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Cesky

Prace se zabyva zkoumdanim teceni neboli creepu objemovych
materiall vramci nanoindentacni zkousky. Mezi studované
materialy patfi PMMA, 2 typy oceli, titan a taveny kifemen
(sklo). Porovnavaji se creepové kfivky zhlediska druhu
materidlu a délky zatéZovani. Dale se analyzuje rychlost
deformace. Creepové krivky byly charakterizovany pomoci
rGznych parametrld a zaroven byly kfivky prokladany
logaritmickou funkci. VSechny materidly byly zkouseny pomoci
Berkovichova a sférického indentoru.
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Czech

This thesis is focused on creep examining of bulk materials
using the nanoindentation test. Materials being tested
are PMMA, steels, titanium and fused silica. Creep curves are
being compared on their material type and loading time.
The analysis of strain rate is discussed in the following section.
Creep curves were characterized by different parameters and
were fitted using the logarithm function. All materials were
tested with the Berkovich and sphere indentor.
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Uvod

Pro ziskani creepovych parametri se ¢im dal vice pouZivd nanoindentacni
testovani. Diky této technice relativné rychle ziskdme data z malého mnozstvi materidlu.

Soucasnd metoda studia vtiskového teceni prostfednictvim nanoindentace
vzrostla z poZadavkd méreni vlastnosti tenkych vrstev v 80. letech 20. stoleti. Pristroje,
které zkousely tvrdost materialll na mikrourovni, nedokdzaly vyvinout dostate¢né malou
silu, aby vnikly do materialu s hloubkou mensi nez pozadovanych 10% neboli do hloubky
tenké vrstvy tak, aniz by se méreni tvrdosti vyhnulo vlivu podlozky. Pokud by vSak mohly,
pomoci pozorovani rezidualniho vtisku by stejné nebyla vysledna velikost vtisku uréena
s dostacujici presnosti. [1]

Instrumentovana vtiskovd zkousSka — Depth Sensing Indentation neboli také
nanoindentace [2] ndm dovoluje zjistit informace o modulu pruznosti [3], [4], tvrdosti [1],
koeficientu deformacniho zpevnéni[5], praskdni, absorpci energie, zavislosti napéti
na deformaci [6], [7], fazovych transformacich acreepu [8]. Existuje nékolik typl
indentorl, kterymi lze provézt nanoindentaéni zkousSku. Mezi nejbéinéjsi patfi
Berkovichlv indentor a sféricky indentor. Jedna z nejznaméjsich metod, pomoci kterych
mUlzZeme analyzovat data ziskand z nanoindentacniho testovani, byla navrzena Oliverem
a Pharrem [9].

Uplatnéni nachazi nanoindentace zejména v pfipadech, kdy rozmér vzorku je
v fadu mikrometr( nebo i nanometrl a neni mozno pouzit makroskopickych metod. Tyka
se to napriklad tenkych vrstev, mikrokrystal(, mikrocastic, nanocastic, biologickych tkani,
nanomanipulatorli, MEMS (mikroelektromechanické systémy) — nanometrické
integrované obvody, tlakové senzory, akcelerometry, airbagy, procesory, NEMS
(nanoelektromechanické systémy).

Vzorky pouZivané pti nanoindentacnich testech mohou byt velmi malé a samotné
testovani mizeme vétSinou oznacit za nedestruktivni metodu. Nanoindentacni pfistroje
fidi pocitaC a pfi testovani se nevyzaduje zadné vakuum, extrémni podminky nebo jiné
drazsi laboratorni vybaveni (vyvévy, kryokomory, detektory atd.). [1]

Cilem této bakalarské prace je analyzovat creep neboli teCeni materiadl( pouzitim

nanoindentacni zkousky. Predmétem prace je zejména porovnani odezvy rdznych



materiall (sklo, kov polymer), analyza creepovych kfivek, sledovani zmén odezvy
materialu pfi zméné experimentalnich podminek — doba zatéZovani, doba maximalniho
zatizeni atd. a to pomoci sférického hrotu a hrotu ve tvaru trojboké pyramidy

(Berkovichiv indentor).

Bakalafska prace se sklada ze dvou ¢asti. Prvni ¢ast prace je teoreticka. Vénuje se
teceni materidlu, popisuje creepovou krivku a fyzikdlni mechanismy creepu. Déle jsou
popsany modely viskoelastického materidlu, zvlasté pak Maxwelllv, Voigtlv a Burgersav
model. Nasleduje samotné vtiskové teceni, jeho definice. Na konci teoretické ¢asti se
prace zabyva tecenim v pribéhu nanoindentacni zkousky, definuje se creepovy
a Goodallav parametr, strain rate a logaritmicky fit creepovych krivek.

Druhd cast bakaldrské prace je prakticka. Je spojenim experimentalnich dat
a diskuze. Zacind popisem experimentalniho zafizeni a zkoumanych vzork(. Dale
nasleduje analyza experimentalnich dat, kde se porovnavaji materialy z hlediska doby
zatéZzovani a rychlosti deformace, neboli strain rate. Je rozdélena do 2 podkapitol podle
druhu indentoru — Berkovichlv a sféricky hrot. Analyzuje se creepovy parametr, ktery
v procentech uvadi relativni zménu hloubky vtisku a Goodalliv parametr, ktery bere
do uvahy sklon creepové kfivky a hloubku vtisku. Na konci druhé ¢&asti prace jsou

vypocitané parametry pro logaritmicky fit, ktery je rovnéz vyobrazen v grafech.



1. TEORETICKA CAST

1.1. Teceni materialu

Teceni materidlu, neboli creep, je definovany jako pomald plastickd deformace
materialu, ktera je vyvolana dlouhodobym plsobenim konstantniho napéti a konstantni
teploty. Teleni nabyvd na vyznamu hlavné v ptipadé dlouhodobého zatéZzovani
za zvySenych teplot. [10]

Vysoké a nizké teploty jsou vSak relativnim pojmem k absolutni teploté tani
materialu. Zavadi se proto pojem homologicka teplota, ktera je podilem aktudlni teploty
kovu kjeho teploté tani. Creep je podstatny, kdyZz homologickd teplota presahuje
hodnotu 0,5. [11]

V zavislosti na velikosti zatizeni a jeho délce se muZe materidl nevratné
deformovat a ztratit své plvodni vlastnosti. Nékteré plasty a kovy s nizkou teplotou tani
mUZou téct pri pokojové teploté a prakticky kazdy materidl bude téct pfi pfiblizeni se
ke své teploté tani. Pfikladem z praxe je gallium, které ma teplotu tani 29,76 °C a tece
tedy pfi pokojové teploté. [12] Creep se stava velkym problémem pfi styku materialu
s vysokymi teplotami, jako jsou naptiklad turbiny v letadlovych motorech. [13]

Ke creepu dochazi pfi dosazeni uréitého napéti, které je mensi nez mez kluzu
zjisténa statickou zkouskou pfi dané teploté. Vztah mezi deformaci g, napétim o a Casem t
Ize vyjadrit zavislosti

e=f(t) (o,t=konst.). (1)

Creep pro kovy nastava priblizné pfti teploté T > 0,5 T;, kde T; je teplota tani. Teceni kovl
mUlzZeme povazovat za proces narUstani plastické deformace za plsobeni konstantniho
napéti a konstantni sily. Rozsah creepu je vysoce zavisly na teploté. Cim je vétsi teplota
kovu a napéti, které na ného pulsobi, tim je rychlost creepu vétsi, viz obrazek ¢. 1.
Creepova deformace roste s ¢asem az do mozného lomu. Problematika creepu je velice
dllezitd, protoze soucasny technicky vyvoj vyZzaduje materialy, které jsou vysoce odolné

pfi deformaci a pfi dlouhodobému namahani ve vysokych teplotach. [10]
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T = konst. & o = konst.

rostouci o rostouct T

Obr. €. 1: Dopad teploty a napéti na rychlost creepu. [10]

Jestlize ve vzorku zanedbdme vytvorené trhliny, mGzeme brat trvalou deformaci
vzorku jako kombinaci plasticity, ktera neni ¢asové zavisld a creepu, ktery je casové
zavisly. Material, ktery se podrobi elastické a ¢asové nezavislé plastické deformaci, je
nazyvan elastickoplasticky. Materidlu, ktery se deformuje elasticky, ale vykazuje casové
zavislé chovani, fikame viskoelasticky. Material, ve kterém nastava trvald casové zdvisla
deformace, je viskoplasticky. Termin creep je ¢asto pouzivan k popisu opozdéné odpovédi
materialu na aplikované zatizeni, které mize zpUsobit viskoelasticku nebo viskoplastickou

deformaci. [1]

1.1.1.Creepova krivka

'
-stadium- - g
| tercidlni 2t de
' | nestabilni dt
| : -
g : sekundarmi : e
A 7 - R
E| primami | isiene : G= konstanta PEER
§ phchodovo: : ‘ creep sekundarni
5 i / : creep
1 | 1 Y [
' | | A '
' | | ' '
| : ! : .
= | : | ' '
1 | ¥ '
Eq* Ep 1 : | ’ 1 >
A A L Cd
0 t, cas t

Obr. €. 2: a) Creepova krivka, [13] b) Zdvislost rychlosti creepu na Case. [14]

Zavislost deformace na ¢ase nam urcuje creepova kfivka, pro tahové namahani
schematicky znazornénd na obrazku €. 2. MzZeme ji rozdélit do 3 stadii. Primarni stadium

popisuje prechodovy creep. lhned po aplikaci zatéZze dochazi k okamzité neboli prvotni
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deformaci, kterd odpovidd elastické nebo elastoplastické deformaci podle velikosti
zatizeni. S rostoucim ¢asem rychlost deformace klesa. Sekundarni stadium je ustalené,
teceni ma linearni prabéh. Rychlost deformace je konstantni. Tato faze krivky je dllezita
pro uréeni napf. Zivotnosti Zaruvzdornych materidld. Zavislost konstantni rychlosti creepu
na teploté popisuje Arheniova rovnice ve tvaru:

§=A." e_%, 2)
kde Q je aktivatni energie plastické deformace neboli creepového mechanismu,
Rmje molarni plynovéa konstanta (Rm = 8,314 J-mol™:K?), T je teplota a A. je Arheniova
konstanta, kterd zdavisi na napéti. Pfi vysokych napétich a teplotach muize sekundarni faze
chybét a primdrni creep prejde pfimo do tercidrniho. Posledni, tercidrni stadium je
materidlu a tedy oslabovdanim nosného prifezu vzorku. V terciarni fazi creepu diky
nakumulovaném poskozeni nastavd v zatéZzovém télese mezni stav charakterizovany
vzristem efektivniho napéti. Zvysené napéti ma za nasledek zvySeni rychlosti creepu
a poruseni plastické stability, coz vede k lomu. [10]

Existuji dva druhy creepovych kfivek — vtlaku a vtahu. Na obrazku ¢ 2 je
zobrazena creepova kfivka v tahu. Na rozdil od creepové kfivky v tahu, kterd vidy konci

lomem, creepova kfivka v tlaku muze, ale nemusi skoncit lomem.

1.2. Fyzikalni mechanismy creepu

Fyzikalni mechanismy zpUsobujici creep se lisi u kazdého druhu materidlu.
Dokonce se pro urcity material uplatiuji fyzikdlni mechanismy rozdilné podle podminek
pfi zatéZzovani (napéti, teplota). Teceni u kovl probihd dvéma moinymi fyzikalnimi
mechanismy — difuznim a dislokacnim creepem. Pohyby atom(, vakanci, dislokaci nebo
molekul v pevné fazi maji Casové zavisly charakter, jsou vyvolané tepelnou aktivaci
a nastavaji spiSe pfi vysSich teplotach a nizSich napétich. Dochdazi k pohybu vétsiho
mnoizstvi atoml — difuznimu toku — z oblasti namahanych na tlak do tahovych oblasti.
Tyto pohyby jsou dulezité pro vysvétleni creepového chovani a spadaji do kategorie zvané
difuzni creep. Existuji dva druhy difuzniho creepu. Prvni je HabarrGv-Herringliv creep, kde
se difuze vyviji objemem zrn. Nastava pfi nizSim napéti a vysoké teploté. Druhy je Cobleho

creep, kde se difuze vyviji po hranicich zrn. Nastava pfi nizSim napéti a nizsi teploté. [15]
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U dislokacniho creepu ¢arové defekty, neboli dislokace, krystalické mftizky kovové
struktury prekondvaji pfirozenou tuhost mrizky a odpor rlznych primési zabranujicich
creepu a pohybuji se po mfizce. Pohyb dislokaci se zastavi nebo zpomali pfi nizkych
napétich. Difuze atoml mUZe vyvolat uvolnéni dislokaci a usnadnit trvalou deformaci.

Dislokacni creep je tedy také ovladan difuznimi procesy. [13]

1.2.1.Viskozni creep

Viskozita tekutin je pomérem smykového napéti T a vysledné rychlosti smykové

deformace y:

N = (3)

T
)-/I
kde n, je smykova viskozita. Podobné viskozita v tahu 7 je definovana jako

_9 (4)
n==

Chovani nékterych pevnych latek je podobné kapalinam s velikou viskozitou.
To je pfipad amorfnich pevnych latek, jako je kfemicité sklo nebo nékteré polymery.
Po aplikaci napéti na materidl se molekuly nebo skupiny molekul pohybuiji relativné jedna
k druhé s ¢asovou zdvislosti zplUsobujici creepovou deformaci. Takové molekulové pohyby
tvori difuzni proces, ktery se zvétSuje s rostouci teplotou. Zvyseni teploty ma za nasledek
zvySeni primérnych oscilaci atomd kolem své rovnovainé polohy. Vétsi oscilace vedou
k vice frekventovanym molekuldrnim preskupenim, kterd pfrispivaji ke creepové
deformaci. Toto je pfipad termdlni aktivace, kterd je popsand Arheniovou rovnici (2),
kde Q je fyzikalni konstanta nazvana aktivacni energie. Je to mnoiZstvi energie, které musi
byt pfekonano, aby doslo k pohybu molekul. Pro teéeni, které je podobné viskéznimu
toku (4), je napétova zavislost nasledujici:

i’
é - Al o eRmT. (5)

Novy koeficient A; zavisi na druhu materidlu. Rovnici lze zkratit pouZitim vztahu

A, = A, o, ktery dava do souvislosti vzorce (2) a (5). [13]
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1.2.2.Creep v polymerech

Pfi teplotach menSich nez je teplota skelného pfechodu T, pro dany polymer, jsou
creepové jevy relativné malé. Nad T, jsou jiz creepové jevy vyznamné. Pro béiné
polymery byva T; v rozsahu od -100 do 200°C, tato teplota mdze byt prfekonana kolem
nebo dokonce pod pokojovou teplotou. Creep muze nastat u molekuldrnich retéz(, které
po sobé klouZou viskdznim zplsobem. Tento proces je pravdépodobnéjsi u linedrnich

polymerd, jestlize jsou molekularni fetézy kratsi. [13]

1.2.3.Creep v Kkrystalickych materialech

Do krystalickych materidld pouzivanych vinzenyrstvi mGzeme zahrnout kovy
a jejich slitiny a technickou keramiku. Nékteré keramiky muizZou obsahovat kombinaci
krystalické a skelné faze, jako je tomu u porceldnu a vypalené hlinéné cihly. V dlsledku
téchto strukturnich podobnosti dochazi ke creepové deformaci krystalickych materialQ
prostfednictvim podobnych fyzikdlnich mechanism(l. Obecné lze tyto mechanismy
rozdélit do dvou zdakladnich tfid — difuzni a dislokacni creep. Néktefi autofi dale uvazuji
klouzani po hranicich zrn jako dal$i mozZnost déleni. [13]

Obecna rovnice pro ustdleny creep v krystalickych materialech je

. Ao™ =@ (6)
£ = 49T eRT,

Proménné, které ovliviiuji rychlost deformace € jsou napéti g, prlimérny prlimér zrna
d a absolutni teplota T. Koeficient A,, exponenty m a g a aktivacni energie Q zavisi

na druhu materidlu a mechanismu creepu. [13]

1.3. Modely viskoelastického materialu

Materidly se pfi elastické deformaci v prlibéhu indentacni zkousky chovaji budto
jako viskdzni nebo tuhé latky. Tuhé, neboli elastické latky, pfi deformaci uchovavaji
energii pod indentorem, takZe po odstranéni zatéZze se material vrati do své plvodni
podoby. Naopak viskdzni materidly energii pfi deformaci rozptyli do svého okoli, takze
po odstranéni zatéZe material zUstava deformovany. Nanoindentaci lze pouiZit

i ke kvantitativnimu urceni viskoelastickych vlastnosti material(. [16]
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Viskoelasticita materidlu je zajimava vlastnost, kterd zahrnuje elastickou i viskézni
charakteristiku latky. Viskoelasticita se urcuje u latek, které se pfi namahani chovaji jako
pevné hookovské latky i jako viskdzni newtonovské kapaliny. [17]

Zde je potreba definovat termin reologie. Reologie je véda zabyvajici se deformaci
l[atek v zavislosti na case. Zakladni veliCinou je viskozita, kterd urcuje miru vnitfniho
odporu materialu vici vnéjsSimu zatizeni, neboli odpor proti toku. K lepsSimu pochopeni
rGznych typl deformace vyuZivd reologie jednoducha mechanickd zafizeni, napriklad
pruziny nebo tlumice (pist). Tyto soucastky a jejich rlzné kombinace se nazyvaji
reologické modely. [13]

Nejjednodussi modely jsou Hooklv model, ktery predstavuje pouze elastické
materialy a Newtonldv model, ktery reprezentuje pouze dokonalé kapaliny. Nicméné
vétSina realnych materiadld nejsou jen Cisté elastické nebo viskdzni. Rlzné viskoelastické
modely ndm pomahaji analyzovat ¢asové zavislou relaxaci i teCeni materialu. [17]

Hookeovo téleso predstavuje elastickou ¢ast celkového chovani télesa. Symbolem
je pruzina, zndzornéna na obrdzku ¢. 3 a). Deformaci &, tohoto elastického télesa
vypocitame ze vztahu

g (7)

kde E; je Younglv modul pruznosti a ¢ je plsobici napéti.

Newtonovo téleso reprezentuje viskdzni ¢ast chovani télesa. Symbolem je tlumic
neboli také pist, jak je znazornéno na obrazku ¢. 3 b). Deformaci viskdzniho télesa
vypocitame dle vztahu

o
&c =t ®)

N

kde 1, je viskozita.
NiZe jsou uvedeny zakladni modely viskoelastickych téles a materiall. V kazdém

modelu uvaZujeme pUsobici napéti o za konstantni a viskoelasticitu linearni. [18]
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a) b)

Obr. €. 3: g) Hooktiv model; b) Newtoniv model.

1.3.1.Maxwelltiv model

Maxwelllv model se pouZivd pro popis viskoelastickych latek. V roce 1873
predstavil Maxwell jednoduchy model, ktery je kombinaci elastické a viskdézni slozky
zapojené do série. Vtomto modelu je relaxacni chovani materidlu popsano klesajici
exponencidlou. [17]

Maxwelllv model se sklada z pruZiny s modulem pruznosti E; a z pistu, ve kterém
je kapalina a viskozitou 14, viz obrazek ¢. 4. Celkova deformace télesa se rovnd souctu

deformaci elastické a viskdzni ¢asti

E=¢&; + Esc (9)
coz je po dosazeni do vzorct (7) a (8)
o O
£E=—+—L. (10)
Ey m
n1
()]
®
E
E 8 /411
1 O] O7E1

cas

Obr. €. 4: Maxwelliv model.
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1.3.2.Voigtiv model
Voigtlv model je nejcastéji pouzivany model pro zkoumani chovani
viskoelastickych latek. Sklada se z paralelniho zapojeni pruziny s modulem pruznosti E;

a pistu, ve kterém je kapalina a viskozitou 7, viz obrazek €. 5. Deformace je kratkodoba

o —Ept (11)
Etc — E_ 1-— e M2 .
2

a vypocita se ze vztahu

[
Ll
deformace

I

|

|

|

|

|

|

|

|

I

I

|

~
Lol

¢as

Obr. €. 5: Voigtuv model.

1.3.3.Standardni linearni model

Vyuziva se také 3prvkového Voigtova modelu (pouZiva se i oznaceni standardni
linedrni model pro tuhé latky), ktery obsahuje paralelni zapojeni pistu a pruziny
a nasledné pridani pruziny do série, viz obrazek €. 6. Zde je deformace kombinaci elastické

a prechodové ¢asti

£=¢g,+ & (12)
coz je po spojeni vzorct (7) a (11)
o N o " ‘52t (13)
e=—+—(1—e 12 |
E, E;
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0(E+ Ep)/(EE,)

b — e — - ——

deformace

— o,

Obr. €. 6: Standardni linedrni model.

1.3.4.Burgersiav model

Burgerslv model (dalsi mozné oznaceni je MaxwellGv-Voigtliv model) je 4prvkovy
model. Jeho sloZeni je zobrazeno na obrazku ¢. 7. Deformace odpovidd kombinaci
kratkodobé, viskdzni a elastické ¢3sti

E=¢&p+ & + Etes (14)

po dosazeni vzorcll (7), (8) a (11) je celkova deformace

o ot o <1 ‘52t> (15)
e=—+—+—(1—e "2 |

Ey m E

rll

El

Cdn om,
Ez ©

O/E4

cas
Obr. €. 7: Burgersiv model.

Nicméné ani tyto modely nejsou bezchybné. Zadny material se nechova Uplné
presné jako teoreticky model. V praxi se postupné zkouseji aplikovat na namérend data
rizné modely a experimentalné se hledd model, ktery se namérenym hodnotam nejvice
pfiblizuje. Z ného nasledné lze zjistit viskozitu a modul pruZnosti materidlu. Creepova
poddajnost v Maxwellové modelu s ¢asem linedrné roste, cozZ je stejné jako v Newtonové

modelu, ktery je pouze pro kapaliny. Ve Voigtové modelu je relaxaéni modul konstantni,
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az na prvotni pulz v pocatku, to se shoduje s Hookovym modelem, ktery je pouze pro
elastické materidly. [17]

NiZe uvedené modely se daji rGzné kombinovat, jak je zobrazeno na obrazku ¢. 8.

Obr. €. 8: Kombinované modely.

1.4. Nanoindentacni zkouska - instrumentovana vtiskova zkouska

Podstatou nanoindentaéni zkousky je wvnikani geometricky a fyzikdlné
definovaného télesa (indentoru) do vzorku za ucelem ziskdni jeho mechanickych
vlastnosti. Zasadni je kontinudlni zaznam sily a polohy hrotu a ziskani tzv. indentacni
krivky, viz obr. €. 9. V rdmci nanoindentacni zkousky je mozné studovat i creep.

Zatézuijici ¢ast indentacniho cyklu obsahuje pocatecni elasticky kontakt, po kterém
pfi vétsich zatiZzenich nasleduje plasticka deformace vzorku. Pokud plasticka deformace
nastane, kfivka, kterd zaznamenava hloubku vtisku pfi odstranovani zatéze, bude mit
jinou dradhu nez ktivka, kterd predtim zaznamenala aplikaci zatéze a ve vzorku zlstane

zbytkovy vtisk, viz obrdzek ¢. 9. [1]
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Obr. €. 9: Indentacni krivky pro riizné materidly, a) elasticky materidl, b) plasticky
materidl, c) taveny kfemen (kalibracni materidl), d) fdzovd transformace indukovand
tlakem, e) praskdni pri zatéZovadni. [19]

Nanoindentace je jednodusSe indentacni test, kde hloubka vniknuti indentoru
do vzorku je méfend v nanometrech (10° m) misto obvyklych mikrometru (10 m) nebo
milimetrd (10° m). Typickym rysem nanoindentace je kromé zmen$eného méfitka
nepfimé meéreni plochy vtisku. V obyéejnych indentacnich testech je oblast doteku
vypocitanda na zdkladé méreni rozmér( zbytkového vtisku zanechaného ve vzorku
po odstranéni zatéze. V nanoindentaénich testech je béiné velikost vtisku v radech
mikron(, takzZe je pfilis mald na to, aby se dala bez obtizi zméfit pfimo. Je tedy bézné urcit
sty¢nou plochu zmérenim hloubky priniku indentoru do povrchu vzorku z indentacni
krivky, kterd je vysledkem indentacni zkousky. To ndm pom(ze spolu se zndmou geometrii
indentoru nepfimo uréit plochu vtisku pfi plném zatizeni. [1] Z nanoindentacniho testu
nezjistime jenom tvrdost materidlu, ale i modul pruznosti, koeficient deformacniho
zpevnéni a viskoelastické vlastnosti.

Nanoindenta¢ni modul nebo taky kombinovany modul pruznosti E* se vypocita

zevzorce

3 1vm dF (16)
T 2JAdh’

*
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kde Z—Z definuje sklon indentaéni kfivky a E* kombinuje modul indentoru a vzorku a je

vyjadren rovnici

1 1-v%2 1-v"? (17)

kde v'a E' jsou charakteristiky indentoru, v a E charakterizuji zkoumany material.
V pfipadé této prace se jednd o diamantovy indentor, jehoZ hodnoty jsou v'= 0,07
a E'=1141 GPa.

Tvrdost je mechanickd vlastnost materialu, vyjadiend odporem proti deformaci
jeho povrchu, vyvolaného plsobenim geometricky definovaného télesa. Tvrdost
se obecné oznacuje pismenem H a lze ji obecné vyjadrit jako funkci

H = f(B., Py, F, 1y, tr,v), (18)

kde P. jsou pruzné vlastnosti zkouseneho kovu, zejména moduly pruznosti £, G a K; B,
jsou plastické vlastnosti zkouseného kovu; F je velikost sily plsobici na vtlacujici télisko;
Ty je tvar, rozméry a tvrdost vtlacujiciho téliska; tr je tfeni mezi vtlacujicim téliskem
a zkouSenym materidlem a v je rychlost pohybu indentoru. Tvrdost se obecné vyjadruje
podilem sily a skutecného povrchu vtisku.

_F (19)
H=

Tvrdost H stejné jako modul pruznosti £ maji stejnou jednotku - Pascal. [10]

1.5. Teceni v kontextu nanoindentac¢ni zkousky

Pro nanoindentaci se pouziva metoda DSI — Depth Sensing Indentation. Principem
je kontinualni zdznam zatéZujici sily a pozice indentoru v pribéhu indentacniho cyklu.
V prvni fazi se provadi tizené zatéZovani, kdy se zatézujici sila zvétSuje na predem
definovanou hodnotu. V druhé fazi nastavd tizené odlehcovani, béhem kterého se
zatézujici sila zmensuje aZz na nulovou hodnotu. Zavislost zmény polohy hrotu indentoru
na zatézujici sile Ize graficky zndzornit pomoci indentacni ktivky, viz obrazek €. 10 a). Mezi
prvni a druhou fazi Ize vlozit stadium, kdy je vzorek pod konstantni maximalni zatézi.

Timto zpUsobem se zkouma teceni (creep) prostfednictvim indentacni zkousky.
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Obr. €. 10: a) Indentacni krivka, b) ¢asovy diagram indentacni zkousky, c) creepova

krivka v ramci nanoindentacniho testu. [19]

Postupné vnikani indentoru do vzorku v pradbéhu konstantni maximalni sily je
v obrazku €. 10 b) znazornéno horizontalni ¢asti krivky. [20]

Z indentacénich experimentl vime, Ze pokud maximalni zatéz setrva ve vzorku
urcitou dobu, bude se hloubka vtisku prohlubovat. Pro kazdy material je udrZovaci faze
odlisna. Podle Chudoby, Richtera [21] obecné tvrzeni je takové, Ze pro spravné urceni
tvrdosti a modulu pruznosti by se mélo maximalni zatizeni udrzet tak dlouho, dokud
zména hloubky visku za 1 min neni mensi nez 1% z celkové indentacni hloubky.

Jak jiz bylo receno, creep je casové zavisla zména hloubky vtisku. Tato zména je
zfejma, pokud je maximalni zatiZzeni ponechano ve vzorku urcitou delsi dobu, viz obrazek

¢. 11 nebo pokud porovname vice kfivek zndzornujicich aplikaci zatiZzeni a jeho odstranéni

s rlznymi rychlostmi zatéZovani, viz obrazek ¢. 12.
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Obr. €. 11: Indentacni krivky porovnadvajici riznou dobu délky vydrZe zatizeni na maximdlni

hodnoté pro PMMA.
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Obr. €. 12: Indentacni krivky porovndvajici riiznou dobu zatéZovdni pro PMMA.

Creep obecné nastdvd ve vysSich teplotach, ale pro plastické nebo viskdzni
materialy mlzZe nastat i pfi pokojovych teplotach.
Pocatecni studie creepu v prlbéhu nanoindentace byly zamérené na testovani

tvrdosti pfi vyssich teplotach, ale nikoho pfilis nezajimala hloubka vtisku. Tehdejsi analyza
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byla tedy trochu odlisnd od nynéjsi aplikace nanoindentace. V soudasnosti zname ctyfi
postupy k analyze nanoindentac¢niho creepu. Prvni metoda je zaloZend na udrieni
indentoru v konstantni hloubce. Ackoliv to zni jednoduse, pruznd deformace v celém
vzorku se preménuje v plastickou deformaci pouze kolem indentoru, coZ ma za nasledek
zvétSovani hloubky vtisku a tedy udrzeni konstantni hloubky priniku je prakticky
nemozné. Druhd metoda se snaZi udrzet konstantni rychlost zatéZovani. Treti metoda je
zaloZena na konstantni rychlosti indentaéni deformace. Ctvrtd metoda je nejoblibengjsi
a vyzaduje konstantni zatiZzeni, coZ zjednoduSuje méfeni a analyzu a usnadnuje sbér dat.
Tato technika byla prvné pouzitd Mayoem et al. [22], ktefi doporucili prodlouzit setrvani
konstantni zatéZze na dobu nejméné 50 s, v prGbéhu které se monitoruje dalsi pripadny

prianik indentoru do vzorku. [23]

1.5.1.Fyzika creepu

Vyznamnou roli hraji fyzikdlni mechanismy creepu. Li a Warren [24] navrhuiji,
Ze oblasti vzorku s vysokou koncentraci indentaéniho napéti maji za ndsledek gradient
chemického potenciadlu, ktery vede ktermalné aktivovanému difuznimu toku atomu
pod indentorem. Tok vede zespoda indentoru k povrchu vzorku, zdroven podél rozhrani
indentoru a vzorku a dokonce pod rozhranim. Rovnice pro indentaci se sférickym

indentorem vypadd nasledovné:

dh_200+v) P DAl 8 D (20)
ah _ i D
ac - m [h(ZR _ h)z] KT | 3[ne2r — myz Dv
a pro konicky indentor:
dh  2(1+v) P D,Q 85 D, (21)

= + —],
dt mwtg3a h3 kT 3htga D,

kde v je Poissonovo Cislo vzorku, D,, je difuzni koeficient ve vzorku, D; je difuzni koeficient
podél rozhrani vzorku a indentoru,  je atomovy objem vzorku, k je Boltzmanova
konstanta, T je absolutni teplota, § je tloustka rozhrani ve kterém dochazi k difuzi, a je

vrcholovy polouhel, h je hloubka priniku pod povrchem vzorku a R je polomér indenotru.
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VysSe uvedené difuzni rovnice (20), (21) pro indentaci jsou nejpresnéjsi pfi teploté
mnohem mensi, nezZ je bod tani vzorku. [1]
Je tfeba zdulraznit, Ze trojbokou pyramidu lze nahradit kédnusem s vrcholovym

polouhlem 70,3°.

1.5.2.Analyza creepové Kkrivky v ramci nanoindentacniho testu
Pro nestlacitelny materidl (v = 0,5) pfi pouziti sférického indentoru pro 3prvkovy
Voigtiv model (obrazek €. 6), za pouZitim konstantni sily F, se pfirtGstek hloubky vtisku

v pribéhu creepového testu v zavislosti na ¢ase vypocita podle vzorce:

E*,
h%(t)=Ei 2 <1—e‘tn>l. (22)

AJR|E, " E*,

Hranata zavorka ve vzorci (22) predstavuje ¢asovou odezvu mechanického modelu
na skokové zatizeni. Skokové zvyseni zatizeni ma za ndsledek pocatecni elasticky posuv
(t=0), po kterém nasleduje opozdéné zvétSovani posuvu k maximalni hodnoté v Case
t =00, Podobnd koncepce odpovida pfipadu pouziti konického indentoru, kde

pfi 3prvkovém Voigtové modelu obdriime:

2y = & LI PR (23)
h=(t) 2FcotalE*1 £ 1-e :

+

Pro pripad Maxwellova modelu (obrazek €. 4) je ¢asové zavisla hloubka v pribéhu
konstantni vydrze pro sféricky indentor dana vzorcem:

3 FT1 1 24
0 = lE .

a pro konicky indentor obdrzime vzorec:

h%(t) = %Fcota[ ! ] (25)

! + -t
E*y 7
Pro Voigtlv model (obrazek €. 5) pfi pouziti sférického hrotu obdrzime vzorec:

T 1 _Ea (26)
h%(t) = EFcota IE*1 <1 —e N >l

a pro konicky indentor:
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o 3L (1) &
- 4R|E4 '

Kombinaci vySe uvedenych rovnic obdrzime vyraz pro Burgersiv model
(obrdzek €. 7). V pripadé sférického indentoru dostavame:

h3/2(t) S N -t 1 (28)
= —— — 2 -
4R |E*y E* ¢ N1

a pro konicky indentor:

s 1 1 2\ 1 29
hz(t)=§FcotalE* + (1—6 t"2>+n—tl. (29)
1 2 1

1.5.3.Logaritmicka aproximace creepové krivky

Chudoba, Richter [21] tikaji, Ze tvar creepové krivky pro vSechny zkoumané
materialy (pro creep za relativné nizkych teplot) muizZe byt zndzornén pomoci dobfe
znamého logaritmického vzorce

Ah=AlIn(Bt + 1), (30)

kde t je ¢as, Ah = h, — h; (obrdzek ¢. 13) je zména hloubky vtisku pfi maximalnim
zatizeni a A, B jsou fitované parametry. Pro kovy parametry A, B zavisi mezi jinymi
na teploté, hustoté dislokaci, Burgersové vektoru a mezi kluzu, ktery urcuje zacatek
plastické deformace. Na rozdil od obycejného creepového testu aplikace rovnice (30)
na indentacni experimenty nebere v Gvahu, Ze napéti se v pribéhu rlstu hloubky vtisku
zmensuje. Déje se tak z dlivodu zvétSeni kontaktni plochy. Je celkem prekvapivé, Ze stejny
vzorec mulze byt pouzity pro popis creepového chovani skla, diamantu podobnym
materiald (DLC - diamond like carbon) a keramickych materialGd v pribéhu
nanoindentace, pokud je maximalni vydrz zatizeni ponechdna v materialu méné nez 120 s.
Pomoci rovnice (30) je mozné vypocitat rychlost creepu a odvodit chovani materialu

v ¢ase nad ramec provedeného méreni. [21]
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1.5.4.Vtiskové teCeni - creepovy parametr Cit
Vtiskové teceni upravuje norma CSN EN ISO 14577-1 o Kovovych materidlech —
Instrumentované vnikaci zkouSce stanovené tvrdosti a materidlovych parametr(. [25]

Relativni hloubka vtisku se oznacuje Cir a da se vypocitat ze vzorce:

h, —h
-2 ™M, 100, (31)
hy

Crr =

kde h; je hloubka vtisku v ¢ase t; pfi dosazeni maximalniho zatiZeni a h; je hloubka vtisku
v Case t, vydrie na konstantni hodnoté zkusebniho zatiZeni, viz obrazek ¢. 13. Je nutno
poznamenat, Ze hodnota creepu muze byt ovlivnéna teplotnim driftem. Relativni hloubka
vtisku Cit se podle normy oznacuje nasledovné:

Cr 0,5/10 /50 = 2,5 %, kde Gr 0,5 je definované zatizeni pfi zkousce v Newtonech,
10 je doba aplikace zatéZze vsekunddch, 50 je doba vydrie konstantniho zatizeni
v sekundach a 2,5 % je vtiskové teceni (creep), neboli relativni zména hloubky vtisku. [25]

<

hy

hy

t t; t

Obr. €. 13: Zndzornéni vtiskového teceni.[25]

1.5.5.Goodalltiv parametr P

Goodalliv parametr P je cCiselnym vyjadienim soucinu sklonu creepové kfivky
a zaroven celkové hloubky vtisku.

V obecnych indentacnich testech je celkem obtizné nebo az nemoiné vypocitat
creepové parametry n a Q za pokojové teploty. Nicméné creepové reakce rdznych
material( jsou od pohledu zcela rozdilné, proto by mélo byt mozné creepové chovani
alespori néjak vy&islit. Sou¢asna norma CSN EN 1SO 14577-1 [25] pro vyéisleni miry creepu

v kontextu nanoindentace je celkem konzervativni a nezahrnuje Zadnou analyzu ziskavani
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parametrl n nebo Q. Doporuceny postup vyZaduje vyjadieni deformace v pribéhu doby
konstantniho zatiZeni jako procento deformace zaznamenané od zacatku konstantniho
zatizeni. Abychom mohli kvalitné porovnat odliSné materidly, musi byt ¢as zatézovani
a velikost zatiZeni stejné. MoZny nedostatek této metody je zobrazen na obrazku ¢. 14.
Je moiné, Ze docela odliSnd chovani materiali nam muizZzou dat stejnou hodnotu

parametru. Pro specifické ¢asy muUZe creepovy parametr vychazet stejné. [23]

a Rozdil b .
. cas
A vgradientu A dh matent t
£ < ——
[ .(/ S it
e} .‘,.- _—
3 3 ol
< g 7
= 3 \ Rozdil =
W0 s O
8 # v hloubce juct
5 c -
o o
k= b P(t:, 0) = Ah 21 | |Ah
3 dt
P malé = malé deformace
P velké = velka deformace

- -
o v =
cast cast

Obr. €. 14: a) Creepova kfivka poukazujici na chybovost parametru, b) Creepova kfivka pro
vypocet Goodallova parametru.
LepSim popisem kfivky neZz parametr Cr muUZe byt parametr P zavedeny

Goodallem. Goodall(iv parametr P se vypocita ze vzorce

P=Ah'%, (32)
dt

kde %je smérnice creepové krivky a Ah je celkova hloubka indentacniho vtisku.

1.5.6. Strain rate - rychlost deformace

Strain rate nebo také rychlost deformace ¢ v prlibéhu indentaéniho creepu zavedl|
Mayo a Nix [26], ktery zobecnil rovnici od Pollocka et al. [27] pro ostré, pyramidalni
indentory:
g = ldh (33)
hdt’

kde ¢ je strain rate.
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2. PRAKTICKA CAST

2.1. Popis experimentalniho zarizeni

K méfeni mechanickych vlastnosti materidlu byl pouzity méfici systém
NanoTest™ NTX. Zafizeni dovoluje méFit tvrdost a analyzovat modul pruznosti
zkoumaného materidlu. Sestava se sklada =z keramického kyvadla zavéseného
na specialnim ¢epu. V jeho horni ¢asti se nachazi civka, ktera fidi zatéZujici silu. Civkou
prochdzi proud, proto je pfitahovana k permanentnimu magnetu. Sila se prenese
z kyvadla na indentor a ten vnika do vzorku. Zménu polohy indentoru zaznamenava velmi
presny kapacitni snimac. [28]

Méreni tvrdosti vyzaduje striktné urcené laboratorni podminky, proto je méfici
systém poloZeny na antivibraénim stole a je zakryty ochrannym krytem se soustavou
Upravy teploty a vlihkosti. Kontrola, fizeni a sbér dat se provadi skrz osobni pocita¢ pomoci
specialniho softwaru.

Systémem NanoTest™ NTX Ize kromé indentace (pfi pokojové i zvyiené teploté)
zkoumat i tribologické charakteristiky tenkych vrstev, provadét vrypové zkousky (scratch
tests), topografické testy, testy opotiebeni, dynamické testy, pouzivat pin on disc metodu

nebo studovat akustické emise. [28]
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Obr. &. 15: Schéma zafizeni NanoTest™ NTX. [19]

2.2. Popis zkoumanych vzorku
V této bakalarské praci je analyzovano 5 vzorkd. Na obrazku ¢. 16 jsou zobrazeny
vzorky pouzité pfi testovani. Vzorky byly fixovany na duralovych drzacich pomoci

specialniho vosku.

Obr €. 16: Pouzité vzorky.
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Prvnim zkoumanym materidlem je PMMA, neboli polymethylmethakrylat, obecné
znamé jako plexisklo. Tento synteticky polymer se v praxi vyuziva pfi zasklivani oken
dopravnich prostredkd, pfi vyrobé hodinkovych sklicek, u vyroby zubnich protéz atd.
PMMA se taky pouZiva jako nahrazka skla. Oproti sklu se u PMMA vyuZivaji vyhodné
vlastnosti jako nizsi hmotnost, vétsi ohebnost a nizsi cena.

Druhym materidlem je loZiskovd ocel s pracovnim oznacenim HV280. V praktickém
Zivoté se vyuziva v loZiskach stroji nebo pfi vyrobé cepeli noz(.

Tretim zkoumanym materidlem je ocel soznafenim AISI304. Jedna se
o potravinarskou nerezovou ocel, je to chrom niklova austeniticka nestabilizovand ocel.
Podle normy je jeji oznageni CSN 10088-1 1.4301. Jeji chemické sloZeni je Cr 17 - 19,5 %,
Ni 8 - 10,5, C < 0,07 %, slozeni dle normy vyhovuje pro pouziti vyrobkl pro pitnou vodu
a potraviny. V praxi sevyuzivd v gastronomii, venkovni architekture, v cistickach
odpadnich vod, na zadbradli atd.

Ctvrtym materidlem je taveny kiemen, druh skla. Taveny kiemen se sklada
na rozdil od klasického skla pouze z SiO,. V praxi se vyuziva k vyrobé Zarovek, v lékafstvi,
v optickych vlaknech atd. Taveny kiemen se také vyuziva jako kalibra¢ni material, protoze
je to homogenni izotropni material.

Patym a poslednim zkoumanym materidlem je titan. Je to Sedy az stfibrité bily kov.
Vyskytuje se vzemské kire, v morské vodé jiz méné. V praxi ho lze najit v leteckém
pramyslu pfi vyrobé vysoce namahanych casti letadel, v |ékarstvi pfi vyrobé chirurgickych
nastroju nebo se jim pokryva piercing. Titan je velice dllezity konstrukéni prvek diky své

odolnosti, pevnosti a hmotnosti. Je zhruba dvakrat leh¢i nez Zelezo.

2.3. Experimentalni podminky a zpiisob vyhodnoceni dat

Pfi provadéni méreni byla teplota v mistnosti 24 °C a relativni vlhkost 30 %.
Na kazdy druh vzorku jsou pouZity dva hroty — sféricky a BerkovichGv hrot. Geometrie
indentor(l je zobrazena na obrazku ¢. 17. Redlné vtisky jsou na obrazku ¢. 18 a)

pro Berkovichlv indentor a €. 18 b) pro sféricky indentor.
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Obr. €. 17: Geometrie Berkovichova indentoru (trojbokd pyramida) a sférického indentoru.

o : PMMA_BLE1_x100z1-5_001.0ls Dats mome : AISII04L_SMB1_x100z3_000.0ls
Comment Comment

Obr €. 18: Experimentdilni vtisky pro a) Berkovichav hrot, b) sféricky hrot.

Pro vSechny druhy materidlu se vyuzivd rlizné kombinace druhu hrotu, doby
zatéZovani a dobu vydrze na maximalni zatézi. PMMA bylo zatéZovano silou 10 mN. Oceli
HV280 a AISI 304, taveny kifemen atitan byli zatéZovani silou 100 mN. Zatézovani
do maximalni velikosti zatézZujici sily probihalo 10's, 20 s a 60 s, pro titan jesSté navic 120 s,
viz tabulka ¢. 1. VydrZ na maximalni hodnoté trvala 120 s. U nékterych material( byla
experimentalné zkousena vydrz po dobu 1200 s, ale aby bylo moZiné data porovnat,
v praci se uvadi vydrz pouze 120 s.

Data byla korigovana na teplotni drift a poddajnost pfistroje. Z divodu
kvalitnéjsiho porovnani byla vSechna data normovana na pocatecni hloubku. Dale pak

byla provedena selekce dat. V nékolika pfipadech se stalo, Ze pfi experimentalnim méreni
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kfivka uskocila nebo vykazovala naprosto jiny tvar. Jednim zdlvodd mohla byt
pfitomnost lokdlni necistoty na vzorku. Tyto chybné kfivky byly ihned po exportovani dat

smazdany a v zadnych vypoctech se dale neuvazovaly.

Hrot Material Indentaéni sila Délka zatizeni
PMMA 10 mN 105s,205s,60s
HV280 100 mN 10 S, 20 S, 60s
Berkovichav
AISI304 100 mN 10s,20s,60s
Taveny kfemen 100 mN 105s,205,60s
Sféricky
Titan 100 mN 10s,205s,60s,120s

Tab. €. 1: Schematické zobrazeni experimentdlnich podminek.

Kazdé méreni bylo opakovdno minimdlné 5x. Pro priklad je uveden postup
vyhodnocovéani dat pro PMMA a titan, Berkovichliv hrot. Na obrazcich ¢. 19 a 22 je
5 jednotlivych méfeni. Na obrdzku ¢. 20 a 23 jsou jednotlivd méfeni pro lepsi porovnani
v jednom grafu. Z nich se udélala primérna krivka — obrazek ¢. 21 a 24. Na obrazcich ¢. 21
a 24 lze vidét i smérodatné odchylky. Takto ziskané reprezentativni creepové krivky jsou

nasledné uvazovany v kapitolach 2.4.1 - 2.4.4.
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Obr. €. 19: Pét méreni PMMA pro Berkovichuv hrot, 20-120-20.
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Obr. €. 20: Pét méreni PMMA pro Berkovichiv hrot dohromady, 20-120-20.
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Obr. €. 21: Priimér péti méfeni PMMA pro Berkovichiv hrot spolu s odchylkami,

20-120-20.
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Obr. €. 22: Pét méreni titanu pro Berkovichav hrot, 20-120-20.
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Obr. €. 23: Pét méreni titanu pro Berkovich(v hrot dohromady, 20-120-20.
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Obr. €. 24: Priimér péti méreni titanu pro Berkovichiv hrot spolu s odchylkami, 20-120-20.
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2.4. Analyza experimentalnich dat

2.4.1.Porovnani materialti podle doby zatéZovani

Na obrazcich ¢. 25 — 29 a ¢ 32 — 36 jsou zobrazeny creepové kfivky, kde je
prirdstek hloubky v pribéhu aplikace konstantni sily vynesen v zdvislosti na case.
V legenddach grafl je vidy pracovni oznaceni tfemi Cisly, napf. 10-120-20, coZ znamena,
Ze zatéZzovani do maximalni hodnoty probihalo 10 s, ndsledné 120 s byla udrZovand zatéz
na maximalni hodnoté a za 20 s bylo zatizeni zcela odstranéno.

Na obrazcich €. 25 — 29 (Berkovichlv indentor) a ¢. 32 — 36 (sféricky indentor) jsou
uvedené krivky, které vznikly primérem minimalné péti méreni. Smérodatné odchylky
zde nejsou uvedeny, aby byly grafy prehlednéjsi a lépe vynikla tendence. Obecné
smérodatné odchylky byly velice malé.

Na vSech obrazcich se potvrzuje tendence uvedena Chudobou, Richterem [21],
ktery fika, Ze ¢im je pomalejsi doba zatéZovani, tim bude creepova hloubka mensi. Pokud
jsme zatézovali po dobu 10 s, creepova kfivka byla nejvySe, coz znamena, Ze vykazovala
nejvétsi creep. Pokud jsme zatéZovali po dobu 60 s, creep byl nejmensi a pro 20 s byl
creep nékde mezi tim. Tato tendence se projevila ve vsech grafech, jak pro Berkovichayv,
tak i pro sféricky indentor.

Na obrazcich ¢. 30 a 31 je zobrazené porovnani reprezentativnich creepovych
kfivek riznych materiall pro 10 s a 60 s pfi pouziti Berkovichova hrotu. Podobné je tomu
na obrdzcich ¢. 37 a 38 pro sféricky hrot. Z téchto grafl vyplyva, Ze nejvice tece PMMA,
pak titan, AISI304, HV280 a nejméné tece taveny kfemen. Tato tendence se projevila
ve vsech grafech, nezavisle na druhu indentoru. Je ale tfeba poznamenat, Ze co se tyce
porovnani pouziti druhu indentoru, tak materidly, které byly zatéZovany Berkovichovym

hrotem, tekly méné, nez materialy zatéZované sférickym hrotem.
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2.4.1.1. Berkovichiv hrot
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Obr. €. 25: Porovndni creepovych krivek pro Berkovichiv hrot, ocel AlSI304.
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Obr. €. 26: Porovndni creepovych krivek pro Berkovichiv hrot, ocel HV280.
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Obr. €. 27: Porovnadni creepovych krivek pro Berkovichiv hrot, PMMA.
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Obr. €. 28: Porovndni creepovych krivek pro Berkovichiv hrot, taveny kremen.
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Obr. €. 29: Porovndni creepovych krivek pro Berkovichiv hrot, titan.
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Obr. €. 30: Porovndni creepovych krivek pro rtizné materidly, Berkovichiyv hrot, 10s

zatizeni.
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Obr. €. 31: Porovndni creepovych kfivek pro rtizné materidly, Berkovichiyv hrot, 60s

zatiZeni.

2.4.1.2. Sféricky hrot
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Obr. €. 32: Porovndni creepovych kfivek pro sféricky hrot, ocel AlSI 304.
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Obr. €. 33: Porovndni creepovych kfivek pro sféricky hrot, ocel HV280.
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Obr. €. 34: Porovndni creepovych kfivek pro sféricky hrot, PMMA.
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Obr. €. 35: Porovndni creepovych kfivek pro sféricky hrot, taveny kfemen.
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Obr. €. 36: Porovndni creepovych kfivek pro sféricky hrot, titan.
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Obr. €. 37: Porovndni creepovych krivek pro rtizné materidly, sféricky hrot, 10s zatiZeni.
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Obr. €. 38: Porovndni creepovych krivek pro riizné materidly, sféricky hrot, 60s zatiZeni.

2.4.2.Porovnani materiali podle rychlosti deformace &

V obrazcich 39 — 43 jsou zobrazeny rychlosti deformace neboli strain rate £. Na ose
y je pouzité logaritmické méfritko pro lepsi rozliseni rozdilu mezi jednotlivymi kfivkami.
Nékteré krivky se zdaji byt roztfepené. Je to z toho dlvodu, Ze pfistroj rozdéluje celou
dobu méreni na 200 hodnot. Je jedno, jak dlouho méreni trva, vidycky dostaneme
200 dat. U kfivek, které jsou hladsi, se zatéZzovalo 1200 s. Tim, Ze do grafl jsou zaneseny

hodnoty jen do 120 s, kfivka se sklada z méné namérenych hodnot nez roztrepené krivky,
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které se méfily po celkovou dobu 120 s. V grafu je tedy pro méné hladké krivky pouZito
vSech 200 namérenych dat. MlzZe se zdat, Ze nékteré krivky nezacinaji od nulové hodnoty.
Je tomu proto, Ze méreni, kterd probihala plivodné 1200s, maji do 120 s méné dat
a vypocet rychlosti deformace je mozny vidy az od druhé ¢asové hodnoty. JelikoZ prvni
naméreny c¢asovy Udaj je t;, ze vzorce (33) vyplyva, Ze prvni vypocet rychlosti deformace
je:

o Lh=h (34)

h, t; —t;

Nebyl pozorovdn vyznamnéjsi vliv doby zatéZovani na rychlosti deformace.

10
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Obr. €. 39: Strain rate pro Berkovichiv hrot, ocel AlSI304.
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Obr. €. 40: Strain rate pro Berkovichuv hrot, ocel HV280.
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Obr. €. 41: Strain rate pro Berkovichiv hrot, PMMA.
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Obr. €. 42: Strain rate pro Berkovichuv hrot, taveny kifemen.

Berkovich, titan, strain rate

de/dt

20

40 60 80 100 120

140

0,1

——10-240-10
20-240-10
——60-240-10

0,01

——120-240-10

0,001

0,0001

Obr. €. 43: Strain rate pro Berkovichiv hrot, titan.
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2.4.3.Creepovy parametr Cir

Creepovy parametr Cir se vypocitd ze vzorce (31). K vypoctu byly pouzity uplné
stejné krivky, jako jsou uvedeny v kapitole 2.4.1. K vypoctu byl vidy pouzity celkovy ¢&as
zatizeni 120 s. Vysledky jsou uvedeny v tabulkdch 2 — 5. Z obrazk( 44 a 45 Ize vidét stejny
trend jako v porovnani creepovych kfivek. Nejvétsi parametr C;, neboli nejvice tece
PMMA, pak titan, AISI304, HV280 a taveny kfemik. Co se tyce druh( indentor(, tak ty
nemaji na tento trend vliv. Stejné tak trend neovliviiuje rychlost zatézovani. Rychlost
zatéZovani ma ale vliv na velikost parametru C;r v rdmci daného materidlu. Z obrazk( lze
vidét, Ze ¢im je doba zatézovani kratsi, tim vétsi je creepovy parametr a naopak. Stejny

princip plati jak pro Berkovich(v tak pro sféricky hrot.

9- Creep parametr, Berkovich
8 - BN 10 s
1 [ 120s
7 - I 60 s
- 6
=
O 4
$—
D 07
g !
S
s 4-
(=¥
o !
2 34
@) !
2 -
1 -
0 -
PMMA Titan AISI 304 HV 280 Taveny kiemen
(sklo)

Obr. €. 44: Creep parametr C;r pro Berkovichdiv hrot.
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Berkovich Cr0,1/10/120 Cir 0,1/20/120 Cir 0,1/60/120
Titan 7,59 0,50 6,43+0,41 5,13 +0,38
AlISI 304 5,78 £0,16 5,13+0,25 4,07 £ 0,10
HV 280 2,57 +0,08 2,75+0,19 2,34+0,38
Taveny

kifemen 1,65+0,19 1,45+0,11 1,42 +0,19

Tab. €. 2: Hodnoty creepového parametru C;r pro Berkovichuv hrot.

Berkovich

Cir 0,01/10/120

Cir 0,01/10/120

Cir 0,01/10/120

PMMA

8,16 £0,16

7,36 £0,08

6,31+0,12

Tab. €. 3: Hodnoty creepového parametru C;r pro Berkovichuv hrot.
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Obr. ¢. 45: Creep parametr C;r pro sféricky hrot.
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Sféra C10,1/10/120 C+0,1/20/120 C+0,1/60/120
Titan 11,01 +1,05 9,93+0,79 8,14+ 1,26
AISI 304 10,88 + 0,21 9,72 +0,48 7,75 £ 0,27
HV 280 3,95+0,24 3,79+0,61 2,79+0,33
Taveny

kifemen 1,68 + 0,20 1,35+0,07 0,85+0,17

Tab. €. 4: Hodnoty creepového parametru C;r pro sféricky hrot.

Sféra Ci10,01/10/120 Ci10,01/10/120 Ci10,01/10/120
PMMA 14,94 +£0,13 13,99+0,15 11,20+ 0,15

Tab. €. 5: Hodnoty creepového parametru C;r pro sféricky hrot.

2.4.4.Goodalldv parametr P

Na nize uvedenych obrazcich €. 46 (pro Berkovich(v indentor) a ¢. 47 (pro sféricky
indentor) jsou zobrazeny vypocitané Goodallovy parametry véetné jejich odchylek. Vzidy
je pouzito tfidéni podle druhu materidlu a podle doby zatéZovani. Samotné zatiZeni trvalo
vidy 120 s. Dale v tabulkach €. 6 a 7 jsou uvedené vypocitané hodnoty parametru P.

GoodallGv parametr se vypocitd podle vzorce 32. Pti vypoctu smérnic kfivek byly
pouzity nejlinedrnéjsi ¢asti kfivek, v naSem pripadé v casovém rozmezi 60 s — 120 s. Opét
byla potvrzena tendence v teceni materidll. Stejné jako pfi pouZiti parametru C;r nejvice
teklo PMMA, pak titan, AISI304, HV280 a nejméné taveny kifemen. Doba zatéZzovani ma
vliv na velikost parametru P v ramci jednoho materialu. Cim je doba zatézovani mensi, tim

je parametr P vétsi a naopak. Na tendenci nema vliv druh indentoru ani doba zatéZzovani.
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Obr. €. 46: Hodnoty Goodallového parametru P pro Berkovichav hrot.

Berkovich 10s 20s 60s
PMMA 39,52 £+ 0,99 35,29+1,70 34,10+ 2,23
Titan 24,12 + 5,46 21,54 + 3,99 15,92+ 2,64
AISI 304 8,26 + 1,04 6,71 £ 1,59 579+1,73
HV 280 1,33+0,29 1,37 £ 0,46 1,51+0,53
Taveny

kfemen 0,57 +0,24 0,37+0,31 0,69 +0,24

Tab. €. 6: Hodnoty Goodallového parametru P pro Berkovichiv hrot.
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Obr. €. 47: Goodalltv parametr P pro sféricky hrot.
Sféra 10s 20s 60s
PMMA 58,52 +3,44 58,55+ 2,97 43,201 2,24
Titan 36,99+ 8,14 36,00 £ 16,79 31,35+0,92
AISI 304 8,69+ 1,08 6,71 £ 0,69 6,52 £ 0,62
HV 280 0,94 +£0,46 0,80 £ 0,06 0,77 £0,17
Taveny
kifemen 0,56 £ 0,09 0,37 £0,09 0,15 +0,08

Tab. €. 7: Hodnoty Goodallového parametru P pro sféricky hrot.

2.4.5.Logaritmicky fit

V obrdzcich €. 48 — 57 jsou zobrazeny logaritmické fity podle vzorce (30) vidy pro
kazdy hrot vSech 5 material( a také pro rGzné Casy aplikace zatéze —10's, 20 s a 60 s. Déle
jsou v obrazcich uvedeny vypocitané hodnoty nafitovanych parametr(. V obrazcich 58 —
61 je zobrazeno prehledné porovnani parametrl podle druhu indentoru a druhu
parametru. Jak je vidét, parametry A a B jsou rGzné pro odlisné materidly a nebyla
pozorovana zadnd tendence. Pro 10s zatéZovani oceli HV280 byly pro sféricky

i Berkovich(iv hrot vyfazeny 2 nafitované parametry B. V téchto pfipadech nam fit dal

extrémni hodnoty a v grafech nejsou zapocitany.
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Obr. € 48: Logaritmicky fit pro Berkovichuv hrot, ocel AlSI304 a vypocitané hodnoty parametrd.

54
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Obr. € 49: Logaritmicky fit pro Berkovichuv hrot, ocel HV280 a vypocitané hodnoty parametrd.
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: Logaritmicky fit pro Berkovichiv hrot, PMMA a vypocitané hodnoty parametrd.
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Berkovich, Taveny kiemen (sklo), 10 s Berkovich, Taveny kiemen (sklo), 20 s
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Obr. € 51: Logaritmicky fit pro Berkovichuv hrot, taveny kiemen a vypocitané hodnoty parametrd.
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Obr. € 52: Logaritmicky fit pro Berkovichiv hrot, titan a vypocitané hodnoty parametrd.
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Obr. € 53: Logaritmicky fit pro sféricky hrot, ocel AlSI304 a vypocitané hodnoty parametrd.
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Obr. € 54: Logaritmicky fit pro sféricky hrot, ocel HV280 a vypocitané hodnoty parametrd.
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Obr. € 55: Logaritmicky fit pro sféricky hrot, PMMA a vypocitané hodnoty parametrd.
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Obr. € 56: Logaritmicky fit pro sféricky hrot, taveny kfemen a vypocitané hodnoty parametrd.
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Obr. € 57: Logaritmicky fit pro sféricky hrot, titan a vypocitané hodnoty parametra.
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Parametr B, Berkovich

M Berkovich 10 s

M Berkovich 20 s

= Berkovich 60 s

T T

PMMA Titan AlISI 304 HV 280 Taveny kfemen

Obr. €. 59: Porovndni parametru B pro rtizné materidly, Berkovichiyv indentor.
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Obr. €. 61: Porovndni parametru B pro riizné materidly, sféricky indentor.
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Zaveér

Cilem této bakalarské prace bylo analyzovat creep neboli te¢eni materidlu
pouzitim nanoindentacni zkousky. VSechny vzorky byly testovdany na objemovych
materidlech.

Srovnani mezi materidly dopadlo jednoznacné. Porovnanim creepovych kfivek,
creepového parametru i Goodallova parametru bylo zjiSténo, Ze nejvice tee PMMA,
nasleduje titan, oceli AlSI304 a HV280 a nejméné tece taveny kiemen.

Co se creepovych kfivek tyce, potvrdil se trend uvedeny Chudobou,
Richterem [21]. Pti zatéZovani materidlu po dobu 10 s material tekl nejvice, pfi 20 sjiz
méné a pii 60 s nejméné. U titanu lze jeSté navic vidét zatéZovani po dobu 120 s, tehdy
material tekl viibec nejméné.

Parametr Cr nam ukazal, jak moc ktery material tece. Byl roztfidény podle
pouzitého hrotu. Parametr se porovnaval podle druhu materidlu a podle doby zatéZovani.
Trend vtecCeni materiald podle druhG materidlG zlstal zachovany. Doba zatéZovani
neméla na trend vliv, ale ovlivnila hodnotu parametru Ci; v rdmci jednoho materialu.

Podobné dopadl Goodalldv parametr. Byl roztfidény podle pouZitého indentoru
a porovnaval se v ramci daného materidlu podle doby zatéZovani a v ramci stejné doby
zatézovani podle druhu materidlu. Trendy byly opét zachovény.

Logaritmicky fit se osvédcil, presnost fitu byla od 93,4 % do 99,9 %. Ve dvou
pripadech nam dal fit extrémni hodnoty, ty byly z nasledného porovnavani parametr(
vyfazeny. Porovnani parametru je roztfidéno podle druhu indentoru a druhu parametru.
U parametrd A a B nebyla pozorovana zadnd tendence.

Pokud bychom porovnavali velikost creepu podle druhu pouZitého indentoru,
materidl za stejnych experimentdlnich tekl vice pod sférickym hrotem neZ
pod Berkovichovym.

Na tuto bakaladfskou préci by bylo mozné navdzat fity viskoelastickych modell a
vypocty jejich parametr(. Dale by se mohlo vénovat zkoumani creepu tenkych vrstev,
jelikoz tenké vrstvy se chovaiji jinak nez objemové materidly. Bylo by mozné analyzované

hodnoty porovnat s analyzou objemovych materiala uvedenou v této bakalarské praci.
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Seznam symbolt

A plocha vtisku

Ac Arheniova konstanta zavisla na napéti a druhu materialu
A1 Arheniova konstanta zavisla na druhu materidlu

Cr creep parametr dle CSN EN 1SO 14577-1

pramér zrna

D;,D, difuzni koeficienty

E modul pruznosti

E* kombinovany modul pruznosti

F indentacni zatéZujici sila

h hloubka vtisku, indentacéni hloubka

h, plasticka hloubka vtisku

H tvrdost

k Boltzmanova konstanta — 1,381 - 1022 ).kt
P Goodallv parametr

Pp, Pe plastické, elastické vlastnosti materialu
Q aktivaéni energie

Rm molarni plynova konstanta — 8,314 J-molt.k?
R polomér indentoru

t cas

te treni

T teplota

Tq teplota skelného prfechodu

T: teplota tani

v rychlost pohybu indentoru

a vrcholovy polouhel indentoru

é tloustka rozhrani

€, Ee, Esc, Ep1  deformace obecné, deformace elastickd, deformace viskézni, deformace

plasticka
g rychlost deformace (strain rate)
n viskozita
N¢ smykova viskozita
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tvarové charakteristiky indentoru
Poissonovo ¢islo
atomovy objem

napéti
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