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POPIS OZNAKA

Oznaka Jedinica Opis

a mm Duljina rezne linije

a 0 Kut vrha indentora

a Tolerancija <1% dubine utiskivanja u nano rasponu
di pum Duljina prve dijagonale

d2 um Duljina druge dijagonale

dsr um Duljina srednje dijagonale

E N/mm? Y oungov modul elasti¢nosti

E* N/mm? Modul elasti¢nosti

Er N/mm? Indentacijski modul

£ % Istezanje

F N Sila

Fmax N Maksimalna sila

Hir MPa Indentacijska tvrdoce

h nm Dubina prodiranja

hp nm Konac¢na dubina prodiranja

hr nm Sjeciste tangente rasterecenja s apscisom
Nmax nm Maksimalna dubina prodiranja

k Prosirena mjerna nesigurnost

I pum Duljina prodiranja

Re MPa Granica razvlacenja

Rk MPa Konac¢no naprezanje

Rm MPa Vlacna ¢vrstoca

Rpo,2 MPa Konvencionalna granica razvlacenja
S Elasti¢na krutost pri rastere¢enju
Jorel °C Prijelazna temperatura
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SAZETAK

Osnovni cilj ovog rada bio je prikazati mjernu sposobnost instrumentirane indentacijske metode
na Step 100 uredaju u svrhu odredivanja mehanickih svojstava materijala.

Teorijski dio rada daje pregled najceSce ispitivanih mehanickih svojstava, povijesni razvoj
instrumentirane indentacijske metode 1 njezin princip rada te najcesce koristeni indentori.

U eksperimentalnom dijelu prikazane su mjerne mogucénosti Step 100 uredaja, njegova
kalibracija te opis provedenih ispitivanja. Takoder prikazani su rezultati ispitivanja tvrdoce,
popraceni statistickim vrijednostima. Prikazana je usporedba rezultata provedenih na dva
razli¢ita uredaja. Provedena je analiza dobivenih rezultata te su dani zakljucci. Takoder su

opisane uocene problematike instrumentirane indentacijske metode.

Kljuéne rijeci: instrumentirana indentacijska metoda, kalibracija, tvrdoc¢a, problematika
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SUMMARY

The main aim of this study was to demonstrate the measurement capability of the instrumented
indentation method using the Step 100 device for the purpose of determining the mechanical

properties of materials.

The theoretical part of the study provides an overview of the most tested mechanical properties,
the historical development of the instrumented indentation method, its operating principle and

the most used indenters.

The experimental part presents the measurement capabilities of the Step 100 device, its
calibration and a description of the conducted tests. The results of hardness test, accompanied
by statistical values, are also presented. A comparison of the results obtained on two different
devices is shown. An analysis of the obtained results was conducted, and conclusions were

drawn. The observed issues with the instrumented indentation method are also described.

Key words: instrumented indentation method, calibration, hardness, issues

Fakultet strojarstva i brodogradnje W



Gea Vlasi¢ Diplomski rad

1. UvVOD

U posljednje vrijeme dolazi do povecanog interesa za mehani¢ku karakterizaciju materijala
malih volumena i sustava tankih filmova. Za karakterizaciju takvih elemenata se upotrebljavaju
indentacijske metode mjerenjem dubine utiskivanja, pri ¢emu su indentori sferi¢nih ili
piramidalnih oblika. Mehanicka svojstva koja se najces¢e odreduju ovim putem su vrijednosti

tvrdo¢e materijala i modula elasti¢nosti [1].

S obzirom da je metodom instrumentirane indentacije postignut znacajan napredak, osim
prethodno navedenih mehanickih svojstava tvrdo¢e i modula elasti¢nosti, danas su omoguéena
1 mjerenja drugih mehanickih parametara, ukljucujuéi eksponente otvrdnjavanja, parametre
puzanja te zaostalih naprezanja. Posebno se istiCe nanoindentacija, kao jedna od metoda
instrumentirane indentacije. Osim $to ju je moguce primijeniti u fiziCkim znanostima,
nanoindentacija se najceS¢e primjenjuje za temeljna istrazivanja u podrucju znanosti o
materijalima. Za istraZivanje fenomena na nanoskali kao $to su nukleacija i dinamika defekata,
mehanicke nestabilnosti ili lokalizacija deformacija, te fazne transformacije, koriste se nove
mogucénosti Snimanja na mjestu i snimanje izvan mjesta, detekcije akusticke emisije i ispitivanja
pri visokim temperaturama [2].

Znanje o statistickim metodama i planiranju pokusa u razli¢itim podru¢jima inZenjerstva, kao
§to su strojarstvo — znanost o proizvodnji, kontrola kvalitete, znanost o materijalima,
gradevinarstvo, ekonomija, fizika, biologija, sociologija, psihologija i mnoga druga podrugja,
je od velike vaznosti. Statistika utjeCe na Covjekovo razmisljanje, Sto dovodi do boljeg
razumijevanja mnogih procesa 1 istrazivanja u navedenim podru¢jima. Njezina primjena je
Cesto neophodna te je ocigledno da bez nje bi rezultati bili losiji i manje pouzdani. Planiranje
pokusa je vrlo korisna tehnika kojom se povecava pouzdanost eksperimentalnih rezultata te
smanjuju troskovi i potrebno vrijeme. Najbolji rezultati postizu se kada se planiranje pokusa
kombinira s odgovaraju¢om statistickom analizom i dobrim razumijevanjem ispitivanog
procesa [3].

Instrumentirana indentacijska metoda nedvojbeno predstavlja veliki napredak u tehnici za
mjerenje mehanickih svojstava materijala u mikro i nano rasponu. Ispitivanja se provode kroz
kontroliranu primjenu sile optere¢ivanja i pra¢enja trenutnih deformacija ispitivanog materijala.
Mjerna sposobnost daje pregled dubljih uvida u mehanicka svojstva materijala. Na taj nacin se

bolje prati razvoj novih materijala i optimizaciju ve¢ postojecih metoda.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. MEHANICKA SVOJSTVA MATERIJALA

Materijali su Cvrste tvari koje se odabiru 1 upotrebljavaju obzirom na temelju njihovih fizikalnih
1 kemijskih svojstava. Pogodnim postupcima oblikovanja i obrade moguce je kreirati predmete
to¢no odredenih oblika, veli¢ine 1 uporabne vrijednosti. Glavni pokazatelji uspjeSnosti
proizvoda na trziStu su njegova cijena izrade, trajnost te eksploatacijske karakteristike.
Mehanicka svojstva materijala od kojih je proizvod nacinjen su osnovna grupa svojstava koja

se ubrajaju u eksploatacijska svojstva [4].

2.1. Definicija tvrdoée

Tvrdo¢a predstavlja mehanicko svojstvo materijala i prikazuje reakciju materijala na
opterecenje koje se na njega primjenjuje. Drugim rije¢ima, tvrdoca je otpornost koju materijal
pokazuje prilikom prodiranja drugog znatno tvrdeg tijela. lako ona nije fizikalno egzaktno
definirano mehanicko svojstvo, postupak mjerenja tvrdoce je jedan od najrasirenijih postupaka
koji se primjenjuje u podrucju ispitivanja mehanickih svojstava materijala. Primarni razlog k
tome lezi u jednostavnosti provedbe postupka. Mjerenje tvrdote ne zahtijeva posebno
pripremljene uzorke kao Sto zahtijeva vecina postupaka ispitivanja mehanickih svojstava, ve¢
se mogu vrsiti mjerena na poluproizvodima ili ¢ak gotovim proizvodima. To naravno ovisi o
primijenjenoj metodi. Nadalje svojstvo tvrdoce je u korelaciji s drugim mehanickim svojstvima,
poput vlaéne ¢vrstoce (Rm), §to uvelike olakSava prikupljanje podataka o svojstvima ispitivanog
materijala. Takoder, potrebno je istaknuti brzinu provedbe postupka mjerenja tvrdoce, koja je

neupitno brza u odnosu na neka druga ispitivanja mehanickih svojstava [4].

Razvijeno je vise metoda kojima se ispituje tvrdoca, a koju primijeniti ovisi o nizu faktora koje
je potrebno uzeti u obzir. Faktori poput vrsta materijala, homogenost mikrostrukture,
zahtijevana to¢nost dobivenih rezultata, veli¢ina i stanja uzorka te broj uzoraka, samo su neki
od faktora koji utjeCu na odabir ispravne metode za ispitivanje tvrdoc¢e. Najpoznatije metode
ispitivanja tvrdoc¢e nose ime po tvrtki u kojoj su izumljene, te su to Brinellova, Vickersova i
Rockwellova metoda. Time se moze utvrditi zadovoljenost zahtijevanih karakteristika

komponente §to ¢e osigurati kvalitetu iste [5].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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U nastavku slijedi prikaz triju najéeS¢e koriStenih metoda na slici 1.

| F F

| I ]

| | I )
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et 2
/o :_/dt/ o, 8
- 5 /b
d [
A B C

Slika 1. Metode mjerenja tvrdoce

Slikom 1. su prikazane tri najpoznatije metode ispitivanja tvrdoce s Karakteristikama po kojima

se razlikuju:
e A — Brinellova metoda ispitivanja tvrdoce [6]
e B - Vickersova metoda ispitivanja tvrdoce [7]

e C —Rockwellova metoda ispitivanja tvrdoce [7]

2.2. Definicija statickog vla¢nog ispitivanja

Staticko vlacno ispitivanje svrstava se pod skupinu kratkotrajnih opterecenja za koje je
potrebno izrezivanje uzoraka iz materijala kojeg se zeli ispitati. Uzorak se naziva epruvetom te
je tocno propisanog oblika i dimenzija. Epruvetu se postavlja na uredaj, zateze, opterecuje
vla¢no 1 ¢eka odredeno vrijeme kako bi doSlo do loma . Uredaji na kojima se ovakva mjerenja
provode nazivaju se kidalice. Hidraulicki naCin pogona je najprikladniji za ovakav tip
naprezanja, jer daje mogucnost rastere¢enja epruvete u bilo kojem trenutku. Obzirom na to da
je svako vlacno opterec¢enje popraceno istezanjem, osim vrijednosti sile prati se i produljenje

epruvete. Epruveta se produljuje, sve do trenutka kada pukne, tada zavrSava ispitivanje.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3



Gea Vlasi¢ Diplomski rad

Rezultati se mogu prikazati graficki, pomocu dijagrama kidanja koji ukljucuje silu i produljenje

ili dijagram naprezanje-istezanje. Dijagrami su kvalitativno jednaki i oba pocinju iz ishodista
koordinatnog sustava. Rezultati koje se dobiva stati¢cnim vlaénim ispitivanjem su granica
razvlacenja (Re), vlana cCvrsto¢a (Rm), kona¢no naprezanje (Rk), istezanje (&), modul
elasti¢nosti (E), konvencionalna granica razvlacenja (Rpo,2), 1 drugi [4].

Na slici 2. je prikazan uredaj za stati¢ko vla¢no ispitivanje koji se naziva kidalica.

£

__§TRENGTH TESTER

Slika 2. Kidalica [8]

2.3. Definicija udarnog rada loma

Udarni rad loma je ispitivanje prilikom kojeg se utvrduje ponasanje materijala u trenutcima
udarnog opterecenja. Cilj je ustanoviti je li materijal krhak ili Zilav. Kao 1 kod statickog vla¢nog
ispitivanja, ispitivanja se provode na posebno pripremljenim epruvetama koje se izrezuju iz
materijala kojeg se Zeli ispitati. Na ovim epruvetama se izrezuje utor kako bi se usmjerila

pukotina i kako bi epruveta lakSe puknula. Ispitivanje se odvija pomoc¢u Charpy-evog bata. Bat
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s odredenom tezinom se podiZe na neku visinu obzirom na ravninu gdje se nalazi epruveta. Bat
se ispusta iz pocetnog poloZzaja, dobiva na potencijalnoj energiji koja potom prelazi u kineticku
energiju i udara u epruvetu. Dio kineti¢ke energije se troSi na lomljenje epruvete, dok se s
ostatkom energije bat penje uzlaznom putanjom na nizu visinu od pocetne. UtroSena energija
se naziva udarni rad loma, a njegova vrijednost je pokazatelj zilavosti materijala. Materijal je
zilaviji $to je udarni lom veéi te se time bat penje na manju visinu. Opisani proces je prikazan
u slikom 3. u nastavku. Cesto je potrebno obratiti paznju na temperaturu ispitivanja. Neki
materijali se drugadije ponaSanju kad se temperatura okoline promijeni, primjerice
konstrukcijski ¢elici. Stoga je bitno provoditi ispitivanja u uvjetima u kojima ¢e se materijal
potencijalno nalaziti tijekom eksploatacije. Takoder, odredeni materijali pokazuju visoki udarni

rad loma i time su zilavi pri viSim temperaturama, a nizi udarni rad loma i krhkost pri nizim
temperaturama. Prijelazna temperatura (Jprel) je ona temperatura koja odvaja podrugje krhkosti
od podrucja zilavosti. PoZeljno je da je prijelazna temperatura materijala Sto niza kako bi
materijali ostali Sto zilaviji pri takvim temperaturama tijekom eksploatacije. Materijali na koje

treba posebno obratiti pozornost su legure metala s BCC kristalnom reSetkom, polimeri i

keramike [4].

Skala

_ Pocetna pozicija
v

Krajnja J
e 2%
/
pozicija ‘\/(/,
/7

/

J
[ l

Slika 3. Charpy-ev bat [9]

Na slici 3. je prikazan Charpy-ev bat s ozna¢enim dijelovima uredaja i tijekom ispitnog procesa.
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2.4. Definicija zamora materijala

Mnogi strojni elementi poput dijelova motora, vozila i slicno, su tijekom eksploatacije podlozni
dinamic¢kim opterecenjima. 1z tog razloga nije dovoljno provoditi staticka i udarna ispitivanja
kako bi se utvrdila svojstva materijala od kojeg je nacinjena komponenta, ve¢ je potrebno
ispitati materijale i prilikom dinamickih opterecenja. Zamor materijala karakterizira pojava
inicijalne pukotine i njezina propagacija prilikom dinamickih optere¢enja. Razvijena su mnoga
ispitivanja koja oponasaju eksploatacijske uvjete i omogucuju promjenjivo ili dinamicko
opterecenje, a uredaju na kojima se vrse takva ispitivanja nazivaju se umaralice ili pulzatori.
Prijelomna povrsina koja nastane zamorom materijala ima karakteristi¢an izgled te se sastoji
od podru¢ja trajnog loma i podrucje trenutnog loma. Podruc¢je trajnog loma zapocinje
nastankom inicijalne pukotine koja je nastala zbog pojave koncentracije naprezanja u tom
dijelu. Koncentracije naprezanja mogu biti tehnoloSkog podrijetla, konstrukcijskog podrijetla,
nastali u eksploataciji ili diskontinuiteti i nesavrSenosti u strukturi materijala. Nastala pukotina
se postupno Siti tijekom dugotrajnog djelovanja dinamickog naprezanja. U trenutku kada se
pukotina toliko propagira da je naprezanje u jo§ nerazorenom dijelu prelazi vrijednost vlacne

¢vrstoce materijala, nastaje trenutni lom [4].

Slikom 4. je prikazana povrSina zamora materijala koji ukljucuje inicijalnu pukotinu i njezinu

propagaciju sto ¢ini podrudje trajnog loma, te podrucje trenutnog loma.

Mjesto inicijalne pukotine

Propagacija pukotine

Slika 4. Zamor materijala [10]
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3. INSTRUMENTIRANA INDENTACIJSKA METODA

Ispitivanje indentacijom je jednostavna metoda koja se temeljno sastoji od prodiranja indentora
s poznatim mehanickim svojstvima u ispitni uzorak nepoznatih svojstava. S obzirom da se
tehnologije 1 trziSte svakodnevno sve viSe razvijaju, nekonvencionalne metode dolaze do
izrazaja te sa sobom donose nove moguénosti koje unaprjeduju dosadasnje metode. Time se
o¢ituju razlike izmedu konvencionalnih i novijih metoda, u koje se ubrajaju instrumentirane
indentacijske metode odnosno nanoindentacija. Tijekom provedbe konvencionalnih ispitivanja
indentacijom, kontaktno podrucje se racuna izravnim mjerenjem dimenzija otisnutog otiska na
povrsini uzorka nakon rasterecenja, dok se nekonvencionalne metode uglavnom odnose na
manje mjerne skale 1 time zahtijevaju drugacije raCunanje kontaktne povrSine. Primjerice
nanoindentacijskih metoda, kao i samo znagenje rije¢i ,,nano* je 10° m, otisci koji ostaju na
povrsini uzorka nakon rastere¢enja su premali da bi ih se izravno i ekonomic¢no mogli izmjeriti.
Stoga se prilikom nanoindentacije podruéje kontakta ne odreduje pomocu otisnutog otiska, ve¢
pomocu mjerenja dubine prodiranja indentora u povrSinu uzorka. Poznata dubina prodiranja
zajedno s definiranom geometrijom indentora osiguravaju neizravno mjerenje kontaktnog
podrugja tijekom punog opterecenja. Zato se nanoindentacija poistovjecuje s instrumentiranim

indentacijskim metodama [1].

3.1. Razvoj

Povijest instrumentirane indentacije zapocinje sedamdesetih godina dvadesetog stoljeca kada
se ustanovilo da je moguce definirati kontaktnu povrsinu indentora preko krivulje opterec¢enja
1 dubine utiskivanja. Doerner 1 Nix zasluZzni su za prilagodavanje uredaja za utiskivanje i
ostvarenju pomaka sile u milinjutnima, a Oliver i Pharr su unaprijedili taj pristup i u svom radu

iz 1992. godine dali rjeSenja aplikativnih problema ove metode [11].

Prvo zabiljeZeno mjerenje tvrdo¢e na nanonivou je bilo provedeno pomocu optickog SEM
(skenirajuci elektronski mikroskop) uredaja, a za indentor je uzeta ostro zaSiljena zica od
volframa. Pomocu interferometrijske metode je praceno pomicanje drzaca indentora i time
utvrdena dubina indentacije. Kvaliteta izlaznih podataka bila je upitna zbog rizika povecane

mjerne nesigurnosti. Kako bi se taj problem umanjio, novije verzije uredaja su se sastojale od
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elektromagnetskih opruga i senzora koji su omoguc¢ili uspostavljanje balansa u mjerenju. To je
dovelo da razvoja ekstenzometara koji su bili u potpunosti elektroni¢ki umjesto dotadasnjih
optickih [12].

Instrumentirana indentacija je od svog prvobitnog razvitka podvrgnuta brojnim doradama i
promjenama zahvaljuju¢i poboljSanjima tehnike i ispitne opreme $to je omogucilo bolje
razumijevanje mehanike elasti¢no-plasticnog kontakta. Metoda koja je uvedena 1992. godine
za mjerenje tvrdoce 1 modula elasti¢nosti je Siroko prihvacena i primjerena za karakterizaciju
mehanickih svojstava materijala u malim skalama. Te vrijednosti se ra¢unaju iz podataka o
opterecenju i dubini prodiranja koji se dobivaju tijekom jednog ciklusa opterecenja i
rasterecenja. Primarno su se Koristili indentori o$trih bridova poput stosca ili Berkovichove

trostrane piramide. Ciklus opterecenja i rastereéenja, zajedno s parametrima je prikazana na
slici 5. [11].

F A
Frnax
Z a
= /
- !
=3 7
S /
~ /
1~ /
“n / c
/
/
/
/ b
/
! y >
h, he hmax  h

Dubina prodiranja h, nm

Slika 5. Dijagram odnosa dubine prodiranja i optere¢enja [13]

Slika 5. prikazuje dijagram ovisnost dubine prodiranja o primijenjenoj sili. Na apscisi se nalazi
dubina prodiranja u odnosu na prvobitnu netaknutu povrsinu koja se oznac¢ava sa h, a na ordinati
primijenjenu silu F zbog kojeg dolazi do tog pomaka. Krivulja ,,a“ oznacava opterecenje,

krivulja ,,b* rasterecenje, te krivulja ,,c* tangentu na krivulju b pri maksimalnoj sili Fmax [13].
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Pretpostavka je da deformacija koja nastaje tijekom optereéenja je istovremeno elasti¢na i
plasti¢na, a tijekom rastere¢enja da se oporavljaju samo elasti¢ni pomaci. Ta pretpostavka
olakSava analizu podataka, te se uglavnom primjenjuju materijali koji posjeduju reverzibilnu
plasti¢nu deformaciju tijekom rasterecenja, iako je simulacijama metodom konacnih elemenata
dokazano da je ona obi¢no zanemariva. Vazne veli¢ine kojima je bitno odrediti njihovu
vrijednost su: maksimalna sila Fmax, maksimalna dubina prodiranja hmax, kona¢na dubina
prodiranja hp te elasti¢na krutost pri rasterec¢enju S = dF/dh. Elasti¢na krutost pri rasterecenju
se promatra tijekom pocetnih faza rasterecenja i definira se kao nagib pravca u gornjem dijelu
(tj. tangenta) krivulje rasterecenja, te se takoder moze nazivati i kontaktnom krutosti. Kona¢na
dubina prodiranja hp, odnosi se na trajnu dubinu prodiranja nakon §to se indentor potpuno
rastereti [11].

Tocka hr oznacava sjeciste krivulje ¢ (tangente) s apscisom [13].

Tijekom ispitivanja za svaku primijenjenu silu se kontroliraju i biljeze dubine prodiranja
indentora. Dobiveni rezultati su niz kvantitativnih podataka koji su u dijagramu na slici 5.
prikazani kao toc¢ke koje ¢ine krivulje sila-dubina prodiranja. Bitno je istaknuti da ovakvi
uredaji nude mogucénosti automatskog ispitivanja u zadanim podrucjima. To dovodi do

mogucnosti provodenja ispitivanja i u no¢nim satima $to povecava uéinkovitost ispitivanja [14].

1997. Nix i Gao su u svom radu razvili model pomoc¢u kojeg su uspostavili povezanost izmedu
izmjerene tvrdoce i dubine indentacije. Tu vezu je moguce koristiti za procjenu tvrdoce
materijala na beskonacnoj dubini indentacije, Sto se Cesto naziva intrinzi¢na tvrdo¢a. Ona se
postize na temelju principa geometrijski nuznih dislokacija (eng. GND — Geometrically
necessary dislocation), a nalaze se ispod otiska indentacije te nastaju kao prilagodba plasti¢ne

deformacije koja je povezana s pomaknutim volumenom [15].

Geometrijski nuzne dislokacije (GND) se razlikuju od statisti¢ki pohranjenih dislokacija (eng.
SSD — Statistically stored dislocation), iz razloga Sto se statisticki pohranjene dislokacije
akumuliraju s deformacijom zbog mehanizama o¢vrsnuca. Medutim, Nix-Gaov model nije
prikladan za provodenje plitkih indentacija, te su iz prve obojica zanemarivali te podatke u
svojoj analizi i pripisali ih kao odstupanje geometrijskog efekta zbog otupljenja vrha indentora.
Bitan pojam kojeg se ¢esto zanemaruje je efekt veli¢ine indentacije (eng. ISE — Indentation size
effect), a definira ga se kao postupno smanjenje tvrdoc¢e s dubinom tijekom nanoindentacijskih

ispitivanja. S poveéanjem dubine, efekt gradijenta deformacije postaje zanemariv, a
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deformacija je sve vise kontrolirana statisticki pohranjenim dislokacijama, $to smanjuje efekt

veli¢ine [16].

3.2. Nanoindentacija

Kao §to je prethodno spomenuto, konstantno raste interes za nanoindentacijom. Precizno
pozicioniranje i visoka prostorna rezolucija takoder pridonose njezinoj popularnosti. Njezini
sustavi omogucuju snimanje povrSine uzorka prije provodenja ispitivanja, odabir polozaja
indentacije s visokom lateralnom to¢noS¢u te snimanje nastalog otiska nakon rasterecenja.
Testirani volumen materijala lako je skalirati promjenom optereCenja na indentoru, i time
metoda postaje korisna za odredivanje efekata duljinskih skala, poput debljine filma, veli¢ine

zrna u nanostrukturiranim materijalima [17].

Nanotehnologiji se oduvijek predvidao uspon u buduénosti. Omogucila je veliki napredak u
razli¢itim granama industrije, od proizvodnji materijala i tankih filmova do minijaturizirane
elektronike i dr. U ¢lanku iz 2006. godine autora Grbac i Ojurovié, navedeno je kako
nanotehnologija u potpunosti redefinirati do sad poznati nacin Zzivota, i time potaknuti
gospodarsku revoluciju u svim sektorima gospodarstva. Nadalje, nastankom novih materijala i
uredaja, nastaju novi proizvodi te nove industrije, $to omogucava i nova radna mjesta [18]. Iz
tog razloga kada je rije¢ o ispitivanju mehanickim svojstvima materijala, Nanoindentacija ima

vaznu ulogu i u znanstvenim vodama, kao 1 u industrijskim.

Nanoindentacija je relativno nova metoda koja se u posljednje vrijeme probila kao sve vaznija
metoda ispitivanja zbog potrebe koja se pojavila za karakteriziranjem tankih prevlaka i uzoraka
s malim specificnim volumenom. Primarno je razvijena kao metoda mjerenja tvrdoce, ali se
takoder pokazala kao izuzetna metoda za ispitivanje elasti¢nih svojstava materijala. Postupak
se sastoji od primjenjivanja vrlo male inicijalne sile na povrSinu uzorka pomoc¢u nanoindentora.
Metoda ima vrlo Siroku primjenu. Moguce je provoditi ispitivanja na tankim filmovima koji su
nastali CVD 1 PVD postupcima, kao i njthovim varijacijama, najcesc¢e titanovi nitridi 1 titanovi
oksidi. Nadalje, moguce je provoditi ispitivanja polimernih materijala, prionjivosti tankih tvrdih

prevlaka te ispitivanja na strukturama bliskim dijamantima poput DCL-a. Nanoindentaciji raste
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njezina vaznost s mogucénosti ispitivanja biomaterijala, primjerice odredivanje mehanickih
svojstava kostiju, zbog primjene vrlo male inicijalne sile tijekom provedbe mjerenja. Time do

izraZaja dolazi nedestruktivnost metode [12].

3.3. Indentori

Brojna ispitivanja i usporedbe metoda su dokazale da su Berkovicheva i Vickersova metoda
usko povezane jedna s drugom. Ipak, glavna razlika se odnosi na nacin deformacije na
kontaktnoj granici gdje je efekt oc¢vr$¢ivanja plasticnom deformacijom izrazeniji kod
Vickersove metode, a manje kod Berkovicheve, §to se moze objasniti Cinjenicom da
Berkovichev indentor ima manje utonu¢e u materijal na granici kontakta s uzorkom od
Vickersovog indentora. Indentacijska ispitivanja su ve¢ dugi niz godina standardna metoda za
odredivanje  karakterizacije ~materijala jer omogucuju prikladnu, nedestruktivnu
eksperimentalnu metodu za procjenu osnovnih svojstava malih uzoraka materijala. Jedan od

oCitih nedostataka metode je problem nehomogene deformacije u indentiranim uzorcima [19].

Potrebno je odabrati prikladan indentor kako bi se svi potencijalni problemi minimizirali.
Svaka instrumentirana indentacijska metoda sadrzi indentor koji se dovodi u kontakt s
povrsinom uzorka kojeg se zeli ispitati i time utvrditi njegove karakteristike. Indentori se

razlikuju po vrsti materijala, obliku i dimenzijama.

U nastavku slijede ukratko opisani indentori po Berkovichevoj i Vickersovoj metodi.

3.3.1. Berkovichev indentor

Berkovichev indentor se naj¢eS$ce upotrebljava za ispitivanje mehanickih svojstava materijala
na nanorazini pomocu instrumentiranih indentacijskih metoda. Indentor €ini trostrana piramida
za razliku od Vickersove Cetverostrane piramide. Smatra ga se idealnim za raznolike materijale
te metode ispitivanja, od glomaznih materijala do tankih filmova i polimera, testova grebanjem
i troSenja, itd. Njegov definirani kut od 142,3° smanjuje utjecaj trenja Sto rezultira smanjenim
trosenjem vrha indentora [20].

U nastavku slijede slike 6. i 7. koje prikazuju Berkovichev indentor u izometriji s ozna¢enom

polovinom definiranog kuta od 71,15° te Berkovichev indentor iz razli¢itih kutova gledista.
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Slika 6. Berkovichev indentor u izometriji [20]
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Slika 7. Berkovichev indentor [14]

Slika 7. prikazuje Berkovichev indentor iz razlicitih kutova gledista:
e A —dijamantna trostrana Berkovicheva piramida — pogled iz profila
e B —dijamantna trostrana Berkovicheva piramida — pogled od ispod

e C — otisak koji ostaje nakon ispitivanja u uzorku

Jedan od nedostataka primjene Berkovichevog indentora je Sto elasticno-plasti¢na promjena,
koja nastaje prilikom ispitivanja, nije jasno prikazana. Moguca je pojava efekata potonuca ili

uzdignuca koji se pojavljuju na rubovima otiska. Taj efekt je prikazan na slici 8.
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Pile-up Sink-in

Slika 8. Efekt potonucéa i uzdignuéa [21]

Na lijevoj strani slike 8. je prikazan efekt uzdignuca tj. ,,pile — up* efekt, dok je na desnoj strani
prikazan efekt potonuca, odnosno ,,sink — in*“ efekt. Efekt uzdignu¢a se potencijalno moze
pojaviti prilikom utiskivanja indentora prevelikom silom u ispitni uzorak. Trokutasti otisak ne
moze zadrzati svoj izvorni oblik, nego poprima elipti¢ni oblik. Ukoliko se indentor utiskuje
premalom silom pojavljuje se efekt potonuca. U tom slucaju trokutasti otisak se suzava, kao §to
je prikazano na desnoj strani slike 8. Efekt uzdignuca je karakteristiCan za materijale koji su
o¢vrsnuti hladnom deformacijom, a efekt potonuc¢a za materijale male gustoce. Ovaj nedostatak
uvelike otezava ocitavanje ispravne dubine prodiranja §to utjece na pogresno ocitanje kontaktne

povrsine, a rezultira analizom neispravnih rezultata i donos$enja pogresnih zakljuc¢aka [21].

3.3.2. Vickersov indentor

Osim $to je Vickersova metoda jedina koja je pogodna za primjenu u znanstveno istrazivackim
radovima, njezin indentor je takoder primjenjiv i za instrumentirane indentacijske metode.
Pogodan je za ispitivanje pojedinih kristala u mikrostrukturi i provodenje ispitivanja na tankim
materijalima s malim opterecenjem, ali s druge strane je takoder pogodan za ispitivanje izrazito

tvrdih materijala zbog toga $to je indentor napravljen od dijamanta [4].
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U nastavku slijedi slika 9. na kojoj je prikazan Vickersov indentor.

136°

Slika 9. Vickersov indentor [22]

Naslici 9. je prikazan Vickersov indentor iz razli¢itih kutova gledista, te otisak koji ona stavlja
u uzorku, zajedno s dijagonalama di i d2. Indentor je izraden od dijamanta i vrh je pod kutom

od 136°. Takav kut omogucuje racunanje vrijednosti tvrdo¢e neovisne o primijenjenoj sili.

Nedostaci Vickersovog indentora mogu se interpretirati iz HRN EN 1SO 6507:2-2018 norme.
Primarni nedostatak je S§to se ne moze posti¢i savrSeno ostar vrh Vickersovog indentora, ve¢ je
on uvijek popracen jednom ravnom linijom koja je golom oku nevidljiva. Tu ravnu liniju se
naziva reznom linijom te se nalazi izmedu dviju suprotnih povrSina na indentoru. Ona
predstavlja pri kontakt izmedu uzorka i indentora, a zatim se on utiskuje. Duljina rezne linije
odreduje se izravnim mjerenjem vrha indentora ili mjerenjem otiska vrha prilikom utiskivanja.

Problem nastaje kada se primjenjuju male sile utiskivanja [23].

Na slici 10. je prikazan Vickersov indentor s detaljem samog vrha indentora. U detalju ,.x* je

uocljiva linija spoja te je njezina oznaka a.
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Slika 10. Rezna linija na vrhu Vickersovog indentora [23]

Prethodno spomenuti nedostatak je ¢injenica da se upotrebom manjih sila treba odabrati
indentor odgovarajuée veli¢ine s odredenom duljinom rezne linije. Sto je primijenjena sila
manja, potreban je indentor s kra¢om reznom linijom §to dovodi to otezanog ocitavanja
rezultata mjerenja.

Maksimalna dopustena duljina rezne linije izmedu suprotnih povrSina Vickersovog indentora

je prikazana u tablici 1.

Tablica 1. Tolerancije za reznu liniju [13]

Raspon ispitne sile, F N Maksimalno dopustena duljina rezne
linije, amm
0,009807 <F < 1,961 0,0005
1,961 <F < 49,03 0,001
F>49,03 0,002

3.2. Ispitivanje tankih filmova nanoindentacijom

Jedna od Cestih primjena nanoindentacije je odredivanje mehanickih svojstava tankih filmova.

Nanoindentacija nudi moguénost provedbe ispitivanja tankih filmova bez njihova uklanjanja s
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uzorka, dok druge metode zahtijevaju njihovo uklanjanje. Moguce je mjerenje prostorne
raspodijele bocnih 1 dubinskih dimenzija. Metoda je prigodna za mjerenje raznih vrsta filmova,
od ionski implantiranih povrSina do optickih prevlaka te polimernih filmova. Takoder, njome
se dobivaju kvalitativne i kvantitativne informacije, primjerice usporedba krivulji opterecenje-
dubina prodiranja izmedu podloga s premazom i podloga bez premaza, odnosno uzoraka, ¢esto
otkrivaju promjene u elasticnom i plasticnom odzivima zbog razli¢ite povrsinske obrade.
Prisustvo diskontinuiteta upucuje na pojavu pukotina, delaminacije i plasticnosti u filmu i
podlozi. Glavna poteskoc¢a na koju se nailazi je nenamjerno ispitivanje svojstava podloge filma
te ju je potrebno izbjeéi. To se postize postavljanjem ogranienja za maksimalnu dubinu
prodiranja. Maksimalna dubina prodiranja indentora ne bi smjela prelaziti vise od 10% debljine
filma [1].

3.3. Ispitivanje materijala malih volumena nanoindentacijom

Ova vrsta ispitivanja je pogodna za slucajeve kada se ukaze potreba za ispitivanjem mehanickih
svojstava pojedinih zrna unutar mikrostrukture materijala, primjerice keramike. Takva
ispitivanja se provode u svrhu projektiranja i prilagodavanja makroskopskih svojstava

materijala na temelju mikrostrukturalnih varijabli [1].
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4. INSTRUMENTIRANO ISPITIVANJE UTISKIVANJEM ZA
ODREPIVANJE TVRDOCE I PARAMETARA MATERIJALA

Kao Sto je prethodno opisano tvrdo¢a se moze definirati kao otpornost materijala na trajno
prodiranje drugog tvrdeg materijala, a rezultati se prikupljaju nakon rastere¢enja uzorka. 1ISO
14577:2015 standard osmisljen je s ciljem omogucavanja korisniku da procijeni indentaciju
materijala uzimajuéi u obzir silu 1 pomak tijekom elastiéne i plasticne deformacije.
Instrumentirano ispitivanje utiskivanjem biljezi profil tvrdo¢e i modul dubine. Budu¢i da se
utiskivanjem indentora dobivaju vrijednosti tvrdoce, ona je prva vrijednost koja se odreduje.
Obzirom na to da je ona u korelaciji s drugim mehanickim svojstvima i njihove vrijednosti je
takoder moguce odrediti. Njihove vrijednosti je moguce izracunati bez potrebe za optickim

mjerenjem nastale udubine [13].

4.1. Metoda instrumentiranog ispitivanja utiskivanjem

Instrumentirano ispitivanje utiskivanjem odreduje tvrdocu i druga svojstva materijala kroz tri
podrucja djelovanja:

e Makro raspon: 2 N <F <30 kN;

e Mikroraspon: 2N >F; h>0,2 um;

e Nano raspon: h <0,2 pum.

Makro i mikro rasponi su istaknuti kroz primijenjene sile ispitivanja u usporedbi s dubinom
utiskivanja. Kod nano raspona potrebna je pazljivo umjeravanje izmedu oblika indentora i
uredaja. Razlog k tome je Sto mehanicka deformacija ovisi o stvarnom obliku vrha indentora, a

funkcija dodirne povrSine utjeCe na izraCunate parametre materijala.

Ovom metodom ispitivanja pogodno je provoditi testiranja na metalnim i nemetalnim
materijalima, kao i materijalima s metalnim i nemetalnim prevlakama, uz preporuku da su sve

specifikacije unutar relevantnih standarda uzete u obzir.

Oblici i materijali koji se mogu koristiti kao indentori ovom metodom su:
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e Dijamantna istostrana ¢etverostrana piramida S kutom o = 68° izmedu stranica
e Dijamantna trostrana piramida s kutom od o = 65,27° izmedu stranica
e Kuglica od tvrdog metala

e Dijamantni stozac s zaobljenim vrhom.

Norme koje upucuju na uvjete koji trebaju biti ispunjeni prilikom povodenja ovakvih
ispitivanja, a odnose se na mjerne uredaje, prema ISO 14577 2015. su:
e Ispitni uredaj treba posjedovati mogucnost primjenjivanja predodredenih ispitnih sila ili
pomaka unutar zahtijevanog opsega te ispunjavati 1ISO 14577-2:2015 zahtjeve.
e Ispitni uredaj treba posjedovati moguénost mjerenja i izvjeStavanja o primijenjenoj sili,
pomaku indentacije i vremenu tijekom ciklusa ispitivanja.

e Ispitni uredaj treba posjedovati moguénost kompenzacije uskladenosti uredaja za

upotrebljavanje odgovarajuce funkcije podrucja indentora.

e Indentori upotrebljavani za ispitne uredaje mogu biti sa¢injeni od razlicitih oblika , kako

je naznaceno u ISO 14577-2:2015 normi.

e Ispitni uredaj treba raditi pri temperaturama u rasponu izmedu 10°C 1 35°C, te treba

odrzavati svoje umjeravanje unutar granica naznacenih u ISO 14577-2:2015.

Povrsina ispitnog uzorka mora biti oc¢is¢en od svih necistoca koji bi mogli nepovoljno utjecati
na tijek ispitivanja. Utjecaj zaostalih naprezanja na povrSini ¢ija je pojava moguéa zbog
prethodnog hladnog ili toplog oblikovanja treba biti minimiziran, te primijeniti postupak
poliranja za one materijale za koje je ono prikladno. Debljina ispitnog uzorka treba biti barem
10 x vec¢a od dubine prodiranja indentora ili 3 x ve¢a od promjera indentora, kako podloga na

koju je uzorak postavljen ne bi ometala konacan rezultat [13].

4.2. Provjeravanje i umjeravanje ispitnih uredaja

Pri postavljanju ispitnog uredaja potrebno je obratiti pozornost na odredene zahtjeve i uvjete u
kojima ¢e uredaj raditi. Uredaj treba biti zaSti¢en od vibracija, kao i strujanja zraka te

temperaturnih fluktuacija kada je rijec o ispitivanja unutar mikro i nano raspona.
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Izravna ovjera i umjeravanje se trebaju povoditi pri konstantnoj temperaturi koja se kreée u
rasponu od 10°C do 35°C, ali po mogu¢nosti u rasponu od (23 = 5)°C. Ukoliko se pojavi zahtjev
za raspon temperatura rada, izravnu ovjeru i kalibraciju je potrebno provesti na odgovarajué¢im
toCkama unutar tog temperaturnog raspona kako bi se odredila valjanost umjeravanja kao
funkcija temperature. Takoder, moguce je odrediti funkciju korekcije umjeravanja ako je
potrebno [24].

Takvo umjeravanje ukljucuju:

e Umjeravanje sile ispitivanja

e Umjeravanja uredaja koji mjeri pomak

e Ovjeru i umjeravanje s uskladenosti od uredaja

e Ovjeru indentora

e Umjeravanje i ovjeru funkcije povrSine indentora, ako je dubina prodiranja manja od 6
pm

e Verifikaciju ispitnog ciklusa

Uredaj koji mjeri pomak potrebno je kalibrirati na ispitnom uredaju za svaki koristeni raspon
pomocu odgovarajué¢e metode i sustava. Uredaj se treba kalibrirati na minimalno 16 toc¢aka u
svakom smjeru, koje su rasporedene po putanji svog kretanja te je postupak potrebno ponoviti
tri puta. Metoda laserske interferencije, induktivna metoda, kapacitivna metoda i metoda
piezotranslatora su metode koje se preporucuju prilikom mjerenja relativnog pomaka indentora.
Razlika izmedu izmjerenog i nominalnog pomaka moraju biti unutar dopustenih granica

tolerancija za svaku izmjerenu toc¢ku [24].

Tolerancije su prikazane u sljedecoj tablici 2.

Tablica 2. Tolerancije u odnosu na primijenjen raspon [24]

Rezolucija uredaja za
Primijenjen raspon mjerenje pomaka Tolerancije
nm
Makro <100 1%odh
Mikro <10 1%odh
Nano <1 2 nm?
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Tablica 2. prikazuje primjenjive tolerancije i rezoluciju uredaja koji mjeri pomak u
nanometrima za raspone od makro do nano raspona. Parametar ,,* oznacava liniju za koju se

preporuca toleranciju manju od 1% dubine prodiranja, kad je u pitanju nano raspon.

4.3. Umjeravanje referentnih plo¢ica

Prije provedbe ispitivanja potrebno je izraditi referentne plocice koje ¢e se koristiti za sva
potrebna ispitivanja. Referentne ploCice moraju biti posebno pripremljene od strane
proizvodaca. Proizvodni proces za koji se proizvoda¢ odluci treba osigurati potrebnu
homogenost, uniformnost 1 stabilnost strukture referentne plocice. Debljina referentnih ploc¢ica
ne smije biti manja od 16 mm za makro raspon, 5 mm za mikro raspon te 2 mm za nano raspon.
Plocice ne smiju biti magnetizirane, odnosno trebaju biti oslobodene od magnetskih sila. Ako
su referentne plocice izradene od celika, preporuca se da se one demagnetiziraju pri samom
kraju proizvodnog procesa. Izradene plo¢ice potrebno je montirati na ispitni uredaj unutar
nagibnih granica koje su definirane 1SO 14577-1:2015 standardom [25].

Povrsina referentnih ploCica ne smije sadrzavati ogrebotine koje bi mogle remetiti mjerenja
indentacije. Ako neke ogrebotine ipak postoje, potrebno je provesti mjerenje indentacije izmedu
tih ogrebotina. Za makro raspon, povrsinska hrapavost Ra, ne smije biti veca od 50 nm, dok za
mikro raspon Ra ne smije prelaziti 10 nm. Duljina utiskivanja I, treba iznositi 0,80 mm. Za nano
raspon potrebno je uzeti u obzir prostornu valnu grubost i amplitudu. Preporuka je da za nano
raspon povrsinska hrapavost bude manja od 1 nm, zbog prakti¢ne uporabe u svrhu umjeravanja.
Mijerenjem mikroskopom atomskih sila (eng. AFM), duljina utiskivanja I, treba iznositi 10 um.
Kako bi se izbjeglo dvojbe oko toga je li naknadno uklonjen materijal s referentne plocice,
potrebno je pri umjeravanju oznaciti debljinu plo¢ice do najblizih 10 um ili na povrSini plo¢ice

napraviti identifikacijsku oznaku [25].
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4.4. Metoda ispitivanja za metalne i nemetalne prevlake

Za odredivanje plastiénih svojstava prevlaka, preporuca se $iljasti indentor. Sto je prevlaka
tanja, indentor treba biti oStriji. S druge strane, za odredivanje elasti¢nih svojstava, moze se
upotrijebiti indentor bilo koje geometrije pod uvjetom da je njegova funkcija povrSine poznata.
Ukoliko su potrebna iskljucivo elasti¢na svojstva prevlake, preporucljivo je provesti indentaciju
u potpuno elasti¢nom rezimu, jer se time izbjegava probleme uslijed loma, nakupljanja i visokih
stopa puzanja. Indentor u obliku kugle ili s ve¢im radijusom vrha, omoguciti ¢e potpuno
elasticne indentacije u Sirem rasponu sila u odnosu na indentor s manjim radijusom vrha.
Preveliki radijus rezultira pove¢anim mjernim nesigurnostima zbog povrsinskih ucinka, dok
premali radijus rezultira premalom maksimalnom silom ili pomakom prije pocetka plasti¢ne
deformacije. Optimalan radijus se definira preliminarnim eksperimentima ili modeliranjem
[26].
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5. EKSPERIMENTALAN DIO

Trenutno raste sve veci interes za instrumentiranim indentacijskim metodama, kao Sto je
prethodno spomenuto. Razlog tome su naj¢es¢e jednostavnost postupka i procesa te vrijeme
provedeno za ispitivanje, prikupljanje i analizu rezultata.

U okviru ovog rada provedena su ispitivanja u svrhu prikaza mjerne sposobnosti Step 100

uredaja kako bi se dokazale moguénosti koje pruza.

Zelja svakog ispitivada je prikupiti tone i precizne rezultate tijekom ispitivanja. Pri tome je
potrebno obratiti pozornost na zahtjeve koji se iz prva ¢ine trivijalnim, no uvelike mogu utjecati
na dobivene rezultate. Za maksimalnu to¢nost rezultata, uzorak se treba postaviti tako da mu je
povrsina uvijek okomita na os indentora. Ako je potrebno moze se upotrijebiti poseban drzac¢
za uzorak, te kako bi se izbjeglo klizanje uzorka prilikom indentacije ili tijekom pomicanja
motoriziranih podloga, potrebno je dobro pri¢vrstiti uzorak za drza¢ stezanjem ili lijepljenjem.
Takoder, potrebno je ocistiti povr§inu uzorka od prasine, boje, maziva, ulja ili oksida. Treba
izbjegavati podrucja koja ve¢ imaju otiske. Indentor takoder treba biti ociS¢en 1 ne istroSen.
Uredaj treba biti izoliran od potencijalnih vibracija te temperatura okoline mora biti stabilna

tijekom provodenja ispitivanja.

5.1. Step 100 uredaj i njegove mjerne sposobnosti

U okviru ovog rada, provedena indentacijska ispitivanja su vrSena na Anton Paar Step 100
uredaju (slika 10.). Ovaj uredaj omogucuje provedbu Cetiri razli¢itih metoda ispitivanja koje
ukljucuju metodu indentacije, scratch test, Vickersovu metodu ispitivanja tvrdo¢e i osnovna
triboloska svojstva. Ispitivanja su provedena u laboratoriju za ispitivanje mehanickih svojstava

na Fakultetu strojarstva i brodogradnje.

Tablica 3. Podaci Step 100 uredaja

Proizvodad Anton Paar
Vrsta Step 100
Maksimalno
opterecenje 30N
Raspon dubine 1000 pm
0,1 do 200
Brzina opteredivanja mm/min
Mijerna nesigurnost +1,2%
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Tablica 3. prikazuje osnovne podatke Step 100 uredaja.

Slika 11. Step 100 uredaj

Slika 11. prikazuje Anton Paar Step 100 uredaj. Na slici je s brojem 1 oznac¢eno postolje na koje
se postavlja uzorka i stezaljke pomocu kojih se pri¢vrsti. Moguéi su i posebni drzaci, ako je
uzorak takvog oblika ili veli¢ine da se ne moze pravilno pricvrstiti, na koje se uzorak zalijepi
ili stegne. Postolje je pomicno, stoga nakon S§to se ispitivanje pokrene pomice uzorak od
objektiva do indentora. Brojem 2 su oznacena tri razliita objektiva kojima se snima povrsina
uzorka prije i nakon provedenih mjerenja. Pomocu njih se odredi udaljenost od objektiva do
uzorka. Brojem 3 je oznacen indentora. Moguca je zamjena indentora, no svaka promjena znaci
nova kalibracija. Nova kalibracija Cesto rezultira gubitkom vremena, stoga je potreban pazljivo

sloZen plan 1 tijek ispitivanja kako bi se maksimalno iskoristilo raspolozivih sredstava.

Shematski prikaz kontakta izmedu indentora i uzorka za instrumentiranu indentacijsku metodu

je prikazan na slici 12.
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Profil povrSine nakon
rasterecenja

Inicijalna povrSina

Profil optereéene
povrSine

Slika 12. Shematski prikaz kontakta izmedu indentora i uzorka [27]

Slika 12. daje uvid u parametre koje se racunaju prilikom indentacije. Prikazana je inicijalna
povrsina uzorka koji se ispituje te indentor koji prodire u povrSinu. Time nastaju dva profila,
prvi nastaje tijekom opterecenja, drugi nakon rasterecenja, te su popraceni parametrima
prodiranja. Parametri su:

e h—ukupna dubina prodiranja

e hc— kontaktna dubina prodiranja indentora s uzorkom pri maksimalnoj sili Fmax

e hp—konacna dubina prodiranja

e hs—razlika ukupne dubine prodiranja i kontaktne dubine prodiranja indentora s uzorkom

pri maksimalnoj sili Fmax

Moguénosti koje Anton Paar Step 100 uredaj pruza su raznolike.

Ovisno o materijalu koji se ispituje, Zeljenim svojstvima, parametrima ispitivanja i nacinu
provedbe ispitivanja, mogucée je odabrati ve¢ unaprijed odredene tipove mjerenja unutar
programskog softvera. Najjednostavniji tip mjerenja je standardni.

U nastavku slijede prikazani dijagrami nakon provedenih ispitivanja u svrhu objasnjenja

mogucnosti koje pruza Step 100 uredaj. Naglasak je stavljen na indentaciju i scratch test.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 25



Gea Vlasi¢ Diplomski rad

5.1.1. Indentacijska metoda

Slika 13. prikazuje dobivene rezultate ispitivanja koji zajedno prikupljeni formiraju krivulju
sila — dubina prodiranja. Moguce je uoditi sli¢nosti sa slikom 5. koja je prethodno opisana u
radu. Dijagram na slici 13. se takoder sastoji od krivulja opterecenja i rasterec¢enja. Softver
izbacuje vrijednosti indentacijske tvrdo¢e (Hit), indentacijski modul (Eit) i modul elasti¢nosti
(E*) kao glavne rezultate ispitivanja, te su oni popraceni brojnim drugim vrijednostima medu
kojima se isticu maksimalna sila, maksimalna dubina prodiranja, kona¢na dubina prodiranja i

sjecisSte tangente krivulja rastere¢enja s apscisom.

Slika 13. Krivulja u dijagramu sila-dubina

Slika 14. prikazuje dijagram istog mjerenja kao i slika 13., no u obliku sile i dubine prodiranja
u ovisnosti o vremenu. Na apscisi dijagrama se nalazi vrijeme u sekundama, dok se na ordinati
nalaze vrijednosti sile u mN i dubina prodiranja u um. Zelena krivulja predstavlja dubinu
prodiranja, a crvena silu. Pratec¢i obje krivulje moze se uociti tijek opterecenja i rasterecenja.
Krivulja sile tijekom opterecenja linearno raste, te u trenutku dostizanja maksimalne sile slijedi
kratko drzanje te sile konstantnom, nakon Cega slijedi rastereCenje. Za mekSe materijale,

preporuca se duze drzanje maksimalne sile, dok za tvrde ono smije biti krace.
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Slika 14. Krivulja sile i dubine u ovisnosti o vremenu

Slika 15. prikazuje visoku rezoluciju Vickersovog otiska.

I

Slika 15. Vickersov otisak postignut instrumentiranom indentacijskom metodom

Slika 15. prikazuje dva Vickersova otiska na razli¢itim uzorcima.
e A —prikazuje Vickersov otisak nakon provedenog ispitivanja
e B —prikazuje Vickersov otisak na nagrizenoj povrsini nakon ispitivanja
Slika 13. B dokazuje pogodnost instrumentirane indentacijske metode za ispitivanje pojedinih

zrna unutar mikrostrukture.

Standardni tip mjerenja moguce je prosiriti i na napredni tip mjerenja. Napredni tip mjerenja je
poput standardnog samo s proSirenim znac¢ajkama i mogucnostima mjerenja. U to se ubrajaju
prirasti sile koji osim §to se mogu biti linearni, takoder mogu biti i kvadratni. Mogucéa je opcija
prilagodbe brzine mjerenja, definiranje maksimalne dubine indentacije ili maksimalne sile na

temelju koji se dobivaju Zeljene vrijednosti ispitivanja.
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Nadalje, konstantni i progresivni multicycle te CMC su tipovi mjerenja koji su odredeni
visestrukim mjerenjima optereéenja i rasterecenja u istoj tocci na uzorku. Prikladni su za
izvodenje dinamickog mjerenja tvrdoce. Za progresivni multicycle tip, svakim novim
prodiranjem se sila indentacije povecava, a tijekom rastere¢enja se malo smanjuje. Sila
indentacije se postepeno povecava sve dok se ne postigne maksimalna sila. Slika 16. prikazuje
probijenu previlaku uzorka. Indentor je probio prevlaku i utisnuo se u osnovni materijal.
Podlogu uzorka ¢ini X38CrMoV51 koji je prevucen TiN tehnikom PACVD-om.

Slika 16. Otisak koji je probio prevlaku

Razlika izmedu CMC tipa mjerenja s prethodna dva spomenuta multicycle tipa je Sto Sto
prilikom rastereenja se ispitna sila svaki put smanjuje na 0 mN. Na slici 17. prikazani su
rezultati CMC mjerenja u 10 ciklusa. Na apscisi se nalazi dubina prodiranja indentora, a na

ordinati primijenjena sila.
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Slika 17. Prikaz rezultata CMC mjerenja u dijagramu sila-dubina prodiranja

Posljednji tipovi mjerenja koje je mogucée odabrati u programu koji se razlikuju od prethodno
navedenih tipova su standardne i napredne matrice. Postupak je u potpunosti automatiziran, a
karakterizira ga odabir pocetne tocke te broj otisaka kojih je potrebno napraviti. Pustanjem
ispitivanja u pogon program automatski odabire matricu prema kojoj ¢e vrsiti mjerenje.

Slika 18. prikazuje otiske nastale naprednim matri¢nim tipom indentacije u etalonski bakreni

uzorak.
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Slika 18. Indentacija naprednim matri¢nim tipom
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5.1.2. Scratch test

Prilikom definiranja scratch test tipa mjerenja, Anton Paar Step 100 uredaj nudi mogucénosti
jednostavnog scratch testa, naprednog scratch testa, mapiranje koje moze biti odredeno ili
nasumicno te vizualni scratch slijed.

Tijekom izvodenja scratch testa nastaje panoramska slika. Na njoj se tocno moZze uociti pocetak
mjerenja i njegovo napredovanja. Slikom 19. je prikazan primjer jednog scratch ispitivanja
prilikom kojeg je indentor probio dublje od same prevlake uzorka. Podlogu uzorka ¢ini
X38CrMoVS51 koji je prevucen TiN tehnikom PACVD-om. Na slici 19. se nalazi uzorak vidi

pucanje te prevlake i prodiranje indentora u osnovni materijal.

Slika 19. Scratch test i panoramska slika

Pomoc¢u panoramske slike je moguce promatranje toplinsko-kemijskog procesa na uzorku. Za

tu svrhu je odabran borirani ¢eli¢ni uzorak te je prikazan na slici 20.

Slika 20. Scratch test i panoramska slika
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Slika 20. takoder daje uvid u moguénost odredivanja prirasta sile ili odredivanja maksimalne

sile prodiranja, maksimalne dubine prodiranja ili zeljenu duljinu ogrebotine.

Nadalje, jo§ jedna mogucnost scratch testa je upotreba dobivenih rezultata za profilometriju.

Primjer rezultata koji nalikuju na rezultate profilometrije, prikazani su slikom 21.

g
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Slika 21. Rezultati scratch testa s primijenjenom malom silom

Slika 21. prikazuje rezultate ispitivanja scratch testa s primijenjenom malo, silom ispitivanja od
0,03 N. U ovom primjeru, cilj nije bio prodrti u uzorak materijala, ve¢ lagano pro¢i po povrsini
uzorka i utvrditi njegovu hrapavost povrSine, $to inaCe radi profilometar. Spoznaja ove
mogucnosti mogla bi uvelike olakSati provedbu ispitivanja laborantima kao i1 smanjenje
troskova radi posjedovanja vise razli¢itih uredaja. No ipak, prije donosenja ikakvih zakljucaka,
bilo bi potrebno provesti vise razli¢itih ispitivanja te usporedbu dobivenih rezultata i mjerne
nesigurnosti kako bi se utvrdilo daje li scratch test uistinu zadovoljavajuée rezultate poput
profilometra.

Prethodno spomenuto mapiranje odnosi se na viSe uzastopnih mjerenja. Ono moze biti

odredeno 1 neodredeno, te je takoder automatiziran postupak.
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5.2. Validacija uredaja

Prije pocetka ispitivanja potrebno je napraviti kalibraciju uredaja na kojemu ¢e se provoditi sva
mjerenja. Kalibracija je proces koji se provodi na uredaju u svrhu mjerenja to¢nih rezultata.
Odabrana metoda za kalibraciju Step 100 uredaja bila je indirektna metoda. Ona je ukljucivala
prijenosni etalon s poznatim svojstvima pomocu kojeg se provjerila ispravnost uredaja.

Kalibracija uredaja je izvrSena pomocu fused silica etalona oznake BK-A-1118-23 koji je

prikazan na lijevoj strani slike 22., a certifikat etalona se nalazi na slici 23.

Slika 22. Prijenosni etaloni za kalibraciju uredaja
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Slika 23. Certifikat Fused Silica etalona

Odabranim etalonom se u 55 mjerenja izvela kalibracija uredaja.

Validacija se provodi u svrhu potvrde ispravnosti uredaja. Kako bi se uredaj smatrao ispravnim
za provodenje ispitivanja potrebno je osigurati tocnost i pouzdanost rezultata. Validacija se
postize zadovoljavanjem uskladenosti s odredenim medunarodnim standardima. Step 100
uredaj validiran pomocu referentne plocice od marging Celika koja je prethodno bila ispitana

na referentnom tvrdomjeru.

5.3. Postupak mjerenja

Provedena su ispitivanja na dva razli¢ita uredaja u svrhu usporedbe dobivenih rezultata koja ¢e
biti razradena u analizi dobivenih rezultata. Uzorak na kojemu su se vrSila ispitivanja je
referentna plocica tvrdoce. PovrSina uzorka je prethodno o¢iS¢ena od svih necistoca i ispolirana.
Poliranje je od velike vaznosti kada se vrse ispitivanja unutar sitnih raspona jer svaka pora moze

negativno utjecati na rezultate mjerenja i prikazati pogresne rezultate.
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Plan eksperimenta:

- Provesti ispitivanja na Zwick uredaju
- Provesti ispitivanja na Step 100 uredaju
- Prikupiti dobivene rezultate

- Analiza rezultata

Tablica 4. prikazuje uvjete ispitivanja. Uvjeti ukljuuju mjeriteljske uvjete s brojem mjeritelja,
brzinom optere¢ivanja i vremenom optereéivanja te okoliSne uvjete pod koje se ubrajaju

temperatura, tlak i vlaZnost zraka.

Tablica 4. Uvjeti ispitivanja na Zwick uredaju

Mijeriteljski uvjeti OKkoli$ni uvjeti
Mieritelj 1 Temperatura | 22 °C
0,1
Brzina optereéivanja | mm/s Tlak 1010 hPa
Vrijeme
optereéivanja 15s Vlaga 29%

Jedna od uredaja na kojemu su provedena ispitivanja je Anton Paar Step 100 uredaj (slika 11.),

a drugi uredaj je Zwick koji je prikazan na slici 24.

Slika 24. Zwick uredaj
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Podaci o uredaju su prikazani u tablici 5.

Tablica 5. Podaci stabilnog Vickersovog tvrdomejra

Porizvodac Identec Ldz
Vrsta ZHVp-ST
Opis Micro Vickers
HTM
Serijski broj 206030
Godina proizvodnje 2020.
Dozvoljena greska +1%
Sila Maksimalna greska 0,07%
Maksimalna nesigurnost 0,25%
Opticki mjerni sistem (50x, objektiv, | Maksimalna greska 0,01%
n/a) Nesigurnost +1,28%
- 667 s
Ve Ne.s.igu rnost _ 0,05s
Vrijeme optereéivanja 0,05s
s

Tablica 6. Uvjeti ispitivanja na Step 100 uredaju

Mijeriteljski uvjeti

Mijeritel] 1

Brzina opterecivanja 0,1 mm/s

Vrijeme opterecivanja 10s

Mjerna nesigurnost +1,2%

OkoliSni uvjeti

Temperatura 27°C
Tlak 1018 hPa

Vlaga 35%

Tablica 6. prikazuje uvjete ispitivanja na Step 100 uredaj. Uvjeti ukljucuju mjeriteljske uvijete
s brojem mjeritelja, brzinom i vremenom optere¢ivanja, mjernom nesigurnosti te okoliSne

uvijete pod koje se ubrajaju tlak, temperatura i vlaga.

Provedena su 3 seta mjerenja za tvrdo¢e HV0,05, HV0,5 i HV1 po 10 ponavljanja. U nastavku
slijede tablice s dobivenim rezultatima. Dobiveni rezultati sastoje se od dviju izmjerenih
dijagonala i njihove srednje vrijednosti, na temelju kojih se raunaju srednje vrijednosti

tvrdoca, standardna devijacija te proSirena mjerna nesigurnost.
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Prosirena mjerna nesigurnost mjerenja izracunata je pomocu faktora pokrivanja k = 2, §to znaci

da upada u 95% toc¢nosti.

Tablica 6. Izmjerene vrijednosti uzorka za HV0,05 - Zwick

Zwick
Broj mjerenja di, pm d2, um dsr, um | HVO0,05

1 12,4 12,6 12,5 583

2 12,4 12,7 12,6 579

3 12,7 12,7 12,7 563

4 12,6 12,5 12,6 578

5 12,6 12,6 12,6 573

6 12,6 12,5 12,6 579

7 12,7 12,5 12,6 573

8 12,7 12,7 12,7 573

9 12,6 12,4 12,5 583

10 12,7 12,6 12,7 571

srednja

vrijednost 12,600 | 12,580 | 12,590 | 575,500
standardna dev 0,115 0,103 0,074 6,133
Prosirena mjerna nesigurnost 8,4

Tablica 5. prikazuje vrijednosti izmjerene HV0,05 na Zwick uredaju.

Tablica 7. 1zmjerene vrijednosti uzorka za HV0,05 — Step 100

Step 100
Broj mjerenja_| di,pum | d2, um | dsr, pm | HV0,05
1| 12,688 | 12,819 | 12,754 581,288
2| 12805| 12,819| 12812 575,997
3| 12,993 | 13,023 | 13,008 558,772
4| 12,993| 13,023 | 13,008 558,772
5| 12,993 | 13,023 | 13,008 558,772
6| 12933 | 13,023| 12,978 558,772
7| 13,109 | 13,226 | 13,168 545,282
8| 12,644 | 13,226 | 12,935 565,065
9| 12,993 | 12,99 | 12,995 559,934
10| 12,993 | 12,996 | 12,995 559,934
Srednja
vrijednost 12,914 13,017 12,966 562,259
Standardna
devijacija 0,151 0,136 0,114 10,035
Pro§irena mjerna nesigurnost 11,13
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Tablica 6. prikazuje vrijednosti izmjerene HV0,05 na Step 100 uredaju.

Tablica 7. prikazuje vrijednosti izmjerene HV0,5 na Zwick uredaju.

Tablica 8. Izmjerene vrijednosti uzorka za HVO0,5 - Zwick

Zwick
Broj mjerenja | di,pm | d2, pm | dsr, pm | HVO0,5
1 28,5 28,6 28,5 561
2 28,4 28,8 28,6 571
3 29,2 28,9 29,0 555
4 28,3 28,4 28,3 571
5 28,1 28,4 28,2 567
6 28,7 28,7 28,7 585
7 29,1 29,0 29,0 580
8 29,0 28,8 28,9 565
9 27,7 28,0 27,8 567
10 27,9 27,8 27,8 570
Srednja
vrijednost 28,472 | 28,510 | 28,491 | 569,200
Standardna
devijacija 0,522 0,385 0,444 8,626
Prosirena mjerna nesigurnost 9,68

Tablica 9. Izmjerene vrijednosti uzorka za HV0,5 - Step 100

Step 100
Broj mjerenja | di, um | d2,um | dsr, pm | HVO0,5
1| 39,566 | 40,269 | 39,918 | 539,362
2| 40,032 | 40,269 | 40,151 | 586,507
3| 40,381 | 40,264| 40,323 | 581,504
4| 39561| 40,264 | 39,913 | 593,502
5| 39,448 | 40,264| 39,856 | 595,199
6| 39,796 | 40,616 | 40,206 | 584,882
7 40,734 40,616 40,675 571,472
8| 40,269 | 39,796 | 40,033| 589,965
9| 40,269| 40,498 | 40,384 579,754
10| 40,032 | 39,797 | 39,915 593,461
Srednja
vrijednost 40,009 | 40,265| 40,265| 586,961
Standardna
devijacija 0,416 0,287 0,287 7,667
Pro§irena mjerna nesigurnost 8,66
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Tablica 8. prikazuje vrijednosti izmjerene HV0,5 na Step 100 indentacijskom uredaju.

Tablica 9. prikazuje vrijednosti izmjerene HV1 na Zwick indentacijskom uredaju.

Tablica 10. Izmjerene vrijednosti uzorka za HV1 - Zwick

Zwick
Broj mjerenja | di, pm | d2, pm | dsr, pm HV1
1 57,1 57,2 57,15 569
2 57,5 58,2 57,85 555
3 57,7 57 57,35 564
4 56,7 56,9 56,8 574
5| 56,7 57,2 56,95 572
6 57,3 57,2 57,25 566
7 58 57,9 57,95 552
8 57,6 57,2 57,4 563
9 56 56,7 56,35 584
10 55,6 55,5 55,55 592
Srednja
vrijednost 57,020 | 57,100 | 57,060 | 569,100
Standardna
devijacija 0,770 0,720 0,709 12,215
ProSirena mjerna nesigurnost 13,31

Tablica 11. Izmjerene vrijednosti uzorka za HV1 - Step 100

Step 100
Broj mjerenja | di, pm | d2, pm | dsr, um HV1
1| 56,654| 57,004| 56,829 585,507
2| 56,300| 56,182 | 56,241 597,820
3| 57,126 | 56,654 | 56,890 584,255
4| 56535| 56,654 | 56,595 590,366
5| 56,182 | 56,652 | 56,417 594,093
6| 57,472| 57,120| 57,296 575,998
7| 57941| 57,821| 57,881 564,424
8| 57,471| 56,651 | 57,061 580,769
9| 57,126 | 56,654 | 56,890 584,255
10| 57,472| 57,120 | 57,296 575,998
Srednja
vrijednost 57,028 56,851 56,940 583,349
Standardna
devijacija 0,584 0,441 0,478 9,737
Pro$irena mjerna nesigurnost 11,55
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Tablica 10. prikazuje vrijednosti izmjerene HV1 na Step 100 indentacijskom uredaju.

5.4 Analiza dobivenih rezultata

U nastavku slijedi analiza dobivenih rezultata. Pomocu statistickih metoda su odredene srednja
vrijednost dijagonala i tvrdoce te vrijednosti njihovih standardnih devijacija. Rezultati su
rasporedeni po uredaju na kojemu su izmjereni. Provedeno ispitivanje na Step 100 i Zwick
uredajima, dali su rezultate srednje vrijednosti tvrdoe. S namjenom prikaza usporedbe
vrijednosti rezultata izmjerenih Zwickovim i Step 100, istaknute su srednje vrijednosti tvrdoca

za sva provedena mjerenja. Vrijednosti su prikazane graficki na slici 25.

600
586.961 583,349

590
575,5

569,1
580 569,2 ’
- 562,259
m Zwick
56 = Step 100
55
54
53
52
510
HV1

HV0,05 HV0,5

Srednja vrijednost tvrdo¢e HV
f=1 L= [=] = =

[=]

Opterecenja HV

Slika 25. Grafi¢ki prikaz rezultata srednje vrijednosti tvrdoce

Graf na slici 25. prikazuje srednju vrijednost tvrdoce izmjerene za razliita opterecenja.

Narancaste kolone predstavljaju rezultate ispitivanja provedena na Zwick uredaju, dok plave
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kolone predstavljaju rezultate ispitivanja provedena na Step 100 uredaju. Unutar grafa su

prikazane srednje vrijednosti svakog mjerenja. Prve dvije kolone s lijeva pripadaju
primijenjenom opterecenju HVO0,05, druge dvije kolone pripadaju optereenju HVO0,5 te
posljednje dvije kolone opterecenju HV1. Moguée je uoditi razliku tvrdoée s obzirom na
primijenjeno optereCenje. Pri najnizem opterecenju, razlika izmedu izmjerenih srednjih
vrijednosti je najmanja. Pri preostala dva optereCenja razlika je veca, a najveéa je pri
opterec¢enju HVO0,5. Takoder je vidljivo dobivenih rezultata da referentni etalon tvrdoce

izmjeren Zwick uredajem daje ujednacenije rezultate za razli¢ita opterecenja u odnosu na Step
100 uredaj.

Osim vrijednosti tvrdo¢e, analizirani su rezultati standardnih devijacija za pojedino mjerenje.
Slika 26. graficki prikazuje rezultate standardne devijacija za mjerenja provedena na Zwick i

Step 100 uredajima pri razli¢itim opterecenjima.
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Slika 26. Grafi¢ki prikaz rezultata standardne devijacije

Iz grafa na slici 26. moze se uociti da je najmanja standardna devijacija postignuta na

Zwickovom uredaju pri najmanjem opterecenju. Najveca standardna devijacija postignuta
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takoder Zwickovim uredajem, ali pri najveéem optereéenju. Sto je standardna devijacija niza to
je nize i rasipanje rezultata, stoga je se uvijek tezi Sto manjoj standardnoj devijaciji.

Slika 27. prikaziuje grafi¢ki prikaz rezultata proSirene mjerne nesigurnosti. Narancaste kolone
predstavljaju ispitivanja provedena na Zwick uredaju, a plave kolone ispitivanja na Step 100

uredaju.

14 13,31

12 11,13 11,55
9,68
10 ’
84 8,66 m Zwick
I I m Step 100
HV1

HV0,05 HVO0,05 HV0,5 HVO0,5 HV1
Zwick Step 100 Zwick Step 100 Zwick Step 100

ProSirena mjerna nesigurnost HV
= S ) -

Uredaji i primjenjeno opterecenje
Slika 27. Grafi¢ki prikaz rezultata proSirene mjerne nesigurnosti

Iz grafa na slici 27. vidljivo je razlika izmedu rezultata proSirene mjerne nesigurnosti veca za
ispitivanja provedena Zwickovim uredajem pri razli¢itim opterecenjima, nego razlika rezultata
dobivena Step 100 uredajem za razliCita optereCenja. Najmanja 1 najveca vrijednost
cjelokupnog ispitivanja proSirene mjerne nesigurnosti su postignute Zwickovim uredajem.
Najmanja razlika vrijednosti prosirene mjerne nesigurnosti izmedu dva uredaja su primjenom

optere¢enja HVO0,5, dok je najveca razlika vrijednosti za opterecenje HV0,05.

5.5. Analiza problematike instrumentirane indentacijske metode

Instrumentirana indentacijska metoda je nedvojbeno revolucionarna tehnologija koja ne samo
da je pojednostavila i ubrzala provodenje ispitivanja, ve¢ je obuhvatila tri najées¢e veli¢inske

skale (makro, mikro i nano skale) u jednu i time postavila nove standarde u znanosti i industriji.
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Iako ona ima brojne prednosti u odnosu na druge metode za odredivanje mehanickih svojstava,

ipak nosi sa sobom i odredeni broj problematike koju je potrebno unaprijediti.

Na slici 28. su prikazani rezultati nakon mjerenja tvrdo¢e na indentacijskom Step 100 uredaju.

Indentation # 3
Main resuits
Indentation Parameters HIT= 46998 MPa
+ Standard Fn contact: 3 mN EIT= 1.3583E006 N/mm*2
Acquisition rate : 10.0 [Hz] Approach speed : 30 pm/min E*= 1.4927E006 N/mm*2
Linear loading | Retract speed : 30 pm/min Hypothesis
Max load : 5000.00 mN | Z table retract : 1.5 mm he out of calibrated range [255 nm, 1427 nm|
Loading rate : 10000.00 mN/min | Dz sensor in fine range Paisson’s ratio(nu)= 0.30
Unloading rate : 10000.00 mN/min Load in fine range Additional results
Pause 1 100 s Stiffness threshold : 6000 pN/pm HVIT= 4436 Vickers
Date : 7/9/2024 CIT-1/-1/-1= 238 %
+ Step - MHT §/N: 1000105573 setting Hour : 1220057 PM niT= 40380 %
Indenters Fmax= 500040 mN
hmax= 259 ym
$= 7638.2180 mN/ym
Type : Vickers F/S2= 0.0001 ym¥/mM
Serial number : V-L 55 he= 210 pm
Material : Diamond hr= 193 ym
hp= 161 ym
ma 15000
Epsilon= 0.75
Uzorak 4 - HVOS - 7/9/2024 7 R2= 149.236
Ap= 106.40 pm?
Welast= -6102514.84 pJ
Wplast= 7613788.09 pJ
Wiotals 1511273.02 pJ
Er= 6.4848E005 N/mm*2
Curves
Analysis # 2
/ﬁ._\ | — Method
N Onptical Vickers
/ + \\ A e Main results
Hardness: 58150 HV 0510
/’ \ - Additional results

N Diagonal 1: 40.381 [um)
/ T e \ I I Diagonal 2: 40.264 [um)

- / | \ . Uzorak 4 - HVOS - 7/9/2024 1]

\ 1 T Indentation Images

2080 I | v, | I [
)4 \L J@E

-

- Optical Vickers. Hardness: 581.50 KV 0510
® indasistian Diagonal 1: 40.381 um]

- Fmax: 5,000.000 [mN|

Analysis # 1 Hardness: 581.504 [Vickers]

Method Diagonal 2 40.264 [ym]
Oliver & Pharr

Uzorak 4 - HVOS - 7/972024 L]

Slika 28. Prikaz rezultata ispitivanja provedena Step 100 uredajem

Slika 28. detaljno prikazuje:
- parametre indentacije i njihove vrijednosti
- vrstu, serijski broj i materijal indentora
- graficki prikazane rezultate ispitivanja krivuljama sila i dubina utiskivanja tijekom
vremena te krivlju sile — dubine utiskivanja
- numericki prikazane rezultate ispitivanja

- fotografiju otiska
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Tijekom provodenja ispitivanja indentacijskom metodom potrebno je obratiti pozornost na
brzinu opterecenja, odnosno rasterecenja. Brzinu opterecenja potrebno je prilagoditi materijalu
koji se ispituje. Ako je materijal visokoelasti¢nih svojstava, brzine optereenja trebaju biti
sporije, kako ne bi doSlo do elasticnog povrata materijala. Za takve materijale izmedu
opterecenja i rasterecenja potrebno je duze vrijeme drzati indentor u materijalu uzorka kako bi

ostavio ispravan otisak, dok za tvrde materijale je dovoljna jedna sekunda za ostavljanje otiska.

Slike 29. i 30. prikazuju grafove sila-dubina utiskivanja pri razli¢itim mjerenjima.

400

"/

Y
Y

F, mN

300

200

100 — /

Oum 1 h, um 2
Slika 29. Dijagram sila - dubina utiskivanja tijekom kalibracije
Obje slike prikazuju krivulje opterecenja i rasterecenja. Jednom kad se postigne maksimalna

sila, potrebo ju je neko vrijeme drzati konstantnom kako bi se izbjegao elasticni povrat

materijala.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 43



Gea Vlasi¢ Diplomski rad

=2
S
TN

400

200

Opm 0.5 1.0 1.5

Slika 30. Dijagram sila - dubina utiskivanja za opterec¢enje HV0,05

Profil povrSine uzorka takoder uzrokuje probleme pri ispitivanjima instrumentiranom
indentacijskom metodom. S obzirom da je ukljuCeno stvaranje vrlo malih otisaka, svaka
hrapavost ili nepravilnost na samoj povrsini moze rezultirati neto¢nim o¢itanjima dubine otiska.
Pore takoder utjeCu na rezultate mjerenje te je iz tog razloga iznimno vazno temeljito poliranje
povrsine uzorka prije pocetka ispitivanja kako bi se taj nedostatak sveo na minimum.
Instrumentirana indentacijska metoda omogucuje automatsko mjerenje povrSine. Problem
nastaje kada se zele provesti mjerenja na povrsini koje je ve¢ prije bila mjerena. S obzirom da
ispitivaC ne bira svaku poziciju mjerenja, ve¢ uredaj automatski isprogramira mjesto
utiskivanja, indentor nerijetko pogodi u dio povrSine s ranije utisnutim otiskom.

Na slici 31. je prikazan primjer Vickersovog otiska koji se utisnuo preko otiska od nekog

prethodnog ispitivanja.
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F, mN

Slika 31. Novi otisak na starom otisku

Veliku problematiku predstavljaju i vibracije. Moguca je pojava tzv. ,drifta uslijed mjerenja
kada vibracije ometaju ispitivanje i time poremete rezultate. Stoga se preporuc¢a provodenje
ispitivanja u kontroliranim uvjetima koji izoliraju svaku vibraciju i po moguénosti odrzavaju
Sto konstantniju radnu temperaturu. Na slici 32. su graficki prikazani rezultati ispitivanja koja

su bila ometana vibracijama.

Slika 32. Grafi¢ki prikaz rezultata ispitivanja ometanog vibracijama

Scratch testom je pri vrlo malim silama moguée odrediti profil povrSine poput profilometrom.
No problem predstavlja Cinjenica Sto indentacijska metoda primarno nije predvidena za
mjerenje profila povrSine i time uredaj nema adekvatnu ni opremu niti softver kojim bi se takvi

rezultati mogli pravilo o¢itavati. Nadalje, problematiku predstavljaju i moguce nadogradnje za
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indentacijski uredaj koje nerijetko imaju cijenu kao i sam uredaj. Primjerice, instrumentirani
indentacijski uredaj moguce je koristiti za ispitivanje triboloskih svojstava, konkretno
koeficijenta trenja, ali je za to potreba dodatna oprema koja ukljucuje posebne senzore i stalak.
Instrumentirana indentacijska metoda ima vrlo kompleksan uredaj za koji nije dovoljna jedan
edukacija, ve¢ su potrebni kontinuirani rad i edukacije kako bi se iskoristio puni potencijal

uredaja.
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6. ZAKLJUCAK

Cilj ovog rada bio je prikazati mogucnosti ispitivanja i karakterizacije materijala te¢ mjernu
sposobnost instrumentirane indentacijske metode na Step 100 uredaju kroz usporedbu mjerenja
tvrdoce s referentnim etalonom Zwick ZHVu. Ova usporedba je radena pomocu referentih
etalonskih plocica tvrdoce. lz analize rezultata je vidljivo da su rezultati mjerenja na
referentnom etalonskom tvrdomjeru ujednaceniji od rezultata na Step 100 uredaju.

Iako su ova odstupanja na Step 100 uredaju nesto poveca ona su i dalje u granicama dozvoljenih
odstupanja mjerenja tvrdo¢e sukladno normi HRN ISO 6507-2:2018.

Ova odstupanja nisu iznenadujuéa s obzirom na mjeriteljske uvjete u prostoru smjestaja ovog
uredaja. 1z ovog mozemo zakljuciti da uz odgovaraju¢e mjeriteljske uvjete uredaj Step 100
mozZe sa velikom mjernom sposobnos¢u dati kvalitetne rezultate mjerenja klasi¢ne tvrdoce.
Uredaj Step 100 uu poglednu karakterizacije mmaterijala i mehanickih svostava daje velike
mogucnosti. To su scratch test, mjerenje indentacijske tvrdoce, profilometrija, moful
elasti¢nosti, mjerenje debljive prevlaka i koeficjent trenja. Ovdje treba posebno napomenuti i
moguénost automatskog mapiranja ispitnih povrSina indentacijskim ispitivanjem S§to radi
usStedu vremena i podize kvalitetu mjerenje te olakSava analizu rezultata mjerenja na ispitnim

povrsinama.

Kako ve¢ prethodno navedeno, uredaj Step 100 je jako osjetljiv na za mjeriteljske uvjete, kao
S§to su temperatura, vibracije, vlaga, i sli¢no. Stoga je preporucljivo da se uredaj postavlja na
antivibracijske temelje, izoliran od utjecaja okolnih prostora te strogo kontrolirana temperatura
i vlaga. Indentacijski uredaju zahtijevaju redovito odrzavanje i pracenje stanja indentora.
TroSenje indentora je pojacano kada se provode ispitivanja na tvrdim materijalima, a posebno
na jako tvrdim prevlakama. 1z tog razloga se zahtijeva Cesto provjeravanje stanja vrha i povrsina
indentora te sukladno tome mijenjanje indentora ili u nekim sluCajevima vrsiti dodatne
kalibracije te promjenu pojedinih ispitnih parametara.

1z ovog je vidljivo da su instrumentirani indentacijski uredaji kompleksni te iskustvo mjeritelja
igra veliku ulogu u provodenju ispitivanja, prikupljanju i analize rezultata. Dobro poznavanje
uredaja 1 iskustvo utjeCu na odredivanje parametara koji ¢e dati ispravne rezultate Zeljenog
ispitivanja.

Iz svega navedenog moze se zakljuciti da su danas a posebno u buducnosti, instrumentirani

indentacijski uredaji neophodni u podrucju karakterizacije materijala.
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