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Abstrakt

Tato diplomova praca sa zaobera nanoindentacnou skuskou, ktora je stale CastejSie vyuzivana
na urCenie mechanickych vlastnosti materialov. V praci je podrobne popisany cely proces
nanoindentécie a jej vyhody, ako napriklad moznost’ testovania tenkych vrstiev alebo réznych
povlakov. Okrem toho su predstavené zakladné metody analytického spracovania vyslednych
dat pomocou Sneddonovej, Hertzovej a Oliver-Pharr analyzy. Prakticka Cast tejto prace je
zamerana prave na overenie tychto zjednoduSenych analytickych vztahov pomocou
vypoctovych modelov nanoindentacnej skusky kuzel'ového a sférického indentoru vytvorenych
pouzitim metddy konecnych prvkov. V tejto Casti sa neoveruje iba presnost’ samotnych metdd
ale aj aplikovatel'nost’ a nutnost’ pouzitia modifikacii a korekcii spojenych s tymito analyzami.
Skusobné teleso pozostavalo z materialu volframu, ktorého model materialu bol v jednom
pripade uvazovany ako linearne-elasticky a v druhom pripade ako elasto-plasticky. Poznatky
z tejto prace mozu byt uzitocné pre d’alsi vyskum v tejto oblasti ako aj pri roznych aplikaciach
nanoindentacnej skusky.

KPucové slova

nanoindentacia, kuzelovy indentor, sféricky indentor, Sneddonovo rieSenie, Hertzov model,
metoda Oliver-Pharr

Abstract

This diploma thesis deals with the nanoindentation test, which is increasingly used to determine
the mechanical properties of materials. The entire process of nanoindentation and its
advantages, such as the possibility of testing thin layers or different coatings, are described in
more detail in the thesis. In addition, the basic methods of analytical processing of the resulting
data using Sneddon’s, Hertz’s and Oliver-Pharr analysis are presented. The practical part of this
thesis is focused precisely on the verification of these simplified analytical relationships using
numerical models of the nanoindentation test of conical and spherical indenter created using
the finite element method. In this part, not only the accuracy of the methods themselves is
verified, but also the applicability and necessity of using modifications and corrections
associated with these analyses. The test body consisted of tungsten material, the model of which
was considered in one case as linear elastic and in the other as elasto-plastic. Knowledge from
this work can be useful for further research in this area as well as for various applications of
nanoindentation testing.

Key words

nanoindentation, conical indenter, spherical indenter, Sneddon’s solution, Hertz model,
Oliver-Pharr method
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1 Uvod

Nanoindentécia je menej znama ale stale CastejSie vyuzivana metdda na urCenie mechanickych
vlastnosti materialov. Tato metoda je zalozena na principe vtlacania telesa do skusobnej vzorky,
ktorej vlastnosti su predmetom skimania. Z tohto procesu sa zaznamenava hibka vtladenia
telesa vnikajuceho do vzorky a aplikovana sila, z ktorych po analytickom spracovani je mozné
ziskat’ mechanické vlastnosti testovaného materialu. Vel'kou vyhodou nanoindentacie je prave
vel'kost odtlacku v skuSobnom telese po vykonani tejto skusky, ktorého rozmery sa pohybuja
v radoch nanometrov az mikrometrov. Vd’aka tomuto sa ¢asto pouziva aj na testovanie vel'mi
tenkych vrstiev pripadne roznych povlakov, aje dokonca Casto oznacovana aj ako relativne
nedestruktivna skuska.

Nanoindentory sa prvy krat zacali objavovat az v 80. rokoch minulého storocia, priCom
nanoindenta¢na skuska bola zalozend na analytickych vypoctov odvodenych uz v polovici
20. storoCia. Tieto vypocty nesu nazov Sneddonova analyza, ktora v tej dobe pracovala len
s vtlacanim kuzelu do vzorky. Najvacsim obmedzenim tejto analyzy je, Ze sa da pouzit iba
v pripade linearne-elastického materialu skaSobného telesa. Az na konci 20. storocia bola
vytvorena Oliver-Pharr analyza, ktora dokaze zobrat’ do tivahy, nie len elastické, ale aj plastické
spravanie materialu skusobného telesa. Aj najma vd’aka tomuto pokroku sa nanoindentacia
zaCala pomaly rozSirovat, Co prispelo k vzniku dalSich §tadii s novymi korekciami
a vylepSeniami povodnej metody.

Prakticka Cast’ tejto prace je zamerand prave na aplikovanie zjednodusSenych analytickych
vztahov na vysledné data z vypocCtovych modelov nanoindenta¢nych skaSok, urCenych za
pomoci metody konecnych prvkov, a overenie ich platnosti a pouzitelnosti. Prvy vypoctovy
model pozostava z kuzelovitého telesa, nazyvaného indentor, vnikajuceho do skuSobného
telesa tvoreného linearne-elastickym modelom materialu. Tento model blizSie overuje platnost
Sneddonovej analyzy. Samotnd Sneddonova analyza polozila zaklady pre odvodenie
Oliver-Pharr analyzy, a preto druhy vypoctovy model, ktory overuje platnost’ Oliver-Pharr
analyzy, pozostava z rovnakej geometrickej konfiguracie, ako predchadzajuci model, ale je
tvoreny elasto-plastickym modelom materialu skaSobného telesa. Aby bola overend aj
univerzalnost’ tejto metdody na zmenu tvaru indentoru, posledny vypoctovy model pozostaval
z gul'ovitého indentoru, ktorého skusobné teleso je znova tvorené elasto-plastickym modelom
materialu. Pri tomto modeli bola pouzita Oliver-Pharr analyza, ktora bola kvoli gul'ovému tvaru
indentora modifikovana Hertzovou analyzou. Tato praca prispieva k lepSiemu pochopeniu
nanoindentacnej skusky a jej analytického spracovania, pricom samotné vysledky z prakticke;j
Casti overuju nie len platnost’ a pouzitelnost' tychto pouzitych analyz ale taktiez aj ich
modifikacii a korekcii, ktoré by mohli prispiet’ k budicim stidiam tejto témy.
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1.1 Popis problémovej situacie

Nanoindentacia je technika pouzivand na meranie mechanickych vlastnosti materiadlov
pomocou vtladenia indentoru do materialu, pricom hibka vtlatenia je v desiatkach az stovkach
nanometrov. Zahrfila vtlaCenie ostrého hrotu indentoru do povrchu materialu a meranie
vyslednej hibky vtladenia a aplikovanej sily. Tato technika je §iroko pouZivana na $tadium
mechanickych vlastnosti materialov, obzvlast modulu pruznosti a tvrdosti.

V praxi najpouzivanejS§im indentorom pri nanoindentacnej skuSke je Berkovicova trojboka
pyramida. Vsetky analytické vztahy vSak boli odvodené pre kuzelovy tvar indentora, prave
kvoli jeho jednoduchej symetrickej geometrii. Vdaka podobnosti tychto dvoch tvarov
indentorov je mozné aplikovat tieto analytické vztahy aj na Berkovi¢ov indentor za pouzitia
vhodnej korekcie.

Pre rotacne symetrické indentory existuju analytické vztahy, s ktorymi je za pouzitia vyraznych
zjednodusujucich predpokladov mozné urdit charakteristiku aplikovanej sily ku hibke
vtlaCenia. Pouzité analytické vztahy sa nazyvaju Sneddonova analyza, ktora predpoklada
indentaciu elastického polopriestoru tuhym rota¢ne symetrickym indentorom. Z tejto analyzy
bol nasledne odvodeny vztah pre ur¢enie modulu pruznosti za znalosti kontaktnej tuhosti, ktort
je mozné urcit pomocou Oliver-Pharr analyzy.

1.2 Formulacia problému

Overenie zjednoduSenych analytickych vztahov pre vypocty nanoindentacnej skusky pre
indentaciu pomocou kuzelového a sférického indentoru a porovnanie ich vysledkov s
vysledkami ziskanych pomocou numerického rieSenia za pouzitia MKP. Porovnanie bude
vykonané pre nanoindentaciu volframu, ktory najprv bude modelovany pomocou
linearne-elastického modelu materialu, ktory by sa mal viac priblizit k predpokladom
analytickych vztahov a nasledne bude pouzity elasto-plasticky model materialu pre postidenie
vplyvu plastickej deformacie.

1.3 Formulacia ciel’ov prace

e ReSersna Studia vzt'ahujuca sa k téme nanoindentacia a analytické vypocty, ktoré sa k nej
vztahuja

e Vytvorenie vypoctového modelu nanoindentacne; skusky s rotacne symetrickymi
indentormi

e Uskutocnit deformacne-napatovu analyzu indentacnej skusky volframu s kuzel'ovym
indentorom bez uvazovania plastickej deformécie a porovnat numerické vysledky s
analytickym rieSenim

e Uskutocnit deformacne-napatovu analyzu indentacnej skusky volframu s kuzel'ovym
indentorom s uvazovanim plastickej deformacie a urCit vplyv plasticity na vysledky
indentacnej skusky.

e Uskutocnit deformacne-napdtovu analyzu indentac¢nej skusky wvolframu sférickym
indentorom a analyzovat pouzitelnost’ analytickych vztahov pre urCovanie modulu
pruznosti.

17



2 Nanoindentacia

Medzi jednu z najnovsich metdd na zistenie mechanickych vlastnosti materialov patri prave
nanoindentacia. Prvé zmienky o indentacnej skuske pochadzaji uz z konca 19. storocia, kedy
bola len spomenuta a nebola d’alej matematicky rozpracovana [1]. Az neskor v 80. rokoch 20.
storoCia boli prvy krat predstavené matematické metody na odvodenie vzt'ahu pre kontaktna
tuhost, ktoré polozili zaklady pre d'alSie Studie nanoindentacie [2]. V 90. rokoch minulého
storoCia nasledovali technologické vylepSenia pristrojového vybavenia a metod na ziskavanie
mechanickych vlastnosti z testov [2]. Tieto vylepSenia prispeli k popularizacii nanoindentacie
a zavedeni tejto skusky ako dolezitého nastroja pri materidlovom vyskume. Odvtedy sa tato
metodda zacala rozvijat velmi rychlo, jak technologicky tak aj v samotnej Skale materialov, na
ktoré sa mohla aplikovat’.

Nanoindentacia primarne slizi na ur€enie modulu pruznosti a tvrdosti skuSobného telesa.
Vyhodu oproti inym mechanickym skuskam, ako napriklad jednoosa tahova skuska alebo
Smykova skuska, nachadza vo forme nenarocCnosti na tvar vzorky. Napriklad pri jednoose]
tahovej skuske je nutnd normovana vzorka z daného testovaného materialu, ktorej vyroba
a nasledné testovanie moze zabrat’ vel'a Casu. Pri nanoindentécii nie je nutny ziaden Specidlny
tvar, pricom jedina nutna podmienka je aby vzorka mala dostatocne vel'ké rozmery, vzhl'adom
k hibke vtlagenia, a velmi hladky povrch. Dal§im déleZitym rozdielom oproti inym skaskam
je, ze v skuSobnom telese po nanoindentacii ostane len odtlacok v rdadoch nanometrov az
mikrometrov, a preto sa bezne uvadza ako relativne nedestruktivna skaska [3]. Nanoindentacia
sa aktualne moze pouzit na zistenie mechanickych vlastnosti Sirokej Skaly materialov, od
vysoko pevnych superzliatin az po makké biomaterialy, o z nej robi vel'mi univerzalnu skusku
[4]. V poslednej dobe ziskala svoju popularitu aj najmi vd’aka zistovaniu mechanickych
vlastnosti tenkych filmov a vzoriek s malou hrabkou.

2.1 Princip nanoindentacie

Princip nanoindentacnej skusky spociva vo vtlacani vnikajuceho telesa, nazyvaného indentor,
do skasobného telesa. Cela tato skuska prebieha na urovni nanometrov az mikrometrov z ¢oho
vyplyva jej nazov. Kvoli mierke v akej skuska prebieha je nutné mat vel'mi citlivé senzory
s vysokou frekvenciou zaznamenavania dat, ktoré slizia na zaznamendavanie zatazenia
aplikovaného na indentor a posuv tohto indentoru v smere penetracie do skusobného telesa
pocas skusky. Aby vysledok z tejto skuisky bol o najpresnejsi je nutné aby skaSobny stroj bol
zabezpecCeny proti rdzom a vibraciam, prievanu a teplotnym zmenam [5]. Cely tento skaSobny
proces prebieha tak, Ze sa zvoli riadiaci parameter, ktorym moze byt bud’ zataZenie alebo hibka
vtlaCenia. Stanovi sa bod dotyku indentoru so skiSobnym telesom, pricom typicka rychlost
priblizovania indentoru je okolo 10 az 20 nm/s, ktora je v konecnom S§tadiu priblizovania este
pomalsia [5]. Je dolezité aby indentor nedosadol na skuSobné teleso prilis rychlo, pretoze by sa
mohli zmenit' vlastnosti povrchu skui§obného telesa razom. Bod dotyku musi byt umiestneny
do vzdialenosti asponl trojnasobku priemeru vtlacenia od rozhrani alebo volnych povrchov,
pretoze tie by tiez mohli ovplyvnit vysledok skusky [5]. Samotna skuska zacne prebiehat’ tak,
ze zatazenie posobiace na indentor sa zacne menit’ linearne, Co sa prejavi vo forme vtlaania
indentoru do skusobného telesa. Po dosiahnuti pozadovane] maximalnej hodnoty zatazenia sa
na urcitu dobu ponecha indentor na tejto hodnote, aby sa umoznilo znizenie creepovych efektov
[2]. Nasleduje faza odl'ahCenia, kde sa indentor odl'ah¢i a podrzi na hodnote priblizne 10 %
maximalneho zatazenia, aby sa odmeral tzv. "thermal drift" nastroja, po ktorom nasleduje
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uplne odl'ahCenie. Thermal drift alebo tepelna odchylka sa pri nanoindentacii vyskytuje najméa
pri senzoroch posuvu, kde aj pri malej zmene teploty, obzvlast pri meraniach na Skale
nanometrov, dochadza k vyznamnym odchylkam od skuto¢nych hodnét [6]. Presne preto sa
indentor odl'ah¢i a podrzi na hodnote 10 % maximalneho zatazenia, aby bola ziskana tepelna
odchylka, ktora moze byt neskor korigovana pri spracovani dat. Pre lepSiu predstavu je cely
zatazovaci cyklus zobrazeny na Obr. 2.1. V pripade neistoty merania je mozné vykonat’ d’alSie
skusky do rovnakého skuSobného telesa a vysledky spriemerovat. Nasledujuce skusky vsak
musia podl'a normy ISO 14577-1 prebehnut vo vzdialenosti, medzi jednotlivymi vtlaCeniami,
minimalne patnasobku najvicsieho priemeru vtlaenia, aby predoslé vtlaCenia neovplyvnili
nasledujuce vysledky [5].

max |

Zat'aZenie

10% FI'I'I'GX T \
30 6070 130

Cas [s]
Obr. 2.1: ZataZovaci cyklus indentacnej skusky [2]

Existuju pripady modifikacie tejto skusky, kedy sa skuSobné teleso zat'azi a odl'ah¢i niekol'ko
krat po sebe. Takto uvedeny proces prebieha tak, ze indentor sa zatazi na maximalnu hodnotu
a nasledne pri odl'ahCovani sa odlah¢i na 10 % maximalnej hodnoty, priCom tento cyklus sa
niekol'kokrat po sebe zopakuje. Neodporuca sa uplne odl'ah¢it’, medzi jednotlivymi cyklami,
kvoli tomu, aby bol stale zachovany kontakt medzi indentorom a skiSobnym telesom. Tento
proces sa vykonava najmi za ucelom pozorovania vratnej deformacie a uistenia, ze data
z odl'ahCovacej krivky su najmi elastické (vid’. kap. 2.1.3 a kap. 2.4).

2.1.1 Druhy indentorov

Pri nanoindentécii je snahou aby sa indentor vtlacil do skiSobného telesa pri jeho ¢o najmensej
deformacii. Preto je nutné aby indentor bol oproti sku§obnému telesu tuhsi, idealne az tak, aby
vykazoval vlastnosti perfektne tuhého telesa. Dalgim dovodom pre vyber ¢o najviac tuhého
indentoru je, aby vysledky boli ¢o najmenej ovplyvnené otupenim hrotu indentoru pocas
procesu indentacie. Preto sa v praxi najCastejSie vyuzivaju indentory vyrobené z diamantu,
volframovych karbidov alebo zafiru, ktoré disponuju vel'mi vysokou tvrdostou a odolnost'ou
[2]. Dalgim faktorom, ktory ovplyviiuje skugku je prave tvar indentora. Najznamej$imi typmi
indentorov su Vickersonov, Berkovicov, gul'ovy a kuzelovy indentor (vid. Obr. 2.2), pricom
medzi najpouzivanejSie v praxi patria prave Vickersonov a Berkovicov indentor [3]. Tieto
indentory sa li§ia v pocte hran, priCom Vickersonov indentor ma tvar §tvorhrannej pyramidy
a Berkovic¢ov indentor trojhrannej pyramidy, okrem toho su navrhnuté tak, aby ich pomer
premietnutej plochy ku hibke vtlatenia bol rovnaky [7]. Berkovi¢ov indentor je vieobecne viac
pouzivany, kvoli tomu, ze tvar jeho Spicky hrotu zaist'uje mensie otupenie samotného hrotu,
a taktiez kvoli jeho jednoduchsej vyrobe [8]. Gulovy indentor ponuka hladky prechod
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z elastického do elasto-plastického kontaktu, ked’Zze nema hrany, ktoré by posobili ako
koncentratory napatia [7]. Tento indentor je v tvare kuzel'u, ktorého §picka je zaoblena do tvaru
gule. Kvoli tomu je vyroba tohto indentoru, na Skale nanometrov, velmi komplikovana az
nemoznd. Kuzel'ovy indentor sa v praxi velmi nevyuziva najmi, kvoli tomu, ze nie je mozné
vyrobit' dokonale ostry hrot, avSak na tomto tvare bola odvodena cela analyticka teoria
nanoindentécie, ktora je blizSie rozpisana v nasledujtcich kapitolach. Okrem toho kuzel'ovy
tvar indentora nasiel svoje pouzitie vo forme vypoctového modelovania metdodou konecnych
prvkov (MKP), kde sa bezne pouziva ako adekvatna nahrada za Berkovi€ov indentor [9]. Tato
nahrada sa pouziva najma za ucelom zjednodusenia a zrychlenia numerickych vypoctov, a to
vd’aka vyuzitiu osovej sumernosti u kuzel'ového indentoru. Tato praca sa blizSie zameriava na
vypoctové modely kuzel'ového a gul'ového tvaru indentoru za pouzitia MKP.

c) d)

Obr. 2.2: Tvary indentorov: a) Vickersonov, b) Berkovicov, c) gulovy, d) kuzelovy [10]

2.1.2 Pile-up a Sink-in

Jedna z vlastnosti, ktoré sa vyskytuji u skuSobného telesa, a s ktorymi treba pri vypoctoch
pracovat je tzv. "pile-up" a "sink-in". Pile-up a sink-in nastavaju pri indentacii v podobe
deformécie materialu v blizkom okoli indentoru. Pile-up oznacuje deforméciu materialu
v smere proti posobeniu zat'azenia a naopak sink-in oznacuje deformaciu materialu v smere
posobenia zatazenia (vid Obr. 2.3). Toto spravanie materialu je dosledkom jeho vlastnosti,
a konkrétne sink-in nastava pri materidloch s vyznamnym speviiovanim, a naopak pile-up
nastava pri materidloch snizkym az ziadnym speviiovanim materialu [11]. Takyto typ
deformécie ma za nasledok, ze pri indentacii sa kontaktna plocha kvdli pile-up zvacSuje a pri
sink-in zmensuje, &o je dolezité zahrnut pri analytickych vypodtoch. Co sa tyka pravidelnosti
vytvorenia deformacie pile-up v okoli indentoru, tak ta zalezi Cisto od tvaru indentoru. Ak sa
jedna o osovo symetricky indentor tak pile-up bude taktiez symetricky, ak sa jedna o trojboku
alebo Stvorboku pyramidu tak vyznamny pile-up bude na troch alebo Styroch miestach.
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Obr. 2.3: Znazornenie sink-in a pile-up

2.1.3 Analytické spracovanie
Pri nanoindentécii pozorujeme a zaznamenavame zat'azenie a posuv indentora v smere posuvu

do skusobného telesa. Tieto charakteristiky sa nazyvaji indenta¢né krivky a bezne sa zobrazuju
v podobe vid'. Obr. 2.4.

‘ !

Zat'aZenie

Odrlahcenie max

Zat'azenie, F

Posuv, h

Obr. 2.4: Graf zatazenia ku vtlaceniu indentora [12]
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Ako vyplyva zgrafu jednd sa o elasto-plasticki odozvu skuSobného telesa na vtlacenie
indentora. Pri vtlaCani indentora do skusobného telesa dochadza postupne najprv k vratne;j,
elastickej deformacii skusobného telesa, a potom po aplikovani vacSieho zat'azenia nastava aj
trval4, plasticka deformacia. U indentorov s ostrou §pi¢kou hrotu, ako je napriklad BerkoviCov,
je elastickd deformécia zanedbatel'ne mal4d. Po dosiahnuti maximalneho zat'azenia nasleduje
odl'ahCovanie, ktoré sa z Casti elasticky vrati spéat no ale v dosledku plastickych deformaécii sa
vzorka nevrati Uplne spat do svojho povodného tvaru. Samozrejme u kazdého materialu to je
individualne, niektoré mozu pocas celého procesu indentacie vykazovat iba elastické spravanie
a naopak niektoré sa uz od zaciatku deformuju plasticky, o samozrejme suvisi aj od velkosti
zatazovania. Dalej budt predstavené modely pomocou, ktorych moézeme indentaéné krivky
analyticky popisat’.

2.2 Analyza podl’a Sneddona

Jeden z prvych a zékladnych modelov na popis indentacnej krivky sa nazyva Sneddonov
model. Sneddon vychadzal z pristupu od Boussinesqa, ktory studoval kontakt medzi dvomi
linedrnymi izotropnymi tuhymi latkami za pouzitia tedrie potencialu [13]. Sneddon vdaka
tomuto pristupu v roku 1948 odvodil tento model pre tuhy kuzelovy indentor a nasledne ho
v roku 1965 odvodil pre 'ubovol'ny osovo symetricky indentor [14], [15].

\IIF

Obr. 2.5: Schéma vtlacenia kuzelovitého tvaru indentoru do skisobného telesa

Tento model aby vykazoval korektné vysledky musi vSak striktne dodrzovat’ urcité predpoklady
a to konkrétne, aby skuSobné teleso bolo v tvare nekonecne vel'kého polo-priestoru, indentor
musi mat’ idedlnu geometriu so zndmymi parametrami, material skaSobného telesa musi byt
linearne-elasticky a nestlacitelny, a pri kontaktne medzi indentorom a skii§obnym telesom sa
zanedbava trenie [3]. Po splneni tychto podmienok je mozné napisat’ Sneddonov vztah pre
zat'azenie pOsobiace na idealne tuhy indentor v tvare:

_ 2+ Es-tan (@)
me (1= p)

h?, 2.1)
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kde I je zatazenie pOsobiace na indentor, Fs a s su Youngov modul pruznosti a Poissonov
pomer skuSobného telesa, ¢ je polovica vrcholového uhlu indentora, a 4 je posuv indentora. Aj
napriek tomu, ze spravnost Sneddonovho modelu sa vztahuje iba pre linearne-elasticky
material, bezne sa aplikuje aj na elasto-plastické indentacie, kde sa pouzije uvaha, ze tvar
zaCiatku odl'ahCovacej krivky ma linearny tvar o com podrobnejSie sa rozpisuje kap. 2.4 [3].

max

Zat'azenie, F

Posuv, h h
max

Obr. 2.6: Indentacnd krivka linedarne-elastického materidalu (Sneddonova analyza)

Pri elastickych indentaciach, kde odlahcovacia krivka kopiruje zat'azovaciu krivku
(vid. Obr. 2.6), anasledne odvodenie je platné pre vSetky posuvy indentora 4 plati, ze
derivaciou rovnice (2.1) podl'a posuvu /4 sa urci sklon indentacnej krivky:

_dF _4-E;-tan (@)
~dh m-(1-pd)

(2.2)

kde S sa nazyva kontaktna tuhost. Dalej je nutné si ukazat' vztah pre priemet kontaktnej
plochy A do roviny povrchu skaSobného telesa, ktora opisuje prierez indentora vo vzdialenosti
od hrotu indentora az po vysku A pri maximalnom zatazeni. Tento priemet je zavisly od tvaru
indentora. Nasledujtci vzt'ah je odvodeny pre kuzel'ovy tvar indentora:

Ac=m-12, (2.3)

kde 7. pre kuzel je kontaktny polomer vtlacenia. Tento polomer je mozné si vyjadrit’ a rozpisat
pomocou goniometrickych funkcii (vid. Obr. 2.5) na tvar:

A, = m-tan®(9) - hZ, (2.4)
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kde 4. je vyska od hrotu indentoru az po posledny bod kontaktu indentoru so skuSobnym
telesom (vid. Obr. 2.5). Za Gvahy, ze posuv 4 je na maximalnej hodnote, tato vzdialenost’ je
rovna:

he.=h—hs, (2.5)

kde /s je maximalna hodnota prepadnutia povrchu skusobného telesa, ktorti odvodil Sneddon
pre idealny kuzel [15]:

po=2 @D F

s - S (2.6)

V literatire sa bezne oznacuje koeficient na pravej strane rovnice (2.6) ako bezrozmerna
konStanta zavisla na tvare indentoru, oznacujuca sa €. Bolo dokazané, ze pre kuzel'ovy indentor
plati ¢ = 0,72, a pre rotacne parabolicky indentor plati ¢ = 0,75, o sa povazuje ako aproximacia
gule [15]. Do takto upraveného vzt'ahu sa dosadi zatazenie F’ a kontaktna tuhost’ S, a nasledne
sa dosadi do rovnice (2.5). Takto upravené A. sa moze dosadit’ do vzt'ahu (2.4) a po menSich
upravach je mozné d’alej dosadit’ do rovnice (2.2), ktora bude v tvare:

_ 2'\/A_C'Es

VT - @7

Vo vztahu (2.7) staci uz iba poprehadzovat’ ¢leny a samozrejme zaratat' odchylky od réznych
tvarov indentorov, v podobe korekéného parametru, a vysledné rovnica bude mat’ podobu:

B 15 3T .

kde p je bezrozmerny korekény koeficient, ktory sa vyuziva kvoli korekcii pyramidovych
indentorov, kde do vypoctu zapocitava tvarovy rozdiel od kuzel'ovitého indentoru. Hodnota
korekéného koeficienta f pre kuzelovy indentor je teoreticky rovna 1, priCom pri
Berkovi¢ovom indentore sa pohybuju v hodnotach priblizne 1,0226 < <1,085, ¢o samozrejme
zalezi na mnoho faktoroch a odkazuje sa na to mnoho literatar [16]. Vztah (2.8) je teda finalna
podoba Sneddonovho modelu pre linearne-elasticky material za pouzitia tuhého indentoru
v tvare pyramidy alebo kuzel'u. L’ava strana rovnice (2.8), sa bezne oznacuje ako redukovany
modul pruznosti £, urCuje obidve materidlové charakteristiky skuSobného telesa, priCom ak
chceme presne ur¢it modul pruznosti alebo Poissonov pomer je nutné poznat aspon jednu
z tychto charakteristik dopredu. Pri pouziti nie tuhého indentoru ale realneho indentoru je nutné
redukovany modul pruznosti £, dopocitat pomocou vztahu:
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1_a-w A-ud

E £ A (2.9)

priom indexy pri materidlovych charakteristikach sa oznaCuju s ako "specimen" a teda
skusobné teleso, a i ako "indenter" a teda ako indentor. Tento tzv. redukovany modul pruznosti
berie do tivahy nie len deformaciu skuSobného telesa ale taktiez deforméaciu redlneho indentoru
pocas procesu indentacie.

2.3 Analyza podl’a Hertza

Ked'ze analyza podla Sneddona sa zameriavala hlavne na pyramidové a kuzelové tvary
indentorov, d’'alSim krokom bolo analyticky opisat’ nanoindentaciu aj pomocou gul'ovitého
tvaru indentoru. Vd’aka tomuto sa zacala pouzivat' v nanoindentacii Hertzova analyza, ktora
povodne bola odvodena pre kontakt dvoch gul'ovych pléch, dvoch cylindrickych ploch alebo
kontaktu rovnej a gul'ovej plochy [17].

Obr. 2.7: Schéma vtlacenia gulovitého tvaru indentoru do skusobného telesa

Hertzové analyza, a teda pouzivanie gul'ového indentoru, sa vel'mi rozsirilo najma pri makkych
skasobnych telesach ako su napriklad biomateridly a biologické vzorky [18]. To najmi
z dovodu, ze indentory s ostrym hrotom, ako napriklad Berkovi€ov, by pri indentacii mohli
l'ahko, uplne roztrhnat tieto vel'mi mékké vzorky [18]. Hertzova analyza obdobne ako
Sneddonové analyza moze byt aplikovana len za splnenia niekol’ko podmienok. Medzi ne patri,
aby skagobny material bol linearne-elasticky a nestlacitelny, d’alej aby hibka vtladenia
indentoru bola niekol'’ko ndsobne mensia ako polomer indentoru a v poslednom rade, aby sa pri
kontakte medzi indentorom a sktiSobnym telesom neuvazovalo trenie [19]. Iba ak st splnené
tieto podmienky a povazujeme indentor za idealne tuhy a gulovitého tvaru moézeme povedat,
ze plati vzt'ah:
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E
—— __.JR-h3¥2, 2.10
(1—pu2) (2.10)

kde I je zatazenie pOsobiace na indentor, Fs a us si Youngov modul pruznosti a Poissonov
pomer skugobného telesa, R je polomer indentoru a / je posuv indentoru. Dalej pri aplikovani
rovnakej uvahy ako pri Sneddonovej analyze, je mozné ziskat derivaciou posobiaceho
zatazenia I podl'a posuvu 4, kontaktnu tuhost’ S:

Es
szﬁzz-m-\/ﬁ-\/ﬁ. (2.11)

Dalej zadefinujeme vztah pre priemet kontaktnej plochy 4. pre gulovy tvar indentora ako:

Ao =m 12, (2.12)

kde 4. je priemet kontaktnej plochy a 7. je kontaktny polomer vtlacenia. Tento polomer sa da
odvodit’ z Pytagorovej vety (vid’ Obr. 2.7) ako:

R2 =12+ (R—hy)?. (2.13)

Po rozpisani zatvorky na pravej strane rovnice a vykonani mensich uprav je mozné z rovnice
(2.13) vynat r. a zapisat ako:

r2=2"R-h.— hZ. (2.14)

Z podmienky vyplyvajuce] zo zaciatku kapitoly vyplyva, ze polomer R je omnoho v&csi ako
posuv 4 a teda je mozné povedat, e ¢len h? z rovnice (2.14) je zanedbatelny. Takto upraveny
vztah sa aplikuje na rovnicu (2.12). Dalej je nutné odvodit vztah medzi vtladenim 4 a Ae.
Z Obr. 2.7 vyplyva:

h.=h—hg, (2.15)

kde A predstavuje maximalnu hibku prepadnutia povrchu skusobného telesa, ktory sa opise
vzt'ahom (2.6), avSak tentokrat upraveného na tvar s bezrozmernym koeficientom ¢ :

_F
hy=¢-<, (2.16)

kde ¢ je bezrozmerna konS§tanta s hodnotou 0,75 (vid’. kap. 2.2). Po dosadeni vztahov (2.10) a
(2.11) do vzt'ahu (2.16) je mozné I'ahko odvodit’, ze pre A. plati

he ==. (2.17)

Po tomto odvodeni je mozné vzorec (2.11) doplnit’, upravit’ a prepisat’ na tvar:
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Takto upraveny vztah je findlna podoba Hertzovej analyzy na urcenie materialovych
parametrov linearne-elastického materidlu skuSobného telesa za pouzitia idealne tuhého
indentora. L’avd strana rovnice sa bezne oznaCuje ako redukovany modul pruznosti
(vid'. kap. 2.2). Ako je mozné si vS§imnut tento vztah je totozny so vztahom (2.8) zo
Sneddonovej analyzy. Na tento fakt poukazali Oliver, Pharr a Brotzen vo svojej Studii [12], kde
dokazali, ze tento vztah je univerzalny a da sa aplikovat’ na vSetky osovo symetrické tvary
indentorov.

2.4 Analyza podPla Oliver-Pharr

Obidve metody, ktoré boli spomenuté vysSie sa zameriavali na linearne-elasticky material,
kvoli comu d’alej vznikla potreba analyticky opisat’ nanoindentaciu aj pre elasticko-plasticky
material. AvSak opisovanie plastického kontaktu je ovela komplexnejsi problém, prave kvoli
nutnosti zahrnit' vel'ké mnozstvo materidlovych parametrov do nelinearnych konstitutivnych
vztahov pre opis spravania tohto materialu [12]. Vzniklo mnoho studii, ktoré sa snazili o opis
tohto problému, pri¢om najznamejsia spomedzi vSetky ostatné bola prave studia [12] od Oliver
a Pharr, vd’aka ktorej sa nanoindentacia vel'mi rozsirila. Oliver a Pharr vychadzali z pristupu,
ktory opisali Doerner a Nix [12]. Ti zistili, zmnoha pokusov, Ze pocas pocCiato¢nej faze
odlah&ovania indentoru sa kontaktna plocha indentoru a skugobného telesa nemeni [12]. Dalej
tvrdili, ze odlah¢ovacia kontaktna tuhost’ sa da spocitat’ z linearneho prelozenia krivky na prva
tretinu odlahCovacej krivky [12]. Toto tvrdenie bolo neskor dokazané, Ze je nepresné a Oliver
a Pharr zistili, ze na prelozenie krivky sa ovel'a viac hodi jednoducha mocninova funkcia v tvare
[12]:

F=a-(h—h)", (2.19)

kde F je zataZenie pdsobiace na indentor, 4 je posuv indentoru, /s je kone&na hibka po uplnom
odl'ah¢eni, ktora ostane v skuSobnom telese, aa am st konStanty pre spravne prelozenie
mocninove] funkcie na odlahCovaciu krivku. KonStanty o am su zavislé Cisto od tvaru
odl'ah¢ovacej krivky a teda toho ako sa elasticky deformuje naspat’ material pri odlah¢ovani.
Okrem tychto konstant sa tam vyskytuje aj hibka /4y, ktor4 sa od&itava od povodnej indentatnej
hibky, aby sa zobrala do uvahy aj plasticka deformacia materialu vzniknuta pocas procesu
indentacie. Je dolezité podotknut, ze pri ostatnych analyzach sa nevyskytuje
tato hibka z dovodu, e predoslé analyzy sa zaoberali vyhradne skusobnymi telesami z
linearne-elastickych materidlov a teda ich odlah¢ovacie krivky kopirovali tvary zat'azovacich
kriviek (vid’ Obr. 2.6). Zo vztahu (2.19) je mozné, obdobne ako pri minulych analyzach, ziskat
kontaktnti tuhost' S derivaciou podl'a posuvu 4:

S=a-m-(h—h)"". (2.20)
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Dalsim krokom je zistit' priemet kontaktnej plochy A.. Tato plocha musi byt dokladne zmerana
nezavislymi meraniami, aby sa neskor mohli zohladnit odchylky od ideadlne; geometrie
indentoru [16]. Tieto odchylky mézu byt vel'mi vyznamne najmé pri hrote indentoru, kvoli
tomu, Ze pocas procesu indentacie nastava nevyhnutné otupovanie hrotu. Na urCenie priemetu
kontaktnej plochy sa v dnesnej dobe vyuziva najmé metdda zalozend na reverznom principe
indentacie referencného skuSobného telesa alebo metdda priameho zobrazenia priemetu
kontaktnej plochy [20].

2.4.1 Priemet kontaktnej plochy

Prva metdda je zalozena na znalosti materialovych charakteristik, ako je tvrdost alebo modul
pruznosti, skuSobného telesa [20]. S tymito znalostami je mozné opacnym pristupom, ako pri
Oliver-Pharr analyze, dopocitat priemet kontaktnej plochy. Pri znalosti modulu pruznosti
skuSobného telesa je mozné po upraveni vztahu (2.28), ktory bude bliz§ie predstaveny
v nasledujucich kapitolach, dostat’ pozadovanu plochu. Je dolezité dodat’, ze aby vysledky boli
pouzitel'né je taktiez nutné mat’ dopredu urCené vsetky bezrozmerné korekcné koeficienty. Na
druht stranu pri znalosti tvrdosti je nutné pouzit’ nasledujici vzt'ah:

H= A (2.21)

kde H je tvrdost’ skuSobného telesa, z ktorého taktiez po upraveni vieme urcit kontaktni
plochu. Kedze kontaktna plocha sa pocas indentacie meni je mozné povedat, ze priemet
kontaktnej plochy A. zavisi od kontaktnej hibky vtladenia A, kvoli Gomu sa zvykne nazyvat aj
ako funkcia plochy Ac(hc). Oliver a Pharr vo svojej stadii [12] navrhli, Ze na prelozenie dat z
merani vel'mi dobre sluzi vztah:

8
A (hy) = Z Co(h)>™ = Co- he2+ Cy-ho +Cyh Y2 .. +Ce- RM1Z®,  (2.22)

n=0

kde Cyp az Cs st konStanty uréené priamo z preloZzenia nameranych dat [12]. Dolezitou
poznamkou je, ze tento vzt'ah nebol zvoleny kvdli jeho fyzikalnej podstate ale Cisto kvoli jeho
schopnosti presného prelozenia nameranych dat [16]. Dokazom toho, ze tento vztah je
vyhovujtci na prelozenie tychto dat sved¢i aj to, ze pri aplikovani tohto vztahu na idealnu
geometriu kuzel'ového alebo pyramidového indentoru staci pouzit' iba prvy vyraz rovnice
(2.22). Podobne ako v predchadzajucej vete pri prelozeni dat nameranych napriklad s idealnou
geometriou gul'ového indentoru staci pouzit’ iba prvé dva vyrazy rovnice (2.22). Oliver a Pharr
dalej dokazali, ze pre idealny tvar Berkovicovho indentoru na rychlu aproximéciu priemetu
kontaktnej plochy je mozné pouzit’ vztah [12]:

A, =245 hZ . (2.23)
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Tento vztah ide rovnako dobre pouzit aj na aproximdaciu priemetu kontaktnej plochy pre
ideélny kuzel'ovy indentor s vrcholovou polovicou uhlu 70,3°. Hodnota tohto uhlu je zvolena
kvoli tomu, ze kuzel'ovy indentor s takymto rozmerom ma rovnaky vztah vtlacenia ku ploche
ako Berkovi¢ov indentor [16]. Ostatné konStanty rovnice (2.22) sa vyuzivaju najmé pri
odchylkach od idealnych tvarov v podobe otupenia alebo nepresnosti vzniknutych pri vyrobe.

Druha metdda je zalozena na priamom zobrazeni hrotu vhodnou skenovacou technikou.
V poslednych rokoch verla §tudii vyuzilo techniku s ndzvom "atomic force microscopy" (AFM)
ale okrem nej sa taktiez da pouzit’ aj napriklad metdda "confocal laser scanning microscopy"
(CLSM) [20]. Tieto metody zvy&ajne celkom presne vedia zmerat’ zavislost’ plochy na hibke
vtlagenia. Po zmerani tejto plochy sa pomocou vyssie uvedenych postupov uréi hibka 4., vdaka
comu sa modze presne urCit velkost kontaktnej plochy A.. AvSak pri pouziti vysSie
spomenutych metdd je pre spravny vysledok vel'mi dolezita kalibracia samotnych meracich
pristrojov [20]. Odchylky od skutocnych hodndt pri tejto metdde modzu vzniknuat pri radiadlnych
posuvoch skusobného telesa alebo pri samotnej deforméacii hrotu indentoru, ktoré tato metoda
zanedbava.

2.4.2 Radialne posuvy

Pri redlnych elasto-plastickych materidloch sa Casto objavuju pocas indentacie aj tzv. radialne
posuvy skusobného telesa. Tieto radiadlne posuvy nastavaju pocas indentacie, kedy material
skasobného telesa, ktory je v kontakte s indentorom, sa deformuje smerom k stredu posobenia
indentoru (vid. Obr. 2.8) [21].

F

Idealny tvar Realny tvar

deformovaného
povrchu

Obr. 2.8: Vizualizdcia radidalnych posuvov [21]

Na Obr. 2.8 je znazornena kontaktna plocha s uvazovanim radialnych posuvov, pricom pri
uvazovani radialnych posuvov je dosiahnuta celkovo vécsia kontaktna plocha ako v pripade
Sneddonovej analyzy pre kuzelovy indentor, ktora zanedbava radidlne posuvy materialu.
Samotna ilustracia Obr. 2.8 sluzi Cisto na zndzornenie radidlnych posuvov a v skutocnosti
nedosahuje az také extrémne hodnoty. Sneddon vo svojich studiach taktiez odvodil vztah pre
radidlny posuv kontaktnych bodov na povrchu, z ktorého vyplyva, ze radialne posuvy su
zanedbatel'né v pripade, ze material je nestlacitel'ny (ma Poissonov pomer 0,5) alebo polovica
vrcholového uhlu indentoru ¢ dosahuje hodnoty 90° [15]. Kvoli tomu, ze vacsina pripadov
nanoindentacie nespliia tieto podmienky, tak bola navrhnuta korekcia v podobe bezrozmerného
koeficientu y [21]:
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7 +0,15483073 - cotg(p) - —21 _12_' £s)

o (1 —p)

p=r— T (2.24)
o . o= S/
(2 0,83119312 " cotg(9) * (1—us))

kde ¢ je polovica vrcholového uhlu indentoru a ps je Poissonov pomer pre material skusobného
telesa. Vyssie uvedeny vzt'ah bol odvodeny ako korekcia iba pre kuzelovy tvar indentora a teda
pre Sneddonovu analyzu a preto sa tento vzt'ah neda pouzit v rovnakej podobe aj pre gul'ovy
tvar indentora. Pre gulovy tvar indentora a konkrétne Hertzovi analyzu bola az neskor
odvodena korekcia pre radialne posuvy v nasledujucej podobe [22]:

2-(1=2-p5)
3-m-(1—ps) R’

y=1+ (2.25)

kde 7. je kontaktny polomer vtlacenia a R je polomer gulového indentora (vid. Obr. 2.7).
Taktiez ako v predo§lom vztahu radidlne posuvy su priamo zéavisle od Poissonovho pomeru
skusSobného telesa. V ¢om sa liSia je to, ze korek¢ény koeficient Hertzovej analyzy nie je zavisly
od vrcholovej polovice uhla indentora ale od pomeru kontaktného polomeru vtlacenia ku
polomeru vtla¢aného indentora. Z toho vyplyva, ze korekény koeficient radialnych posuvov pri
Hertzovej analyze sa kontinualne meni so zvigsujucou hibkou vtladenia indentoru, na rozdiel
od Sneddonovej analyzy, kde za pouzitia materialu s rovnakym Poissonovym pomerom
arovnakou geometriou indentoru ostava tento koeficient pocas celého procesu indentacie
konstantny. Aj napriek tomu, Ze sa tieto vztahy od seba odliSuji samotné hodnoty
bezrozmernych korek&nych koeficientov radialnych posuvov su pri maximalnej hibke vtlatenia
vel'mi podobné ako pri Sneddonovej analyze tak aj pri Hertzovej analyze. Tato korekcia sa
moze uplatnit’ vo vSetkych vyssie uvedenych analyzach, kde ¢iasto¢ne dokaze zahrnat vplyv
radialnych posuvov pri procese nanoindentacie.

2.4.3 Efektivny tvar indentora

Pojem efektivny tvar indentora zaviedol Oliver a Pharr vo svojej §tadii [16], kde pozorovali
elastické spravanie materialu skuSobného telesa, indentovaného kuzelovym indentorom pri
odl'ahCovani a opakovanom zatazeni na povodni maximalnu hodnotu dosiahnuti pred
odl'ahCovanim [16]. Popri tychto pozorovaniach zistili, ze pri maximalnom zatazeni
deformacia skusobného telesa kopiruje tvar indentoru, avSak po odl'aheni sa tento tvar
dosledkom vratnych elastickych deformécii Ciastocne zmenil. Pri opakovanom zatazeni
kontaktnd plocha indentora a skuSobného telesa sa kontinudlne zvdcSovala az dokym sa
nedosiahlo maximalne povodné zat'azenie, priCom tento proces je opacny k procesu
odl'ahcovania dosledkom toho, Ze tieto procesy sa deformuju iba elasticky [16]. Nelinearita
odl'ahCovacich kriviek je spdsobend prave tymto kontinualnym zvacSovanim kontaktnej plochy
pocas tychto procesov. Preto bolo snahou opisat’ ich matematicky tvar indentora, ktory by
simuloval rovnaké normalové povrchové posuvy na rovny povrch skuSobného telesa ako
kuzelovy indentor pri odl'ahCovani [16]. Tieto pozorovania viedli k vztahu na presnejSie
odvodenie bezrozmerného geometrického koeficienta ¢ pre jednotlivé realne skusobné telesa:
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e=m-|1-— (m—-1)]|, (2.26)

kde I"je "gamma" funkcia alebo taktiez nazyvana ako faktorial funkcia [16]. Vd’aka mnohym
experimentom bolo cez tento vzorec zistené, ze typicka hodnota tohto koeficienta ¢ dosahuje
hodnotu 0,75, ktora moze byt pouzita pre celkom presny vysledok [16]. Samozrejme pre kazdy
pripad to je individualne a preto je vhodné si najprv prelozenim experimentalnych dat zistit
hodnotu exponentu m a nasledne cez vzt'ah (2.26) dopocitat prislusné ¢.

2.4.4 Finalna podoba Oliver-Pharr analyzy

Vdaka predchadzajucim kapitolam bolo ukéazané, ze v realnom elasto-plastickom materialy
moze dochadzat’, pocas indentacie az k niekol'kym nelinearitam, ktoré pri zanedbani moézu
vel'mi zhorsit’ kvalitu vysledku. Pri dalSom analytickom postupe je uvazovany Berkovicov
indentor, najma kvoli faktu, ze v praxi sa pouziva najCastejsie. Priemet kontaktnej plochy sa
zisti bud’ pomocou priamej metody alebo pomocou vztahu (2.23), kde hodnotu 4. je mozné
dopocitat’ cez:

he=h—g — (2.27)

kde za bezrozmerny koeficient € sa mdze pouzit’ vyssie uvedena hodnota 0,75 alebo sa presne
dopocita pre dany material pomocou vzt'ahu (2.26). Ddlezitou poznamkou je, ze vyssie uvedeny
vztah neberie do uvahy pile-up sktiSobného telesa. Po znalostiach vSetkych tychto parametrov
a korekcii je mozné nadviazat' na zaciatok kap. 2.4 a odvodit’ finalny vztah pre redukovany
modul pruznosti ako:

Ep== == — (2.28)

kde y je bezrozmerny korekcny koeficient radidlnych posuvov (vid. kap. 2.4.2) a f je
bezrozmerny korek¢ny koeficient geometrie pyramidovych indentorov oproti kuzelovym
indentorom (vid’. kap. 2.2). Co sa tyka tejto metody tak aj napriek tomu, Ze bola primarne
odvodena pre BerkoviCov tvar indentoru tak je ju mozné aplikovat’ aj pre kuzelovy tvar
indentora, priCom v takom pripade by mal byt bezrozmerny korekcny koeficient f rovny 1.
Rovnako dobre sa da tato metdda aplikovat aj na gulovy tvar indentora, pri ktorom je
samozrejme nutné aby boli splnené vSetky podmienky spomenuté v kap. 2.3 [16].
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3 Deformacine napdtova analyza nanoindenta¢nej skuSky

s kuzel’ovym indentorom

Tato kapitola prace sa zaoberda vytvorenim vypoctového modelu nanoindentacnej skusky
s rotatne symetrickym kuzelovym indentorom. V tejto Casti je material skuSobného telesa
uvazovany ako linearne-elasticky volfram a indentor je uvazovany ako idealne tuhy. Nezavisle
od tohto vypoctového modelu bude urobeny d’alsi rovnaky model, ale indentor bude pozostavat
z linearne-elastického modelu materialu diamantu, kvoli porovnaniu vysledkov. Vystupom
z tejto kapitoly je porovnanie indentacnych kriviek ziskanych z MKP analyzy a z analytickych
vypoctov. Ked'ze geometria indentoru vypoctového modelu pozostava z rota¢ne symetrického
kuzel'u a modely materialu pouzité pri tomto vypocte su linearne-elastické, popripade idealne
tuhé bola na analytické vypocty zvolena Sneddonova analyza (vid'. kap. 2.2).

3.1 Konfiguricia vypoc¢tového modelu

Na vykonanie numerickych vypoctov bol zvoleny program Ansys Workbench a konkrétne jeho
verzia 2022 R2. Model geometrie nanoindentacnej skusky bol vytvoreny za pomoci vstavaného
programu s nazvom Spaceclaim s rovnakou verziou. Cely numericky vypocet bol prevedeny
pomocou statickej Strukturalnej analyzy.

3.1.1 Model geometrie

Kedze konfiguracia nanoindentacnej skusky pozostava z rotacne symetrického kuzelu, je
mozné celu geometriu vypoctového modelu vytvorit ako rovinné teleso s osou symetrie
prechadzajiicou priamo cez hrot indentoru. Pouzitie 2D analyzy v kombinacii so symetriou je
moznost' ako vyrazne znizit pocet prvkov a tak znizit' celkovy vypoctovy ¢as. Ako riadiaci
parameter nanoindenta¢nej skiisky bola zvolen hibka vtlaenia 0,715 pm. Vzhl'adom k tomuto
parametru boli zvolené vel'kosti indentora a skaSobného telesa. Indentor bol teda modelovany
za uvahy symetrie, a teda ako pravouhly trojuholnik s dizkou lavej hrany 1,2 um a velkostou
uhlu medzi touto hranou a preponou 70,3° (vid’. Obr. 3.1). Tento Specificky uhol bol zvoleny
pre kuzelovy indentor, kvoli jeho podobnosti s Berkovicovym indentorom (vid'. kap. 2.4.1).
Skusobné teleso bolo modelované ako §tvoruholnik, priCom hrany mali velkost 5 nasobku
najvacsieho priemeru vtlacenia indentoru, konkrétne 20 um. Tento rozmer vyplyva priamo
znormy, kde je uvadzany ako minimalna vzdialenost medzi jednotlivymi indentaciami [5].
Vytvorenie tychto telies v programe Spaceclaim sposobilo komplikaciu najmi, kvoli ich
samotne] vel'kosti. Zakladné jednotky programu Spaceclaim st milimetre a pri modelovani
geometrie v rozmeroch mikrometrov az nanometrov nastavalo zaokrahl'ovanie na tisiciny
milimetrov a teda vznikali nepresnosti uz pri samotnej tvorbe geometrie. Preto bolo nutné pred
samotnym spustenim Spaceclaim prestavit’ priamo v Ansyse zakladne jednotky na nanometre.
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Obr. 3.1: Geometria nanoindentacnej skusky s kuzelovym indentorom
(rozmery su uvadzané v mikrometroch)

3.1.2 Model materialu

Ako bolo vyssie spomenuté skusobné teleso pozostavalo z volframu. Pre tito analyzu bol tento
material uvazovany iba ako linearne-elasticky a preto stacilo v programe urcit iba jeho
Youngov modul pruznosti a Poissonov pomer. Pre volfram bol pouzity modul pruznosti
s hodnotou 407 GPa a Poissonov pomer s hodnotou 0,28 [23]. Aby vynikli rozdiely medzi
jednotlivymi materialmi boli paralelne na seba vytvorené dve analyzy, priCom prva bola tvorena
tuhym indentorom a druha linearne-elastickym materidlovym modelom diamantu. Hodnota
modulu pruznosti a Poissonovho pomeru pre diamant je 1 050 GPa a 0,18 [24].

3.1.3 Nastavenie siete prvkov

Po vytvoreni geometrie a modelu materidlu bolo nutné vytvorit' siet konec¢nych prvkov.
Velkosti jednotlivych prvkov boli nastavené tak aby v okoli kontaktu indentoru a skusobného
telesa, boli prvky dostatotne jemné. Dalej od kontaktu su prvky postupne zviéSované, kvoli
tomu aby bol znizeny pocet prvkov, pretoze vysledky na opa¢nom konci ska§obného telesa nie
su prioritou tejto analyzy. Prvky na skusobnom telese, priamo pod indentorom, boli zdmerne
zvacSené do vysky, pretoze pri fazy zat'azovania sa objavovali problémy s deformaciou prvkov
a samotnou konvergenciou vypoGtu. Siet je tvorena najmi pravidelnymi obdiznikovymi
prvkami, priCom niekolko trojuholnikovych prvkov vzniklo na indentore a prechodnych
oblastiach skuiSobného telesa (vid’. Obr. 3.2). Konkrétne na vytvorenie siete boli pouzité rovinné
prvky PLANE 183 a kontaktné prvky CONTA 172 a TARGE 169, ktoré sa nachadzali v mieste
kontaktu. Dokopy cela siet’ pozostava z priblizne 5 600 uzlov.
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Obr. 3.2: Detail siete konecnych prvkov vypoctového modelu s kuzelovym indentorom

Aby bolo overené, ze vel'kost prvkov je dostacujica bola vykonana citlivostna analyza zmeny
vel'kosti prvkov, ako na skaSobnom telese, tak aj na indentore, vo¢i zmene tvaru indentacnej
krivky a maximalnej] hodnoty sily. Vychadzalo sa zo siete na Obr. 3.2, ktord bola viacej
zjemnena, aby bolo dokazané, ze vel'kost’ tejto siete je dostacujica. Zjemtovala sa iba Cast’
v okoli kontaktu, pricom sa menila iba Sirka prvkov, kvoli tomu, ze vysSka prvkov bola
nastavend na svojom minime apri znizeni tychto prvkov by dochadzalo k problémom
s konvergenciou. Tvar siete sa nastavoval pomocou poctu deleni, a konkrétne na Obr. 3.2 je
Stvoruholnikovy usek na skusobnom telese, priamo pod indentorom, rozdeleny do Sirky na 40
Casti, vdaka comu jeden prvok dosahuje Sirku priblizne 69,45 nm. Pre zachovanie priblizne
rovnakej vel'kosti prvkov, bol na hrane prepony indentoru nastaveny pocet deleni na 55, ¢o pre
jeden prvok predstavuje Sirku 64,72 nm. Pri zjemnenej sieti bol upraveny tento pocet deleni na
60 Casti na skuSobnom telese, Co pre jeden prvok predstavuje Sirku 46,30 nm a na pocet Casti
75 na indentore, Co pre jeden prvok predstavuje Sirku 47,46 nm. Samotna kontrola prebiehala
tak, ze sa porovnavali tvary vyslednych indenta¢nych kriviek a maximalne hodnoty sil z oboch
pripadov. Podrobny postup ako boli vykreslené indentacné krivky z numerickych modelov je
popisany v kap. 3.2.1.



0.45[ 0.431967
0.4321

0.4 h

0.35 b

0.3 b

Z. 025 -
i)
iT]

0.2r b

015 b

01 b

Velkost' siete
005 povodna | 4
= = =jemnejsia
D 1 1 1 1 1 1
1] 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8

posuv indentoru [um]

Obr. 3.3: Porovnanie indentacnych kriviek pri zmene velkosti siete

Na Obr. 3.3 je mozné pozorovat’ vykreslené indentacné krivky ziskané z vypoctovych modelov
s hrubsou a jemnejSou sietou. Indentacné krivky sa na Obr. 3.3 Uplne prekryvaju, ¢o poukazuje
na to, ze su takmer totozné. Maximalna hodnota sily bola v pripade povodnej siete 432 mN
a v pripade jemnejSej siete 432 mN. Odchylky medzi tvarmi indentaCnych kriviek a aj
maximalnymi hodnotami sil st vel'mi zanedbatel'né, z ¢oho sa usudzuje, ze pévodna siet ma
dostato¢nu vel'kost'.

3.1.4 Okrajové podmienky

Poslednym krokom pred spustenim samotného vypoctu je zadefinovanie okrajovych
podmienok. Ked’Ze uloha je rieSend cez osova symetriu na ose y, tak treba na zaciatku celu
analyzu nastavit ako osovo symetricka, ktord v podstate zabezpeCi, vtomto pripade,
zamedzenie posuvu na vietkych telesach v smere osy x na ich lavych hranach. Dalej treba
nastavit’ kontakt medzi indentorom a skiiSobnym telesom. V tomto pripade je zanedbané trenie
medzi telesami a preto bol zvoleny kontakt bez trenia, pri ktorom ako kontaktna hrana bola
zvolena horna hrana skusobného telesa (oznacena pismenom C na Obr. 3.4) a ako cielova hrana
bola zvolena prepona =z trojuholnika znazoriiujuceho indentor (oznacend pismenom D
na Obr. 3.4). Dalej bola zadefinovana okrajova podmienka zamedzenia posuvu v smere y na
spodnu hranu skusobného telesa, znazornena pismenom A na Obr. 3.4. Poslednou okrajovou
podmienkou je prave samotny riadiaci parameter vypoctového modelu. Ten bol nastaveny
v podobe posuvu umiestneného na horni hranu indentora smerujiceho proti smeru osy vy,
s hodnotou 0,715 um, znazorneného pismenom B na Obr. 3.4. Pri vypoctovom modeli s tuhym
indentorom sa objavil problém v podobe toho, ze pri 2D osovo symetrickej analyze nebolo
mozné nastavit model materialu indentoru ako idealne tuhy. Kvoli tomu bol vytvoreny novy
model materialu s vel'mi velkym modulom pruznosti, ktorého vlastnosti napodobriovali idealne
tuhy material. Okrem toho bol v tomto modeli nastaveny aj posuv indentoru na celt plochu
indentora a nie len na jeho hornt hranu.
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S takto nastavenymi okrajovymi podmienkami poslednym krokom pred spustenim vypoctu je
nastavanie analyzy. V tomto pripade staci nastavit' jeden vypoctovy krok, pretoze zatazovacia
aj odl'ahcovacia krivka maju, pri linearne-elastickom materiali, rovnaky tvar. Pocet pod-krokov
bol nastaveny na minimalne 100, aby bolo ziskané dostato¢né mnozstvo bodov zatazovace;j
krivky. Okrem toho boli zapnuté vel'ké deformacie, kvoli tomu, Ze pri tejto ulohe nastavaju
relativne vel'ké posuvy. S takto nastavenym vypoctovym modelom je mozné spustit’ vypocet.
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Obr. 3.4: Okrajové podmienky a kontakimé hrany vypoctového modelu
za pouzitia kuzelového indentoru

3.2 Vysledky

3.2.1 Spracovanie numerickych vysledkov

Vdaka tomu, ze uloha bola rieSena v rovinne pomocou osovej symetrie a relativne malému
poctu uzlov sa vypoctovy Cas pohyboval iba okolo 2 minut. Na nasledujucich obrazkoch su
vykreslené celkové posuvy a redukované napéitia podla podmienky HMH ("von Mises") na
vypoctovom modeli s diamantovym indentorom.
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Obr. 3.5: Celkové posuvy pri maximdlnom zatazeni —
diamantovy kuzelovy indentor (detail na kontaktnii oblast)
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Obr. 3.6: Redukované napiitie pri maximalnom zatazeni —
diamantovy kuzelovy indentor (detail na kontaktnit oblast)
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Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: MPa
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Obr. 3.7: Redukované napcitie pri maximdlnom zatazeni —
diamantovy kuzelovy indentor (pohlad na cely model)
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Twpe! Equivalent fvon-tdises) Stress
Unit: MPa
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Obr. 3.8: Redukované napiitie pri maximdlnom zatazeni —
tuhy kuzelovy indentor (pohlad na cely model)
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Na Obr. 3.5 a Obr. 3.6 je mozné vidiet detail na miesto kontaktu indentora a skiSobného telesa.
Je mozné pozorovat, ze najvicSia deformécia na skuSobnom telese spolu s najvac§im
redukovanym napitim sa nachadza priamo pod ostrym hrotom indentora. Deformacia pod
hrotom dosahuje iba priblizne 0,552 um oproti prednastavenému posuvu 0,715 um na hornej
hrane indentora. Co sa tyka maximalneho redukovaného napitia tak priamo pod hrotom sa
nachadza koncentrator napétia, sposobeny ostrym hrotom indentoru. Na tychto vysledkoch je
mozné pozorovat, ze napatie v okoli kontaktu je neredlne vysoké a v realite by uz davno nastala
plasticka deformacia. Prave kvoli tomuto linearne-elastickému charakteru vypoctu ma indentor
nerealne velku deformaciu hrotu indentoru. Co sa tyka vypodtového modelu s tuhym
indentorom (vid. Obr. 3.7), jeho priebehy deformacii aredukovanych napéati boli vel'mi
podobné. Ako je mozné si v§imnut na tomto modeli, aj napriek tomu, Ze sa jedna o tuhy
indentor sa vykresl'uje redukované napitie, Co je sposobené, kvoli pouzitiu linearne-elastického
modelu materialu s vel'kou hodnotou modulu pruznosti (vid’. kap. 3.1.4). Na Obr. 3.7 aObr. 3.8
sa objavili celkom vyznamné miesta zvySeného napitia na dolnom konci skusobného telesa a
u vypoctového modelu s diamantovym indentorom aj na hornej hrane indentoru. Kedze
zvySené hodnoty napétia v tychto miestach st v rozpore s oCakavanim budu tieto vysledky
d’alej analyzované v kap. 3.3.

Z numerického vypoctu boli pouzité data posuvu hornej hrany indentoru proti smeru osy y
a aplikovana sila na vtlacenie indentora do skusobného telesa. Aplikovana sila bola ziskana ako
silova reakcia v smere posuvu indentoru. Tieto dva parametre boli vybraté kvoli tomu aby bolo
mozné vykreslit indentacnu krivku, ktord ma v tomto pripade pri zat'azovani aj pri odl'ahCovani
rovnaky tvar, pretoze sa jedna o linearne-elasticky material. Vykreslenie indentacnej krivky
a d’alSie spracovanie tychto dat prebiehali v programe Matlab a konkrétne v jeho verzii R2021a.
Ako bolo spomenuté vyssie na analytické spracovanie bola pouzitd Sneddonova analyza.

3.2.2 Spracovanie numerickych vysledkov analytickym pristupom

K vykresleniu indentacnej krivky analytickym pristupom bol pouzity vztah (2.1) na urcenie
sily, odvodeny Sneddonom, ktory je korigovany koeficientom pre radialne posuvy. Avsak pri
vykresleni indentac¢nej krivky je nutné brat do uvahy s akym druhom indentoru pracoval
numericky vypocet. Za pouzitia vypoctu stuhym indentorom je mozné priamo dosadit
jednotlivé veliciny do vztahu (2.1). Ako je ale spomenuté vysSie tento vztah musi byt
korigovany koeficientom radialnych posuvov (vid'. kap. 2.4.2) a teda jeho finalna podoba je:

IZ-Es-tan((p).h2

F=r—a-m " G.1)

kde za Youngov modul pruznosti a Poissonov pomer (£ a ps) boli dosadené hodnoty volframu
a teda konkrétne 407 GPa a 0,28, a za vrcholova polovicu uhla indentora ¢ bola dosadena
hodnota 70,3°. Za parameter 4 bol vkladany posuv indentora ziskany z numerického vypoctu
s tuhym indentorom. Koeficient pre radialne posuvy dosahuje hodnotu 1,07, ktory bol ziskany
dosadenim Poissonovho pomeru volframu a vrcholovej polovice uhla indentora do
vztahu (2.24). Na nasledujucom obrazku je mozné pozorovat’ tvar indentacnej krivky ziskany
z numerického a analytického pristupu za pouzitia tuhého indentoru.
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Obr. 3.9: Porovnanie indentacnych kriviek numerickym a analytickym
pristupom za pouzitia tuhého indentoru

Aby bol znazorneny prinos korekcie pre radidlne posuvy boli v pripade Obr. 3.9 vykreslené,
okrem indentacnej krivky z numerického pristupu aj indentacné krivky z analytického pristupu
s pouzitim, a bez pouzitia korekcie na radialne posuvy. Inak povedané v pripade analytickej
indentacnej krivky s korekciou bola hodnota y presne uréena zo vztahu (2.24) av pripade
krivky bez korekcie bola za y zvolend hodnota 1. Z porovnania na Obr. 3.9 vyplyva, Ze pre
presnejsie vysledky je vhodné aplikovat korekciu na radidlne posuvy, apreto sa bude
v nasledujicom postupe d’alej pouzivat'.

Za pouzitia diamantového indentoru je nutné do vztahu (2.1) zaratat' aj vplyv samotnej
deformacie indentoru. To je mozné spravit pomocou redukovaného modulu pruznosti
(vid. kap. 2.2), ktory ciastocne dokaze zahrnut' aj vplyv poddajnosti indentoru. Pouzitie
redukovaného modulu pruznosti sice zahrnie do analytického vypoctu aj elasticki deformaciu
indentora, avSak tento postup, kvoli aproximéacii materialovych charakteristik oboch telies v
kontakte vnesie do vypoctu urcitu nepresnost. Redukovany modul pruznosti je mozné dostat
z predchadzajucej rovnice za rovnakej uvahy ako pri rovnici (2.8), kde I'ava strana rovnice
modze byt nahradenéd redukovanym modulom pruznosti. Pri nahradeni rovnakych ¢lenov vo
vztahu (3.1) redukovanym modulom pruznosti je mozné dostat’ tvar:

. 2 - tan(¢) B2

F=yE .
A - (3.2)

Dal§im rozpisanim redukovaného modulu pruznosti pomocou rovnice (2.9) je mozné dostat’
finalny tvar pouzity pri tejto analyze:
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1 .2-tan((p).h2

Q- . A—iD T ' 3:3)
E,.  TTE

F=y:

kde za Ei au; sa dosadi Youngov modul pruznosti a Poissonov pomer diamantu, a teda
konkrétne 1 050 GPa a 0,18. Ostatné hodnoty ostavaju rovnaké ako v predo§lom pripade, az na
posuvy A, za ktoré sa dosadia posuvy indentora ziskané z numerického vypoctu s diamantovym
indentorom.
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Obr. 3.10: Porovnanie indentacnych kriviek numerickym a analytickym
pristupom za pouzitia diamantového indentoru

Na Obr. 3.9 a Obr. 3.10 je mozné vidiet porovnanie medzi tvarmi indentaénych kriviek
ziskanych numerickym a analytickym pristupom za pouzitia tuhého a diamantového modelu
materialu indentora. Uz od prvého pohl'adu je mozné vidiet, ze za pouzitia tuhého indentoru su
ziskané presnejSie vysledky, Co koreSponduje s tym, ze analytické vzt'ahy boli odvodené prave
pre tuhy indentor. Za pouzitia tuhého indentora bola dodato¢ne vykreslena aj indentacna krivka
bez pouzitia korekcie na radialne posuvy, aby bol ukazany prinos tejto korekcie. Konkrétne
indenta¢na krivka bez pouzitia korekcie sice pri nizsich hibkach vtladenia presne kopiruje tvar
indenta¢nej krivky z numerického pristupu, ale pri vys§sich hibkach vtladenia, kde sa zvysuje
vplyv radidlnych posuvov materialu, sa krivky rozchadzaju. Za pouzitia tuhého indentoru
s korekciou sa krivky od pociatku takmer prekryvaju, kde numerickd hodnota je o nieCo nizsie
ako analyticka a priblizne v hodnote vtlacenia 0,64 um sa prekrizia, a numericka hodnota
dosiahne vys§ie hodnoty. Maximalna hodnota sily ziskana za pozitia tuhého indentoru, pri
analytickom pristupe s korekciou dosahovala hodnoty 0,423 N a pri numerickom pristupe
0,432 N. Za pouzitia diamantového indentoru sa krivky prekryvaju iba na zaciatku, priblizne
do hodnoty vtlacenia 0,32 um a nasledne sa rozchadzaja, pricom numericky pristup dosahuje
vys§sie hodnoty. Maximalne hodnoty sily v tomto pripade st ovela viac odlisné a konkrétne pri
analytickom pristupe bola dosiahnutd hodnota 0,302 N a pri numerickom pristupe 0,375 N.
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V pripade diamantového indentoru je rozdiel medzi indentanymi krivkami vyznamny, o
nemohlo byt spdsobené len kvoli nepresnosti vnesenej redukovanym modulom pruznosti.
Percentudlny rozdiel medzi maximalnymi hodnotami sil u tuhého indentoru je priblizne okolo
2 % audiamantového indentoru az okolo 22 %. Tieto vysledky viedli k spétnej revizii
vypoctovych modelov. Za moznu pricinu tejto nepresnosti sa povazuje, uz vyssie spomenuté,
miesta so zvySenym redukovanym napétim na spodnej hrane sktiSobného telesa a na horne;j
hrane indentoru. Ked'ze rozmery skuSobného telesa a aj indentora su v realite ovel'a vacsie ako
v tomto vypoctovom modeli, k presnej§iemu vysledku by mohlo dopomoct’ prave zviacsSenie
jednotlivych telies. Za tejto ivahy bola vykonana citlivostna analyza tvaru indentacnej krivky,
a teda maximalnej dosiahnute;j sily, na vel'kost’ ako skuSobného telesa tak aj velkost indentoru.

3.3 Citlivostna analyza vel’kosti geometrie na tvar indentacnej krivky

Cela citlivostna analyza prebiehala za pouzitia vypoctového modelu s diamantovym
indentorom pomocou MKP. Stacilo analyzovat' len jeden druh vypoctového modelu, pretoze
ich priebehy boli vel'mi podobné. Vybrany bol prave model s diamantovym indentorom, kvoli
jeho vicse; odchylke. Taktiez, kvoli tomu, ze maximalne redukované napétia na tuhom
indentore st vo vypoctovom modeli prirodzene nulové.

3.3.1 Citlivostna analyza vel’kosti skiiSobného telesa

Prvym krokom je overit’ vel'kost’ skia§obného telesa na tvar indentacnej krivky resp. maximalnej
hodnoty sily. To je docielené postupnym zvacSovanim skuSobného telesa o 10 um ako do Sirky
tak aj do vysky, aby bol zachovany pomer hran. Pri zvac¢Sovani skaSobného telesa velkost
indentoru mala konstantn vysku s hodnotou 1,2 um. Ako bolo zistené vypoctovymi modelmi
s novymi rozmermi, tak vel'kost’ skuSobného telesa naozaj vplyva na tvar indentacnej krivky.
Preto bol model skusobného telesa zvacsovany dovtedy, dokym rozdiel maximalnej hodnoty
sily, medzi jednotlivymi zvacSeniami bol zanedbatel'ny.
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Obr. 3.11: Rozdiel medzi indentacnymi krivkami pri
roznych velkostiach skiiSobnych telies
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Z Obr. 3.11 je mozné pozorovat, ze maximalna hodnota sily sa so zvacSenim skuSobného telesa
zmenSila. Celkovy tvar krivky ostal zachovany aj ked hodnoty v druhej polovici krivky o nieco
klesli. Porovnania maximalnych hodnot sil pri jednotlivych vel'kostiach skuSobného telesa su
zobrazené v Tab. 3.1. Rozdiel maximalnych sil medzi vzorkami 40x40 a 60x60 je mensi nez
1 %, o predstavuje dostatocne maly rozdiel, a preto bolo pre d’alSie vypocty zvolené skuSobné
teleso s rozmermi 60x60 um.

Tab. 3.1: Maximalne hodnoty sily pri roznych velkostiach skiiSobnych telies

Velkost’ skiiSobného telesa [um]
20x20 40x40 60x60

Maximalna

hodnota sily [N] 0,3752 0,3672 0,3648

3.3.2 Citlivostna analyza vel’kosti indentoru

Druhym krokom bolo overit’ aky vplyv ma na tvar indentacnej krivky velkost indentoru. Pri
linearne-elastickom modeli materialu indentora je nutné zachovat vrcholovi polovicu uhla
70,3°, pricom ako meniaci parameter bola zvolend vySka indentora. Rovnako ako
v predchadzajuce) cCasti, vyska bola zvdcSovand o 10 um, samozrejme ale pri zachovani
konStantnej vel'kosti skuSobného telesa, tentokrat uz s novymi rozmermi, 60x60 um.
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Obr. 3.12: Rozdiel medzi indentacnymi krivkami pri roznych
vySkach indentoru
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Ako je vidiet na Obr. 3.12 rozdiel medzi vySkou 1,2 um a 11,2 um bol tak obrovsky, ze boli
vytvorené este dve dodato¢né vysky, medzi tymito hodnotami, ktoré blizsie poukazuji na ndhlu
zmenu maximalnej hodnoty sily pri zmene ¢o1 len na priblizne trojnasobok pdvodnej hodnoty.
Rovnako ako v predchadzajucom pripade, pri zvdcSeni vysky indentoru doslo k poklesu sil.
Jednotlivé hodnoty maximalnych sil st zobrazené v Tab. 3.2. Rozdiel maximalnej hodnoty sily
medzi vySkami indentoru 21,2 um a 31,2 um dosiahol obdobne ako v predchadzajucom pripade
hodnotu niz§iu nez 1 %, a preto za vysku indentora bola zvolena hodnota 31,2 um ako
dostacujuca.

Tab. 3.2: Maximalne hodnoty sily pri roznych vySkach indentoru

Vyska indentoru [pum]
1,2 3,7 6,2 11,2 21,2 31,2
Maximalna
hodnota 0,3648 0,3047 0,2932 0,2863 0,2827 0,2814
sily [N]

ZviacSovanim modelu skasobného telesa a indentoru bolo poukazané na to, ze vel'kosti tychto
telies naozaj kriticky vplyvaju na vysledny tvar indentacnej krivky a teda maximalnu hodnotu
sily. Obzvlast kriticka bola velkost' indentora, ktorej prvotna hodnota bola zvolena velmi
nesSt’astne. Tato chyba v podobe zvysenej vyslednej maximalnej hodnoty sily bola spdsobena
tym, ze obidve telesa boli uvazované ako velmi malé. Takto malé telesd mali v
spomenutych miestach zvySeného redukovaného napitia umiestnené okrajové podmienky
zamedzenia posuvu, ktoré branili d’al§iemu posuvu materialu, obzvlast pri va¢sich hibkach
indentacie. Na tento fakt sa da poukazat’ aj pri indentacnej krivke z Obr. 3.10, kde pri malych
indentaciach numericky vysledok presne kopiruje analyticky, pricom pri zvacSovani indentacie
sa zacCinali vysledky uz rozchéadzat. Presne kvoli tymto okrajovym podmienkam, v tychto
miestach, bola v povodnych vysledkoch maximalna hodnota sily vysSia oproti analytickému
pristupu. Uz aj z tedrie vyplyva, ze tieto vysSie hodnoty redukovaného napétia na okrajoch su
v rozpore s predpokladom nekonecne velkého polopriestoru. ZvacSenim obidvoch telies je
umoznené posuvu materialu, v tychto miestach, vd’aka comu sa tam nebude objavovat’ zvySené
redukované napitie. Treba podotknut, ze maximalne redukované napéitie na pravej strane
skusobného telesa uz pri velkosti 20x20 pm bolo relativne malé, ktorého hodnota sa
pohybovala okolo 10 MPa. To poukazuje aj na to, ze zvacSenie skusobného telesa v smere osy
x nemalo vyznamny vplyv na tvar indentacnej krivky. Ako sa ukazalo vysledna hodnota vysky
skuSobného telesa ztejto citlivostne] analyzy vysla dokonca omnoho vysSie ako odportca
norma ISO 14577-1, a to priblizne az patnasobne [5]. Tato citlivostna analyza teda ukazala, ze
v pripade indentacie do 0,715 um sa za dostacujuce vel'kosti telies u vypoctového modelu
povazuje vysSka indentoru 31,2 um a velkost” skuSobného telesa 60x60 pum. Tieto vel'kosti telies
budi pouzité pre znovu vytvorenie vypoctového modelu s linearne-elastickym modelom
materialu a porovnanie s analytickym pristupom.
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3.4 Vysledky pre zvic¢seny vypoctovy model

3.4.1 Spracovanie numerickych vysledkov

Kedze numerické vysledky zkap. 3.2 dosahovali vyznamné odchylky s analytickymi
vysledkami, najmé v pripade diamantového indentora, bola vykonana revizia vypoctovych
modelov. Pri revizii bolo zistené, ze na vysledny tvar indentacnej krivky ma obrovsky vplyv
samotna vel'kost jednotlivych telies. Vd'aka citlivostnej analyze v kap. 3.3 bolo ukazané, ze
v pripade tychto vypoctovych modelov je nutné upravit rozmery telies. Konkrétne sa upravila
pri vypoctovom modeli s diamantovym indentorom vyska indentoru na 31,2 um a Sirka a vyska
skasobného telesa na 60x60 pum. Pri vypoctovom modeli s tuhym indentorom stacilo upravit
len rozmery skusSobného telesa na 60x60 pum. Ostatné rozmery rovnako ako aj okrajové
podmienky ostali bez zmeny.

Total Defarmation
Type: Total Deformation
Unit: prm
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Obr. 3.13: Celkové posuvy pri maximalnom zatazeni — zvcicSeny model
s diamantovym kuzelovym indentorom (detail na kontaktmi oblast)
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Equivalent Stress
Type: Equivalent fvon-Mises) Stress
Unit: MPa
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Obr. 3.14: Redukované napditie pri maximalnom zatazeni — zvdicSeny model
s diamantovym kuzelovym indentorom (detail na kontaktmi oblast)
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Obr. 3.15: Redukované napditie pri maximalnom zatazZeni — zvdicSeny model
s diamantovym kuzelovym indentorom (pohlad na cely model)



Equivalent Stress
Type: Equivalent (von-hises) Stress
Unit: MPa
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Obr. 3.16: Redukované napditie pri maximdlnom zatazeni — zvdcSeny
model s tuhym kuzelovym indentorom (pohlad na cely model)

Na obrazkoch vysSie je mozné pozorovat, ze samotné priebehy ostali rovnaké ako v pripade
originalnych velkosti telies. Detail celkovej deformacie z Obr. 3.13 ukazuje, ze najvicsia
deformacia v skiSobnom telese sa objavuje znova priamo pod hrotom indentora, priCom
dosahuje hodnotu 0,48 um. Redukované napétia (Obr. 3.15 a Obr. 3.16) maju totozny priebeh
ako v predchadzajucom pripade. Co sa tyka napiti na koncoch telies, v pripade skusobného
telesa na dolnom a pravom konci je redukované napitie zanedbatelné v oboch pripadoch.
V pripade diamantového indentoru na vrchnej hrane sa redukované napétie pohybuje az okolo
300 MPa, avsak citlivostna analyza ukazala, ze tato hodnota nema na vysledok vyznamny vplyv
(vid’. kap. 3.3.2).

3.4.2 Spracovanie numerickych vysledkov analytickym pristupom

Data z vypoctového modelu boli rovnako ako v predchadzajucom pripade importované do
programu Matlab, kde boli spracované. Na spracovanie dat ziskanych pomocou, ako tuhého,
tak aj diamantového indentoru boli pouzité uplne rovnaké metody s rovnakymi parametrami,
ako z kap. 3.2.2. Na nasledujucich obrazkoch su vykreslené porovnania indentanych kriviek
ziskanych analytickym a numerickym pristupom pre tuhy a diamantovy indentor s pouzitim
korekcie pre radidlne posuvy materialu.
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Obr. 3.17: Porovnanie indentacnych kriviek numerickym a analytickym
pristupom za pouzitia tuhého indentoru — zvdicSeny model
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Obr. 3.18: Porovnanie indentacnych kriviek numerickym a analytickym
pristupom za pouzitia diamantového indentoru — zvdcseny model
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V obidvoch pripadoch nastalo zlepSenie. Pri tuhom indentore je mozné pozorovat, ze tvar
krivky ziskanej z numerického pristupu skoro presne kopiruje tvar krivky ziskanej analytickym
pristupom, pricom hodnoty =z analytického pristupu su vtomto pripade stile vécSie
anedochadza k vzajomnému prekrizeniu. Maximalna hodnota sily ziskand numerickym
pristupom je o nieCo mensSia oproti analytickému pristupu, avSak ich hodnoty su takmer totozné.
Pri pouziti tuhého indentora nenastala taka vyrazna zmena tvaru indentacnej krivky ako
v pripade diamantového indentora, tato skutocnost je dana tym, ze hlavny vplyv na zmenu tvaru
krivky mala zmena vysky indentora, ktora v pripade tuhého indentora nehrala podstatnu ulohu.
Za pouzitia diamantového indentora indentacna krivka z numerického pristupu je dokonca
niz§ie nez krivka ziskana analytickym pristupom, pricom ale celkom presne kopiruje jej tvar.
Maximalna hodnota sily, v tomto pripade, ziskana numericky vyrazne klesla oproti povodnej
vel'kosti telies. Percentualny rozdiel maximalnych hodnoét sil u diamantového indentoru sa
pohybuje okolo 7 % a u tuhého indentoru dokonca az pod 1 %. Vysledky tychto maximalnych
hodnét sil, ako pre povodné velkosti telies, tak aj pre aktualne rozmery su zobrazené v Tab. 3.3.
Z tohto porovnania je mozné potvrdit, ze presnejSie vysledky vychadzaju pre tuhy indentor, pre
ktory boli priamo odvodené analytické vztahy. Pri diamantovom indentore nastala nereéalne
vel'ka deformacia hrotu indentoru, s ktorou analytické vztahy nepocitaju, pricom aj vysledné
vysoké redukované napitia v okoli kontaktu dokazuja, ze v tychto miestach by uz davno nastala
plasticka deformacia. Samozrejme dalSia nepresnost pri diamantovom indentore bola
vytvorend samotnym redukovanym modulom pruznosti, ktory len aproximuje samotne
materialové vlastnosti tychto dvoch materidlov v kontakte. Tieto vysledky maximalnych
hodnoét sil a aj tvarov jednotlivych indentanych kriviek, aj napriek mensim odchylkam je
mozné povazovat' za relativne presné. Preto d’alSim krokom tejto prace je prave pozorovanie
spravania vypoctového modelu nanoindentacie s elasto-plastickym modelom materialu
volframu.

Tab. 3.3: Porovnanie maximdlnych hodnot sil

Rozmery [pum] Maximalna hodnota sily [N] Relativny
SKkis. . . rozdiel
teleso Indentor Analyticky | Numericky [%]
Tuhy 20x20 1,2 0,4229 0,4320 2,11
60x60 31,2 0,4229 0,4193 0,95
Diamantovy 20x20 1,2 0,3021 0,3752 21,57
60x60 31,2 0,3021 0,2814 7,20
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4 Deformacne napidtova analyza nanoindentacnej skuSky

s kuzel’ovym indentorom s uvazovanim plastickych deformacii
Po blizSom preskiumani vypoctového modelu s linearne-elastickym materidlom bolo zistenych
niekol'ko nedostatkov, ktoré zabrariuji pouzitiu tohto modelu v praxi. Jednym z hlavnych
nedostatkov bola nerealne velkd deformacia hrotu indentoru sprevadzana velmi vysokym
redukovanym napéatim v okoli tohto kontaktu. Toto redukované napétie bolo natol'ko vysoké,
ze by u skaSobného telesa doSlo k vyraznej plastickej deformécii. Prave tato plasticka
deformécia skuSobného telesa je hlavnym zameranim tejto kapitoly. Jednym z
charakteristickych znakov elasto-plastického materialu pri nanoindentacii je tvar indentacnej
krivky. Tvar tejto krivky, oproti linearne-elastickému materidlu, sa lisi v odl'ahCovacej fazy,
kde krivka nekopiruje krivku zo zatazovacej fazy, ale klesa strmSie a jej hodnota posuvu sa
nevracia do povodného bodu, z ktorého zacinala v zatazovacej fazy (vid’. Obr. 2.4). To je
sposobené vysSie spomenutou plastickou deforméciou, ktora zvycCajne nastdva aj v realite.
Analytické vypoCty sa zameriavaju prave na odl'ahCovaciu Cast krivky, aby v analyze bolo
zohl'adnené aj plastické spravanie indentovaného materialu. Cielom tejto kapitoly je overenie
pouzitelnosti Oliver-Pharr analyzy, pripadne jej korekcii, pomocou spitného dopocitania
modulu pruznosti indentovaného skuSobného telesa zdat ziskanych pomocou MKP
(vid’. kap. 2.4).

4.1 Konfiguracia vypoctového modelu

Pre vytvorenie vypoctového modelu boli pouzité rovnaké programy ako v predchadzajucej
kapitole. Samotny proces vytvorenia dvoch paralelnych, na seba nezavislych vypoctovych
modelov s diamantovym a tuhym indentorom ostal rovnaky. Tento proces sa osvedc¢il, pretoze
pri tuhom indentore sa zistuje odchylka vypoctového modelu od odvodenych analytickych
vztahov, a nasledne pri diamantovom indentore sa overuje aplikovatel'nost’ tychto vzt'ahov na
poddajny indentor.

4.1.1 Model geometrie

Geometricka konfiguracia pozostava z rovnakych prvkov ako v predchadzajuce; kapitole, a to
konkrétne zo skuSobného telesa a rotacne symetrického kuzelovitého indentoru. Preto bola
pouzita znovu 2D analyza v kombinécii s osovou symetriou. Aj napriek tomu, ze okrajové
podmienky sa vyznamne nemenili, bola vykonana obdobna citlivostna analyza ako v kap. 3.3.
Ked'ze na rozdiel od predchadzajucej kapitoly, vystupom z tejto kapitoly je priamo modul
pruznosti skaSobného telesa, tak sa porovnavala zmena vel'kosti ska§obného telesa a indentoru
vo vypoctovom modeli voci zmene vysledného modulu pruznosti tohto telesa. V tomto pripade
sa ukazalo, ze dostaCujuce rozmery pre indentor ostali zachované, konkrétne vyska indentoru
31,2 um a pre skusobné teleso sa zmenila Sirka a vyska na 400x400 um. Samozrejme vrcholova
polovica uhla indentora ostala zachovana s hodnotou 70,3°.

50



4.1.2 Model materialu

Najvacsou zmenou v tejto kapitole je prave zmena linearne-elastického modelu materialu
skasobného telesa na elasto-plasticky, pozostavajuci znova z volfraimu s modulom pruznosti
407 GPa aPoissonovym pomerom 0,28 [23]. Tento model materidlu bol blizSie urCeny
multilinearnym izotopickym speviiovanim. Ked'ze data pre tento multilinearny model bohuzial
neboli k dispozicii a vykonat' experimentalnu jednoosu tahovu skusku nebolo mozné, boli data
prevzaté z verejne dostupnych zdrojov. Snahou bolo vybrat' data tahovej skusky volframu,
ktory nebol nijako Specialne modifikovany, popripade inak upravovany. NajvhodnejSie data
boli z ¢lanku [25], v ktorom bola vykreslena zavislost' zmluvného napétia na pretvoreni. Tato
zavislost’ pred tym nez bola vlozena do vypoctového modelu musela byt prevedena na skuto¢né
napétie a pretvorenie. To bolo mozne za pomoci nasledujucich vztahov:

Eskutotné = IN (1 + gzmluvné)- (4~1)

Oskutotné = Ozmiuvné * (1 + gzmluvné)- (4~2)

Pouzitel'nost’ tychto rovnic sa vSak vztahuje iba do medze pevnosti. Priebeh za medzou
pevnosti bol vykresleny doty¢nicou ku krivke v mieste tesne pred bodom medze pevnosti. Tato
dotycCnica bola vytvorena do pretvorenia az 50 %, ¢o po predchadzajucej analyze sa ukazalo
ako vyrazne dostacujice. Pred samotnym vlozenim dat do Ansysu bolo nutné odratat’ od
skutocného pretvorenia elastick Cast’ skutocného pretvorenia, ktor je mozné dopocitat’ ako
podiel skutocného napitia ku modulu pruznosti daného materialu. Takymto spdsobom bol
urceny multilinearny model materialu volframu.
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Obr. 4.1: Napcitovo-deformacna krivka volfrdmu pouzita v multilinedrnom
modeli materidlu
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Material indentoru pozostaval v jednom pripade ztuhého materidlu a v druhom pripade
z diamantu s modulom pruznosti 1 050 GPa a Poissonovym pomerom 0,18 [24]. Ked'Ze
diamant sa vyznacuje svojou krehkostou, neoCakava sa plasticka deformécia diamantového
indentoru, a preto tento model bol definovany ako linearne-elasticky.

4.1.3 Nastavenie siete prvkov

Siet' kone¢nych prvkov pri tychto vypoctovych modelov bola Ciastocne upravena aby boli
dosiahnuté presnejSie vysledky. Upravena bola najma cast v okoli kontaktu indentoru
a skuSobného telesa. V tejto Casti boli eSte viac zjemnené prvky, aby sa blizSie preskumal
sink-in, popripade pile-up indentovaného materialu. Priamo pod hrotom indentoru, na
skuSobnom telese, bolo ponechanych 6 vacsich prvkov, kvoli problému s deformaciou prvkov
spomenutom v kap. 3.1.3. Rovnako ako v predoslom pripade, d’alej od kontaktu su prvky
kontinudlne zvacSované. Boli pouzité rovnaké rovinné prvky PLANE 183 s kontaktnymi
prvkami CONTA 172 a TARGE 1609, ktoré dokopy pozostavali z priblizne 25 200 uzlov.

0,000 2,000 4,000 (urn)

1,000 3,000

Obr. 4.2: Detail siete konecnych prvkov vypoctového modelu s uvazovanim plastickych
deformdcii



4.1.4 Okrajové podmienky

Okrajové podmienky ostali zachované az na mensie detaily. Pri kontakte medzi indentorom
a skuSobnym telesom bola dodatocne upravena penetracna tolerancia. Konkrétne sa regulovala
faktorom, ktorého hodnota sa blizsie uréuje v nasledujucej podkapitole. Dalou délezitou
zmenou bolo nastavenie analyzy a poctu krokov. KedZe pri indentécii elasto-plastického
materialu sa odliSuje tvar indentaCnej krivky v zatazovacej a odl'ahCovacej fazy, je nutné
nastavit’ viacej krokov. Konkrétne boli nastavené 3 kroky, pricom prvy krok je zatazovacia
faza s minimalne 200 pod-krokmi a posledné dva kroky predstavuju odl'ahCovaciu fazu. Tato
odl'ahCovacia faza bola rozdelena na 2 kroky, kvoli faktu, ze hlavnym zaujmom analyzy je Cast’
kedy je este indentor so skusobnym telesom v kontakte a teda vratna elastickd deformacia
skuasobného telesa. Aby bolo ziskanych dostatok bodov k analyze je druhy krok nastaveny na
minimalne 200 pod-krokov. Mimo tieto zmeny vsSetky ostatné okrajové podmienky ostavaju
rovnaké ako v kap. 3.1.4, ktoré je mozné vidiet aj na Obr. 3 4.

4.1.5 Faktor tolerancie penetracie

Ako bolo spomenuté vyssie jednou zo zmien, ktora prispela k presnosti vypoctového modelu
bola prave uprava hodnoty faktoru tolerancie penetracie. Samotny kontakt predstavuje jednu
z nelinearit v MKP, ktora vnasa do vysledku urciti chybu v podobe nevyhnutnej penetracie
prvkov. Faktor tolerancie penetracie blizSie reguluje maximalnu povoleni penetraciu
jednotlivych prvkov v kontakte. Snahou v tomto vypoctovom modeli bolo nastavit' taka nizku
hodnotu tohto faktora aby penetracia prvkov d’alej neovplyviiovala vysledok. Zaroven bolo
nutné aby tento faktor nebol prili§ nizky aby vypoctovy model nemal problém skonvergovat’.
Kvoli tejto problematike bola vykonana d’alsia citlivostna analyza zamerana prave na idealny
faktor tolerancie penetracie. Okrem penetracie bola pozorovana aj zmena maximalnej sily
a vysledného modulu pruznosti skaSobného telesa. V nasledujucich tabulkach je mozné
pozorovat ako sa menili jednotlivé hodnoty pre tuhy a diamantovy indentor pri zmenSovani
faktoru tolerancie penetracie.

Tab. 4.1: Zmena vyslednych hodnot pri réznych faktoroch tolerancie penetrdcie za pouZitia
diamantového indentoru

Diamantovy indentor
Faktor tolerancie Maximalna . . Modul pruznosti
. . Maximalna sila ie ,
penetracie penetracia [mN] skusobného telesa
[-] [nm] [GPa]

0,5 1,2711 33,21 359

0,1 0,5404 33,28 379

0,05 0,2745 33,28 385

0,01 0,0561 33,27 392

0,005 0,0279 33,29 396
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Tab. 4.2: Zmena vyslednych hodnot pri roznych faktoroch tolerancie penetrdcie za pouZitia

tuhého indentoru

Tuhy indentor
Faktor tolerancie Maximalna . . Modul pruznosti
. . Maximalna sila .y .
penetracie penetracia [mN] skusobného telesa
[-] [nm] [GPa]

0,5 1,2557 33,99 382

0,1 0,5345 34,07 402

0,05 0,2753 34,10 411

0,01 0,0574 34,03 415

0,005 0,0298 33,92 415

Aj napriek tomu, ze zakladnd nastavend hodnota programom Ansys pre faktor tolerancie
penetracie bola 0,1 tak jedna hodnota bola zvolena viacsia. Z vysledkov je mozné vidiet, ze
maximalna sila pri oboch vypoctovych modeloch nebola vyznamne ovplyvnena zmenou tohto
faktora. Maximalna penetracia dosahovala relativne nizke hodnoty, az na pripad s faktorom
tolerancie penetracie 0,5, kde dosahovala hodnotu v oboch pripadoch az nad 1 nm. Co sa tyka
vysledného modulu pruznosti ten bol vyrazne ovplyvneny zmenou tohto faktora. Pri kazdom
zmensSeni faktora tolerancie penetracie dochadzalo k zmene sklonu odl'ahCovacej krivky a teda
k radikalnym zmendm nezndmym parametrom, ktorymi sa prekladala odl'ahCovacia cast
indentacnej krivky (vid’. kap. 4.2). Je mozné pozorovat, ze medzi faktorom 0,01 a 0,005
v obidvoch pripadoch dosSlo k nevyraznej zmene modulu pruznosti, a preto bola za finalny
faktor tolerancie penetracie zvolena hodnota 0,005 ako dostacujuca.

4.2 Vysledky

4.2.1 Spracovanie numerickych vysledkov

Kvoli pridaniu d’'alSej nelinearity v podobe elasto-plastického modelu materialu volframu
a celkovému navySeniu poCtu uzlov sa vtomto pripade vypoctovy c¢as pohyboval okolo
10 minit. Na Obr. 4.3 a Obr. 4.4 su zobrazené celkové deforméacie v pripade maximalneho
zat'azenia a po odlahCeni za pouzitia diamantového indentora. Pridanim elasto-plastického
modelu materialu sa objavila vyrazna plasticka deformacia skiiSobného telesa. Prejavilo sa to
taktiez na deformacii hrotu indentoru, ktory sa na rozdiel od vypoctového modelu
z predchadzajucej kapitoly deformoval ovel'a menej. Konkrétna maximalna hodnota vtlacenia
hrotu indentoru do skaSobného telesa sa pohybuje okolo 0,705 um. Na kraji kontaktnej oblasti
sa objavil nevyrazny pile-up, ktory u diamantového indetoru dosahoval hodnotu 38,12 nm
a u tuhého indentora 43,09 nm. Po odlahCeni sa skuSobné teleso Ciasto¢ne spétne elasticky
deformovalo, pri¢om indentacia zanechala v skufobnom telese odtlatok o hibke 0,684 pum.
V pripade tuhého indentora bol priebeh celkovych deformacii velmi podobny, pricom ale hrot
indentora sa samozrejme vobec nedeformoval a tak zanechal po odl'ahCeni v skiSobnom telese
odtlagok o hibke 0,695 pm.

54



Total Deformation
Type: Total Deformation
Unit: prm
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Obr. 4.3: Celkové posuvy vypoctového modelu s uvazovanim plastickych
deformdcii pri maximdalnom zatazeni — diamantovy kuzelovy indentor
(detail na kontakinii oblast)
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Obr. 4.4: Celkové posuvy vypoctového modelu s uvazovanim plastickych
deformdcii po odlahceni — diamantovy kuzelovy indentor
(detail na kontakinii oblast)
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Priebehy redukovanych napéti v celom vypoctovom modeli s diamantovym indentorom su
vykreslené na Obr. 4.6, v ktorom pre lepSiu ilustraciu nebola vykreslena siet’ prvkov. Z detailu
na Obr. 4.5 je mozné vidiet vyznamné miesta zvyseného redukovaného napétia na skuSobnom
telese v okoli kontaktu, kde mimo koncentratoru napitia, nachadzajuceho sa priamo pod
hrotom indentoru, je dosiahnuté napatie okolo 1 100 MPa. Dalsie vyznamne miesto zvy$eného
napétia sa objavilo na indentore vo vzdialenosti priblizne dvoch mikrometrov od hrotu. V tomto
mieste sa pohybovalo maximalne redukované napétie az okolo hodnoty priblizne 1 700 MPa.
Napitie na koncoch jednotlivych telies nebolo nijak vyznamne a pohybovalo sa v jednotkach
az desiatkach MPa. Tato znalost’ taktiez potvrdila, ze jednotlivé velkosti telies st dostatocné
anie je nutné robit' dodatocné zvicSenie. Priebehy redukovaného napitia vo vypoctovom
modeli s tuhym indentorom boli vel'mi podobné ako v pripade s diamantovym indentorom
a preto neboli ani znova vykreslené.

Equivalent Stress
Type: Equivalent feon-hises) Stress
Unit: MPa
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Obr. 4.5: Redukované napcitie vypoctového modelu s uvazovanim plastickych
deformdcit pri maximdlnom zatazeni — diamantovy kuzelovy indentor
(detail na kontakinii oblast)



Equivalent Stress
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Obr. 4.6: Redukované napiitie vypoctového modelu s uvazovanim plastickych deformdcii
pri maximadlnom zatazeni — diamantovy kuzelovy indentor (pohlad na cely model)

Data z numerickych vypoctov boli exportované a d’alej spracované v programe Matlab. Ako
prvé su na Obr. 4.7 vykreslené indentacné krivky z oboch modelov. Ako sa dalo ocakavat
krivky su zo zaciatku vel'mi podobné a az na konci zat'azovacej fazy sa rozchadzaju, kde tuhy
indentor dosahuje vyssiu hodnotu sily. PoCas odl'ahCovacej fazy su krivky znova na zaciatku
takmer totozné a ku koncu sa rozchadzaju, pricom konkrétne hodnoty vtlaCenia na konci
indentacnej krivky boli spomenuté uz vyssie. Tato odchylka medzi jednotlivymi krivkami je
sposobend najmé elastickou deforméciou diamantu, vd’aka ktorej je maximalna hodnota sily
o nieCo mensia oproti tuhému indentoru, a taktiez je kvoli tomu o nieCo mensia maximalna
hibka odtlagku v sku§obnom telese po odlah&eni.
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Obr. 4.7: Indentacné krivky vypoctovych modelov s diamantovym a tuhym
indentorom
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4.2.2 Spracovanie numerickych vysledkov analytickym pristupom

Ako bolo vyssie spomenuté vysledky su analyticky spracované pomocou Oliver-Pharr analyzy,
ktora sa hlavne zameriava na odl'ahCovaciu Cast’ krivky (vid’. Obr. 4.8). Oliver a Pharr tvrdili,
ze odlahCovacia Cast' krivky sa da prelozit jednoduchym mocninovym vztahom (2.19)
(vid. kap. 2.4). To viedlo k pouzitiu nastroja snazvom "Curve fitting toolbox"
implementovaného v Matlabe. Za pomoci tohto nastroja bolo mozné prelozit data
z numerického vypoctu vztahom (2.19). Do samotného nastroja bolo vSak vlozenych iba
prvych 50 % dat, kvoli tomu, zZe tato Cast’ krivky je takmer linearna a nie je problém jej data
prelozit vyssie uvedenym vztahom. Pri vlozeny 100 % dat, pri konci krivky nastdva nahle
zaoblenie, ktoré tento nastroj nedokéaze prelozit, popripade je prelozeny vel'mi nepresne.
Takyto postup bol prvotne navrhnuty uz v studiach Doerner a Nix (vid. kap. 2.4), ktory
navrhovali prelozenie prvej tretiny odlahCovacej Casti krivky [12]. AZ neskdr sa osvojilo
prelozenie 80 % az 50 % krivky na ¢o odkazuje aj zakladna norma [5]. Vo vysSie uvedenom
nastroji boli za nezname parametre zvolené a, m a kone¢na hibka A, [26]. Koneéna hibka bola
taktiez zvolena ako neznamy parameter, kvoli tomu, ze pri prekladani iba 50 % dat sa bude
konegna hibka o niedo ligit od numerickych vysledkov. Okrem tohto, aby bola krivka ¢o
najpresnejSie prelozena, sa v tomto nastroji nastavili medze hodnot, v ktorych sa priblizne
pohybovali nezndme parametre. Nastavenie medznych hodnot vyzadovalo niekol’ko opakovani,
pretoze pri nastaveni moc uzkej alebo naopak moc Sirokej medze nebol tento nastroj schopny
prelozit’ krivku aj napriek tomu, ze vysledné hodnoty sa pohybovali v nastavenych intervaloch.
K prelozeniu dat sa konkrétne pouzila metdda nelinearnych najmensich Stvorcov. Ukazalo sa,
Ze tento nastroj je taktiez vel'mi citlivy na pouzité jednotky, pretoze vlozené data zaokruhl'oval.
Po niekolkych pokusoch sa ukazalo, ze na dokonalé prelozenie bolo nutné vkladat' data v
jednotkach milinewton a nanometer. Ked'ze boli nastavené az 3 nezname parametre, tak
prirodzene aj vysledné parametre sa pohybovali v ur€itych medziach, ¢o vyzadovalo dodato¢nu
kontrolu, ¢i dané medze nie su prilis vel'ké. Ak dané medze dosahovali rozdiel okolo 1 % boli
prehlasené za dostato¢né a v d'alSich krokov sa pouzila ich stredna hodnota.
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Obr. 4.9: Porovnanie odlahcovacej krivky z numerickych
vypoctov a "Curve fitting toolbox"
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V poslednom kroku bolo nutné vykreslit numerické data k prelozenym datam a vizudlne
skontrolovat ¢i boli nastrojom korektne prelozené a teda ¢i nevznikli nejaké odchylky. Ako je
mozné pozorovat na Obr. 4.9 tak prva polovica odl'ahCovacej krivky bola prelozena natolko
presne, az sa jednotlivé krivky uplne prekryli. Po prehodnoteni vSetkych vyssie uvedenych
faktorov su vysledné parametre z prelozenia tychto numerickych dat zobrazené v Tab. 4.3.

Tab. 4.3: Vysledné parametre z preloZenia indentacnej krivky

N
a || m - ly [nm]
nm
Tuhy 1,306 1,111 696,2
Diamantovy 0,718 1,148 686,7

Po zisteni tychto parametrov sa pokracuje obdobne ako v kap. 2.4 a teda sa vykona derivacia
predoslého mocninového vztahu, z ktorého sa dostane vzt'ah (2.20), do ktorého po dosadeni
vyssie ziskanych parametrov je mozné dopogitat’ celkovt kontaktnt tuhost S. Dalsim krokom
je dopocitat’ vzdialenost’ vtlacenia A (vid. Obr. 2.5). K tomuto sltzi vzt'ah (2.27), pricom
hodnota ¢ je presne dopocitana pre tento konkrétny pripad (vid'. kap. 2.4.3). Tato metdda na
dopocitanie A vSak pocita iba s vyskytom sink-in, a preto je nutné po dopocitani tejto hodnoty
pripocitat’ k nej este hodnotu pile-up spomenutu vyssie. Pomocou tejto vzdialenosti vtlacenia
he, ako bolo odvodené v kap. 2.4.1, je mozné jednoducho dopocitat’ priemet kontaktnej plochy
Ac pomocou vztahu (2.23). S tymito vSetkymi znalostami je mozné ziskat finalny tvar
v podobe:

E, 1S vm
a-w vz ya (+3)

Tento vztah je eSte upraveny o bezrozmerny korekény koeficient radialnych posuvov y,
dopocitany pomocou vztahu (2.24), ktorého hodnota vysla 1,07. Vztah (4.3) je findlna rovnica
tejto analyzy, kde vysledna lava strana rovnice sa oznacuje aj ako redukovany modul
pruznosti F.. Ako sa uvadza aj v kapitole 2.4.4 pre ziskanie modulu pruznosti alebo
Poissonovho pomeru je nutna znalost jednej alebo druhej veliiny. Za Gvahy, Ze je znamy
Poissonov pomer skuSobného telesa, pretoze pomocou neho bol dopocitany aj koeficient
radialnych posuvov, je mozné upravit vztah (4.3) do podoby:

1S Jm
Es=(1—u§)-;-—-

2 Ja

(4.4)

z tohto vztahu je mozné dopocitat modul pruznosti skusobného telesa za pouzitia tuhého
indentora. Za pouzitia diamantového indentora je nutné modul pruznosti dopocitat pomocou
vztahu pre redukovany modul pruznosti (2.9). Najprv sa ziska redukovany modul pruznosti
z rovnice (4.3) a nasledne upravenim vztahu (2.9) sa dostane tvar:
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(1—ud)
1 A=)/

Er Ei

Es = (4.5)

kde obdobne ako v kap. 2.2 indexy pri materialovych charakteristikach s a i oznacuju skui§obné
teleso a indentor. Vd'aka tomuto postupu bolo mozné ziskat’ spiatnym dopocitanim hodnoty
modulu pruznosti, ktoré boli zadané na zaciatku vypoctovej ulohy. Konkrétne pri tomto postupe
za pouzitia tuhého indentoru bola analyticky dopocitana hodnota 415 GPa aza pouzitia
diamantového indentoru 396 GPa. Percentualne sa odchylky od prednastavenej hodnoty
odlisuju o0 1,97 % pri tuhom indentore a 0 2,70 % pri diamantovom indentore. Tieto vysledky
a hlavne ich percentualne rozdiely si podobné ako vysledky ziskané v predoslej kapitole
s linearne-elastickym vypoctovym modelom. Tieto odchylky pohybujuce sa v rozsahu 1 az 3
percent su relativne nizke vzhl'adom ku vSetkym nepresnostiam vnesenych do rieSenia.
Najvacsou nepresnostou v tomto rieSeni je prave prekladanie numerickych dat mocninovou
krivkou, kde vySsSie pouzity nastroj je vel'mi citlivy na vstupné udaje. AvSak na druhu stranu
ostatné vyssie pouzité korekcie pozitivne prispeli k celkovej presnosti vysledku.
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S Deformacne napidtova analyza nanoindentacnej skiaSky so

sférickym indentorom s uvazovanim plastickych deformacii

Po spresneni vypoctového modelu, v podobe rozsirenia modelu materialu skaSobného telesa
o plastické deformacie, bola overend platnost Oliver-Pharr analyzy na modeli s kuzel'ovym
indentorom. V ¢lanku [16] z roku 2004 sa taktiez uvadza, ze tato analyza je rovnako dobre
pouzitel'na aj na gulovy tvar indentora. Preto d’alSim krokom v tejto praci bolo aplikovanie
a overenie platnosti tejto analyzy v kombinacii s Hertzovou analyzou na rotacne symetricky
gulovy tvar indentora (vid'. kap. 2.3 a 2.4). Rovnako ako v predchadzajucej kapitole hlavnym
vystupom tejto kapitoly je overenie pouzitel'nosti tejto analyzy a nutnost’ pouzitia korekénych
sucinitelov.

5.1 Konfiguracia vypoctového modelu

Pri samotnom vypoctovom modeli boli pouzité rovnaké programy ako v prechadzajucich
kapitolach. Princip vytvorenia dvoch paralelnych vypoctovych modelov s dvomi réznymi
druhmi modelmi materialov indentorov ostal taktiez zachovany. Hlavnou zmenou je prave
uprava geometrie indentora, ktora prinasa niekol’ko zmien a obmedzeni, ktoré su d’alej opisane
v nasledujicom pokracovani tejto prace.

5.1.1 Model geometrie

Hlavnou zmenou v tejto kapitole je iprava tvaru indentoru z kuzel'ového na gul'ovy tvar. Ked'ze
sa jedna o rotacné symetricky gulovy indentor je mozne zachovat analyzu v podobe rovinnej
ulohy s pouzitim osovej symetrie. Model gul'ového indentoru bol vytvoreny tak ako by vyzeral
v realite, a teda v tvare kuzelovitého indentoru s vrcholovou polovicou uhl'u 45°, Ktory ma na
samotnom vrchole vytvorené zaoblenie. Pre toto zaoblenie bol zvoleny polomer s hodnotou
10 um. Co sa tyka ostatnych rozmerov, tak kvoli zmene tvaru indentoru rozmery uvedené
v kap. 3.3 nemusia byt’ dostacujuce. Preto boli rozmery ako skuSobného telesa tak aj indentoru
najprv zvolené ako v predchadzajucej kapitole a nasledne rovnakym postupom ako v kap. 3.3
boli otestované, ¢i su dostacujuce. Ako sa ukazalo rozmery pri tomto vypoctovom modeli bolo
nutne o nie¢o upravit, konkrétne vysku indentora na 90 um a rozmery skusobného telesa na
160x160 um (vid’. Obr. 5.1).
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Obr. 5.1: Detail geometrie nanoindentacnej skiusky s gulovym
indentorom (rozmery su uvddzané v mikrometroch)

5.1.2 Model materialu

Pre tato analyzu ostal material jednotlivych telies zachovany. Konkrétne sa indentor uvazuje
v prvom pripade ako idealne tuhy a v druhom pripade ako linearne-elasticky model materialu
diamantu s modulom pruznosti 1 050 GPa a Poissonovym pomerom 0,18. SkuSobné teleso
pozostavalo z elasto-plastického modelu materialu volfraimu s modulom pruznosti 407 GPa
a Poissonovym pomerom 0,28, ktorého plastické vlastnosti su blizSie modelované rovnako ako
v kap. 4.1.2 multilinearnym izotropickym speviiovanim.

S5.1.3 Nastavenie siete prvkov

Siet’ kone¢nych prvkov bola kvoli zmene geometrii do znacnej miery upravend. Na skiSobnom
telese boli odstranené zbytocné vysoké prvky, kvoli faktu, ze sa indentuje gul'ovym indentorom,
ktory nesposobuje priamo pod hrotom velké zdeformovanie prvkov. Taktiez aj napriek
dostatoCnej jemnosti sieti, ktora bola overena aj v predoslych kapitolach citlivostnou analyzou,
bola siet’ zjemnena eSte viac, aby bolo mozné zachytit' a blizSie preskimat’ potencionalny
sink-in pripadne pile-up (vid. kap. 2.1.2). Obdobne ako u predchadzajucich vypoctovych
modelov velkost prvkov sa kontinudlne zvacSovala od kontaktnej hrany, pretoze oblastou
nasho zaujmu je najma tato kontaktna oblast a jej blizke okolie. Co sa tyka indentoru, na fiom
bolo vytvorené pasmo priamo na hrane kontaktu, v ktorom boli prvky zjemnené natol'ko aby
ich velkost bola priblizné rovnaka ako velkost' prvkov na skuSobnom telese. Vytvorenie
rovnakej vel'kosti prvkov na oblastiach kontaktu zabezpecuje mensiu penetraciu a taktiez lepsiu
konvergenciu kontaktnych uloh. Mimo toto kontaktné pasmo nie je dolezita vel'kost prvkov,
a preto podobne ako na skuSobnom telese je od tohto pasma postupne zviacSovana. Pre
vytvorenie siete boli znova pouzité rovinné prvky PLANE 183 s kontaktnymi prvkami
CONTA 172 a TARGE 169, ktoré dokopy pozostavali z priblizne 29 500 uzlov.
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Obr. 5.2: Detail siete konecnych prvkov vypoctového modelu s gulovym
indentorom
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5.1.4 Okrajové podmienky

Konfiguracia okrajovych podmienok ostala rovnakd ako v predchadzajucich vypoctovych
modeloch. Hlavnou zmenou si presiel riadiaci parameter nanoindentacnej skusky. Z tedrie
vyplyva, ze Hertzova analyza moze byt pouzita iba pri indentaciach do maximalnej hibky, ktora
je vyrazne mensia ako polomer gulového indentoru (vid'. kap. 2.3). V niektorych zdrojoch sa
uvadza, e desatnasobok maximalnej hibky indentacie by mal byt mensi ako polomer indentoru
[19]. V sulade s tymto vyrokom boli zvolené 3 maximalne hibky indentacie a konkrétne 1 pum,
0,5 uma 0,1 pm. Hodnota 1 um bola zvolen4 ako hrani¢na hodnota, ktora teoreticky uz nespiiia
tuto podmienku, priom ale ostatné hibky tuto podmienku spiiaji. Toto vtlagenie bolo rovnako
ako v predchadzajucich pripadoch nastavené v podobe posuvu proti smeru y-ovej osy, v
pripade diamantového indentoru na hornu hranu a v pripade tuhého indentoru na celu plochu
indentoru. Kontakt indentoru a skaSobného telesa bol nastaveny tiez rovnako, priCom bol
pouzity faktor tolerancie penetracie 0,005, ktory bol prebraty z kap. 4.1.5.
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5.2 Overenie analyzy podl’a Hertza

Aj napriek tomu, ze kvoli plastickej deformacii je nutné finalne vysledky z tejto kapitoly
spracovat’ pomocou Oliver-Pharr analyzy, tak je dolezité overit’ platnost analyzy podl'a Hertza
(vid. kap. 2.3), pretoze v pripade gul'ového indentoru sa Oliver-Pharr analyza modifikuje prave
podl'a Hertzovej analyzy. Overenie prebehne analogicky ako v kap. 3, a teda sa pouzije rovnaka
konfiguracia vypoctového modelu ako je uvadzana vyssie v tejto kapitole, len sa upravi material
skasobného telesa na linearne-elasticky model materidlu. Samotny modul pruznosti
a Poissonov pomer volframu ostavaju rovnaké ako v kap. 5.1.2. Okrajové podmienky ostavaju
rovnaké, pricom toto overenie bude vykonané iba v pripade maximalnej hibky vtlatenia 0,5
um, pretoze ostatné hibky by poskytli rovnaké vysledky. Co sa tyka vysledkov tak sa bude
porovnavat tvar indentacnych kriviek z numerického a analytického pristupu, a samozrejme
maximalna dosiahnut4 hodnota sily.

Co sa tyka numerickych vysledkov, tak pri celkovych deformaciach sa objavil celkom vyrazny
sink-in materialu u oboch typoch indentorov. Samotny hrot indentora sa rovnako ako v
kap. 3.2.1 az neredlne moc deformoval za pouzitia diamantového indentora. Redukované
napitia v pripade maximalneho zatazenia boli taktiez v oboch pripadoch nerealne vysoké, co
poukazuje na to, ze v miestach blizkosti kontaktu by sa davno objavili plastické deformacie.

K analytickému spracovaniu a konkrétne k vykresleniu indenta¢nych kriviek sa pouzije vztah
pre silu (2.10). Tento vzt'ah z analyzy podl'a Hertza obdobne ako Sneddonova analyza v dobe
kedy bol odvodeny neuvazoval s korekciou radialnych posuvov. Kvali tomu bude tento vztah
upraveny o korekény koeficient radialnych posuvov pre gulovy indentor (vid'. kap. 2.4.2).
Finalna podoba tohto vzt'ahu pre tuhy indentor je nasledujuca:

F:y._.—_u .\/ﬁ.h3/2, (5.1

kde za R bol dosadeny polomer gulového indentoru s hodnotou 10 pm, priCom ostatné
parametre sa dosadzali rovnako ako v kap. 3.2.2. V pripade korek¢ného koeficienta radialnych
posuvov a teda konkrétne vztahu (2.25), je okrem polomeru R nutné dosadit’ aj kontaktny
polomer vtlagenia 7. Tento polomer je mozné jednoducho uréit zo vztahu (2.14), ktorého hibka
h. sa dopocita zo vzt'ahu (2.17), pricom finalna podoba vyzera nasledujuco:

r.=VR h. (5.2)

Je dolezité poznamenat, ze na zaklade vztahu (5.2) je koeficient radialnych posuvov v pripade
gulového indentora zavisly od hibky vtladenia indentora, ¢o znamena, Ze podas procesu
vtlacania dochadza k jeho kontinualnej zmene. Na Obr. 5.3 je zobrazena zavislost zmeny
koeficientu radialnych posuvov na hibke vtlagenia. Tato zavislost' bola pouzita pre korekciu
radialnych posuvov ako v pripade tuhého tak aj diamantového indentora s linearne-elastickym
modelom materialu skaSobného telesa.
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Obr. 5.3: Zavislost zmeny korekcného koeficientu y na hibke vtlacenia
indentoru

Analogicky akov kap. 3.2.2, aby bol ukazany prinos korekcie pre radialne posuvy tak v pripade
Obr. 5.4 bola vykreslena dodatocne aj indenta¢na krivka bez uvazovania korekcie na radialne
posuvy. V pripade gulového indentora vplyv korekcie na radidlne posuvy nie je az tak
postrehnutelny ako v pripade kuzelového indentora (vid® Obr. 3.9), pretoze v pripade
kuzel'ového indentora sa indentuje do vicsej hibky, kde je vplyv radialnych posuvov vasi.

0rr ' 0.67245 0.677503]
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— — —Analyticky bez korekcie
D - i | | | |
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posuv indentoru [um)]

Obr. 5.4: Porovnanie indentacnych kriviek numerickym a analytickym
pristupom za pouzitia tuhého gulového indentoru
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Ako vyplyva z porovnania vyssie, k ziskanie presnejsich vysledkov je vhodné do tejto analyzy
zahrnat' aj korekciu na radidlne posuvy, a preto sa v nasledujicom postupe bude aj nad’alej
pouzivat. V pripade diamantového indentora sa tieto vztahy ciastocne komplikuju, ked’ze je
nutné pracovat nie len s deforméciou skusobného telesa ale aj indentoru. Deformécia oboch
telies sa zahrnie do vypoctov v podobe redukovaného modulu pruznosti:

4
F:y-g-Er-\/ﬁ-hWZ, (5.3)

Nasledujucim rozpisanim redukovaného modulu pruznosti podla vztahu (2.9) je mozné
odvodit vzt'ah:

1

(-pd , A—uD)
Es Ei

4
F=y-3: VR - h3/2, (5.4)

kde za E; a u; sa dosadi Youngov modul pruznosti a Poissonov pomer diamantu. Je nutné
poznamenat’, ze aproximaciou materialovych charakteristik indentoru a skuiSobného telesa v
kontakte sice je mozné zahrnut vplyv elastickej deformacie indentoru, avSak na tkor celkove;j
presnosti analyzy.
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Obr. 5.5: Porovnanie indentacnych kriviek numerickym a analytickym
pristupom za pouzitia diamantového gulového indentoru
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Na Obr. 5.4 a Obr. 5.5 je mozné pozorovat' porovnanie jednotlivych indentacnych kriviek z
numerického a analytického pristupu za pouzitia tuhého adiamantového indentoru
s linearne-elastickym modelom materialu skaSobného telesa. Samozrejme v pripade
linearne-elastického materidlu nedochadza k plastickym deforméaciam, kvoli Comu
odl'ahCovacia krivka kopiruje tvar zatazovacej krivky. Na Obr. 5.4 st znadzornené indenta¢né
krivky z analytického pristupu s aplikovanim a aj bez aplikovania koeficientu pre radialne
posuvy, pricom je z tohto porovnania zretelné ako tato korekcia pozitivne prispela k presnosti
vysledkov. Samotny korek¢ny koeficient radialnych posuvov je v pripade gul'ového indentora
zavisly od hibky vtladenia indentora a jeho zavislost, v pripade tejto analyzy, je zobrazena na
Obr. 5.3. Maximalna hodnota tohto koeficienta v pripade vtlacenia 0,5 um dosahovala hodnotu
1,03. V pripade idealne tuhého indentora s korekciou su indentacne krivky takmer totozné
s odchylkou maximalnej hodnoty sily pod 1 %. V pripade diamantového indentora indentacné
krivky sa ¢iastoCne rozchadzaju, pricom ale maximalne hodnoty sily sa pohybuju s odchylkou
priblizne okolo 4 %. Celkovo boli dosiahnuté podobné vysledky ako v kap. 3.4, pricom
odchylky pri vypoctovom modeli s diamantovym indentorom boli vnesené najmé kvoli vyssie
spomenutému redukovanému modulu pruznosti a obrovskej elastickej deforméacii hrotu
indentoru, s ktorou analytické metody nepracuju. Pri tuhom indentore, pre ktory bola tato
analyza odvodend, odchylka dosahujuca hodnotu pod 1 % je viac ako dostacujuca a je mozné
tuto analyzu povazovat za korektnu. Je ale dolezité podotknut, ze takato nizka hodnota
odchylky bola dosiahnutd aj vd’aka aplikovaniu korekcie na radialne posuvy, a to najmé pri
vagsich hibkach vtladenia indentoru, kde vplyv radialnych posuvov je vyraznejsi. Vdaka
overeniu platnosti Hertzovej analyzy sa moze d’alej aplikovat v Oliver-Pharr analyze, a preto
je mozné dalej prejst na spracovanie numerickych vysledkov vypoctového modelu
s elasto-plastickym materialom.

5.3 Vysledky
Vdaka overeniu Hertzovej analyzy na linearne-elastickom modeli materialu je mozné prejst’ na
overenie Oliver-Pharr analyzy na elasto-plastickom modeli materialu.

5.3.1 Spracovanie numerickych vysledkov

Na obréazkoch nizsie si vykreslené celkové deformacie pri maximalnom zat'azeni a nasledne
po odlahéeni vo vypoctovom modeli s diamantovym indentorom. Vykresleny bol kvoli
nazornosti iba model s maximalnou hibkou indentacie 0,5 um, pri¢om ostatné modely mali
podobné priebehy deformacii. Taktiez ako v predchadzajucej kapitole sa po vtlaCeni objavila
vyrazna plastickd deformacia na skusobnom telese aj pri hibke vtladenia iba 0,1 um. Co sa tyka
deformacie materialu na krajoch kontaktnej oblasti v pripade vtlacenia 1 a 0,5 pm sa pri oboch
typoch indentoroch objavil nevyrazny pile-up, ktorého konkrétne hodnoty st zobrazené v
Tab. 5.2. V pripade vtlacenia 0,1 um sa na krajoch kontaktnej oblasti vyskytoval iba sink-in
materialu. Deformécia indentora bola, kvoli zadefinovanému materidlu samozrejme iba
elasticka, priGom hrot indentora sa deformoval v zavislosti od hibky vtladenia, maximalne viak
iba o priblizne 23 nm a aj to v pripade maximalnej hibky vtlagenia 1 pm. Nastavenim faktora
tolerancie penetracie na hodnotu 0,005 bola dosiahnutd maximalna penetracia, znova zavisla
od maximalnej hibky vtlatenia, pohybujuca sa v rozmedzi od 0,023 nm az 0,044 nm pri
obidvoch druhoch indentorov. Ako bolo dok4zané uz v kap. 4.1.5 tieto hodnoty penetracie
nemaju vel'ky vplyv na findlny vysledok.
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Obr. 5.6: Celkové posuvy pri maximdlnom zatazZeni —
diamantovy gulovy indentor (detail na kontaktnii oblast)

Total Defarmation
Type: Total Deformation
Unit: prn

0,455 Max

0,405

0,354

0304

0,253

0,202

0,152

0,101

0,0506

0 Min

0,000 2,000 4,000 (urn)
I 00O a0

R 1.000 3,000
Obr. 5.7: Celkové posuvy po odlahceni —
diamantovy gulovy indentor (detail na kontaktnii oblast)
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Na Obr. 5.8 a Obr. 5.9 su vykreslené priebehy redukovanych napéti podl'a podmienky HMH
("von Mises"), so zameranim na kontaktna oblast’ a nasledne na celt geometriu vypoctového
modelu s diamantovym indentorom a s maximalnou hibkou vtlagenia 0,5 um. Z obrazkov je
mozné pozorovat, ze maximalne napitie na skaSobnom telese nie je oproti kuzelovému
indentoru koncentrované priamo pod hrotom indentora ale je viac rozlozené po celej kontaktne;
ploche. Tieto vysledky taktiez potvrdzuju fakt, ze gul'ové indentory sa pouzivaju skor na makké
biomaterialy a biologické vzorky aby ich svojim tvarom neposkodili (vid’. kap. 2.3). Na spodnej
a pravej hrane skaSobného telesa su zanedbateI'né hodnoty redukovaného napétia co poukazuje
aj na dostatocnu vel'kost’ modelu geometrie skiiSobného telesa. Zvysené hodnoty redukovaného
napitia na indentore sa v pripade hibky indentacie 0,5 um znova objavuji priblizne vo vyske
dvoch mikrometrov, o samozrejme zavisi od maximalnej hibky vtlatenia indentoru.
Konkrétne hodnoty redukovanych napiti sa samozrejme medzi jednotlivymi hibkami vtlateni
odlisuju ale medzi vypoctovymi modelmi stuhym a diamantovym indentorom ostavaju
podobné.

Equivalent Stress
Type: Equivalent (von-hises) Stress
Unit: MPa
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0,000 2,500 5,000 {urm)

1,250 3,750

Obr. 5.8: Redukované napcitie pri maximdlnom zatazeni —
diamantovy gulovy indentor (detail na kontaktnii oblast)
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Equivalent Stress
Type: Equivalent (von-hises) Stress
Unit: MPa
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Obr. 5.9: Redukované napiitie pri maximdlnom zatazeni —
diamantovy gulovy indentor (pohlad na cely model)

Na Obr. 510 a Obr. 5.11 su vykreslené vyexportované data z vypoctovych modelov
diamantového a tuhého gulového indentoru pri réznych maximalnych hibkach vtladenia. Na
tychto krivkach je znazomené ako pri jednotlivych indentaénych hibkach je pociatoéna
cesta zatazovacej krivky stdle rovnakd. Maximalne hodnoty sily st v porovnani
s linearne-elastickym modelom materidlu (vid. kap. 5.2) omnoho nizSie, ato prave kvoli
vyskytu plastickych deformacii. Pri porovnani maximalnych hodnét sil pri kuzelovom (vid'.
kap. 4.2.1) a gulovom indentore, gul'ovy indentor dosahuje, ¢o ilen pri vtlaceni 0,5 um az
priblizne dvojnasobné hodnoty. Tento narast maximalnej hodnoty sily poukazuje ako vel'mi sa
navysi sila potrebna pri vtlaceni indentora ak sa v praxi pracuje s kuzelovym, popripade
Berkovi¢ovym, indentorom, ktory bol Casto pouzivany a je prili§ otupeny. V d’alSej Casti tejto
prace sa spracovavaju data z odlahCovacej Casti indentacnych kriviek.
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Obr. 5.10: Indentacné krivky vypoctovych modelov s diamantovym gulovym
indentorom pri roznych hlbkach vtlacenia
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Obr. 5.11: Indentacné krivky vypoctovych modelov s tuhym gulovym
indentorom pri roznych hlbkach vtlacenia
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5.3.2 Spracovanie numerickych vysledkov analytickym pristupom

Analytické spracovanie prebieha takmer rovnako ako v predoslej kapitole. Za pouzitia
Oliver-Pharr analyzy je nutné sa zamerat na odl'ahCovaciu Cast’ krivky, ktora sa preklada
mocninovym vztahom (2.19). Cely tento proces je spracovany v programe Matlab pomocou
implementovaného nastroja s nazvom "Curve fitting toolbox". Do tohto nastroja sa vklada iba
prva polovica odlahcovacej krivky (vid. kap. 4.2.2) a nastavia sa uzke okrajové hodnoty
neznamych parametrov na prelozenie. K lepSej presnosti tohto prelozenia sa osvedcilo previest
vstupné data najednotky milinewton ananometer (vid. kap. 4.2.2). Ako bolo zistené
v predoslej kapitole, tak vysledné parametre z prelozenia su vel'mi zavisle od nastavenia tychto
okrajovych hodnot, a preto bolo niekol'kokrat spustené toto prelozenie s roznymi okrajovymi
hodnotami. Za dostatocné hodnoty vystupnych parametrov sa povazovali také, ktorych spodna
a horna hodnota sa pohybovali s rozdielom priblizne 1 %. Za nezname parametre boli, rovnako
ako v predoslej kapitole, zvolené o, m a konetna hibka 4y (vid. kap. 4.2.2). Po uspesnom
splneni vSetkych vysSie uvedenych krokov ostavala len vizudlna kontrola vysledného
prelozenia krivky ku vyslednym numerickym datam. Vizudlna kontrola vzdy pomdze k
lepSiemu korigovaniu nastavenia okrajovych hodndt, pripadne k Uiplnej zmene niektorych
parametrov ak by prelozenie krivky vobec nesedelo. Samotna vizualna podoba tychto dvoch
kriviek vyzera vel'mi podobne ako na Obr. 4.9. Finalne hodnoty parametrov na prelozenie pri
jednotlivych druhoch indentoroch a hibkach vtladeni sii zobrazené v Tab. 5.1.

Tab. 5.1: Vysledné parametre z preloZenia indentacnej krivky gulového indentoru

hmax [nm] a [ mN ] m [-] hy [nm]
nm™
100 0,781 1,143 89,6
Tuhy 500 1,628 1,145 472,0
1000 2,317 1,138 959,3
100 0,508 1,141 85,4
Diamantovy 500 1,035 1,140 458,8
1000 1,477 1,129 938,5

S tymito hodnotami je mozné d’alej pokracovat’ v analytickom spracovani. Postup je analogicky
ako v kap. 4.2.2 s urCitymi apravami. Mocninovy vztah (2.19) sa zderivuje podla posuvu 4,
z ¢oho je mozné ziskat’ vzt'ah na kontaktnu tuhost' § (2.20), ktoru je mozné pomocou vyssie
uréenych parametrov z prelozenia dopoditat. Dalsim krokom je zistit priemet kontaktnej
plochy 4. do roviny povrchu skusobného telesa. K tomu je mozné vychadzat’ z analyzy podla
Hertza (vid’. kap. 2.3), ktora uvadza, ze tato plocha sa da dopocitat pomocou vztahu (2.12).
V tomto vztahu sa vyskytuje kontaktny polomer vtlaenia 7. dopocitany zo vzorca (2.14),
ktorého hibka % sa zisti pomocou vztahu (2.15). Ako sa uvadza v kap. 2.3 hibka A by isla
jednoducho dopocitat pomocou odvodeného vztahu (2.17), avSak to jedine za tvahy, ze
exponent m (vid’. Tab. 5.1) by dosahoval hodnotu 1,5. Ked’Ze ani v jednom z tychto pripadov
exponent nedosahoval hodnotu 1,5 je nutné sa vratit’ o krok spét’ a miesto z teorie zadefinovane;j
hodnoty bezrozmernej konstanty ¢ s hodnotou 0,75 (vid’. kap. 2.3), si ju presne urcit’ pomocou
vztahu (2.26) (vid'. kap. 2.4.3). S tymito znalostami je mozné dopoditat hibku 4. dosadenim
vSetkych znamych hodndt do vzt'ahu (2.27), kde za silu /' a kontaktnu tuhost’ S sa dosadzaja
ich maximalne hodnoty. Dalej treba zobrat' do uvahy, Ze tato analyza pracuje len s pripadom
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kedy sa vyskytuje iba &isty sink-in, ktory sa vyskytol len v pripade maximalnej hibke vtlatenia
0,1 um. Preto aby boli vysledky korektné je nutné pri ostatnych hibkach vtlatenia vzdy
manualne odmerat hodnotu pile-up zvypoctovych modelov anasledne ju pripocitat
k vyslednej hodnote hibky /..

Poslednym krokom pred dosadenim vSetkych tychto hodnot do rovnakého vzt'ahu ako
v predoslej kapitole (4.3), je urCenie bezrozmerného korekéného koeficientu radialnych
posuvov y. Ked'ze v tomto pripade sa pracuje s gulovym tvarom indentora je nutné vychadzat
zo vztahu pre korekciu radialnych posuvov (2.25). V tomto pripade nie je nutné pracovat’ s
celou zavislostou korekéného koeficienta na hibke vtladenia, ako v kap. 5.2, pretoZe tato
analyza vyzaduje iba ich maximalne hodnoty. Ako bolo naznacené v predoslej vete je dolezité
dbat’ na to, ze pri zmene riadiaceho parametra dochadza k zmene korekéného koeficienta,
a preto je nutné pre kazdy pripad vtla¢enia a druhu indentoru individualne dopocitat’ hodnotu
tohto koeficienta pri maximalnom zat'azeni.

Dosadenim vsetkych vysSie uvedenych hodnét do finalneho vztahu (4.3) je mozné dostat
vysledne hodnoty redukovaného modulu pruznosti. Znova treba vychéadzat' z kap. 2.4.4, ktora
odkazuje na to, ze pre dopocitanie modulu pruznosti alebo Poissonovho pomeru skusobného
telesa je nutna znalost' jedného alebo druhého parametru. Preto sa aplikuje ivaha, Ze je znama
hodnota Poissonovho pomeru skuSobného telesa, vd’aka ¢omu bola dopocitanad aj hodnota
bezrozmerného korekéného koeficienta radialnych posuvov. Z tejto ivahy je mozné dopocitat
modul pruznosti skuSobného telesa za pouzitia tuhého indentora zo vzorca (4.4) a modul
pruznosti skusobného telesa za pouzitia diamantového indentora dopocitanim redukovaného
modulu pruznosti zo vzorca (4.3) a naslednym aplikovanim vo vzorci (4.5). Vysledné hodnoty
modulov pruznosti a d’alich charakteristickych hodnét pre jednotlivé hibky vtladenia a druhy
indentorov su zobrazené v Tab. 5.2.

Tab. 5.2: Vysledné hodnoty pre jednotlivé hibky vilacenia a druhy indentorov

Relativny
Maximalna | Maximalna Hodnota Korekény Modul rozdiel od
hlbka hodnota . koeficient M . | prednastaveného
‘. . pile-up pruznosti

vtlaCenia sily [nm] Y [GPa] modulu

[nm] [mN] [-] pruznosti
[7o]
100 11,4 - 1,02 415 1,97
Tuhy 500 73,7 9,24 1,04 427 491
1000 1573 69,56 1,06 431 5,90
100 10,8 - 1,02 400 1,72
Diamantovy 500 71,8 6,47 1,04 399 1,97
1000 1542 64,18 1,06 390 418

Z vysledkov je mozné porovnat ako sa pri roznych hibkach vtlaeni a za pouzitia tuhého
a diamantového gul'ového indentoru menia charakteristické veli¢iny ako je maximalna hodnota
sily, vyska pile-up, hodnota korekéného parametra radialnych posuvov a samozrejme hodnota
modulu pruznosti skuSobného telesa. Samotna hodnota sily ako bolo spomenuté uz vyssie
dosahuje relativne vacsie hodnoty oproti kuzelovému indentoru, najmé kvdli tomu, ze gulovy
indentor je v podstate kuzelovy indentor s otupenym hrotom. Tuhy indentor, ako sa dalo
ocakavat, dosahuje oproti diamantovému indentoru vacSie hodnoty maximalnej sily. Pile-up
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pri hibke vtladenia 0,5 um dosahoval relativne nizke hodnoty, pri¢om ale pri zdvojnasobeni
maximalnej hibky vtladenia tito hodnota niekolkonisobne vzrastla. Korekény koeficient
radiadlnych posuvov, ktorého hodnota pozitivne prispela k presnosti vysledku, sa pohyboval
v rozmedzi od 1,02 az po 1,06 ¢o zaviselo od individualnych pripadov vtlacenia. Finalny modul
pruznosti vySiel najpresnejSie pri hodnote indentacie 0,1 um, ako za pouzitia tuhého, tak aj
diamantového indentora. Konkrétne pre tuhy indentor sa hodnota modulu pruznosti pohybovala
okolo 415 GPa a pre diamantovy indentor 400 GPa. V ostatnych pripadoch moduly pruznosti
sice mali vadsie odchylky oproti pripadu s hibkou indentacie 0,1 pm, ale tieto odchylky neboli
od prednastaveného modulu pruznosti vicsie ako 6 %. Hodnota modulu pruznosti pri hibke
indentacie 0,1 um vysla pravdepodobne najpresnejsie, prave kvoli spomenutému pile-up, ktory
sa v tomto pripade vobec nevyskytoval. Pretoze metoda Oliver-Pharr neuvazuje s vyskytom
pile-up bolo nutné ho manualne odmerat z vypocCtového modelu a nasledne pripocitat
k vyslednej hodnote hibky #. kvoli ¢omu sa do vypoltu vnasali dal§ie nepresnosti.
Percentualny relativny rozdiel od prednastavenej hodnoty modulu pruznosti pre hibku vtlatenia
0,1 um bol pre tuhy indentor 1,97 % a pre diamantovy indentor 1,72 %, €o st takmer totozné
vysledky ako v pripade kuzel'ového indentora z predchadzajtce; kapitoly. Zaujimavé je prave
to, ze na prvé vysledky z tejto kapitoly povodne nebola aplikovana korekcia na radialne posuvy,
pretoze v praxi sa vacSinou nepouziva. Vysledky pri zanedbani tejto korekcie sa pohybovali
s percentudlnym relativnym rozdielom od prednastavenej hodnoty modulu pruznosti
v rozmedzi od 4 % az do 12 %, Co predstavuje priblizne dvakrat vacSie odchylky ako pri
aplikovani korekcie na radialne posuvy (vid. Tab. 5.2). Kedze ale v tejto praci bola uz
aplikovana korekcia na radidlne posuvy pri kuzelovom indentore, priCom pri gulovom
indentore je postup analogicky, bolo by nelogické ju znova nepouzit’ aj v pripade gulového
indentora. Ako sa ukazalo na vysledkoch v Tab. 5.2 tato korekcia pozitivne prispela k presnosti
samotne] metody aurcite je vhodné ju vzdy aplikovat. Celkovo vysSie uvedené finalne
odchylky predstavuju relativne maly rozdiel a je mozné povazovat’ tieto vysledky za dostato¢ne
presné.
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6 Zaver

Této praca sa zaobera nanoindentanou skuskou sluziacou na uréenie mechanickych vlastnosti
materidlov, a overenim jej analytickych vztahov na vypoctovych modeloch pomocou metody
konecnych prvkov. Na zaciatku tejto prace bola vykonana podrobna analyza nanoindentacne;j
skusky, v ktorej je podrobne popisany cely proces nanoindentacie spolu aj s kratkym zhrnutim
historického vyvoja. Okrem toho boli predstavené aj rdzne, v praxi pouzivané, druhy
indentorov a zakladny princip analytického spracovania. Co sa tyka analytického spracovania,
boli predstavené tri zakladne najcCastejSie pouzivané analyzy. Prvé dve analyzy, ktoré boli aj
historicky ako prvé odvodené, sa zameriavaju iba na skuSobné teleso z linearne-elastického
modelu materidlu. Konkrétne Sneddonova analyza sa zameriava na rotatne symetricky
kuzel'ovy tvar indentora a Hertzova analyza sa zameriava na rotacne symetricky gulovy tvar
indentora. Posledna spomenuta analyza sa nazyva Oliver-Pharr analyza, ktord je mozné
aplikovat ako na linearne-elasticky, tak aj na elasto-plasticky model materialu. Okrem toho boli
predstavené aj korekcie, ktoré blizsie zlepSuju presnost’ tychto analytickych metdd.

Praktickd Cast' tejto prace sa zaobera vytvorenim vypoctovych modelov a overenim
jednotlivych vyssie spomenutych analyz. Ako prva sa overovala Sneddonova analyza pre
skuiSobné teleso z linearne-elastického modelu materialu, modifikovana korekciou na radialne
posuvy. Cely proces overenia prebiehal v podobe vizualne kontroly podobnosti indenta¢nych
kriviek anaslednym porovnanim maximalnych dosiahnutych hodnét sil z numerického
a analytického pristupu. Prvé vysledky boli znepokojivé, pretoze odchylka maximalnej hodnoty
sily u tuhého indentora dosahovala hodnotu 2 % a u diamantového az 22 %, pri¢om celkové
tvary indentacnych kriviek sa tiez €iasto¢ne rozchadzali. Tato znalost viedla k spétnej revizii
vypoctového modelu a k myslienke, ze je nutné dodatocné zvicSenie geometrie modelu.
Citlivostna analyza zmeny tvaru indentacnej krivky vo¢i zmene velkosti indentoru
a skuSobného telesa dokazala, ze tato myslienka bola spravna, ¢o viedlo k zvicSeniu
charakteristickych rozmerov modelu geometrie, ktorych hodnoty vysli ovela vicSie ako
odporuca norma ISO 14577-1 [5]. O vysledkoch z tejto citlivostnej analyzy bol publikovany aj
¢lanok v zborniku z konferencie Engineering Mechanics 2023 usporiadanej v Milovech [27].
Po zvicseni indentoru a aj skuiSobného telesa vo vypoctovom modeli doslo k spresneniu
vysledkov. Konkrétny percentualny rozdiel numerického a analytického pristupu maximalne;
hodnoty sily za pouzitia tuhého indentora dosahovala hodnotu 0,95 % aza pouzitia
diamantového indentora 7,20 %, priCom aj celkové tvary indentacnych kriviek boli viac
podobné. Tieto vysledky ukézali vyborni presnost za pouzitia tuhého indentora, pri¢om
odchylka spdsobena pri diamantovom indentore bola zapri¢inena najmi redukovanym
modulom pruznosti a prili§ velkou deformaciou hrotu indentoru, ktord Sneddonova analyza
nevie tak dobre spracovat’, pretoze ta uvazuje iba s vyskytom malych deformacii. Samozrejme
treba podotknut, ze vysledky z tejto analyzy boli dosiahnuté aj vd’aka pouzitiu korekcie na
radialne posuvy, ¢o poukazuje na nutnost’ pouzitia tejto korekcie.

Dalej v praktickej &asti sa overuje platnost Oliver-Pharr analyzy a jej modifikacii. Ked'ze tato
analyza bola priamo odvodena zo Sneddonovej analyzy je mozné pouzit rovnaka konfiguraciu
vypoctového modelu alen ju rozsirit o plastické spravanie materidlu skasobného telesa.
Pomocou analytického spracovania zameraného na odl'ahCovaciu Cast’ indentacnej krivky bolo
mozné spitne dopocitat modul pruznosti skaSobného telesa z numerickych dat. Prave tento
dopocitany modul pruznosti sa porovnava s modulom pruznosti volframu zadefinovaného
v modeli materialu, ¢o sluzi k overeniu Oliver-Pharr analyzy. Vysledny modul pruznosti za
pouzitia tuhého indentora vysiel 415 GPa, ¢o predstavuje odchylku 1,97 % a za pouzitia
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diamantového indentora vysiel 396 GPa, o predstavuje odchylku 2,70 %. Tieto odchylky
predstavuju relativne maly rozdiel a je mozné ich povazovat’ za dostato¢ne presné. Nepresnosti
boli do vypoctu vnesené najmé prelozenim odlahcovacej Casti krivky. Vel'mi pozitivny vplyv
na vysledné odchylky mali prave korekcie rozSirujuce tuto analyzu, a to naymé korekcia na
vplyv radialnych posuvov.

Posledna Cast’ tejto prace sa zaobera vytvorenim vypoctového modelu s gul'ovym indentorom
s uvazovanim plastickych deformécii a overenim Oliver-Pharr analyzy upravenej pomocou
analyzy podl'a Hertza. Kvoli tomu bolo nutné zmenit' povodna geometriu vypoctového modelu.
Taktie nastala zmena v maximalnej hibke vtlagenia, kedy sa overovala platnost tychto analyz
az na troch réznych hibkach vtlagenia. Pred tym neZ boli spracované finalne vysledky bola este
overend platnost Hertzovej analyzy na rovnakej konfiguracii vypoctového modelu, avsak
s linearne-elastickym modelom materialu skaSobného telesa. Overenie prebiehalo obdobne ako
overenie analyzy podl'a Sneddona, ktora bola esSte doplnena o korekciu na radialne posuvy,
pricom sa ukazalo, ze vdaka nej bola dosiahnuta este lepSia presnost. Konkrétne vysledky
priniesli odchylku za pouzitia tuhého indentora 0,89 % a za pouzitia diamantového indentora
4,25 %. Tieto vysledky overili analyzu podl'a Hertza a priniesli podobné vysledky ako v pripade
Sneddonovej analyzy, priCom tiez poukézali na nutnost’ pouzitia korekcie na radialne posuvy,
bez ktorej by odchylky boli o nieCo vécsie. Po tomto overeni sa preslo na findlne overenie
vypoctového modelu s uvazovanim plastickych deformacii. Analytické spracovanie sa znova
zameralo na odlahCovaciu cast krivky. Vysledky sa pohybovali s relativne malou
percentudlnou odchylkou pohybujucou sa v rozmedzi od 1 % do 6 %, pricom najpresnejSie
vysledky priniesol vypo&tovy model s maximalnou hibkou vtladenia 0,1 um a konkrétne za
pouzitia tuhého indentora 415 GPa, Co predstavuje odchylku 1,97 % aza pouzitia
diamantového indentora 400 GPa, ¢o predstavuje odchylku 1,72 %. Najvacsie odchylky sa
objavili pri vtlaeni 1,0 um, ¢o mohlo byt sposobené relativne vysokou hodnotou pile-up,
popripade vel'kymi deformaciami, s ktorymi analytické metody nepracuju. Taktiez treba znova
poukéazat na nepresnosti vzniknuté pri prekladani odl'ahCovacej Casti indentacnej krivky.
Dolezitym poznatkom tejto kapitoly bolo zistenie aky velky prinos k celkovej presnosti
analyzy mala korekcia na radialne posuvy gulového indentora, ktora sa v praxi vel'mi ¢asto
nevyuziva, na rozdiel od pripadu s kuzelovym tvarom indentora. Preto by bolo vhodné aby
d’alsie Studie tejto témy boli zamerané prave na aplikéciu tejto korekcie pri gulovych tvaroch
indentorov. Okrem toho by bolo vhodné overenie tychto analyz a ich korekcii aj pre iné druhy
materialov ako su napriklad mékké biomaterialy.
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