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Úvod 

Rozvoj lidské civilizace úzce souvisí s neustálým hledáním nových, progresivnějších 
materiálů s unikátními a komplexními vlastnostmi. Nároky kladené na mechanické 
vlastnosti moderních materiálů se stále zvyšují. Technické materiály musí častokrát 
splňovat protichůdné požadavky; vybrané parametry musí dosahovat extrémních hodnot, 
přitom však musí být zároveň vysoce spolehlivé, jejich vývoj a výroba efektivní, 
ekonomická a v neposlední řadě též ekologická. Lze proto předpokládat, že vývoj bude 
dále pokračovat v miniaturizaci. 

S rozvojem tenkých vrstev se ale vyskytly problémy, jak měřit jejich mechanické 
vlastnosti. Stávající metody pro stanovování mechanických vlastností, jakými jsou např. 
konvenční zkoušky tvrdosti, nelze nadále používat a neustálé posouvání hranic stávajících 
přístupů není možné. Je potřeba nového, adekvátního přístupu a nových, spolehlivých 
a přesnějších metod měření. 

Tyto předpoklady splňuje instrumentovaná vtisková zkouška neboli Depth Sensing 
Indentation (DSI) [1]. Tato sofistikovaná indentační metoda umožňuje kromě tvrdosti určit 
i celou řadu jiných mechanických vlastností nebo charakteristik, jakými jsou např. modul 
pružnosti [2, 3], koeficient deformačního zpevnění [4], závislost napětí na deformaci [5, 6], 
fázové transformace a creep [7]. Podstata DSI spočívá ve vtlačování diamantového hrotu 
přesně definovaných rozměrů, tzv. indentoru, do zkoumaného vzorku. Oproti konvenčním 
zkouškám tvrdosti či mikrotvrdosti se při nanoindentaci nemusí vyšetřovat rozměry 
nepatrného reziduálního vtisku. Během celého nanoindentačního měření dochází ke 
kontinuálnímu záznamu velikosti zátěžné síly a indentační hloubky. Výstupem měření je 
indentační křivka neboli graf závislosti zátěže na posunutí, jehož analýzou lze vyhodnotit 
výše zmíněné mechanické vlastnosti.  

Pro nanoindentaci lze využívat několik typů indentorů. V praxi nejpoužívanějším 
typem hrotu je Berkovičův indentor ve tvaru trojboké pyramidy. Data získaná pomocí 
tohoto indentoru se obvykle vyhodnocují metodou navrženou Oliverem a Pharrem [8]. 
Méně často užívaný sférický hrot má jiný typ geometrie, což umožňuje generovat postupně 
rostoucí napětí, pro malé hloubky se vyhnout efektu pile-up [9] a z naměřených dat 
sestrojit křivku indentační napětí-deformace. K získání hodnot tvrdosti a Youngova 
modulu pružnosti lze užít i metodu navrženou Fieldem a Swainem [10, 11]. Důvodem pro 
použití této metody může také být vyšší rychlost získání požadovaných dat, ale také i nižší 
náročnost na jejich zpracování.  

Pro spolehlivé a přesné nanoindentační měření je třeba uvažovat celou řadu efektů a je 
nutno aplikovat různé korekce [12]. Kritická je pak zejména znalost skutečné geometrie 
indentoru [13, 14]. Žádný hrot užívaný při indentaci totiž nemá ideální geometrii. Sférické 
indentory mají v různých místech různé poloměry křivosti, naopak pyramidální indentory 
mají na vrcholu sférickou plochu o určitém poloměru křivosti (50-150 nm u nových hrotů).  

Cílem této práce je optimalizovat kalibrační proces pro sférickou indentaci, porovnat 
různé přístupy při vyhodnocení nanoindentačních dat získaných pomocí sférického 
indentoru a získané výsledky porovnat s hodnotami těchto veličin určených pomocí 
Berkovičova indentoru.  
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1. Elastický kontakt dvou tuhých těles 

Jelikož princip vtiskové zkoušky spočívá ve vtlačování vztažného tělesa známých 
mechanických vlastností do vzorku, je indentace ve své podstatě kontaktní úloha. 
Vzájemné vztahy mezi deformací a napětím, plynoucí z kontaktu mezi dvěma tělesy, jsou 
předmětem zájmu každého indentačního měření. Nejznámějším případem je kontakt mezi 
ideálně tuhou koulí a plochým povrchem. Tímto se zabývá teorie Hertzova elastického 
kontaktu, o níž je pojednáno v první podkapitole. V teorii se rovněž s výhodou užívá 
symetrie, o čemž pojednává druhá podkapitola. V reálném materiálu dochází 
i k plastickým deformacím, které jsou zároveň nezbytné pro měření tvrdosti. Tuto tematiku 
nastiňuje třetí podkapitola. Teorie je více rozvedena např. v [15, 16]. 

1.1.  Hertzova teorie elastického kontaktu 

Pro případ ideálně tuhého indentoru tvaru koule a plochého povrchu vzorku odvodil 
Hertz v roce 1882 vztah mezi poloměrem kontaktního kruhu a na velikosti zátěžné síly P, 
poloměru indentoru R a elastickými vlastnostmi. Tento vztah má tvar: 

 𝑎! =
3
4
𝑃𝑅
𝐸∗   , 

(1.1)  

kde E* je kombinovaný (též redukovaný) modul pružnosti, zahrnující jak elastické 
vlastnosti indentoru (modul pružnosti Ei a Poissonova konstanta νi), tak také i vlastnosti 
zkoumaného vzorku (E, ν). Kombinovaný modul pružnosti je definován vztahem 

 
1
𝐸∗ =

1− 𝜈!

𝐸 +
1− 𝜈!!

𝐸!
. (1.2)  

Vzhledem k tomu, že u zkoumaného vzorku většinou není známa jeho Poissonova 
konstanta ν, se v praxi z vypočteného kombinovaného modulu pružnosti E* nevyjadřuje 
Youngův modul pružnosti E, ale pouze tzv. efektivní modul pružnosti Eef, který se definuje 
jako 

 
1
𝐸!"

=
1− 𝜈!

𝐸 . (1.3)  

Pokud povrchu vzorku není rovný, ale má poloměr zakřivení R1, pak lze definovat tzv. 
redukovaný poloměr R jako 

 
1
𝑅 =

1
𝑅!
+
1
𝑅!
, (1.4)  

kde Ri je poloměr indentoru a velikost R1 je kladná, pokud střed křivosti leží na straně od 
kontaktní čáry, jako je střed křivosti indentoru. 

Hertz dále odvodil, že hloubka kontaktního kruhu ha je rovna polovině elastického 
posunutí neboli elastické hloubce he a zároveň pro dokonale elastický materiál i kontaktní 
hloubce hc 
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 ℎ! =
ℎ!
2 = ℎ! .   (1.5)  

Rovněž ukázal, že mezi elastickou hloubkou he a poloměrem kontaktního kruhu platí 
vztah 

 ℎ! =
𝑎!

𝑅 .  
(1.6)  

Z rovnic (1.1) a (1.6) lze vyjádřit závislost indentační zátěže P na elastické hloubce 
vtisku he 

 𝑃 =
4
3𝐸

∗𝑅!/!ℎ!
!/!.   (1.7)  

Schéma kontaktu mezi sférickým indentorem a plochým povrchem, včetně 
vyznačených parametrů, lze vidět na obr. 1.1. 

 
Obr. 1.1 Schéma kontaktu mezi ideálně tuhým indentorem tvaru koule o poloměru R a rovným 

povrchem, upraveno z [17] 

Stěžejní veličinou pro vyhodnocování indentačního měření je velikost kontaktní 
plochy A, vyhodnocená z obvodu této plochy – v případě sférického indentoru je určena 
pomocí kontaktního poloměru a. Kontaktní poloměr a lze získat ze známé geometrie 
indentoru. Při malých kontaktních hloubkách hc (tedy platí hc   ≪ R) platí pro sférický 
indentor, jak lze vidět z obr. 1.1, vztah 

 𝑎 = 2𝑅ℎ! − ℎ!
! ≈ 2𝑅ℎ!, (1.8)  

přičemž v praxi se hloubka hc získá z naměřené hloubky kontaktního kruhu ha odečtením 
od celkové hloubky ht. Velikost plochy kontaktního A kruhu pak lze pro malé deformace 
vyjádřit jako 

 𝐴 = 𝜋𝑎! = 𝜋 2𝑅ℎ! − ℎ!
! ≈ 2𝜋𝑅ℎ! . (1.9)  

Úpravou rovnice (1.1) a podělením rovnicí (1.8) obdržíme definiční vztah pro tzv. 
střední kontaktní tlak pm 
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 𝑝! =
𝑃
𝜋𝑎! =

4
3
𝐸∗

𝜋
𝑎
𝑅. 

(1.10)  

Tento vztah popisuje lineární závislost mezi indentačním napětím pm, někdy též 
nazývaným Meyerova tvrdost, a indentační deformací a/R během elastického zatěžování 
materiálu a je tedy obdobou vztahu (1.11) platných při jednoosých tahových či tlakových 
zkouškách 

 𝜎 = 𝐸 ∙ 𝜀,   (1.11)  

kde E je Youngův modul pružnosti v tahu či tlaku, σ  je tahové nebo tlakové napětí a ε je 
odpovídající deformace. 

Pro kónický (kuželovitý) indentor, jehož schéma lze vidět na obr. 1.2, platí podobný 
vztah mezi indentační zátěží P a poloměrem kontaktního kruhu a 

 𝑃 =
𝜋𝑎
2 𝐸∗𝑎  cotg𝛼 =

2𝐸∗tg𝛼
𝜋 ℎ! = 𝑘𝑜𝑛𝑠𝑡.∙ ℎ!,   (1.12)  

kde α je velikost vrcholového poloúhlu kónického indentoru. 

 
Obr. 1.2 Schéma kontaktu mezi ideálně tuhým kónickým indentorem a rovným povrchem, 

upraveno z [17] 

1.2.  Geometrická podobnost 

Pro instrumentovanou vtiskovou zkoušku lze použít několik typů hrotů. V praxi se 
užívají symetrické sférické indentory, pro které lze přímo aplikovat Hertzovy elastické 
rovnice, nebo indentory pyramidální, které ale nemají osovou symetrii.  

Z tohoto důvodu se pro teoretické úvahy nahrazují pyramidální indentory kónickými, 
které již osově symetrické jsou. Kónický indentor má během narůstající indentační zátěže 
konstantní poměr poloměru kontaktního kruhu a ke vzdálenosti od vrcholu hrotu δ. Platí 
tedy a/δ = konst. Stejně je tomu u pyramidálních indentorů. Indentační měření s těmito 
typy indentorů proto vykazují tzv. geometrickou podobnost. V důsledku této podobnosti 
vykazují i napěťová a deformační pole pod indentorem pro různé indentační hloubky 



14 

geometrickou podobnost. Střední kontaktní tlak pod indentory s geometrickou podobností 
zůstává u homogenních materiálů konstantní. 

Sférické indentory geometrickou podobnost nemají. U sférického indentoru totiž není 
poměr a/δ konstantní, jelikož velikost poloměru kontaktního kruhu a roste se zvětšující se 
zátěží rychleji, než indentační hloubka δ. S rostoucí indentační zátěží poměr a/δ roste. 
Zvyšování zátěže u sférického indentoru je ekvivalentní zmenšování vrcholového poloúhlu 
kónického indentoru. 

 
Obr. 1.3 a) Geometrická podobnost pyramidálního nebo kónického indentoru 

b) Geometrie sférického indentoru, převzato z [18] 

Geometrické podobnosti však může být dosaženo i u sférických hrotů různých 
poloměrů. Pokud indentační deformace a/R zůstává konstantní, pak zůstává konstantní 
i střední kontaktní tlak pm. Této skutečnosti se s výhodou využívá při měření tvrdosti, kdy 
se užitím např. diamantového pyramidálního hrotu při zkouškách tvrdosti očekává hodnota 
tvrdosti nezávislá na zátěži. 

Poměr a/R u sférického hrotu odpovídá hodnotě cotgα pro případ indentoru 
kónického. 

1.3.  Elasticko-plastický kontakt 

Indentační měření na naprosté většině vzorků vyústí jak v elastické, tak i plastické 
deformace materiálu. Z tohoto důvodu je základní otázkou tvorba a šíření napěťového pole 
pod indentorem. Toto pole není rovnoměrné, jako je tomu v případě tlakových nebo 
tahových zkoušek, nýbrž je nehomogenní. 

Pro charakterizaci napěťových polí se užívá reprezentativní deformace, nadefinovaná 
Taborem [19] jako εr = 0,2 cotgα pro případ pyramidálních indentorů, resp. εr = 0,2 a/R pro 
sférický indentor. Pro pyramidální a kónické hroty je proto reprezentativní deformace 
konstantní, např. pro Vickersův indentor je tato hodnota asi 8 %; naopak pro sféru velikost 
deformace narůstá s indentační hloubkou. 
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Obr. 1.4 Křivka indentační napětí-deformace, upraveno z [17] 

K plastické deformaci dochází v důsledku skluzu či smyku atomových rovin. 
Maximální smykové napětí během elastického kontaktu se pro sférický indentor objeví 
uvnitř materiálu v ose indentoru. V tomto místě se začíná vyvíjet plastická oblast. Oblast 
plasticity se rozrůstá s rostoucí velikostí zátěže a roste až do doby, kdy se střední kontaktní 
tlak začne blížit konstantní hodnotě. Hodnota indentační tvrdosti H je dána přímo touto 
limitní hodnotou středního kontaktního tlaku pm (viz obr. 1.4), je proto rovna maximální 
zátěžné síle Pt  dělené průmětem kontaktní plochy. Pro indentační tvrdost H tedy platí 
vztah 

 𝐻 = 𝑝!!"# =
𝑃!
𝜋𝑎!.  

(1.13)  

Experimenty ukazují, že střední kontaktní tlak mezi indentorem a vzorkem je přímo 
úměrný mezi kluzu Y a může být proto vyjádřen jako 

 𝐻 = 𝐶𝑌,   (1.14)  

kde C je konstanta, jejíž velikost závisí především na materiálu a typu indentoru a pro 
jejich velikost platí: 

C≈ 1,5 pro materiály s nízkou hodnotou E/Y (např. skla), 
C≈ 3 pro materiály s vysokou hodnotou E/Y (např. kovy). 
 
Křivku indentační napětí-deformace pro elasticko-plastický materiál lze přibližně 

rozdělit na tři oblasti, jak lze vidět na obr. 1.4, a to dle velikosti středního kontaktního  
tlaku pm [17]: 

1) pm< 1,1Y – pro toto napětí je odezva materiálu čistě elastická, bez žádných 
reziduálních vtisků po odstranění zátěže, vztah mezi reprezentativním napětím σi a 
reprezentativní deformací εr je lineární: 

 𝜎! = 𝐸𝜀! ,   (1.15)  

kde E je elastický modul. 
2) 1.1Y < pm< CY – plastická deformace existuje pod povrchem materiálu, ale je 

obklopená a sevřená okolním elasticky deformovaným materiálem. 
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3) pm= CY – oblast plastické deformace dosáhla k povrchu vzorku a roste tak, že se 
kontaktní plocha zvětšuje takovou rychlostí, že nedochází k žádnému nebo jen k velmi 
malému zvyšování hodnoty středního kontaktního tlaku. 

Napěťové pole pod indentorem jsou obklopena elastickými deformacemi v okolním 
materiálu, což umožňuje, aby střední kontaktní tlak při indentaci byl vyšší než napětí 
potřebné k započetí kluzu u tlakové zkoušky. Z tohoto důvodu lze při indentaci měřit 
i křehké materiály bez toho, aniž by u nich došlo k prasknutí či poškození.  

Bylo vypracováno mnoho teorií pro popis chování materiálu v elasticko-plastické 
oblasti, jako např. model expandující kavity, Johnsonův model hydrostatického jádra 
a další. Pro hlubší pochopení lze problematiku najít např. v [15, 16]. 
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2. Instrumentovaná vtisková zkouška 

2.1.  Historie vtiskových zkoušek 

Zkoušky tvrdosti patří mezi nejstarší a nejrozšířenější zkoušky kovů a jiných 
technických materiálů. Jedná se prakticky o zkoušky nedestruktivní, neboť funkční 
a vzhledové porušení zkoušených vzorků je většinou bezvýznamné.  

Počátky instrumentované vtiskové zkoušky lze spatřovat v Mohsově stupnici tvrdosti 
z roku 1822. Rakouský mineralog Fridrich Mohs vytvořil stupnici tvrdosti materiálů podle 
jejich schopnosti udělat trvalý vryp do jiného materiálu. Nejměkčím materiálem této 
stupnice je mastek, nejtvrdším diamant. Odtud vychází také i obecně přijímaná definice 
tvrdosti jako schopnost materiálu klást odpor proti vnikání cizího tělesa. 

Postupem času byly vyvíjeny jiné, sofistikovanější metody zkoušek tvrdosti. Tyto 
metody se dělí dle jejich charakteru na statické či dynamické nebo také na vrypové 
(Mohsova), odrazové (Shoreho) či vnikací [20].  

Ve statických zkouškách se indentor vtlačuje silou ve směru kolmém ke zkoušenému 
povrchu. Z tohoto důvodu se označují jako zkoušky vnikací. V praxi jsou hojně využívané 
pro svoji jednoduchost, snadnou reprodukovatelnost a přesnost. Mezi nejpoužívanější 
statické (vnikací) zkoušky patří Brinellova zkouška, při níž se užívá indentoru ve tvaru 
sféry a tvrdost se značí HB; zkouška Rockwellova (tvrdost HRC) s diamantovým 
kuželovým hrotem se zaoblením o poloměru 0,2 mm; Vickersova (HV) při níž je 
indentorem čtyřboký diamantový jehlan s vrcholovým úhlem stěn 136°, při níž vznikají 
pravidelné čtyřhranné vtisky; Knoopova (HK), která se podobá Vickersově, indentorem je 
ale jehlan se základnou ve tvaru protáhlého kosočtverce, přičemž poměr úhlopříček 
u reziduálního vtisku je 1:7.  

Při dynamických zkouškách proniká indentor do zkoumaného povrchu rázem 
vedeným kolmo k povrchu, odtud název rázové zkoušky. Mezi dynamické metody patří 
např. Shoreho skleroskop. 

Ve vrypových zkouškách dojde k porušení ostrým nástrojem, jenž se pohybuje 
rovnoběžně s povrchem zkoušeného materiálu. V místě porušení se vytvoří vryp.  

 Časem se začaly pro lokální měření tvrdosti používat tzv. mikrotvrdoměry. Ty 
umožňovaly generovat s velkou přesností velice malá zatížení (jako hranice mezi mikro 
a makrotvrdostí se často uvádí zátěž o velikosti 2 N) a získávat tak nepatrné vtisky. 
Velikost reziduálního vtisku se proměřuje pomocí přesného optického mikroskopu. Jednou 
z nejpřesnějších konstrukcí je u nás užívaný Hanemannův mikrotvrdoměr (1940), který 
používá Vickersova či Knoopova indentoru. 

2.2.  Princip instrumentované vtiskové zkoušky 

S prudkým rozvojem tenkých vrstev ve druhé polovině 20. století a potřebou měřit 
mechanické vlastnosti malých objemů se i mikrotvrdoměry staly nedostatečné. Při velmi 
malých vtiscích totiž dochází k velkým chybám při měření jejich rozměrů, jelikož 
konvenční zkouška mikrotvrdosti vyžaduje přímé měření velikosti vtisku. Toto je také 
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problém při měření velmi elastických materiálů. Dalším problémem bylo aplikování velmi 
malých zátěžných sil na indentor tak, aby nedocházelo k ovlivnění odezvy tenké vrstvy 
substrátem. 

Na počátku 80. let 20 . století došlo k rozvoji nové, progresivní metody nazývané 
Depth Sensing Indentation, zkráceně DSI, pro níž byl zvolen český ekvivalent 
instrumentovaná zkouška tvrdosti [1]. Tato technika, která se řadí do nanoindentačních 
měření, umožňuje spolehlivě měřit lokální mechanické vlastnosti.  

Technika instrumentované zkoušky spočívá v kontinuálním záznamu velikosti 
aktuální zátěže působící na indentor a  jeho hloubky pod povrchem vzorku. Z těchto dat je 
možné sestrojit indentační křivku neboli graf závislosti zátěže na posunutí, viz obr. 2.1. 
Moderní nanoindentační techniky tedy umožňují určení průmětu kontaktní plochy na 
základě znalosti geometrie indentoru a změřené hloubky penetrace, tzv. indentační 
hloubky. Nanoindentory používají pro měření právě tuto metodu DSI. 

Při nanoindentačním měření se běžně dosahuje hloubek vtisků v řádu desítek až 
stovek nanometrů a velikosti zátěžných sil v řádech milinewtonů až mikronewtonů, 
přičemž rozlišení je v řádu µN a desetin nm. Zkoumané vzorky proto mohou být velmi 
malé a měření lze v mnoha případech považovat za nedestruktivní. 

 
Obr. 2.1 a) Příklad indentační křivky zátěž-posunutí 
b) Průběh velikosti zátěže na čase, upraveno z [18] 

2.3.  Indentační křivka 

Technika instrumentované zkoušky spočívá v detekci a záznamu velikosti aktuální 
zátěže a polohy indentoru. V první fázi této zkoušky dochází k řízenému zatěžování hrotu 
silou přesně definovanou rychlostí. Ve druhé části daného indentačního cyklu se naopak 
velikost zátěžné síly postupně zmenšuje. Této fázi se říká odlehčování. Mezi tyto dvě fáze 
se vkládá prodleva, během které je vzorek vystaven působení konstantní síly, což 
umožňuje studovat časově závislé děje jako creep neboli tečení. Z těchto dat je možné 
sestrojit indentační křivku neboli graf závislosti zátěže na posunutí, viz obr. 2.1. 

Rozborem indentační křivky lze získat mnoho informací o mechanických vlastnostech 
zkoumaného materiálu. Kromě indentační tvrdosti lze díky metodě DSI vyhodnotit 
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elastický modul [2, 3], koeficient deformačního zpevnění [4], závislost indentačního napětí 
na deformaci [5, 6], creep [7], fázové transformace, lomovou houževnatost a celou řadu 
dalších vlastností a parametrů [15]. Několik typů charakteristických indentačních křivek 
pro různé materiály lze vidět na obr. 2.2. Z něj lze vyčíst, že (a) diamantu podobné tvrdé 
vrstvy (DLC) jsou velmi elastické, oproti tomu u oceli (b) je patrná výrazná plastická 
deformace a s tím související větší reziduální vtisk. U křemíku (d) lze pozorovat fázová 
transformace ve fázi odlehčování a u safíru (e) jeho prasknutí během zatěžování. 

  

 
Obr. 2.2 Příklady indentačních křivek zátěž-posunutí pro vybrané materiály s charakteristickou 

odezvou na indentaci; převzato z [18] 
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3. Typy indentorů 

3.1.  Obecný popis indentoru 

Indentor neboli zkušební vnikací těleso je objekt z materiálu tvrdšího, než je materiál 
zkoumaného vzorku, který vniká do povrchu vzorku, přičemž má exaktně definované 
rozměry a geometrii. Pro výrobu indentoru se nejčastěji užívá diamant, další možností 
může být také safír, kubický nitrid boru nebo tvrzená ocel.  

Diamantový indentor je velice tvrdý, zároveň však velice křehký a proto může dojít 
k odštípnutí jeho části podél krystalografických rovin. Jeho další nevýhodou je omezená 
teplotní stabilita – při vysokoteplotní indentaci jej nelze užít do příliš vysokých teplot. 
Standardně se užívá do 400 °C v důsledku oxidace při vyšších teplotách. V praxi je třeba 
brát v úvahu také chemickou reaktivitu vzorku (např. obsah uhlíku ve vzorku) a indentoru, 
což opět může limitovat použitelnost diamantu i za nižších teplot. Nad tyto teploty se 
téměř výhradně užívá kubický nitrid boru [13]. Mechanické vlastnosti diamantu se kvůli 
krystalické struktuře liší v závislosti na orientaci diamantu vůči měřenému vzorku. Při 
analýze dat nanoindentačního měření se nejčastěji uvažuje hodnota Youngova modulu 
pružnosti E okolo 1140 GPa a hodnota Poissonova čísla  ν = 0,07 [17]. Indentor bývá 
vsazen do bloku nerezové oceli. 

Indentory se užíváním opotřebovávají a znečišťují, mohou se také objevit různé kazy 
a praskliny. Je proto důležité provádět jejich pravidelnou kontrolu. 

V praxi se dle své geometrie dělí indentory do dvou skupin na ostré a tupé, o nichž 
blíže pojednávají následující dvě podkapitoly. 

3.2.  Ostré indentory 

Ostré indentory obecně generují vyšší napětí než tupé. Používají se proto většinou pro 
zkoumání plastických vlastností materiálů. Mezi ostré indentory řadíme hroty pyramidální. 
Mezi nejvíce používané typy pyramidálních indentorů patří trojboký Berkovičův indentor 
a čtyřboký Vickersův indentor. Mezi dalšími užívanými je Knoopův indentor a Cube-
corner, což je roh krychle.  

Vickersův indentor má tvar čtyřboké pyramidy se čtvercovou základnou. Velikost jeho 
vrcholového poloúhlu je θ = 68°, díky čemuž je odpovídající indentační deformace 
identická s velikostí deformace při Brinellových zkouškách tvrdosti se sférickým 
indentorem. 

Berkovičův indentor má tvar trojboké pyramidy s podstavou ve tvaru rovnostranného 
trojúhelníku. U tohoto tvaru se dosáhne toho, že se tři plochy střetnou vždy v jednom bodu, 
na rozdíl od Vickersova indentoru, u něhož se v praxi nevyhneme dlátovitému charakteru. 
Přesto však není dokonale ostrý – poloměr křivosti reálného hrotu bývá okolo 150 nm. 
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Velikost vrcholového poloúhlu θ = 65,27° je zvolena tak, aby poměr velikosti průřezu 
a vzdálenosti od vrcholu byl stejný jako v případě Vickersova indentoru1.  

Knoopův indentor je ve tvaru čtyřboké pyramidy se dvěma různými velikostmi 
vrcholových poloúhlů. Měření dvou různých velikostí délky úhlopříček reziduálního vtisku 
se s výhodou využívá pro měření anizotropie. Původně byl používán pro měření velmi 
tvrdých materiálů kvůli snazšímu měření delší úhlopříčky v mělkých reziduálních vtiscích. 

Cube-corner umožňuje generovat ještě vyšší napětí pod indentorem než je tomu 
u ostatních hrotů, a to kvůli velmi malému vrcholovému poloúhlu. Využívá se zejména při 
hodnocení lomové houževnatosti. Vzhledem k jeho geometrii snadno podléhá opotřebení. 

Přehled schémat základním typů indentorů je na obr. 3.1. 

3.3.  Tupé indentory 

Tupé indentory jsou vhodnější pro zkoumání elastických vlastností. Mezi tupé 
indentory řadíme Brinellův sférický indentor a kuželovitý Rockwellův. Oba dva typy 
vykazují osovou symetrii.  

Obliba sférických indentorů roste, především kvůli tomu, že umožňují generovat nízká 
napětí a získat proto elastické a viskoelastické materiálové parametry bez ovlivnění 
nevratnými procesy. Na rozdíl od pyramidálních či kuželovitých indentorů umožňují 
sestrojit křivku indentačního napětí-deformace, jelikož napětí pod indentorem narůstá 
s rostoucí indentační hloubkou. Jsou vhodné pro měření měkkých materiálů, pro malé 
hloubky je vliv pile-up efektu zanedbatelný [9].  

Běžně se v praxi používají indentory s nominálním poloměrem do 200 µm. V praxi se 
často užívá indentor sféro-kónický pro jeho snazší upevnění. V tomto případě se pro 
indentaci používá pouze špička hrotu. 

 
Obr. 3.1 Přehled základních typů indentorů užívaných při nanoindentaci (a) Vickersův  

(b) Berkovičův (c) Knoopův (d) kužel (e) Rockwellův (f) sférický; převzato z [18] 

                                                
1 Dříve byla velikost vrcholového poloúhlu θ = 65,03°. Díky tomu byl poměr plochy povrchu vtisku 
k vzdálenosti od vrcholu stejný jako u Vickersova indentoru. Důvodem byla shoda s Vickersovou definicí 
tvrdosti. 



22 

4. Metody vyhodnocení nanoindentačních dat 

Základním cílem nanoindentace je získat z naměřených dat elastický modul a tvrdost 
vzorku. DSI měření spočívá v kontinuálním zaznamenávání aktuální zátěžné síly, působící 
na indentor, a indentační hloubky [1]. Této závislosti se říká závislost zátěž-posunutí, nebo 
také indentační křivka (Obr. 2.1). Na obr. 2.2 lze vidět typické indentační křivky pro různé 
typy materiálů. Z tvaru této křivky lze kromě výše zmíněných materiálových charakteristik 
vyšetřovat i celou řadu jevů, jako např. výskyt fázových transformací, praskání 
a delaminaci vrstev. Z tohoto důvodu je analýza této křivky hlavním předmětem zájmu 
instrumentované vtiskové zkoušky. Pro její analýzu byla vypracována celá řada metod. 

Metodou, která ilustruje vhodný přístup pro zpracování dat, je metoda Doernera 
a Nixe [1], která je představena v podkapitole 4.1. Další dvě metody, které umožňují 
přesnější analýzu, jsou metody Olivera a Pharra [8], resp. Fielda a Swaina [10, 11], 
uvedené v podkapitole 4.2, resp. 4.3. Všechny tyto metody jsou založeny na předpokladu 
elasto-plastického zatěžování, následovaném čistě elastickým odlehčováním.  

4.1.  Metoda Doernera a Nixe 

Doerner společně s Nixem [1] pozorovali, že při testech s Berkovičovým indentorem 
vykazovaly indentační křivky v počátečních fázích odlehčování lineární charakter pro 
velké množství materiálů (viz obr. 2.1 a 2.2). Na tuto část křivky použili rovnice pro 
plochý válcový razník za účelem určení velikosti kontaktní plochy. Pro svou analýzu 
uvažovali kuželovitý indentor a předpokládali, že skutečný pyramidální tvar má jen malý 
vliv na konečný výsledek. Dalším předpokladem bylo elasto-plastické zatěžování 
následované čistě elastickou odezvou materiálu během odlehčování.  

Při odlehčování z maximální zátěže lze považovat velikost kontaktní plochy za 
konstantní, přičemž se pouze zmenšuje indentační hloubka. Pro dané předpoklady má 
proto počáteční část odlehčovací křivky tvar přímky se směrnicí dP/dh, což je obdoba 
použití plochého válcového razníku. 

Rovnice pro elastickou odezvu materiálu při indentaci plochým razníkem má tvar 

 𝑃 = 2𝑎𝐸∗ℎ,   (4.1)  

kde a je poloměr kontaktního kruhu; pro případ válcového razníku je roven jeho poloměru, 
h je indentační hloubka. 

Derivací výrazu (4.1) podle hloubky h je výraz pro směrnici odlehčovací křivky 

 !"
!!
= 2𝑎𝐸∗ = 2𝐸∗ !

!
,   (4.2)  

kde A značí velikost plochy kontaktního kruhu. Pharr, Oliver a Brotzen došli k důležitému 
výsledku, a sice že rovnice (4.2) platí pro všechny osově symetrické indentory, tedy 
i kuželovitý indentor [8].  

Protože počáteční fáze odlehčování z maximální zátěžné síly  Pt má tvar přímky, lze 
její extrapolací až do nulové hodnoty zátěžné síly pomocí její směrnice dP/dh určit 
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hloubku ha a jejím odečtením od celkové hloubky ht získat kontaktní hloubku hc, která 
existuje při maximálním zatížení: 

 ℎ! = ℎ! −
!!

!" !!  
  .	  	   (4.3)  

Ze známosti kontaktní hloubky hc lze poté získat poloměr kontaktního kruhu a (1.8), 
resp. průmět kontaktní plochy A (1.9) a z nich dále určit indentační tvrdost H (1.13) 
a kombinovaný modul pružnosti E*  (4.2). 

4.2. Metoda Olivera a Pharra 

Metoda Olivera a Pharra [8] je postupem velmi podobná metodě Doernera a Nixe, viz 
kap. 4.1. Pro určení hloubky kontaktního kruhu ha a následně kontaktní hloubky hc (viz. 
rovnice (1.5), (1.6) a (1.8)) se, stejně jako v případě metody Doernera a Nixe, využívá 
směrnice dP/dh počáteční části odlehčovací křivky. Tato směrnice bývá označována jako 
kontaktní tuhost, značí se písmenem S. Protože se pro určení směrnice používá soubor 
několika bodů odlehčovací křivky (obvykle 98 % - 20 % z velikosti Pt), bývá tato metoda 
nazývána jako tzv. multiple-point unload method. Odvození tuhosti S pro sférický indentor 
o poloměru R je dáno derivací rovnice (1.7) a má tvar 

 𝑆 =
𝑑𝑃
𝑑ℎ = 2𝐸∗𝑅

!
!ℎ!

!
!  . (4.4)  

 
Obr. 4.1 Indentační křivka s vyznačenými veličinami vyskytujícími se při analýze Oliver-Pharr; 

upraveno z [17] 
 
Základním rozdílem oprotis předchozí metodě je tvar počáteční části odlehčovací 

křivky. Oliver a Pharr si všimli, že odezva materiálu při odlehčování není přesně lineární, 
ale dá se přesněji aproximovat pomocí mocninné funkce výrazem 

 𝑃 = 𝐶! ℎ − ℎ! !,	   (4.5)  

kde Ce a m jsou konstanty, hr je hloubka reziduálního vtisku.  
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Poté lze ukázat, že kontaktní hloubka hc měřená od celkové hloubky penetrace ht je 
dána výrazem 

 ℎ! = ℎ! − ε
𝑃!

𝑑𝑃 𝑑ℎ  ,  
(4.6)  

kde hodnota konstanty ε závisí na tvaru indentoru, přičemž pro sféru i Berkovičův 
indentor platí ε ≈ 0,75. 

Obdobně jako v případě metody Doernera a Nixe lze pomocí známé kontaktní hloubky 
hc určit tvrdost H (1.13) i a kombinovaný modul pružnosti E*  (4.2). Metoda Olivera a 
Pharra je nejčastěji používána při indentacích s Berkovičovým indentorem, avšak lze ji 
taktéž užít i při použití hrotu sférického. 

4.3.  Metoda Fielda a Swaina 

Metoda Olivera a Pharra, představená v kapitole 4.2, užívá pro určení kontaktní 
hloubky hc směrnici počáteční části odlehčovací křivky získanou pomocí souboru bodů 
této křivky. V alternativní metodě, navržené Fieldem a Swainem pro sférické indentory 
[10, 11], postačuje pro určení kontaktní hloubky hc znalost pouze jednoho bodu 
odlehčovací křivky, proto se jí říká také single-point unload method. Tuto metodu lze 
rovněž použít i pro jiné typy indentorů. 

 
Obr. 4.2 Schéma a) kontaktu mezi ideálně tuhým indentorem tvaru koule o poloměru R a rovným 

povrchem, b) indentační křivky s vyznačenými veličinami vyskytujícími se při analýze Field- 
Swain; upraveno z [17] 

 
Jelikož odlehčování z ht do hr je dle předpokladů elastické, pak z obr. 4.2 a 

rovnice (1.5) vyplývá, že kontaktní hloubka hc je závislá na celkové hloubce ht a hloubce 
reziduálního vtisku  to vztahem 

 ℎ! = ℎ! −
ℎ!
2 = ℎ! −

ℎ! − ℎ!
2 =

ℎ! + ℎ!
2  (4.7)  

Celková hloubka ht je získána indentačním měřením, hloubku hr je možné zjistit 
z naměřené síly a výchylky v bodě [hs, Ps] při částečném odlehčení Ps, viz (4.10). 
Vyjádřením z rovnice (1.7) obdržíme pro kontaktní hloubku he vztah 
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 ℎ! = ℎ! − ℎ! =
3
4𝐸∗

!
! 1

𝑅
!
!

𝑃!
!
!.   (4.8)  

Obdobně pro hloubku hs-hr 

 ℎ! − ℎ! =
!
!!∗

!
! !

!
!
!
𝑃!!/!, (4.9)  

kde Ps je velikost zátěžné síly při částečném odlehčení, většinou v rozmezí 50 % až 60 % 
velikosti Pt. 

Podělením rovnic (4.8) a (4.9) a jejich úpravou obdržíme vztah pro hr 

 ℎ! =
ℎ! 𝑃!/𝑃!

!
! − ℎ!

𝑃!/𝑃!
!
! − 1

.   (4.10)  

Tímto způsobem je tedy možné určit kontaktní hloubku hc (4.7) a také velikost 
elastického posunutí he (4.8). Ze známé geometrie hrotu lze proto určit velikost poloměru 
kontaktního kruhu a (1.8), tedy také tvrdost H z rovnice (1.13) a modul pružnosti E* ze 
vztahu (1.7), přičemž za velikost síly P se dosadí naměřená hodnota Pt. 
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5. Parazitní efekty a metody korekce nanoindentačního měření 

Nanoindentační měření je v praxi spojené s celou řadou jevů, které je nutné pro 
korektní analýzu korigovat [12]. Tyto jevy lze v zásadě dělit do dvou skupin podle toho, 
zda se týkají nanoindentačního přístroje a experimentálních podmínek, nebo zda jsou 
spojené s vlastnostmi zkoumaného materiálu. Do první kategorie se řadí např. poddajnost 
přístroje, environmentální změny během testování, odchylky od ideální geometrie 
indentoru nebo určení počátečního bodu dotyku [13, 14, 15, 16]. Ve druhé kategorii jde 
zejména o parazitní efekt pile-up, resp. sink-in, dále také vliv velikosti vtisku, jakost 
povrchu vzorku, popř. při zkoumání tenkých vrstev také vliv substrátu [14, 21, 22]. 

O některých těchto jevech pojednávají následující podkapitoly.  

5.1.  Tepelný drift a creep  

V praxi se během nanoindentačního měření projevují dva typy tzv. driftového 
chování [15]. Prvním z nich je creep neboli časově závislá deformace materiálu vzorku 
v důsledku tečení materiálu. Přítomnost creepu se projevuje narůstáním indentační hloubky 
i přes to, že nedochází ke zvětšování zátěžné síly. Tento efekt může výrazně ovlivnit tvar 
indentační křivky při počáteční fázi odlehčování, což ve výsledku způsobí špatné 
vyhodnocení kontaktní tuhosti vzorku S a tedy např. i elastického modulu E*, viz. kap. 4.1 
a 4.2. Jelikož povaha creepu má exponenciální závislost, stačí obvykle vložit mezi fázi 
zatěžování a odlehčování určitý časový interval, při kterém se ponechá na vzorek působí 
konstantní síla. Creep se typicky vyskytuje u materiálů vykazující velké plastické 
deformace, jakými jsou např. kovy nebo polymery. 

Druhým typem driftového chování je tepelný drift,  který je způsobený teplotní 
roztažností vzorku i indentoru. V praxi se proto vždy při výměně vzorku nebo indentoru 
čeká alespoň 20 minut na dosažení tepelné rovnováhy. 

5.2.  Poddajnost přístroje 

Senzor, registrující hloubku penetrace indentoru do vzorku, zaznamenává také 
jakékoli další výchylky přístroje, objevující se v důsledku reakce sil během zátěže, viz 
obr. 5.1 na následující straně. Patří zde např. vychýlení zatěžovacího rámu, které je úměrné 
velikosti aplikované zátěže. Pro korekci se proto zavádí poddajnost přístroje Cf, která 
v sobě zahrnuje poddajnost zatěžovacího rámu a uchycení vzorku. Poddajnost materiálu 
indentoru je zahrnuta v kombinovaném modulu pružnosti E*. 

Korigovanou hloubku h´ pak lze vyjádřit jako 

 ℎ′ = ℎ − 𝐶!𝑃, (5.1)  

kde h je naměřená hloubka, CfP je vychýlení přístroje při působení síly P. 
Pro celkovou poddajnost dh/dP pak platí, že je součtem poddajnosti přístroje Cf 

a převrácené hodnoty kontaktní tuhosti vzorku S. Pro sférický indentor proto platí vztah 
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𝑑ℎ
𝑑𝑃 =

1
2𝐸∗𝑅!/!

1

ℎ!
!
!

+ 𝐶! .	   (5.2)  

Velikost poddajnosti přístroje Cf se většinou pohybuje v rozmezí od 0,3 mm/mN 
do 0,5 mm/mN. 

 
Obr. 5.1 Znázornění poddajnosti přístroje Cf a její vliv na celkovou poddajnost dh/dP; upraveno 

z [17] 

5.3.  Tvarová funkce hrotu 

Kontaktní rovnice, navržené pro vyhodnocení naměřených dat a představené 
v kapitole 1, předpokládají ideální geometrii hrotu. V praxi se však tvar hrotu od toho 
ideálního liší a to zejména na jeho špičce [12]. Pro analýzu dat je nezbytné použít korekci, 
jelikož chyby, způsobené nesprávným tvarem indentoru, patří mezi největší. Tato korekce 
se může vztahovat přímo na závislost poloměru hrotu R(hc) na kontaktní hloubce hc, nebo 
na velikost průmětu kontaktní plochy A(hc), taktéž v závislosti na kontaktní hloubce. Této 
druhé metodě se říká Diamond Area Function – DAF. Velikost kontaktní plochy je 
obvykle dána matematickou funkcí ve tvaru 

 𝐴 = 𝐶!ℎ!! + 𝐶!ℎ! + 𝐶!ℎ!
!/! + 𝐶!ℎ!

!/! +   …  , (5.3)  

kde první výraz reprezentuje plochu ideálního tvaru pyramidálních indentorů. 
V praxi se zjištění skutečného tvaru hrotu provádí nejčastěji nepřímou metodou, která 

spočívá v sérii indentačních měření, lišících se ve velikosti maximální zátěžné síly, na 
kalibračních vzorcích, u nichž je znám jejich Youngův modul pružnosti E, nezávislý na 
indentační hloubce, a Poissonova konstanta ν. Nejběžnějším kalibračním materiálem je 
křemenné sklo (fused silica). Důvodem pro jeho časté využití ke kalibraci jsou jeho 
vlastnosti, mezi něž patří homogenita, izotropie, vysoká elastičnost a čistota, vysoká jakost 
povrchu a v neposlední řadě též dobře známé hodnoty Youngova modulu pružnosti 
E = 72 GPa a Poissonovy konstanty ν = 0,17. 
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5.4.  Pile-up a Sink-in 

Rovnice elastického kontaktu předpokládají, že kontaktní kruh je pod povrchem 
vzorku. Tomuto jevu se říká sink-in. V závislosti na poměru E/H daného materiálu se však 
při plastických deformacích může objevit i jiný efekt, při němž je materiál deformován 
směrem nahoru. Tomuto jevu, kdy se materiál hromadí okolo indentoru, se říká pile-up. 
V prvním případě je kontaktní hloubka menší než celková indentační hloubka (hc<ht), ve 
druhém je situace opačná, jak lze vidět na obr. 5.2. V případě pile-up efektu je velikost 
kontaktní plochy větší, což znamená, že výsledkem použití kontaktních rovnic bude vyšší 
elastický modul a tvrdost materiálu vzorku, než jsou ve skutečnosti [22]. K výskytu pile-up 
jevu dochází zejména u plastických materiálů, ale objevuje se i u řady jiných materiálů. 
Pile-up efektu se lze vyhnout použitím sférického indentoru a malých indentačních 
hloubek [9, 12]. 

Zatím není užívaná žádná jednotná metoda, která by efekt pile-up nějakým způsobem 
korigovala. Jednou z možností je měřit kontaktní plochu pomocí mikroskopu atomárních 
sil (AFM) nebo skenovacím elektronovým mikroskopem (SEM).  

 
Obr. 5.2 Parazitní efekty související s deformací povrchu okolo indentoru:  

a) pile-up, b) sink in; převzato z [18] 
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6. Praktická část 

Šestá kapitola se v první části zabývá popisem použitého experimentálního zařízení, 
nastavením experimentálních parametrů a popisem použitých vzorků; ve druhé části je 
představena použitá kalibrace tvaru hrotu; třetí a čtvrtá část již ukazuje konkrétní výsledky 
indentačních měření na použitých vzorcích, které byly analyzovány metodami Field-Swain 
a Oliver-Pharr, uvedených v kapitole 4.2 a 4.3. 

6.1.  Popis zkoumaných vzorků a experimentálního zařízení 

Měření mechanických vlastností probíhalo pomocí přístroje Nanotest® NTX od 
společnosti Micromaterials LTD, který se nachází ve Společné laboratoři optiky při 
Univerzitě Palackého v Olomouci. Tento měřící přístroj umožňuje pomocí 
nanoindentačních technik získat informace o tvrdosti a kombinovaném modulu pružnosti  
zkoumaného vzorku [2, 3], jeho lomové a únavové vlastnosti a řadu dalších [4, 5, 6, 16]. 
Schéma přístroje lze vidět na obr. 6.1. 

 

 

Obr. 6.1 Schéma přístroje NanoTest® NTX pro instrumentovanou vtiskovou zkoušku, převzato 
z [18] 
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Indentor se nachází v horizontální poloze a je připevněn k vertikálnímu keramickému 
kyvadlu. Pohyb kyvadla způsobuje přitahování cívky, která se nalézá v horní části, 
k permanentnímu magnetu v důsledku protékání proudu touto cívkou. Otáčení kyvadla je 
umožněno speciálním čepem, který umožňuje pohyb s minimálním třením. Informace 
o vychýlení indentoru jsou získány pomocí proměnné kapacity měřícího kondenzátoru.  

Celý měřící systém je umístěn na antivibračním stole v uzavřené komoře, která 
umožňuje provádět měření za dobře definované teploty a vlhkosti. 

Pro měření byl použit diamantový Rockwellův sférokónický hrot o poloměru 
s nominální hodnotou R = 10 µm. Měření byly provedeny metodou DSI (Depth Sensing 
Indentation) a naměřená data byla vyhodnocena metodou Field-Swain a Oliver-Pharr. 

V této bakalářské práci byly zkoumány mechanické vlastnosti (elastický modul E 
vyjádřený z rovnic (1.2) a (1.7) a indentační tvrdost H daná rovnicí (1.13)) pěti 
následujících vzorků: křemenné sklo (dále označováno jako fused silica) Schott Lithosil®, 
dva typy optických skel- sodnovápenaté sklo s-LAL 9 a borosilikátové Schott BK7, 
polykrystalický titan a polykrystalický wolfram. Vzorky byly fixovány pomocí speciálního 
vosku na duralové držáky. 

Měření jednotlivých vtiskových zkoušek proběhlo za pokojové teploty a relativní 
vlhkosti vzduchu 45 %; vzdálenost jednotlivých vtisků byla volena tak, aby nedocházelo 
k ovlivnění nového měření sousedním reziduálním vtiskem. Tato hodnota činila 100 µm. 
V případě metody Field-Swain byla  provedena 3 měření pro 3 rozsahy zátěžných sil 
(1 mN–10 mN, 10 mN–100 mN, 100 mN–200 mN), přičemž došlo celkem 10krát 
k odlehčení na 60 % nejvyšší zátěžné síly a následnému zatížení stále v jednom místě, a to 
v každém ze tří rozsahů zátěžných sil. V tomto případě tedy proběhlo vždy 10 indentací 
s odlehčením v jednom místě. V případě metody Oliver-Pharr došlo k 30 měřením, které 
byly provedeny v intervalu zátěžných sil 1 mN–200 mN. Měření se opakovaly dvakrát. 
Zatěžování i odlehčování trvalo v obou použitých postupech 20 s, časová prodleva při 
maximální zátěžné síle Pt i při částečném odlehčení Ps byla 10 s. Každé měření proběhlo 
na jiném místě. 

 Již do experimentálních parametrů byla zahrnuta korekce na posunutí samotného 
indentačního přístroje v důsledku reakčních sil při zatěžování. Velikost použité poddajnosti 
přístroje byla Cf = 0,3689 nm/mN. Započtení korekce na termální drift bylo možné díky 
vložené periodě 60 s při odlehčení. Protože z počátku převládá creep, nebylo prvních 40 %  
takto získaných dat použito.  

 

6.2.  Kalibrace indentoru 

V různých materiálech se lze dočíst o několika způsobech kalibrování indentoru 
[9, 14, 15]. V této práci byly použity dvě nepřímé metody využívající kalibračního vzorku 
fused silica (E = 72 GPa, ν = 0,17), získané výsledky jsou porovnány níže. Při použití 
metody Field-Swain byla užita korekce vztahující velikost poloměru hrotu R k elastické 
hloubce he. Důvodem je jednoduchost získání závislosti poloměru hrotu na této hloubce, 
která vyplývá přímo z rovnice (1.7) při použití kalibračního vzorku o známém elastickém 
modulu E nezávislého na hloubce. Použitá data sestávala ze tří souborů měření. Z dat 



31 

naměřených druhou metodou (Oliver-Pharr) byla díky platnosti vztahu (4.6) získána 
závislost poloměru na aktuální kontaktní hloubce hc. Naměřená data sestávala ze dvou sad 
měření. 

Zpracování veškerých dat probíhalo v softwaru Microsoft Excel® 2011, Wolfram 
Mathematica® 9 a také přímo i v softwaru od společnosti Micromaterials NanoTest® 
Platform Three. 

Obr. 6.2 ukazuje získané kalibrační funkce pro sférokónický hrot Rockwell nominální 
hodnoty 10 µm. Tato hodnota je v obrázku vyznačena černou čarou. Závislost poloměru R 
na elastické hloubce he vyjadřuje modrá křivka, což je polynom třetího stupně získaný 
lineární regresí v softwaru Wolfram Mathematica® 9. Závislost poloměru R na kontaktní 
hloubce hc udává červená křivka, reprezentující též polynom třetího stupně. Pro vzájemné 
srovnání obou přístupů je poloměr vynesen v závislosti na maximální hloubce přepočtené 
z he v případě metody Field-Swain a hc v případě Oliver-Pharr. 

Z grafu lze vidět, že pro malé hloubky je indentor plošší a má proto větší poloměr (cca 
11,9 µm, resp. 11,3 µm), což je velice pravděpodobně způsobeno jeho opotřebením; pro 
hloubky nad 600 nm je jeho efektivní poloměr asi 8,3 µm (Field-Swain), resp. 8 µm 
(Oliver-Pharr), což činí odchylku 17 %, resp. 20 % od ideální hodnoty. 

 

 
Obr. 6.2 Srovnání dvou použitých kalibrací získaných při přístupu Field-Swain (modrá křivka) a 

Oliver-Pharr (červená křivka), černě je zaznačen ideální poloměr R = 10 µm 
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6.3.  Analýza experimentálních dat pomocí metody Field-Swain 

Analýza dat v případě metody Field-Swain probíhala v softwaru Microsoft Excel® 

2011, jelikož software NanoTest® Platform Three od firmy Micromaterials neumožňuje při 
použití této metody vložit jiný než konstantní poloměr hrotu a z tohoto důvodu je analýza 
experimentálních dat pomocí metody Field-Swain v tomto programu silně omezena. 

Pro analýzu naměřených dat byly použity pouze indentační křivky standardního tvaru; 
všechny ostatní, které se nějakým způsobem odchylovaly, nebyly při analýze uvažovány, 
viz obr. 6.3.  

Výsledkem analýzy indentačních křivek je kombinovaný modul pružnosti E* (1.7) 
a střední kontaktní tlak pm (1.13). Kombinovaný modul pružnosti E* byl následně převeden 
dle vzorce (1.2) pomocí známých hodnot Poissonovy konstanty vzorku ν, indentoru νi a 
Youngova modulu pružnosti indentoru Ei na Youngův modul pružnosti vzorku E, který je 
uváděn ve všech výsledcích. Ve všech dále uváděných mechanických veličinách (E, H) 
jsou ve výsledcích uvedeny střední hodnoty a směrodatné odchylky počítané vždy nejméně 
ze dvou, častěji však ze tří souborů nezávislých měření po deseti indentacích. 

 

 
Obr. 6.3 Ukázka standardního a nestandardního tvaru indentační křivky pro případ optického 

skla N-BK7. 
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6.3.1. Fused silica 
Sada tří měření, na kterých byla ověřována tvarová funkce hrotu, byla provedena na 

jiném vzorku fused silica, než na kterém byla provedena kalibrace. Typická indentační 
křivka v elastické oblasti  je na obr. 6.4. Výsledky z této sady měření jsou na obr. 6.5–6.7. 

 
Obr. 6.4 Indentační křivka s deseti segmenty částečného odlehčení 60 % pro analýzu metodou 

Field-Swain v rozmezí zátěžných sil 10 mN–100 mN, kalibrační vzorek fused silica. 

Na obr. 6.5 lze vidět celkový graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na 
indentační hloubce h  pro tři rozmezí zátěžných sil (měření dohromady pokryla interval 
1 mN–200 mN). Nominální hodnota Youngova modulu pružnosti E je dle katalogového 
listu rovna 72,0 GPa při pokojové teplotě, přičemž Poissonova konstanta má hodnotu 0,17 
(viz příloha A). Hodnota naměřená pomocí Berkovičova indentoru je (72,1 ± 0,7) GPa.  
Naměřené hodnoty elastického modulu postupně s narůstající hloubkou mírně klesají a  pro 
hloubky nad cca 100 nm jsou již téměř konstantní. Pro první interval zátěžných sil od 
1 mN do 10 mN (dále jen jako „interval I“) je výsledná hodnota (76,6 ± 4,2) GPa, ve 
druhém intervalu 10 mN–100 mN (dále jako „interval II“) již (73,3 ± 1,2) GPa a ve třetím 
intervalu 100 mN–200 mN („interval III“) byly naměřené hodnoty (72,2 ± 0,7) GPa. 
Výsledky dobře souhlasí s referenční hodnotou. 

Na obr. 6.6 lze vidět graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, složený 
ze všech tří intervalů zátěžných sil (interval I–III). Z něj lze vyčíst, že při působení malých 
zátěží stoupá velikost indentačního napětí pm strmě, postupně však dochází k poklesu, 
přičemž by pro vyšší hodnoty mělo dojít k ustálení na konstantní hodnotu. 

Sférické indentory umožňují generovat nízká napětí a získat proto přechod mezi 
elastickou a plastickou oblastí a sestrojit graf indentačního napětí-deformace. Na obr. 6.7 
je celkový graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro 
interval I–III. Z tohoto grafu lze ověřit elastický modul E vypočtený výše na základě 
lineární regrese při malých napětích. Na grafu je směrnice vyznačena zeleně a odpovídá 
hodnotě E = 71,6 GPa, což je hodnota velmi přesná. Při indentaci jsme se omezili na zátěž 
200 mN, napětí při této hodnotě stále ještě narůstalo, přičemž indentační tvrdost H 
dosahovala hodnot (9,2 ± 0,3) GPa. Hodnota naměřená pomocí Berkovičova indentoru je 
(9,2 ± 0,2) GPa. 
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Obr. 6.5 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek fused 

silica při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.6 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek fused silica při použití 

metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.7 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek fused 

silica při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, zeleně je 
vyznačena směrnice udávající Youngův modul pružnosti vzorku E = 71,6 GPa. 
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6.3.2. N-BK7 
Dalším vzorkem, na kterém byla provedena sada tří měření, bylo borosilikátové sklo 

Schott N-BK7®. Typická indentační křivka získaná v elastické oblasti je na obr. 6.8. 
Získané výsledky z této sady měření jsou na obr. 6.9 - 6.11. 

 
Obr. 6.8 Indentační křivka s deseti segmenty částečného odlehčení 60 % pro analýzu metodou 

Field-Swain v rozmezí zátěžných sil 10 mN–100 mN, vzorek N-BK7. 

Na obr. 6.9 lze vidět celkový graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na 
indentační hloubce h  pro intervaly zátěžných sil I–III. Nominální hodnota Youngova 
modulu pružnosti E je dle katalogového listu  rovna 82,0 GPa při pokojové teplotě, 
přičemž Poissonova konstanta má hodnotu 0,206 (viz příloha B). Hodnota určená 
Berkovičovým hrotem je (83,1 ± 1,1) GPa. Hodnoty elastického modulu se s určitým 
rozptylem pohybují okolo konstantní hodnoty 83 GPa, přičemž tento rozptyl je pro menší 
hloubky výraznější. Pro interval I je výsledná hodnota (87,9 ± 6,9) GPa, v intervalu II 
(82,7 ± 1,3) GPa a ve třetím intervalu byly naměřeny hodnoty (82,7 ± 1,0) GPa. Tyto 
výsledky velmi dobře korespondují s nominální hodnotou E = 82,0 GPa . 

Na obr. 6.10 lze vidět celkový graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, 
složený dohromady ze intervalů zátěžných sil I–III. Na rozdíl fused silica je patrné, že při 
silách 200 mN se střední kontaktní tlak již blíží konstantní hodnotě okolo 8 GPa.  

Na obr. 6.11 je celkový graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní 
deformaci ε pro interval I–III. Je důležité poukázat, že data z obr. 6.11 reprezentují oblast 
elastickou, elasto-plastickou tak i plně rozvinutou plastickou oblast a prokazují tedy, že 
metoda Field-Swain funguje velice dobře ve všech těchto třech režimech.  Směrnice 
vyznačená v grafu zeleně odpovídá hodnotě E = 78,2 GPa, což je o méně než 6 % nižší než 
nominální. Hodnota indentační tvrdosti H dosahuje (8,1 ± 0,3) GPa pro poslední tři zátěžné 
síly. V případě Berkovičova indentoru je tato hodnota (7,8 ± 0,1) GPa. 
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Obr. 6.9 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek N-BK7 

při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.10 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek N-BK7 při použití 

metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.11 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek N-BK7 

při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, zeleně je vyznačena 
směrnice udávající Youngův modul pružnosti vzorku E = 78,2 GPa. 
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6.3.3. s-LAL 9 
Dalším vzorkem, na kterém byla provedena  další sada 3 nezávislých měření, bylo 

optické sklo s-LAL 9®. Typická indentační křivka pro zátěžné síly 10 mN–100 mN při 
60% odlehčení je na obr. 6.12. Získané výsledky z této sady měření jsou na obr. 6.13–6.15. 

 
Obr. 6.12 Indentační křivka s deseti segmenty částečného odlehčení 60 % pro analýzu metodou 

Field-Swain v rozmezí zátěžných sil 10 mN–100 mN, vzorek s-LAL 9. 

Z grafu závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h  pro 
intervaly zátěžných sil I–III, který je na obr. 6.13, lze vidět, že hodnoty elastického modulu 
se s určitým rozptylem pohybují okolo hodnoty 110 GPa, přičemž tento rozptyl je opět pro 
menší hloubky výraznější. To značí, že pro velmi malé hloubky je kalibrace méně přesná a 
protože velikosti elastického modulu pro tyto hloubky vychází větší, plyne z rovnice (1.7), 
že reálná hodnota poloměru R pro tyto hloubky bude ještě větší než 12 µm.. Nominální 
hodnota Youngova modulu pružnosti E pro vzorek s-LAL 9 je dle katalogového listu rovna 
107,5 GPa při pokojové teplotě, přičemž Poissonova konstanta má hodnotu 0,287 (viz 
příloha C). Hodnota určená pomocí Berkovičova indentoru je (113,2 ± 3,2) GPa. Pro 
interval I je výsledná hodnota (114,8 ± 5,1) GPa, v intervalu II (108,8 ± 2,1) GPa a ve 
třetím intervalu byly naměřeny hodnoty (111,5 ± 0,9) GPa. Tyto hodnoty jsou asi o 1,2 % 
až o 6,5 % vyšší, než udává katalogový list; v porovnání s hodnotami získanými při 
indentaci Berkovičovým hrotem jsou srovnatelné. 

Na obr. 6.14 lze vidět celkový graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, 
složený dohromady ze intervalů zátěžných sil I–III. Lze z něj např. vyčíst, že při zátěži cca 
100 mN došlo v materiálu k prasknutí.  

Na obr. 6.15 je celkový graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní 
deformaci ε pro interval I–III. Z grafu je ještě patrnější skoková změna způsobená 
praskáním materiálu. Směrnice vyznačená v grafu zeleně odpovídá hodnotě 
E = 101,1 GPa, což je hodnota o 6 % nižší než nominální. Indentační tvrdost H dosahuje 
hodnot (9,0 ± 0,2) GPa pro poslední tři zátěžné síly. Tato hodnota je mírně nižší než 
v případě Berkovičova indentoru, kdy byla určena indentační tvrdost H (9,9 ± 0,3) GPa. 
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Obr. 6.13 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek s-

LAL 9 při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.14 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek s-LAL 9 při použití 

metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.15 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek s-

LAL 9 při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, zeleně je 
vyznačena směrnice udávající Youngův modul pružnosti vzorku E = 100,1 GPa. 
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6.3.4. Titan 
Čtvrtým vzorkem, na kterém byla provedena další sada 3 nezávislých měření, byl 

zástupce kovů – objemový, polykrystalický titan (dále jako „Ti-bulk“).  Typická indentační 
křivka pro zátěžné síly 10 mN–100 mN při 60% odlehčení je na obr. 6.16. Je patrné, že 
kovy se deformují plasticky již při menších silách. Získané výsledky z této sady měření 
jsou na obr. 6.17–6.19. 

 
Obr. 6.16 Indentační křivka s deseti segmenty částečného odlehčení 60 % pro analýzu metodou 

Field-Swain v rozmezí zátěžných sil 10 mN–100 mN, vzorek Ti-bulk. 

Na obr. 6.17 lze vidět celkový graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na 
indentační hloubce h  pro intervaly zátěžných sil I–III. Nominální hodnota Youngova 
modulu pružnosti E pro polykrystalický objemový titan je 120,2 GPa při pokojové teplotě, 
s Poissonovou konstantou rovnou 0,32 [23]. Hodnoty elastického modulu se pohybují v 
rozmezí od 100 GPa do 120 GPa. Pro interval I je výsledná hodnota (112,1 ± 4,0) GPa, 
pro interval II (108,6 ± 3,9) GPa a ve třetím intervalu byly naměřeny hodnoty 
(106,9 ± 3,1) GPa. Tyto hodnoty jsou asi o 6,7 % - 10,8 % nižší než udává reference. Tyto 
hodnoty jsou nižší také v případě porovnání s Berkovičovým hrotem, kdy naměřená 
hodnota elastického modulu  je (119,7 ± 2,3) GPa. 

Na obr. 6.18 lze vidět celkový graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, 
složený dohromady ze intervalů zátěžných sil I–III. Je patrné, že již pro velmi malé zátěže 
dosahují hodnoty kontaktního tlaku hodnot blízkých maximální hodnotě a je tedy rozvinuta 
plastická oblast. To znamená, že aby bylo možno z grafu na obr. 6.19, který udává 
závislost indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro interval I–III, získat 
velikost modulu a tedy směrnici tečny, museli bychom měřit s ještě menšími silami. To by 
si ale zase žádalo novou, přesnější kalibraci indentoru pro takto malé hloubky. Z tohoto 
důvodu není do grafu směrnice udávající modul pružnosti vůbec zaznačena. Hodnota 
indentační tvrdosti H se pohybuje v rozmezí 1,5 GPa–1,7 GPa ve větším  intervalu zátěží a 
je srovnatelná s hodnotou (1,8 ± 0,3) GPa určenou pomocí Berkovičova indentoru. 
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Obr. 6.17 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek Ti-

bulk při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.18 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek Ti-bulk při použití 

metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.19 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek Ti-bulk 

při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, směrnice udávající 
Youngův modul pružnosti vzorku E nemohla být v tomto případě sestrojena. 
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6.3.5. Wolfram 
Pátým vzorkem, na kterém byla provedena další sada 3 měření, byl další zástupce 

kovů – objemový, polykrystalický wolfram (dále také jako „W-bulk“). Typická indentační 
křivka pro zátěžné síly 10 mN–100 mN při 60% odlehčení je na obr. 6.20. Znovu je patrná 
výrazná plastická deformace jako v případě titanu. Výsledky z této sady měření jsou na 
obr. 6.21–6.23. 

 
Obr. 6.20 Indentační křivka s deseti segmenty částečného odlehčení 60 % pro analýzu metodou 

Field-Swain v rozmezí zátěžných sil 10 mN–100 mN, vzorek W-bulk. 

Z grafu závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h  pro 
intervaly zátěžných sil I–III na obr. 6.21 vyplývá, že střední hodnota elastického modulu je 
pro interval I (322,8 ± 30,0) GPa, pro interval II (333,6 ± 14,6) GPa a pro inderval III 
(307,5 ± 16,7) GPa. Nominální hodnota Youngova modulu pružnosti E pro polykrystalický 
objemový titan se pohybuje okolo 120 GPa při pokojové teplotě, Poissonova konstanta má 
hodnotu 0,28 [24, 25]. V případě Berkovičova indentoru je stanovená hodnota 
(414,2 ± 25,3) GPa.  Naměřené hodnoty jsou v tomto případě asi o 18 %–26 % nižší než 
udává reference. 

Z obr. 6.22 znázorňující graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P opět 
vyplývá, že už pro velmi malé zátěže dosahují hodnoty kontaktního tlaku hodnot blízkých 
maximální hodnotě. Již pro zátěž 10 mN je střední kontaktní tlak pm roven již cca 80 % 
indentační tvrdosti H (5,0 ± 0,1) GPa.  Berkovičovým indentorem stanovená hodnota je 
(6,1 ± 0,7) GPa. Abychom mohli zjistit velikost elastického modulu pomocí grafu 
indentační napětí-deformace, museli bychom opět začít měřit s menšími silami. Přitom by 
bylo též potřeba přesnější kalibrace pro malé indentační hloubky, podobně jako u titanu.  
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Obr. 6.21 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek W-

bulk při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.22 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek W-bulk při použití 

metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.23 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek W-bulk 

při použití metody Field-Swain a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, směrnice udávající 
Youngův modul pružnosti vzorku E nemohla být v tomto případě sestrojena. 
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6.4. Analýza experimentálních dat pomocí metody Oliver-Pharr 

Analýza dat v případě metody Oliver-Pharr probíhala především v softwaru 
NanoTest® Platform Three od firmy Micromaterials. V tomto případě již program 
umožňuje vložit tvar funkce DAF (tedy závislosti průmětu plochy A na kontaktní hloubce 
hc) až do polynomu pátého stupně s přesností na 8 desetinných míst. Pro analýzu 
naměřených dat byly opět užity pouze indentační křivky standardního tvaru, viz obr. 6.3. 
Výsledkem analýzy indentačních křivek je kombinovaný modul pružnosti E* (4.1) a střední 
kontaktní tlak pm (1.13). Kombinovaný modul pružnosti E* byl následně převeden dle 
vzorce (1.2) pomocí známých hodnot Poissonovy konstanty vzorku ν, indentoru νi a 
Youngova modulu pružnosti indentoru Ei na Youngův modul pružnosti vzorku E, který je 
uváděn ve všech výsledcích.   

Ve všech dále uváděných materiálových parametrech (E, H) jsou ve výsledcích 
uvedeny střední hodnoty a směrodatné odchylky počítané vždy ze dvou souborů 
nezávislých měření při deseti různých zátěžích. 

Pro analýzu odlehčovací křivky byla volena aproximace mocninou funkcí, přičemž se 
analyzovala data v rozmezí 97 %–40 %. Důvodem pro použití tohoto intervalu byla 
mnohem spolehlivější aproximace odlehčovací části indentační křivky ve srovnání se 
standardními 99 %–20 %.Velikost použité poddajnosti přístroje byla Cf = 0,3689 nm/mN, 
velikost parametru ε = 0,75. Jako DAF byla vložena obecná funkce, kterou byl polynom 
třetího stupně:  

 DAF   =   11275,2  –   15,3275  ℎ!   +   0,0289275  ℎ!! − 0,0000254635  ℎ!!  . (6.1)  
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6.4.1. Fused silica 
Na tomto vzorku byla provedena sada dvou měření. Z těchto měření byla provedena 

kalibrace, jejímž výsledkem je DAF (rovnice 6.1). Pro ověření správnosti kalibrace byly 
znovu tyto data analyzovány v softwaru Nanotest®. Typické indentační křivky, z nichž lze 
vyčíst, že daný materiál je velmi elastický a podléhající proto minimální plastické 
deformaci, jsou zaznačena do grafu na obr. 6.24. Výsledky těchto měření jsou zobrazeny 
na obr. 6.25–6.27. 

 
Obr. 6.24 Ukázka tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN 

a 200 mN na vzorku fused silica, metoda Oliver-Pharr. 

Na obr. 6.25 je graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h  
pro tři rozmezí zátěžných sil, dohromady pokrývajících interval 1 mN–200 mN. Naměřené 
hodnoty elastického modulu jsou: pro první interval zátěžných sil je výsledná hodnota 
(73,6 ± 2,4) GPa, pro druhý interval (72,6 ± 0,7) GPa a pro třetí interval (73,0 ± 0,3) GPa. 
Naměřené hodnoty se liší maximálně o 2,2 % od nominální hodnoty a v porovnání s daty 
analyzovanými metodou Field-Swain je dosaženo hodnot ještě bližších k nominální 
hodnotě a s menší směrodatnou odchylkou.  

Na obr. 6.26 je graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, složený ze 
všech tří intervalů zátěžných sil (interval I–III). Při srovnání s obr. 6.6 lze vidět, že oba 
průběhy jsou velmi podobné. 

Srovnáním grafů závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε na 
obr. 6.27 a obr. 6.7 lze říci, že při daných hodnotách zátěže kontaktní tlak stále roste 
v obou případech. V případě na obr. 6.27 však pro poslední tři zátěže dosahuje již hodnoty 
(9,7 ± 0,2) GPa, přesto však stále nedochází k saturaci. Jedním z faktorů může být menší 
velikost poloměru a tedy i průmětu plochy, která vystupuje v definici indentační tvrdosti 
(1.13), než v případě metody Field-Swain. Velikost elastického modulu určeného pomocí 
směrnice ke grafu funkce odpovídá hodnotě E = 72,1 GPa a odpovídá nominální hodnotě 
za pokojové teploty.  
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Obr. 6.25 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek fused 

silica při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.26 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek fused silica při 

použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.27 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek fused 

silica při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, zeleně je 
vyznačena směrnice udávající Youngův modul pružnosti vzorku E = 72,1 GPa. 
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6.4.2. N-BK7 
Dalším vzorkem, na kterém byla provedena sada dvou nezávislých měření, bylo 

borosilikátové sklo Schott N-BK7®. Na obr. 6.28 lze vidět ukázku tří vybraných indentačních 
křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN a 200 mN. Výsledky této sady měření jsou ukázány 
na obr. 6.29–6.31. 

 
Obr. 6.28 Ukázka tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN a 

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

Na obr. 6.29 je graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h  
pro intervaly zátěžných sil I–III. Výsledný Youngův modul pružnosti odpovídá 
předpokladům, přičemž se drží na konstantní hodnotě okolo 84 GPa – 87 GPa. Naměřené 
hodnoty jsou: pro interval I (87,0 ± 2,5) GPa, v intervalu II (86,7 ± 0,9) GPa, ve třetím 
intervalu byly naměřeny hodnoty (86,8 ± 0,5) GPa. Tyto výsledky se liší do cca 5 % 
od nominální hodnoty E = 82,0 GPa (Příloha B), resp. hodnoty určené pomocí 
Berkovičova hrotu. Výsledky získané metodou Field-Swain byly v tomto případě přesnější, 
průměrně dosahovaly velikosti 82,7 GPa pro intervaly II a III. 

Na obr. 6.30 je vidět graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, svým 
průběhem podobný tomu na obr. 6.10. Tvrdost dosahuje opět vyšších hodnot, než tomu 
bylo v případě analýzy Field-Swain. Indentační tvrdost H pro poslední tři zátěžné síly 
nabývá hodnoty (9,3 ± 0,1) GPa. 

Na obr. 6.31 je celkový graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní 
deformaci ε pro interval I–III. Do grafu je vyznačena velikost směrnice, která udává 
velikost elastického modulu E = 80,5 GPa, a která je pouze o 1,8 % nižší než hodnota 
uvedená v katalogovém listu. Protože data z obr. 6.31 reprezentují oblast elastickou, elasto-
plastickou i plně rozvinutou plastickou oblast, dokazuje to, že i metoda Oliver-Pharr 
umožňuje dosáhnout správných výsledků ve všech těchto třech režimech.  
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Obr. 6.29 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek N-

BK7 při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.30 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek N-BK7 při použití 

metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.31 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek N-BK7 

při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, zeleně je vyznačena 
směrnice udávající Youngův modul pružnosti vzorku E = 80,5 GPa. 
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6.4.3. s-LAL 9 
Dalším měřeným vzorkem bylo optické sklo Ohara s-LAL 9®. Na obr. 6.32 lze vidět 

ukázku tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN a 200 mN. 
Výsledky této sady měření jsou ukázány na obr. 6.33–6.35. 

 

 
Obr. 6.32 Ukázka tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN a 

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

Při prohlédnutí grafu závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h  
pro intervaly zátěžných sil I–III na obr. 6.33 lze vidět, že získané hodnoty pro první 
interval zátěží se navzájem velmi různí. Pro interval I je výsledná střední hodnota se 
směrodatnou odchylkou (141,9 ± 17,8) GPa, v intervalu II (116,2 ± 2,9) GPa a ve třetím 
intervalu (116,2 ± 1,2) GPa.  Hodnoty pro druhý a třetí interval jsou o 8 % vyšší než udává 
katalogový list (příloha C, E = 107,5 GPa) a o 5,5 % vyšší, než v případě metody Field-
Swain. Při porovnání s výsledky získanými Berkovičovým indentorem jsou jen mírně 
vyšší. 

Z grafu závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P na obr. 6.34 je opět vidět, 
že tento typ skla praská při napětí, které je generováno při zátěži cca 100 mN. Hodnota 
indentační tvrdosti H je opět vyšší; pro poslední tři zátěžné síly nabývá hodnoty 
(10,4 ± 0,2) GPa. Tato hodnota je o 0,5 GPa vyšší, než v případě použití Berkovičova 
indentoru. 

Na obr. 6.35 je celkový graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní 
deformaci ε pro interval I–III. Směrnice vyznačená v grafu zeleně odpovídá hodnotě 
E = 111,6 GPa (metoda Field Swain: E = 101,1 GPa), což je hodnota o 4 % vyšší než 
udává katalogový list, odpovídá však hodnotě určené pomocí Berkovičova hrotu.  
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Obr. 6.33 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek s-

LAL 9 při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.34 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek s-LAL 9 při použití 

metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.35 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek s-

LAL 9 při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, zeleně je 
vyznačena směrnice udávající Youngův modul pružnosti vzorku E = 111,6 GPa. 
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6.4.4. Titan 
Dalším měřeným vzorkem byl objemový, polykrystalický titan (dále jako „Ti-bulk“). 

Na obr. 6.36 lze vidět ukázku tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 
100 mN a 200 mN. Vodorovná čára při maximální zátěži odpovídá creepu neboli tečení 
materiálu při vložené periodě, během které je zátěž po určitou dobu držena na konstantní 
hodnotě. Výsledky této sady měření jsou ukázány na obr. 6.37–6.39. 

 
Obr. 6.36 Ukázka tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN a 

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

Na obr. 6.37 lze vidět celkový graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na 
indentační hloubce h  pro intervaly zátěžných sil I–III. Hodnoty elastického modulu se 
pohybují v průměru mezi 115 GPa až 130 GPa. Pro interval I je výsledná hodnota 
(118,6 ± 6,2) GPa, pro interval II (124,1 ± 4,7) GPa a ve třetím intervalu 
(118,4 ± 3,4) GPa. Tyto hodnoty jsou rozdílné pouze do 4 % od hodnoty 120 GPa udávané 
v referenci [23]. 

Z obr. 6.38, resp. 6.39, což je graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, 
resp. graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε, je vidět, že 
použité síly jsou příliš velké - kontaktní tlak dosahuje od malých zátěží již hodnot blízkých 
maximální hodnotě. Pro určení elastického modulu z grafu by bylo potřeba měřit 
s menšími silami. Indentační tvrdost se stabilizuje okolo hodnoty 2,2 GPa–2,3 GPa, což je 
mírně vyšší hodnota než při užití metody Field-Swain popř. Berkovičova indentoru. 
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Obr. 6.37 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek Ti-

bulk při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.38 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek Ti-bulk při použití 

metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.39 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek Ti-bulk 

při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, směrnice udávající 
Youngův modul pružnosti vzorku E nemohla být v tomto případě sestrojena. 
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6.4.5. Wolfram 
Poslední sada dvou měření byla provedena opět na vzorku polykrystalického 

wolframu. Na obr. 6.40 lze vidět ukázku tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 
10 mN, 100 mN a 200 mN. Vodorovná čára při maximální zátěži opět odpovídá tečení 
materiálu (creep). Výsledky této sady měření jsou ukázány na obr. 6.41–6.43. 

. 

 
Obr. 6.40 Ukázka tří vybraných indentačních křivek získaných při zátěži 10 mN, 100 mN a 

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

Po vynesení hodnot Youngova modulu pružnosti v závislosti na indentační hloubce h 
(obr. 6.41) je možné pozorovat velký rozptyl těchto hodnot, zejména při malých 
hloubkách. Střední hodnota elastického modulu se směrodatnou odchylkou pro interval I je 
(342,4 ± 67,4) GPa, pro interval II (346,0 ± 25,7) GPa a pro inderval III 
(343,6 ± 16,5) GPa. Tyto hodnoty jsou asi o 16 % nižší než udává reference [24,25], popř. 
hodnota (414,2 ± 25,3) GPa získaná pomocí Berkovičova indentoru. V porovnání 
s metodou Field-Swain (obr. 6.21) nedochází s rostoucí hloubkou k poklesu elastického 
modulu, navíc jsou hodnoty v průměru o 20 GPa vyšší. 

Z obr. 6.42, resp. 6.43, což je graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P, 
resp. graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε, vyplývá, že 
z naměřených dat není možné sestrojit směrnici udávající velikost elastického modulu 
pružnosti. Indentační tvrdost H je (6,8 ± 0,2) GPa. Pomocí Berkovičova indentoru byla 
stanovena hodnota (6,1 ± 0,7) GPa, která je mírně nižší. V případě metody Field-Swain 
byla hodnota indentační tvrdosti téměř o 2 GPa nižší.  
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Obr. 6.41 Graf závislosti Youngova modulu pružnosti E na indentační hloubce h pro vzorek W-

bulk při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.42 Graf závislosti indentačního napětí pm na zátěžné síle P pro vzorek W-bulk při použití 

metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN. 

 
Obr. 6.43 Graf závislosti indentačního napětí pm na reprezentativní deformaci ε pro vzorek W-bulk 

při použití metody Oliver-Pharr a zátěžných sil v rozmezí 1 mN–200 mN, směrnice udávající 
Youngův modul pružnosti vzorku E nemohla být v tomto případě sestrojena. 
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Závěr 

Ve Společné laboratoři optiky při Univerzitě Palackého v Olomouci se indentační 
měření technikou instrumentované vtiskové zkoušky (DSI) provádí na přístroji Nanotest® 
NTX společnosti Micromaterials LTD nejčastěji pomocí Berkovičova indentoru. Cílem 
této bakalářské práce bylo optimalizovat kalibrační proces pro sférickou indentaci 
a porovnat různé přístupy při vyhodnocení nanoindentačních dat pomocí sférokónického 
Rockwellova indentoru a získané výsledky porovnat s výsledky získanými pomocí 
Berkovičova indentoru. 

První část práce byla věnována nepřímé kalibraci sférického hrotu na vzorku fused 
silica. Pro získání reálného tvaru bylo použito dvou různých přístupů. V případě použití 
metody Field-Swain byla výsledná tvarová funkce hrotu (DAF) funkcí elastické hloubky 
he, přičemž poloměr klesal od 11,9 µm pro malé indentační hloubky ht až po 8,3 µm pro 
hloubky nad 600 nm. To činí rozdíl 17 % od nominální hodnoty 10 µm. V případě použití 
druhého přístupu pro kalibraci, metody Oliver-Pharr, byla tvarová funkce hrotu funkcí 
kontaktní hloubky hc. Poloměr klesal od 11,3 µm pro malé indentační hloubky ht; pro  
hloubky nad 600 nm se pohyboval okolo 8,0 µm. V tomto případě dosahuje rozdíl 20 %. 

Druhá část práce byla věnována měření zkalibrovaným hrotem na pěti typech vzorků. 
Těmi byly: fused silica, optické sklo N-BK7 a s-LAL 9, polykrystalický titan 
a polykrystalický wolfram.  

Při přístupu Field-Swain pro vyhodnocení experimentálních dat byl získán Youngův 
modul pružnosti E pro fused silica a optická skla a zátěže od 10 mN s chybou menší než 
5 %. Při vyhodnocení modulu pružnosti E ze sestrojeného grafu indentační napětí-
deformace byla chyba do 6 %. Pro titan byl výsledný modul o 10 % nižší, v případě 
wolframu byl tento rozdíl ještě výraznější. Tento rozdíl by mohl být způsobený méně 
přesně určenou poddajností přístroje.  

Při přístupu Oliver-Pharr pro analýzu dat byl získaný Youngův modul pružnosti E pro 
fused silica při zátěžích nad 10 mN opět velmi přesný (s chybou do 2 %), pro optická skla 
vycházel vyšší s chybou do 6 %. Při vyhodnocení modulu pružnosti E ze sestrojeného 
grafu indentační napětí-deformace byla chyba do 4 %. Také v případě titanu bylo dosaženo 
velmi dobrých výsledků. Z grafu napětí-deformace nebylo pro kovy možné modul určit. Již 
pro malé zátěže dosahoval střední kontaktní tlak pm vysokých hodnot.  

Závěrem lze konstatovat, že vyjma wolframu se zdá, že navržený postup i obě metody 
vedou k velmi dobrým výsledkům v určení elastického modulu jak pomocí elastických 
rovnic, tak i pomocí grafu indentačního napětí-deformace. V případě kovů by pro určení 
modulu z grafu bylo potřeba začít měřit s ještě menší zátěží. Také i vyhodnocená 
indentační tvrdost H nabývá hodnot blízkých těm, které byly určeny za pomoci 
Berkovičova indentoru. 

V budoucnu by bylo možné práci rozšířit na systém tenká vrstva-substrát, popř. 
zkoumat změnu mechanických vlastností s rostoucí teplotou při vysokoteplotní indentaci. 
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Seznam použitých symbolů 

α vrcholový poloúhel kuželu 
β korekční faktor na geometrii indentoru 
δ vzdálenost bodu na ose indentoru v místě kontaktního kruhu a vrcholu indentoru 
εr reprezentativní deformace 
ε korekční faktor při analýze dat metodou Oliver-Pharr 
θ vrcholový poloúhel daného indentoru 
σ normálové napětí 
σi indentační napětí 
ν Poissonova konstanta  
a poloměr kontaktního kruhu 
A plocha kontaktního kruhu 
C koeficient úměrnosti mezi tvrdostí a mezí kluzu 
Ce konstanta vystupující v aproximaci odlehčovací křivky mocninnou funkcí  
Cf poddajnost přístroje 
Ci váhový koeficient ve tvarové funkci hrotu, i = 1,2,...,n 
E Youngův modul pružnosti, též elastický modul 
E* kombinovaný (též redukovaný) modul pružnosti  
Ei Youngův modul pružnosti indentoru 
Eef efektivní modul pružnosti 
h indentační hloubka 
ha hloubka kontaktního kruhu měřená od původního povrchu vzorku 
he elastická hloubka penetrace, též elastické posunutí 
hc kontaktní hloubka měřená od maximální hloubky ht, též plastická hloubka 
hr hloubka reziduálního vtisku 
hs hloubka penetrace při odlehčení na sílu Ps 
ht celková indentační hloubka měřená od původního (nezdeformovaného) povrchu 
m koeficient ve exponentu mocninné funkce aproximující tvar odlehčovací křivky  
pm střední kontaktní tlak 
P zátěžná (indentační) síla 
Ps zátěžná síla při částečném odlehčení 
Pt maximální zátěžná síla  
R poloměr (sférického) indentoru; redukovaný poloměr 
Ri poloměr indentoru 
r radiální vzdálenost měřená od osy symetrie 
S  kontaktní tuhost dP/dh 
Y mez kluzu 
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Přílohy 

Příloha A – katalogový list vlastností syntetického křemenného skla Schott Lithosil® 
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Příloha B – katalogový list vlastností skla Schott N-BK7® 
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Příloha C – katalogový list vlastností skla Ohara S-LAL 9® 
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Příloha D – Porovnání výsledků s referencí a výsledky získanými pomocí Berkovičova 
indentoru 

 

    Referenční hodnota Hodnoty získané pomocí Berkovičova 
indentoru 

Zátěž 
[mN] Vzorek Youngův modul E 

[GPa] 
Youngův modul E 

[GPa] 
Tvrdost H 

[GPa] 

1–200 Fused silica  72,0 [příloha A] 
  

72,1 ± 0,7 
  

9,2 ± 0,2  

1–200 N-BK7 82,0  [příloha B] 
  

 83,1 ± 1,1 
  

 7,8 ± 0,1 

1–200 s-LAL 9  107,5 [příloha 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 

1–200 W-bulk  390 – 410 
 [ref. 24, 25] 

  
414,2 ± 25,3  

  
 6,1 ± 0,7 

Tabulka 1: Referenční hodnoty Youngova modulu pružnosti E měřených vzorků a hodnoty E a 
tvrdosti H získané pomocí Berkovičova indentoru 

	  	   	  	   Analýza	  Field-‐Swain	   Analýza	  Oliver-‐Pharr	  
Zátěž	  
[mN]	   Vzorek	   	  E	  [GPa]	   E	  směrnice	  

[GPa]	   H	  [GPa]	   	  E	  [GPa]	   E	  směrnice	  
[GPa]	   H	  [GPa]	  

1–10 Fused silica  76,6 ± 4,2 

71,6 9,2 ± 0,3 

73,6 ± 2,4 

72,1 9,7 ± 0,2 10–100 Fused silica  73,4 ± 1,2 72,6 ± 0,7 

100–200 Fused silica  72,2 ± 0,7 73,0 ± 0,3 

1–10 N-BK7 87,9 ± 6,9 
78,2 8,1 ± 0,3 

87,0 ± 2,5 
80,5 9,3 ± 0,1 10–100 N-BK7  82,7 ± 1,3 86,7 ± 0,9 

100–200 N-BK7  82,7 ± 1,0 86,8 ± 0,5 

1–10 s-LAL 9  114,8 ± 5,1 

101,1 9,0 ± 0,2 

141,9 ±17,8 

111,6 10,4 ± 0,2 10–100 s-LAL 9  108,8 ± 2,1 116,2 ± 2,9 

100–200 s-LAL 9  111,5 ± 0,9 116,2 ± 1,2 

1–10 Ti-bulk  112,1 ± 4,0 
– 1,7 ± 0,1 

118,6 ± 6,2 
– 2,2 ± 0,4 10–100 Ti-bulk 108,6 ± 3,9 124,1 ± 4,7 

100–200 Ti-bulk  106,9 ± 3,1 118,4 ± 3,4 

1–10 W-bulk  322,8 ± 30,0  

– 5,0 ± 0,1 

342,4 ± 67,4 

– 6,8 ± 0,2 10–100 W-bulk 333,6 ± 14,6 346,0 ± 25,7 

100–200 W-bulk 307,5 ± 16,7 343,6 ± 16,5 

Tabulka 2: Srovnání výsledků analýzy Field-Swain a Oliver-Pharr 

Vysvětlivky: „–“ ...hodnotu nebylo možné určit. 


