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Uvod

Rozvoj lidské civilizace izce souvisi s neustalym hledanim novych, progresivnéjSich
materidld s unikdtnimi a komplexnimi vlastnostmi. Naroky kladené na mechanické
vlastnosti modernich materiali se stidle zvySuji. Technické materidly musi castokrat
spliiovat protichtidné pozadavky; vybrané parametry musi dosahovat extrémnich hodnot,
pfitom vSak musi byt zaroven vysoce spolehlivé, jejich vyvoj avyroba efektivni,
ekonomickd a v neposledni fad¢ téz ekologickd. Lze proto pfedpokladat, Ze vyvoj bude
dale pokraCovat v miniaturizaci.

S rozvojem tenkych vrstev se ale vyskytly problémy, jak méfit jejich mechanické
vlastnosti. Stavajici metody pro stanovovani mechanickych vlastnosti, jakymi jsou napft.
konvenc¢ni zkouSky tvrdosti, nelze nadale pouzivat a neustalé posouvani hranic stavajicich
piistupll neni mozné. Je potieba nového, adekvatniho piistupu a novych, spolehlivych
a presnéjSich metod méfeni.

Tyto predpoklady spliiuje instrumentovana vtiskova zkouska neboli Depth Sensing
Indentation (DSI) [1]. Tato sofistikovana indenta¢ni metoda umoziuje krom¢ tvrdosti urcit
1 celou fadu jinych mechanickych vlastnosti nebo charakteristik, jakymi jsou napt. modul
pruznosti [2, 3], koeficient deformacniho zpevnéni [4], z&vislost napéti na deformaci [5, 6],
fazové transformace a creep [7]. Podstata DSI spociva ve vtlatovani diamantového hrotu
ptesné definovanych rozméri, tzv. indentoru, do zkoumaného vzorku. Oproti konvencnim
zkouskdm tvrdosti ¢i mikrotvrdosti se pii nanoindentaci nemusi vySetfovat rozméry
nepatrného rezidudlniho vtisku. Béhem celého nanoindentacniho meéfeni dochazi ke
kontinualnimu zdznamu velikosti zatézné sily a indentacni hloubky. Vystupem méteni je
indenta¢ni kiivka neboli graf zavislosti zatéze na posunuti, jehoz analyzou lze vyhodnotit
vySe zminéné mechanické vlastnosti.

Pro nanoindentaci lze vyuzivat n€kolik typli indentort. V praxi nejpouzivanéj$Sim
typem hrotu je Berkovicitv indentor ve tvaru trojboké pyramidy. Data ziskand pomoci
tohoto indentoru se obvykle vyhodnocuji metodou navrzenou Oliverem a Pharrem [8].
Méng¢ Casto uzivany sféricky hrot ma jiny typ geometrie, coZ umoznuje generovat postupné
rostouci napéti, pro malé hloubky se vyhnout efektu pile-up [9] a znaméfenych dat
sestrojit kiivku indenta¢ni napéti-deformace. K ziskani hodnot tvrdosti a Youngova
modulu pruznosti lze uzit i metodu navrzenou Fieldem a Swainem [10, 11]. Divodem pro
pouziti této metody muze také byt vyssi rychlost ziskani pozadovanych dat, ale také i nizsi
naro¢nost na jejich zpracovani.

Pro spolehlivé a ptfesné nanoindentacni méfeni je tfeba uvazovat celou fadu efekti a je
nutno aplikovat rizné korekce [12]. Kriticka je pak zejména znalost skutecné geometrie
indentoru [13, 14]. Zadny hrot uzivany pii indentaci totiz nema idealni geometrii. Sférické
indentory maji v riiznych mistech rizné poloméry kiivosti, naopak pyramidélni indentory
maji na vrcholu sférickou plochu o ur¢itém poloméru kiivosti (50-150 nm u novych hrott).

Cilem této prace je optimalizovat kalibracni proces pro sférickou indentaci, porovnat
rizné piistupy pii vyhodnoceni nanoindentac¢nich dat ziskanych pomoci sférického
indentoru a ziskané vysledky porovnat s hodnotami téchto veli¢in urenych pomoci
Berkovicova indentoru.
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1. Elasticky kontakt dvou tuhych téles

Jelikoz princip vtiskové zkouSky spociva ve vtlaCovani vztazného télesa zndmych
mechanickych vlastnosti do vzorku, je indentace ve své podstaté kontaktni tuloha.
Vzé4jemné vztahy mezi deformaci a napétim, plynouci z kontaktu mezi dvéma télesy, jsou
predmétem zajmu kazdého indenta¢niho méteni. NejznaméjSim piipadem je kontakt mezi
idealn¢ tuhou kouli a plochym povrchem. Timto se zabyva teorie Hertzova elastického
kontaktu, o niZ je pojednano v prvni podkapitole. V teorii se rovnéz s vyhodou uziva
symetrie, oc¢emz pojednavda druhd podkapitola. V redlném materidlu dochdzi
1 k plastickym deformacim, které jsou zaroven nezbytné pro méteni tvrdosti. Tuto tematiku
nastinuje treti podkapitola. Teorie je vice rozvedena napft. v [15, 16].

1.1. Hertzova teorie elastického kontaktu

Pro ptipad idedln¢ tuhého indentoru tvaru koule a plochého povrchu vzorku odvodil
Hertz v roce 1882 vztah mezi polomérem kontaktniho kruhu a na velikosti zatéZné sily P,
poloméru indentoru R a elastickymi vlastnostmi. Tento vztah ma tvar:

_3PR
T4 E’

Cl3

(1.1)

kde E" je kombinovany (t€Z redukovany) modul pruznosti, zahrnujici jak elastické
vlastnosti indentoru (modul pruznosti E; a Poissonova konstanta v;), tak také i vlastnosti
zkoumaného vzorku (£, v). Kombinovany modul pruznosti je definovan vztahem

1 1-v?2 1-v}

— = : 1.2
L —t % (1.2)

l

Vzhledem k tomu, Ze u zkoumaného vzorku vétSinou neni zndma jeho Poissonova
konstanta v, se v praxi z vypocteného kombinovaného modulu pruznosti E’ nevyjadiuje
Youngliv modul pruznosti E, ale pouze tzv. efektivni modul pruznosti £, ktery se definuje
jako

1—v?

1
— = . (1.3)
E,; E

Pokud povrchu vzorku neni rovny, ale ma polomér zakiiveni R;, pak 1ze definovat tzv.
redukovany polomér R jako

1 1 1
E = R_l + R—l, (1.4)
kde R; je polomér indentoru a velikost R; je kladna, pokud stied kiivosti lezi na stran¢ od
kontaktni cary, jako je stfed kiivosti indentoru.

Hertz dale odvodil, Ze hloubka kontaktniho kruhu 4, je rovna poloviné elastického
posunuti neboli elastické hloubce 4, a zaroven pro dokonale elasticky material i kontaktni
hloubce A,
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hy = =% = h,. (1.5)

Rovnéz ukazal, ze mezi elastickou hloubkou /. a polomérem kontaktniho kruhu plati
vztah

h, =% (1.6)

Z rovnic (1.1) a (1.6) 1ze vyjadfit zavislost indentacni zatéZe P na elastické hloubce
vtisku 4,

4
P=SE RV (1.7)

Schéma kontaktu mezi sférickym indentorem aplochym povrchem, vcetné
vyznacenych parametri, 1ze vidét na obr. 1.1.

nezatizeno h,=h,/2
h a e
| Y
—— —/ h
he A hc | 2

zatizeno

Obr. 1.1 Schéma kontaktu mezi idealné tuhym indentorem tvaru koule o poloméru R a rovinym
povrchem, upraveno z [17]

Stézejni veli¢inou pro vyhodnocovani indenta¢niho méfeni je velikost kontaktni
plochy A, vyhodnocena z obvodu této plochy — v ptipad¢ sférického indentoru je urcena
pomoci kontaktniho poloméru a. Kontaktni poloméra lze ziskat ze zndmé geometrie

indentoru. Pfi malych kontaktnich hloubkach 4. (tedy plati z. < R) plati pro sféricky
indentor, jak 1ze vidét z obr. 1.1, vztah

a= /ZRhC—i%ZszZRhw (1.8)

pficemz v praxi se hloubka /. ziska z naméfené hloubky kontaktniho kruhu /4, odectenim
od celkové hloubky 4, Velikost plochy kontaktniho A kruhu pak Ize pro mal¢ deformace
vyjadfit jako

A = ma? = n(2Rh, — h.*) = 2nRh,. (1.9)

Upravou rovnice (1.1) a pod&lenim rovnici (1.8) obdrzime defini¢ni vztah pro tzv.
sttedni kontaktni tlak p,,
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P 4E*\ a

pn=-==(3=)% (1.10)
ma 3m/R

Tento vztah popisuje linearni zdvislost mezi indentaénim napétim p,, nékdy téz

nazyvanym Meyerova tvrdost, a indenta¢ni deformaci a/R béhem elastického zatéZovani

materidlu a je tedy obdobou vztahu (1.11) platnych pti jednoosych tahovych ¢i tlakovych
zkouskach

oc=FE"¢g (1.11)

kde E je Youngliv modul pruznosti v tahu ¢i tlaku, o je tahové nebo tlakové napéti a ¢ je
odpovidajici deformace.

Pro kénicky (kuzelovity) indentor, jehoz schéma lze vidét na obr. 1.2, plati podobny
vztah mezi indentaéni z4téZi P a polomérem kontaktniho kruhu a

2E"tga

wa
P= 7E*a cotga = h? = konst. h?, (1.12)

kde a je velikost vrcholového polouhlu konického indentoru.

< a P
h,
— g = = = — —
- -
hr - - A
-
< r h ht
h c
e 04
v \ 4 v

Obr. 1.2 Schéma kontaktu mezi idealné tuhym koénickym indentorem a rovnym povrchem,
upraveno z [17]

1.2. Geometricka podobnost

Pro instrumentovanou vtiskovou zkousku lze pouzit n€kolik typt hrot. V praxi se
uzivaji symetrické sférické indentory, pro které lze pfimo aplikovat Hertzovy elastické
rovnice, nebo indentory pyramidalni, které ale nemaji osovou symetrii.

Z tohoto ditvodu se pro teoretické tivahy nahrazuji pyramidalni indentory koénickymi,
které jiz osoveé symetrické jsou. Konicky indentor ma béhem nartistajici indentacni zatéze
konstantni pomér poloméru kontaktniho kruhu a ke vzdalenosti od vrcholu hrotu 0. Plati
tedy a/o = konst. Stejn€ je tomu u pyramidalnich indentort. Indenta¢ni méteni s t€mito
typy indentord proto vykazuji tzv. geometrickou podobnost. V disledku této podobnosti
vykazuji i napétova a deformacni pole pod indentorem pro rizné indentacni hloubky
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geometrickou podobnost. Stfedni kontaktni tlak pod indentory s geometrickou podobnosti
zustava u homogennich materialt konstantni.

Stérické indentory geometrickou podobnost nemaji. U sférického indentoru totiz neni
pomér a/o konstantni, jelikoZ velikost poloméru kontaktniho kruhu a roste se zvétSujici se
zatézi rychleji, nez indentac¢ni hloubka o. S rostouci indentacni zatézi pomeér a/o roste.
ZvysSovani zatéze u sférického indentoru je ekvivalentni zmensSovani vrcholového polothlu
konického indentoru.

g P

AN B

(a) (b)

Obr. 1.3 a) Geometricka podobnost pyramidalniho nebo kénického indentoru

b) Geometrie sférického indentoru, ptevzato z [18]

Geometrické podobnosti vSak mize byt dosazeno 1 u sférickych hrotd rGznych
poloméri. Pokud indentacni deformace a/R ziistdva konstantni, pak zlstdva konstantni
1 sttedni kontaktni tlak p,,. Této skutecnosti se s vyhodou vyuziva pii méteni tvrdosti, kdy
se uzitim napft. diamantového pyramidalniho hrotu pti zkouskach tvrdosti o¢ekava hodnota
tvrdosti nezavisla na zatézi.

Pomér a/R u sférického hrotu odpovida hodnoté cotga pro piipad indentoru
koénického.

1.3. Elasticko-plasticky kontakt

Indenta¢ni méfeni na naprosté veétSiné vzorkli vyusti jak v elastické, tak 1 plastické
deformace materidlu. Z tohoto diivodu je zakladni otdzkou tvorba a Sifeni napét'ového pole
pod indentorem. Toto pole neni rovnomérné, jako je tomu v piipadé tlakovych nebo
tahovych zkousek, nybrz je nehomogenni.

Pro charakterizaci napétovych poli se uziva reprezentativni deformace, nadefinovana
Taborem [19] jako & = 0,2 cotga pro ptipad pyramidalnich indentorq, resp. & = 0,2 a/R pro
sféricky indentor. Pro pyramidalni a konické hroty je proto reprezentativni deformace
konstantni, napt. pro Vickerstiv indentor je tato hodnota asi 8 %; naopak pro sféru velikost
deformace nartista s indentacni hloubkou.
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n

stiedni kontaktni tlak pm

indenta¢ni napétia/R
Obr. 1.4 Ktivka indentaéni napéti-deformace, upraveno z [17]

K plastické deformaci dochdzi v dusledku skluzu ¢i smyku atomovych rovin.
Maximalni smykové napéti béhem elastického kontaktu se pro sféricky indentor objevi
uvnitt materidlu v ose indentoru. V tomto misté se zac¢ina vyvijet plastickd oblast. Oblast
plasticity se rozrusta s rostouci velikosti zatéze a roste az do doby, kdy se stfedni kontaktni
tlak zacne blizit konstantni hodnoté. Hodnota indenta¢ni tvrdosti H je dana pfimo touto
limitni hodnotou stfedniho kontaktniho tlaku py, (viz obr. 1.4), je proto rovna maximalni
zatézné sile Py d€lené primétem kontaktni plochy. Pro indentacni tvrdost H tedy plati
vztah

ff=pmmw==£%: (1.13)

Experimenty ukazuji, Ze stfedni kontaktni tlak mezi indentorem a vzorkem je pfimo

umérny mezi kluzu Y a miize byt proto vyjadien jako

H =Y, (1.14)

kde C je konstanta, jejiz velikost zavisi pfedevSim na materidlu a typu indentoru a pro
jejich velikost plati:

C= 1,5 pro materialy s nizkou hodnotou E/Y (napf. skla),

C=3 pro materialy s vysokou hodnotou E/Y (napt. kovy).

Ki#ivku indenta¢ni napéti-deformace pro elasticko-plasticky materidl lze piiblizné
rozdélit na tfi oblasti, jak lze vidét na obr. 1.4, ato dle velikosti stfedniho kontaktniho
tlaku pn, [17]:

1) pm<1,1Y—pro toto napéti je odezva materidlu cist¢ elasticka, bez zadnych
rezidualnich vtiskii po odstranéni zatéze, vztah mezi reprezentativnim napétim o; a
reprezentativni deformaci ¢, je linearni:

o; = E¢,, (1.15)

kde E je elasticky modul.
2) 1.1Y < pn< CY — plastickd deformace existuje pod povrchem materidlu, ale je
obklopend a seviend okolnim elasticky deformovanym materialem.
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3) pm= CY — oblast plastické deformace dosahla k povrchu vzorku a roste tak, ze se
kontaktni plocha zvétSuje takovou rychlosti, ze nedochazi k zadnému nebo jen k velmi
malému zvySovani hodnoty stfedniho kontaktniho tlaku.

Napét'oveé pole pod indentorem jsou obklopena elastickymi deformacemi v okolnim
materidlu, coZ umoZiiuje, aby stiedni kontaktni tlak pfi indentaci byl vyS§i nez napéti
potfebné k zapoceti kluzu u tlakové zkousky. Z tohoto divodu lze pii indentaci méfit
1 kfehké materialy bez toho, aniz by u nich doslo k prasknuti ¢i poskozeni.

Bylo vypracovdno mnoho teorii pro popis chovani materidlu v elasticko-plastické
oblasti, jako napf. model expandujici kavity, Johnsoniv model hydrostatického jadra
a dalsi. Pro hlubsi pochopeni 1ze problematiku najit napt. v [15, 16].
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2. Instrumentovana vtiskova zkousSka

2.1. Historie vtiskovych zkouSek

ZkouSky tvrdosti patfi mezi nejstar§$i a nejrozSitenéjSi zkouSky kovil a jinych
technickych material. Jednd se prakticky o zkouSky nedestruktivni, nebot funkcni
a vzhledové poruSeni zkouSenych vzorkt je vétSinou bezvyznamné.

Pocatky instrumentované vtiskové zkousky lze spatfovat v Mohsové stupnici tvrdosti
z roku 1822. Rakousky mineralog Fridrich Mohs vytvofil stupnici tvrdosti materiali podle
jejich schopnosti udélat trvaly vryp do jiného materidlu. Neymék¢im materialem této
stupnice je mastek, nejtvrdSim diamant. Odtud vychazi také 1 obecné piijimana definice
tvrdosti jako schopnost materialu klast odpor proti vnikani ciziho télesa.

Postupem casu byly vyvijeny jiné, sofistikovanéjSi metody zkouSek tvrdosti. Tyto
metody se déli dle jejich charakteru na statické ¢i dynamické nebo také na vrypové
(Mohsova), odrazové (Shoreho) ¢i vnikaci [20].

Ve statickych zkousSkach se indentor vtlacuje silou ve sméru kolmém ke zkouSenému
povrchu. Z tohoto ditvodu se oznacuji jako zkousky vnikaci. V praxi jsou hojné vyuzivané
pro svoji jednoduchost, snadnou reprodukovatelnost a ptesnost. Mezi nejpouzivang)si
statické (vnikaci) zkouSky patii Brinellova zkouSka, pfi niz se uzivé indentoru ve tvaru
sféry a tvrdost se znaci HB; zkouSka Rockwellova (tvrdost HRC) s diamantovym
kuzelovym hrotem se zaoblenim o poloméru 0,2 mm; Vickersova (HV) pii niz je
indentorem ctyfboky diamantovy jehlan s vrcholovym thlem stén 136°, pfi niZ vznikaji
pravidelné ¢tythranné vtisky; Knoopova (HK), ktera se podoba Vickersové, indentorem je
ale jehlan se zdkladnou ve tvaru protdhlého kosoctverce, pficemz pomér uhlopticek
u rezidudlniho vtisku je 1:7.

Pti dynamickych zkouSkach pronikd indentor do zkoumaného povrchu razem
vedenym kolmo k povrchu, odtud nazev rdzové zkousky. Mezi dynamické metody patii
napt. Shoreho skleroskop.

Ve vrypovych zkouSkach dojde k poruseni ostrym nastrojem, jenz se pohybuje
rovnobézné s povrchem zkouSen¢ho materialu. V misté poruSeni se vytvoii vryp.

Casem se zalaly pro lokalni méfeni tvrdosti pouzivat tzv. mikrotvrdoméry. Ty
umoznovaly generovat s velkou presnosti velice mala zatizeni (jako hranice mezi mikro
a makrotvrdosti se Casto uvadi zat€z o velikosti 2 N) a ziskavat tak nepatrné vtisky.
Velikost rezidualniho vtisku se prométuje pomoci piesného optického mikroskopu. Jednou
z nejpiesnéjSich konstrukci je u nas uzivany Hanemannv mikrotvrdomér (1940), ktery
pouziva Vickersova ¢i Knoopova indentoru.

2.2. Princip instrumentované vtiskové zkouSky

S prudkym rozvojem tenkych vrstev ve druhé poloviné 20. stoleti a potfebou méfit
mechanické vlastnosti malych objemu se 1 mikrotvrdoméry staly nedostatecné. Pii velmi
malych vtiscich totiz dochazi k velkym chybdm pii méfeni jejich rozméri, jelikoz
konvenc¢ni zkouSka mikrotvrdosti vyzaduje pfimé méfeni velikosti vtisku. Toto je také
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problém pii métfeni velmi elastickych materidlii. DalSim problémem bylo aplikovani velmi
malych zatéznych sil na indentor tak, aby nedochazelo k ovlivnéni odezvy tenké vrstvy
substratem.

Na pocatku 80. let 20 . stoleti doSlo k rozvoji nové, progresivni metody nazyvané
Depth Sensing Indentation, zkrdcené DSI, pro niz byl zvolen cesky ekvivalent
instrumentovana zkouska tvrdosti [1]. Tato technika, kterd se fadi do nanoindentacnich
meéfeni, umoziuje spolehlivé méfit lokalni mechanické vlastnosti.

Technika instrumentované zkousky spocivd v kontinualnim zaznamu velikosti
aktualni zatéze plsobici na indentor a jeho hloubky pod povrchem vzorku. Z téchto dat je
mozné sestrojit indentacni kiivku neboli graf zavislosti zatéze na posunuti, viz obr. 2.1.
Moderni nanoindenta¢ni techniky tedy umoziuji ureni primétu kontaktni plochy na
zéklad¢ znalosti geometrie indentoru a zmeéfené hloubky penetrace, tzv. indentacni
hloubky. Nanoindentory pouzivaji pro méteni prave tuto metodu DSI.

Pfi nanoindentacnim méfeni se b&zn¢ dosahuje hloubek vtiskli v fadu desitek az
stovek nanometrti a velikosti zatéznych sil vtadech milinewtonti aZz mikronewtont,
pficemz rozliSeni je v fadu uN a desetin nm. Zkoumané vzorky proto mohou byt velmi
malé a méteni Ize v mnoha ptipadech povazovat za nedestruktivni.

A
Z Teceni (creep)
|§l \\
Ay Pt L
o Zat&zovéni N |
: s
g %“ h
% . ., —_ 723
& | Odleh¢ovani A Tegeni (creep) o~
N o P i :
N g
AN > .
\ e £ Zatszovéni Odleh&ovani
N
Indentaéni hloubka, h [um - Cas indentace [s]
@) [pm] ) [s]

Obr. 2.1 a) Priklad indentac¢ni kiivky zatéz-posunuti
b) Pribéh velikosti zatéze na Case, upraveno z [18]

2.3. Indentacni kiivka

Technika instrumentované zkousky spociva v detekci a zdznamu velikosti aktudlni
z4téze a polohy indentoru. V prvni fazi této zkouSky dochazi k fizenému zatézovani hrotu
silou presné definovanou rychlosti. Ve druhé casti dan¢ho indenta¢niho cyklu se naopak
velikost zatézné sily postupné zmenSuje. Této fazi se fika odlehovani. Mezi tyto dvé faze
se vklada prodleva, béhem které je vzorek vystaven plsobeni konstantni sily, coz
umoziuje studovat Casove zavislé déje jako creep neboli teeni. Z téchto dat je mozné
sestrojit indentacni krivku neboli graf zavislosti zatéze na posunuti, viz obr. 2.1.

Rozborem indentaéni kiivky lze ziskat mnoho informaci o mechanickych vlastnostech
zkoumaného materidlu. Kromé& indentac¢ni tvrdosti lze diky metodé DSI vyhodnotit
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elasticky modul [2, 3], koeficient deformacniho zpevnéni [4], zavislost indenta¢niho napéti
na deformaci [5, 6], creep [7], fazové transformace, lomovou houzevnatost a celou fadu
dalSich vlastnosti a parametri [15]. Nékolik typt charakteristickych indentac¢nich kiivek
pro rizné materidly lze vidét na obr. 2.2. Z n¢j 1ze vy¢ist, ze (a) diamantu podobné tvrdé
vrstvy (DLC) jsou velmi elastické, oproti tomu u oceli (b) je patrna vyrazna plasticka
deformace a s tim souvisejici vétsi rezidualni vtisk. U kifemiku (d) Ize pozorovat fazova
transformace ve fazi odleh¢ovani a u safiru (e) jeho prasknuti béhem zatézovani.

a,| DLC a| ocel a| taveny kifemen
Y
k) = /] K:§
K k5 / k5
<
4 o g
= 2 <
K= S R
/f/ / /
(a) Indentaéni hloubka, #  (b) Indentadni hloubka, #  (c) Indenta&ni hloubka, 4
| Si o| safir
= =
- 5 e
g I
__— il 7
(d) Indentaéni hloubka, #  (e) Indentadni hloubka, 2

Obr. 2.2 Priklady indenta¢nich kiivek zatéz-posunuti pro vybrané materialy s charakteristickou

odezvou na indentaci; pievzato z [18]
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3. Typy indentori

3.1. Obecny popis indentoru

Indentor neboli zkuSebni vnikaci téleso je objekt z materialu tvrdsiho, nez je material
zkoumaného vzorku, ktery vnikd do povrchu vzorku, pficemz ma exaktné¢ definované
rozméry a geometrii. Pro vyrobu indentoru se nej€astéji uziva diamant, dal$i moZznosti
muze byt také safir, kubicky nitrid boru nebo tvrzena ocel.

Diamantovy indentor je velice tvrdy, zaroven vSak velice kiehky a proto muze dojit
k odstipnuti jeho ¢asti podél krystalografickych rovin. Jeho dal§i nevyhodou je omezena
teplotni stabilita — pfi vysokoteplotni indentaci jej nelze uzit do pfili§ vysokych teplot.
Standardné se uziva do 400 °C v dasledku oxidace pii vysSich teplotach. V praxi je tieba
brat v ivahu také chemickou reaktivitu vzorku (napt. obsah uhliku ve vzorku) a indentoru,
coz opét muze limitovat pouzitelnost diamantu 1 za nizSich teplot. Nad tyto teploty se
téméi vyhradné uziva kubicky nitrid boru [13]. Mechanické vlastnosti diamantu se kvili
krystalické struktute 1i8i v zdvislosti na orientaci diamantu vi¢i méfenému vzorku. Pfi
analyze dat nanoindenta¢niho méfeni se nejCastéji uvazuje hodnota Youngova modulu
pruznosti £ okolo 1140 GPa a hodnota Poissonova cCisla v =0,07 [17]. Indentor byva
vsazen do bloku nerezové oceli.

Indentory se uzivanim opotiebovavaji a zne€ist'uji, mohou se také objevit rizné kazy
a praskliny. Je proto diilezité provadét jejich pravidelnou kontrolu.

V praxi se dle své geometrie déli indentory do dvou skupin na ostré a tupé, o nichz
blize pojednavaji nasledujici dvé podkapitoly.

3.2. Ostré indentory

Ostré indentory obecné generuji vyssi napéti nez tupé. Pouzivaji se proto vétSinou pro
zkoumani plastickych vlastnosti materiali. Mezi ostré indentory fadime hroty pyramidalni.
Mezi nejvice pouzivané typy pyramidalnich indentort patii trojboky Berkoviclv indentor
a Ctytboky Vickerstv indentor. Mezi dalSimi uzivanymi je Knoopiiv indentor a Cube-
corner, coz je roh krychle.

Vickersiv indentor ma tvar ¢tyfboké pyramidy se ¢tvercovou zakladnou. Velikost jeho
vrcholového polouhlu je 6=68° diky ¢emuz je odpovidajici indenta¢ni deformace
identicka s velikosti deformace pii Brinellovych zkouSkach tvrdosti se sférickym
indentorem.

Berkovic¢uv indentor ma tvar trojboké pyramidy s podstavou ve tvaru rovnostranného
trojihelniku. U tohoto tvaru se dosahne toho, Ze se tfi plochy stfetnou vzdy v jednom bodu,
na rozdil od Vickersova indentoru, u né¢hoz se v praxi nevyhneme dlatovitému charakteru.
Ptesto vSak neni dokonale ostry — polomér kiivosti redlného hrotu byva okolo 150 nm.
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Velikost vrcholového polothlu 0 =65,27° je zvolena tak, aby pomér velikosti prafezu
a vzdalenosti od vrcholu byl stejny jako v piipadé Vickersova indentoru'.

Knoopliv indentor je ve tvaru Ctyiboké pyramidy se dvéma riznymi velikostmi
vrcholovych polothli. Métfeni dvou raznych velikosti délky uhlopticek rezidualniho vtisku
se s vyvhodou vyuziva pro métfeni anizotropie. Plivodné byl pouzivan pro méfeni velmi
tvrdych materidlt kvili snaz§Simu méfeni delsi thlopficky v mélkych rezidualnich vtiscich.

Cube-corner umoziuje generovat jest¢ vysSi napéti pod indentorem nez je tomu
u ostatnich hrotdi, a to kviili velmi malému vrcholovému polotihlu. VyuZiva se zejména pii
hodnoceni lomové houzZevnatosti. Vzhledem k jeho geometrii snadno podléha opotiebeni.

Ptehled schémat zékladnim typt indentorti je na obr. 3.1.

3.3. Tupé indentory

Tupé indentory jsou vhodnéjs$i pro zkoumani elastickych vlastnosti. Mezi tupé
indentory fadime Brinellav sféricky indentor a kuzelovity Rockwelliv. Oba dva typy
vykazuji osovou symetrii.

Obliba sférickych indentoril roste, pfedev§im kvili tomu, Ze umoziiuji generovat nizka
napéti a ziskat proto elastické a viskoelastické materialové parametry bez ovlivnéni
nevratnymi procesy. Na rozdil od pyramidalnich ¢i kuzelovitych indentortt umoziuji
sestrojit kfivku indentacniho napéti-deformace, jelikoZ napéti pod indentorem narlsta
s rostouci indentacni hloubkou. Jsou vhodné pro méteni mékkych materialii, pro malé
hloubky je vliv pile-up efektu zanedbatelny [9].

BéZné se v praxi pouzivaji indentory s nomindlnim polomérem do 200 um. V praxi se
Casto uziva indentor sféro-konicky pro jeho snazsi upevnéni. V tomto piipad€ se pro
indentaci pouziva pouze Spicka hrotu.

— 71—

VAN |
& |
(a) (b) (c) (d) (e) (f)

Obr. 3.1 Prehled zakladnich typti indentorti uzivanych pii nanoindentaci (a) Vickersiv
(b) Berkovicuv (c) Knooptv (d) kuzel (e) Rockwelluv (f) sféricky; prevzato z [18]

' Dtive byla velikost vrcholového polouhlu 6= 65,03°. Diky tomu byl pomér plochy povrchu vtisku

k vzdalenosti od vrcholu stejny jako u Vickersova indentoru. Dtiivodem byla shoda s Vickersovou definici
tvrdosti.
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4. Metody vyhodnoceni nanoindentacnich dat

Zékladnim cilem nanoindentace je ziskat z namétenych dat elasticky modul a tvrdost
vzorku. DSI méfeni spociva v kontinudlnim zaznamenavani aktualni zatézné sily, ptisobici
na indentor, a indentacni hloubky [1]. Této zavislosti se fika zavislost zatéz-posunuti, nebo
takeé indentacni kiivka (Obr. 2.1). Na obr. 2.2 1ze vidét typické indentacni kfivky pro rizné
typy materidlii. Z tvaru této kiivky lze kromé vySe zminénych materidlovych charakteristik
vySetfovat 1 celou fadu jevl, jako napt. vyskyt fazovych transformaci, praskani
a delaminaci vrstev. Z tohoto divodu je analyza této kiivky hlavnim pfedmétem zajmu
instrumentované¢ vtiskové zkousky. Pro jeji analyzu byla vypracovéna cela fada metod.

Metodou, kterd ilustruje vhodny pfistup pro zpracovani dat, je metoda Doernera
a Nixe [1], ktera je pfedstavena v podkapitole 4.1. Dalsi dv€ metody, které umoziuji
piesnéj$i analyzu, jsou metody Olivera a Pharra [8], resp. Fielda a Swaina [10, 11],
uvedené v podkapitole 4.2, resp. 4.3. VSechny tyto metody jsou zalozeny na ptedpokladu
elasto-plastického zatézovani, ndsledovaném cisté elastickym odlehcovanim.

4.1. Metoda Doernera a Nixe

Doerner spolecné s Nixem [1] pozorovali, Ze pfi testech s Berkovi¢ovym indentorem
vykazovaly indentacni kiivky v pocate¢nich fazich odlehcovéni linedrni charakter pro
velké mnozstvi materiali (viz obr. 2.1 a 2.2). Na tuto cast kiivky pouZili rovnice pro
plochy vélcovy raznik za Ucelem urceni velikosti kontaktni plochy. Pro svou analyzu
uvazovali kuzelovity indentor a pfedpokladali, Ze skute¢ny pyramidalni tvar ma jen maly
vliv na konecny vysledek. DalSim predpokladem bylo -elasto-plastické zatéZovani
nasledované ¢isté elastickou odezvou materialu béhem odlehcovani.

Pti odlehCovani z maximalni zatéZze lze povazovat velikost kontaktni plochy za
konstantni, pfi¢emz se pouze zmenSuje indenta¢ni hloubka. Pro dané ptedpoklady ma
proto pocatecni ¢ast odlehCovaci kiivky tvar pfimky se smérnici dP/dh, coz je obdoba
pouziti plochého valcového razniku.

Rovnice pro elastickou odezvu materialu pii indentaci plochym raznikem ma tvar

P = 2aE*h, 4.1)
kde a je polomér kontaktniho kruhu; pro ptipad valcového razniku je roven jeho poloméru,
h je indenta¢ni hloubka.

Derivaci vyrazu (4.1) podle hloubky % je vyraz pro smérnici odlehCovaci kiivky

— = 2aE" = 2E~

dp VA
dh T

(4.2)

)

kde 4 znaci velikost plochy kontaktniho kruhu. Pharr, Oliver a Brotzen dosli k dilezitému
vysledku, a sice Ze rovnice (4.2) plati pro vSechny osov¢ symetrické indentory, tedy
1 kuzelovity indentor [8].

Protoze pocatecni faze odlehovani z maximalni zatézné sily P; ma tvar piimky, lze
jeji extrapolaci az do nulové hodnoty zatézné sily pomoci jeji smérnice dP/dA urcit
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hloubku 4, a jejim odectenim od celkové hloubky 4 ziskat kontaktni hloubku 4., ktera
existuje pfi maximalnim zatiZeni:
Py

he = he — dP/dh (4.3)

Ze znamosti kontaktni hloubky 4. 1ze poté ziskat polomér kontaktniho kruhu a (1.8),
resp. prumét kontaktni plochy 4 (1.9) a znich dale urcit indentacni tvrdost H (1.13)
a kombinovany modul pruznosti £ ’ (4.2).

4.2.Metoda Olivera a Pharra

Metoda Olivera a Pharra [8] je postupem velmi podobnd metod¢ Doernera a Nixe, viz
kap. 4.1. Pro urceni hloubky kontaktniho kruhu /%, a nésledné kontaktni hloubky 4. (viz.
rovnice (1.5), (1.6) a (1.8)) se, stejné jako v piipadé¢ metody Doernera a Nixe, vyuziva
smérnice dP/dh pocatecni Casti odlehCovaci kiivky. Tato smérnice byva oznacovéna jako
kontaktni tuhost, znai se pismenem S. ProtoZe se pro urceni smérnice pouziva soubor
nekolika bodl odlehcovaci kiivky (obvykle 98 % - 20 % z velikosti P;), byva tato metoda
nazyvana jako tzv. multiple-point unload method. Odvozeni tuhosti S pro sféricky indentor
o poloméru R je dano derivaci rovnice (1.7) a ma tvar

dP L
S = =2E"Rhz. (4.4)

Pa

P,

elasto-plastické
zatéZovani

elastické
odlehcovani

h: h

/

<—hr—'L—h

e
ale
i

—

hc ha

Obr. 4.1 Indentacni kiivka s vyznacenymi veli¢inami vyskytujicimi se pfi analyze Oliver-Pharr;
upraveno z [17]

Zakladnim rozdilem oprotis pfedchozi metodé je tvar pocatecni Casti odlehCovaci
kiivky. Oliver a Pharr si v§imli, Ze odezva materialu pifi odlehovani neni ptesné linearni,
ale da se pfesné&ji aproximovat pomoci mocninné funkce vyrazem

P=C,(h—h)™ (4.5)

kde C. a m jsou konstanty, 4, je hloubka rezidualniho vtisku.
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Poté 1ze ukazat, ze kontaktni hloubka 4, méfena od celkové hloubky penetrace 4 je

dana vyrazem
P t
h. —ht—s—dp/dh, (4.6)

kde hodnota konstanty € zavisi na tvaru indentoru, pfi¢emz pro sféru 1 Berkoviciv
indentor plati € = 0,75.

Obdobn¢ jako v ptipadé metody Doernera a Nixe 1ze pomoci zndmé kontaktni hloubky
he ur¢it tvrdost H (1.13) 1 a kombinovany modul pruznosti E" (4.2). Metoda Olivera a
Pharra je nejCastéji pouzivana pii indentacich s Berkovicovym indentorem, avSak Ize ji
taktéz uzit 1 pti pouziti hrotu sférického.

4.3. Metoda Fielda a Swaina

Metoda Olivera a Pharra, ptfedstavena v kapitole 4.2, uzivad pro urCeni kontaktni
hloubky /4. smérnici pocatecni ¢asti odlehCovaci kiivky ziskanou pomoci souboru bodi
této kiivky. V alternativni metodé€, navrZzené Fieldem a Swainem pro sférické indentory
[10, 11], postatuje pro urCeni kontaktni hloubky 4. znalost pouze jednoho bodu
odleh¢ovaci kiivky, proto se ji fika také single-point unload method. Tuto metodu lze
rovnéz pouzit 1 pro jiné typy indentord.

Pu

-'\I?A ____________
elasticko-plastické :

s p > zatézovani £

| [reatien h=h./2 Fa_clasticke

l >/ \ £ P odientent

h.| h, | e ~lo5h,!
A A 4 A4 ® s<—>9 h
zatiZzeno < h, :lf h, >
< hC I < ‘lla
(a) (b) _ h; .

Obr. 4.2 Schéma a) kontaktu mezi idedln¢ tuhym indentorem tvaru koule o poloméru R a rovhym
povrchem, b) indentacni kiivky s vyznaenymi veli¢inami vyskytujicimi se pfi analyze Field-
Swain; upraveno z [17]

Jelikoz odlehCovani z A, do A, je dle predpokladi elastické, pak zobr. 4.2 a
rovnice (1.5) vyplyva, Ze kontaktni hloubka 4. je zavisla na celkové hloubce /4, a hloubce
rezidudlniho vtisku to vztahem

he ht_hr_ht+hr
- 2 2

Celkova hloubka 4 je ziskana indentaénim meéfenim, hloubku 4, je moZné zjistit
znamétené sily a vychylky vbodé [As, P] pfi Castecném odlehCeni P, viz (4.10).
Vyjéadienim z rovnice (1.7) obdrzime pro kontaktni hloubku /4. vztah

(4.7)
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3\ 1 2
he = ht hr = <E> —1 Pt3- (48)
Rs3
Obdobn¢ pro hloubku /A,
2
hy —h, = [(%)11] p2/3, (4.9)
3

kde Ps je velikost zatézné sily pifi Casteném odlehceni, vétSinou v rozmezi 50 % az 60 %
velikosti P;.
Pod¢lenim rovnic (4.8) a (4.9) a jejich pravou obdrzime vztah pro 4,
2
h = hs(Pe/P)3 — hy
r 2 "
(Pe/Ps)s —1

(4.10)

Timto zpisobem je tedy mozné urcit kontaktni hloubku 4. (4.7) a také velikost
elastického posunuti 4. (4.8). Ze zndmé geometrie hrotu lze proto urcit velikost poloméru

kontaktniho kruhu a (1.8), tedy také tvrdost H z rovnice (1.13) a modul pruznosti E" ze
vztahu (1.7), pfi¢emz za velikost sily P se dosadi namétend hodnota P..
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5. Parazitni efekty a metody korekce nanoindenta¢niho méreni

Nanoindenta¢ni méfeni je v praxi spojené s celou fadou jevi, které je nutné pro
korektni analyzu korigovat [12]. Tyto jevy lze v zasad¢ délit do dvou skupin podle toho,
zda se tykaji nanoindenta¢niho pfiistroje a experimentalnich podminek, nebo zda jsou
spojené s vlastnostmi zkoumaného materiadlu. Do prvni kategorie se fadi napt. poddajnost
pfistroje, environmentilni zmény béhem testovani, odchylky od idedlni geometrie
indentoru nebo urceni pocatecniho bodu dotyku [13, 14, 15, 16]. Ve druhé kategorii jde
zejména o parazitni efekt pile-up, resp. sink-in, dale také vliv velikosti vtisku, jakost
povrchu vzorku, popft. pfi zkoumani tenkych vrstev také vliv substratu [14, 21, 22].

O nékterych téchto jevech pojedndvaji nasledujici podkapitoly.

5.1. Tepelny drift a creep

V praxi se béhem nanoindenta¢niho meétfeni projevuji dva typy tzv. driftového
chovani [15]. Prvnim z nich je creep neboli Casové zavisld deformace materidlu vzorku
v disledku teCeni materialu. Pfitomnost creepu se projevuje nartistdnim indenta¢ni hloubky
1 pfes to, ze nedochazi ke zvétSovani zatézné sily. Tento efekt miize vyrazné ovlivnit tvar
indentac¢ni kiivky pii pocatecni fazi odlehCovéani, coz ve vysledku zplsobi Spatné
vyhodnoceni kontaktni tuhosti vzorku S a tedy napf. i elastického modulu E’, viz. kap. 4.1
a 4.2. Jelikoz povaha creepu ma exponencidlni zavislost, sta¢i obvykle vlozit mezi fazi
zatézovani a odlehCovani urcity asovy interval, pfi kterém se ponecha na vzorek plisobi
konstantni sila. Creep se typicky vyskytuje u materiald vykazujici velké plastické
deformace, jakymi jsou napt. kovy nebo polymery.

Druhym typem driftového chovani je tepelny drift, ktery je zptisobeny teplotni
roztaznosti vzorku i indentoru. V praxi se proto vzdy pfi vymeéné vzorku nebo indentoru
¢eka alespoii 20 minut na dosazeni tepelné rovnovahy.

5.2. Poddajnost pristroje

Senzor, registrujici hloubku penetrace indentoru do vzorku, zaznamendva také
jakékoli dalsi vychylky pfistroje, objevujici se v disledku reakce sil béhem zatéze, viz
obr. 5.1 na nasledujici strané. Patii zde napt. vychyleni zatéZovaciho ramu, které je umérné
velikosti aplikované zatéze. Pro korekci se proto zavadi poddajnost pfistroje Cy, ktera
v sob¢ zahrnuje poddajnost zatézovaciho ramu a uchyceni vzorku. Poddajnost materialu
indentoru je zahrnuta v kombinovaném modulu pruznosti E .

Korigovanou hloubku /" pak 1ze vyjadiit jako

h' =h—CP, (5.1)

kde / je namétena hloubka, CtP je vychyleni pfistroje pti pisobeni sily P.
Pro celkovou poddajnost di/dP pak plati, ze je soutem poddajnosti pfistroje Ct
a prevracené hodnoty kontaktni tuhosti vzorku S. Pro sféricky indentor proto plati vztah
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dh _ 1 1 c
he

Velikost poddajnosti pfistroje Cr se vétSinou pohybuje v rozmezi od 0,3 mm/mN
do 0,5 mm/mN.

CfPJ_ 1/C
—

>dh dP=1/S+C,
kontaktni tuhost / /S+G

vzorku S=dP/dh
| J

Obr. 5.1 Znazornéni poddajnosti piistroje Cra jeji vliv na celkovou poddajnost d4/dP; upraveno
z [17]

5.3. Tvarova funkce hrotu

Kontaktni rovnice, navrZzené pro vyhodnoceni naméfenych dat a predstavené
v kapitole 1, predpokladaji idealni geometrii hrotu. V praxi se vSak tvar hrotu od toho
idealniho lisi a to zejména na jeho Spicce [12]. Pro analyzu dat je nezbytné pouzit korekci,
jelikoZ chyby, zplisobené nespravnym tvarem indentoru, patii mezi nejvétsi. Tato korekce
se muze vztahovat pfimo na zavislost poloméru hrotu R(%4) na kontaktni hloubce 4., nebo
na velikost primétu kontaktni plochy A(%.), taktéZ v zavislosti na kontaktni hloubce. Této
druhé¢ metod¢ se tikd Diamond Area Function — DAF. Velikost kontaktni plochy je
obvykle dana matematickou funkci ve tvaru

A=Ch2 + Coh, + CGhY? + R + .., (5.3)

kde prvni vyraz reprezentuje plochu idealniho tvaru pyramidalnich indentort.

V praxi se zjisténi skutecného tvaru hrotu provadi nejcastéji neptimou metodou, ktera
spo€iva v sérii indentacnich méteni, liSicich se ve velikosti maximalni zatézné sily, na
kalibracnich vzorcich, u nichz je znam jejich Younglv modul pruZznosti E, nezavisly na
indenta¢ni hloubce, a Poissonova konstanta v. NejbéznéjSim kalibra¢nim materidlem je
kiemenné sklo (fused silica). Divodem pro jeho cCasté vyuziti ke kalibraci jsou jeho
vlastnosti, mezi néz patfi homogenita, izotropie, vysoka elasti¢nost a Cistota, vysoka jakost
povrchu a v neposledni fad¢ téz dobfe znamé hodnoty Youngova modulu pruznosti
E =72 GPa a Poissonovy konstanty v = 0,17.
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5.4. Pile-up a Sink-in

Rovnice elastického kontaktu piedpokladaji, Ze kontaktni kruh je pod povrchem
vzorku. Tomuto jevu se fika sink-in. V zavislosti na poméru E/H daného materialu se vSak
pti plastickych deformacich miZe objevit 1 jiny efekt, pfi némzZ je materidl deformovan
smérem nahoru. Tomuto jevu, kdy se materidl hromadi okolo indentoru, se tika pile-up.
V prvnim ptipad€ je kontaktni hloubka mensi neZ celkova indenta¢ni hloubka (4.<h), ve
druhém je situace opacnd, jak lze vidét na obr. 5.2. V ptipad¢ pile-up efektu je velikost
kontaktni plochy vétsi, coz znamend, Ze vysledkem pouziti kontaktnich rovnic bude vyssi
elasticky modul a tvrdost materidlu vzorku, nez jsou ve skutecnosti [22]. K vyskytu pile-up
jevu dochazi zejména u plastickych materialli, ale objevuje se 1 u fady jinych materiali.
Pile-up efektu se lze vyhnout pouzitim sférického indentoru a malych indenta¢nich
hloubek [9, 12].

Zatim neni uzivana zadna jednotnd metoda, ktera by efekt pile-up néjakym zptisobem
korigovala. Jednou z moZnosti je méfit kontaktni plochu pomoci mikroskopu atomarnich
sil (AFM) nebo skenovacim elektronovym mikroskopem (SEM).

(@) (b)
Obr. 5.2 Parazitni efekty souvisejici s deformaci povrchu okolo indentoru:
a) pile-up, b) sink in; pfevzato z [18]
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6. Prakticka cast

Sesta kapitola se v prvni ¢asti zabyva popisem pouZitého experimentalniho zafizent,
nastavenim experimentalnich parametri a popisem pouzitych vzorka; ve druhé casti je
predstavena pouzita kalibrace tvaru hrotu; tfeti a ctvrta Cast jiz ukazuje konkrétni vysledky
indenta¢nich méteni na pouzitych vzorcich, které byly analyzovany metodami Field-Swain
a Oliver-Pharr, uvedenych v kapitole 4.2 a 4.3.

6.1. Popis zkoumanych vzorkii a experimentdlniho zavizeni

Mefeni mechanickych vlastnosti probihalo pomoci piistroje Nanotest® NTX od
spoleCnosti Micromaterials LTD, ktery se nachazi ve Spole¢né laboratofi optiky pfi
Univerzit¢ Palackého v Olomouci. Tento meéfici pfistroj umoziuje pomoci
nanoindentacnich technik ziskat informace o tvrdosti a kombinovaném modulu pruznosti
zkoumané¢ho vzorku [2, 3], jeho lomové a tinavové vlastnosti a fadu dalSich [4, 5, 6, 16].
Schéma pfistroje 1ze vidét na obr. 6.1.

. -« cfi
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budici a]:" .
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—

Obr. 6.1 Schéma piistroje NanoTest® NTX pro instrumentovanou vtiskovou zkousku, prevzato
z [18]

29



Indentor se nachazi v horizontalni poloze a je pfipevnén k vertikdlnimu keramickému
kyvadlu. Pohyb kyvadla zpiisobuje pfitahovani civky, kterd se naléza v horni casti,
k permanentnimu magnetu v disledku protékani proudu touto civkou. Otaceni kyvadla je
umoznéno specidlnim Cepem, ktery umoZziuje pohyb s minimalnim tfenim. Informace
o vychyleni indentoru jsou ziskdny pomoci proménné kapacity méficiho kondenzatoru.

Cely méfici systém je umistén na antivibraénim stole v uzaviené¢ komote, ktera
umoznuje provadét méfeni za dobte definované teploty a vlhkosti.

Pro méfeni byl pouzit diamantovy Rockwelliv sférokonicky hrot o poloméru
s nominalni hodnotou R = 10 um. Mé&feni byly provedeny metodou DSI (Depth Sensing
Indentation) a namétend data byla vyhodnocena metodou Field-Swain a Oliver-Pharr.

V této bakalaiské praci byly zkoumdny mechanické vlastnosti (elasticky modul £
vyjadieny z rovnic (1.2) a(1.7) aindenta¢ni tvrdost H dana rovnici (1.13)) péti
nasledujicich vzorka: kiemenné sklo (dale oznadovano jako fused silica) Schott Lithosil®,
dva typy optickych skel- sodnovapenaté sklo s-LAL 9 a borosilikatové Schott BK7,
polykrystalicky titan a polykrystalicky wolfram. Vzorky byly fixovany pomoci specialniho
vosku na duralové drzaky.

Meéfeni jednotlivych vtiskovych zkouSek probéhlo za pokojové teploty a relativni
vlhkosti vzduchu 45 %; vzdalenost jednotlivych vtiski byla volena tak, aby nedochazelo
k ovlivnéni nového méteni sousednim rezidudlnim vtiskem. Tato hodnota Cinila 100 pm.
V ptipadé metody Field-Swain byla provedena 3 méfeni pro 3 rozsahy zatéznych sil
(1 mN-10 mN, 10 mN-100 mN, 100 mN-200 mN), pficemz doSlo celkem 10krat
k odlehceni na 60 % nejvyssi zatézné sily a naslednému zatizeni stale v jednom misté, a to
v kazdém ze tii rozsahii zatéznych sil. V tomto ptipadé tedy probehlo vzdy 10 indentaci
s odleh¢enim v jednom misté. V ptipadé metody Oliver-Pharr doslo k 30 métenim, které
byly provedeny v intervalu zatéZznych sil 1 mN-200 mN. Méteni se opakovaly dvakrat.
Zatézovani 1 odlehcovani trvalo v obou pouzitych postupech 20 s, ¢asova prodleva pii
maximalni zatézné sile P; 1 pti ¢astecném odlehéeni P byla 10 s. Kazdé méfeni probé&hlo
na jiném miste.

JiZ do experimentilnich parametrii byla zahrnuta korekce na posunuti samotné¢ho
indenta¢niho pfistroje v disledku reakénich sil pii zatézovani. Velikost pouzité poddajnosti
piistroje byla C¢= 0,3689 nm/mN. Zapocteni korekce na termalni drift bylo mozné diky
vloZené period¢ 60 s pii odlehceni. Protoze z pocatku prevlada creep, nebylo prvnich 40 %
takto ziskanych dat pouzito.

6.2. Kalibrace indentoru

V rliznych materidlech se lze docist o nckolika zpiisobech kalibrovani indentoru
[9, 14, 15]. V této praci byly pouzity dvé neptimé metody vyuZzivajici kalibra¢niho vzorku
fused silica (£ =72 GPa, v =0,17), ziskané vysledky jsou porovnany niZe. Pii pouZiti
metody Field-Swain byla uZita korekce vztahujici velikost poloméru hrotu R k elastické
hloubce /4.. Dlivodem je jednoduchost ziskani zavislosti poloméru hrotu na této hloubce,
kterd vyplyva ptimo z rovnice (1.7) pfi pouziti kalibraéniho vzorku o znamém elastickém
modulu E nezéavislého na hloubce. PouZitd data sestavala ze tfi souborii méteni. Z dat

30



naméfenych druhou metodou (Oliver-Pharr) byla diky platnosti vztahu (4.6) ziskdna
zévislost poloméru na aktuélni kontaktni hloubce 4.. Naméfena data sestavala ze dvou sad
meéfeni.

Zpracovani veskerych dat probihalo v softwaru Microsoft Excel® 2011, Wolfram
Mathematica® 9 a také piimo i v softwaru od spole¢nosti Micromaterials NanoTest”
Platform Three.

Obr. 6.2 ukazuje ziskané kalibracni funkce pro sférokonicky hrot Rockwell nominalni
hodnoty 10 um. Tato hodnota je v obrazku vyznacena Cernou Carou. Zavislost poloméru R
na elastické hloubce /. vyjadifuje modra kiivka, coz je polynom ttetitho stupné ziskany
linearni regresi v softwaru Wolfram Mathematica™ 9. Zavislost poloméru R na kontaktni
hloubce 4. udava Cervena kiivka, reprezentujici téz polynom tietiho stupné. Pro vzéjemné
srovnani obou pfistupil je polomér vynesen v zavislosti na maximalni hloubce ptfepoctené
z he v ptipadé metody Field-Swain a 4. v ptipadé Oliver-Pharr.

Z grafu lze vidét, ze pro malé hloubky je indentor plossi a ma proto vétSi polomér (cca
11,9 um, resp. 11,3 um), coz je velice pravdépodobné zplisobeno jeho opotiebenim; pro
hloubky nad 600 nm je jeho efektivni polomér asi 8,3 um (Field-Swain), resp. 8 um
(Oliver-Pharr), coz ¢ini odchylku 17 %, resp. 20 % od idealni hodnoty.
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Obr. 6.2 Srovnani dvou pouzitych kalibraci ziskanych pfi pristupu Field-Swain (modra kiivka) a
Oliver-Pharr (Cervend kiivka), cerné je zaznaCen idealni polomér R = 10 um
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6.3. Analyza experimentdlnich dat pomoci metody Field-Swain

Analyza dat v piipadd metody Field-Swain probihala v softwaru Microsoft Excel®
2011, jelikoz software NanoTest” Platform Three od firmy Micromaterials neumozituje pii
pouziti této metody vloZit jiny nez konstantni polomér hrotu a z tohoto diivodu je analyza
experimentalnich dat pomoci metody Field-Swain v tomto programu silné¢ omezena.

Pro analyzu namétfenych dat byly pouzity pouze indentacni kiivky standardniho tvaru;
vSechny ostatni, které¢ se n¢jakym zptusobem odchylovaly, nebyly pfi analyze uvazovany,
viz obr. 6.3.

Vysledkem analyzy indentaénich kiivek je kombinovany modul pruznosti £ (1.7)
a sttedni kontaktni tlak pp, (1.13). Kombinovany modul pruznosti E' byl nasledné preveden
dle vzorce (1.2) pomoci znamych hodnot Poissonovy konstanty vzorku v, indentoru v; a
Youngova modulu pruznosti indentoru £;j na Youngiiv modul pruznosti vzorku E, ktery je
uvadén ve vSech vysledcich. Ve vSech dale uvadénych mechanickych veli¢inach (E, H)
jsou ve vysledcich uvedeny stfedni hodnoty a smérodatné odchylky pocitané vzdy nejméné
ze dvou, Casteji vSak ze tf1 souborti nezavislych métfeni po deseti indentacich.

10F

» Standardni kiivka
1 « Nestandardni kifivka

Z4t&4 sila P [mN]
Sh

0 20 40 60 80
Indentacni hloubka 2 [nm]

Obr. 6.3 Ukazka standardniho a nestandardniho tvaru indentacni kiivky pro pfipad optického
skla N-BK7.
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6.3.1. Fused silica

Sada tifi méfeni, na kterych byla ovéfovana tvarova funkce hrotu, byla provedena na
jiném vzorku fused silica, nez na kterém byla provedena kalibrace. Typicka indentacni
kiivka v elastické oblasti je na obr. 6.4. Vysledky z této sady méfeni jsou na obr. 6.5-6.7.
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Obr. 6.4 Indentacni kiivka s deseti segmenty ¢astecného odlehéeni 60 % pro analyzu metodou
Field-Swain v rozmezi zatéznych sil 10 mN—100 mN, kalibra¢ni vzorek fused silica.

Na obr. 6.5 lze vidét celkovy graf zavislosti Youngova modulu pruZnosti £ na
indenta¢ni hloubce 4 pro tfi rozmezi zatéznych sil (méfeni dohromady pokryla interval
I mN-200 mN). Nominalni hodnota Youngova modulu pruznosti £ je dle katalogového
listu rovna 72,0 GPa pti pokojové teploté, pfiCemz Poissonova konstanta ma hodnotu 0,17
(viz ptiloha A). Hodnota naméfend pomoci Berkovi¢ova indentoru je (72,1 +0,7) GPa.
Nameétené hodnoty elastického modulu postupné s nariistajici hloubkou mirn€ klesaji a pro
hloubky nad cca 100 nm jsou jiz téméef konstantni. Pro prvni interval zatéznych sil od
I mN do 10 mN (déle jen jako ,,interval 1) je vyslednd hodnota (76,6 +4,2) GPa, ve
druhém intervalu 10 mN—-100 mN (dale jako ,,interval 11%) jiz (73,3 + 1,2) GPa a ve tfetim
intervalu 100 mN-200 mN (,,interval III*) byly namétfené hodnoty (72,2 +0,7) GPa.
Vysledky dobte souhlasi s referencni hodnotou.

Na obr. 6.6 1ze vidét graf zavislosti indenta¢niho napéti py, na zatézné sile P, sloZzeny
ze vsech tif intervalll zatéZnych sil (interval I-11I). Z néj 1ze vycist, Ze pti plisobeni malych
zatézi stoupa velikost indentaéniho napéti py, strmé, postupné vSak dochazi k poklesu,
pficemz by pro vyssi hodnoty mélo dojit k ustaleni na konstantni hodnotu.

Stérické indentory umoziuji generovat nizk4a napéti a ziskat proto pfechod mezi
elastickou a plastickou oblasti a sestrojit graf indenta¢niho napéti-deformace. Na obr. 6.7
je celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p, na reprezentativni deformaci ¢ pro
interval [-III. Z tohoto grafu lze ovéfit elasticky modul £ vypocteny vysSe na zakladé
linearni regrese pifi malych napétich. Na grafu je smérnice vyznacena zelené a odpovida
hodnoté¢ £ = 71,6 GPa, cozZ je hodnota velmi pfesna. Pii indentaci jsme se omezili na zatéz
200 mN, napéti pii této hodnoté stile jeSté naristalo, pficemZ indentacni tvrdost H
dosahovala hodnot (9,2 + 0,3) GPa. Hodnota naméiena pomoci Berkovi¢ova indentoru je
(9,2 £0,2) GPa.
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Obr. 6.5 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce 4 pro vzorek fused

silica pfi pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.6 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek fused silica pfi pouziti
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Obr. 6.7 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢ pro vzorek fused

silica pfi pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, zelen¢ je

vyznacena smérnice udavajici Youngiv modul pruznosti vzorku £ = 71,6 GPa.
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6.3.2. N-BK7

Dal$im vzorkem, na kterém byla provedena sada tfi méfeni, bylo borosilikatové sklo
Schott N-BK7%. Typicka indentaéni kfivka ziskana v elastické oblasti je na obr. 6.8.
Ziskané vysledky z této sady méteni jsou na obr. 6.9 - 6.11.
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Obr. 6.8 Indentacni kiivka s deseti segmenty ¢astecného odlehéeni 60 % pro analyzu metodou
Field-Swain v rozmezi zatéznych sil 10 mN—100 mN, vzorek N-BK7.

Na obr. 6.9 Ize vidét celkovy graf zavislosti Youngova modulu pruZnosti £ na
indentac¢ni hloubce # pro intervaly zatéznych sil I-III. Nominalni hodnota Youngova
modulu pruznosti £ je dle katalogového listu rovna 82,0 GPa pii pokojové teplote,
pficemz Poissonova konstanta mé& hodnotu 0,206 (viz pfiloha B). Hodnota urcena
Berkovicovym hrotem je (83,1 +1,1) GPa. Hodnoty elastického modulu se s urCitym
rozptylem pohybuji okolo konstantni hodnoty 83 GPa, pficemz tento rozptyl je pro mensi
hloubky vyrazngjsi. Pro interval I je vyslednd hodnota (87,9 + 6,9) GPa, v intervalu II
(82,7+1,3) GPa a ve tfetim intervalu byly naméfeny hodnoty (82,7 +1,0) GPa. Tyto
vysledky velmi dobie koresponduji s nominalni hodnotou £ = 82,0 GPa .

Na obr. 6.10 Ize vidét celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p, na zatézné sile P,
sloZzeny dohromady ze intervalii zat€znych sil I-1II. Na rozdil fused silica je patrné, Ze pfi
silach 200 mN se stfedni kontaktni tlak jiz blizi konstantni hodnot¢ okolo 8 GPa.

Na obr. 6.11 je celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni
deformaci ¢ pro interval I-III. Je dilezité poukézat, ze data z obr. 6.11 reprezentuji oblast
elastickou, elasto-plastickou tak i plné¢ rozvinutou plastickou oblast a prokazuji tedy, ze
metoda Field-Swain funguje velice dobfe ve vSech téchto tfech rezimech. Smérnice
vyznacend v grafu zelen€ odpovida hodnoté £ = 78,2 GPa, coz je o méné neZ 6 % niZsi nez
nominalni. Hodnota indenta¢ni tvrdosti H dosahuje (8,1 + 0,3) GPa pro posledni tii zatézné
sily. V pfipad¢ Berkovicova indentoru je tato hodnota (7,8 + 0,1) GPa.
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Obr. 6.9 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce 4 pro vzorek N-BK7
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Obr. 6.10 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek N-BK7 pfi pouziti
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Obr. 6.11 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢ pro vzorek N-BK7

pii pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, zelen¢ je vyznacena

smérnice udavajici Youngiv modul pruznosti vzorku £ = 78,2 GPa.
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6.3.3. s-LAL 9
Dal$im vzorkem, na kterém byla provedena dalsi sada 3 nezévislych méfeni, bylo
optické sklo s-LAL 9°. Typicka indentaéni kiivka pro zat&zné sily 10 mN—100 mN pfi
60% odlehceni je na obr. 6.12. Ziskané vysledky z této sady méteni jsou na obr. 6.13-6.15.
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Obr. 6.12 Indentacni kiivka s deseti segmenty ¢astecného odlehceni 60 % pro analyzu metodou
Field-Swain v rozmezi zatéznych sil 10 mN—-100 mN, vzorek s-LAL 9.

Z grafu zavislosti Youngova modulu pruZnosti £ na indenta¢ni hloubce # pro
intervaly zatéznych sil I-II1, ktery je na obr. 6.13, Ize vidét, Ze hodnoty elastického modulu
se s urCitym rozptylem pohybuji okolo hodnoty 110 GPa, pfi¢emz tento rozptyl je opct pro
mensi hloubky vyrazngjsi. To znadi, Ze pro velmi malé hloubky je kalibrace mén¢ ptesna a
protoze velikosti elastického modulu pro tyto hloubky vychdzi vétsi, plyne z rovnice (1.7),
ze realnd hodnota poloméru R pro tyto hloubky bude jesté¢ vétsi nez 12 um.. Nominalni
hodnota Youngova modulu pruznosti £ pro vzorek s-LAL 9 je dle katalogového listu rovna
107,5 GPa pii pokojové teploté, pficemz Poissonova konstanta m& hodnotu 0,287 (viz
ptiloha C). Hodnota urcend pomoci Berkovicova indentoru je (113,2+3,2) GPa. Pro
interval I je vysledna hodnota (114,8 +5,1) GPa, v intervalu Il (108,8 +2,1) GPa a ve
tretim intervalu byly naméfeny hodnoty (111,5 + 0,9) GPa. Tyto hodnoty jsou asi 0 1,2 %
az 06,5 % vyssi, nez udava katalogovy list; v porovnani s hodnotami ziskanymi pfii
indentaci Berkovicovym hrotem jsou srovnatelné.

Na obr. 6.14 1ze vidét celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p, na zatézné sile P,
slozeny dohromady ze intervall zatéznych sil I-1II. Lze z n€j napt. vycist, ze pii zatézi cca
100 mN doslo v materialu k prasknuti.

Na obr. 6.15 je celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni
deformaci ¢ pro interval I-III. Z grafu je jeSté¢ patrnéjSi skokova zména zpiisobena
praskanim materidlu. Smérnice vyznaCend v grafu zelen¢ odpovida hodnoté
E=101,1 GPa, coz je hodnota o 6 % niz§i nez nominalni. Indenta¢ni tvrdost H dosahuje
hodnot (9,0 +£0,2) GPa pro posledni tii zatézné sily. Tato hodnota je mirné nizsi nez
v ptipad¢ Berkovicova indentoru, kdy byla urcena indentacni tvrdost H (9,9 £+ 0,3) GPa.
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Obr. 6.13 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce / pro vzorek s-

LAL 9 pii pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.14 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek s-LAL 9 pfi pouziti
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Obr. 6.15 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci € pro vzorek s-

LAL 9 pii pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, zelen¢ je

vyznacena smérnice udavajici Youngtiv modul pruznosti vzorku £ = 100,1 GPa.
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6.3.4. Titan

Ctvrtym vzorkem, na kterém byla provedena dalsi sada 3 nezavislych méfeni, byl
zéastupce kovl — objemovy, polykrystalicky titan (dale jako ,,Ti-bulk*). Typicka indentacni
kiivka pro zatézné sily 10 mN—-100 mN pii 60% odlehéeni je na obr. 6.16. Je patrné, ze
kovy se deformuyji plasticky jiz pfi menSich silach. Ziskané vysledky z této sady méieni

jsou na obr. 6.17-6.19.
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Obr. 6.16 Indentacni kiivka s deseti segmenty ¢astecného odlehceni 60 % pro analyzu metodou
Field-Swain v rozmezi zatéznych sil 10 mN—-100 mN, vzorek Ti-bulk.

Na obr. 6.17 lze vidét celkovy graf zavislosti Youngova modulu pruZnosti £ na
indentac¢ni hloubce # pro intervaly zatéznych sil I-III. Nominalni hodnota Youngova
modulu pruznosti £ pro polykrystalicky objemovy titan je 120,2 GPa pti pokojové teplote,
s Poissonovou konstantou rovnou 0,32 [23]. Hodnoty elastického modulu se pohybuji v
rozmezi od 100 GPa do 120 GPa. Pro interval I je vysledna hodnota (112,1 +4,0) GPa,
pro interval II (108,6 £3,9) GPa a ve tfetim intervalu byly naméfeny hodnoty
(106,9 £ 3,1) GPa. Tyto hodnoty jsou asi 0 6,7 % - 10,8 % niz§i nez udava reference. Tyto
hodnoty jsou niz§i také v ptipadé¢ porovnani s BerkoviCovym hrotem, kdy namétena
hodnota elastického modulu je (119,7 £+ 2,3) GPa.

Na obr. 6.18 Ize vidét celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti pn, na zatézné sile P,
sloZzeny dohromady ze intervall zatéZnych sil I-II1. Je patrné, Ze jiZ pro velmi malé zatéze
dosahuji hodnoty kontaktniho tlaku hodnot blizkych maximélni hodnot¢ a je tedy rozvinuta
plasticka oblast. To znamend, ze aby bylo mozno z grafu na obr. 6.19, ktery udéava
zéavislost indenta¢niho napéti p, na reprezentativni deformaci ¢ pro interval I-III, ziskat
velikost modulu a tedy smérnici te€ny, museli bychom meéfit s jest€ mensimi silami. To by
si ale zase zddalo novou, piesn¢jsi kalibraci indentoru pro takto malé hloubky. Z tohoto
davodu neni do grafu smérnice udéavajici modul pruznosti vilbec zaznacena. Hodnota
indentacni tvrdosti H se pohybuje v rozmezi 1,5 GPa—1,7 GPa ve vétSim intervalu zatézi a
je srovnatelna s hodnotou (1,8 = 0,3) GPa ur¢enou pomoci Berkovicova indentoru.
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Obr. 6.17 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce % pro vzorek Ti-
bulk pii pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.18 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek Ti-bulk pti pouziti
metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.19 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na reprezentativni deformaci € pro vzorek Ti-bulk
pti pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, smérnice udavajici
Youngliv modul pruznosti vzorku £ nemohla byt v tomto piipadé sestrojena.
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6.3.5. Wolfram

Patym vzorkem, na kterém byla provedena dalsi sada 3 meéfeni, byl dalsi zastupce
kovli — objemovy, polykrystalicky wolfram (déle také jako ,,W-bulk*). Typickd indentacni
kiivka pro zatézné sily 10 mN—100 mN pii 60% odlehceni je na obr. 6.20. Znovu je patrna
vyraznd plasticka deformace jako v pfipad¢ titanu. Vysledky z této sady méfeni jsou na
obr. 6.21-6.23.
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Obr. 6.20 Indentacni kiivka s deseti segmenty ¢astecného odlehceni 60 % pro analyzu metodou
Field-Swain v rozmezi zatéznych sil 10 mN—100 mN, vzorek W-bulk.

Z grafu zavislosti Youngova modulu pruZnosti £ na indenta¢ni hloubce # pro
intervaly zatéznych sil I-1II na obr. 6.21 vyplyva, ze sttedni hodnota elastického modulu je
pro interval I (322,8 +30,0) GPa, pro interval Il (333,6 + 14,6) GPa a pro inderval III
(307,5 + 16,7) GPa. Nominalni hodnota Youngova modulu pruznosti £ pro polykrystalicky
objemovy titan se pohybuje okolo 120 GPa pti pokojové teploté, Poissonova konstanta ma
hodnotu 0,28 [24,25]. V piipadé Berkovicova indentoru je stanovena hodnota
(414,2 £ 25,3) GPa. Naméiené hodnoty jsou v tomto piipad¢ asi o 18 %26 % niz$i nez
udava reference.

Z obr. 6.22 znazoriujici graf zavislosti indenta¢niho napéti py, na zatézné sile P opét
vyplyva, ze uz pro velmi malé zatéZze dosahuji hodnoty kontaktniho tlaku hodnot blizkych
maximalni hodnoté. Jiz pro zatéz 10 mN je stiedni kontaktni tlak p,, roven jiz cca 80 %
indenta¢ni tvrdosti H (5,0 £0,1) GPa. Berkovicovym indentorem stanovend hodnota je
(6,1 £0,7) GPa. Abychom mohli zjistit velikost elastického modulu pomoci grafu
indenta¢ni napéti-deformace, museli bychom opét zacit méfit s mensimi silami. Pfitom by
bylo téZ potieba presnéjsi kalibrace pro malé indenta¢ni hloubky, podobné jako u titanu.
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Obr. 6.21 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indentacni hloubce % pro vzorek W-
bulk pii pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.22 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,,, na zatézné sile P pro vzorek W-bulk pii pouziti
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Obr. 6.23 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢ pro vzorek W-bulk

pti pouziti metody Field-Swain a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, smérnice udavajici

Youngliv modul pruznosti vzorku £ nemohla byt v tomto piipadé sestrojena.
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6.4. Analyza experimentalnich dat pomoci metody Oliver-Pharr

Analyza dat v pfipadé metody Oliver-Pharr probihala pfedev§im v softwaru
NanoTest” Platform Three od firmy Micromaterials. V tomto piipadé jiz program
umoznuje vlozit tvar funkce DAF (tedy zavislosti primétu plochy 4 na kontaktni hloubce
h) az do polynomu patého stupné s presnosti na 8 desetinnych mist. Pro analyzu
namétenych dat byly opét uzity pouze indenta¢ni kiivky standardniho tvaru, viz obr. 6.3.
Vysledkem analyzy indentac¢nich kiivek je kombinovany modul pruznosti E' (4.1) a stfedni
kontaktni tlak p, (1.13). Kombinovany modul pruznosti E byl nasledné pieveden dle
vzorce (1.2) pomoci zndmych hodnot Poissonovy konstanty vzorku v, indentoru v; a
Youngova modulu pruznosti indentoru £j na Youngiiv modul pruznosti vzorku E, ktery je
uvadén ve vSech vysledcich.

Ve vSech dale uvadénych materidlovych parametrech (E, H) jsou ve vysledcich
uvedeny stfedni hodnoty a smeérodatné odchylky pocitané vzdy ze dvou soubort
nezavislych méfeni pfi deseti riznych zatéZich.

Pro analyzu odleh¢ovaci kiivky byla volena aproximace mocninou funkci, pficemz se
analyzovala data vrozmezi 97 %40 %. Divodem pro pouziti tohoto intervalu byla
mnohem spolehlivéjsi aproximace odlehfovaci ¢asti indentacni kiivky ve srovnani se
standardnimi 99 %-20 %.Velikost pouzité poddajnosti pfistroje byla Cr= 0,3689 nm/mN,
velikost parametru € = 0,75. Jako DAF byla vloZena obecna funkce, kterou byl polynom
tretiho stupné:

DAF = 11275,2 - 15,3275 h, + 0,0289275 h2 — 0,0000254635 h3 . (6.1)
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6.4.1. Fused silica

Na tomto vzorku byla provedena sada dvou méfeni. Z téchto méteni byla provedena
kalibrace, jejimz vysledkem je DAF (rovnice 6.1). Pro ovéfeni spravnosti kalibrace byly
znovu tyto data analyzovany v softwaru Nanotest™. Typické indentaéni kiivky, z nichz lze
vyCist, ze dany materidl je velmi elasticky a podléhajici proto minimalni plastické
deformaci, jsou zaznacena do grafu na obr. 6.24. Vysledky téchto méfeni jsou zobrazeny
na obr. 6.25-6.27.

200F

Fused silica

fla P [mN]
&
S

2 100} « 10mN
& - 100 mN
§; sol « 200 mN

0 200 400 600 800
Indentaéni hloubka 2 [nm)]

Obr. 6.24 Ukazka tfi vybranych indenta¢nich kiivek ziskanych pii zatézi 10 mN, 100 mN
a 200 mN na vzorku fused silica, metoda Oliver-Pharr.

Na obr. 6.25 je graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indentacni hloubce 4
pro tfi rozmezi zatéznych sil, dohromady pokryvajicich interval 1 mN-200 mN. Naméfené
hodnoty elastického modulu jsou: pro prvni interval zatéznych sil je vyslednd hodnota
(73,6 = 2,4) GPa, pro druhy interval (72,6 + 0,7) GPa a pro tfeti interval (73,0 + 0,3) GPa.
Nameétené hodnoty se lisi maximélné€ o 2,2 % od nominalni hodnoty a v porovnani s daty
analyzovanymi metodou Field-Swain je dosazeno hodnot je$té blizSich k nominalni
hodnot¢ a s mensi smérodatnou odchylkou.

Na obr. 6.26 je graf zavislosti indenta¢niho napéti p, na zatézné sile P, slozeny ze
vSech tii intervalii zatéznych sil (interval I-III). Pfi srovnani s obr. 6.6 lze vidét, ze oba
prubéhy jsou velmi podobné.

Srovnanim grafi zavislosti indenta¢niho napéti pn, na reprezentativni deformaci ¢ na
obr. 6.27 aobr. 6.7 lze fici, ze pifi danych hodnotich zatéZze kontaktni tlak stale roste
v obou ptipadech. V ptipadé na obr. 6.27 vSak pro posledni tii zaté¢ze dosahuje jiz hodnoty
(9,7 £0,2) GPa, ptesto vSak stale nedochazi k saturaci. Jednim z faktor mtize byt mensi
velikost poloméru a tedy 1 primétu plochy, ktera vystupuje v definici indentacni tvrdosti
(1.13), nez v ptipadé metody Field-Swain. Velikost elastického modulu uréeného pomoci
smérnice ke grafu funkce odpovida hodnoté £ = 72,1 GPa a odpovidd nominalni hodnoté
za pokojové teploty.
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Obr. 6.25 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce /4 pro vzorek fused
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6.26 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek fused silica pfi

pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.27 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢ pro vzorek fused

silica pfi pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN—-200 mN, zelené¢ je

vyznacena smérnice udavajici Youngiv modul pruznosti vzorku £ = 72,1 GPa.
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6.4.2. N-BK7

Dal$im vzorkem, na kterém byla provedena sada dvou nezavislych méfeni, bylo
borosilikatové sklo Schott N-BK7%. Na obr. 6.28 Ize vidét ukézku ti vybranych indentaénich
kiivek ziskanych pfi zatézi 10 mN, 100 mN a 200 mN. Vysledky této sady méteni jsou ukdzany
na obr. 6.29-6.31.
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Obr. 6.28 Ukazka tif vybranych indentacnich kiivek ziskanych pii zatézi 10 mN, 100 mN a

200 mN, vzorek N-BK7, metoda Oliver-Pharr.

Na obr. 6.29 je graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indentacni hloubce 4
pro intervaly =zatéznych sil I-III. Vysledny Youngiv modul pruznosti odpovida
pfedpokladiim, pfi€emZ se drzi na konstantni hodnoté okolo 84 GPa — 87 GPa. Namé&fené
hodnoty jsou: pro interval I (87,0 £2,5) GPa, v intervalu Il (86,7 +0,9) GPa, ve tfetim
intervalu byly naméteny hodnoty (86,8 £0,5) GPa. Tyto vysledky se 1isi do cca 5%
od nominalni hodnoty E=82,0 GPa (Pfiloha B), resp. hodnoty urené pomoci
Berkovicova hrotu. Vysledky ziskané metodou Field-Swain byly v tomto pfipad¢ piesnéjsi,
prumérné dosahovaly velikosti 82,7 GPa pro intervaly II a III.

Na obr. 6.30 je vidét graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na zatézné sile P, svym
prubéhem podobny tomu na obr. 6.10. Tvrdost dosahuje opét vysSich hodnot, nez tomu
bylo v pfipad¢ analyzy Field-Swain. Indenta¢ni tvrdost H pro posledni tii zatézné sily
nabyva hodnoty (9,3 + 0,1) GPa.

Na obr. 6.31 je celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni
deformaci ¢ pro interval I-III. Do grafu je vyznacena velikost smérnice, ktera udava
velikost elastického modulu E = 80,5 GPa, a ktera je pouze o 1,8 % nizs§i nez hodnota
uvedend v katalogovém listu. Protoze data z obr. 6.31 reprezentuji oblast elastickou, elasto-
plastickou 1 pIn€ rozvinutou plastickou oblast, dokazuje to, Ze 1 metoda Oliver-Pharr
umoziuje dosahnout spravnych vysledkl ve vSech téchto tiech rezimech.
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Obr. 6.29 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce % pro vzorek N-

BK7 pti pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.30 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek N-BK7 pfi pouziti

metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.31 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢ pro vzorek N-BK7

pii pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, zelen€ je vyznacena

smérnice udavajici Youngiv modul pruznosti vzorku £ = 80,5 GPa.
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6.4.3. s-LAL 9

Dalsim méfenym vzorkem bylo optické sklo Ohara s-LAL 9°. Na obr. 6.32 lze vidét
ukazku tfi vybranych indentacnich kiivek ziskanych pifi zatézi 10 mN, 100 mN a 200 mN.
Vysledky této sady méteni jsou ukdzany na obr. 6.33—-6.35.
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Obr. 6.32 Ukazka tif vybranych indentacnich kiivek ziskanych pii zatézi 10 mN, 100 mN a

200 mN, vzorek s-LAL 9, metoda Oliver-Pharr.

Pti prohlédnuti grafu zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce £
pro intervaly zatéznych sil I-III na obr. 6.33 lze vidét, ze ziskané hodnoty pro prvni
interval zatézi se navzijem velmi rizni. Pro interval I je vysledna stiedni hodnota se
smérodatnou odchylkou (141,9 + 17,8) GPa, v intervalu Il (116,2 +2,9) GPa a ve tfetim
intervalu (116,2 + 1,2) GPa. Hodnoty pro druhy a tieti interval jsou o 8 % vyssi nez udava
katalogovy list (ptiloha C, E=107,5 GPa) a o 5,5 % vyssi, nez v ptipadé metody Field-
Swain. Pfi porovnani s vysledky ziskanymi Berkovi€ovym indentorem jsou jen mirné
vyS§i.

Z grafu zavislosti indenta¢niho napéti py, na zatézné sile P na obr. 6.34 je opét videt,
ze tento typ skla praskd pfi napéti, které je generovano pii zatézi cca 100 mN. Hodnota
indentacni tvrdosti H je opét vysSi; pro posledni tfi zaté¢zné sily nabyva hodnoty
(10,4 £ 0,2) GPa. Tato hodnota je o 0,5 GPa vyssi, nez v ptipad¢ pouziti Berkovi¢ova
indentoru.

Na obr. 6.35 je celkovy graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni
deformaci ¢ pro interval I-III. Smérnice vyznaCena v grafu zelené¢ odpovidd hodnoté
E=111,6 GPa (metoda Field Swain: £=101,1 GPa), coZ je hodnota o 4 % vyS$i nez
udava katalogovy list, odpovida vSak hodnoté ur€ené pomoci Berkovicova hrotu.
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Obr. 6.33 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce % pro vzorek s-
LAL 9 pii pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.34 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek s-LAL 9 pfi pouziti
metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.35 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci € pro vzorek s-

LAL 9 pti pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, zelené je

vyznacena smérnice udavajici Youngtiv modul pruznosti vzorku £ =111,6 GPa.
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6.4.4. Titan

Dal$im métenym vzorkem byl objemovy, polykrystalicky titan (dale jako ,, Ti-bulk®).
Na obr. 6.36 lze vidét ukazku tii vybranych indentaénich kiivek ziskanych pfi zatézi 10 mN,
100 mN a 200 mN. Vodorovna ¢ara pii maximalni zatézi odpovidd creepu neboli teCeni
materidlu pii vlozené periode, béhem které je zatéz po urcitou dobu drzena na konstantni
hodnot¢. Vysledky této sady méfeni jsou ukazany na obr. 6.37-6.39.

200F
% 150t
A Ti—bulk
%’ 100} 1 ¢ 10 mN
=z - 100 mN
D
~‘N=€ 50l ] « 200 mN

O_ . . ) ) ) ‘ ‘ / . ) L ‘ ) _

0 500 1000 1500 2000

Indenta¢ni hloubka # [nm]

Obr. 6.36 Ukazka tif vybranych indentacnich kiivek ziskanych pti zatézi 10 mN, 100 mN a
200 mN, vzorek Ti-bulk, metoda Oliver-Pharr.

Na obr. 6.37 lze vidét celkovy graf zavislosti Youngova modulu pruZnosti £ na
indentacni hloubce # pro intervaly zatéznych sil I-1II. Hodnoty elastického modulu se
pohybuji v priméru mezi 115 GPa az 130 GPa. Pro intervall je vyslednd hodnota
(118,6 £6,2) GPa, prointerval [  (124,1 +4,7)GPa a ve tfetim intervalu
(118,4 £+ 3,4) GPa. Tyto hodnoty jsou rozdilné pouze do 4 % od hodnoty 120 GPa udavané
v referenci [23].

Z obr. 6.38, resp. 6.39, coz je graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na zatézné sile P,
resp. graf zdvislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢, je vidét, ze
pouzité sily jsou pfili§ velké - kontaktni tlak dosahuje od malych zatézi jiz hodnot blizkych
maximalni hodnoté. Pro urCeni elastického modulu zgrafu by bylo potfeba méfit
s mensSimi silami. Indentacni tvrdost se stabilizuje okolo hodnoty 2,2 GPa-2,3 GPa, coz je
mirn¢ vyS$$i hodnota nez pii uziti metody Field-Swain popt. Berkovicova indentoru.

50



z 1of
g .. .-.. ) o. ®e " r)
- 1200%y ..o . PR oogge
‘é 100} .
S g0l | Ti-bulk
= ¢ 1-10 mN
g 60 1 + 10-100 mN
; 40¢ 1« 100-200 mN
2 20
=
(=]
> oL, . . ) ]

0 500 1000 1500 2000

Indentaéni hloubka # [nm]

Obr. 6.37 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indenta¢ni hloubce % pro vzorek Ti-
bulk pii pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.38 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek Ti-bulk pti pouziti
metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.

30
cDj?;z.s» . o R
£ 20} .. PR RN ... o8 —
- - . .o Ti-bulk
BLSE ey { ¢ 1-10mN
= o * 10-100 mN
)8 1.0‘ 4
g * 100-200 mN
[}
g 05}

0.0k,

000 002 004 006 008 0.0 0.2
Reprezentativni deformace & [—]

Obr. 6.39 Graf zavislosti indentacniho napéti p,, na reprezentativni deformaci € pro vzorek Ti-bulk
pii pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, smérnice udavajici
Youngliv modul pruznosti vzorku £ nemohla byt v tomto piipadé sestrojena.
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6.4.5. Wolfram

Posledni sada dvou méfeni byla provedena opét na vzorku polykrystalického
wolframu. Na obr. 6.40 Ize vidét ukazku tfi vybranych indenta¢nich kifivek ziskanych pii zatézi
10 mN, 100 mN a 200 mN. Vodorovna ¢éara pii maximalni zatézi opét odpovida teceni
materidlu (creep). Vysledky této sady métfeni jsou ukazany na obr. 6.41-6.43.
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Obr. 6.40 Ukazka tif vybranych indentacnich kiivek ziskanych pti zatézi 10 mN, 100 mN a

200 mN, vzorek W-bulk, metoda Oliver-Pharr.

Po vyneseni hodnot Youngova modulu pruznosti v zavislosti na indentacni hloubce %
(obr. 6.41) je mozné pozorovat velky rozptyl téchto hodnot, zejména pii malych
hloubkach. Stfedni hodnota elastického modulu se smérodatnou odchylkou pro interval I je
(342,4+67,4) GPa, prointerval I  (346,0+25,7)GPa a pro inderval III
(343,6 £ 16,5) GPa. Tyto hodnoty jsou asi 0 16 % niz8i nez udava reference [24,25], popf.
hodnota (414,2 +25,3) GPa ziskana pomoci BerkoviCova indentoru. V porovnani
s metodou Field-Swain (obr. 6.21) nedochazi s rostouci hloubkou k poklesu elastického
modulu, navic jsou hodnoty v priiméru o 20 GPa vyssi.

Z obr. 6.42, resp. 6.43, coz je graf zavislosti indenta¢niho napéti py, na zatézné sile P,
resp. graf zavislosti indentacniho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢, vyplyva, ze
z naméfenych dat neni mozné sestrojit smérnici udavajici velikost elastického modulu
pruznosti. Indentacni tvrdost H je (6,8 = 0,2) GPa. Pomoci Berkovi¢ova indentoru byla
stanovena hodnota (6,1 + 0,7) GPa, kterda je mirné niz§i. V pfipadé metody Field-Swain
byla hodnota indenta¢ni tvrdosti témét o 2 GPa nizsi.
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Obr. 6.41 Graf zavislosti Youngova modulu pruznosti £ na indentacni hloubce % pro vzorek W-

bulk pii pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN.
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Obr. 6.42 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na zatézné sile P pro vzorek W-bulk pii pouziti
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Obr. 6.43 Graf zavislosti indenta¢niho napéti p,, na reprezentativni deformaci ¢ pro vzorek W-bulk

pii pouziti metody Oliver-Pharr a zatéznych sil v rozmezi 1 mN-200 mN, smérnice udavajici

Youngliv modul pruznosti vzorku £ nemohla byt v tomto piipadé sestrojena.
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Z.Aavér

Ve Spolecné laboratofi optiky pfi Univerzité Palackého v Olomouci se indentacni
méfeni technikou instrumentované vtiskové zkousky (DSI) provadi na pristroji Nanotest”
NTX spolecnosti Micromaterials LTD nejcastéji pomoci Berkovicova indentoru. Cilem
této bakalarské prace bylo optimalizovat kalibra¢ni proces pro sférickou indentaci
a porovnat rtizné ptistupy pii vyhodnoceni nanoindentacnich dat pomoci sférokonického
Rockwellova indentoru a ziskané vysledky porovnat s vysledky ziskanymi pomoci
Berkovicova indentoru.

Prvni ¢ast prace byla v€novana nepiimé kalibraci sférického hrotu na vzorku fused
silica. Pro ziskéani realného tvaru bylo pouzito dvou rtiznych pfistupt. V ptipadé pouziti
metody Field-Swain byla vysledna tvarova funkce hrotu (DAF) funkci elastické hloubky
he, pticemz polomér klesal od 11,9 um pro malé indenta¢ni hloubky 4 az po 8,3 um pro
hloubky nad 600 nm. To ¢ini rozdil 17 % od nomindlni hodnoty 10 um. V ptipad€ pouziti
druhého pfistupu pro kalibraci, metody Oliver-Pharr, byla tvarovd funkce hrotu funkci
kontaktni hloubky /c. Polomér klesal od 11,3 pum pro malé indenta¢ni hloubky #4; pro
hloubky nad 600 nm se pohyboval okolo 8,0 um. V tomto ptipad¢ dosahuje rozdil 20 %.

Druhé cast prace byla vénovana méfeni zkalibrovanym hrotem na péti typech vzorkt.
Témi byly: fused silica, optické sklo N-BK7 a s-LAL 9, polykrystalicky titan
a polykrystalicky wolfram.

P11 pfistupu Field-Swain pro vyhodnoceni experimentélnich dat byl ziskdn Younglv
modul pruznosti £ pro fused silica a opticka skla a zatéze od 10 mN s chybou mensi nez
5 %. Pfi vyhodnoceni modulu pruznosti £ ze sestrojené¢ho grafu indentani napéti-
deformace byla chyba do 6 %. Pro titan byl vysledny modul o 10 % nizsi, v piipadé
wolframu byl tento rozdil jeSté vyrazngj$i. Tento rozdil by mohl byt zpisobeny méné
piesné ur¢enou poddajnosti pfistroje.

Pti ptistupu Oliver-Pharr pro analyzu dat byl ziskany Youngtv modul pruznosti £ pro
fused silica pfi zatézich nad 10 mN opét velmi presny (s chybou do 2 %), pro opticka skla
vychazel vyssi s chybou do 6 %. Pfi vyhodnoceni modulu pruZnosti £ ze sestrojeného
grafu indenta¢ni napéti-deformace byla chyba do 4 %. Také v ptipad¢ titanu bylo dosazeno
velmi dobrych vysledkt. Z grafu napéti-deformace nebylo pro kovy mozné modul ur¢it. Jiz
pro malé zatéze dosahoval stfedni kontaktni tlak py, vysokych hodnot.

Zaveérem lze konstatovat, ze vyjma wolframu se zda, Ze navrzeny postup 1 obé metody
vedou k velmi dobrym vysledkim v ur€eni elastického modulu jak pomoci elastickych
rovnic, tak 1 pomoci grafu indentacniho napéti-deformace. V ptipadé kovii by pro urceni
modulu z grafu bylo potieba zacit méfit s jeSt€ mensi zatéZzi. Také 1 vyhodnocena
indenta¢ni tvrdost H nabyvd hodnot blizkych tém, které byly ureny za pomoci
Berkovicova indentoru.

V budoucnu by bylo mozné praci rozsifit na systém tenka vrstva-substrat, popf.
zkoumat zménu mechanickych vlastnosti s rostouci teplotou pii vysokoteplotni indentaci.

54



Seznam pouzitych prameni

[1]

2]

[3]

[4]

[5]

[6]
[7]

[8]

[9]

[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

Doerner, M. F., Nix, W. D., 4 method for interpreting the data from depth-sensing
indentation instruments, 1986, J. Mater. Res., 1 (4), pp. 601-609.

Bulychev, S. 1., Alekhin, V. P., Shorshorov, M. Kh., Ternoskii, A. P. Determining
Young’s modulus from the indenter penetration diagram, 1975, Zavod. Lab., 41 (9),
pp- 11137-11140.

Oliver, W.C., Pharr, G.M. Measurement of hardness and elastic modulus by
instrumented indentation: Advances in understanding and refinements to
methodology, 2004, Journal of Materials Research, 19 (1), pp. 3-20.

Hernot, X., Bartier, O., Bekouche, Y., El Abdi, R., Mauvoisin, G. Influence of
penetration depth and mechanical properties on contact radius determination for
spherical indentation, 2006, International Journal of Solids and Structures, 43 (14-
15), pp. 4136-4153.

Herbert, E.G., Pharr, G.M., Oliver, W.C., Lucas, B.N., Hay, J.L. On the
measurement of stress-strain curves by spherical indentation, 2001, Thin Solid
Films, 398-399, pp. 331-335.

He, L.H., Swain, M.V. Nanoindentation derived stress-strain properties of dental
materials, 2007, Dental Materials, 23 (7), pp. 814-821.

Wheeler, J.M., Michler, J. Invited article: Indenter materials for high temperature
nanoindentation, 2013, Review of Scientific Instruments, 84 (10), art. no. 101301.
Oliver, W. C., Pharr, G. M. An improved technique for determining hardness and
elastic modulus using load and displacement sensing indentation experiments.
1992, Journal of Materials Research, 7, pp 1564-1583.

Karthik, V., Visweswaran, P., Bhushan, A., Pawaskar, D.N., Kasiviswanathan,
K.V., Jayakumar, T., Raj, B. Finite element analysis of spherical indentation to
study pile-up/sink-in phenomena in steels and experimental validation, 2012,
International Journal of Mechanical Sciences, 54 (1), pp. 74-83.

Bell, T. J., Bendeli, A., Field, J. S., Swain, M. V, Thwaite, E. G. The determination
of surface plastic and elastic properties by ultra-micro indentation. 1991,
Metrologia, 28, pp 463-469.

Field, J.S., Swain, M.V. Determining the mechanical properties of small volumes of
material from submicrometer spherical indentations, 1995, Journal of Materials
Research, 10 (1), pp. 101-112.

Mencik, J. Opportunities and problems in nanoindentation with spherical
indenters, 2011, Chemicke Listy, 105 (17), pp. s680-s683.

Chudoba, T., Schwarzer, N., Richter, F. Determination of elastic properties of thin
films by indentation measurements with a spherical indenter, 2000, Surface and
Coatings Technology, 127 (1), pp. 9-17.

Collin, J.-M., Mauvoisin, G., El Abdi, R. An experimental method to determine the
contact radius changes during a spherical instrumented indentation, 2008,
Mechanics of Materials, 40 (4-5), pp. 401-406.

55



[15]

[16]

[17]

[18]
[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

Fischer-Cripps, Anthony C. Nanoindentation. 2nd ed. Springer, 2004, 263 s. ISBN
03-872-2045-3.

Fischer-Cripps, Anthony C. Introduction to contact mechanics. New York:
Springer, 221 s. ISBN 978-0-387-68187-0.

Fischer-Cripps, A. C. The IBIS handbook of nanoindentation [online]. Fischer-
Cripps Laboratories, 2009 [cit. 2014-03-07]. ISBN 09-585-5254-1.

Ctvrtlik, Radim. Fyzikdini viastnosti tenkych vrstev, 2009. 113 s.

Stillwel, N. A., Tabor, D. Elastic recovery of conical indentations, 1961, Phys.
Proc. Soc, 78 (2), pp. 169-179.

Skalova, J., Kovatik, R., Benedikt, V. Zdkladni zkousky kovovych materialii. 4. vyd.
Plzen: Zapadoceska univerzita, 2005, 175 s. ISBN 80-704-3417-1.

Bolshakov, A., Pharr, G.M. Influences of pileup on the measurement of mechanical
properties by load and depth sensing indentation techniques, 1998, Journal of
Materials Research, 13 (4), pp. 1049-1058.

Lee, Y.-H., Baek, U., Kim, Y.-I., Nahm, S.-H. On the measurement of pile-up
corrected hardness based on the early Hertzian loading analysis, 2007, Materials
Letters, 61 (19-20), pp. 4039-4042.

GoodFellow.com — Titanium, material information. [online]. 2014 [cit. 2014-04-
30]. Dostupné z : <http://www.goodfellow.com/E/Titanium.html>.

Lassner, E., Schubert, W.-D. Tungsten - Properties, Chemistry, Technology of the
Element, Alloys, and Chemical Compounds. Springer, 1999, 422 p. ISBN-13: 978-
0306450532, pp. 18.

GoodFellow.com — Tungsten, material information. [online]. 2014 [cit. 2014-04-
30]. Dostupné z : <http://www.goodfellow.com/E/Titanium.html>.

56



Seznam pouzitych symboli

a vrcholovy polouhel kuzelu

B korekéni faktor na geometrii indentoru

0 vzdalenost bodu na ose indentoru v misté kontaktniho kruhu a vrcholu indentoru
& reprezentativni deformace

€ korekéni faktor pifi analyze dat metodou Oliver-Pharr

0 vrcholovy polouhel daného indentoru

o normalové napéti

indenta¢ni napéti

Q

Poissonova konstanta

polomér kontaktniho kruhu

plocha kontaktniho kruhu

koeficient umérnosti mezi tvrdosti a mezi kluzu

konstanta vystupujici v aproximaci odlehcovaci kiivky mocninnou funkeci

—-

poddajnost pfistroje
vahovy koeficient ve tvarové funkci hrotu, 1=1,2,...,n

a0~ <

Youngtv modul pruznosti, t€z elasticky modul

*

kombinovany (téz redukovany) modul pruznosti

Youngiv modul pruZnosti indentoru

efektivni modul pruznosti

indenta¢ni hloubka

hloubka kontaktniho kruhu métend od ptivodniho povrchu vzorku

elastickd hloubka penetrace, téz elastické posunuti

kontaktni hloubka méfend od maximalni hloubky #,, téz plastickd hloubka
hloubka rezidualniho vtisku

hloubka penetrace pti odlehéeni na silu P

celkové indenta¢ni hloubka méfena od piivodniho (nezdeformovaného) povrchu
koeficient ve exponentu mocninné funkce aproximujici tvar odleh¢ovaci kiivky
sttedni kontaktni tlak

zatézna (indentacni) sila

zatézna sila pii Caste¢ném odlehceni

)

(e}

Sy

w&‘k‘k‘@k‘k‘k‘

ISR

S

maximalni zatézna sila
polomér (sférického) indentoru; redukovany polomér

:U

=

polomér indentoru

radidlni vzdalenost méfend od osy symetrie
kontaktni tuhost dP/dh

mez kluzu

~ @ S
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P¥ilohy
Piiloha A — katalogovy list vlastnosti syntetického kiemenného skla Schott Lithosil®

Properties of Lithosil®

Refractive Indices n(N,)
(at 20°C; nitrogen atmosphere; 1013 hPa) n, = 1.45843 v, = 67.83 n —n. = 0.00676
Mac [nm] : n, = 1.46004 v, = 67.68 n,-n, = 0.00680
N2325 2325.59 1.43290
Mo70 1970.56 1.43849 Sellmeier Dispersion Formula
Nis30 1530 1.44424 (according to SCHOTT Technical Information TIE29 Literature link: 9)
Mioso 1060 1.44965 n’1 = By A%/(A*Cy) + B2 A?/(A*-Cy) + B3 2%/(A*C3) with A in pm
Ny 1014.25 1.45021 valid for 184 nm <\ < 2326 nm (20°C; 1013 hPa); n = n(N3); . = hyge
ng 852.35 1.45243 Constants of formula for Constants of Sellmeier Dispersion
n 706.71 1.45511 dn,p,s/dT in vacuum Formula for Ay, and n(N,)
nc 656.45 1.45633 D, 2.06- 107 By 6.69422575 - 107
ne 644.03 1.45667 D, 251-10° B, 4.34583937 - 107"
Mimie 632.98 1.45698 D, -247-10™" Bs 8.71694723 - 107
np 589.46 1.45837 E 3.12.107 G 4.48011239 - 107
Ng 587.73 1.45843 E, 4.22-107° C 1.32847049 - 1072
Ne 546.23 1.46004 Arg[pm] 0.16 G 9.53414824 - 10
Ng 486.27 1.46309 valid for 365 nm < ) < 1014 nm and
for-100°C = T = +140°C
o 480.13 146347 Differential T ture Coefficients of the Refractive Ind
= 435.96 1.46666 ifferentia en:zira t:re oefficients of the t:(r;c W:. ndex
fin 404.77 146958 1060 2%/;&:6[23 /K]365 12 106(? g:b;/é:é 23 T 365.12
A 36512 147450 M;g}n;]o °C 89 94 | 102 69 73 81
flaas 33424 147973 . 20/-+40[ (]: 9.4 99 10.9 8.1 8.6 9.6
12 31266 148446 +450/ 80 [°c] 98 | 104 | 115 | 88 04 | 104
Nass 296.82 1.48870 it Ui e —— e ‘ '
- 280.43 1.49401 ") relative to nitrogen ") relative to vacuum
Noss 248.35 1.50837 Relative Partial Dispersion Iypical Trace Conﬁmipgnts [per.n}]1 -
) 194.23 1.55887 Ps 03287 Tace Lgofé': )
Nios 193.37 1.56022 Pes L i 005 0.20
S 184.95 1.57497 Pac 0.3102 Na 002 0.50
All refractive indices are interpolated from values Peld 0.2388 . :
measured under dry nitrogen; Avac = vacuum wavelength. P 0.5277 Ca <0.02 0.60
Tolerances of refractive indice: + 2.0 - 10~° 9F . K <0.01 0.20
Pin 0.7283 : :
Fe <0.005 0.10
Thermal Properties Deviation of Relative Partial Ti <0.01 0.05
Strain point Tio'*S [°C] 980 Dispersions from “Normal Line” Cu <0.005 0.05
Annealing point T1o'> [°C] 1080 i:c" gg?:g Cr <0.005 0.01
. . 7.6 1o S : Mn <0.005 0.01
Softening point T;o"° [°C] 1600 APe -0.0017
Max working temperature APy -0.0020 Mechanical Properties
cr?ng:uoslyogcl *ﬁgo APy, 0.0054 Young's modulus (25°C) [GPa] | 72
shortterm [*C] Shear modulus (25°C) [GPa] 31
Mean specific heat 0.79 Compressive strength [N/mm?]| 1250
Cp 01000 [1/g - K] Electrical Properties Bending strength [N/mm?] 80-100
Heat conductivity 1.31 Dielectric constant ¢, | 3.8+ 0.2 Poisson’s ratio i 017
A gzo [W/(m - K)] Dielectric loss angle Knoop HK 0.1/20 580
Linear thermal ¢ (25°C/TMHz) 89.92° £ 0.03° Mohs 5.6
expansion coefficient tan 8 (6= 90° = ¢) Density p [g/cm?] 22
os-1006) [107/K] 0.3 (25°C/IMH2) (14£5)10% 1
as—200'c) [107/K] 0.52 Stress optical coefficient [1/Pa] | 3.4 - 10
0(25%-300°0) [1 Oj/ K] 0.55 Electrical resistivity Longitudinal ultrasonic velocity | 5940
a2s'—600°c) [107°/K] 0.51 (20°C) [ - cm] 11510 [m/s]
Transversal ultrasonic velocity | 3770
[m/s]
i o 0, =5
I For further technical information please see Lit: 8,9,10! Internal damplng (25 -500 C) 20-10
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Piiloha B — katalogovy list vlastnosti skla Schott N-BK7®

BK7 517642 e+ Skl 04 o et

Refractive Indices Internal Transmittance t; Relative Partial Dispersion
A [nm] 2. [nm] 7 (5 mm) | 1 (25 mm) Py 0.3098
N23254 23254 1.48921 2500.0 Pce 0.5612
N1a70.1 19701 1.49485 23254 0,89 0,57 Pac 03076
ni5208 15286 1.50081 1970.1 0,968 085 Pea 0.2386
Noeas 1060.0 1.50669 15296 0997 0.985 Par 05349
M 1014.0 1.50731 1060.0 0.999 0.998 Pin 0.7483
Ng 852.1 1.50980 700 0.999 0.988
e 7065 151289 G660 0.9%99 0.997 Py 0.3076
ne 656.3 151432 620 0.999 0,997 P'gis 0.6062
ne: 6438 1.51472 580 0,999 0,996 Pag 0.2566
Neaze 632.8 1.51509 546.1 0959 0.996 P'ag 0.2370
N 589.3 1.51673 500 0989 0.986 P's.F 0.4754
Mg 5876 1.51680 460 0.999 0.924 Pin 0.7432
Ne 546.1 151872 435.8 0.999 0.924
Ny 486.1 152238 420 0,998 0.993
ne 4800 1.52283 404.7 0.928 0.993 Deviation of Relative Partial Disper-
ng 435.8 1.52668 400 0.998 0.991 sions AP from the “Normal Line”
n 4047 1.53024 390 0.998 0.989 APg; 00216
n; 365.0 153627 380 0.996 0.980 APga 0.0087
N334.1 3341 154272 370 0.995 0974 APfg -0.0009
Nn312.8 3126 1.5486; 0 (0.994 (.969 AP ¢ -0.0009
NagE 7 296.7 350 0.986 0.93 AP 0.0036
Nz2p0.4 280.4 3341 0.950 0.77
[ N2ass 2483 320 0.81 0.35
310 0.59 0.07 Other Properties
Constants of Dispersion Formula 300 0.26 & _ap 4+ 70oc [10°8/K] 7.1
B 1.03981212 290 aagap0ec [10-8/K] 83
Ba 231782344 - 101 280 Tg [°C] 557
Bj 1.01046945 270 Tio130 [*C) 557
Cy 6,00069867 - 10-3 260 Tiors [°C) 719
[0 200179144 - 102 250 S /(G- K] 0.858
C3 1.03560653 - 102 A NVAm K] 1114
Constants of Formula for dn/dT Color Code p [9/cmd] 251
Do 1.86 . 10-6 Japis | 33/30 £ [103 N/mm?] a2
[ 1.31-10-8 B 0.206
D2 =137 - 10-11 Remarks K [10-6 mm2/N) 277
Ep 4,34 -10-7 HKgv20 610
E. 6.27 - 10-10
A [Rm] 0170 B 0
Temperature Coefficients of Refractive Index CR 2
AN e AT [10-57 K] AN gps/ AT [10-5/K] FR 0
[*C) 1060.0 e g 1060.0 e g SR 1
- 40/ —20 24 29 33 0.3 0.8 1.2 AR 20
+ 20/ 4 40 24 30 35 1.1 16 2.1 PR 23
+ 60/ + 80 25 31 37 15 2.1 27
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Piiloha C — katalogovy list vlastnosti skla Ohara S-LAL 9®

S-LAL 9
Code(d) 691548
Code(e) 694546
Refractive Index Ny 116233)82 Abbe Number Vg 545‘:3: Dispersion Ng-N¢ 000(1);:82
Refractive Index N, 1.694007 Abbe Number Ve 54.59 Dispersion ng-ne  0.012714
Refractive Indicies Partial Dispersions Relative Partial Dispersions
A(um) nc-n; 0.010384 Oc 0.8238
N2325 2.32542 1.65343 Ne-Na: 0.004384 Oca 0.3478
Nyg70 1.97009 1.66064 Ng-Nc 0.003833 O4c 0.3041
Nys30 1.52958 1.66822 NgN¢ 0.006838 6,c 0.5425
Nq129 1.12864 1.67470 Ng-Ny 0.015640 0 4 1.2408
n 1.01398 1.67678 Ng-Ng 0.006868 6y 0.5449
ng 0.85211 1.68037 Ny-Ng 0.005714 Bhg 0.4533
N 0.76819 1.68279 n-ng 0.015476 6ig 1.2278
n, 0.70652 1.68499 Ne-Ny 0.010994 0'cy 0.8647
nc 0.65627 1.68717 NeNg: 0.006228 0 0.4899
ne: 0.64385 1.68778 Ng-N, 0.006486 O o 0.5101
Nie-Ne 0.6328 1.68835 n-Ng: 0.021625 0'r 1.7009
no 0.58929 1.69089
Ny 0.58756 1.69100 Thermal Properties Coloring
Ne 0.54607 1.69401 Strain Point StP (°C) 606 Aso 38 A 30
ng 0.48613 1.69977 Annealing Point AP (°C) 630 Azo s
ng: 0.47999 1.70049 Transformation Temperature Tg (°C) 653
NHe.Cd 0.44157 1.70573 Yield Point At (°C) 679 Internal Transmittance
Ng 0.435835 1.70664 Softening Point SP (°C) 707 A(nm) T10mm
ny 0.404656 1.71236 Expansion Coefficients  (-30~+70°C) 61 280
n 0.365015 1.72212 a (107/°C) (+100~+300°C) | 74 290 0.01
Thermal Conductivity k (W/m'K) | 0.895 300 0.04
Deviation of Relative Dispersions A6from "Normal'| 310 0.11
A B¢, 0,0199 Mechanical Properties 320 0.22
ABcn 0.0055 Young's Modulus E (10°N/m?) 1075 330 0.38
A, -0.0101 Rigidity Modulus G (10°N/m’) 418 340 0.55
AB ¢ -0.0079 Poisson's Ratio o 0.287 350 0.70
A8y -0.0382 Knoop Hardness Hk[Class] 660 | 7 360 0.82
Abrasion Aa 88 370 0.89
Constants of Dispersion Formula Photoelastic Constant § (nm/cm/10°Pa) | 1.85 380 0.936
A, 1.16195687E+00 390 0.960
A, 6.44860099E-01 Chemical Properties 400 0.973
Ay 1.25062221E+00 Water Resistance(Powder) Group RW(P) | 2 420 0,985
B, 1.59659509E-02 Acid Resistance(Powder) Group RA(P) 5 440 0.988
B, 5.05502467E-04 Weathering Resistance(Surface) Group W(S) 2 460 0.992
B, 9.38284169E+01 Acid Resistance(Surface) Group SR 52.0 480 0.994
Phosphate Resistance PR 4.0 500 0.995
Other Properties 550 0.997
Bubble Quality Group B 600 0.996
Specific Gravity d 3.63 650 0.997
Remarks 700 0.998
800 0.998
Temperature Coefficients of Refractive Index 900 0.997
Range of Temperature dn/dt relative (10°/°C 1000 0.996
(°c) t C' |He-N¢] D e F' g 1200 0.996
-40~-20 34 | 38 |38 |39 [41 |44 |48 1400 0,992
-20~ 0 34 | 38 | 38 | 40 | 41 | 45 | 4.9 1600 0.992
0~20 35 |39 |39 |40 |42 |46 | 5.0 1800 0.984
20~40 35 |39 |39 |41 |43 [ 47 | 51 2000 0.963
40~60 36 | 40 | 40 | 42 [ 43 | 48 [ 52 2200 0.89
60~80 37 | 40 | 40 | 42 [ 44 | 48 | 53 2400 0.66
OHARA 02-06
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Priloha D — Porovnani vysledkii s referenci a vysledky ziskanymi pomoci Berkovi¢ova

indentoru
Referenéni hodnota Hodnoty 21ska.ne pomoci Berkovicova
indentoru
Zatéz Vzorek Younguv modul £ Youngiiv modul E Tvrdost H
[mN] [GPa] [GPa] [GPa]
1-200 Fused silica 72,0 [ptiloha A] 72,1 £0,7 9,2+0,2
1-200 N-BK7 82,0 [pfiloha B] 83,1 +1,1 7,8+0,1
1-200 s-LAL 9 107,5 [ptiloha C] 113,2+3,2 9,9+0,3
1-200 Ti-bulk 120,2 [ref. 23] 119,7+2,3 1,8+£0,3
390-410
1-200 W-bulk [ref. 24, 25] 414,2 £25,3 6,1 £0,7

Tabulka 1: Referen¢ni hodnoty Youngova modulu pruznosti £ métenych vzorkd a hodnoty F a
tvrdosti H ziskané pomoci Berkovi¢ova indentoru

Analyza Field-Swain Analyza Oliver-Pharr

frant;; Vzorek E [GPa] E[Z’;';'ilce H [GPa] E [GPa] E[SG"‘;’:]“* H [GPa]

1-10 Fused silica 76,6 £4,2 73,6 +2,4
10-100 | Fused silica | 73,4 +1.2 71,6 | 92+03 | 72.6+07 72,1 9,7+0,2
100200 | Fused silica 72,2 +0,7 73,0+ 0,3

1-10 N-BK7 87,9+6,9 87,0+2,5
10-100 N-BK7 82,7+ 1,3 782 | 81+03 | 86,7+09 80,5 93+0,1
100-200 N-BK7 82,7+ 1,0 86,8 £0,5

1-10 s-LAL 9 114,8 £ 5,1 141,9 £17,8
10-100 s-LAL 9 108,8 +2,1 101,1 | 90+02 | 1162+29 10,4 +0,2
100200 | s-LAL9 111,5+0,9 1162+1,2

1-10 Ti-bulk 112,1 + 4,0 118,6 6,2
10-100 Ti-bulk 108,6 + 3,9 - 1,7+0,1 | 124,147 22+04
100-200 Ti-bulk 106,9 + 3,1 118,4+34

1-10 W-bulk 322,8 £30,0 342,4 £ 67,4
10-100 W-bulk | 333,6+ 14,6 - 50+0,1 | 346,0+257 6,8+ 0,2
100-200 W-bulk 307,5+ 16,7 343,6 £ 16,5

Tabulka 2: Srovnani vysledku analyzy Field-Swain a Oliver-Pharr
Vysvétlivky: ,,— ...hodnotu nebylo mozné urcit.
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