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1. Uvod

Pro dnesni dobu je typické neustdlé zmensSovdani. Nejlépe Ize tento trend pozorovat
na vypocetni technice. Dfivéjsi pocitace s rozméry v fadu desitek metrd se nem(zou
vykonem srovndvat s chytrymi telefony, které vétSina z nds nosi v kapse. ZmenSovani
ale probihd i mimo vypocetni techniku. Bulkové materidly jsou nahrazovany nano
strukturami, pripadné jsou na né nandseny tenké vrstvy. Ruku vruce s timto

7 _ s

rozmachem mikro a nanotechnologii ale prichazi potifeba kvantifikace jejich
mechanickych vlastnosti jako jsou napfiklad tvrdost nebo elasticky modul. Béiné
zpUsoby jejich urceni nelze aplikovat na vrstvy s Sitkou v fadu stovek nebo dokonce
desitek nanometrd. To vedlo k teoretickému i praktickému vyvoji nanoindentacni
zkousky. Ta se v principu pfilis nelisi od klasickych vtiskovych zkousek. PFi jejim
praktickém provedeni ale vyvstava celd fada jevl a komplikaci spojenych s nano
rozméry. Vyhodnoceni je zaloZzeno na nékolika korekénich faktorech, jejichz vyznam se
postupné vyvijel stim, jak se ménilo pochopeni nanoindenta¢ni zkousky samotné,
zejména deformacni odezvy zkoumaného materidlu. Snaha o co nejpfesnéjsi uréeni
mechanickych vlastnosti znamend snahu o co nejpresnéjsi matematicky popis téchto

jevd a urceni vlivu korekénich faktord na vyhodnoceni nanoindentacni zkousky. To je

cilem této bakalarské prace.



2. Nanoindentace

Nanoindentace je pfima metoda méreni mechanickych vlastnosti nizkoobjemovych
material( a tenkych vrstev. Mérené vlastnosti jsou zejména tvrdost a elasticky modul.
Nanoindentace pfimo vychazi z klasickych indentacnich zkousek. Hlavnim rozdilem jsou
fady zatizeni, které se pohybuje na hranici uN a mN s rozliSenim v uN, a indentacni
hloubka, kterd se pohybuje v nm s rozliSenim v fadu desetin nm. DalSim rozdilem je
metoda snimani vtisku. Optické zobrazovaci metody byly nahrazeny SEM a AFM, ty
byly pozdéji nahrazeny snimanim hloubky vtisku a vypoétem plochy vtisku. Poslednim

rozdilem je vyssi citlivost na parazitni vlivy.

2.1. Princip nanoindentace
Cilem vétsiny indentacnich méreni je urcit tvrdost H a redukovany modul pruznosti E;
z indentacnich krivek. Ty zaznamenavaji okamzité hodnoty zatéZze P a indentacni

hloubky h snimané béhem nanoindentacni zkousky, viz obr. 1.
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Obr. 1: Indentacni krivka.

Nanoindentacni zkouska se skldda ze zatéZovani a odlehCovani. Béhem zatézovani
dochdzi kvtisknuti indentoru (hrotu) s presné definovanym geometrickym tvarem

do povrchu zkoumaného materidlu vlivem rostouci zatéze P. Zpocatku je deformace



povrchu elastickd, s rostouci zatézi dojde k elasticko-plastické deformaci povrchu. Po
dosaZeni maximalni hodnoty zdtéZe Pmax je vétSinou po kratkou dobu zatéz udriovana
konstantni. U nékterych materiall totiz mGze po ukonceni zatéZzovaciho cyklu dochazet
k tzv. creepu (teceni), plastické deformaci, kterd je funkci ¢asu. Zpravidla se projevuje
postupnym zvétSovanim indentacni hloubky i pfi konstantni zatézi, viz obr. 1. Nasledné
dochazi k elastickému odlehCovani, zatéZ je postupné sniZovana az na nulovou
hodnotu. Ke konci odlehCovaci faze (obvykle se voli 90% odlehceni) jsou pfi
konstantnim zatiZzeni snimana data potifebna pro urceni termalniho driftu. Prabéh

nanoindentacni zkousky je zobrazen na obr. 2.
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Obr. 2: Priibéh nanoindentacni zkousky.

Po ukonceni indentace zUstane ve vzorku rezidualni (konecny, findlni) vtisk
h = hs, viz obr 3. StarS$i metoda vyhodnoceni byla zalozena na méfeni jeho rozmér,
v pfipadé makro a mikro indentace pomoci optické mikroskopie, v pripadé
nanoindentace pomoci elektronové mikroskopie nebo mikroskopie atomarnich sil.
Tato metoda se ukazala jako nepostacujici, protoze méreni rezidudlnich vtisk( stale

mensich rozmérd bylo ¢im dal obtiznéjsi.

Soucasna metoda vyhodnoceni, tzv. DSI (depth sensing indentation) vyuziva znamou
geometrii indentoru a indentaéni hloubku snimanou po celou dobu indentaéniho cyklu
pro vypocet primétu kontaktni plochy A. Z primétu kontaktni plochy a snimané zatéze

uré¢ime hodnotu tvrdosti H.
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Obr. 3: Snimek rezidudlniho vtisku po indentaci Berkovicovym hrotem.

2.2. Typy indentori

Indentacni zkousky se provadi s Sirokou Skalou typl indentorl (hrot(). Indentory
mohou byt sférické, kuzelové, valcové (plochy raznik), pyramidové (tfisténné nebo
Ctyrsténné pyramidy). Jsou vyrobeny z tvrdych material( (vétSinou diamant, pripadné
vytvrzend ocel) a musi mit pfesné definované rozméry.

Pro indentaci v nano méfitku se obvykle pouziva sféricky nebo pyramidovy tfisténny
Berkovi¢iv indentor. Sférické indentory dovoluji ziskani presnéjSich informaci
o modulu pruznosti, zatimco ostré indentory jsou vhodnéjsi pro méreni tvrdosti.
Berkovi¢iv hrot nahradil dfive pouZivany Vickersliv indentor, ktery byl tvoren
¢tyrsténnou pyramidou. Hlavni vyhoda Berkovic¢ova indentoru oproti Vickersovu je
snadnéjsi vybrouseni tfi stén do jednoho bodu. V porovnani s tim C¢tyfi stény
Vickersova indentoru casto tvofi dlatovity vrchol, namisto bodového.

Nicméné ani Berkoviclv hrot nemuzZe byt naprosto ostry, jeho vrchol je jiz po vyrobé
lehce zaobleny a aproximuje se kouli spolomérem 50-100 nm [1]. V pribéhu
indentace se Spicka hrotu opotiebovava a polomér vrcholové koule se zvétsuje az k cca

200 nm. Indentory jsou zobrazeny na obr. 4.
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Obr. 4: Prehled a parametry sférického (a), kuzelového (b), Vickersova (c) a Berkovicova

(d) indentoru. [1]

Kazdému indentoru pfislusi tvarova funkce hrotu neboli DAF (diamond area function).
Ta udava vztah mezi pradmétem kontaktni plochy A a vzdalenosti od vrcholu hrotu
(kontaktni hloubkou) h.. Hodnoty uvedené v tabulce (tab. 1) jsou idealni hodnoty DAF,
jez odpovidaji idealni geometrii indentoru. V prlibéhu pouZivani se ale DAF indentoru
mUzZe vyrazné ménit, a proto je dllezita pravidelna kalibrace.

Pro mnoho teoretickych Uvah a odvozovani se pouzivd aproximace pyramidovych
indentorl pomoci kuZelu. Pro aproximaci je dulezity efektivni polouhel kuZelu. Ten
predstavuje polouhel, ktery by musel mit kuZelovy indentor, aby mél stejny priimét
kontaktni plochy A pfi stejné kontaktni hloubce hc. Vysledny kuzel by tedy mél stejnou
idedlni funkci DAF jako pyramidovy indentor. Parametry zminénych indentor( jsou
uvedeny v nasledujici tabulce tab. 1.

Tab. 1: Parametry zminénych typt indentor(. Uhel 8; sviraji stény hrotu, uhel 6 svird
osa indentoru s jeho sténami, € a 8 jsou korekini faktory, které budou vysvétleny

v ndsledujicich kapitoldch. [8]

Primét , Efektivni
Typ , Polouhel ;
. kontaktni 0: polouhel € 6
indentoru 0 .
plochy A kuzelu
e 2nRh,
sféricky ~ 6,28Rh. / / / 0,75 1
2 2
kuzelovy fhﬁta" * a 20 a 0,727 1
~ ¢
2 2
Berkovicty | SV3REtan®® | gc oz | 1430 | 7030 0,75 1,034
~ 24,49 h,
. . 4h2tan?6 . o o
Vickersav ~ 24,50 h, 68 136 70,3 0,75 1,012
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2.3. Geometricka podobnost a plastickd zéona pod

indentorem

Jednou zvlastnosti kuZelovych a pyramidovych indentorl je konstantni pomér
poloméru kontaktniho kruhu a a kontaktni hloubky hc pfi zvySovani zatizeni. To
znamend, Ze indentacni deformace v materidlu je konstantni. Pokud je indentacni
deformace v materidlu konstantni, pak je konstantni i stfedni kontaktni tlak pod
indentorem (nezdvisi na indentacni zatéZzi) a indentace vykazuje geometrickou

podobnost. [10]

Stfedni kontaktni tlak pfimo odpovida tvrdosti, pokud je pod indentorem plné vyvinuta
plasticka zéna. Ta se plné vyvine pouze pfi dostatecném zatizeni, které prekond prvotni
elastickou odezvu materialu. To znamend, Ze na hodnotu tvrdosti H nema zatizeni
zadny vliv, ale pouze pokud je splnén predpoklad plné vyvinuté plastické zdny.

Plastické zony jsou zobrazeny na obr. 5.

V pfipadé indentovani tenkych vrstev to mulzZe predstavovat problém, protoze pfi
vétSim zatizeni P se hrot dostane do vétsi hloubky h a zacne se daleko vyraznéji

projevovat vliv substratu na ziskanou hodnotu tvrdosti vrstvy.

AN

|
Obr. 5: Schéma zndzornujici postupny vyvoj plastické zony. V 1. éasti je odezva zcela

elastickd, v 2. ¢dsti se zacing vyvijet plastickd zona pod indentorem a v 3. ¢dsti je pod

hrotem  plné  vyvinutd  plastickd  zona.  Pfevzato z [2], upraveno.
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2.4. ZatéZovaci a odlehcovaci krivky

V prabéhu nanoindentacni zkousky jsou snimany okamZzité hodnoty zatizeni P
a hloubky h. Ty jsou pak vykresleny do indentacni kfivky, kterd obsahuje zatéZovaci a
odlehc¢ovaci kfivku. Analyza téchto krivek slouZi k ziskani informaci nejen o zkoumaném
materidlu, ale i o prlibéhu zkousky. Pokud dojde k nezadoucim jevim jako je napf.
praskani materidlu, fazova preména materidlu vlivem tlaku nebo treba otresu
v mistnosti, bude mozné to zjistit prohlédnutim indentaénich kfivek. Kfivky typické pro

rGzné materialy jsou zobrazeny na obr. 6.

a}P ::}P

Kfemenné
sklo

Krystalicky
kremik
fadzova preména
viivem tlaku

h

b}P d}P

Ocel Polymer creep (teceni)
-

h

h

Obr. 6: Indentacni krivky typické pro ritizné materidly. a) a b) jsou standardni indentacni
krivky. Krivka c) obsahuje fdzovou preménu vlivem indentacniho tlaku. Na kfivce d) je
viditelny creep z diivodu pfili§ krdtké periody s konstantnim P. Cervené je zndzornéna

tecna, kterd ma vlivem creepu zdpornou smérnici. Pfevzato z [1], upraveno.
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3. Vyhodnoceni nanoindentacni zkousky

V nasledujici kapitole budou pouzity zdroje [3][4].

Vystupem nanoindentacni zkousky jsou indetacni kfivky zobrazujici okamzité hodnoty
indentacni hloubky h a zatiZzeni P. Ty je potfeba analyzovat pro ziskani hodnot tvrdosti

H a elastického modulu E..

V soucasné dobé je pro vyhodnoceni standardné pouZivand metoda navriena W.C.
Oliverem a G.M. Pharrem v roce 1992. Ta predpoklada cisté elastické odlehcovani a
vyuziva aproximaci odlehéovaci kfivky mocninnou funkci. Tato metoda byla pouZita pro
vyhodnoceni nanoindentacnich dat v experimentalni casti této bakalarské prace.
Metodu v roce 2004 Oliver a Pharr dale rozsifili a upravili, zejména poutZili koncept

efektivniho tvaru indentoru a zacali zohlednovat variabilni faktor epsilon.

Existuji i dalSi, pfevainé starSi metody vyhodnoceni. Napfiklad metoda Doernera a
Nixe, z které Oliver a Pharr vychdazeli. Ta ovSem vyuzivd linearni aproximaci

odleh¢ovani, misto aproximace pomoci mocninné funkce.

3.1. Metoda Oliver - Pharr

Metoda slouzi pro vypocet tvrdosti H a redukovaného modulu pruznosti Er pomoci
analyzy jediného zatéZovaciho a odlehéovaciho cyklu. Potfebnymi veli¢éinami jsou
maximalni indentacni hloubka hmax, maximalni zatizeni Pmax @ kontaktni tuhost S, ktera

je definovana jako smérnice tecny odlehcovaci kfivky v jeji horni ¢asti, viz obr. 7.

Pro vypocet kontaktni tuhosti S tedy musime nejprve aproximovat odlehcovaci krivku

pomoci mocninné funkce ve tvaru
P=a(h-hs)™ (1)

kde a a m jsou fitovaci konstanty a hs je konecna (rezidualni, finalni) hloubka vtisku

po ukonceni nanoindentacni zkousky.

15



zatézovani

[ ]
g
= odleh¢ovani
N — Q

dh

h

lmax

>

Hloubka, h
Obr. 7: Zndzornéni potfebnych velicin v zatéZovaci a odlehovaci kfivce. Prevzato z [4],
upraveno.

Kontaktni tuhost S pak ziskdme derivaci v bodé h = hmax

ap

S=—.
dh

(2)
Maximalni hloubku hmax mizZzeme vyjadfit jako

hmax = he + hg, (3)
kde hc je kontaktni hloubka a hs je hloubka kontaktniho kruhu, viz obr. 8. Pro hs plati

_ Pmax
hg = E= (4)

kde € je geometricka konstanta indentoru, pro Berkovic¢av indentor se uvadi € = 0,75,

pro kuzelovy indentor € = 0,72 a pro plochy raznik (valcovy indentor) € = 1.

Z rovnic (2), (3) a (4) tedy ziskdme kontaktni hloubku hc¢

P
he = hmax — € Zlgx- (5)
an

16



indentor ! puvodni povrch

, . {0 .

Obr. 8: Schematické zndzornéni indentoru béhem odlehcovadni. Prevzato z [4],

upraveno.

Dosazenim kontaktni hloubky hc do tvarové funkce hrotu A (h), kterd udava vztah mezi
primétem kontaktni plochy A a vzdalenosti od vrcholu hrotu (kontaktni hloubkou) A,

ziskdme kontaktni plochu A
A=A(h=h,). (6)
Poté uz mizeme tvrdost H urcit z definice

Pmax
H = - (7)

Tato definice tvrdosti H je zaloZzena na primétu kontaktni plochy pod zatézi. Mize se
tedy liSit od tradi¢ni tvrdosti ziskané z optického méfeni plochy konecného
(rezidudlniho) vtisku, pokud béhem odlehcovani dojde k vyraznému elastickému
zotaveni béhem odlehéovani. Vyznamnou roli to ovSsem hraje pouze u materidld

s extrémné nizkymi hodnotami poméru E/H. [4]

Pro kontaktni tuhost S také plati

__dap

s=2 == EVA4, (8)

dh
kde E: je redukovany elasticky modul. Tato rovnice se plivodné vyuZivala pro kénicky

indentor. Pozdéji bylo prokazano, Ze se da vyuzit pro kazdy osové symetricky indentor.

Oliver a Pharr do rovnice pridali korekéni faktor B, zavedeny pro korekci odchylek

17



kontaktni tuhosti S zpUsobenych osovou nesymetrii pyramidovych indentord. Pro

Berkovicuv hrot se uvadi § = 1,034.

PFi pouZiti nesymetrickych pyramidovych indentoru tedy ziskdme redukovany elasticky

modul E; jako

1 dP |m
Er = g anya (9)

Redukovany elasticky modul pruZznosti E; zahrnuje pfispévek od vzorku i od indentoru.

Je definovan jako

— = +— (10)

kde pismenem i je oznacen pfispévek od indentoru.

18



4. Faktory ovlivitujici vyhodnoceni nanoindentacni

zkousky

Nanoindentacni zkouska je teoreticky velmi jednoduchd. Ovsem pfi jejim provedeni a
nasledném vyhodnoceni vyvstava Siroka skdla faktoru, které ovliviiuji ziskané vysledky.
Nékteré souviseji s testovanym materidlem jako jsou napftiklad pile-up a sink-in efekty,
vliv substratu, lepeni, povrchové Upravy a drsnosti vzorku. Ostatni faktory souvisi
s provedenim zkousky a jejim vyhodnocenim. To je napfriklad Spatné stanovena tvarova
funkce hrotu (DAF), tepelny drift, poddajnost rdmu, stanoveni pocatecni nulové

hloubky.

4.1. Variable epsilon

Faktor € byl dfiv vniman pouze jako konstanta zavisla na tvaru hrotu a jeho hodnota

formalné definovana jako

hs hs
e= 0 —pp A s (11)

max Pmax

Pro indentory jednoduchého tvaru mohou byt hodnoty & vypocteny ze vztahi
odvozenych Sneddonem. Napfiklad € = 0,72 pro kuZelovy indentor, € = 0,75 pro rotacni
paraboloid a € = 1 pro plochy raznik (valcovy indentor). Vzhledem ktomu, Ze
Berkovic¢lv hrot se tvarem spiSe podobd kuZelu nez rota¢nimu paraboloidu, dalo by se
predpokladat, Ze hodnota € se bude blizit 0,72. Ale velké mnozstvi experimentdlnich
vysledk(i Olivera a Pharra [3] ukdzalo, Ze nejlépe pro Berkovi¢lv hrot odpovida
hodnota € = 0,75.

Dalsi experimentalni vysledky pro plastické deformace ovSem prokazaly, Ze faktor €
neni konstantni a zavisi na indentovaném materialu a mze se liSit b€hem zatéZzovani a
béhem odlehcovani. [6]

Pro pochopeni tohoto problému je potfeba seznamit se s konceptem efektivniho tvaru
indentoru pro elastické odlehcovani. Zakladni myslenka tohoto konceptu byla
odvozena pro kuzelovity indentor s polouhlem 70,3° (tento polouhel odpovida

efektivnimu polouhlu Berkovi¢ova indentoru).
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Pti prvotnim zatéZzovani (obr. 8. (a)) dochazi k elastické i plastické deformaci a materidl
dokonale pfilind kindentoru. Nicméné béhem nasledného elastického odlehcovani
(obr. 8. (b)) dochazi k naruseni dokonalého kuzelovitého tvaru a objevuje se jemné
konvexni zakfiveni, které zmensSuje kontaktni plochu. Pfi opétovném, nyni pouze
elastickém zatizeni (obr. 8. (c)), se postupné kontaktni plocha opét zvétSuje az do
dosahnuti maximalniho zatiZzeni. ProtoZe procesy (b) i (c) jsou elastické a opacného

sméru, nastane situace stejnd jako pred elastickym odlehéovanim.

(a) zatizeno (b} odlehéeno (c) znovu zatizeno
P v’{_?_ P

| ur}

[
| [ [ ! '
| | | |
I i elasticka | |
| I deformace I |
| elasticko | I elasticka |
| plasticka | * deformace
" deformace

Obr. 8: Schéma kuZelového indentoru pro pochopeni konceptu efektivniho tvaru hrotu.
Prevzato z [4], upraveno.

Tato neustald zména kontaktni plochy vlivem zakfiveni je divodem, proc nejsou

odlehéovaci kfivky linearni, jak predpokladali Doerner a Nix, a pro¢ Oliver a Pharr

pouzili k aproximaci odlehcéovaci kfivky mocninnou funkci. Obr. 9 zobrazuje zakfiveni

stén rezidualniho vtisku.

um __ 60 40 4 um
50

45
40

Obr. 9: Topograficky obraz konecného vtisku po indentaci Berkovicovym hrotem,

zndzornujici zakfiveni. Prevzato z [4].
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To znamend, Ze danou kontaktni Ulohu muZeme, spiSe nez za problém kuZelového
indentoru na rovném povrchu, povaiovat za problém kuZelového indentoru
vtiskovaného do povrchu deformovaného rezidudlnim vtiskem. Matematicka forma
odlehcovaci kfivky mlze byt vysvétlena pomoci konceptu efektivniho tvaru indentoru.
Tvar efektivniho indentoru je navrzen tak, aby zpusobil takové normalové posunuti
nedeformovaného povrchu, k jakému dochazi pfi opétovném elastickém zatéZzovani

konického indentoru do jiz vytvofeného rezidualniho vtisku. Je zobrazen na obr. 10.

I Z=1Ur)

. — S Aew
e -.r

Obr. 10.: Vlevo schéma redlného tvaru hrotu a povrchu, vpravo koncept efektivniho

tvaru hrotu pro dany pfipad. Pfevzato z [7].

Ackoli je vysledny tvar efektivniho indentoru zavisly na el-plast. charakteristikach
zkoumaného materidlu, vidy se jedna o hladky zaobleny profil. Tvar hrotu je popsan
funkci z = u (r), kde u (r) je vertikdlni vzddlenost mezi kuZelovym indentorem
a odlehéenym deformovanym povrchem (rezidudlnim vtiskem). Pocitacové simulace
dale ukazaly, Ze efektivni tvar hrotu se dd vhodné aproximovat pomoci rovnice

z = Br™, (12)
kde B je fitovaci konstanta a exponent n se pohybuje vintervalu 2-6 podle

indentovaného materialu. [4]

Timto se vlastné problém elastické indentace deformovaného povrchu geometricky
jednoduchym indentorem prevadi na problém indentace rovného povrchu indentorem
s komplexnim tvarem. V dlsledku toho je moZno pouzit Snedonovy rovnice odvozené

pro rovinny povrch. Pro indentaci hrotem, jehoz tvar je popsany rovnici (12), Snedon

odvodil
D e
2E, n r(>+;) |
P = (VTB)1/n (ﬁ) [[‘é.,.i)l h1+1/n' (13)
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kde T' je gama funkce. DuleZitou vlastnosti rovnice (13) je, Ze spojuje exponent n

popisujici efektivni tvar hrotu s fitovaci konstantou m popisujici odlehéovaci kfivku
m=1+-. (14)
n
Dosazenim Sneddonova vysledku pro hloubku kontaktniho kruhu hs béhem indentace

rovinného povrchu osové symetrickym hrotem do rovnice (11) ziskdame vztah mezi
parametrem ¢ a fitovaci konstantou n

(-2t

Tim jsme ziskali unikatni zpUsob, jak vypocitat a presné urcit faktor €. Rovnici (15)

NI: N3

mulZeme pomoci rovnice (14) prepsat pro m jako

[ o ()

V(7=

) | (16)

(m-1

VétsSiné méreni odpovida fitovaci konstanta m v intervalu 1,2 < m < 1,6. To odpovida
hodnotam & mezi 0,74 a 0,79 a pridmérnou hodnotou & = 0,76 (viz obr. 11). Pro
presnéjsi vyhodnoceni nanoindentacni zkousky je tedy vhodnéjsi béhem analyzy urcit

hodnoty m a vypocitat faktor € pro danou indentaci. [5]

1.00

0.95

0.90

rozsah

€ 0.85 _ experimentu

0.80

0.75

0.70
1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 20

Obr. 11.: Vztah mezi faktorem ¢ a fitovaci konstantou m podle rovnice (16). Prevzato z

[5], upraveno.
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4.2. Poddajnost pristroje

PFi indentaCnim méfeni pristroj typicky zaznamenava hloubku penetrace indentoru
do zkoumaného materidlu (indentacni hloubku h) okamzitym snimanim zmény polohy
mériciho (zatéZovaciho) rdmu konstrukce oproti pocatecni (nulové) poloze. Poloha
mérfictho rdmu se vSak mlZe ménit nejen vnikanim indentoru do materialu, ale i
vychylenim celého méficiho pfistroje vlivem reakénich sil. Toto vychyleni je pfimo
umérné zatiZeni P [1] a je zndzornéno na obr. 12. Snimana indentacni hloubka h” je pak

vetsi nez redlna indentacdni hloubka h.

Obr. 12.: Schéma zndzornujici rozdil v zaznamenané indentacni hloubce vlivem
vychyleni mériciho ramu.
Poddajnost pfistroje (poddajnost pfistroje) Cr je definovana jako pomér vychyleni ¢
mériciho pfistroje a indentacniho zatizeni P nebo jako prevracend hodnota tuhosti

w1 e . . .y ]
pfistroje 5 @ uvadi se standardné v jednotkdch nm/mN. Namérena kontaktni
f

tuhost Z—Zzahrnuje prispévek nejen od zkoumaného materiadlu, ale i od méficiho
pristroje. Prispévek od méficiho pfistroje C: zahrnuje poddajnost drzaku vzorku,
méficiho (zatéZzovaciho) rdmu konstrukce a samotného indentoru. Tento systém si
mlzZeme predstavit jako dvojici dvou sériovych pruZin, z nichZz prvni pruZina
predstavuje méfici rdm a druhd pruzina predstavuje indentor, vzorek a drzak vzorku,

coZ je znazornéno na obr. 13. [1]
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Obr. 13: Zndzornéni poddajnosti béhem indentace systémem dvou pruzin.

Oba prispévky muiZzeme selist pro ziskani celkové poddajnosti dh/dP namérené

pristrojem

dP 1 (17)

Dosazenim rovnice (8) do rovnice (17) ziskame pro pripad Berkovi¢ova indentoru

(kde A = 24.5 h)

dP
dh

24,5 1

Protoze vychyleni pfistroje je pfimo umérné zatizeni P, pro korekci staci béhem analyzy
dat odecist vychyleni pfistroje C¢ P od snimané indentacni hloubky h”
h = h, - Cfp (19)

Ziskani hodnoty poddajnosti pristroje Cf se da provést vice zpUsoby. Ty zahrnuji
nékolikandasobné indentovani materialu pri vysokém zatizeni P, pripadné pribéiné

snimani poddajnosti pfistroje diky oscilacim hrotu.

Korekci na poddajnost pristroje znazorriuje obr. 14. Pfi pouZiti korekce dojde

k posunuti indentaéni kfivky.
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Zatizeni, P

>
Hloubka, h

Obr. 14: Cernd indentacni kfivka pred korekci a cervend indentaéni kfivka po korekci.

4.3. Termalni drift

Existuji dva druhy efektli, které jsou funkci Casu a daji se pozorovat béhem
nanoindentaéni zkousky. Prvni je tzv. creep neboli teceni materialu, ktery byl
predstaven jiz v kapitole 2.1. Druhy je termalni (teplotni) drift, jenZ je zpravidla daleko
méné pozorovatelny neZ creep, ale projevuje se po delsi dobu. Pro ziskani informaci
o creepu a termalnim driftu se mezi zatéZovaci a odlehéovaci fazi obvykle po urcitou
dobu udrzuje konstantni zatizeni P a snimaji se zmény v indentacni hloubce h. Tésné
po ukonceni zatéZovaci faze se vyrazné projevuje creep, ale jeho intenzita s ¢asem
klesa. Pro urleni termalniho driftu se naopak vétSinou pouZivaji data ziskana
pfi konstantnim zatiZeni na konci odlehéovaci faze. Hodnota termalniho driftu je

vétsinou pod 0,5 nm/s.

Pfi¢inou termalniho driftu je teplotni roztazeni nebo kontrakce méficiho pfistroje
i zkoumaného vzorku. To se projevuje rozdilem mezi redlnou indentacni hloubkou h
a snimanou indentaéni hloubkou. Zdrojem termalniho driftu je vétSinou teplotni

nestabilita v mistnosti s méricim zarizenim béhem delSich dob méreni.
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DalSim zdrojem termdlniho driftu mizZe byt generace tepla v bodé indentace vlivem
plastické deformace béhem zatéZovani. Simulace ukazuji, Ze lokalni narlst teploty
mUze dosahovat vysokych hodnot (=100 °C). Objem indentovaného materialu je ale tak
maly, Ze jakakoliv zména linedrniho rozméru vzorku je mensi nez 0,1 % maximalni
indentacni hloubky hmax a termalni drift mize byt bezpecné ignorovan. Nicméné
lokalizované vysoké teploty mlzZou ovliviovat lokalni hodnoty viskozity a tvrdosti

urcitych materiald. [1]

4.4. V1iv fitovaciho intervalu

V dnesni dobé je pro vyhodnoceni nanoindentacnich dat nejrozsifenéjsi metoda podle
Olivera a Pharra. Ta zacina fitovanim elastické odlehcovaci kfivky mocninnou funkci,
na rozdil od star$i metody Doernera a Nixe, ktera pouzivala linearni fit. OvSem jak velky
ma byt fitovaci interval neni zcela jasné. Uvadény jsou rlzné intervaly, nejcastéji
100-20, 100-40 pripadné 100-60, tyto intervaly jsou znazornény na obr 15. Obcas se
také pocdatecni bod fitovani sniZuje ze 100 na 98 %, aby se predeslo pfipadnému

nepresnému snimani indentacni hloubky na zac¢atku odlehéovaciho cyklu.

>—~

ZatiZeni, P
Zatizeni, P
Zatizeni, P

100-40%
100-20%

Indentaéni hloubka, h Indentaéni hloubka, h Indentaéni hloubka, h

Obr. 15: Zobrazeni riiznych fitovacich intervalti na odlehcovaci krivce.

Hlavni vyhodou poufziti vétsiho fitovaci intervalu je vétsi mnozZstvi dat, tedy i teoreticky
presnéjsi fitovani. Na druhou stranu aproximace mocninnou funkci se provadi,
abychom mohli derivaci ziskat tec¢nu k této funkci v bodé h = hmax. Nejdllezitéjsi tedy
je, aby aproximace odpovidala namérenym datlim zejména v horni ¢asti odlehdovaci
kfivky. Navic v dolni ¢asti odleh¢ovaci krivky muze dochazet k rlznym nezadoucim
jevim. Naptiklad k fazové preméné vlivem tlaku. Odlehcovaci kfivku s fazovou
pfeménou zobrazuje obr. 16. V pripadé takovych jevu je dllezité, aby nebyly soucasti
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fitovaciho intervalu. Zvoleni vhodného intervalu primdrné zdavisi na zkoumaném

materialu a na pouzitém zatizeni.

Zatizeni, P

Fazova preména
vyvolana tlakem

Indentacni hloubka, h

Obr. 16: Indentacni kfivka s fdzovou pfeménou vyvolanou tlakem.

4.5. Korekcni faktor g

Rovnice (8) ma své kofeny v teorii elastického kontaktu, kterou se v 19. stoleti zabyval
Hertz a pozdéji Sneddon. Plvodné byla odvozena pro kuZelovy indentor, ale Bulychev
dokdzal, Ze plati i pro sféricky indentor a plochy raznik (valcovy indentor). Oliver, Pharr
a Brotzen pozdéji dokazali, Ze Ize aplikovat na jakykoliv indentor, jehoz tvar lze popsat
rotaci hladké funkce. King simulaci pomoci metody koneénych prvkd odhadl, Ze pro
Ctyrsténné pyramidy se bude rovnice liSit pouze o 1,2 % a pro tfisténné pyramidy

03,4 %.

To vedlo k zavedeni korekéniho faktoru B, ktery slouzi pro korekci odchylek kontaktni
tuhosti S zpUsobenych osovou nesymetrii pyramidovych indentor(. Tim vznika rovnice
(9) popisujici redukovany modul E; pro jakykoliv, i osové nesymetricky hrot. Korekéni
faktor B tedy teoreticky ovliviiuje pouze ziskané hodnoty redukovaného modulu E:,
nikoliv hodnoty tvrdosti. AvSak postupy pro urceni tvarové funkce hrotu (DAF) jsou
také zalozeny na rovnici (8) a Spatné zvoleny parametr B tedy m{ze ovlivnit i hodnotu

tvrdosti.
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Vétsinou se pouzivaji hodnoty z Kingovych simulaci. Tzn. pro Berkovi¢lv indentor se
uvadi B = 1,034, pro Vickers(v a Knoopuyv, pro B = 1.012 a pro osové symetrické hroty
jako je napft. sféricky nebo kuzelovy hrot B = 1. Nicméné jini autofi dosli k rozdilnym
vysledklm pro B. Napfiklad Vlassak a Nix urcili pro tfisténnou pyramidu = 1,058. Ddle

napf. Hendricks pak pro Berkovicliv hrot zvolil § = 1.0226. [4].

V poslednich letech se ukazuje, Ze parametr B nesouvisi pouze s nesymetrii
pyramidovych hrot(. Hay, Bolshakov a Pharr ukazali, Ze pro urcité ptripady je vhodné
i pro indentaci rovného povrchu osové symetrickym kuzelovym hrotem pouZit korekéni
faktor B > 1. Ten byl predefinovan jako faktor korigujici jakékoli fyzikalni procesy, které
ovliviiuji konstantu vrovnici (8). To mulze byt napfiklad nahnuti indentoru i
zatéZzovaciho ramu, pfipadné nerovny povrch vzorku, coZ povede k indentaci pod jinym

uhlem.
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5. Experimentalni ¢ast

Experimentdlni ¢ast této prdce se zabyvad vyhodnocovanim kfivek ziskanych béhem
nanoindentacéni zkousky s pouZzitim rlznych korekénich faktorl a sledovanim jejich
vlivu na vyhodnocend data. Cilem je urcit, které korekce je mozné zanedbat a jak se vliv
téchto faktorll méni pro rGzné zkoumané materidly. Zejména nas zajima vliv

na kfemenné sklo. To je totiz pouzivano pro kalibraci.

’

5.1. Popis pristroje a provedeni méreni
Pro nanoindentacni zkousku byl pouZit pfistroj NanoTest. Indentace probiha
vychylenim kyvadla sindentorem pomoci sily generované civkou a magnetem.
K odecitani indentacni hloubky slouzi kapacitni snimac. V rdmci celé prace byl pouzit
jeden Berkovichav hrot. Jeho tvarova funkce byla kalibrovdna a uréena jako 8000 +
1300 he + 24 hZ. Pro stabilizaci slouZi antivibraéni stdl a pfistroj je uzavien v boxu

s konstantni teplotou 24 °C a vlhkosti. DalSi parametry méreni jsou uvedeny v tab. 2.

Tab. 2: Tabulka s prehledem pouZitych materidl( a uréitych podminek béhem méreni

Materisl Maximalni Doba Doba Doba s konst.
zatizeni [MN] | zatéZovani[s] | odlehCovani[s] | max. zatizenim [s]
Kfremenné sklo 0,1-500 20 20 5
Méd 0,1-500 20 20 5
Wolfram 0,5-500 20 20 5
Hlinik 0,1-500 20 20 5
Ocel 0,1-500 20 20 5
Titan 0,1-500 20 20 5
Polykarbonat 0,1-200 20 5 20
Kfemik 0,1-500 20 20

Safir 0,5-200 20 20 5

Pfi vyhodnocovani nanoindentacnich dat byl, pokud to neni feceno jinak, zvolen
fitovaci interval 100-20 %, korekéni faktor B = 1,034, konstantni faktor € = 0,75,
poddajnost pristroje Cs = 0,49 nm/mN a byla pouzita korekce na termalni drift s pomoci
dat ziskanych béhem 60 sekund s konstantnim zatiZzenim na konci odlehcovaci faze. Pfi
vyhodnoceni je z kazdé indentaéni kfivky ziskana hodnota tvrdosti a redukovaného
modulu zkoumaného materidlu a ty jsou zaneseny do grafli proti indentacni hloubce

nebo zatizeni.
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5.2. Variable epsilon

Jako prvni jsme zkoumali vliv pouZiti variabilniho epsilonu oproti konstantnimu pro
fadu materiald (kfemenné sklo, méd, wolfram, hlinik, ocel, titan, kiemik, safir
a polykarbonat). Zkoumali jsme vliv na ziskané hodnoty tvrdosti i redukovaného
modulu. Na obr. 17 a 18 jsou zobrazeny vysledky pro kfiemenné sklo. Pro hodnoty
s nizkou indentacni hloubkou (pod 50 nm) nebyla dostatec¢né vyvinutd plasticka zéna
a nebudeme je tedy zvaZovat. Nad 800 nm se hodnota redukovaného modulu zacina

snizovat z dUvodu praskani kifemenného skla.

w 10,5 v .
g e Epsilon =075 Tvrdost pro kfemenné sklo
3510,0 1 @ Variable epsilon
T 95 - referenéni hodnota
> ’
[
9,0 =% 35— vvi —
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R A e R i B
L]
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Indentacni hloubka [nm]
Obr. 17: Graf zobrazujici ziskané hodnoty tvrdosti pro kfemenné sklo.
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Obr. 18: Graf zobrazujici ziskané hodnoty redukovaného modulu pro kfemenné sklo.
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Variabilni faktor epsilon se pfi méfeni kiemenného skla pohyboval v intervalu 0,74 az
0,80 s primérnou hodnotou € = (0,78+0,01). Je tedy patrny rozdil oproti konstantni
hodnoté € = 0,75. Cetnost riiznych hodnot variabilniho epsilonu je znazornéna

v ndsledujicim histogramu (obr. 19).

2 25 - Cetnost hodnot variabilniho epsilonu pro kiemenné sklo
o
@
O
20
15 +
10 +
5 |
0 | mmm — . | L
0,74 0,75 0,76 0,77 0,78 0,79 0,8
Hodnota epsilonu

Obr. 19: Histogram zndzornujici ¢etnost jednotlivych hodnot pro faktor epsilon pro

kfemenné sklo.

Z graf(l je patrné, ze hodnoty pro kiemenné sklo vyhodnocené s pouZzitim variabilniho
faktoru epsilon jsou zpravidla vyssi a lépe se blizi referen¢ni (skutecné) hodnoté, jez
se pouzivd pro kalibraci. Tvrdost ziskand s pouzitim variabilniho epsilonu
H = (8,6%0,3) GPa je o 2,7 % vétsi, nez hodnota ziskana s konstantnim epsilonem

H = (8,4%0,3) GPa.

Rozdil v hodnotach redukovaného modulu je nizsi. S pouZitim variabilniho epsilonu
jsme naméfili Er = (69+1) GPa, s pouZitim konstantniho epsilonu E; = (68+2) GPa. To je
pouze 1,3% rozdil. Navic zhruba od hodnoty indentacni hloubky h = 800 nm je patrné
praskani kfemenného skla. Pokud budeme uvaZovat pouze nizsi hodnoty indentacni

hloubky, snizi se rozdil na 0,9 %.

Nicméné ani maly rozdil hodnot pro redukovany modul neni zanedbatelny, vzhledem

k tomu, Ze se kiemenné sklo pouZiva pro kalibraci. Proto dojde k ovlivnéni vysledku
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méreni vSech material(, kvili nepresné kalibraci v pfipadé pouZiti konstantniho faktoru

epsilon.

Na rozdil od kfemenného skla, v pfipadé vSech ostatnich materidlu je vliv variabilniho a
konstantniho faktoru epsilon minimalni a hodnota variabilniho epsilonu odpovida

hodnoté konstantniho epsilonu 0,75. Na obr. 20 a 21 jsou vysledky pro wolfram.
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Obr. 20: Graf zobrazujici ziskané hodnoty tvrdosti pro wolfram.
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Obr. 21: Graf zobrazujici ziskané hodnoty redukovaného modulu pro wolfram.
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Hodnoty ziskané svyuZitim variabilniho epsilonu jsou opét vyssi, ale rozdil je
zanedbatelny. V pfipadé tvrdosti je to rozdil 0,2 % a v pfipadé redukovaného modulu

dokonce 0,1 %. Variabilni epsilon pro indentaci wolframu totiz vychazi € = (0,7540,01).

Pro zbyvajicich 8 materiadlt jsme ziskali rozdily hodnot nizsi nez 1 %. Druhy nejvyssi
rozdil hodnot (po kifemenném skle) byl pro safir, kde rozdil hodnot tvrdosti dosahl
0,8 %. Rozdil redukovaného modulu pro né&j byl ale jen 0,3 %. Tvrdost pro safir je

znazornéna na obr. 22.
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Obr. 22: Graf zobrazujici ziskané hodnoty tvrdosti pro safir.

Pro vSechny materidly platilo, Ze hodnoty ziskané s pouzitim variabilniho epsilonu byly
vysSi. Pro ziskani co nejpresnéjsich hodnot pfi pouzivani konstantniho epsilonu by tedy

bylo vhodné pouzit hodnotu lehce vyssi nez 0,75.

Dale se také z naseho méreni da pozorovat, Ze rozdily hodnot jsou vétsi pro tvrdost nez

pro redukovany modul.

Pouziti variabilniho epsilonu se také ukdzalo jako vhodné pro identifikaci chybnych
méreni. Ty lze totiz priblizné v poloviné pripadl identifikovat podle faktoru epsilon
zcela vybocujiciho z moznych hodnot 0,73 < € < 0,8 (hodnota dosazena pfi chybném

méreni byla napf. € = 0,87 nebo € = 0,66).
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5.3. Poddajnost pristroje

Vliv poddajnosti pfistroje jsme zkoumali pro 4 materidly — kfemenné sklo, ocel, méd’
a kfemik. VSechny byly indentovany s rozsahem maximadlniho zatiZzeni Pmax 0d 0 po

500 mN.

Nasledujici Cctyfi grafy popisuji vliv poddajnosti pfistroje na indentaéni méreni
kfemenného skla. Obr. 23 a 24 zobrazuji procentudini pomér hodnoty tvrdosti ziskané
se Spatné stanovenou hodnotou poddajnosti pfistroje G’ a srealnou Ci pro dany
pfistroj (Cr = 0,49 nm/mN). Zluté znacky predstavuji 10% odchylku od redlné hodnoty
Ci @ modré znacky predstavuji 20% odchylku od redlné hodnoty Ci. Obr. 25 a 26
podobné zobrazuji pomér redukovanych modulll. Na obr. 23 a 25 byl tento pomér
vykreslen proti indentacni hloubce a vykazoval jasné linearni charakter, na obr. 24 a 26

byl vykreslen proti indentac¢nimu zatiZeni.

Napfiklad pro zatizeni P = 400 mN a o 10 % vétsi hodnotu C; (Zluté ctverce) je odchylka
tvrdosti od skuteéné hodnoty 0,7 %. Oproti tomu odchylka redukovaného modulu

dosahuje 3,1 %.
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Obr. 23: Graf zobrazujici procentudlni pomér tvrdosti k‘emenného skla pro riiznou

indentacni hloubku.
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Obr. 24: Graf zobrazujici procentudlni pomér tvrdosti kfemenného skla pro rizné

indentacni zatiZeni.
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Obr. 25: Graf zobrazujici procentudlni pomér E, kfemenného skla pro rtiznou hloubku.

3 108 j\——cf=049 ¢ cf=039 Redukovany modul pro kiemenné sklo
< 106 | = Cf=0,59 Cf=0,44 . g o "
| ]
<= Cf=0,54 s o "
© X 104 - .
s = s ¥
<is] g ¥
£ 5 102 - -
53
w9 100 (&=
o €
2 5
"E'c 98 - ce, . 9
2 9% - teee -,
o . . o .
a 94 - @& @
92 T T T T T
0 100 200 300

400 0
Indentacni zatiien??mN]

Obr. 26: Graf zobrazujici procentudlni pomér E, kfemenného skla pro rizné indentacni

zatiZeni.
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Pro ostatni materidly budou pomeéry vykresleny pouze proti indentacnimu zatiZeni

z dlvodu usetfeni mista. Obr. 27 a 28 ukazuji vysledky pro ocel.
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Obr. 27: Graf zobrazujici procentudlni pomér H oceli pro riizné indentacni zatiZeni.
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Obr. 28: Graf zobrazujici procentudlni pomér E, oceli pro rtizné indentacni zatiZeni.

Zatimco vliv na tvrdost byl pro ocel prakticky stejny (opét 0,7 % pfi 400 mN a 10%

odchylce ), vliv na redukovany modul se lisil. Pro ocel dosahl 9,4 % oproti 3,1 % pro

kfemenné sklo.
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Na této strance jsou na obr. 29 a 30 zobrazeny vysledky pro méd.
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Obr. 29: Graf zobrazujici procentudlni pomér tvrdosti médi pro rizné indentacni

zatiZeni.
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Obr. 30: Graf zobrazujici procentudlni pomér E- médi pro riizné indentacni zatiZeni.

Méd vykazuje mensi odchylku tvrdosti (0,3 % pro 400 mN a 10% odchylce Ci), ale skoro

dvojnasobnou odchylku redukovaného modulu oproti oceli (17,6 %).
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Na této strance jsou na obr. 30 a 31 zobrazeny vysledky pro kfemik.
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Obr. 30: Graf zobrazujici procentudlni pomér tvrdosti kfemiku pro riizné indentacni

zatiZeni.
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Obr. 31: Graf zobrazujici procentudlni pomér E. kiemiku pro riizné indentacni zatiZeni.
Odchylka v tvrdosti pro dané zatizeni je 0,8 %. Pro redukovany modul to je 6,8 %.

Na dalsi strance jsou na obr. 32 a 33 pro porovndani zobrazeny vysledky pro vSechny

mérené materidly. Pro vétsi prehlednost je pouZita pouze odchylka +10 %.
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Obr. 32: Graf zobrazujici procentudlni pomér tvrdosti pro riizné materidly pri pouZiti

G =0,54.
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Obr. 33: Graf zobrazujici procentudlni pomér E, pro rtizné materidly pfi pouZiti

G = 0,54.

Pro vSechny zkoumané materidly byla typicka daleko vétsi odchylka pro redukovany
modul (az 17,6 %) a pouze minimalni (pod 1 %) odchylka v hodnotach tvrdosti pfi
pouziti o 10 % vétsi hodnoty Cf a indentacnim zatizeni 400 mN. Pro méreni tvrdosti
tedy poddajnost pfistroje nehraje pfilis velkou roli, pokud nebude stanovena s pfilis

velkou nepresnosti a pokud zatiZzeni neprekroéi hodnoty typické pro nanoindentaci.
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5.4. Termalni drift

Jako dalsi faktor byl analyzovan termalni drift pro nasledujici materidly — kfemenné
sklo, titan, polykarbonat a safir. Béhem indentacni zkousky byla zaznamenavana
hodnota termdlniho driftu (viz obr. 2). Ziskané indentacni kfivky byly vyhodnoceny

s pouzitim korekce na termalini drift (Cervené body) a bez ni (Cerné body).

Na obr. 34 a 35 jsou zobrazeny vysledky pro kfemenné sklo. Hodnoty tvrdosti jsou
vychyleny vesmés ndhodné. Nejvice vychylené hodnoty se od sebe lisi o pfiblizné 2 %.
Rada bodd, zejména téch ziskanych pf¥i vétsi indentaéni hloubce, se prekryva. Celkova
(primérnd) hodnota tvrdosti ziskand bez korekce na termdlni drift je vSak pouze

0 0,4 % vétsi nez ta ziskana s pouzitim korekce.

Pro redukovany modul jsou rozdily jesté mensi. Body se prakticky prekryvaji

a priimérné hodnoty tvrdosti se shoduji s 99,96% presnosti.

Pro kiemenné sklo tedy termalni drift pfedstavuje pouze minimalni vliv pfi méreni

tvrdosti, a zcela zanedbatelny vliv pfi méreni redukovaného modulu.
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Obr. 34: Graf zobrazujici vysledné hodnoty tvrdosti kfemenného skla s pouZitim korekce

na termdlni drift (¢ervené body) a bez korekce (¢erné body).
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Obr. 35: Graf zobrazujici vysledné hodnoty redukovaného modulu kfemenného skla

s pouZitim korekce na termdini drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).

Nasledujici grafy (obr. 36 a 37) zobrazuji vysledky pro titan.
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Obr. 36: Graf zobrazujici vysledné hodnoty tvrdosti titanu s pouZitim korekce na

termdlini drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).
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Obr. 37: Graf zobrazujici vysledné hodnoty redukovaného modulu titanu s pouZitim

korekce na termdlni drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).

Na rozdil od kiemenného skla, pro titan se hodnoty vice prekryvaji pro tvrdost a vétsi
roli korekce hraje pro redukovany modul, kde maximdlni rozdil mezi
jednotlivymi body dosahuje hodnot az 7 % a pramérna hodnota redukovaného
modulu se lisSi o 3 %. Nicméné i pro tvrdost je rozdil (1,4 %) vétsi neZ v ptipadé

kfemenného skla.

Na nasledujici strance jsou zobrazeny na obr. 38 a 39 vysledky pro polykarbonat. Ten
vykazuje vyssi odliSnost pro prlmérnou tvrdost. Jeji primérna hodnota se lisi

0 2,6 %. Hodnota redukovaného modulu se |isi 0 0,4 %.
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Obr. 38: Graf zobrazujici vysledné hodnoty tvrdosti polykarbondtu s pouzitim korekce

na termdlni drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).
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Obr. 39: Graf zobrazujici vysledné hodnoty redukovaného modulu polykarbondtu

s pouZitim korekce na termdlni drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).
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Na této strané jsou na obr. 40 a 41 zobrazeny vysledky pro safir.
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Obr. 40: Graf zobrazujici vysledné hodnoty tvrdosti safiru s pouZitim korekce na

termdlni drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).
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Obr. 41: Graf zobrazujici vysledné hodnoty redukovaného modulu safiru s pouZitim

korekce na termdlni drift (Cervené body) a bez korekce (Cerné body).
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Safir neni nijak vyrazné ovlivnén termdlnim driftem. Prlmérna hodnota tvrdosti bez
korekce je o 0,8 % vétsi nez hodnota ziskand s korekci a prdmérna hodnota

redukovaného modulu je o0 0,8 % mensi nez hodnota ziskana s korekci.

Vzhledem k tomu, Ze vliv termalniho driftu je nahodny, jeho vliv se vyrazné zmensi pfi
pouziti hodnot tvrdosti a modulu z vice indentacnich zkousek. | tak je ale schopen
ovlivnit méfeni skoro o 4 % pro titan a polykarbondt. Titan vykazuje vysoky vliv
termalniho driftu na jeho hodnotu redukovaného modulu, zatimco pro polykarbonat je

silné ovlivnéno méreni tvrdosti.

Z hlediska termalniho driftu se kfemenné sklo ukazuje jako materidl vhodny pro
kalibraci. Je ze vSech zkoumanych materidl termdlnim driftem ovlivnéno nejméné

a hodnoty redukovaného modulu kiemenného skla ovlivnény nejsou prakticky viibec.

5.5.Vliv fitovaciho intervalu

Testovani vlivu fitovaciho intervalu jsme z divodu jeho vysoké casové narocnosti
provedli pouze pro tfi materidly. Pro kiemenné sklo pouzivané ke kalibraci a pro
materidly, u kterych by se dal predpokladat nejvétsi vliv fitovaciho intervalu, tj. u
polykarbonatu a kifemiku (fitovaci interval by mohl hrat dudleZitou ulohu v ptipadé
tlakem vyvolané fazové premény). Zvolili jsme fitovaci intervaly 100-20 %, 100-40 %,

100—-60 a 98-20 %.

Vliv fitovaciho intervalu pro kfemenné sklo je zobrazen na obr. 42 a 43.
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Obr. 42: Graf zobrazujici vysledné hodnoty tvrdosti kfemenného skla pro rizné fitovaci

intervaly.
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Obr. 43: Graf zobrazujici vysledné hodnoty E, kfemenného skla pro riizné fitovaci

intervaly.

Hodnoty pro fitovaci interval 98-20 % a 100-20 % se viceméné prekryvaji. Nékolik bod(
s fitovacim intervalem 100-60 % a 100-40 % je podstatné vychyleno, ale hodnota pro
fitovaci interval 100-20 % je realnéjsi (napf. body s indentacni hloubkou cca 1400, kde

body s fitovacim intervalem 100-60 % a 100-40 % jasné vybocuji z trendu).

Rozdil mezi priimérnou hodnotou tvrdosti pro 100-20 % a 98-20 % je 0,3 % a pro
redukovany modul 0,2 %. Pro pfipad 100-20 % versus 100-40 % vychazi rozdil 0,1 % pro
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tvrdost a 0,2 % pro redukovany modul. Rozdil tvrdosti mezi 100-20 % a 100-60 % je
0,3 % a rozdil redukovaného modulu 0,3 %. VSechny tyto rozdily jsou zanedbatelné
a volba fitovaciho intervalu tedy na indentacni zkousku kfemenného skla nema velky

vliv. Na obr. 44 a 45 jsou zobrazeny vysledky pro kfemik.
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Obr. 44: Graf zobrazujici vysledné hodnoty H kifemiku pro rizné fitovaci intervaly.
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Obr. 45: Graf zobrazujici vysledné hodnoty E, kiemiku pro riizné fitovaci intervaly.

Pro kfemik dochazi k vyraznéjSim odchylkdm hodnot. Rozdil tvrdosti mezi 100-20 %

a 98-20 % je 0,4 %, rozdil redukovaného modulu 0,7 %. Rozdil tvrdosti pro intervaly

100-20 % a 100-40 % je 0,8 %, rozdil redukovaného modulu 0,5 %. Pro intervaly

100-20 % a 100-60 % dostaneme rozdil tvrdosti 1,2 % a redukovaného modulu 0,1 %.
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Nicméné pti pouziti pouze dat ziskanych pfi vétSim indentaénim zatiZzeni (nad 600 nm)
je prumérna velikost odchylky redukovaného modulu 4,6 % a tvrdosti 2,3 % (pro
100-20 % a 100-60 %). To je zplsobeno fazovymi preménami vlivem indentacniho tlaku

(viz obr. 6). Na obr. 45 a 46 jsou zobrazeny vysledky pro polykarbonat.
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Obr. 46: Graf zobrazujici vysledné hodnoty tvrdosti polykarbondtu pro ruzné fitovaci

intervaly.
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Obr. 47: Graf zobrazujici vysledné hodnoty E, polykarbondtu pro riizné fitovaci

intervaly.

Pro polykarbonat jsou odchylky hodnot nejvétsi. Rozdil tvrdosti pro intervaly 100-20 %

a 98-20 % je 1,6 %, rozdil redukovaného modulu 0,3 %. Rozdil tvrdosti pro intervaly

48



100-20 % a 100-40 % je 1,7 %, rozdil redukovaného modulu 0,3 %. Rozdil tvrdosti pro
intervaly 100-20 % a 100-60 % je 0,6 %, rozdil redukovaného modulu 2,8 %.

5.6.Korekcni faktor g

Faktor B je matematicka korekce vyuzitd béhem analyzy nanoindentacnich dat pro
ziskani spravné hodnoty redukovaného modulu. Je nezdvisla na testovaném materialu,
proto budou zobrazeny pouze vysledky pro kfemenné sklo. Na hodnoty tvrdosti faktor
B nema Zzadny vliv. Nasledujici grafy reprezentuji vysledky analyzy s pouzitymi
hodnotami B = 1,0226, B = 1,034 a B = 1,058, které byly navrhovany rliznymi autory
jako spravné pro Berkovichlv hrot. Také jsme nanoindentacni data analyzovali bez
korekéniho faktoru B (B = 1). Data jsme analyzovali s vyuZzitim variabilniho epsilon i bez

néj (s € = konst.).
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Obr. 48: Graf zobrazujici vysledné hodnoty E, kfemenného skla pro riizné hodnoty 8 a

konstantni € = 0,75.

Pro analyzu spouzitim konstantniho epsilon (viz obr. 48) nejlépe realnym
(referenénim) hodnotam redukovaného modulu odpovidd nejcastéji pouzivana B =
1,034. Hodnoty redukovaného modulu pred zaddtkem praskani kiemenného skla
(okolo indentac¢ni hloubky 550-600 nm) témér dokonale odpovidaji referencni

hodnoté. Hodnota B = 1,058 navrhovana Vlassakem a Nixem se zda pfilis vysoka, a tak
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jsou hodnoty redukovaného modulu pfili§ nizké. Hodnota zvolend Hendricksem,

B =1,0226 se zda pfilis nizka.
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Obr. 49: Graf zobrazujici vysledné hodnoty redukovaného modulu kfemenného skla pro

rtzné hodnoty 8 pfi pouZiti variabilniho &.

| pfi poutiti variabilniho epsilonu (viz obr. 49) opét nejlépe odpovidd referencni
hodnoté redukovaného modulu B = 1,034. Neodpovida vsak referen¢ni hodnoté uUplné
presné jako pfi pouziti konstantniho epsilonu. Lépe by odpovidala hodnota okolo

B =~1,04.
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6. Zdaver

Cilem této bakaldrské prace bylo uréeni vlivu uréitych korekénich faktoru
na vyhodnoceni nanoindentacni zkousky. Zkoumané korekcni faktory byly
faktory € a B, korekce na poddajnost pfistroje, termalni drift a fitovaci interval.
Zahrnuty tedy byly vSechny korekce kromé korekce na radialni posunuti. Byla pouZita
fada materiall (kfemenné sklo, méd, wolfram, hlinik, ocel, titan, kfemik, safir a

polykarbonat).

Vyraznéjsi vliv pouziti variabilniho nebo konstantniho € byl pozorovan pouze v pfipadé
kfemenného skla. Pro néj doslo k odchylkdm vtvrdosti H o 2,7 % a odchylkdm
v redukovaném modulu Er 0 1,3 %. Nicméné kifemenné sklo je vyuzivano pro kalibraci
a jakékoliv ovlivnéni kalibrace mlze zménit vysledky dalSich méreni. Na ostatni
materidly pouZiti variabilniho € nemélo vyrazny vliv, druhy nejvyssi rozdil hodnot (po

kfemenném skle) byl pro safir. Pro ktery rozdil hodnot tvrdosti dosahl 0,8 %.

Pouziti variabilniho epsilonu se také ukazalo jako vhodné pro identifikaci chybnych
méreni. Ty lze totiZ pfiblizné v poloviné ptipad( identifikovat podle faktoru epsilon

zcela vybocujiciho z moznych hodnot 0,73 <€ <0,8.

Jako dalsi jsme zkoumali vliv poddajnosti pristroje. Pro vSechny zkoumané materialy
(kfemenné sklo, ocel, méd' a kfemik) byla typickd daleko vétsi odchylka pro redukovany
modul a pouze minimalni odchylka v hodnotdch tvrdosti. Kfemenné sklo vykazovalo 5x
mensi odchylku redukovaného modulu nez méd. Napf. pti uréeni poddajnosti pfistroje
G s 10 % chybou a indentacnim zatizenim 400 mN dojde ke zkresleni vyslednych
hodnot redukovaného modulu médi o 17,6 %. Spravné urceni hodnoty C: je tedy pro

nanoindentaéni zkousku pti vétsim zatizeni zasadni.

Vliv termalniho driftu na kfemenné sklo byl minimalni. Pro polymerni materidly a kovy
byl vliv termalniho driftu vétsi. Pro nékteré byl efekt vétsi na hodnotu tvrdosti (napf.
pro polykarbonat 2,6 %) a pro dalsi na redukovany modul (napt. pro titan 3 %). To
souvisi s hodnotami koeficientu teplotni roztaznosti. Hodnota koeficientu linedrni
teplotni roztaznosti a pro kiemenné sklo je 0,55-10° K [9], zatimco napfiklad pro titan

8,5-9:10 K'1[9] a pro polykarbondt 65-70-10° K1 [9].
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Fitovaci interval ma pouze minimalni vliv na kiemenné sklo. Pro materidly vykazujici
fazové transformace v pribéhu odlehéovani (napf. kfemik) je vSak spravnd volba
fitovaciho intervalu zdsadni. Pro kfemik se rozdily hodnot ziskanych s rdznymi

fitovacimi intervaly pohybuji mezi 0,5 % az 4,6 %.

Korekéni faktor B ma stejny vliv na vSechny materidly. Pro ziskani hodnot
redukovaného modulu (at uz s konstantnim nebo variabilnim €) je konvencni hodnota

B = 1,034 nejvhodnéjsi ze viech hodnot navrhovanych riznymi autory.

Volba kfemenného skla jako kalibra¢niho materidlu se jevi jako spravna, vzhledem
k minimdlnimu vlivu termalniho driftu a fitovaciho intervalu a vlivu poddajnosti
pristroje mensimu neZ na ostatni materidly. Pro jeho vyhodnoceni je ale vhodné pouzit

variabilni faktor €, ktery na néj ma daleko vétsi vliv nez na ostatni materialy.

Vliv jednotlivych korekci na vyhodnoceni nanoindentacni zkousky je pomérné nizky.
Nicméné vzhledem k tomu, Ze se vSechny vlivy projevuji soucasné, mohlo by v pfipadé

zanedbani korekci dojit k velmi vyraznému ovlivnéni ziskanych hodnot.
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