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Uvod

V minulosti lidé Casto potiebovali oddélit nebo jinym zpusobem obrobit
material, at’ jiz to byl kus dfeva nebo skaly, a tudiz hledali néco, ¢im by néco
takového mohli provézt. Proto pro né byla dllezitd znalost tvrdosti riznych
materiall, jakozto jejich odolnosti proti vnikani ciziho télesa. Z toho vyplynula i
potieba kvantifikovat a rozdélit materialy podle této vlastnosti. To vedlo k méfeni
tvrdosti, coz je tikon spocivajici ve snaze umysln¢ poskodit zkoumany material o
neznamych mechanickych vlastnostech materidlem, jehoz vlastnosti zname. Je tieba
zdUraznit, Ze toto poskozeni je obvykle minimalni a ve vétSim méfitku
nedestruktivni. Testovani tvrdosti je znamé jiz mnoho tisic let. Kvantifikace ma
ovSem prameny v Mohsov¢ stupnici tvrdosti z roku 1822, z které postupné vychazi i
ostatni metody méfeni tvrdosti, a Vkteré je materidl, zanechéavajici v jiném
permanentni ryhu, vyhodnocen jako tvrd$i. Mohsova stupnice se velmi Casto uziva
v mineralogii, jedna se ov§em, podobné jako u hvézdnych velikosti, pouze o relativni
méfitko. * Dva nejvyznamng&jsi body této stupnice jsou 1 pro mastek, &ili nejmékei

material, a naopak 10 pro diamant jakozto nejtvrdsi.

Postupna evoluce ve zkoumani tvrdosti materialti zavedla nové metody, z nichz
jednou je testovani pomoci takzvané vtiskové zkousky, neboli také indentacni
zkousky. Pfi ni se pfedem definovany hrot zatlacuje urcitou silou do testovaného
materidlu. Vystupem je nésledné vtisk, ktery vypovida o tvrdosti a dalSich
vlastnostech materialu. Tvrdost se v této metodé urcuje jako podil sily ptisobici na

hrot a velikosti kontaktni plochy.

Zmensovanim rozmérti vyrabénych komponenti se doslo k situaci, kdy
zkoumani tvrdosti pfi obvyklych rozmérech jiz nebylo mozné. Timto se postupné
pteslo z indentaci v makro méfitku k mikroindentacim. Ani toto ovSem postupem
Casu nestacilo, a tak se velikosti indentaci zacaly provadét v fadech nanometrit —

vzniklo takzvané nanoindentacni testovani.



Nanoindentace je jednoduse indenta¢ni méfeni, Ve kterém se velikosti penetraci
pohybuji v fadech desitek az stovek nanometrii — ptesnéji jsou to hloubky vtisku
h <0,2 um 23 Dal$im rozdilem ve vétsing nanoindentadnich testl je kromé
velikosti i nepiimé méfeni kontaktni plochy — oblasti mezi indentorem® a vzorkem.
Diive byla standardné kontaktni plocha meéfena piimo pomoci mikroskopu ze
zbytkového, neboli rezidualniho, vtisku, zanechaného v povrchu vzorku.
V nanoindentaci jsou rozméry ale jiz tak malé, Ze detaily nejsou optickymi pfistroji
rozeznatelné. Plocha se tedy vyhodnocuje kontinualnim méfenim hloubky vtisku do
daného materidlu a ze znamé geometrie indentoru, tato technika se oznacuje jako
,Instrumentovana zkouska tvrdosti?, Vystupem nanoindentacni zkousky je
nanoindenta¢ni kiivka, kterd zobrazuje zavislost hloubky vtisku na velikosti zatiZeni.
Kfivka miiZze nabyvat riznych tvarl, coz zavisi na charakteru a typu testovaného
materialu (sklo, keramika, plast, kov, tenka Vrstva3), jeho vlastnostech (tvrdost,
modul pruznosti, Poissonovo &islo, koeficient deforma¢niho zpevnéni apod.), ale i na
geometrii a materidlu pouzitého indentoru. Zaroven je tfeba zdlraznit, Ze 1 samotné
parametry testu mohou mit vliv na vyslednou kiivku, a tim i na métené hodnoty.
Kromé tvrdosti Ize ziskat i dalsi dilezité charakteristiky materialu, jako Youngiv

modul pruznosti, nebo riizné viskoelastické vlastnosti.

Cilem této prace je zjistit, zda a jaky vliv maji zmény experimentalnich
podminek (rychlosti zatézovani a odlehovani indentoru, doby vydrze na
maximalnim zatizeni) pfi nanoindentacni zkouSce na ziskané hodnoty tvrdosti a
redukovaného modulu za pouziti rznych hroti (sférického a pyramidalniho) na

zcela odlisnych materialech (sklo, kov a plast).

! Indentor, neboli hrot, je &ast indentaéniho piistroje, ktera zajidtuje kontakt a vnikani do daného
materialu.

2 Depth Sensing Indentation (DSI).

¥ Casto se mikrostrukturni vlastnosti tenkého filmu nebo vrstvy zietelng lidi od objemného materialu
kviili pritomnosti rezidudlnich napéti, upfednostiiovanych orientaci krystalografickych rovin, a
morfologie mikrostruktur.



1. Zaklady indentacniho testovani

Pivodni zajem v méfeni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev a malych
objemt materialti, vétSinou vzorkt ur¢itého kovu, slitiny nebo keramiky, pierostl
Vv méteni prakticky vSech moznych materiald, u kterych je cilem stanovit tvrdost a
Youngiv modul pruznosti z hodnot hloubky indentace, zatizeni indentoru a kontaktni
plochy pfi maximalnim zatiZzeni. Nanoindentace zahrnuje obvykle elasticko-plastické
zatézovani, které se nejcastéji pohybuje v tadech milinewtonli, nasledované
odleh¢ovanim hrotu. Ten mize byt sféricky, nebo pyramidalni, mizeme se ale setkat
s prakticky libovolnymi tvary, kdy nejdiilezitéjsi je znalost geometrie. Méfeni sily
pusobici na hrot pfi zat€Zovacim cyklu ma rozliSeni v fadech jednotek nanonewtont,
u meéfeni hloubky je rozliSeni v fadech desetin nanometrti. V této kapitole jsou
zminény obecné principy elastického a elasticko-plastického kontaktu a jejich vztah

k nanoindentaci.

1.1. Elasticky kontakt

Konkrétni zajem je v indenta¢nim testovani 0 napéti a deformaci vznikajicich
pii kontaktu mezi dvéma elastickymi pevnymi latkami. Hertz*® zjistil, Ze polomér
kontaktniho kruhu a pfi méfeni sférickym indentorem je spojeny se zatizenim
indentoru P, jeho polomérem R a elastickymi vlastnostmi E* materiald, které jsou
v kontaktu, vztahem:

3 _3PR
T 4B

1)

Redukovany modul E*, ktery kombinuje modul pruznosti indentoru a vzorku je

definovan vztahem®:

1_awp avy
E* E E

)
kde v je tzv. Poissonuv pomér (jeden pro indentor a druhy pro vzorek).

Jsou-li ob¢ kontaktni plochy zaktivené, vysledné R se nazyva relativni polomér

a vypocita se vztahem:

S=—+4— 3)



Pokud je sféricky indentor zatlatovan do povrchu o nekonecném poloméru
(roviny), druhy ¢len lze zanedbat. Relativni polomér je parametr, ktery se vyuziva

k vypoctu stiedniho kontaktniho tlaku.

Stiedni kontaktni tlak p,,,coz je uziteCny normalizujici parametr majici

fyzikélni vyznam, ziskdme z podilu zatizeni indentoru a kontaktni plochy.

P
Pm =3 (4)
Kombinaci (1) a (4) ziskdme rovnici:
4E™\ a
Pm = ( 37 ) R’ ()

O stfednim kontaktnim tlaku se ¢asto mluvi jako o ,,indentaénim napéti* a o
podilu = jako o ,,indenta¢ni deformaci*. Tento funkéni vztah mezi p,, a = poukazuje
R m =R

na existenci odezvy napéti-deformace, ktera je analogicka s vystupy z konvenénich

jednoosovych (uniaxidlnich) napét'ovych a tlakovych testt.

V indentac¢nim testovani jsou nejobvyklejsi sférické indentory, kde se Hertzovy
rovnice pouzivaji piimo, nebo pyramidalni indentory, mezi néz patii napiiklad
Ctyfstranné indentory Vickers a tfistranné indentory Berkovich. Zvlastni zdjem je

v indenta¢nim testovani o kontaktni plochu ziskanou z rozméra kontaktniho kruhu.

Pro sférické indentory je polomér kontaktniho kruhu dan z rovnice:

a = \/Zthp - h% = \/ZRihp, (6)

kde h,, je hloubka kontaktniho kruhu (viz obr. 1).
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«— % h

i a
h, Ihp

Obrazek 1) Schéma kontaktu mezi tuhym sférickym indentorem a rovinnym
vzorkem (pievzato z [2]).

Pro silu piisobici na indentor plati vztah:

P = %E*ahe, 0

kde h, je elastické vytlaceni pii odlehcovani, které vychazi ze vztahu:
a2
he = 2(hy —hp) = —, 8)
kde h; je celkova hloubka indentace.
Vzorce (7) a (8) lze tedy piepsat do podoby:
4, 8 4, ad
P=§E ahe—gE a(ht—hp)—gE ? 9)
Pro konicky indentor je polomér kontaktniho kruhu:
a = hy,tana, (10)

a plati podobné rovnice, kde polomér kontaktniho kruhu souvisi se zatizenim

indentoru’:

P = 7%aE*a cota. (11)

11



Veli¢ina acota je hloubka penetrace h, méfena z kontaktniho kruhu (viz

obr. 2).

) . S

Obrazek 2) Geometrie kontaktu s konickym indentorem (pievzato z [2]).

1.2. Elasticko-plasticky kontakt

Indentacni testovani vétSiny materiala usti v elastickou i plastickou deformaci
vzorku. V kiehkych materidlech se plastickd deformace (trvala deformace bez
poruseni) ¢asto objevuje jen pii pouziti zaSpicatélého (ostrého) indentoru, naopak v
tvarnych materidlech muze byt plasticita navozena i tupym indentorem, jako

napiiklad sférou nebo plochym raznikem.

Smysl méfeni tvrdosti byl pfedmétem zna¢ného zaujeti u védci a inzenyri od
Skrabani (Mohsova metoda), zahrnovala do védecké definice tvrdosti piili§ mnoho
proménnych. Proto byly poprvé pouzity jednodusi statické (kvazistatické) indentacni
testy jako zaklad pro teorie tvrdosti. Ve srovnani s dynamickymi testy se snizil pocet
proménnych na zvladdnutelnou uroven, coz umoznilo zavadét riznda kritéria tvrdosti.
Nejznaméjsi kritérium je Hertzovo, ktery uvedl, Ze absolutni hodnota tvrdosti je
nejmensi hodnota tlaku pod sférickym indentorem nezbytna k piekonani limitu
elasticity (meze kluzu) ve stfedu kontaktni plochy a vytvofeni plastické deformace

doprovazené vznikem reziduélniho vtisku®.

12



1.3. Vztah tvrdosti a meze kluzu

Hodnota stfedniho kontaktniho tlaku p,,, kterd se s nartstajicim zatizenim jiz
nezvysuje (pod indentorem existuje pln¢€ rozvinuta plastickd zona), pifimo souvisi
s tvrdosti H. Ukazuje se, ze stiedni tlak, tedy tvrdost, mezi indentorem a vzorkem,

ktery je pfimo umérny k mezi kluzu, muze byt vyjadien vztahem:
H = CY, (12)

kde Y vyjadiuje mez kluzu materialu. Z toho plyne, ze stiedni kontaktni tlak je vetsi
nez tlak potfebny k zahajeni Kluzu ve srovnani s jednoosym kompresnim napétim.
Konstanta C je dle anglické literatury nazyvana ,,Constraint factor*, coz nema ¢esky
ekvivalent (dale se tedy bude mluvit pouze o konstanté¢ C) a je to hodnota, ktera
zavisi na typu vzorku, indentoru a dalSich experimentilnich parametrech. Pro
zminéné indenta¢ni metody, experimenty i teorie se predpoklada C =~ 3 pro materidly
S vysokou hodnotou poméru é (napt. kovy) a C = 1,5 pro materialy s nizkou

9,10

hodnotou poméru g (napf. skla™™). Mez teCeni nebo kluzu Y je v tomto kontextu

tlak, pti kterém se poprvé objevi vyrazna deformace.

1.3.1. Indentacni odezva materialu

Hodnota tvrdosti materialu je izce spojena se stiednim kontaktnim tlakem p,,
pod indentorem pii plné€ rozvinuté plastické zoné (viz obr. 3). Hodnotna informace o
elastickych a plastickych vlastnostech materidlu mize byt ziskdna pomoci sférickych

indentort Vv ptipad¢, Ze stiedni kontaktni tlak p,,, nebo ,,indentacni tlak®, je vynesen

proti poméru %, ,»indenta¢ni deformaci*.

13



Indenta¢ni odezva napéti-deformace elasticko-plastického pevného télesa mize

byt obecné rozdélena do tii oblasti, které zavisi na mezi kluzu Y pii kompresni

. o111,
zkouSce materidlu™:

R 1

a 2)

2)

3)

Pm < 1,1Y — plné¢ elastickd odezva bez
permanentnich, neboli rezidualnich, vtiska
Vv testovaném vzorku po odlehceni.

1,1Y < p,, < CY — plasticka deformace existuje
pod povrchem, ale je omezena obklopujicim
elastickym materidlem, kde C je konstanta, jejiz
hodnota zavisi na materidlu a geometrii
indentoru.

pm = CY —plastickd oblast zasahuje do povrchu
vzorku a pokracuje vristu do doby, kdy
indenta¢ni kontaktni plocha roste v takové mifte,
ze poskytuje jen maly nebo zadny pfiirtstek na
velikosti stiedniho kontaktniho tlaku pro dalsi

zvySovani zatiZzeni indentoru.

2) 3)

S

Stfedni kontaktni tlak p,,

Indentaéni deformace a/R

Obriazek 3) Pribéh vyvinu plastické zony pii zatéZzovani a znazornéni jednotlivych
fazi v grafu ,,stfedni kontaktni tlak-indenta¢ni deformace®. (pfevzato z [12]).
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Pro odstavec 1) je v prub&hu pocate¢niho zatiZzeni odezva materialu elasticka a
muze byt ur€ena z rovnice (5), kterd predpoklada linedrni prib¢h elasticity a nebere
ohled na plasticitu v testovaném materialu. Pro plné rozvinutou elastickou odezvu je
hlavni smykové napéti pro sférické indentory maximalni v hodnoté =~ 0,47p,, a
v hloubce =~ 0,5a pod povrchem vzorku piimo pod indentorem.’* V piipadé

Trescova smykového kritéria nastava plastické teceni pfi T = 0,5Y, proto je mozno

plastickou deformaci ve vzorku pod sférickym indentorem oc¢ekavat pti p,, = 1,1Y4.

Teoretické feSeni udalosti v odstavci 2) je obtizné kviili detailni neznalosti
tykajici se velikosti tvaru rozvijejici se plastické oblasti. Pt¥i vysokych hodnotach
indentac¢ni deformace (odstavec 3) je zpusob deformace zavisly na typu indentoru a

materialu vzorku.

1.3.2. Materialové-fyzikalni podstata méreni tvrdosti

Teoretické aproximace tvrdosti mohou byt obecné kategorizovany podle
charakteristik indentoru a odezvy materialu. Pro pyramidalni nebo konické indentory
je obvykle pozorovatelné znacéné se zvysujici teceni, a protoze elastické napéti je
timto zanedbatelné v porovnani s plastickym napétim, vzorek mize byt zhodnocen

jako idealné tuho-plasticky” (viz obr. 4).

Je zahrnuty stfihovy mechanismus a pod indentorem jsou tvofeny nové
povrchy, zatimco objem vytlaceny indentorem je piizpisobovan vzriistajicimu teceni
plasticky deformovaného materidlu. Konstanta C z tohoto diivodu vzrista v disledku
teCeni a faktord rychlosti. Pro tupé indentory se vzorek chova elasticko-plasticky a
plastické teceni je obvykle popisovano zhlediska elastického omezeni

poskytovaného okolnim materiadlem.

40,47pm = 0,5Y » p, = 1,1Y
> Nevykazuje znamky elasticity, je dokonale plasticky
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1g B
. . arclg
arctg E arctg E arctg E
& & &
a) Pruzny b) Idealné pruzno-elasticky ~ c) Pruzny se zpevhénim
o o
. s, arctg B
£ _ g
b) Idedlné tuho-plasticky ¢) Tuhy se zpevnénim

Obrazek 4) Idealizované kiivky ,,napéti-deformace™ pro rtizné chovani materiald,
kdy E znaci elasticky modul a B znac¢i deformaéni zpevnéni materialu.

Podle Samuelse a Mulhearna® se zpiisob plastické deformace pii indentaci
tupym indentorem, za podminky plné rozvinuté plastické oblasti, jevi spiSe jako
vysledek stlaceni nez stiihu. Je ptedpokladano, Zze objem materialu, posunuty
indentorem, se elasticky stlaci v oblasti kolem indentoru. Tato myslenka upoutala
v&t§i pozornost Marshe™, ktery porovnaval plastickou deformaci V blizkosti
indentoru stou, které se nachazi b&hem radialniho rozSifovani sférické dutiny
podléhajici vnitinimu tlaku (toto bylo dfive analyzovano Hillem®). Nejsite piijaté

. s - 16,17
chovani materidlu pochazi od Johnsona 6

, ktery nahradil rozSifovani dutiny
nestlacitelnym hemisférickym jadrem materialu, ktery je vystavovan vnitinimu tlaku,
kdy tlak jadra ptimo souvisi se stfednim Kontaktnim tlakem. Toto je nazyvano jako

tzv. ,,model rozsitujici se dutiny* (viz obr. 5).

Uzitim tohoto vysledku Johnson ukazuje pro konicky indentor, Ze tlak v jadie

mize byt vypocitan z rovnice:

% _ % [1 i ((?) tan B+4(1—2v)>]’ 15)

6(1-v?2)

kde p je tlak uvnité jadra a B je uhel sklonu indentoru (viz obr.5) s povrchem

vzorku.
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Pro geometricky stejnomérné indentace, jako v ptipad¢ konického indentoru,

se polomér plastické oblasti zvySuje stejnou rychlosti jako polomér jadra.

Elastickeé

Obrazek 5) Model rozsifujici se dutiny pro konicky indentor. Kontaktni povrch
indentoru je zapouzdieny hydrostatickym ,,jadrem* o poloméru a, které je nasledné
obklopeno hemisférickou plastickou zénou o poloméru c. PiirGstek priniku dh
indentoru ma za nasledek rozsiteni jadra da a objem posunuty indentorem je
vyrovnavan radialnim pohybem atom du (r) na hranici jadra. Toto nasledné
zpusobuje zvétSovani polomeéru plastické zony 0 dc (pievzato z [2]).

Stiedni kontaktni tlak ziskame z:
2
Pm=p+Y, (16)

coz vede k hodnoté konstanty C. Pokud volny povrch vzorku zaéne znatelné
ovlivitovat tvar plastické oblasti a plasticky material jiz neni elasticky omezovan,
objem materidlu vytlaceny indentorem je zaujiman zvySujicim se te€enim kolem
indentoru. Vzorek poté nabyva charakteristik tuho-plastické pevné latky, protoze
pritomnost jakychkoliv elastickych deformaci je o mnoho mensi nez plastické teceni

neomezovaného materialu.
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1.4. Geometricka podobnost
S pyramidalnim nebo konickym indentorem pomér délky diagonaly nebo

v , . 6 SRR RYIY
poloméru kontaktniho kruhu k hloubce indentace”, %, zustava pii zvySujicim se

zatizeni konstantni (obr. 6a). Indentace tohoto typu maji charakter ,,geometrické
podobnosti“. Pro geometricky podobné indentace je indentacni deformace uvnitt

materidlu konstantni, nezavisle na zatézi aplikované na indentor.

Polomér kontaktniho kruhu pro sféricky indentor roste rychleji nez hloubka
indentace se zvySujicim se zatizenim. Pomér % roste se vzrustajici zatézi. Indentace

se sférickym indentorem tedy nejsou geometricky podobné.

Geometricky podobné indentace lze ale dosahnout sférickymi indentory o

riznych polomérech (obr. 6b). Pokud je indenta¢ni deformace, %, trvale konstantni,

pak je konstantni i stfedni kontaktni tlak, a indentace jsou geometricky podobné.

a) b)

Ja
S

Ll

Obrazek 6) Geometricka podobnost pro a) diamantovy pyramidalni nebo konicky
indentor; b) sféricky indentor. Pro konicky indentor a;/8; = a,/8,. Pro sféricky
|ndent0r 31/81 * 32/82, ale 31/81 = a3/83, kdyi al/Rl = az/Rz (pf"evzato V4 [2])

® § zde oznacuje indentaéni hloubku méfenou z kontaktniho kruhu
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1.5. Nanoindentace
Souc¢asna nanoindenta¢ni oblast vyrostla z potieby po méfeni mechanickych

vlastnosti tenkych vrstev a povrchové upravenych materialt’ na zadatku 80. let 20.
stoleti. Pfistroje pro testovani mikrotvrdosti dostupné v téchto letech nedokazaly
aplikovat dostatecn¢ malé sily k penetracnim hloubkam mensim nez pozadovanych
10% celkové tloustky tenké vrstvy tak, aby se minimalizoval vliv z pfitomnosti

substratu.

Jelikoz se rozméry vtisku nedaji pohodlné¢ méfit, moderni nanoindentacni
techniky obvykle vyuzivaji méfeni hloubky penetrace indentoru a znamou geometrii
indentoru Kk vyhodnoceni kontaktni plochy. Navic se velikost deformace stala
v oblastech nanoindentace srovnatelnou s velikosti materidlovych poruch, jako
napiiklad dislokace nebo velikost zrn. Proces snimani hloubky je ovSem naprosto

ptipustné vyuzivat i v makroskopickych rozmérech*®°,

Vysledky nanoindentac¢nich testi poskytuji informace o elastickém modulu
pruznosti, deformacnim zpevnéni (odraz hromadéni dislokaci uvnitf materialu,
zapii¢inénych zvysenou deformaci, sméfujici ke zvySené hustoté dislokace a snizené
vzdalenosti mezi dislokacemi®), tvrdosti, praskani, fazovych pfemé&nach a creepu.
Velikost vzorku muze byt velmi mala a test mize byt v mnoha piipadech povazovan

za nedestruktivni.

Nanoindentace je instrumentovanou zkouskou tvrdosti a zavisi na spojitém
méfeni hloubky penetrace se vzrlstajicim zatizenim a na znalosti geometrie hrotu.
Prvni méfeni, ale v mikronovém méfitku, byla pfedvedena Fréhlichem, Grauem a
Grellmannem? v roce 1977, kde byly zkoumany zat&Zovaci a odlehcovaci kiivky pro
rizné druhy materidlli a bylo naznaceno pouZiti techniky pro méfeni vlastnosti
materidlovych povrchli. Postupné v nasledujicich letech doslo k prohlubovani
znalosti a vylepSovani metod indentace (nasledné i nanoindentace) pro rizné druhy

hrotii. Mezi zasadni lze povaZovat prace Tabora'’ nebo Crippse’. Podrobng;si

chronologicky ptehled milnikt Ize nalézt naptiklad v [2].

" Napiiklad po kaleni, lesténi, leptani atd.
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Nanoindentace lze provadét i pomoci AFM (mikroskopu atomarnich sil), ale
nastavaji pfi tom zna¢né problémy. V AFM mikroskopu je obvykle hrot tvofen
kifemikem o poloméru viadu 5 — 10 nm, obvykle ale neni znama jeho piesna
geometrie. Hrot je uzivan za u¢elem zobrazovani, a informace o geometrii tedy jiz
neni potfebna. Kterdkoliv fizena technika navic vyuziva pievod mezi analogovymi a
digitalnimi daty, a protoze sledovany signal (hloubka penetrace) je jen malou casti
celkového signalu, je zde zna¢na ztrata rozligeni®. Toto, dohromady s nejistotou
tykajici se tvaru hrotu, omezuje pouziti nastroje tohoto typu pro ziskavani

materidlovych vlastnosti.

Nanoindenta¢ni pfistroje jsou typicky wuzivatelsky jednoduché, ftizené
pocitaem a nepotiebné vakuovych komor nebo jiného ndkladného laboratorniho
vybaveni. Casto je oviem zapotiebi udrzovat v prostoru indentaéniho stroje idealni

podminky pro dan¢ testovani bez fluktuaci teploty a vlhkosti.

® Hrot AFM je navic zavéeny na nosniku, ktera se miize rizné prohybat, coz miize mit za nasledek
zkresleni naméfenych dat.
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2. Nanoindenta¢ni data

V nanoindenta¢nim testovani je hloubka pruniku pod povrch vzorku méfena po
dobu aplikovani zatiZzeni, vydrze na jeho maximalni hodnoté i dobu odlehcovani
zatéze pusobici na indentor. Zndma geometrie indentoru poté umoziuje vyhodnotit
velikost kontaktni plochy. Proces umoziuje téz vyhodnotit redukovany modul

pruznosti.

2.1. Indentory

Nejpouzivangj$im materidlem pro vyrobu indentord je v dnesni dobé diamant.
Diamantové hroty jsou velmi tvrdé¢, ale také velmi kiehké a lehce se Stipou nebo
lamou. Mechanické vlastnosti diamantu se li§i v zavislosti na orientaci méfeni v
dasledku krystalické podstaty diamantové struktury. Hodnota modulu je mezi
800 GPa a 1200 GPa, v analyze nanoindentacnich vysledki se obvykle vyuziva
hodnota =~1141 GPa spolu s hodnotou Poissonova poméru 0,07. Hrot musi byt pii
meéfeni naprosto Cisty a zbaveny jakychkoliv kontaminanti, a m¢l by byt velmi

opatrn¢ upevnén do piistroje.

Vybér indentoru je dulezity a zavisi predevSim na informaci, kterda ma byt z
nanoindenta¢niho testu ziskana. Typickd deformace ve vzorku materidlu pro
geometricky podobné indentace (vytvofené¢ napiiklad hroty typu Vickers a
Berkovich, obr. 7c a 7d) zavisi vyhradné na efektivnim uhlu kuZzele indentoru (jak
1ze vidét z obr. 6a, mezi konickym a pyramidalnim indentorem v tomto ohledu neni
rozdil; deformace je tim vétsi, ¢im ostfejsi je uhel). Podle Tabora 1 je typicka

deformace pro konicky hrot (obr. 7b) dana rovnici:
e=0,2cota. a7

Jeji velikost pro hroty typu Vickers a Berkovich vychazi pfiblizné 8%. Pokud
je pozadovana vétsi deformace, naptiklad k navozeni praskani nebo jinych jevi, je
nutné pouzit ostiejsi hrot (naptiklad typickd deformace pro hrot tvaru rohu krychle
¢ini 22%). Indentace pomoci ostrych hrotti navozuji obecné plasticitu jiz v pocatku

kontaktu (zanedbavame jakékoliv efekty zakulaceni hrotu).
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Sférické indentory (obr. 7a) nabizi postupny piechod z elastické do elasticko-

plastické odezvy. Typicka deformace se méni s aplikovanim zatizeni podle:
e=0,2a/R. (18)

Je dulezité, ze pti méfeni tvrdosti pomoci sférického hrotu je tieba dosdhnout
pln¢ rozvinuté plastické oblasti. Ménici se deformace pii indentacich pomoci
sférického hrotu umoziuje zkoumat elastické a elasticko-plastické vlastnosti vzorku

spolu s vlastnostmi deformac¢niho zpeviovani.

Indentor typu Berkovich? je obecn& uzivan ve studiich malych indentaci a ma
tu vyhodu, Ze stény pyramidy jsou jednoduseji konstruovany tak, aby se potkaly
Vv jediném bodé¢ (1épe nez mozna dlatovita linie objevujici se u ¢tyi'stranné pyramidy

typu Vickers).

Indentor typu Knoop je Ctyfstranna pyramida se dvéma rozdilnymi ¢elnimi
uhly. Méfeni nerovnocennych délek diagonal zbytkového vtisku je velmi uzitecné pti
vySetfovani anizotropie vzorku. Indentor byl plivodné navrZzen pro testovani velmi
tvrdych materiald, kde delsi diagonalu je mozno méfit lepé i pro mélké hloubky
zbytkového vtisku. Velmi oblibeny v nanoindenta¢nim testovani je i indentor tvaru

rohu krychle.

Sférické indentory jsou uzivané z toho divodu, ze dokazi poskytnout plynuly
piechod z elastického do elasticko-plastického kontaktu, viz obr. 3. Je to vhodné
zejména pro mefeni meékkych materidli a napodobovani kontaktniho poskozeni v

pracovnich podminkach. Indentor je typicky vyrabén jako sféro-konicky, kdy pouze

uplna $picka je vyuzita pro penetraci povrchu vzorku.

Obrazek 7) Schématické znazornéni a) sférického, b) konického, ¢) Vickersova, d)
Berkovichova hrotu (pfevzato z [2]).
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2.2. Indentaéni tvrdost a modul

Jeden z hlavnich zajmu indenta¢niho testovani je zaméfen na stiedni kontaktni
tlak. Stfedni kontaktni tlak uréeny za podminek plné rozvinuté plastické oblasti je
obecné definovan jako ,,indenta¢ni tvrdost™, H ,T.2 Pro extrémni piipad tuho-plastické
latky (viz obr. 4), u které je malé elastické zotaveni materialu, je stiedni kontaktni
tlak ve stavu plné rozvinuté plastické oblasti skuteCnou reprezentaci odporu

materidlu k permanentni deformaci. Pokud existuje znac¢né elastické zotaveni, kde je
E 9 oo, . y o o . ,
pomér — Vysokyg, sttedni kontaktni tlak ve stavu plné rozvinuté plastické oblasti neni

skute¢nym métfenim odporu materialu k plastické deformaci, ale spiSe mirou odporu

materialu ke kombinaci elastickych a plastickych deformace.

Rozdil mize byt znazornén na gumé, kterd se muze deformovat elasticky
Vv indenta¢nim testu, ale pfitom prodélava velmi malou permanentni deformaci.
V tomto pifipadé muize byt limitni hodnota stfedniho kontaktniho tlaku (zdanliva
indenta¢ni tvrdost) velmi nizka, ale material je ve skute¢nosti velmi odolny proti

permanentni deformaci a tedy i vypocitana tvrdost je abnormalné vysoka, coz
neodpovida skute¢nosti. Tvrdost se méii v dob¢, kdy se zvySujicim se pomérem % Jiz
nestoupad velikost stfedniho kontaktniho tlaku — je zde pln€¢ rozvinutd plasticka

oblast, tedy byla ptekrocena mez kluzu a material se deformuje plasticky, coz neni

V pfipad€ gumy oproti jinym ,,mékkym* materialiim tak snadno dosaZitelné.

V technikdch instrumentované vtiskové zkousky tvrdosti, vyuzivanych
v nanoindentaci, muze byt elasticky modul vzorku vyhodnocen ze sklonu
odleh¢ovaci casti indentacni kiivky. Modul méfeny touto cestou je formaln€ nazyvan
»indentacni modul* materidlu, E;r. Idedln€ ma indenta¢ni modul stejny vyznam jako
,»Youngiv modul®, ovSem toto neplati u vSech materialii. Hodnota indenta¢niho
modulu muze byt znaéné ovlivnéna chovanim materialu (napt. pile-up efekt —
vytlaGovani materialu po stranach vtlatovaného indentoru), které neni zahrnuto
Vv analyze dat zatézového vytlacovani. Z tohoto divodu je dulezité davat pozor na
srovnavani modult materidli ziskavanych rozdilnymi testovymi technikami a u

rozdilnych typti vzork.

% Naptiklad v keramikach
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2.2.1. Sféricky hrot
Stfedni kontaktni tlak, a tedy i indentacni tvrdost, je pro vtisky sférickym

) , 2.
indentorem dan vzorcem-*:

pm=H=§—4P (19)

" na?
kde d je primér kontaktniho kruhu pfi plném zatizeni™. Pro vypocet kontaktni

plochy u sférického hrotu lze vyuzit rovnici
— 2 ~
A = T(2R;h, — h2) ~ 21R;h,, 20)
v piipadé, kdy je indenta¢ni hloubka ve srovnani s polomérem indentoru mala.

Stfedni kontaktni tlak vyhodnoceny z (19) je zaloZen na méfeni promitnuté
kontaktni plochy a je asto nazyvan jako ,,Meyerova“ tvrdost H.? Naproti tomu dfive
pouzivany koncept podle Brinella (Brinellovo ¢islo tvrdosti — Brinell Hardness
Number, BHN) vyuziva skute¢nou plochu zaktiveného povrchu vtisku a 1ze ho ziskat

Z.

2P
BHN = nD(D—VD2-dZ)’ (21)

kde D je prumér indentoru.

2.2.2. Hrot typu Vickers
Vickersliv diamantovy indentor mé tvar pyramidy se ¢tvercovou podstavou a

polotthlem 68°.

Stfedni kontaktni tlak, nebo Meyerovu tvrdost, nalezneme pouzitim promitnuté

kontaktni plochy, v tomto ptipadeé:

2P P

Promitnut4 kontaktni plocha je dana vzorcem:

A = 4hJ tan® 68 = 24,504h;,. (23)

19 pedpoklada se rovnost s priimérem zbytkového vtisku v povrchu
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Existuje pfimy piepocet mezi Vickersovou tvrdosti (Vickers Hardness, HV) a

Meyerovou tvrdosti H 3
HV = 94,5H. (24)

Jednotkou tvrdosti H je GPa. Obvykle je mozno vypocist HV pomoci
Vickersovy diamantové tvrdosti (Vickers Diamond Hardness, VDH), ktera je
piiblizné o 7% nizsi neZ stfedni kontaktni tlak (a tedy i Meyerova tvrdost) a da se

vypocitat z:

136° P

2P . _
VDH = ;SIHT = 1,8544 72" (25)

kde d je rovno délce uhlopticky méfené zrohu do rohu rezidualniho vtisku
v povrchu vzorku. Pro piepocet na HV se d dosazuje vmm a P v kilopondech
(= 9,806 N).

2.2.3. Hrot typu Berkovich

Berkovichiiv indentor je bézné pouzivan pii nanoindentacnim testovani,
protoze se snadnéji navrhuje do ostiejSiho bodu, nez dovoluje Ctyistrannd geometrie
Vickersova indentoru. Jeho polothel ¢ini 65,27°, coz nam ovSem dava stejnou

hodnotu poméru promitnuté plochy k hloubce jako u Vickersova indentoru.

Velikost sttedniho kontaktniho tlaku, tedy tvrdosti, je v tomto piipadé:

P

Pm =H = 24,5h%’ (26)
a promitnuta kontaktni plocha je dana vztahem:
A = 3V3hZtan? 6 = 24,494h2 ~ 24,5h3. (27)
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2.3. Indentaéni krivky

Zatizeni a hloubka penetrace v klasickém testu jsou zaznamendavany jako
zatizeni aplikované od nuly k né¢jakému maximu a nasledn¢ z daného maxima zpét
na nulu (viz obr. 8). Pokud se objevi plasticka deformace, po hrotu zdistane v povrchu
vzorku zbytkovy vtisk. Pokud je zatizeni z indentoru odstranéno, materidl se snazi
dosahnout své puvodni podoby, Cemuz je ovSem zabranéno kvuli plastické
deformaci. Nicméné existuje zde né&jaky stupen zotaveni diky relaxaci elastickych
deformaci uvnitf materialu. Analyza pocatecni ¢asti této elastické odlehcovaci reakce

dava odhad elastického modulu testovaného materialu.

P

r' s

F
Y

A
v

p a

Obrazek 8) Indentacni kiivka s rozdélenim hloubek (ptevzato z [12]).
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Ve vétsing piipadi zavisi metody analyzy na ptedpokladu elasticko-plastického
zaté¢zovani nasledovaného elastickym odleh¢ovanim — bez plastické deformace
objevujici se pii odlehCovaci ¢asti. Indentacni modul je obvykle uréovan ze sklonu

odleh¢ovaci kiivky pii maximalnim zatizeni. V rovnici (28) lze vidét redukovany

modul E* jako funkci Z—Z a kontaktni plochy:

. _1yEar
E” = 2VAdhn' (28)

Tento vztah se vyuziva pro kterykoliv indentor, ktery muze byt popsan jako

rotaéni t&leso hladké funkce a neni tedy limitovan pouze na specifickou geometrii.?®

Kromé¢ zakladniho indenta¢niho cyklu (obr. 8) existuji i dal$i mozné pfistupy.
Cyklus zatizeni — odlehéeni muze existovat napiiklad s ¢aste¢nym odlehéenim po
uréitém procentualnim pfirGstku zatizeni (viz obr. 9a), nebo muze byt v prubéhu
zatéZzovani na linedrn¢ rostouci zatéznou silu superponovana harmonickd slozka
(Continuous stiffness measurement, viz obr. 9b). Indentac¢ni pfistroj muze byt
nastaven pro fizeni zatizeni, nebo hloubky. Pfi fizeni zatiZzeni uzivatel nastavi
maximalni silu (obvykle v mN), pfi fizeni hloubky uzivatel specifikuje maximalni

hloubku penetrace.

P] P P P

a) b)

Obrazek 9) Indentacni kiivka a) s ¢astecnym odlehcenim po ur¢itém procentudlnim
piirtstku zatizeni, b) se zat€Zovaci ¢asti tvofenou harmonickou sloZzkou (pfevzato a
upraveno podle [12]).
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Data pti vydrzi na maximalnim zatizeni mohou byt pouzita pro méfeni teceni
uvnitf vzorku, nebo tepelného driftu zafizeni béhem testu. Vydrz pro meéfeni
tepelného driftu se nejlépe provadéji na konci indentacniho testu pti malém zatizend,

¢imz se minimalizuji jakékoliv efekty teCeni uvniti vzorku.

V praxi je nanoindentace provadéna na Siroké skale latek (obr. 10), od
mékkych polymeri po diamantu podobné uhlikové tenké vrstvy. Tvar kiivky
zatizeni-posunuti je vzdy pokldddn za bohaty zdroj informaci, ne pouze pro
poskytovani prostiedkl k vypoctu modulu a tvrdosti materidlu, ale také pro moznost
identifikace nelinedrnich udalosti jako jsou fazové pfemény, praskani a delaminace
(separace) filmi. Je tfeba podotknout, ze v mnoha piipadech neni permanentni
deformace nebo zbytkovy vtisk vysledkem plastického teceni, ale mize zahrnovat

praskani nebo fazové premény uvniti vzorku.

a) p d) p

Elasticky Krystalicky
pevny kremik
Tlakem
vaaland
fazova
preména

b)\p e)

Kremenné Safir
Xl Nahly,
SKIO propadh

Ocel Polymer Croep

h h

Obrazek 10) Schématické ptiklady kiivek zatizeni-posunuti pro rtizné materialy:
a) cisté elasticky material, b) kiehky pevny material, c) houzevnaty pevny material,
d) krystalicky material, ¢) kiehky pevny material s praskanim v prib¢hu zatéZovani,
) polymer projevujici creep (prevzato z [2]).
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3. Analyza nanoindentacnich vysledki
K vyhodnoceni nanoindenta¢nich dat se nejcastéji vyuziva metoda Oliver-
Pharr pro vypocet redukovaného modulu a tvrdosti. 2% Mezi tfi kli¢ové parametry

analyzy nanoindenta¢nich vysledkt patii vrcholové zatizeni (P,,,), hloubka pii
vrcholovém zatiZeni (h,) a po¢atecni odleh¢ovaci kontaktni tuhost 11(Smax).

Prvnim krokem analyzy nanoindenta¢nich dat je prolozeni odlehcovaci kiivky

vztahem mocninné funkce ve tvaru®:

P = a(h; — h))™, (29)

kde P je zatizeni, (h, —hf) je elastické posunuti a a a m jsou empiricky
vyhodnocované parametry. V maximu zatéZzovaci kiivky jsou zatizeni a posunuti
psédna jako P,,, a h;. Pii odlehCovani jsou elasticka posunuti zotavena, a pokud je
indentor pIn¢ vyjmut, kone¢na hloubka zbytkového vtisku je hy. Kdykoliv v priibéhu

zatézovani lze celkovou hloubku h; psat ve tvaru:

kde h, je kontaktni hloubka a hg je posunuti povrchu v obvodu kontaktu. Primét
kontaktni plochy pfti vrcholovém zatizeni je vyhodnocovan z geometrie indentoru a

hloubky kontaktu h,,, pro kterou Ize psat:
hp = h; — hg. (31)

Jelikoz hy mlZe byt experimentalné méfena, klicem k analyze je poté otazka,
jak mulze posunuti povrchu v kontaktnim obvodu, hg, byt zjisténo z dat

zatizeni-posunuti.

Posunuti povrchu v kontaktnim obvodu zavisi na geometrii indentoru. Pro
konicky hrot mohou byt pouzita Sneddonova vyjadieni pro tvar povrchu vné plochy

kontaktu?® v rovnici

hy = "2 (b, — hy). (32)

T

1! Kontaktni tuhost je definovana jako: S = dP/dh, a m&ii se na pocatku odlehcovani, tedy
\Y bOdé [hmax' Pmax]
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Zaroven plati vztah
P
(he = hy) =25, (33)

a substituci rovnice (33) do rovnice (32) ziskame

P
h, = e ==, (34)
S
Zpétnou substituci rovnice (34) do rovnice (31) dostavame vztah
P
h, = hy — e%, (35)
kde € je geometricka konstanta, pro konicky indentor dana rovnici
2
€= (m—2)=0,72. (36)

Pokud jsou vytvofeny podobné podminky pro plochy raznik a rotacni
paraboloid, rovnice (36) je opét ziskana s riznymi geometrickymi konstantami. Pro

plochy raznik € = 1 a pro rota¢ni paraboloid € = 0,75.

Kontaktni plocha A je funk¢né z4visla na kontaktni hloubce h,, tedy

A= f(hy), (37)

Kontaktni tuhost S lze ziskat ze vztahu

ap

2 *
S=o.=7=F VA, (38)

kde E* je redukovany elasticky modul definovany rovnici (2) a A je promitnuta
plocha®. Tato rovnice byla pivodng odvozena pro konicky indentor, oviem
Bulychev a kol. ukazali, Ze se rovnice da vyuzit i pro sféricky a valcovity indentor a

y . y i “r .27
uvazovali 1 0 moZnostech vyuziti pro dalsi geometrie.
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Pharr, Oliver a Brotzen pozdé&ji ukazali, Ze rovnice (38) se vztahuje na
jakykoliv indentor, ktery miZe byt popsan jako rotaéni t&leso hladké funkce.”® Do

rovnice zafadili korekéni faktor 8, &imz ji dali tvar®:
2 *
S=B=E VA. (39)

Faktor B byl pouzit kvili odchylkam v tuhosti zptisobenych nedostate¢nou
osovou symetrii pyramidalnich indentor, a jeho velikost se rovna 1,034% pro
Berkovichiv indentor. Rovnice pro tuhost pii testovani pomoci sférického hrotu ma

podobu®:
S = 2VRE*(h, — hp)Y/2. (40)

Pokud provedeme kalibraci na vzorku o znamém redukovaném modulu, a
experimentalné¢ ur¢ime tuhost vzorku, mizeme zpétné urcit kontaktni plochu, ktera
se da nasledné vyuzit k vyhodnocovani redukovaného modulu u neznamych vzorkt
(hrot je kalibrovan) a mizeme téz vyhodnotit tvrdost materialu z klasické rovnice

Pmax
H = -, (41)

Tato tvrdost mlize byt ovSem rizna od té, ve které se plocha stanovuje pfimym
méfenim velikosti rezidualniho vtisku. Diivodem rozdilu je, ze v nékterych
materidlech neni cast kontaktni plochy pod zatiZenim plasticky deformovéna, a
vysledkem je, Ze kontaktni plocha méfena pozorovanim reziduélniho vtisku miize byt

mensi, neZ ta pii vrcholovém napéti.

3.1. Indentaéni prace
Obecné indentacni proces obnasi elasticko-plastické zatézovani, nasledované
elastickym odleh¢ovanim, ve kterém zatizeni P a hloubka penetrace h vystupuji v

obecném vztahu®*:
P = ah™, (42)

kde @ a m jsou fitované konstanty mocninné funkce.
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Indentacni prace muze byt snadno ziskana integrovanim zatézovacich a
odleh¢ovacich ktivek (obr. 11). Plocha pod zatéZovaci kiivkou je celkova prace, W,
plocha pod odlehcovaci kiivkou je vratna (elastickd) prace, W,. Celkova prace, W,
po odecteni prace elastické (plocha ohrazend zatézovaci a odlehCovaci kiivkou) je

prace nevratna (plastickd), W, neboli

W, = W, + W, (@)

W=W+W

o © 7

N—

& Z Z‘ W oW r r

N alezovdanil

A W,

VVP Odlehcovani
h, h

Pbsunuti (h)

Obrazek 11) Indentac¢ni kiivka se zndzornénymi energiemi zatézovani a odlehcovani
(ptevzato z [27]).

Celkova prace W;, vynalozena indentorem k vytvoteni elastické a plastické

deformace pfi maximalni hloubce indentoru, je dana rovnici®;

W, = [, Fdh = [ Kh?dh, (44)

2

E 8
(1-v3)m

kdy K = tan 6. Samotna elasticka prace, W,, Ize zapsat vztahem?:

W, = fh'jf Fdh. (45)
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Piispévek plastické energie V celkové energii je reprezentovan indexem
houzevnatosti (Ductility index), ktery je definovan jako pomér plastické energie

R TI IE AR f ot . o 29.
vytvarejici rezidualni vtisk, a celkové prace pii vrcholném zatizeni, tedy:

W,
D, = Wf (46)

Index houZevnatosti reprezentuje t€Z pomér konecné hloubky h; k maximalni
hloubce penetrace h;. Naopak vyjadieni (1 — D;, = W, /W,) je tzv. index elasticity,
ktery reprezentuje prtispévek elastické energie W, K materidlové deformaci. Pro
dokonale plastick¢é materidly jsou indexy houzevnatosti a elasticity 1 a 0, pfesn¢
naopak je tomu pro dokonale elastické materialy. Jde o materialovou charakteristiku,
ktera je nezavisla na vrcholovém zatizeni, maximalni hloubce a rychlosti

zat&zovani.>
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4. Komplikace méreni

Nanoindenta¢ni méfeni mohou byt ovlivnéna ruznymi nechténymi faktory,
které komplikuji pfesné urCovani méfenych velicin, at’ uz tvrdosti, nebo elastického
modulu. Mezi nejvyznamnéjsi z nich patii tepelny (termalni) drift, ureni pocateéni
hloubky penetrace, geometrie indentoru, poddajnost pfistroje, fazové transformace,
pile-up nebo zakulaceni hrotu. Lze se setkat i S problémem anizotropie materialu, coz
muze vyfeSit indentaéni méfeni pomoci sférického hrotu (jsou zahrnuty vSechny
krystalografické sméry, coZ tento problém redukuje). 3! Vétsina t&chto komplikaci
muze byt vyfeSena vCasnym zdsahem pracovnika, nebo spravnou pfipravou a
korektnim vyuzitim méficiho zafizeni. Velmi cCasto se ovSem musi clovek,

vyhodnocujici namétena data, uchylit ke korekénim vypoctim.

4.1. Tepelny drift

Kromé creepu, jako vysledku plastického teceni, je dalSim divodem zmény
teplotnim roztazenim nebo kontrakei zatizeni i samotného vzorku, coz zavadi chybu
do redlného méteni hloubky. Pokud je rychlost snimani zmény hloubky za urcity ¢as
meéfena pro konstantni hodnotu zatizeni na néjakém bodé béhem testu, mize byt
rychlost termalniho driftu zmétena a vysledek se zakomponuje do vypoctu konecné

hloubky.

Jednim z moznych zdroji tepelného driftu mtze byt produkce tepla uvniti
plastické zony indentace, tento problém ale obecné neni v nanoindentacnim testovani
uvazovan, i pies to, Ze vypoctena teplota32 uvnitf materialu miZe dosahovat az
pfibliznych 100°C. Objemy materidlu jsou totiz tak malé, Ze jakakoliv zmeéna
linearniho rozméru vzorku je mensi nez 0,1% celkové hloubky penetrace a drift
muiize byt bezpend ignorovan (nemusi platit vzdy). V ¢lanku Chudoby a kol. 3 Ize
vidét korekci driftu pomoci linedrniho prokladani dat intervalu vydrze. Clének se

také dale zabyva korekcei pocatecni hloubky priiniku.
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4.2. Pocatecni hloubka prianiku

Pied zaCatkem méfeni je nutné, aby hrot vytvofil kontakt s povrchem vzorku.
Obvykle je snaha zajistit, aby po¢ate¢ni kontaktni hloubka byla co mozna nejmensi.
Je tedy mozno dosahnout pocate¢ni kontaktni sily v fadech 1 uN. Indentor se uvede
do kontaktu s povrchem pomoci velmi malé ,,po¢atecni kontaktni sily*, kterd muze
mit ovS§em za nasledek nevyhnutelny pocatecni prinik povrchem. Toto je ale mozno

priblizn¢ korigovat.

K objasnéni tvarovych nepravidelnosti indentoru, odchylek zatézovaci
konstrukce a materidlového pile-up efektu (vytlaCovani materialu po stranach
indentoru nad uroven povrchu) Vv okoli indentoru je potfeba zavézt dal$i korekce.
Tyto efekty piispivaji k chybam zaznamenanych hloubek, coz nasledné vyustuje i

k chybam ve vyhodnocovani tvrdosti a modulu.

4.3. Poddajnost pristroje

Pfi indentacnim testovani se ptistroj sam deformuje a tato mira deformace je
ddna hodnotou poddajnosti, Cr. Deformace se pohybuje viadech n&kolika
nanometrdi, presto ji nelze zanedbat (zvlasté u vysoce presnych méfeni). **
Poddajnost Cy zatéZzovaciho pfistroje je definovand jako obrdcena hodnota tuhosti
(1/S) a je uvadénd v jednotkdch [nm/mN]. Pfispévek z pfistroje, Cr, zahrnuje
poddajnost zatézovaci konstrukce, nasady indentoru a drzéku vzorku. Pfi zndmém
zatiZzeni lze vypocitat hloubku, kterd se nasledné pouzije ke korekci, ¢imz se ziska

presnéjsi a realnéjsi hodnota nameétené hloubky.

Napiiklad $patné nasazeny indentor snizuje tuhost celého systému a tedy
zvysuje jeho poddajnost. Kombinace vzorek/indentor a zatéZzovaci konstrukce mohou
byt povazovany za pruziny v sérii, a vtakovém piipadé¢ muize byt poddajnost

kazdého rovnou zapocitana k celkové poddajnosti dh/dP zmétené ptistrojem:

dh 1
T = 5 + Cf. (47)
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4.4. Tvarova funkce hrotu

Plochy A ptedpokladaji dokonalou geometrii indentoru, coz je v praxi
nedosazitelna okolnost. Je tedy nezbytné aplikovat na rovnice ploch, uvadénych
v kapitole 2.2.1. az 2.2.3., korek¢ni faktory. Skute¢na plocha kontaktu je dana
symbolem A, ideélni plocha kontaktu pro danou hloubku h, je poté A;. Aplikovany
korek¢ni faktor je pomér A; /A.

Bézné€ se vyuzivd nepfimd metoda pro vyhodnocovani funkci plochy, kde
postupem je vykondni série indentaci srozdilnym maximalnim zatizenim
(plochou A) na standardnich testovacich vzorcich, jejichz elasticky modul a
Poissoniiv pomér jsou znamy (napiiklad kiemenné sklo s E* = 69,64 GPa a

v = 0,17). Poté nasleduje zpétny vypocet plochy A.

4.5. Pile-up

Pfi nanoindentacnich testech se Casto objevuje tzv. pile-up efekt, kdy material
je pti zatlacovani hrotu vytlacovan po jeho bocich nad uroven povrchu (opacny efekt
se nazyva sink-in), coz muze pusobit problémy pii vyhodnocovani hloubky
indentace. Bolshakov a Pharr®® navrhli vztah zaloZeny na poméru penetracni
hloubky, hs/h;, a deformac¢niho zpeviovani, ktery pfedpovida, zda se efekt dostavi,

nebo ne.

Pokud hf/h; < 0,7, pile-up se neobjevi, bez ohledu na deformacni
zpevhovani. Pokud ale hs/h, > 0,7, pile-up se miZe objevit v zavislosti na efektu
deformac¢niho zpeviiovani. Giannakopoulous a Suresh®™ ukazali, Ze pro hrot

Berkovich se pile-up objevi, pokud hs/h; > 0,875. V Ladaniho® vyzkumu se
ovSem ukazalo, Ze ani pro pomér hs/h, vrozmezi 0,76 — 0,80 se pile-up efekt

neobjevil.
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5. NanoTest

Pfistroj pro nanoindenta¢ni méfeni NanoTest firmy Micro Materials (obr. 12)
byl navrzen pro n¢kolik druhtt méfeni. Kromé nanoindentace zvladne i nano-

impaktni (narazova dynamicka méteni), nebo nano-scratchové testovani (krabani).

Kalibrovany indentor je piivadén do kontaktu s povrchem vzorku diky sile
aplikované prostfednictvim civky a magnetu, umisténych na vrcholu kyvadla.
Kyvadlo je specidlnim zavéSenim upevnéno k ramu pfistroje. Vysledné posunuti
indentoru do povrchu je monitorovano pomoci citlivého kapacitniho ptevodniku a

zobrazovano V realném Case jako funkce zatizeni.

/—Cz'vka + permanentni magnet

} Diamant v
kontaktu se

vzorkem
Generator
/ signalu +

uzavieny
zesilovac

Doraz

10

Zaveseni —/[
Merici / | \ Prevodnik
kondenzator zkusebnich

I oscilaci

Variabih& \B lancni
alancni

tlumeni

zavazi

Obrazek 12) Schéma konstrukce pro piistroj NanoTest (ptevzato z [2]).
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Ptistroj NanoTest je umistén v uzavieném boxu, ve kterém se udrzuje
konstantni teplota (zpravidla se zkousky v oblasti nano a mikro provadéji pii
pokojovych teplotich 23+1°C a relativni vlhkosti nepievysujici 50%)>. Poté, co je
méfeny vzorek upnut na piistroj, a byl vybran vyhovujici, resp. pozadovany
indentacni hrot, zaCina samotné meéteni (zkuSebni povrchy musi lezet kolmo ke

v . 3
sméru indentace”).

Ptistroj ma dvé pracovni pozice, kdy jedna je vybavena kamerou spojenou
s obrazovkou, a v druhé se provadi samotna indentace. Pracovnik musi v prvni
poloze nejdiive najit vzorek, poté na vzorku hledd nejvyhodnéjSi pozici pro
provedeni indentace (resp. indentaci; je obvyklé provadét vice vtiska v sérii) a danou
pozici ,zafixuje”. Operdtor nastavi v pfisluSném softwaru vSechny nalezité
predispozice, které jsou nezbytné pro dané méieni (zatizeni, resp. hloubka vtisku,
pocet vtiskll, jejich jednotlivé vzdéalenosti od sebe, doby pro zatiZzeni, vydrz a
odlehCovani, popt. Cas spusteni a jiné€). Posledni fazi, ktera nasleduje az po provedeni
méfeni, je vyjmuti vzorku (pfipadné i hrotu) a vyhodnoceni vysledkli indentace
(software poskytne pribéhy a vysledky méfeni, a indenta¢ni kiivky). Pfi urcité

potiebé Ize vtisk vyhodnotit i pomoci jinych ptistroju, jako je naptiklad AFM.
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6. Experimentalni prace

Experimentalni ¢ast této prace se zabyva vlivem rtznych experimentalnich
podminek na indentacni (pfesnéji nanoindentaéni) zkousky tvrdosti a redukovaného

modulu pro rizné typy materiald.

Mg¢feni se uskutecnilo pomoci piistroje NanoTest (viz kapitola 5). Namétena
data byla uloZzena do soubord, které se dale vyhodnotily Vv piislusném softwaru
NanoTest Platform Three a ve kterych se eliminovala nestandardni méfeni (vyskyt
chyb, odchylek, nebo jinych dal§ich komplikaci, patrnych z naméfenych dat a
kiivek). Kazdé méfeni nam poskytlo hodnoty maximalni hloubky, plastické hloubky,
maximalniho zatizeni, tvrdosti, redukovaného modulu a plastické a elastické prace.
Plasticka a elasticka prace dale poslouzila k vyhodnoceni celkové prace a poméru
mezi plastickou a celkovou praci. Méfené hodnoty prubéhti indentaci se dale vyuzily
K vytvofeni nazornych grafi pro jejich demonstraci jako dopln€k k ostatnim
vlastnostem a informacim ziskanym 2z nanoindentacniho testu a pro pfipadna

srovnani métenych materiald.

6.1. Testované materialy

Vsechny materidly byly podrobeny testim, jejichz parametry byly voleny
Vv Sirokém rozsahu realnych hodnot dob zatéZovani, vydrze na maximalni hodnot¢ a
odlehCovani. Ziskané vysledky, jejich porovnani a celkové zhodnoceni je uvedeno
V nasledujicim textu. Métené materialy byly voleny dle strukturnich vlastnosti tak,
aby vybrané typy byly zcela odlisSné povahy. Konkrétné se jedna o metalograficky
vybrus oceli AISI-304 (polykrystalicky material), polykarbonat (polymer) a taveny

kifemen (amorfni sklo).

Ocel AISI-304 je jednim z nejvyuzivanéjSich druhd nerezové oceli. Jeji
chemické sloZeni, mechanické vlastnosti, svafitelnost a odolnost proti korozi a
oxidaci (zihanim) poskytuje nejlepSi obecné feSeni za relativné nizkou cenu. Kromé
vybornych vlastnosti pfi nizkych teplotich mé skvélou odezvu na tvrzeni pii
zpracovavani za studena. Tento druh oceli se fadi mezi tzv. austenitické oceli, obsah

uhliku je tedy maximalné 0,08%. *
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Polykarbonat je krystalicky termoplast s dobrymi mechanickymi vlastnostmi,
vysokou odolnosti proti narazu, dobrou tepelnou (samo hasici) a oxidacni stabilitou.
Je transparentni, malo absorbuje vlhkost a vyuziva se ve strojirenstvi. V pfitomnosti
benzinu ma pii pusobicim napéti tendence praskat. Vyuziva se predevSim na CD,
nepristielné vesty (Kevlar), okna, zaskleni stfeSnich svétlika, cocky automobilovych

reflektorti, ochranna skla a jiné optické aplikace. ¥

Taveny kifemen je druh izotropniho amorfniho skla, tvofeného jedinym
komponentem (SiO;) s unikatni kombinaci termalnich, optickych a mechanickych
vlastnosti, coz z né€j vytvaii material, ktery je upfednostiiovany a vyuzivany v mnoha
procesech a aplikacich, kde ostatni materialy nevyhovuji. Vykazuje pevnost a tvrdost
s minimalni rozpinavosti a je extrémné Cisty (pies 99,9%). Diky velmi malému
koeficientu tepelné roztaznosti mize byt rapidné zahiivan a ochlazovan s prakticky
nulovym rizikem prasknuti diky termalnimu Soku. Je také odolny proti vétSiné
substanci (prakticky vSem kyselindm), umoziujici jeho pouziti v naro¢nych a

v e, T 4
nepfiznivych prostredich. *°

6.2. Nanoindenta¢ni experiment

Nanoindenta¢ni experiment probéhl dvéma zpusoby. Prvni piedstavuje
klasické indenta¢ni testovani (obr. 13), pfi némz se hrot po uréitou dobu zatézuje az
na maximalni hodnotu, poté setrva Vv klidu, pfi ¢emz se material dale plasticky
deformuje a piizptisobuje vtlacenému hrotu, a nasledn€ je v urcitém casovém useku
zase odlehc¢en, pfi cemz material vykazuje elastickou regeneraci. Délka regenerace je

zavisla na typu materialu a miize mit délku i nékolika hodin.

Druhy zptisob vykazuje urc¢itou podobnost S pfedchozim zminénym, ov§em zde
je hrot postupné zatézovan a odleh¢ovan v urcitych (procentualnich) usecich (viz
obr. 14).
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Obrazek 13) Ilustra¢ni nanoindenta¢ni kiivka postupného zatézovani (polykarbonat
indentovany hrotem Berkovich).
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Obrazek ¢. 14) Ilustraéni nanoindenta¢ni kiivka ¢astecného odlehéeni (polykarbonat
indentovany hrotem Berkovich).
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Materidlové vlastnosti se testovaly dvéma riiznymi indentory, hrotem typu
Berkovich (trojsténnd pyramida) a sférickym hrotem. Odlisné vlastnosti danych
hroti, popsané v predeslych kapitolach, zapfiCinuji i odliSné zpisoby rozvoje
plastické deformace a nasledné i teoreticky rizné prubéhy indentaci a vystupni

méfené vlastnosti.

Testy jsou popsany Vv tabulce 1 pro ocel AlISI-304, v tabulce 2 pro polykarbonat
a v tabulce 3 pro taveny kiemen. Byla provedena fada experimentt s riznou dobou
zatézovani, vydrze na maximalnim zatizeni a odlehcovani. Kazda tabulka obsahuje
oznaceni testu, které se sklada z tfimistné (pro postupné zatézovani) nebo Ctyfmistné
(pro Caste¢né odlehceni) kombinace Cislic. Pro postupné zatéZzovani je konvence
doba zatéZovani — doba vydrZe na maximu zatizeni — doba odlehdovani
(naptiklad 5-20-5 znamena 5s zatézovani na maximalni hodnotu, 20s vydrz na této

hodnoté a 5s odleh¢ovani).

Pro metodu ¢astecného odlehéeni byla zvolena konvence doba zatéZovani na
lokalni maximum — doba vydrZe na lokialnim maximu — doba odlehcovani na
procentualni ¢ast lokalniho maxima — doba vydrZe na procentuilni d¢asti
lokdlniho maxima (naptiklad 5-1-5-1 znamena 5s zatéZovani na lokalni maximum,
Is vydrz na tomto maximu, 5s odlehcovani na urcité procento lokalniho maxima a 1s
vydrZz na uréitém procentu lokalniho maxima). V provedenych testech se odlehcuje
na 20% lokalniho maxima, pokud neni uvedeno jinak. Rychlost zatéZovani nebo
odleh¢ovani lze vypocitat z podilu sily pisobici na indentor a doby zatéZovani nebo

odlehCovani.
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Tabulka 1 Parametry indentacnich testii provedenych pro ocel AlSI-304

Rychlost
zatézovani
[mN/s]

Material Zatizeni| Oznacenitestu

1-20-1
5-20-5 20,0
10-20-10 10,0
£ 20-20-20 5,0
>
S 60-20-60 1,67
> =
5 £ 10-60-10 10,0
0 3 20-60-20 5,0
oy —
- 3 10-120-10 10,0
(S) [7%2)
B o 20-120-20 5,0
b 10-1200-1 10,0
@ 10-1200-60 10,0
60-1200-10 1,67
1-1-1-1 100,0
= = 5-1-5-1 20,0
c C E
S 8 3 5-5-5-5 20,0
2@ N 10-1-10-1 10,0
O O o
»n © = 10-5-10-5 10,0
20-5-20-5 5,0
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Tabulka 2 Parametry test pro polykarbonat

Material

bruh Rychlost
Hrot testy Zatizeni| Oznaceni testu zatéZovani
[mN/s]
10-20-10 10,0
20-20-20 5,0
0,5-60-0,5 200,0
1-60-1 100,0
£ 5-60-5 20,0
2 10-60-10 10,0
= Z 20-60-20 5,0
3 S 60-60-60 1,7
- 43%, 10-120-10 10,0
£ S 20-120-20 5,0
;.E.» 10-1200-1 10,0
10-1200-10 10,0
10-1200-60 10,0
60-1200-10 1,7
1-30-1-0 - 20% 100,0
EE| . 1-30-1-0 - 90% 100,0
S 8| E | 10-30-100-20% 10,0
= % E 10-30-10-0 - 90% 10,0
» © 20-30-20-0 - 20% 5,0
20-30-20-0 - 90% 5,0
1-20-1 100,0
5-20-5 20,0
10-20-10 10,0
g 20-20-20 5,0
3 60-20-60 1,7
2 >
5 € 10-60-10 10,0
2 S 20-60-20 5,0
S 10-120-10 1,7
5 S 20-120-20 5,0
3 10-1200-1 10,0
3 10-1200-60 10,
60-1200-20 1,7
1-1-1-1 - 20% 100,0
cel o 5-1-5-1 - 20% 20,0
ZE| E 5-5-5-5 - 20% 20,0
§ 2| 8 10-1-10-1 - 20% 10,0
3 % & | 10-5-10-5-20% 10,0
20-5-20-5 - 20% 5,0
40-5-40-5 - 20% 2,5
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Tabulka 3) Parametry testd pro taveny kiemen

Rychlost
zatézovani
[mN/s]

Material Zatizeni| Oznacenitestu

1-20-1
= 5-20-5 20,0
g 10-20-10 10,0
9 z 20-20-20 5,0
N £ 60-20-60 1,7
s | = 10-60-10 10,0
< 2
S z 20-60-20 5,0
>
2 e 10-120-10 10,0
2 20-120-20 5,0
41714 100,0
EE| =z 5-1-5-1 20,0
Zc =
S 3 o 5-5-5-5 20,0
26| N 10-1-10-1 10,0
QO O o
wol| = 10-5-10-5 10,0
20-5-20-5 5,0
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6.3. Méreni pri postupném zatéZovani

V nasledujicim textu jsou diskutovany rozdily v tvrdosti, redukovaném modulu
a podil vynalozené plastické prace a prace celkové pro sféricky hrot a hrot typu
Berkovich na tfech riznych materidlech — oceli, skle a polymeru pfi meéteni

S postupnym zatéZovanim.

6.3.1. Ocel AlSI-304 pro hrot Berkovich

Pro mé&feni oceli AISI-304 pii maximalnim zatizeni indentoru o velikosti
100 mN byly vytvotfeny grafy tvrdosti (obr. 15 a obr. 16) a redukovaného modulu
(obr. 18 a obr.19), u kterych je vzdy minimaln¢ jeden parametr stejny (doba
zatézovani, vydrze nebo odleh¢ovéani). Dale byly vypracovany grafy sumarizujici
vSechny méfené parametry (obr. 17 a obr. 20) a graf poméru plastické a celkové

prace (obr. 21).

Protoze doba vydrze 1200s byla zhodnocena jako extrémni parametr (obvykle
se vyuzivd pifi studovani creepu daného materialu), byly ureny dvé hodnoty
pramérné tvrdosti a redukovaného modulu, jedna pouze pro indentac¢ni testy s délkou
vydrze 1200s, a druhd s vynechanim testli s dobou vydrze 1200s (toto plati i pro
polykarbonat). Vypocitany pramér tvrdosti pro dobu vydrze 1200s ¢ini
(2,49+0,14) GPa, bez ni poté (2,69+0,27) GPa. Pti pohledu na obr. 16 lze vidét lehce
klesajici trend tvrdosti S rostouci dobou vydrze, ale pii pohledu na obr. 17 a vzeti
v uvahu prumér tvrdosti vidime, Zze se hodnoty drzi v rozsahu nejistoty méfeni. To
znamena, ze a¢ maji parametry indenta¢niho testu vliv na hodnoty tvrdosti, tak se
stale pohybuji Vv mezich danych smérodatnou odchylkou. Zavérem tedy mizeme fici,
ze krom¢ doby vydrze 1200s neméd zména parametri testu v ptipadé méfeni oceli

AlSI-304 hrotem Berkovich na hodnoty tvrdosti vliv.
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Obrazek 15) Tvrdost méfena pro rizné doby zatéZzovani a odlehcovani pii
konstantni dob¢ vydrze 20s.
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Obrazek 16) Tvrdost
zatézovani 10s.
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Obrazek 17) Srovnani hodnot tvrdosti ziskanych indenta¢nim testem provedenym
pii riznych dobéch zatizeni, vydrze a odlehceni.
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Hodnoty redukovaného modulu, jak Ize vidét zobr. 20, jsou v rozsahu
195-230 GPa, kdy vypocitany pramér pro dobu vydrze 1200s nabyva hodnot
(208,7+3,8) GPa a bez parametru 1200s hodnot (213,7+16,1) GPa. I pies to, ze se
v méfeni vyskytovalo nékolik extrémnich hodnot, se vSechny parametry nachézi
v rozsahu smérodatnych odchylek. Pomér plastické a celkové prace je mezi
84 a 93%, jak je patrné z obr. 21, coz znamena, Ze material podléha z vétsi Casti

plastické deformaci a jen malo elasticky relaxuje.

AISI-304, Berkovich, 100 mN
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Obrazek 18) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatéZzovani a odlehovani
pfi konstantni dobé vydrze 20s.
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Obriazek 19) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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AISI-304, Berkovich, 100 mN
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Obrazek 20) Srovnani hodnot redukovaného modulu ziskanych indentacnim testem
provedenym pii riiznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.
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Obrazek 21) Srovnani vypocitanych hodnot poméru plastické a celkové prace
z indenta¢niho testu pfi riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.

6.3.2. Ocel AlISI-304 pro sféricky hrot

Pro sféricky hrot byly vybrany téméf totozné parametry jako pro hrot
Berkovich. Vétsi riznorodosti métenych dob zatézovani, vydrze a odlehcovani bylo
mozno vytvofit vice ,,skupin® s jednim stejnym parametrem, kterym je dana skupina
charakteristicka. Pro maximalni zatizeni hrotu 100 mN byly vytvofeny grafy tvrdosti
(obr. 22 az 25) a redukovaného modulu (obr. 27 az 30). Dale byly vypracovany grafy
sumarizujici vSechna méfeni na oceli AISI-304 pro sféricky hrot (obr. 26 a obr. 31) a
graf poméru plastické a celkové prace (zobrazeno na obr. 32). Na zavér je uvedeno
porovnani mezi pouzitim sférického a Berkovichova indentoru v piipadé indentace
oceli AISI-304.
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Vypocitany primér tvrdosti pouze pro délku vydrze 1200s ¢ini
(2,73+0,15) GPa, bez ni potom (2,91+0,23) GPa. Trend rostouci tvrdosti S rostouci
dobou zatézovani a odlehCovani Ize vidét az na obr. 25 pro dobu vydrze 1200s, i
kdyz neni nijak vyrazny. PovétSinou ale zména parametri zadny jasny vliv nema, a
pokud vezmeme v uvahu prumérnou tvrdost a jeji odchylku, tak do tohoto kritéria

spadaji vSechny méfené hodnoty.

Pii porovnani méfeni tvrdosti hrotem Berkovich a sférickym hrotem Ize
z vysledkt vycist, ze rozdily v tvrdosti jsou nepatrné. Rozdil praméri pro délku
vydrze 1200s je v porovnani obou hrott pfiblizné stejny, jako je tomu u priméra bez
tohoto parametru, tedy kolem 8%. Dle vysledkt tedy na méfeni tvrdosti nema

vyrazny vliv ani zvoleny typ hrotu, ani zvolené parametry testu.

AISI-304, Sféra, 100 mN
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Obrazek 22) Tvrdost métend pro rizné doby zatézovani a odlehcovani pii
konstantni dobé& vydrze 20s.
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AISI-304, Sféra, 100 mN
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Obrazek 23) Tvrdost méfena pro ruzné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 24) Tvrdost méfena pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 20s.
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Obrazek 25) Tvrdost métena pro rizné doby zatéZzovani a odlehCovani pii
konstantni dob¢ vydrze 1200s.
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AISI-304, Sféra, 100 mN
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Obrazek 26) Srovnani hodnot tvrdosti ziskanych indenta¢nim testem provedenym
pfi riznych dobéch zatizeni, vydrze a odlehceni.

V grafech pro redukovany modul (obr. 27 az 30) nebyla pozorovana zadna
jednotnd zavislost na zméné parametri, vypocitany pramér redukovaného
modulu pro dobu vydrze 1200s ¢ini (214,5+11,9) GPa, pro ostatni parametry poté
(214,7+16,4) GPa. Jejich rozdil je tedy minimalni, coz lze poznat i z obr. 31, kdy
kromé dvou extrémnich hodnot pfi parametrech 1-20-1 a 10-1200-10 jsou vSechny
hodnoty v rozmezi piiblizné 25 GPa. Hodnota redukovaného modulu pii 1-20-1 je
dokonce vyssi, nez meze smérodatné odchylky. Toto muize byt nasledkem pfilis
rychlého zatézovani a odlehcovani. Pokud bychom vynechali méteni 1-20-1, tak

pom¢r plastické a celkové prace se nachazi mezi 86 a 92% (obr. 32).

Pti porovnani obou hroti dojdeme k zavéru, ze pro redukovany modul je
naméfena hodnota u sférického hrotu pfiblizné o 0,5% vyssi, nez u hrotu Berkovich.

Zavérem tedy mlizeme fici, Ze ani na redukovany modul nema vybér hrotu tc¢inek.
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AISI-304, Sféra, 100 mN
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Obrazek 27) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odleh¢ovani
pfi konstantni dobé vydrze 20s.
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Obrazek 28) Redukovany modul méfeny pro rtizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 29) Redukovany modul mé&feny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 20s.
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AISI-304, Sféra, 100 mN
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Obrazek 30) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odleh¢ovani
pfi konstantni dob¢ vydrze 1200s.
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Obrazek 31) Srovnani hodnot redukovaného modulu ziskanych indenta¢nim testem
provedenym pii riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.

AISI-304, Sféra, 100 mN

Plasticka/celkova prace [%]

Obrazek 32) Srovnani vypoéitanych hodnot poméru plastické a celkové prace
z indentacniho testu pfi riznych dobach zatiZeni, vydrze a odleh¢eni.
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6.3.3. Polykarbonat pro hrot Berkovich

Pro hrot Berkovich bylo v ptipadé polykarbonatu métfeno pfi maximalnim
zatizeni o velikosti 10 mN, doby zatéZovani, vydrze a odleh¢ovani byly voleny
podobn¢ jako v ptipad¢ oceli AISI-304, viz tabulka 1 a tabulka 2. Pro dané
parametry byly vytvofeny grafy tvrdosti (obr. 33 az 36) a redukovaného modulu
(obr. 38 az 41), Dale byly vypracovany grafy sumarizujici v§echny ziskané hodnoty
tvrdosti a redukovaného modulu (obr. 37 a obr. 42) a graf poméru plastické a celkové

prace (uvedeny na obr. 43).

Vypoéitany pramér tvrdosti pro dobu vydrze 1200s ma velikost
(0,136+£0,003) GPa, bez ni nabyva hodnot (0,199+0,004) GPa. Trend klesajici
tvrdosti s rostouci dobou vydrze lze pozorovat pro stejnou dobu zatézovani 10s na
obr. 34, podobny trend lze vidét i pro konstantni dobu zatézovani 20s na obr. 35,
ovSem zde neni pokles tak znatelny. Pro dobu vydrze 1200s jsou z obr. 37 velmi
patrné rozdily v tvrdosti oproti ostatnim parametrim. Pokud srovname naméiené
hodnoty s primérnou hodnotou bez délky vydrze 1200s, zjistime, Ze tomuto vyhovuji
pouze parametry 1-20-1, 20-20-20, 10-60-10 a 20-60-20. Ostatni hodnoty nejsou

nijak rapidné rozdilné, ale do danych mezi smérodatné odchylky uz nespadaji.

Na obr. 37 mizeme ale také pozorovat klesajici trend, a to v rimci zvySovani
doby vydrze. Doba vydrze 1200s je nejspiSe i zde piili§ extrémni a neméla by se

Vv meéteni tvrdosti vyuzivat.

Polykarbonat, Berkovich, 10 mN
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Obrazek 33) Tvrdost méfena pro rizné doby zatéZzovani a odlehCovani pii
konstantni dobé& vydrze 20s.
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Polykarbonat, Berkovich, 10 mN

0,22
0,21 -
. 0,20 A
S 0,19 -
O 0,18 -
£ 0,17 -
g_ 8,16 g
> 0,15 A1
F 014
0.13 1 B
0,12 - . T T
S N S S
Q Q Q Q
s ° g P
N % ,\/0 '\9

Obrazek 34) Tvrdost méfena pro ruzné doby vydrze a Kkonstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 35) Tvrdost méfena pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 20s.
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Obrazek 36) Tvrdost métena pro rizné doby zatéZzovani a odlehCovani pii
konstantni dob¢ vydrze 1200s.
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Polykarbonat, Berkovich, 10 mN
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Obrazek 37) Srovnani hodnot tvrdosti ziskanych indenta¢nim testem provedenym
pfi riznych dobéch zatizeni, vydrze a odlehceni.

Zamé&iime-li se na grafy a hodnoty redukovaného modulu, dojdeme v prvni
fad¢ k zavéru, ze pro dobu zatézovani 20s (obr. 40) redukovany modul se zvySujici
se dobou vydrze lehce roste. Urcity trend lze vidét i na obr. 42, kde se sumarizuji
vSechny naméfené hodnoty. Pro doby vydrze 60 a 120s se zda, ze hodnoty
redukovaného modulu se zvysujici se dobou zatézovani a odlehcovani klesaji, ovsem
takovyto zaver nelze s jistotou potvrdit. Pro dobu vydrze 1200s je pozorovan vyrazny

vliv rychlosti zatéZovani a odleh¢ovani, coz je patrné z pozorovani na obr. 42.

Vypocitany primér redukovaného modulu s délkou vydrze 1200s Ccini
(3,50+0,04) GPa, bez tohoto parametru potom (3,69+0,03) GPa. Rozdil je tedy
kolem 5%. Do pruméru bez doby vydrze 1200s vétsina hodnot spada, nebo se k nim
velmi pfibliZzuje a zadvérem muizeme fici, Ze zména parametrli nema nijak rapidni vliv
na meéfeni redukovaného modulu. Parametr 10-1200-1 ma podobné hodnoty
redukovaného modulu jako ostatni s niz$i dobou vydrze, tohle by mohlo mit na
svédomi pfili§ rychlé odlehéeni hrotu. Pokud nebudeme brat v ivahu dobu vydrze
1200s, potom je pomér plastické a celkové prace mezi 60 a 68% (obr. 43), coz
znamend, ze material podléhd vice plastické nez elastické deformaci. Pomér prace
pro dobu vydrze 1200s nabyva hodnot az kolem 78%, coz je o 10% vice nez v ramci
piedeslého. Z poméru lze tedy potvrdit, ze parametr doby vydrze 1200s ani zde

nejspis nebude idealni pro méfeni.
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Polykarbonat, Berkovich, 10 mN
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Obrazek 38) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatéZzovani a odleh¢ovani
pfi konstantni dobé vydrze 20s.
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Obrazek 39) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 40) Redukovany modul mé&feny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 20s.
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Polykarbonat, Berkovich, 10 mN
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Obrazek 41) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odleh¢ovani
pfi konstantni dob¢ vydrze 1200s.

Polykarbonat, Berkovich, 10 mN
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Obrazek 42) Srovnani hodnot redukovaného modulu ziskanych indenta¢nim testem
provedenym pii riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.

Polykarbonat, Berkovich, 10 mN
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Obrazek 43) Srovnani vypocitanych hodnot poméru plastické a celkové prace
z indentacniho testu pfi riznych dobach zatiZeni, vydrze a odleh¢eni.
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6.3.4. Polykarbonat pro sféricky hrot

Pro sféricky hrot byly oproti predeslému testu lehce pozménény parametry
méfeni, a to jak doby zatéZovani a odlehCovani, tak i doby vydrze, viz tabulka 2.
Mg¢éfteno bylo pfi maximalnim zatizeni o velikosti 10 mN. Tvrdost pro métené doby
zatézovani, vydrze a odlehcovani je zobrazena na obr. 44 az 46, redukovany modul
nasledné na obr. 48 az 50. Sumarizace vSech méfeni tvrdosti a redukovaného modulu
pro polykarbonat indentovany sférickym hrotem zobrazuje obr. 47 pro tvrdost a

obr. 51 pro redukovany modul. Pomér plastické a celkové prace ukazuje obr. 52.

Vypoéitany pramér tvrdosti pro vydrz 1200s ma velikost (0,165+0,007) GPa,
pro ostatni doby vydrze potom (0,216+0,002) GPa. Trend klesajici tvrdosti S rostouci
dobou vydrze Ize pozorovat pro konstantni dobu zatézovani 10s na obr. 44, pro vydrz
60s (obr. 45) 1ze na druhou stranu pozorovat velmi poklidny rast tvrdosti. Kromé
doby vydrze 1200s se hodnoty ale drzi v ur€itém rozumném rozmezi a kromé vydrze

120s se nachdzi i v relaci primérné hodnoty a jeji smérodatné odchylky.

Pfi srovnani sférického a Berkovichova hrotu dojdeme k zavéru, ze rozdily
opét nebudou nijak markantni, priblizné 8%. Je to priblizné stejné jako V pripadé
AISI-304, a zavérem tedy miizeme fici, Zze pro meéfeni tvrdosti mizeme zvolit
Vv piipad¢ polykarbonétu jak sféricky hrot, tak hrot Berkovich. V obou piipadech jsou
hodnoty namétené pro dobu vydrze 1200s vyrazné jiné a i pro polykarbonat mohou

byt zhodnoceny jako extrémni a nevyhovujici méfeni tvrdosti.

Polykarbonat, Sféra, 10 mN
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Obrazek 44) Tvrdost méfena pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Polykarbonat, Sféra, 10 mN

0,23
0,22
E 0,21 A
& 0,20 -
2 0,19 -
[]
< 0,18
F 0,17
0,16 -
0,15 1 T T T T T
% N % o N N
NI S H S
S ¥ L F 8
& S Y

Obrazek 45) Tvrdost méfena pro rizné doby zatéZzovani a odlehcovani pii
konstantni dobé¢ vydrze 60s.
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Obrazek ¢. 46) Tvrdost méfena pro rizné doby zatéZzovani a odlehCovani pii
konstantni dob¢ vydrze 60s.
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Obrazek 47) Srovnani hodnot tvrdosti ziskanych indenta¢nim testem provedenym
pii riznych dobéch zatizeni, vydrze a odlehceni.

61



Pfi pohledu na grafy redukovaného modulu neni pozorovany zadny patrny
trend vyvoje se zménou dob zatézovani, vydrze nebo odleh¢ovani. Na obr. 49 a 51
Ize ovSem vidét, ze pro parametr 0,5-60-0,5 nastava vyrazny pokles hodnoty
redukovaného modulu. Toto mize mit na svédomi ptili§ vysoka rychlost zatézovani

a odleh¢ovani.

Vypocitany primér redukovaného modulu nabyva hodnot (3,63+0,06) GPa pro
dobu vydrze 1200s, pro méfeni bez této doby poté (3,67+0,04) GPa. Rozdil je zde
minimalni (kolem 1%). Do priméru bez délky vydrze 1200s vétSina hodnot spada,
nebo se k nim velmi pfibliZzuje a zavérem muZzeme fici, Ze zména parametrti nema ani
zde nijak rapidni vliv na méfeni redukovaného modulu. Mozna lze jen podotknout,
ze prili§ kratka doba zatéZovani a odlehcovani usti ve vysledky, které se s ostatnimi
prilis neshoduji. Pokud nebude brat v uvahu dobu vydrze 1200s, potom je pomér
plastické a celkové prace mezi 55 a 68% (obr. 52). Pomér prace pro dobu vydrze
1200s nabyva hodnot az kolem 75%, coz je téméf o0 10% vice nez v ramci

predeslého.

Pfi porovnéani obou hrotit dojdeme k zavéru, Ze rozdil v redukovaném modulu
je maximalné 1%, coz nas utvrzuje v tom, Ze ani zde nezalezi na pouzitém hrotu.
Opét se ale lze shodnout na piedeSlém tvrzeni, ze doba vydrze 1200s je

problematickym parametrem pro méfeni tvrdosti i redukovaného modulu.
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Obriazek 48) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Polykarbonat, Sféra, 10 mN
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Obrazek 49) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odlehovani
pfi konstantni dob¢ vydrze 60s.
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Obrazek 50) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odleh¢ovani
pti konstantni dob¢ vydrze 1200s.
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Obrazek 51) Srovnani hodnot redukovaného modulu ziskanych indentaénim testem
provedenym pii riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.
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Polycarbonate, Sféra, 10 mN
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Obrazek 52) Srovnani vypocitanych hodnot poméru plastické a celkové prace
z indentacniho testu pfi riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.

6.3.5. Taveny ki‘femen pro hrot Berkovich

Pro taveny kifemen prob&hlo méfeni s podminkami testu podobnymi jako u
oceli AISI-304 a polykarbonatu, ovS§em s tim rozdilem, Ze byly vynechany doby
vydrze delsi nez 120s, viz tabulka 3. Testovano bylo pfi maximalnim zatizeni
100 mN. Pro dané parametry byly vytvofeny grafy tvrdosti (obr. 53 az 55) a
redukovaného modulu (obr. 57 az 59), VSechna meéfeni tvrdosti a redukovaného
modulu jsou sesumarizovany na obr. 56 pro tvrdost a na obr. 60 pro redukovany

modul. Obr. 61 znazornuje pomér plastické a celkové prace.

Vypocitany pramér tvrdosti je (8,77+0,24) GPa. Trend klesajici tvrdosti se
zvysujici se dobou vydrze lze pozorovat pro stejnou dobu zatézovani 10s na obr. 54,
podobny trend lze vidét i pro konstantni dobu zatézovani 20s na obr. 55. Pokud si ale
prohlédneme hodnoty na obr. 56, zjistime, ze vSechna méfeni spadaji do relace
praméru a mezi smérodatné odchylky, coz vede k zavéru, ze a¢ ma zména parametri

vliv na hodnoty tvrdosti, nejsou nijak extrémni.
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FS-2, Berkovich, 100 mN
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Obrazek 53) Tvrdost méfena pro rizné doby zatéZzovani a odlehcovani pii
konstantni dob¢ vydrze 20s.
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Obrazek 54) Tvrdost méfena pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 55) Tvrdost méfena pro ruzné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 20s.
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FS-2, Berkovich, 100 mN
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Obrazek 56) Srovnani hodnot tvrdosti ziskanych indenta¢nim testem provedenym
pfi riznych dobéch zatizeni, vydrze a odlehceni.

Pro redukovany modul 1ze vidét pii stejné dobé zatézovani 10s a 20s (obr. 58 a
obr. 59), ze tak jako u hodnot tvrdosti i zde hodnoty klesaji. Vypocitany pramér
redukovaného modulu nabyva hodnot (70,72+0,75) GPa. Pti pohledu na obr. 60 Ize
vidét, ze do dané¢ho priméru spadaji vSechna méfeni kromé 1-20-1, u kterého je
hodnota redukovaného modulu vys$$i nez u ostatnich. Tento parametr by mohl byt

problémovy, a nemél by byt v méfenich zakomponovan.

Pomér plastické a celkové prace je mezi 35 a 39% (obr. 61). To poukazuje na
fakt, Ze taveny kiemen se ve velké mite elasticky navraci a plasticky se deformuje

jen z piiblizné jedné tietiny celkové deformace.
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Obrazek 57) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odleh¢ovani
pii konstantni dob¢ vydrze 20s.
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FS-2, Berkovich, 100 mN
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Obrazek 58) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 59) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 20s.
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Obrazek 60) Srovnani hodnot redukovaného modulu ziskanych indentaénim testem
provedenym pii riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.
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FS-2, Berkovich, 100 mN
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Obrazek ¢. 61) Srovnani vypocitanych hodnot poméru plastické a celkové prace
z indentacniho testu pfi riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.

6.3.6. Taveny kifemen pro sféricky hrot

Pro sféricky hrot prob&éhlo méfeni se stejnymi parametry jako u hrotu
Berkovich. Testovano bylo pfi maximalnim zatizeni 100 mN. Pro dané testovani
byly vytvoieny grafy tvrdosti (obr. 62 az 64) a redukovaného modulu (obr. 66 az 68),
Déle byly vypracovany grafy sumarizujici vSechny meétfené parametry (obr. 65 a

obr. 69) a graf poméru plastické a celkové prace (obr. 70).

Vypocitany primér tvrdosti je (9,34+0,18) GPa. Trend klesajici tvrdosti lze
pozorovat pro stejnou délku zatézovani 10s na obr. 63, podobny trend lze vidét i pro
konstantni délku zatézovani 20s na obr. 64. Stejny pribéh je pozorovatelny i pro hrot
Berkovich na obr. 54 a 55 pro stejné parametry. Pokud si ale prohlédneme hodnoty
na obr. 65, zjistime, ze vSechna méfeni spadaji do relace priméru a mezi, danych
jeho smérodatnou odchylkou, coz vede ke stejnému zavéru jako v piipadé hrotu
Berkovich, tedy Ze a¢ ma zména parametrti vliv na hodnoty tvrdosti, nejsou nijak

extrémni.

Pti srovnani sférického hrotu a hrotu Berkovich lze pozorovat urcitou
podobnost, hlavné v trendech pro konstantni doby zatézovani 10s a 20s. Indentace
sférickym hrotem vykazuje ovSem v ramci tvrdosti, viz obr. 65 a obr. 56. U obou
hrotti Ize ovSem vidét, ze parametr 1-20-1 Gsti v pochybné hodnoty tvrdosti a nemé¢l
by byt pouzivan. Namétené primérné hodnoty tvrdosti jsou vyssi u sférického hrotu,

a to piiblizné o 6%.
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FS-2, Sféra, 100 mN
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Obrazek ¢. 62) Tvrdost méfena pro rizné doby zatéZzovani a odlehfovani pii
konstantni dob¢ vydrze 20s.
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Obrazek 63) Tvrdost méfena pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 64) Tvrdost méfena pro ruzné doby vydrze a Kkonstantni dobu
zatézovani 20s.
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FS-2, Sféra, 100 mN
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Obrazek 65) Srovnani hodnot tvrdosti ziskanych indenta¢nim testem provedenym
pfi riznych dobéch zatizeni, vydrze a odlehceni.

Pro redukovany modul neni viditelny zZadny jasny trend, a kromé& parametru

1-20-1 se vSechny hodnoty redukovaného modulu pohybuji v okoli vypocitaného
priaméru, ktery ¢ini (9,34+0,18) GPa.

Pomér plastické a celkové prace je mezi 25 a 30% (obr. 70), coz je jeSté méng,
nez v piipadé¢ Berkovichova indentoru. Vede to ovSem ke stejnému zavéru jako u
hrotu Berkovich, tedy Ze material se plasticky deformuje jen z jedné tietiny celkové
deformace, a tedy se znana Cast materidlu po odlehceni elasticky navraci. Vyssi
podil elastické préace také poukazuje na fakt, Ze sféricky hrot je vhodnéjsi pro méteni

elastickych vlastnosti, coz je i v souladu s teorii.

Pti srovnani méfeni redukovaného modulu pro sféricky hrot a hrot Berkovich
vidime, Ze v obou piipadech se, az na parametr 1-20-1, vSechny hodnoty pohybuji
kolem primérné hodnoty. Primérna vypocitand hodnota je u Berkovichova hrotu
pfiblizn€ o 4% vyssi, nez u sférického hrotu, a ani v tomto piipad¢ tedy nezélezi na
vybéru indentoru. Méfeni pro 1-20-1 se i zde vymyka standardu a nemél by byt

pouzivan ani pii méfeni redukovaného modulu.
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FS-2, Sféra, 100 mN
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Obrazek 66) Redukovany modul méteny pro rizné doby zatézovani a odleh¢ovani
pfi konstantni dob¢ vydrze 20s.
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Obrazek 67) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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Obrazek 68) Redukovany modul méfeny pro rizné doby vydrze a konstantni dobu
zatézovani 10s.
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FS-2, Sféra, 100 mN
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Obrazek 69) Srovnani hodnot redukovaného modulu ziskanych indentacnim testem
provedenym pii riiznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.
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Obrazek 70) Srovnani vypocitanych hodnot poméru plastické a celkové prace
z indenta¢niho testu pii riznych dobach zatizeni, vydrze a odlehceni.

6.4. Méreni s ¢astecnym odleh¢enim

Pii testovych cyklech s ¢astecnym odlehéenim jsou parametry testu naptiklad
5-1-5-1, coZ znamend, Ze hrot se zatéZuje po dobu 5S na lokalni maximum, 1s na
tomto maximu setrva, 55 se odleh¢uje na lokalni minimum a 1s na tomto minimu
setrva. Posledni ¢islo udava procentudlni hodnotu lokalniho maxima zatizeni, na
kterou se indentor odleh¢i (naptiklad na 20% lokalni maxima). Indentace, kde neni

uvedeno jinak, se odleh¢uji pravé na hodnotu 20% lokalniho maxima.
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V nasledujicim  textu jsou vyobrazeny pfipadné rozdily v tvrdosti,
redukovaném modulu a podil vynalozené plastické prace a prace celkové pro
sféricky hrot a hrot typu Berkovich na tfech riznych materialech — oceli, skle a
polymeru pii méfeni s ¢asteCnym odleh¢enim. Jsou zde zhodnoceny i rozdily mezi

obéma metodami, kdy jako srovnavana hodnota bude primér bez doby vydrze 1200s.

6.4.1. Ocel AlSI-304 pro hrot Berkovich
Pfi indentaci s CasteCnym odlehéenim bylo u oceli AISI-304 pro hrot

Berkovich voleno zatéZzovani od 10 mN az po maximum 200 mN.

Tvrdost postupné klesa z hodnot mezi 3,3 a 3,8 GPa pii 10 mN na hodnoty
mezi 2,3a2,7GPa piti 200 mN (obr. 71). Nejvyssi tvrdost lze naméfit pfi
parametrech 10-1-10-1, nejnizs8i pii 1-1-1-1, hodnoty ostatnich méfeni se pohybuji
kolem stfedni hodnoty. Pfi srovnani této metody s predeslou jsou zde pti 100 mN
hodnoty v rozsahu 2,69-2,99 GPa, zatimco prumérna tvrdost naméfena klasickou
indentaci dava hodnotu (2,69+0,27) GPa. Caste¢nym odleh¢enim dostaneme tedy

vy$si hodnoty tvrdosti, nez v ptipad€ postupného zatézovani.

Ac¢ jsou hodnoty redukovaného modulu v rozmezi 205-225 GPa pti 10 mN, dle
grafu jsou v prubéhu testu velmi proménné a ke konci testu jsou v rozmezi
211-223 GPa pti 200 mN, nejblize stfedni hodnoté se pohybuje test 20-5-20-5
(obr. 72). Pfi srovnani této metody s piedeslou dostavame zde pii 100 mN hodnoty
v rozsahu 209,9-223,9 GPa, prumérny redukovany modul naméfeny klasickou
indentaci dava hodnotu (213,7+16,1) GPa.

Vydrz na lokalnim maximu a minimu o délce 1s neni optimalni, protoze dava
extrémni hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu, viz obr. 71 a obr. 72. Toto je

zpusobeno nedostate¢nou dobou pro relaxaci materialu.
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AISI-304, Berkovich, 10-200 mN
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Obrazek 72) Srovnani vSech parametri méfeni redukovaného modulu.
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6.4.2. Ocel AlISI-304 pro sféricky hrot
Pfi indentaci s ¢astecnym odlehcenim bylo u oceli AISI-304 pro sféricky hrot
voleno totozné zatézovani, jako pro hrot Berkovich, tedy od 10 mN az po maximum

200 mN.

Tvrdost oproti hrotu Berkovich postupné roste zhodnot v rozmezi
1,3-1,5 GPa na hodnoty mezi 2,4 a 2,6 GPa (viz obr. 73). Pti srovnani této metody
s predeslou dostavame zde pti 100 mN hodnoty v rozsahu 2,41-2,51 GPa, primérna
tvrdost naméfena klasickou indentaci dava hodnotu (2,92+0,231) GPa. Casteénym
odleh¢enim tedy dostaneme niz8i hodnoty tvrdosti, nez v piipadé postupného

zatézovani, oproti predeslému hrotu je to ptesny opak.

Pocateéni hodnoty redukovaného modulu jsou vrozmezi 125-145 GPa, v
pribéhu testu ale rostou az do hodnot v rozmezi 180-195 GPa. Nejblize stfedni
hodnot¢ se pohybuje test s parametry 10-5-10-5 (obr. 72). Pfi srovnani této metody
s predeSlou zde dostavame pifi 100 mN hodnoty v rozsahu 185,9-199,9 GPa,
primérny redukovany modul naméfeny klasickou indentaci davd hodnotu
(214,7+16,4) GPa, z ¢ehoz je patrné, ze metoda castecného odlehéeni je v tomto

pripadé€ opét presnéjsi.

Pti srovnani hrotl vidime diametralni rozdily, jak v méfeni tvrdosti, tak
redukovaného modulu, kdy tvrdost mé v ptipad¢ hrotu Berkovich (obr. 71) ptfesné
opaény prubéh, nez u sférického hrotu (obr. 73) — roste. Toto ma nejspi$ spojitost
srozvojem plastické zony pod sférickym a pyramidadlnim hrotem probirané
v kap. 1.2. Redukovany modul ma v piipadé sférického hrotu (obr. 74) stejny pribéh

jako tvrdost.
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AISI-304, Sféra, 10-200 mN
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Obrazek 74) Srovnani v§ech parametrii méteni redukovaného modulu.
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6.4.3. Polykarbonat pro hrot Berkovich
Pfi indentaci s ¢astecnym odlehcenim bylo u polykarbonatu pro hrot Berkovich

voleno zatézovani od 1 mN az po maximum 50 mN.

Tvrdost postupné klesa z hodnot mezi 0,23 a 0,27 GPa na hodnoty mezi 0,15 a
0,21 GPa (obr. 75). Pfi srovnani této metody s predeslou dostavame zde pii 10 mN
hodnoty v rozsahu 0,179-0,225 GPa, primérna tvrdost namétfena klasickou indentaci
dava hodnotu (0,199+0,004) GPa.

Hodnoty redukovaného modulu v rozmezi 4,2-4,5GPa, dle grafu jsou v
prubéhu testu od piiblizné 10 mN velmi proménné a ke konci testu jsou v rozmezi
3,1 — 3,6 GPa. Pfi srovnani této metody s ptredeslou dostavame zde pii 10 mN
hodnoty v rozsahu 3,53-3,69 GPa, primérny redukovany modul naméfeny klasickou
indentaci dava hodnotu (3,69+0,03) GPa.

Pro polymerni materialy, jak je zfejmé z obrazkd 75 a 76, neni vhodné
pouzivat pfili§ pomalé rychlosti zatéZzovani a odlehcovani — toto lze vidét na
parametrech 20-5-20-5 a 40-5-40-5, a ani pfili§ kratké doby zatéZzovani a odleh¢ovani
(1-1-1-1).
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6.4.4. Polykarbonat pro sféricky hrot

Pfi indentaci s ¢aste¢nym odleh¢enim bylo u polykarbonatu pro sféricky hrot
voleno zatéZzovani od 1 MmN az po maximum 10 mN. Byly zvoleny tfi rozdilné
parametry testl s tim, Ze pro kazdy z nich dochéazelo k ¢astecnému odlehceni na 20%

a na 90% lokalniho maxima.

Tvrdost oproti hrotu Berkovich postupné roste z hodnot mezi 0,11 a 0,19 GPa
pti 1 mN na hodnoty mezi 0,19 a 0,23 GPa (obr. 77). Pii zatizeni 10 mN, coz je
V obou pfipadech zatizeni maximalni, se hodnoty pro ¢aste¢né odlehéeni nachazi
v rozsahu 0,192-0,222 GPa, pramérna tvrdost naméfena klasickou indentaci dava
hodnotu (0,217+0,002) GPa.

Pocateéni hodnoty redukovaného modulu jsou vrozmezi 3,9 — 5,9 GPa pfi
1 mN, v prabéhu testu ale klesaji az do hodnot v rozmezi 3,5-3,8 GPa (obr. 78). Pti
srovnani této metody s predeslou dostavame pii 10 mN hodnoty v rozsahu
3,49-3,68 GPa, primérny redukovany modul namétfeny klasickou indentaci dava

hodnotu (3,67+0,08) GPa.

Odleh¢eni na 90% lokalniho maxima se jevi jako nevhodny parametr pro

méfeni pii postupném odlehCovani, jak je patrné z obr. 77 a obr 78.

Pfi srovnadni hroti vidime diametrdlni rozdily v méfeni tvrdosti, U
redukovaného modulu je pribéh sice rozdilny, ale sméfuje stejnym smérem (od
hodnot vysSich k niz§im). Tvrdost mé& v ptipad¢ hrotu Berkovich (obr. 75) pfesné
opaény prubéh, nez u sférického hrotu (obr. 77) — klesa. Pro sféricky hrot byly
naméfeny trochu vyS$i hodnoty, ale rozdil neni nijak extrémni. Toto pfimo souvisi
s teorii indentace, kdy u sférického indentoru se plastickd zona rozviji postupné
S rostouci zatézi. Zatimco pro ostry Berkovichiiv hrot je tvofena okamzité po

kontaktu.
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Polykarbonat, Sféra, 1-10 mN
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Obrazek 77) Srovnani vSech parametrti méteni tvrdosti.
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6.4.5. Taveny kiremen pro hrot Berkovich
Pfi indentaci s Castetnym odlehéenim bylo u taveného kiemene pro hrot

Berkovich voleno zatéZzovani od 10 mN az po maximum 200 mN.

(hloubky okolo 250 nm) na hodnoty mezi 9,2 a 9,5 GPa pro 200 mN (obr. 79). U
metody casteéného odlehceni jsou pii 100 mN hodnoty v rozsahu 8,92-9,25 GPa,
primérnd tvrdost naméfend klasickou indentaci dava hodnotu (8,77+0,24) GPa. Pii

postupném zatézovani ziskdme nizsi hodnotu tvrdosti, ale s vétSim rozptylem.

Redukovany modul se na poc¢atku pohybuje v rozmezi 69—70 GPa, poté roste,
ale pii zatizeni pfiblizn¢ 40 mN za¢ne opét klesat k hodnotam mezi 68,5 a 70,5 GPa,
Pfi srovnani této metody s metodou postupného zatézovani dostavame pii 100 mN
hodnoty v rozsahu 68,9-70,1 GPa, primérny redukovany modul namé&feny klasickou
indentaci dava hodnotu (70,7+0,8) GPa. V tomto pfipadé jsou obé metody velmi
pfesné a neni mezi nimi velky rozdil. Pro pfipomenuti, nominalni hodnota

redukovaného modulu pro taveny kiemen je 69,64 GPa.
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FS-2, Berkovich, 10-200 mN
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Obrazek 80) Srovnani vSech parametrti méfeni redukovaného modulu
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6.4.6. Taveny kiremen pro sféricky hrot
Pfi indentaci s ¢astenym odlehcenim bylo u taveného kiemene pro sféricky

hrot stejné jako pro hrot Berkovich voleno zatéZovani od 10 mN aZz po maximum

200 mN.

Tvrdost oproti hrotu Berkovich postupné roste zhodnot v rozmezi
4,5-5,0 GPa na hodnoty mezi 9,5 a 10,0 GPa (obr. 81). Pfi srovnani této metody
s predeSlou dostavame pii 100 mN hodnoty v rozsahu 9,31-9,57 GPa, prumérna
tvrdost naméfena klasickou indentaci dava hodnotu (9,34+0,18) GPa. Pti postupném
zatézovani tedy dostaneme niz§i hodnoty tvrdosti, nez v pfipadé¢ castecného

odlehceni. Oproti hrotu Berkovich jsou hodnoty tvrdosti u sférického hrotu vyssi.

Pocateéni hodnoty redukovaného modulu jsou Vv rozmezi 62,5-72,5 GPa,
v prubéhu testu ale klesaji az do hodnot vrozmezi 64,0 — 65,5 GPa (obr. 82).
Pfi srovnani obou metod pii 100 mN dostavame pro ¢asteéné odlehceni hodnoty
vrozsahu 67,52-67,98 GPa, primérny redukovany modul naméteny klasickou
indentaci dava hodnotu (67,99+0,59) GPa. A¢ je rozptyl u postupného zatézovani

vEtsi, obe metody déavaji priblizné stejny vysledek.

Praibéh tvrdosti a redukovaného modulu u parametru 1-1-1-1 dava i zde
extrémni hodnoty. Pokles redukovaného modulu pii vysSich zatézich by mohl byt

Vv piipad¢ sférického i Berkovichova hrotu nasledkem praskani skla.

Pti srovnani hrotli vidime velmi podobné pribéhy pii méfeni tvrdosti i
redukovaného modulu. V méfeni tvrdosti i redukovaného modulu, jsou hodnoty
ziskané pomoci hrotu Berkovich (obr. 79 a obr. 80) lehce vyssi, nez u sférického
hrotu (obr. 81 a obr 82). Srovnanim obou metod pro sféricky hrot muzeme vyvodit

zavér, ze pro sklo nema vybér metody zadny podstatny efekt.
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(. Zavér

Cilem této bakalarské prace bylo zjistit, zda pfi nanoindentacnim testovani
existuje vliv zmény parametrii experimentu (doby zatéZovani, odlehcovani a vydrze
na maximalni hodnot¢) na ziskané hodnoty tvrdosti a redukovaného elastického
modulu. VySe zminéné probéhlo pro dva typy nanoindentacniho cyklu, pro cyklus
postupného zatézovani (klasicky nanoindentacni cyklus) a cyklus s c¢asteCnym
odleh¢enim (po urcitém inkrementu zatizeni na indentor nésleduje odlehéeni na dané
procento z lokalniho maxima, toto se déje po nékolika po sob¢ jdoucich krocich).
Indentace se provadély pomoci dvou hrotd, sférického, a pyramidalniho
Berkovichova, do riznych typti materidlii, mezi néz patiila ocel AISI-304,

polykarbonat, a taveny kiemen.

Pfi testovani vlivu parametri u metody postupného zatézovani se doslo
k zavéru, ze pokud se délky zatézovani, vydrze a odlehcovani pohybuji v urcitém
rozmezi, tak jejich zména ma minimalni vliv na naméfené hodnoty tvrdosti nebo
redukovaného modulu. Ty se vétSinou pohybovaly v urCitych mezich, uréenych

pramérem vSech hodnot daného méfeni a jeho smérodatnou odchylkou.

Jednim ze zavérl je i to, Ze nejvice podléha plastické deformaci ocel AISI-304
(ptiblizné z 90ti procent), nasledovana polykarbonatem, ktery se plasticky deformuje
ptiblizn¢ z 60ti procent. Taveny kiemen podléha plastické deformaci pfiblizné z
jedné tretiny celkové deformace, ze dvou tfetin elasticky relaxuje. Pro sféricky hrot u
taveného kifemene byl vypocitan vyssi podil elastické prace, nez tomu bylo v piipadé
Berkovichova indentoru, coz poukazuje na fakt, ze sféricky hrot je vhodnéjsi pro
meéfeni elastickych vlastnosti. To je i v souladu s teorii. Tento rozdil je patrny pouze

na taveném kifemeni.

Méfeni s extrémné nizkou dobou zatéZzovani a odlehcovani (do 5s), nebo
s velmi dlouhou dobou vydrZze na maximalnim zatiZzeni (1200s, vyuziva se ke
studovani creepu) ovSem usti v nestandardni vysledky a tyto parametry testt jsou

tedy siln€ nedoporu¢ovany pro méteni tvrdosti a redukovaného modulu.
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U testovani vlivu parametria za pouziti metody c¢astecného odlehceni bylo
hodnoceni vysledkii komplikovanéjsi. Vystupem testli totiz nebyla jedna jedina
hodnota tvrdosti nebo redukovaného modulu, ale jejich vyvoj se zvysujicim se
inkrementem zatizeni, jinymi slovy hloubkovy profil. V tomto pfipadé¢ mohl mit na
méfeni vliv jak typ testovaného materialu (mohlo dochazet naptiklad
k deforma¢nimu zpeviovani nebo praskani), tak pouzity indentor (rozvoj plastické

oblasti je pro oba indentory rozdilny).

Mg¢feni s odleh¢enim na extrémné vysoké procento lokalniho maxima (90%),
s velmi dlouhymi dobami zatézovani a odlehCovéni, nebo velmi kratkymi dobami
zatézovani a odlehCovani neni doporuceno, protoze usti v nestandardni vysledky.
Vydrz na lokdlnim maximu a minimu o délce 1s neni optimalni, protoze usti v
pochybné hodnoty tvrdosti a redukovaného modulu. Toto je nejspiSe zptsobeno

nedostatecnou dobou pro relaxaci materialu.

Zmény hodnot tvrdosti a redukovaného modulu v pribéhu testovani jsou s
nejvyssi pravdépodobnosti zpisobeny rozdily v rozvoji plastické zony pod sférickym
a pyramidalnim indentorem. U sférického indentoru se plastickd zona rozviji

postupné s rostouci zatézi, zatimco pro ostry Berkovichiv hrot je vytvofena okamzité

po kontaktu.

Vysledky ukazaly, Ze ani typ indentoru, pokud je spravné kalibrovana jeho
tvarova funkce (kalibrace probiha na taveném kiemeni) nevykazuje extrémni rozdily
v méfenych hodnotach. Pokud tedy nechceme studovat rozdilny vyvoj hodnot
tvrdosti a redukovaného modulu se zvySujicim se zatiZenim, nezalezi, zda pouZijeme
hrot sféricky nebo Berkovichtiv. Obecné se ovSem pro méieni elastickych vlastnosti
materidlu vyuziva sféricky hrot. Naopak Berkovichiv indentor se vyuzivéa pfedevS§im

pro méfeni tvrdosti daného materilu.
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Seznam pouzitych symboli

polomér kontaktniho kruhu

promitnuta kontaktni plocha

idedlni kontaktni plocha

Brinellovo ¢islo tvrdosti

konstanta C (Constraint factor)
poddajnost pfistroje

pramér kontaktniho kruhu

pramér indentoru

index houzevnatosti

Youngtv modul pruznosti indentoru
Youngtv modul pruznosti vzorku
redukovany modul

indenta¢ni modul

hloubka

hloubka kontaktniho kruhu métena z volného povrchu
elastické vytlaceni

finalni hloubka, kone¢na hloubka zbytkového vtisku
hloubka kontaktniho kruhu

posunuti povrchu v kontaktnim obvodu
celkova hloubka

tvrdost

Vickersova tvrdost

indentacni tvrdost

konstanta

tlak

sttedni kontaktni tlak

zatizeni indentoru

polomér indentoru

kontaktni tuhost

Vickersova diamantova tvrdost
elasticka prace

plasticka prace

celkova prace

mez kluzu

korekéni faktor tuhosti

indenta¢ni hloubka méfena z kontaktniho kruhu
deformace

Poissoniiv pomér

hlavni (osové) napéti

smykové napéti
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