa] rovnic (36) az (39)
[GPa]
Bez otupeni 407,9 408,4 -
100 nm 409,1 423,3 407,7
200 nm 407,3 438,9 408,4
400 nm 405,3 465,1 405,5
600 nm 404,6 492,9 404,4

Cilenou hodnotou byl pouzity modul pruznosti wolframu E = 407 GPa. Pfi pouziti idealné ostrého
indentoru a primétu urc¢eného pomoci rovnice (13) bylo dosazeno velmi presného vysledku
s rozdilem od poZadované hodnoty mensim nez 0,5 %. Se zvétSujicim se otupenim se modul
pruznosti velmi rychle zvySuje a jiz pii malém otupeni 100 nm se zvysil rozdil oproti cilené hodnoté
na 4 %. Pro otupeni 600 nm je rozdil vétsi nez 20 %. Pouziti takto ur¢eného primétu kontaktni plochy

tedy neni pro otupeny indentor vhodné.

Pti vypoctu s pouzitim primétu uréeného piimo z numerického modelu a pomoci rovnic (36) az (39)
bylo dosazeno velmi podobnych hodnot (obr. 8-13), coz ovétuje spravnou hodnotu korekéniho
faktoru radidlnich posuvil fagiami. Ve vSech piipadech je rozdil mensi nez 0,5 %. Hodnoty vysledného
modulu pruznosti ur¢ené z modell s dokonale ostrym indentorem, s otupenim 100 nm a s otupenim
200 nm se pohybuji okolo hodnoty 408 GPa s rozdilem mensim nez 0,5 % a nevykazuji stoupajici
ani klesajici trend. Rozdilné hodnoty jsou pravdépodobné zpisobené nedokonalym proloZenim
odlehcovaci kiivky, poptipadé neptesnosti v numerickém vypoctu.
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Od vypoctového modelu s otupenim 200 nm se dalsim zvétSovanim otupeni vysledny modul
pruznosti snizuje. Rozdil oproti cilené hodnot¢ je ale i u modelu s otupenim 600 nm mensi nez 1 %
a lze tedy fict, Ze pfi pouZiti rovnice popisujici funkci primétu kontaktni plochy s vice koeficienty
bylo dosazeno ptesnych vysledkii i u modelu s velkym otupenim. Pouziti korekéniho faktoru
Prarova = 1,058 odvozeného podle Vlassaka a Nixe je v tomto ptipadé vhodné. Vzhledem K tomu, ze
modul pruznosti s rostoucim otupenim klesa, by se daly vysledky zptesnit postupnym snizovanim
hodnoty korekéniho faktoru Suarovi. Aby bylo dosaZeno pozadované hodnoty 407 GPa pti pouziti
prumétt kontaktnich ploch uréenych pomoci rovnic (36) az (39), tak by korekéni faktor Suarovs Musel
nabyvat hodnot zapsanych v tabulce 8-6. Hodnota korekéniho faktoru se zvétSujicim se otupenim

mirné klesa.

Tab. 8-6 Hodnoty korekéniho faktoru Biarova pro jednotlivé modely s otupenym indentorem uréené pfi
vypoctu s pouzitim primétd kontaktnich ploch uréenych pomoci rovnic (36) az (39)

Velikost otupeni Bez otupeni 100 nm 200 nm 400 nm 600 Nnm
Brvarovs [-] 1,061 1,059 1,061 1,055 1,053
500 T T T T T
Ac z num. modelu
480 L * EAC=245h(2;
g EAC podle vztahu uréeného prolozenim
O,
460 .
o
=
N
=
P
Q. 440 -
S
T
[}
=
420 .

= —_———

0 100 200 300 400 500 600
Otupeni [nm]

400

Obr. 8-13 Porovnani modull pruznosti vypoditanych pfi pouziti rizné ziskanych pramétd kontaktnich ploch
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9 ZAVER

Tato diplomova prace se =zabyvala vypoctovym modelovanim nanoindentaéni zkousky
s Berkovicovym indentorem. Jako material vzorku byl pouzit wolfram. Hlavnim cilem bylo ovéfeni
platnosti zjednodusenych analytickych vztahii pomoci numerickych vypocti metodou konecnych
prvki a stanoveni piipadné korekce vysledki. Ke splnéni cile bylo nutné nejprve provést resersi
tykajici se nanoindenta¢ni zkousky a Oliver-Pharr analyzy, ktera slouzi k ur€ovani modulu pruznosti
a tvrdosti z dat naméfenych pti zkousce. Oliver-Pharr analyza byla odvozena pro dokonale tuhy
kuzelovy indentor a pro indentaci linearné-elastického poloprostoru. Na ovéieni platnosti vztahil
analyzy bylo vytvofeno n€kolik vypoctovych modeld nanoindentacni zkousky, u kterych byly
postupné odbouravany jeji predpoklady a analyzovany vysledky.

Prvni vypoctovy model byl vytvofen s pouZzitim linearné-elastického modelu materialu wolframu.
Pfi vytvafeni geometrie byly pouzity rozméry spliujici podminky dané normou, které se ale pozd¢;ji
ukazaly jako pfili§ malé a bylo nutné se k tomuto modelu vratit a provést korekci rozméri pouzité
geometrie. Byl proveden vypocet s dokonale tuhym a s diamantovym indentorem a vysledky z obou
modelt byly porovnany. Do modelu materialu byla zadana hodnota modulu pruznosti 407 GPa, coz
byla tedy hodnota, které melo byt dosazeno.

Pii vypoctu s dokonale tuhym indentorem, ktery odpovida piedpokladiim Oliver-Pharr analyzy byl
ur¢en modul pruznosti 408,6 GPa, coz téméf odpovida cilené hodnot¢. Na vypocet byl pouzit praimét
kontaktni plochy uréeny pomoci analytickych vztahti a byl pouzit korekéni faktor nalezeny
V literatufe. Pouziti diamantového indentoru v tomto pfipadé neni vhodné, protoze pifi indentaci
linearné-elastického materiadlu ostrym hrotem dochazi v oblasti pod $pi¢kou K piekroceni meze
kluzu. Reéalné by zde doslo ke vzniku plastické deformace, kterou ale linearné-elasticky model
materidlu nedokaze zahrnout. Jednim z disledkti pouziti linearné-elastického modelu materialu
wolframu na vzorku je vyznamné namahani $picky hrotu, coz pfi pouziti diamantového indentoru

zpusobuje jeho vyraznou deformaci, ktera ovlivituje vysledné hodnoty.

U dal$iho vypoctového modelu byl pouzit elasto-plasticky model materialu bez zpevnéni. Tento
model byl vytvofen na ovéteni podminek vzniku pile-upu, ktery znehodnocuje vysledky ziskané
pomoci Oliver-Pharr analyzy, protoze zvétSuje skuteény primeét kontaktni plochy. Vypocet byl
proveden s diamantovym indentorem, ktery se pfi pouZiti elasto-plastického modelu materialu
wolframu jiz témét nezdeformoval. Ke vzniku pile-upu skute¢né doslo, ¢imz byly ovéfeny podminky
nalezené v literatufe. Primét kontaktni plochy uréeny pomoci Oliver-Pharr analyzy byl 11,99 um?
Oproti tomu skute¢ny primét uréeny piimo z numerického modelu byl 18,2 pm?. Rozdil mezi
praméty je ptiblizn€ 50 %, coz dokazuje, Ze pile-up ma vyznamny vliv na vysledky a v pfipadé jeho
vyskytu je nutné urcit, jak moc ovliviuje kontaktni plochu.

Nasledné byl uvaZzovan elasto-plasticky model materialu se zpevnénim odpovidajici skute¢nému
wolframu. Pavodni rozméry vzorku a indentoru vychazely z podminek uvedenych v normach. Tyto
rozméry jsou pfili§ malé pro vypoétové modelovani, a proto byla provedena citlivostni analyza vlivu
rozmeérl vzorku a indentoru na vysledky. V prvni fazi byly zvétSovany rozméry vzorku za stejné
velikosti indentoru a ve druhé fazi byla pak ménéna velikost indentoru za stejnych rozmérti vzorku.
Dostatecné velka vyska vzorku byla pro indentaci do hloubky 715 nm uréena jako 70 pm, prameér

vzorku 100 um a vyska indentoru 70 pm, coz je vyrazn¢€ vice, nez uvadi ISO norma.
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Na zakladé vysledki z citlivostni analyzy byl vytvoten vypoctovy model s dostatecné velkymi
rozméry. Primét plochy uréeny piimo z numerického modelu byl v tomto pfipadé 13,65 pm?
a pramét uréeny pomoci Oliver-Pharr analyzy 11,87 um?. P¥i vypoctu pomoci analytickych vztahti
neni zahrnut vliv radialnich posuvii materidlu pfi indentaci a je nutné ho nasledné korigovat pomoci
korekéniho faktoru fraaiami, ktery byl v tomto piipadé roven fraagiami = 1,071.

Dale bylo nutné pouzit korekéni faktor Siarova, ktery koriguje rozdilnou kontaktni tuhost Berkovic¢ova
a kuzelového indentoru. Na vypocet byla pouzita bézné¢ pouzivanad hodnota Sueoa = 1,058.
Pfi vypoétu modulu pruznosti s pouzitim prumétu kontaktni plochy ur¢eného pomoci Oliver-Pharr
analyzy byly pouzity oba korekéni faktory Suarove | Braaiami @ j€h0 hodnota byla vypocitana jako
413,6 GPa. Pti vypoctu s pouZzitim primétu urc¢ené¢ho piimo z numerického modelu byl pouzit pouze
jeden korekéni faktor, a to Suarovs, @ byla vypocitana hodnota modulu pruznosti 412,8 GPa. Rozdil
mezi jednotlivymi piistupy je pouze 0,2 %, z Eehoz vyplyva, ze korekéni faktor Sradiam: = 1,071 velmi
dobfe koriguje vysledky ziskané pomoci Oliver-Pharr analyzy. Oproti cilené hodnoté 407 GPa
se vysledky lisily pfiblizné o 1,5 %. Pouziti korek¢éniho faktoru Sunaovs = 1,058 je tedy vhodné. Aby
bylo dosazeno ptesné hodnoty zadané do modelu materidlu, tak by hodnota korek¢niho faktoru
musela byt Suarova = 1,069 pro prumét uréeny ptimo z numerického modelu a Biarows = 1,07 pii pouZiti
primétu urcené¢ho pomoci Oliver-Pharr analyzy.

Posledni ¢ast diplomové prace se zabyvala analyzou vlivu otupeni indentoru na vysledky
nanoindentacni zkou$ky. Byl pouzit elasto-plasticky model materialu wolframu a jiz ovérené
rozméry vzorku a indentoru. Na analyzu byly vytvoteny ¢tyfi modely s otupenim o radiusu 100, 200,
400 a 600 nm. Cim vétsi je otupeni indentoru, tim vy3§i je maximalni stykova sila. Se zvétsujicim
se otupenim také rostl primét kontaktni plochy urceny pfimo z numerického modelu. V ramci
Oliver-Pharr analyzy byly odvozeny i rovnice popisujici indentor s nedokonalou geometrii. Jejich
pouzitim bylo pii pouziti korekéniho faktoru Sadgiami = 1,071 dosazeno témef stejnych vysledki jako
pii pouziti primétu plochy ur¢eného piimo z numerického modelu. Se zvétSujicim se otupenim
indentoru mirné klesa vypoc¢itana hodnota modulu pruznosti a bylo by tedy vhodné postupné snizovat
hodnotu korekéniho faktoru fuarovs V zavislosti na mife otupeni indentoru.
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