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PREDGOVOR

PREDGOVOR

Na temelju mjerenja upravlja se procesima, namjestaju alarmi, predvidaju putanje
planeta, prakti¢no, zivot na danasnjoj razini bez mjerenja bio bi nezamisliv. Sustavno
mjerenje s poznatim stupnjevima nesigurnosti jedan je od temelja industrijskog
upravljanja kakvocom i, opcenito govoreci, u vecini suvremenih industrija troSkovi
mjerenja Cine 10 % — 15 % troSkova proizvodnje. Konaéno, znanost je potpuno
ovisna o mjerenju. Dostupnost mjerne opreme i mogucnost njezine primjene bitno je
kako bi znanstvenici mogli objektivno dokumentirati rezultate koje dobivaju. Znanost
0 mjerenju — metrologija — vjerojatno je najstarija znanost u svijetu, te je znanje o
tome kako se ona primjenjuje temeljna potreba u prakticno svim znanstveno
utemeljenim zanimanjima. DanasSnja globalna ekonomija ovisi o pouzdanim
mjerenjima i ispitivanjima kojima se moZze vjerovati i koja su medusobno prihvacena
na medunarodnoj razini. Ona ne smiju stvarati tehniCke zapreke trgovini. Preduvjet
za to je Sire upotrebljavana Cvrsta metroloska infrastruktura.

Mjerenja raznih fizikalnih i ostalih veli€ina ne mogu se provesti apsolutno to¢no jer
sva mjerenja su podlozna pogreSkama, Cime se mjerni rezultat razlikuje od istinite
vrijednosti mjerene veliCine. Uz dano vrijeme i sredstva, vedina se izvora mjerne
pogreSke moze identificirati, a mjerne se pogreSke mogu koli€inski odrediti i isprauviti.
Medutim rijetko ima dovoljno vremena a pogotovo sredstava za odredivanje i potpun
ispravak tih mjernih pogresaka.

Mehanicka svojstva zajedno s ostalim svojstvima materijala predstavljaju osnovna
eksploatacijska svojstva materijala pa stoga i ispitivanja mehanickih svojstava
zauzimaju visoko mjesto u lancu sustava kvalitete nekog proizvoda. Jedno od
mehanickih svojstava Cije se mjerenje najCeSce provodi je tvrdoCa. Danas postoji
velik broj metoda za mijerenje tvrdoCe, no Vickersova metoda zauzima posebno
mjesto jer se najCeScCe uporabljuje u znanstveno istrazivackim radovima. S obzirom,
da se radi o metodi koja zahtijeva specificnu opremu i puno mjeriteljskog iskustva,
istraZivanje novih izvora pogreSaka te procjena njihova utjecaja na ovu metodu je
kompleksan i mukotrpan proces, koji ¢esto puta zavrsi i s nepovoljnim rezultatima.
Stoga je i jako mali broj istrazivackih laboratorija na svjetskoj razini koji se bave
poboljSavanjem mijeriteljske infrastrukture za veli€inu tvrdo¢a po Vickers-u. Na tom
tragu je i ovaj rad s glavnim ciljiem produbljenja saznanja o procjeni mjernih
nesigurnosti etalonskih mjerila tvrdoce po metodi Vickers.
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SAZETAK

SAZETAK

Jedan od bitnih parametara osiguranja sljedivosti rezultata mjerenja tvrdoce je
procjena i proracun vrijednosti mjernih nesigurnosti koje su proizasSle iz utjecajnih
veli¢ina na samo mijerenje. Cesto puta i sama definicija pojedine utjecajne veligine
predstavlja problem, a kamoli joS i kvantitativho odredenje njenog utjecaja na rezultat
mjerenja. Osnovni cilj ove disertacije je bio odrediti koji su to utjecajni faktori na
mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera te uspostava modela za procjenu i
proracun kvantitativnih vrijednosti tih utjecaja.

U teoretskom dijelu rada obradena su dva glavna podrucja, a to su mjerna
nesigurnost i tvrdo¢a. Na podrucju mjerne nesigurnosti je dano njeno znacenje te
osnovni statisti¢ki temelji za njenu procjenu i proraéun. Tvrdo¢a kao jedna fizikalna
veli€ina Cija je jedinica proiza$la iz mjerenja drugih fizikalnih veli€ina (sila i duljina) je
obradena kroz njezin povijesni razvoj i njezino fizikalno znacenje. Ovdje je posebno
pojasnjen danas$nji dogovorno uspostavljeni model za procjenu i proracun mjerne
nesigurnosti koji je proizasao iz pojedinih znacajnijih istrazivanja svjetskih nacionalnih
laboratorija.

U eksperimentalnom dijelu provedena su istrazivanja utjecaja pojedinih veliina
na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 5030TKV po metodi Vickers. Osnova je
bila razdvajanje sustava za opterecivanje i sustava za mjerenje veliCine otiska kako
bi se mogli analizirati pojedini utjecajni faktori s ciljem smanjenja njihove nesigurnosti
mjerenja. Kod sustava za opterecivanje provedena su istrazivanja i analiza pojedinih
utjecaja na veliCinu sile optereCivanja te je primjenjen novi model za procjenu i
proracun mjernih nesigurnosti. Kao sustavi za mjerenje veli€ine otiska primjenjena su
dva razliCita mjerna uredaja s procijenjenim i proraCunatim mjernim nesigurnostima.
Ovdje je takoder izmjenjen model za procjenu i proradun nesigurnosti na temelju
rezultata istraZivanja. Na kraju su provedena interlaboratorijska usporedna mjerenja s
dva europska laboratorija od kojih je jedan nositelj nacionalnog i primanog etalona a
drugi referentnog etalona tvrdo¢e po metodi Vickers.

Iz ovih istrazivanja i njihove analize doneseni su odredeni zakljuCci koji ¢e u
mnogome pomodi laboratorijima koji imaju referentne i primarne etalone tvrdo¢e po
metodi Vickers pri procjeni i proraCunu njihove mjerne nesigurnosti. Osim toga novi
modeli za odredivanje nesigurnosti koji su primjenjeni u radu bit ¢e vjerojatno
predmet istraZivanja i u drugim laboratorijima te ¢e mozda imati neko znacenje pri
izmjeni modela za procjenu i proraun mjerne nesigurnosti mjerenja tvrdo¢e po
metodi Vickers.

Kljuéne rijeci: tvrdoéa, Vickers metoda, mjerna nesigurnost, etalonski tvrdomjer,
referentne etalonske plocice
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SUMMARY

SUMMARY

One of the significance parameters for ensuring the traceability of hardness
measurement results is the estimation and calculation of measurement uncertainty
due to influence quantities on the measurement itself. Frequently, a definition of
influence quantities represents a problem, especially the quantitative determination of
its influence on the measurement result. The basic goal of this dissertation was to
determine the influence factors on the measurement uncertainty of hardness
calibration machines and to establish a model to estimate and calculate the
guantitative values of those influences.

Two primary areas have been elaborated in the theoretical part of the dissertation:
measurement uncertainty and hardness. The meaning of measurement uncertainty
and the basic statistical foundation for its estimation and calculation are presented in
the part on measurement uncertainty. Hardness is analyzed through historical
development and physical significance. This section examines especially the today's
agreed model for estimation and calculation of measurement uncertainty, which has
arisen from the important research of individual global and national laboratories.

In the experimental part of the dissertation, the research has been carried out
regarding the influences of individual quantities influences on the measurement
uncertainty of the Vickers hardness calibration machine 5030TKV. The basis was the
separation of the hardness tester load realization system and the system for
measuring the quantity of the indentation in order to analyze the individual influence
factors with the goal of reducing their measurement uncertainty. The research and
analysis of individual influences on the load of the hardness tester was carried out
and the new model for estimation and calculation of the measurement uncertainty
was applied.

Two different measuring devices with calculated and estimated measurement
uncertainties were applied as the systems for indentation analysis. The model for
estimation and calculation of uncertainties on the basis of research results was also
modified. In the end, interlaboratory comparison measurements were carried out by
two European laboratories, one of which is the holder of national and primary
standard, and the other one is the holder of the reference Vickers calibration
machine.

On the basis of this research and its analysis certain conclusions have been
adopted which will help the laboratories that have reference and primary Vickers
hardness calibration machines in estimation and calculation of measurement
uncertainties. Moreover, new models which are applied in the dissertation for
uncertainties determination will probably be subject of research in other laboratories
and perhaps have significance in modification of models for the estimation and
calculation of measurement uncertainty of Vickers hardness.

Key words: hardness, Vickers hardness method, measurement uncertainty,
hardness calibration machines, hardness reference blocks
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poluSirina intervala pojavljivanja odredene vrijednosti ulazne
veliCine
rezolucija sustava za ocCitanje CCD-LFSB

poluSirina intervala pojavljivanja pogreske ekscentri¢nosti
prijenosnog etalona sile

maksimalna dozvoljena rezolucija sustava za ocCitanje
rezolucija sustava za ocitanje 1/G-258

poluSirina intervala pojavljivanja temperaturne pogreske
prijenosnog etalona sile

polusirina intervala pojavljivanja pogreske osjetljivosti
prijenosnog etalona sile

polusSirina intervala pojavljivanja pogreske dodatne linearne
aproksimacije prijenosnog etalona sile

ponovljivost mjerenja sila opterec€ivanja
ponovljivost aksijalnih sila opterecivanja u smjeru osi z

ponovljivost radijalnih komponenti sila opterecivanja u smjeru
0si X

ponovljivost radijalnih komponenti sila opterecivanja u smjeru
osiy

koeficijent osjetljivosti

duljina dijagonale otiska tvrdoce

aritmetic¢ka sredina duljine dijagonale otiska

i-ta vrijednost duljine dijagonale otiska

gustoca zraka

gustoca utega

rezolucija uredaja za ocCitavanje veliine otiska
funkcijski odnos izmedu ulazne i izlazne veliCine
sila

sila o€itana na prijenosnom etalonu sile

odstupanje sila opterecivanja
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Sila opterecivanja za metodu HV10

maksimalno odstupanje sila opteredivanja

Relativho odstupanje pokazivanja sile

srednja vrijednost sile

maksimalni iznos sile opterecivanja

minimalni iznos sile opterecivanja

sila opterecivanja etalonskog tvrdomjera

aksijalna komponenta sile opterecivanja u smjeru osi z
radijalna komponenta sile opterec€ivanja u smjeru osi x
radijalna komponenta sile opterecivanja u smjeru osiy
ubrzanje sile teze

lokalno ubrzanje sile teze

vrijednost izmjerene tvrdoce

srednja vrijednost izmjerene tvrdoce

vrijednost tvrdoce etalonske plocice

maksimalno dozvoljeno odstupanje etalonskog tvrdomjera

maksimalno odstupanje sustava 5030 TKV i sustava I/G-258
kao etalonskog tvrdomjera

maksimalno odstupanje sustava 5030 TKV i sustava CCD-
LFSB kao etalonskog tvrdomjera

maksimalno odstupanje sustava 5030 TKV i sustava I/G-258
kao etalonskog tvrdomjera uz modificiranu vrijednost sile
opterecivanja

maksimalno odstupanje sustava 5030 TKV i sustava CCD-
LFSB kao etalonskog tvrdomjera uz modificiranu vrijednost sile
opterecivanja

faktor pokrivanja

duljina

vrijednost duljina oCitana na objektmikrometru

odstupanje pokazivanja sustava za ocCitavanje veli€ine otiska

odstupanje pokazivanja sustava za ocitavanje veliine otiska
1/G-258

odstupanje pokazivanja sustava za ocitavanje veli€ine otiska
CCD-LFSB
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AL max

AL rel

qr
gF-max
gF-min
QF-sred
r(Xi, X;)
Ra
Ra-a
Ras
Ry

Ra-A_max
Ra-B_max
R H_max

P

P p_max

SLi

mm

mm

mm
mm

kg

%

%
%
%
%
%

pum
pm
pum
pum

um

um

um

um

um

um

maksimalno odstupanje pokazivanja sustava za o€itavanje
veli€ine otiska

relativno odstupanje pokazivanja sustava za ocCitavanje veli€ine
otiska

srednja vrijednost izmjerenih duljina

ispravljena vrijednost Lgs uslijed sustavne pogreske
masa utega

broj opetovanih opazanja

broj ulaznih veli¢ina X;

razina povjerenja

slu€ajna veliCina koju opisuje razdioba vjerojatnosti
aritmeticka sredina

relativno odstupanje pokazane sile

aritmetic¢ka sredina relativnih odstupanja sila
maksimalno relativho odstupanje pokazane sile
minimalno relativno odstupanje pokazane sile
aritmetic¢ka sredina relativnih odstupanja pokazane sile
procijenjeni koeficijent korelacije

hrapavost povrsine

hrapavost ispitne povrSine etalonske plo€ice
hrapavost nalijezne povrSine etalonske plocice
odstupanje od ravnoce etalonske plocCice

maksimalna dozvoljena hrapavost ispitne povrsine etalonske
ploCice

maksimalna dozvoljena hrapavost nalijezne povrSine etalonske
ploCice

maksimalna dozvoljeno odstupanje od ravnoce etalonske
ploCice

odstupanje od planparalelnosti etalonske plo€ice

maksimalna dozvoljeno odstupanje od planparalelnosti
etalonske plocice

standardno odstupanje

standardno odstupanje vrijednosti duljine
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s q)
s( q)
SxCRM-1
to(v)
u(xi)
u(xi, X))
U (x)
w(y)
u(yi)
Ucz(y )
Uc(y)
u(H,)
Ur

Ur
UFRrRs
UFHTM

uL

UL
ULRs
ULHTM

Ums
Ucwm

Ucm

UcRrm-P

UxCRM-1

mV/V

HV

HV
%
%
%
%
%

%
%
%
%

%

%

HV
HV

standardno odstupanje vrijednosti sila
sastavljena ili skupna procjena varijancije
zdruzeno eksperimentalno odstupanje
eksperimentalna varijancija srednje vrijednosti

eksperimentalno standardno odstupanje srednje vrijednosti

standardno odstupanje izmjerenih vrijednosti tvrdoc¢a
t-faktor iz Studentove razdiobe

standardna nesigurnost procjene x;

procijenjena kovarijancija procjena xi i X

procijenjena varijancija pridruzena procjeni x; ulazne veliCine X;
procijenjena varijancija pridruzena procjeni y; izlazne veli€ine Y;
standardna nesigurnost procjene y;

sastavljena varijancija pridruzena procjeni y izlazne veli€ine
sastavljena standardna nesigurnost procjene y

doprinos standardnoj nesigurnosti povezan uz tvrdo¢u H
sastavljena mjerna nesigurnost umjeravanja sila opterecivanja
proSirena mjerna nesigurnost umjeravanja sile opterecivanja
relativna mjerna nesigurnost prijenosnog etalona sile

relativna mjerna nesigurnost izmjerenih sila opterecivanja

sastavljena relativna mjerna nesigurnost optickog mjernog
sustava

proSirena mjerna nesigurnost optickog mjernog sustava
relativha mjerna nesigurnost objektmikrometra
relativha standardna mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera

relativna mjerna nesigurnost uslijed rezolucije optic¢kog mjernog
sustava

sastavljena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskog
tvrdomjera indirektnom metodom

proSirena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskog
tvrdomjera indirekthom metodom

mjerna nesigurnost primarnih etalonskih plocica

standardna mjerna nesigurnost ponovljivosti etalonskog
tvrdomjera

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera X1
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UxCRM-D

Ucrm
Ucrm

Uccp-LFsB
Ui

UxCRM-2

Unm

UpTts

Udod

Ut

Us

Ue

Uq

HV

HV
%
%
%
%

%
%

mV/V

mV/V

mV/V

mV/V

mV/V

%

%
%
%

standardna mjerna nesigurnost obnovljivosti za primarne
etalonske plocice

sastavljena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskih plocica
proSirena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskih plocCica
proSirena mjerna nesigurnost sustava za ocitanje CCD-LFSB
proSirena mjerna nesigurnost sustava za ocitanje 1/G-258

standardna mjerna nesigurnost izmjerenih vrijednosti tvrdo¢a
na etalonskoj plocici

proSirena mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera

standardna mjerna nesigurnost posrednickih etalona sile
dobivena pri umjeravanju u PTB-u

dodatna standardna mjerna nesigurnost prijenosnog etalona
sile pri umjeravanju sila opterecivanja etalonskog tvrdomjera

standardna mjerna nesigurnost uslijed promjene temperature
prijenosnog etalona sile

standardna mjerna nesigurnost osjetljivosti prijenosnog etalona
sile

standardna mjerna nesigurnost uslijed ekscentriCnosti
prijenosnog etalona sile

standardna mjerna nesigurnost uslijed aproksimacije krivulje
umjeravanja prijenosnog etalona sile

standardna nesigurnost uslijed ponovljivosti sila opterecivanja
standardna nesigurnost A-vrste

sastavljena standardna mjerna nesigurnost

mjerna nesigurnost umjeravanja prijenosnog etalona sile
proSirena nesigurnost procjene y izlazne veli€ine Y

procjena i-te mjerene ulazne veliine

i-ta mjerena ulazna veliCina

procjena mjerene izlazne veliine Y

procjena mjerene veliine Y; kada se odreduju istim mjerenjem
vise mjerenih veli€ina

mjerena izlazna veli€ina

aritmetiCka sredina vrijednosti izlazne veliCine

oCekivanje srednje vrijednosti razdiobe vjerojatnosti veli€ine g
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v broj stupnjeva slobode
Veff stvarni broj stupnjeva slobode
R N/mm? vlaéna &vrstoca

POPIS SKRACENICA

DKD Deutsche Kalibrier Dienst

FSB Fakultet strojarstva i brodogradnje

GUM Guide to the expression of uncertainty in measurement

HBW TvrdocCa po metodi Brinell gdje je indentor kuglica od tvrdog metala

LFSB Laboratorij za precizna mjerenja duljine Fakulteta strojarstva i
brodogradnje

LIMS Laboratorij za ispitivanje mehanickih svojstava

MPA -NRW  Materialprafungsamt Nordrhein-Westfalen

NPL National Physical Laboratory

PTB Physikalisch-Technische Bundesanstalt

EA European co-operation for Accreditation

UKAS United Kingdom Accreditation Service
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Ispitivanje nosivosti grede (Galileo Galilei) [5]

Nacionalni etalon sile Njemacke u PTB-u

Povijesni razvoj metra [10]

Metode za ispitivanje tvrdo¢e metalnih materijala [12]

Metode za ispitivanje tvrdoce elastomera i ostalih polimera [12]
Dijamantna piramida kao indentor za Vickers metodu

Otisak pri mjerenju tvrdoce po metodi Vickers [14]

Graficki prikaz izbora kuta 136° [12]

Primarni etalon tvrdo¢e u PTB-u [12]

Referentni etaloni tvrdoc¢e

Tvrdomijeri u ispitnim mjeriteljskim laboratorijima

Mjerna sljedivost za mjernu veli€inu tvrdoca [16]

Dozvoljena odstupanja kuta nasuprotno lezecih stranica piramide
Dozvoljena odstupanja povrsina piramide od kvadratnog oblika [20]
Vrh dijamantne piramide

Prikaz intervala nesigurnosti procjene mjerene veli€ine

GrafiCki prikaz vrijednosti mjerene veliCine, pogreske i nesigurnosti [2]
Skalarni odnos izmedu ulaznih veli€ina i mjerene veli€ine
Vektorski odnos izmedu ulaznih veliCina i mjerene veliCine
Normalna razdioba mjerenih vrijednosti [25]

Razdiobe pojedinacnih ocCitanja i aritmetiCkih sredina [26]
Koeficijent osjetljivosti [10]

Shematski prikaz prorauna proSirene mjerne nesigurnosti
metodom [10]

Lanac mjerne sljedivosti [30]

Hijerarhija umjeravanja [31]

Razlika u mjerenju veli€ine otiska izmedu dva laboratorija [37]
Pogreske ocitanja s obzirom na razlicite numericke aperture [38]
Razlike o€itanja uslijed subjektivnosti mjeritelja [42]

Distribucija mjerenja otisaka Vickersove tvrdoce razli€itih mjeritelja [45]
Gravimetrijska mreza 0. reda Republike Hrvatske

Relativni gravimetar Scintrex CG-5

Apsolutna toCka AGTO03 — Puntjarka (Sljeme)

Tocka gravimetrijskih i nivelmanskih mjerenja u LIMS-u

Osnovni dijelovi sustava za opterecivanje etalonskog tvrdomjera
Raspored pozicija za mjerenja sila opterecCivanja na sustavu za
opterecivanje 5030TKV

Dijamantni indentor oznake 05281

Izgled vrha indentora na scanning elektronskom mikroskopu

Provjera odstupanja ravnoce povrsine stranice indentora 05281

Ispitni stol sustava za opterecCivanje 5030TKV

Rezultati ispitivanja hrapavosti ispitnog stola

Mjerenje aksijalnih i radijalnih komponenti sile opterecivanja za metodu
HVS50
Uredaj za ocitanje veliCine otiska 1/G-258

GUM
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Nacin ocitanja vrijednosti dijagonale otiska na sustavu I/G-258

Referentna mjerna skala

Opto-elektricni sustav CCD-LFSB za mjerenje duljine

Prikaz otiska na opto-elektricnom sustavu CCD-LFSB

Rub otiska pri razli€itim izoStrenjima okulara

Pogreska uslijed rotacije otiska

Pogreska tvrdocCe s obzirom na krivu orjentaciju izmjerenog otiska [57]
Tipovi etalonskih plocica [20]

Interferencijski mikroskop Carl Zeiss

Ispitivanje hrapavosti etalonskih plocica

Polozaj mjesta na kojima su provedena ispitivanja hrapavosti
Mijerenje planparalelnosti etalonskih plo€ica

Raspored otisaka po etalonskoj plocici

Njemacki nacionalni etalon tvrdo¢e za metodu HV1

Nacionalni etalon tvrdo¢e Njemacke za metode HV3 do HV50
Scanning elektronski mikroskop TESCAN

Pogreske na ispitnoj povrsini etalonske plocCice

Nehomogenosti na povrsini etalonske plocCice

NecistoCe na etalonskoj plocici
Odstupanja sila opterecivanja pri
INDENTEC-u

Odstupanja sila opterecivanja pri preliminarnim istrazivanjima u LIMS-u
Odstupanja sila opterecivanja za metodu HV10 primjenom novog
modela provjere sila

Udjeli pojedinih mjernih nesigurnosti pri umjeravanju sila za metodu
HV10 primjenom razliitih etalona sile i novog modela umjeravanja
Odstupanja sila opterecivanja za metodu HV50 primjenom novog
modela provjere sila

Udjeli pojedinih mjernih nesigurnosti pri umjeravanju sila za metodu
HV50 primjenom razliitih etalona sile i novog modela umjeravanja
Dijagramski prikaz rasipanja srednjih vrijednosti aksijalnih sila sustava
5030TKV

Ponovljivost mjerenja aksijalnih sila sustava 5030TKV

Dijagramski prikaz srednjih vrijednosti i ponovljivosti radijalnih sila
sustava 5030TKV

Rezolucije i maksimalno odstupanje sustava za oc€itanje veli€ine otiska
Razlike uslijed subjektivnosti mjeritelja na mjernom sustavu 1/G-258
Dijagramski prikaz udjela odstupanja i proSirene mjerne nesigurnosti u
maksimalnom odstupanju etalonskog tvrdomjera (u apsolutnim
iznosima)

Dijagramski prikaz udjela odstupanja i proSirene mjerne nesigurnosti u
maksimalnom odstupanju etalonskog tvrdomjera (u relativnim iznosima)

preliminarnim istraZivanjima u

Graficki prikaz promjene maksimalnog odstupanja etalonskog
tvrdomjera uslijed uvrStavanja stvarnih vrijednosti sile u izracun
vrijednosti tvrdoce

Interpolacijske krivulje proSirene mjerne nesigurnosti etalonskog

tvrdomjera
Dijagramski prikaz proSirenih mjernih nesigurnosti i
odstupanja etalonskog tvrdomjera za metodu HV10

maksimalnih
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etalonskih plocCica za interkomparacijska mjerenja

Dijagramski prikaz rasipanja rezultata umjeravanja etalonske plocice
IN40211G za metodu HV10 pri medulaboratorijskim usporednim
mjerenjima

Dijagramski prikaz rasipanja rezultata umjeravanja etalonske ploCice
IN60115G za metodu HV10 pri medulaboratorijskim usporednim
mjerenjima

Histogramski prikaz srednjih vrijednosti tvrdo¢a kroz interkomparacijska
mjerenja

Histogramski prikaz proSirene mjerne nesigurnosti kroz
interkomparacijska mjerenja

Nejednolika deformacije otiska u svim smjerovima na ploc€ici IN40219G
pri optereCenju F= 294,41 N (HV 30)

Topografija povrSine etalonske plo€ice nakon mjerenja tvrdoce
llustracija "piling-up" i "skining-in" problema [11]

Odstupanje od kvadrati€¢nosti kod otiska na etalonskoj ploc€ici 33P1831
pri primjeni metode HV3
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Znacajne godine u razvoju jedinice metra te postignute netoCnosti
[10]
Prve publikacije o normama za pojedinu metodu u razli€itim zemljama
[11]

Povijesni razvoj metoda mjerenja tvrdoce [12]
Mohs-ova skala tvrdo¢e za minerale [13]

Vrijednosti sila optere€ivanja za Vickersovu metodu [15]
Dozvoljene duzine brida na vrhu dijamantne piramide [20]
Rezolucija sustava za o itanje i dozvoljena odstupanja [20]
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Prikaz sredenog rasporeda veliCina procjena, standardnih
nesigurnosti, koeficijenata osjetljivosti i doprinosa nesigurnosti koji se
primjenjuje u analizi nesigurnosti kod mjerenja tvrdocCe [23]

Preliminarna mjerenja sila opterecivanja u tvrtki INDENTEC
Mijeriteljski i okoliSni uvjeti pri provjeri sila opterecivanja u LIMS-u

Ispitivanja sila opterecCivanja u LIMS-u nakon instalacije sustava
5030-TKV
Mijeriteljski uvjeti umjeravanja sile opterecivanja za metodu HV10

Rezultati umjeravanja sila opterecivanja za metodu HV10

Procjena i proraun mjernih nesigurnosti
opterecivanja za metodu HV10
Rezultati provjere indentora serijski broj 05281

za umjeravanje sila

Rezultati ispitivanja aksijalnih i radijalnih komponenti sila
opterecivanja za metodu HV50 na etalonskoj ploc€ici IN40452G
Rezultati provjere optickog mjernog mikroskopa 1/G-258 u
INDENTEC-u
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mjernom skalom
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Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_1/G-258
etalonskom plo€icom IN28256G tvrdoce 272,2 HV10

primarnom
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Rezultati interkomparacijskih mjerenja za metodu HV10 na sustavima
5030TKV — CCD-LFSB

Rezultati umjeravanja ostalih optere¢enja primjenom novih modela
ispitivanja i procjene mjerne nesigurnosti
Usporedba utjecaja sila opterecivanja na izracun vrijednosti tvrdoce

Vrijednosti sila te njihova ponovljivost po z, x i y osi

Rezultati umjeravanja primarnim etalonskim ploCicama za metode
HV10i HV30

Srednje vrijednosti dijagonala ocitanih sustavom
indirektnog umjeravanja etalonskog tvrdomjera
Rezultati umjeravanja primarnim etalonskim ploCicama za metode
HV10 i HV30 s primjenjenom korekcijom sile i ubrzanja sile teze
Prosirena mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera

1/G-258 kod

Rezultati interlaboratorijskih mjerenja za metode HV10 i HV30

Ostali rezultati interlaboratorijskih mjerenja
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1. UvOD

1.1 Problematika etalonskih tvrdomjera

Po definiciji tvrdo¢a je otpornost materijala prema prodiranju drugog, znatnije
tvrdeg tijela. Ispitivanje tvrdocCe je vjerojatno najceS¢e uporabljeno ispitivanje nekog
mehani¢kog svojstva, unato€ tome Sto mehaniCka svojstva utvrdena ispitivanjem
tvrdoCe nisu fizikalno jednoznacne veliCine. Ispitivanje tvrdoCe tek neznatno ostecuje
povrSinu ispitivanog predmeta pa se opcenito moze svrstati medu nerazorna
ispitivanja. Osnovni princip mjerenja kod vecine metoda je mjerenje veliine ili dubine
otiska Sto ga indentor, opterecen nekom silom, nacini u ispitivanom materijalu.

Tvrdoca je primjer fizikalnog pojma koji se ne moze kvantificirati bez referencijske
ljestvice za mjernu metodu odnosno ona nema jedinicu koja je neovisna o takvoj
metodi. Stoga se veli€ina “tvrdo¢a” razlikuje od klasi¢nih mjerljivih veli€ina (masa,
duljina, itd.) po tome Sto se ne mozZe uvrstavati u jednadzbe za odredivanje drugih
mijerljivih veli€ina (iako se katkad upotrebljava u iskustvenim jednadzbama). Iskazana
vrijednost tvrdocCe je najceSCe funkcija (ovisno o referencijskoj ljestvici) dimenzije
otiska indentora.

Jedan od najvecih problema postizanja mjerne sljedivosti kod metoda za mjerenje
tvrdoca je ostvarenje etalonskog uredaja. Poznato je da se etalon definira kao mjera,
mijerilo ili mjerni sustav namijenjen definiranju, ostvarenju ili obnavljanju jedinice
odnosno jedne ili viSe poznatih vrijednosti fizikalne veliCine radi prenoSenja
usporedbom tih vrijednosti na druga mijerila [1]. Kako je tvrdoca veli€ina koja nema
medunarodno priznati etalon (kao npr. 1 kilogram ili 1 metar), mnoge zemlje da bi
ostvarile mjernu sljedivost na podru¢ju mjerenja tvrdo¢e izraduju nacionalne etalone
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te ih provjeravaju prema modelu medulaboratorijske usporedbe. S obzirom na sve
vecCe zahtijeve na razinu toCnosti pri mjerenju tvrdocCe te potrebom za ostvarivanje
sljedivosti, neophodno je postojanje etalonskog tvrdomjera i u Hrvatskoj.

Etalonski uredaji za tvrdoCu u principu se sastoje od dvije mjerne komponente
koje mjere ili ostvaruju vrijednosti razliCitih fizikalnih veli€ina (sila i duljina), a kao
jedna cjelina u konacnici daju vrijednost treée fizikalne veli€ine (tvrdoc¢a). Prema tome
te dvije komponente moraju ostvarivati slijedece:

1. odgovarajuée opterecenje (silu) i
2. mogucnost mjerenje ucCinka ostvarenog djelovanjem
opterecenja preko indentora na ispitni uzorak.

Odgovaraju¢e opterecenje se postize konstrukcijski razliCitim sustavima za
optereCivanje, Ciji je primarni zadatak da aksijalno optereCenje prenesu preko
indentora na ispitivani uzorak. Kvaliteta ovih sustava ovisi u prvom redu o
konstrukcijskom rjeSenju ostvarivanja opterecenja (kao npr. utezi, poluzni sustavi,
deformacijsko tijelo, opruge). Sustav za mjerenje veli€ine otiska ili dubine prodiranja
indentora, ovisno o metodi mjerenja tvrdoCe, je komponenta etalonskog tvrdomjera
kojom se mjere dimenzije otiska Sto ga je ostvario sustav za opterecivanje
utiskivanjem indentora u ispitni uzorak (veliina promjera kalote, dijagonale baze

otiska Cetverostrane piramide ili dubina prodiranja indentora u materijal).

Opcenito, mjerni rezultat bilo koje veliine je potpun samo ako on sadrzi
vrijednost pridruzenu mjerenoj veli€ini i mjernu nesigurnost pridruzenu toj vrijednosti
[2]. Mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera ovisi o €itavom nizu utjecajnih veli€ina
od kojih su ovdje nabrojene samo neke:

- sustav za opterecivanije:
- mjerna metoda,
- moguénosti ostvarenja sile (nesigurnost ostvarivanja sile, brzina
opterecivanja, odstupanje od vertikalne osi, vibracije),
- konstrukcijski utjecaji (okvir, deformacija i kvaliteta povrsine postolja za
smjestaj ispitnog uzorka),

- indentor:
- geometrija,
- hrapavost,
- odstupanje od oblika;

- sustav za mjerenje veliine otiska:
- odstupanje mjerenja duljine,
- povecanje,
- zakrivljenost slike otiska,
- nesigurnost optiCkog sustava;

- okolisni uvjeti (temperatura, viaga);
- mjeritelj (subjektivhost mjerenja).

Iz ovog je vidljivo da na mjernu nesigurnost etalonskog uredaja za mjerenje tvrdoce
djeluje velik broj utjecajnih veli€ina. Utjecaj nekih ovih veli¢ina je moguce procijeniti i
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kvantificirati kroz provodenje opetovanih mjerenja u uvjetima ponovljivosti, dok kod
drugih je potrebno dati znanstvenu prosudbu koja bi se temeljila na svim mogucim
raspolozivim podacima.

Nesigurnost mjernog rezultata, dobivenog na etalonskom uredaju za tvrdocu,
odrazava pomanjkanje potpuna znanja o vrijednosti mjerene veliCine. Kako se ovdje
radi o uporabi dva sustava od kojih svaki pridonosi odredenu nesigurnost, postavlja
se pitanje koliko usavrSavanje jednog od njih, kao zasebne cjeline, pospjesuje
poboljSanju mjerne nesigurnosti etalonskog tvrdomijera, ali isto tako koliko pridonose i
pojedine utjecajne veliCine svakog sustava.

Poznato je da se trenutno najbolja postiziva vrijednost relativne mjerne
nesigurnosti mjerila sile kre¢e u granicama do 2x10. No zbog konstrukcijskog
rjeSenja danas postojecCi sustavi opterelivanja etalonskih uredaja za tvrdoCu tu
vrijednost nisu u stanju dosti¢i. S druge strane sustavi za mjerenje veliCine otiska,
odnosno sustavi za mjerenje duljine koji su namijenjeni za mjerenje veliCine otiska,
postizu vrijednosti mjerne nesigurnosti unutar jednog mikrometra.

Analiziraju¢i sposobnosti etalonskih tvrdomjera akreditiranih laboratorija te
nacionalnih etalona tvrdoce na medunarodnoj razini doslo se do slijedecih saznanja:

- da je vrlo mali broj etalonskih uredaja s razdvojenim sustavima, a neki od
njih su trenutno u fazi izrade;

- sustav za opterecivanje - najbolje trenutno postizive karakteristike moguce
je posti¢i primjenom mehanizma s direktnim optereéivanjem pomocu
utega ali i da se konstrukcijiskim rjeSenjima znatno mozZe utjecati na
mjernu sposobnost tog sustava;

- odredivanja veliine otiska - ovisi o sustavu za mjerenje duljine.
Primjenom novijih generacija opti¢kih sustava za mjerenje duljine, moze
se posti¢i znatno smanjenje vrijednosti mjerne nesigurnosti mjerenja
tvrdoce.

1.2 Hipoteza rada

U principu, danasnji etalonski tvrdomjeri (koje posjeduje vrlo mali broj zemalja)
izradeni su kao jedna cjelina. Ovo otezava provedbu rekonstrukcije takvih uredaja u
cilju poboljSavanja mijeriteljskih sposobnosti odnosno smanjenju utjecaja pojedinih
veli¢ina te smanjenju nesigurnosti koje one proizvode. Analizom moguénosti opreme
za mjerenje tvrdoCe u Republici Hrvatskoj, doSlo se do saznanja da nema uredaja
koji bi barem i svojom rekonstrukcijom mogao posti¢i karakteristike nacionalnog
etalona.

Iz ovih razmatranja te samog postupka mjerenja tvrdoCe, postavlja se slijedeca
hipoteza predloZene disertacije:

Razdvajanjem sustava za optereCivanje i sustava za mjerenje velicine otiska
kao zasebnih cjelina moguce je postici odnosno pribliZiti se grani¢nim
vrijednostima mjernih nesigurnosti za pojedinu fizikalnu veli¢inu koju oni
odreduju. Ovim pristupom cCe biti omogucena analiza pojedinih utjecajnih
velicina te kvantifikacija mjernih nesigurnosti uslijed tih utjecaja na sile
opterecivanja i vrijednosti izmjerene duljine dijagonale otiska pri mjerenju
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tvrdoce Vickers metodom. Na temelju postavke o razdvajanju sustava
optereCivanja i sustava za ocCitanje veliCine otiska moguce je postici bolju
mjernu  sposobnost etalonskog tvrdomjera te odrediti opravdanost
usavrSavanja pojedinog sustava kako bi u konacnici etalonski tvrdomjer
postigao manju mjernu nesigurnost mjerenja tvrdoce.

1.3 Organizacija istrazivanja

OsmiSljen je sustav istrazivanja koji osigurava podatke i rezultate potrebne za
provedbu procjene i proracuna mjernih nesigurnosti pojedinih utjecaja na rezultate
mjerenja tvrdoCe etalonskog tvrdomjera te time i provjeru pretpostavljene hipoteze.
Za dobivanije tih podataka nuzna je provedba odredenih laboratorijska ispitivanja.

U teorijskom dijelu ovog rada prikazan je opéi pregled znacenja pojmova tvrdoce i
mjerne nesigurnosti. Prvenstveno je dan naglasak na metodu po Vickersu te
procjenu i proracun mjernih nesigurnosti uslijed utjecaja pojedinih faktora na mjerenje
tvrdo¢e ovom metodom. U eksperimentalnom dijelu provedena je analiza pojedinih
utjecajnih faktora na nesigurnost mjerenja etalonskog tvrdomjera instaliranog u
Laboratoriju za ispitivanje mehaniCkih svojstava Fakulteta strojarstva i brodogradnje
Sveucilista u Zagrebu. S obzirom na provedene analize i ispitivanja, rad bi se mogao
podijeliti na karakteristicne faze u kojima je provedeno slijedece:

— Analiza konstrukcijskih rjeSenja sustava za opterecivanje - ovdje e se
razmatrati postojeci sustavi te mogucnosti njihova poboljSanja kako bi se
priblizili grani¢noj vrijednosti nesigurnosti postizanja odredene vrijednosti
sile.

— Provedba ispitivanja utjecaja pojedinih faktora na sustave za
optereCivanje te procjena i proracun njihovih mjernih nesigurnosti.
Primjena novih matematickih modela te njihova usporedba s postojecim.

— Analiza razli¢itih sustava za ocitanje veliCine otiska. Primjena video
sustava Olympus, koji i u svjetskim razmjerima na podrucju mjerenja
duljine ima veliki znacaj u osiguranju lanca mjerne sljedivosti.

— Procjena i proracun mjernih nesigurnosti pojedinih utjecajnih veliina na
sustav za ocitanje veli€ine otiska.

— Razrada matematickog modela za procjenu i proradun mjerne
nesigurnosti etalonskog tvrdomjera s uvedenim novim modelima za
procjenu i proracun utjecaja pojedinih izvora nesigurnosti. Verifikacija
odnosno validacija postignutih rezultata kroz medulaboratorijska
usporedna mjerenja na medunarodnoj razini.

— Analiza svih rezultata te donoSenje zakljuCaka o udjelima pojedinih
mjernih  nesigurnosti, posebno o udjelima mjernih nesigurnosti
procijenjenih na temelju znanstvene prosudbe.
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2. MJERENJE TVRDOCE

2.1 Opcéenito

Prema jednoj opcoj definiciji, tvrdo¢a je otpornost materijala prema prodiranju
drugog znatnije tvrdeg tijela. Ispitivanje tvrdocCe je vjerojatno najceSc¢e uporabljeno
ispitivanje nekog mehanickog svojstva, unato¢ tome $to mehanicka svojstva utvrdena
ispitivanjem tvrdo¢e ne predstavljaju fizikalno jednoznacno definirane veliCine.
Tvrdoca je u korelaciji s nekim drugim mehanic¢kim svojstvima $to se prvenstveno
odnosi na vlacnu €vrstocCu (posebice kod opcih konstrukcijskih Celika i sivog lijeva) te
otpornost na abrazijsko troSenje i druga. Tako postoje izrazi koji na temelju izmjerene
vrijednosti tvrdo¢e daju procjenu vrijednosti pojedinih mehanickih svojstava (za Celike
izrazi 3.113.2) [3]:

Rm=3,55xHB (HB <175) (2.1)
Rm=3,38xHB (HB>175) (2.2)

Ovdje je potrebno napomenuti da ovi izrazi vrijede za tvrdoCe izmjerene uz primjenu
sile opterecivanja od 29420 N (3000 kg).

Vrijednost tvrdoCe je rezultat mjerenja provedenog na ispithom uzorku pod
standardnim uvjetima i zasnovana je na dogovorenim konvencijama. Odredivanje
tvrdoce se u osnovi obavlja u dva koraka:

1. utiskivanje indentora u ispitni uzorak pod propisanim uvjetima i
2. odredivanje karakteristicnih dimenzija otiska (srednja vrijednost promjera,
srednja vrijednost dijagonale ili dubina otiska).
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Ispitivanje tvrdoCe tek neznatno oStecCuje povrSinu ispitivanog predmeta pa se
opcenito moze svrstati medu nerazorna ispitivanja. Za samo ispitivanje ne treba
izraditi posebnu epruvetu (ispitni uzorak) nego samo odgovarajuce pripremiti plohe
uzorka ili strojnog dijela. Uredaji za mjerenje tvrdocCe (tvrdomjeri) u pravilu su
jednostavniji i jeftiniji od nekih drugih uredaja za ispitivanje mehanickih svojstava (na
primjer kidalica). Osnovni princip mjerenja kod vecCine metoda je mjerenje veliCine ili
dubine otiska $to ga nacini indentor (penetrator ili utiskivac) u ispitivanom materijalu
optere¢en nekom silom. Te su metode pogodne za ispitivanje tvrdoCe metalnih
materijala kod kojih je moguca neka plasti¢na (trajna) deformacija.

Indentori su oblika kuglice, stoSca ili piramide, a izradeni su od tvrdih materijala
(kaljeni Celik, tvrdi metal ili dijamant). Kod materijala koji imaju vrlo malu ili nikakvu
mogucnost plastiCcne deformacije (polimeri odnosno guma) razvili su se postupci
mjerenja tvrdoce gdje se deformacija materijala mjeri u trenutku djelovanja sile [4].

Vecina danas koriStenih metoda mjerenja tvrdoCe bazira se na mjerenju veliCine
otiska ili dubine prodiranja indentora odredenog oblika pa je i mjerenje tvrdoce
direktno povezano s mjerenjem dviju fizikalnih veli€ina, a to su duljina i sila. No ovdje
se moze postaviti pitanje da li se fizikalna veli€ina tvrdo¢a razvila na temeljima
mjerenja duljine i sile odnosno proizasla iz njih ili se je samostalno razvijala. Stoga je
zgodno dati prikaz povijesnog razvoja svih triju mjernih veliina, te danas najbolje
postizive mjerne nesigurnosti pri mjerenju tih veli€ina.

2.1.1 Povijesni razvoj mjerenja sile

Prvi pisani tragovi o mjerenjima sile datiraju joS iz 15.stoljeCa kada je umjetnik
Leonardo da Vinci izradio studiju o opterecenju savijanjem, koja polazi od poku$aja
objasnjenja savijanja uzeta preko koluta. Svoja razmisljanja o ispitivanju viacne
CvrstoCe zice prikazao je skicom (slika 2.1). Gotovo stotinu godina kasnije Galileo
Galilei ispituje nosivost grede jednostrano pri¢vrséene uzetom za zid (slika 2.2) a
svoje rezultate formulirao je u fizikalnoj re¢enici: “Cvrstoéa raste proporcionalno $irini,
ali s kvadratom visine grede“. R. Hooke 1678. godine, nakon odgovarajuéih pokusa
s Celicnim oprugama, spoznaje zakon proporcionalnosti izmedu sile i promjene oblika

[5].

uzorak zZice

zaporna opruga (u
slu€aju loma zatvara
dotok)

posuda s

pijeskom . -
posuda za prikupljanje
pijeska
Slika 2.1: Ideja o ispitivanju vlacne Slika 2.2: Ispitivanje nosivosti grede
Cvrstoce Zice (Leonardo da Vinci) [5] (Galileo Galilei) [5]
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Sila je matematiCki predstavljena kao vektor koji djeluje u odredenoj tocki. Stoga
mjerenje sile ukljuCuje odredivanje njene veliCine i smjera djelovanja. Mjerenje sile
moze se provesti jednom od ove dvije metode:

— direktnaili
— indirektna [6].

Direktna metoda obuhvaca izravnu usporedbu s poznatom gravitacijskom silom
utega standardne mase. Vrijednosti mase i gravitacije moraju biti to€no poznate.
Indirektna metoda obuhvaéa mjerenje ucinka sile na neko tijelo. Primjeri primjene ove
metode su:
—mjerenja akceleracije tijela s poznatom masom koje je izlozeno djelovanju sile,
—mjerenje rezultantnog ucCinka (deformacije) kada se silom djeluje na elasticne
elemente.

Danasnji primarni etaloni sile iskljuCivo koriste mehanizam opterecivanja direktno
utezima (direktna metoda). Na slici 2.3 je prikazan jedan takav nacionalni etalon sile
Njemacke.

Nazivna sila : 2 kN

Sustav opterecivanja: direktno utezima
Relativnha mjerna nesigurnost: 10E-05

Slika 2.3: Nacionalni etalon sile Njemacke u PTB-u

Sila koju uteg odredene mase ostvaruje na zraku izraCunava se pomocu jednadzbe

[7]:
~ Mxyg _d_Z
= 0,.80665 (1 D ] 2:3)

gdje je :
F —sila, N
M - masa utega, kg
g - lokalna akceleracija zbog gravitacije, m/s?
d, - gustoéa zraka, kg/m®
D - gusto¢a utega, kg/m*
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Nesigurnosti mjerenja sile, koja je ostvarena na nacionalnim institutima za
metrologiju, derivirane su iz osnove Sl jedinica i osigurane pomocu nekoliko
medunarodnih usporedbi koje su provedene dillem svijeta u posljednja dva
desetlieca. Relativna nesigurnost mjerenja, s kojom vrijednost sile moze biti
realizirana utezima kao mehanizmom ostvarenja sile i utemeljena u razli€itim
nacionalnim laboratorijima, iznosi kao vrijednost < 2x10®°. Ovo je i dokazano na
medunarodnim laboratorijskim usporedbama koje su provedene 1987. i 1991. godine
[8i9].

2.1.2 Povijesni razvoj mjerne jedinice duljine

U razvoju ljudske civilizacije potreba za mjerenjem duljine javila se u dalekoj
povijesti. Ve¢ se u Noino doba lakat koristio za mjerenje duljine. Tako definirano
mijerilo puno puta je bilo vrlo korisno jer je bilo uvijek dostupno i nije se moglo
zagubiti. Osim lakta za mjerenje duzine Kkoristili su se i ostali dijelovi ljudskog tijela
kao Sto su: stopa, ruka, palac i dr. U cilju unifikacije mjera, godine 1790, francuska
Akademija pokre¢e projekt jedinstvenog sustava mjera. Posebna komisija
najuglednijih u€enjaka predloZila je decimalni metricki sustav jedinica koji se oslanja
na prirodne pramjere.

"Odluceno je da se za jedinicu duljine metrickog sustava odabere 10-milijunti dio
zemaljskog meridijana izmedu sjevernog pola i ekvatora, koji prolazi kroz Pariz” [10].

Duljina od jednog metra materijalno je izradena od platine (arhivski metar) i 1799.
godine pohranjena u arhivu Republike Francuske. Tokom vremena metarski sustav,
utemeljen na prirodi i prirodnim pojavama, pokazao se kao neprihvatljiv. Kako su se
razvijale mjerne metode i mjerni uredaji povecavala se i to¢nost mjerenja pa je
trebalo vrsiti nova mjerenja duljine zemaljskog meridijana, a to dovodi i do novih
vrijednosti materijalnih pramjera. Najznacajniji dogadaji u povijesti metra prikazani su
tablicom 2.1 i slikom 2.4.

Tablica 2.1: Znacajne godine u razvoju jedinice metra te postignute netoCnosti [10]

Redni

. | Godina Definicija Neto€nost
broj

1. 1791. | Metar je jednak 10-milijuntom dijelu zemaljskog | +(150-200) um
meridijana izmedu sjevernog pola i ekvatora, koji
prolazi kroz Pariz.

2. 1799. | Platinski prametar je Stap pravokutnog presjeka Ciji +(10-20) um
su krajevi udaljeni to¢no 1 metar pri temperaturi 0 °C.

3. 1889. | Jedinica duljine je metar koji je pri temperaturi 0 °C
definiran razmakom izmedu dvije srednje crtice na +(0,2) um
pramjeri metra, pohranjenoj u Medunarodnom birou u
Sevrusu.

4. 1960. | Metar je duljina jednaka 1650763,73 duljine vala u +(0,004) um
vakuumu zraCenja koje odgovara prijelazu izmedu
razina 2 pqo i 5 ds atoma kriptona 86.

5. 1983. | Metar je jednak duljini puta koji svjetlost prijede u
vakuumu za vrijeme od 1/299 792458 dijela sekunde. | £(0,0001 ) um

2000. +(0,000025 ) ym

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 8
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Netotnost 4
1002 —
1983. Definicija metra
brzinom svjetlosti u vakuumu
101 —|
10710 — 1960.-1983. Definicija metra
zracenjem kriptona 86 u
vakuumu
10° —
10° —
107 —
1799.-1889. g
y i 0
10° — Prametar izraden 1889.-1960.
p Medunarodni

10° protatip metra
107 —
107 —

1791.-1799. Metar se definira kao

1/10 000 000 udaljenosti od pola

do ekvatora (kroz Pariz)

| | | | | | | | -

1800. 1825, 1850. 1875. 1900. 1925, 1950. 1975, 2000.

Godina
Slika 2.4: Povijesni razvoj metra [10]

2.1.3 Povijesni razvoj mjerenja tvrdocée

Mijerenje tvrdoce je relativno stari postupak i prva mjerenja tvrdoCe datiraju joS$ iz
17. stolje¢a. Tijekom vremena stalno su se razvijale nove metode ili poboljSavale
(modificirale) stare metode. U tablici 2.2 je prikazan kronoloSki nastanak prvih
publikacija o normama za pojedinu metodu u razli€itim zemljama svijeta, a u tablici
2.3 dan je pregled povijesnog razvoja mjerenja tvrdoce.
Iz navedenih cinjenica povijesnog razvoja pojedinih mjernih veliCina mozZe se
zakljuCiti da se veliina tvrdo¢a, iako ovisna o mjerenju veli€ina sile i duljine,
samostalno razvijala.

Tablica 2.2: Prve publikacije o normama za pojedinu metodu u razli€itim zemljama
11]

Metoda Njemacka B\/.ellkg SAD Francuska ISO
ritanija

Brinell 1942 1937 1924 1946 1981

Rockwell 1942 1940 1932 1946 1986

Vickers 1940 1931 1952 1946 1982

Knoop - - 1969 - 1993

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera




2. MJERENJE TVRDOCE

Tablica 2.3: Povijesni razvoj metoda mjerenja tvrdoce [12]

Godina

1640
1722

1801
1820
1874

1900

ca. 1905

1907
1920

1925
1939
1950

Opis
Barba: ocjenjivanje tvrdoce Celika pomocu turpije

Reaumur: odredivanje tvrdo¢e Celika kroz pravljenje ureza pomocu razlicitih
minerala

Hauy: Sistem tvrdo¢e pomocu riseva sa skalom od Cetiri stupnja
Mohs postavlja risnu skalu tvrdocCe s 10 stupnjeva

Uchatius: ocjenjuje tvrdoéu bronce s 25 centimetara visokim padajuéim
dlijetom (dinami¢ka metoda mjerenja tvrdoce)

Brinell:otkriva metodu gdje je indentor kuglica, po njemu je ova metoda i
dobila ime

Martens: otkriva princip penetracije indentora u ispitni uzorak s istovremenim
mjerenjem sile i dubine prodiranja indentora

Shore: odskoCni postupak za Celike

Rockwell: Postupak mjerenja tvrdo¢e s uporabom predopterecenja i mjerenja
dubine prodiranja indentora

Smith i Sandland otkrivaju Vickers metodu mjerenja tvrdoée
Knoop

Berkovich: trokutna piramida

Prvu metodu za mjerenje tvrdocCe, koja je klasificirala razliCite materijale u
odredene razrede tvrdoCe, razvio je jo§ pocCetkom devetnaestog stolje¢a Friedrich
Mohs (1773 — 1839) njemacki geolog/mineralog. U tablici 2.4 prikazano je
svrstavanje materijala u razrede tvrdo¢e 1 do 10 po Mohs-u.

Tablica 2.4: Mohs-ova skala tvrdo¢e za minerale [13]

Primjeri materijala
Tvrdocéa Mineral odgovarajuce tvrdoce iz
svakodnevne primjene
10 Dijamant (C) SintetiCki dijamant
9 Korund (Al;03) Rubin
8 Topaz (Al,SiO4(OH-,F-),) Brusni papir
7 Kvarc (SiO,) Celi¢ni noz
6 Ortoklas / Feldspat (KAISi3Osg) Ostrica dZzepnog noZi¢a
5 Apatit (Cas(PO4)3(OH-,CI-,F-)) Staklo
4 Fluorit (CaF») Celiéni ¢avao
3 Kalcit (CaCOQO3) Bron€ana kovanica
2 Gips (CaS04-2H,0) Nokat na prstu
1 Talk (MgsSisO10(OH)2) Milovka

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 10



2. MJERENJE TVRDOCE

Prema Mohsovoj skali materijali su svrstani u 10 razreda tvrdoce, ali ona vrijedi samo
za minerale. Podjela je naCinjena na takav nacin da se materijal (mineral) u nekom
razredu dade zastrugati s materijalom iz viSeg razreda tvrdoc¢e koiji slijedi. Mohsova
metoda odnosno skala ne primjenjuje se za mjerenje tvrdocCe tehnickih materijala. Na
tom podrucju razvijen je €itav niz metoda ispitivanja tvrdoce.

Kako svaka metoda mjerenja tvrdo¢e ima svoju mjernu skalu odnosno jedinicu, vrlo
veliki su problemi pri ostvarenju sljedivosti za tu fizikalnu veli€inu. U stvarnosti to
znaci da svaka metoda ima svoj lanac sljedivosti. S obzirom na danas$nji broj metoda
mjerenja tvrdoCe za mnoge od njih nisu jo§ uspostavljeni medunarodno priznati
etaloni. Kada se govori o nesigurnosti mjerenja tvrdo¢e ona je vezana uz primjenjenu
metodu i vrijednosti iste moguce je usporedivati samu unutar mjerne skale za tu
metodu. Kako se ovaj rad odnosi na metodu Vickers, onda ¢e o etalonima tvrdoée
za ovu metodu te njihovim mjernim sposobnostima biti viSe objasnjeno u poglavlju
2.2

2.1.4 Metode ispitivanja tvrdocée

Na podru¢ju mjerenja tvrdocCe koristi se veliki broj metoda i opreme, a izbor
metode kojom ¢e biti provedena ispitivanje tvrdoce najCeSce se provodi prema vrsti
materijala. Mjerenje tvrdoce je korisno ako su dobiveni rezultati na razliCitim mjestima
kompatibilni u okviru odredenog intervala mjerne nesigurnosti.

S ozirom na materijale za koje se primjenjuju, metode za ispitivanje tvrdo¢e mogu se
svrstati u dvije osnovne skupine:

a) metode za ispitivanje tvrdo¢e metalnih materijala
b) metode za ispitivanje tvrdoCe elastomera i ostalih polimera.

Na slikama 2.5 i 2.6 su prikazane metode za svaku ovu grupu materijala.

Danas najCeScCe primjenjivane metode za mjerenje tvrdo¢a su Brinell, Vickers i
Rockwell kod kojih je osnova statiCko djelovanje sile. Kod nekih drugih rjede
primjenjivanih postupaka mjerenja tvrdoce, djelovanje sile je dinamic¢ko (Baumann,
Poldi, Shore) [4].

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 11
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[ ISPITIVANJE TVRDOCE METALNIH MATERIJALA ]

Direktne metode

][ Indirektne metode ]

( 1\ A
Staticko ispitivanje Dinamicko
tvrdoce ispitivanje
g AN
4 . ) N\ )
Ispitivanje pod Ispitivanje nakon Mijerenje energije
silom rasterecenja sile
\§ J J

Primjer:
- Martens tvrdo¢a
- HVT modificirana

Vickers metoda

Primjer:

_Eq

uotip

Tvrdoca po definiciji:

omjer izmedu sile i
povrsine otiska

Tvrdoca po definiciji:

iz dubine prodiranja
indentora

-

- Brinell
- Vickers

/

N\ (=

- Rockwell (A,B, C\
D, E,F, G H,K,
N, T,Y)

- Rockwell (Bm, Fm,
30Tm)

- HBT modificirana
Brinell-ova metoda

Ghore /

Tvrdoca po definiciji:

omjer izmedu sile i
projicirane povrsine

otiska

(

\_

noop

~

)

Slika 2.5: Metode za ispitivanje tvrdoce metalnih materijala [12]

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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ISPITIVANJE TVRDOCE ELASTOMERA | OSTALIH POLIMERA

Operecenjivanje pomocu opruge ] [ Operecenjivanje pomocu utega

Shore A } [ Shore D } [ IRHD normal } [ IRHD mikro

[ IRHD meko } [ IRHD tvrdo

Slika 2.6: Metode za ispitivanje tvrdoCe elastomera i ostalih polimera [12]

2.2 Mjerenje tvrdoce po Vickersu
2.2.1 Princip

Prema povijesnom razvoju (tablica 2.3) metoda po Vickersu nastala je kasnije od
ostalih metoda. Do ove metode se doslo pri uklanjanju pojedinih nedostataka koji su
prisutni kod Brinellove metode. Dva osnovna nedostatka Brinellove metode su
ograni¢enost podru¢ja mjerenja do 700 HBW, te ovisnost iznosa tvrdoc¢e o
primijenjenoj sili utiskivanja kuglice. Kod Vickersove metode ovi su nedostatci
uklonjeni. Prvi nedostatak uklonjen je uporabom najtvrdeg materijala za indentor -
dijamant, a drugi oblikom indentora. To je kod Vickersove metode Cetverostrana
piramida s vrSnim kutem izmedu nasuprotnih stranica od 136° (slika 2.7). Piramida
na ispitnom uzorku ostavlja otisak oblika koji je prikazan na slici 2.8.

Kut od 136° nije odabran sluajno. Iz poznate metode po Brinell-u, izmjerena
vrijednost promjera otiska smije biti unutar granica 0,25 — 0,5 promjera indentora
(kuglice). Srednja vrijednost tog raspona je 0,375. Kut od 136° =zatvaraju
tangencijalne ravnine na Brinellovu kuglicu pri optimalnoj veli€ini otiska d = 0,375-D
(slika 2.9).

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 13
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Pozicija pri
ispitivanju

. 1
- 7
i

L)

F

W & .5
Slika 2.7: Dijamantna piramida Slika 2.8: Otisak pri mjerenju tvrdoce
kao indentor za Vickers metodu po metodi Vickers [14]
- D 1
136°
. 05D 1
L 0,375D .
¥ « 025D N a

Slika 2.9: Grafi¢ki prikaz izbora kuta 136° [12]

Po definiciji, tvrdo¢a po Vickersu priblizna je onoj Brinellovoj, a izraCunava se
izrazom:

Ispitna sil
HV = Konstantax spwt as _a (2.4)
Povrsina otiska

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 14
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Konstanta je dobivena iz slijedecéeg izraza:

Konstanta = L1 ~ 0,102 (2.5)
g, 980665

Tako matematiCki izraz za izraCun vrijednosti Vickersove tvrdoCe poprima slijedeci
oblik:

2 F sin 136

HV =0,102

~01891 (2.5)
d

d2
gdje je F, N sila, a d, mm? srednja vrijednost dijagonale otiska (Suplje piramide)
nakon rasterecenja.

Uobicajene vrijednosti sile kod Vickersove metode iznose od 49 do 980 N. No kod
Vickersove metode koriste se i niza opterecenja (tablica 2.5). Ukoliko primijenjena
sila utiskivanja iznosi od 1,96 do 49 N govori se o semimikrotvrdoCi. Mjerenje
semimikrotvrdoCe provodi se prvenstveno pri ispitivanju tvrdo¢e tankih uzoraka te
tankih slojeva. Za mjerenje tzv. mikrotvrdoCe rabe se opterecenja niza od 1,96 N. Na
taj naCin omoguceno je mijerenje tvrdo¢a pojedinih faza, npr. kristalnih zrna u
mikrostrukturi materijala.

Tablica 2.5: Vrijednosti sila optereCivanja za Vickersovu metodu [15]

KontvenC|9 r})alna Semimikrotvrdoéa Mikrotvrdoéa?

vrdoc¢a

Oznaka Ispitna sila F, | Oznaka | Ispitna sila F, Oznaka Ispitna sila F,

N N N

HV 5 49,03 HV 0,2 1,961 HV 0,01 0,09807
HV10 98,07 HV 0,3 2,942 HV 0,015 0,147
HV 20 196, 1 HV 0,5 4,903 HV 0,02 0,1961
HV 30 2942 HV 1 9,807 HV 0,025 0,2452
HV 50 490,3 HV 2 19,61 HV 0,05 0,4903
HV 100 980,7 HV 3 29,42 HV 0,1 0,9807

" Ispitne sile >980,7 N smiju se primjenjivati
2 |spitne sile za mikro tvrdoéu su preporudljive

Trajanje optreCivanja penetratora standardno iznosi od 10 -15 s, no za pojedine
materijale moze biti i duze.

Vickersova tvrdoca je bezdimenzionalna veli€ina, a uz iznos tvrdo¢e navodi se i sila
opterecivanja, npr. 430 HV10, Sto znaci da je izmjerena tvrdoca iznosila 430 HV i da
je dobivena utiskivanjem indentora silom od 10-9,81 N u trajanju od 10-15 s. Ukoliko
je trajanje utiskivanja produljeno, navodi se takoder u oznaci (npr. 28 HV1/30 znaci
da je izmjerena tvrdoca iznosila 28 HV, sila utiskivanja 1-9,81 N a trajanje utiskivanja
30 s. Minimalna debljina uzorka mnogo je manja nego kod Brinellove metode jer se
primjenjuju niza opterecenja i u pravilu iznosi (1,2 - 1,5)-d (d je dijagonala otiska).
Kod Vickersove metode je potrebna brizljiva priprema mjerne povrSine Kkoja,
pogotovo za mjerenje semimikro- i mikrotvrdoce, ukljuc€uje i poliranje uzorka. Takoder
je zbog sitnog otiska za mjerenje dijagonale potreban mjerni mikroskop.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 15
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2.2.2 Oprema za mjerenje tvrdo¢e metodom Vickers

Osnovne komponente svakog tvrdomjera su mehanizam za ostvarivanje
odgovarajuce sile opterecivanja i dio za mjerenje duljine otiska ili dubine prodiranja
indentora u ispitni uzorak. Prema ovomu, u daljnjem tekstu kao osnovne komponente
tvrdomjera smatrat ¢e se sustav za opteredivanje i sustav za mjerenje koji su
najcesce povezani u jedan sklop (tvrdomijer).

Glavni elementi sustava za optereCivanje su: postolie, mehanizam za
opterecCivanje i indentor. Sustavi za optere€ivanje kod tvrdomjera po metodi Vickers
prvenstveno se razlikuju po nacinu ostvarivanja potrebnog optereé¢enja. Danas se
najvise primjenjuju sustavi optereCivanja pomoc¢u utega (bolje mjerne sposobnosti) ili
pomocu deformacijskog tijela. Prema mehanizmu prijenosa opterecenja na indentor
sustavi opterecivanja pomocu utega to ostvaruju na dva nacina:

- ostvarivanje opterecenja direktnim dijelovanjem utega ili

- ostvarivanje opterecenja utezima preko poluznog sustava.

Sustavi opterecCivanja pomoc¢u odgovarajuceg deformacijskog tijela omogucuju izrade
tvrdomjera manjih dimenzija i lakSe povezivanje sa sustavima za direktno ocitavanje
veliCine otiska. S obzirom na funkciju sustava za optereCivanje s jedne strane ih se
moze smatrati mjerilima sile odnosno preciznije re€eno davateljima toCno odredene
vrijednosti sile (princip stabilnih etalona sile). Stoga slicno kao i kod etalonskih mjerila
sile, najbolije mjerne sposobnosti daju sustavi s direktnim optereéenjem pomocu
utega a to znaci da su njihove najbolje postizive mjerne nesigurnosti < 0,002 %.

Sustavi za oc€itanje mjere veli¢inu otiska ili dubinu prodiranja indentora ovisno o vrsti
metode. Danas se naj¢esc¢e primjenjuju razli€iti mjerni mikroskopi za sustave ocitanja
kod metoda koje mjere veliCinu otiska, dok kod metoda gdje se mijeri dubina
prodiranja u primjeni su laserski mjeraci, mjerne trake ili deformacijska tijela. Sustavi
za ocCitanje veliCine otiska za Vickers metodu su mjerni mikroskopi visoke rezolucije s
mjernom nesigurnoS¢u i od nekoliko nanometara ako se radi o mjerenjima
mikrotvrdoce ili nanotvrdoce.

Za primarne etalone tvrdo¢e primenjuju se sustavi opterecivanja koji opterecenje
ostvaruju direktnim djelovanjem utega. Razlog tomu je Sto se tako moZe postiéi
najmanja mjerna nesigurnost djelovanja sila optereCivanja. Na slici 2.10 je prikazan
primarni etalon tvrdoCe za Vickers, Brinell i Rockwell metodu u PTB-u, Njemacka.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 16
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L= 9

Slika 2.10: Primarni etalon tvrdo¢e u PTB-u [12]

Kod referentnih etalona tvrdoCe primenjuju se podjednako oba sustava
opterecCivanja. Na slici 2.11 su prikazani referentni etalon sile s direktnim
optereCivanjem pomocu utega (a) i referentni etalon tvrdoée sa sustavom
opterecivanja pomoc¢u deformacijskog tijela (b).

b)

Slika 2.11: Referentni etaloni tvrdoée
a) sa sustavom opterecivanja direktno utezima (MPA NRW, Dortmund)
b) sa sustavom opterecivanja pomoc¢u deformacijskog tijela (Wolpert)

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 17
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Tvrdomjeri u mjeriteljskim laboratorijima takoder koriste oba sustava opterecivanja
(slika 2.12).

—=rnl J

Slika 2.12: Tvrdomijeri u ispitnim mjeriteljskim laboratorijima
a) pomocu deformacijskog tijela (Emco)
b) pomocu utega (Zwick)

2.3 Sljedivost mjerenja tvrdoée

Kao i kod svih drugih mjernih veli€ina povjerenje u rezultat mjerenja tvrdoce moze
se postiéi jedino ostvarivanjem sljedivosti mjerenja sve do primarnog etalona. Stoga
umjeravanja i ispitivanja opreme za mjerenje tvrdoCe trebaju biti u skladu s
nacionalnim mijeriteljskim normama.

Podrucje skala tvrdoée je zasnovano na tri osnovna elementa [16]:

a)

b)

Definicija skale tvrdoée: Opis mjerne metode, odgovarajuce tolerancije
veli€ina koje su ukljuCene i ograniCavajuci uvjeti okoline.

Referentni uredaj za mjerenje tvrdocée: MetroloSki uredaji, koji
materijaliziraju definiciju skale tvrdo¢e. Treba razlikovati primarne etalone
tvrdoce, koji utvrduju najbolju moguéu realizaciju definicije skale tvrdoce i
referentne etalone tvrdole, koji se koriste pri proizvodnji referentnih
plo€ica tvrdoce.

Referentna plocica tvrdoce: Moze se razlikovati izmedu primarnih
etalonskih plocCica za tvrdoCu - umjeravanih putem primarnih etalona i koje
se koriste kada je zahtijevana najveca to€nost, napr. za verifikaciju i
umjeravanje referentnih etalona tvrdocée i referentnih ploCica za tvrdoc¢u -
namijenjenih pretezno za verificiranje i umjeravanje industrijskih ispitnih
tvrdomjera.

Na slici 2.13 je prikazana Cetveroslojna struktura metroloskog niza, potrebnog za
definiciju i utvrdivanje opsega skale tvrdoce.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 18
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Medunarodne Medunarodne
usporedbe definicije

Primarni etalonski Direktno
tvrdomjer umjeravanje

Nacinalni nivo

5 )
_d:ﬂ, ® Primarne refer(?ntne Referentni etalonski Direktno
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Slika 2.13: Mjerna sljedivost za mjernu veli€inu tvrdo¢a [16]

Treba uoditi, da se na svakom stupnju trazi direktna i indirektna metoda umjeravanja.
Direktna metoda umjeravanja daje moguce reference za masu, duljinu i trenutne
nacionalne standarde, te ispituje sukladnost tolerancija koje zahtijeva definicija skale.
Indirektna metoda umjeravanja zahtijeva se zato Sto cijeli niz ¢imbenika, koji joS do
sada nisu potpuno definirani (napr. ponasanje i veza pomak - vrileme tijekom
utiskivanja, nepravilnosti oblika i mehaniCke karakteristike indentora), nije moguce
procijeniti direkthom metodom umjeravanja. Usporedbe, kao $to su medunarodne
usporedbe za primarne etalonske uredaje, usporedbe sa standardnim etalonskim
ploCicama primarne tvrdoce za referentne etalonske uredaje i napokon usporedbe s
referentnim ploCicama za ispitne tvrdomjere, uzimaju se u obzir kao indirektna
metoda umjeravanja. Direktna i indirektna metoda umjeravanja daju, kao $to je to
prije pokazano, razliCite doprinose mjernoj nesigurnosti tako da se mogu dobiti
razliCiti izrazi za mjernu nesigurnost s razli€itim znacenjima. Stoga nesigurnosti kod
mjerene veliCine tvrdo¢a mogu se podijeliti na [17]:

a) Nesigurnost definicije skale, koju uzrokuju prihvacene tolerancije i
nedostatak definicije nekih utjecajnih ¢imbenika.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 19
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b) Nesigurnost nominalne materijalizacije definicije skale, koju uzrokuje
nesigurnost ¢imbenika definiranih kod definicije skale (uzima se u obzir
kod direktnog umjeravanja).

C) Nesigurnost ucinkovite materijalizacije definicije skale, koju uzrokuju
Cimbenici, koji nisu definirani definicijom skale (uzima se u obzir kod
indirektnog umjeravanja).

Treba primijetiti da je a) inherentan samoj definiciji, te ga uvijek treba kombinirati s
doprinosima navedenim pod b) i c), koji se djelomi¢no preklapaju, tako da se moze
uzeti maksimalna vrijednost dviju razliitih procjena.

Prema slici 2.13 metroloSki niz zapoc€inje na medunarodnoj razini i Koristi
medunarodne definicije razliCitih skala tvrdocCe i sluzi za medunarodne usporedbe. No
ne postoji medunarodni standard za ovaj prvi korak u materijalizaciji skala tvrdoce Sto
je jedan od najvecih problema ostvarivanja sljedivosti. S druge strane zbog malog
broja primarnih etalona tvrdoce jedini nacin oCuvanja skale tvrdoce je kroz
medunarodne usporedbe. Rad ovih etalona regulira se internim postupcima za
primarne etalone i naravno, propisima za medunarodnu usporedbu [18 i 19].
Naravno, da direktno umjeravanje i provjeru ovih uredaja treba obavljati uz najveéu
mogucu to€nost. Odredeni broj primarnih etalonskih tvrdomjera na nacionalnoj razini
"proizvodi" primarne etalonske ploCice tvrdoCe za umjeravanje na razini laboratorija.
To ne odgovara Cetveroslojnoj strukturi sa slike 2.13, no za to postoje i dobri razlozi.
U metrologiji tvrdoCe, u mnogo slu€ajeva se ne moze primijeniti klasi¢no pravilo
"procjene od oka" — naime, da referentni etalon treba biti za red veliCine bolji ili u
najmanju ruku za faktor 3 bolji od uredaja kojeg kontrolira. Razlika u mjernoj
nesigurnosti izmedu nacionalne razine i korisniCcke je dovoljno malena, a svaki
prijelaz s jedne razine na drugu doprinosi ukupnoj mjernoj nesigurnosti, zbog toga
ova Cetveroslojna hijerarhija moze dovesti do prevelikih mjernih nesigurnosti za
pouzdane vrijednosti tvrdoce na korisniCkoj razini. Vec¢ina metroloskih problema pri
usporedbi tvrdoce, kao Sto su prenoSenje pogresSke i mogucnost pracenja prema
normama, proistice iz ove Cinjenice.

Na razini umjernih laboratorija koriste se referentni etaloni tvrdocCe, koji se
umjeravaju direktnom i indirektnom metodom pomoc¢u primarnih etalonskih ploCica
tvrdoée. Ti uredaji se zatim koriste za umjeravanje referentnih etalonskih plocica
tvrdoCe koje se koriste na razini korisnika za umjeravanje industrijskih tvrdomjera
nakon $to su isti bili umjeravani direkthom metodom.

Glavni zahtjevi na etalonske ploCice tvrdoCe su stabilnost tijekom vremena i
jednoobraznost ispitne povrsine plocice.
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2.4 Postupak umjeravanja tvrdomjera

Stabilnost skale tvrdo¢e se u osnovi potvrduje ovim postupkom za umjeravanje i
to u dva koraka:

a) Direktna metoda umjeravanja - osigurava da tvrdomjeri funkcioniraju
pravilno, shodno definiciji tvrdoée i uzimajuéi u obzir odgovarajuce
parametre.

b) Indirektna metoda umjeravanja s etalonskim plo€icama tvrdo¢e - obuhvaca
provjeru karakteristika tvrdomjera kao cjeline.

2.4.1 Direktna metoda umjeravanja

Ovdje c¢e biti prikazan postupak umjeravanja samo primarnih i referentnih
etalonskih tvrdomjera, te koje zahtijeve oni moraju ispunjavati sukladno normi DIN
EN ISO 6507-3 [20]. Razlog tomu je §to su ti zahtijevi razli€iti u odnosu na ispitne
tvrdomjere a ova doktorska radnja prvenstveno se odnosi na primarne i referentne
etalone tvrdoce.

Provodenje umjeravanja, bez obzira da li se radi o etalonskom ili ispitnom
tvrdomjeru, mora imati vezu s medunarodnim sustavom jedinica (Sl). Direktna
metoda se provodi u temperaturnom intervalu 23 °C + 5 °C a ako to nije, onda se to
mora posebno naglasiti te provesti procjenu utjecaja temperature na sve parametre.

Direktna metoda umjeravanja se sastoji od:

provjere sila opterecivanja,

provjere dijjamantnog indentora,

provjere sustava za oc€itanje veli€ine otiska,
provjere ispitnog ciklusa.

N— = N N

a
b
c
d

2.4.1.1 Provjera sila opterecivanja

Provjera sila opterecivanja provodi se, kad je god to moguce, u tri razliCita
poloZaja sustava za opterecivanje. Provjera mora biti provedena pomocu uredaja za
provjeru sile koji mora ispunjavati kriterije klase 0,5 prema normi HRN EN ISO 376
[21]. Ako se Kkoristi neki drugi postupak njegova mjerna nesigurnost mora biti
najmanje jednaka onom ostvarenom s uredajem klase 0,5. Svaka izmjerena sila ne
smije prokoraciti dozvoljene vrijednosti od nazivne sile:

a) za konvencionalnu i semimikro tvrdo¢u + 0,1 %,
b) za mikrotvrdo¢u * 0,5 %.

Za svaku silu i za svaki polozaj sustava za opterecivanje potrebno je provesti niz od
barem tri mjerenja.
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2.4.1.2 Provjera dijamantnog indentora

Provjera dijamantnog indentora provodi se kroz:

a) Provjeru povrSina Cetverostrane piramide, koje moraju biti polirane i ne smiju
na sebi imati nikakve pogreSake ili oste¢enja. Sve Cetiri povrSine stranica
dijamantne piramide moraju biti tako polirane i slobodne od povrSinskih
greSaka da odstupanje ravnoce ne smije prekoraciti vrijednost 0,000 3 mm.

b) Provjeru kuteva:

- kut izmedu nasuprotno polozenih povrsina mora biti 136+0,1° ( slika 2.14)

136+0,1°

e

Slika 2.14: Dozvoljena odstupanja kuta nasuprotno lezecih stranica piramide

- kut izmedu osi dijamantne piramide i osi drzaca indentora (okomito na
referentnu povrsinu) mora biti unutar 0,3°.

- osnovne stranice piramide medusobno moraju zatvarati kut od 90° a
odstupanje tog kuta ne smije biti vec¢e od + 0,2° (slika 2.15).

07 0,2°

A

0 20

0,2°

A= 0290 | 10.2°

o

Slika 2.15: Dozvoljena odstupanja povrSina piramide od kvadratnog oblika [20]
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c) Provjeru vrha - sve Cetiri stranice piramide na vrhu moraju zavrsiti u jednoj
toCki. Zbog specificnosti izrade dijamantnih piramida, ovaj zahtjev cCe biti
zadovoljen ako se dvije nasuprotno lezece stranice sijeku te tako nastaje brid
(slika 2.16). Duzina brida ne smije prije¢i odredene dimezije koje su navedene
u tablici 2.6. Vrh dijamantne piramide mora se provjeriti pomocu
interferencijskog ili visokorazlu€ivog mjernog mikroskopa.

Slika 2.16: Vrh dijamantne piramide

Tablica 2.6: Dozvoljene duzine brida na vrhu dijamantne piramide [20]

Sila opterecivanja, Maksimalno dozvoljena duZzina brida,
N mm
F >49,03 0,001
1,961 <F <49,03 0,000 5
0,098 < F < 1,961 0,000 25

2.4.1.3 Provjera sustava za oc€itanje veli€ine otiska

Provjera ovog sustava provodi se s obzirom na mogucénosti o€itanja na mjernoj
skali i odreduje se prema veliini mjerenja najmanjeg otiska. Skala mjernog uredaja
mora biti tako podijeljena da omoguéuje mjerenja dijagonala prema zahtijevima koji
su navedeni u tablici 2.7.

Tablica 2.7: Rezolucija sustava za o€itanje i dozvoljena odstupanja [20]

Duljina dijagonale d, Rezolucija mjernog Maksimalno dozvoljeno
mm uredaja odstupanje
d <0,040 0,000 1 mm 0,000 2 mm
0,040 <d <£0,200 0,25 % od d 0,5 % od d
d > 0,200 0,000 5 mm 0,000 1 mm

Mijerni uredaj mora biti provjeren u najmanje pet toCaka ravnomjerno raspodijeljenih
po cijelom mjernom podru¢ju. Ova provjera se najceSce provodi pomocu
objektmikrometra.
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2.4.1.4 Provjera ispitnog ciklusa

Sustav za opterecivanje mora osigurati da vrijeme od pocetka djelovanja sile
opterecCivanja pa do postignu¢a odgovarajuce vrijednosti bude u granicama danim u
tablici 2.8. Isto tako vrijedi i za brzinu pribliZavanja indentora ispitnoj povrsini.

Tablica 2.8: Zahtjevi na ispitni ciklus [20]

Podrucje sile F, Vrijeme opterecivanja, ST .prlpllzgvanjavlln.dentora
N s ispitnoj povrsini,
mm/s
F >49,03 <10 0,05do 0,2
1,961 <F <49,03 <10 0,05do 0,2
0,098 < F < 1,961 6 do 8 0,05 do 1

Trajanje opterecivanja iznosi 13 do 15 s a provjera ispitnog ciklusa provodi se s
tolerancijom od +1 s.

2.4.2 Indirektna metoda umjeravanja

Indirektna metoda umjeravanja se provodi pomoc¢u etalonskih plocica tvrdo¢e u
temperaturnom intervalu 23+5 °C sukladno normi DIN EN ISO 6507-2 [22]. Etalonske
ploCice moraju biti umjerene sukladno normi HRN EN ISO 6507-3. Ukoliko
temperatura nije unutar granica kako je navedeno, onda je to potrebno posebno
naglasiti i procjeniti utjecaj temperature na ostale parametre. Etalonski tvrdomjer
mora biti umjeren ovom metodom za sve sile opterecivanja koje se primjenjuju ili ako
se ne upotrebljavaju sve onda najmanje dvije. Za svaku silu optereéivanja moraju biti
upotrijebljene najmanje dvije razliCite etalonske ploCice iz slijedecih razliCitih
podrucja:

- <225HV
- 400 HV do 600 HV
- >700 HV

Na svakoj etalonskoj ploc€ici potrebno je provesti niz od pet mjerenja koja se provode
u skladu s normom HRN EN ISO 6507-1. Za svako mjerenje dobije se srednja
vrijednost izmjerenih dviju dijagonala otiska a na kraju se dobije niz mjernih rezultata
d; dp; d3; ds4; ds poredan po rastuéem iznosu. Na temelju toga se racuna srednja
vrijednost prema izrazu:

d,+d, +..+d;

d= 2.7
: (2.7)

Ponovljivost tvrdomjera r raCuna se prema izrazu:
r= d5 — d1 (28)

Vrijednost tvrdoée za svako mjerenje dobije se uvrStavanjem izmjerene vrijednosti
dijagonale otiska u izraz 2.6.
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Odstupanje pokazivanja tvrdomjera E raCuna se prema izrazu:

E=H —H (2.9)
gdje je
H:H1+H2+...+H5 (2.10)
5
a vrijednosti H4, Hp, ..., Hs su vrijednosti tvrdo¢e koje odgovaraju srednjim

vrijednostima dijagonala d1, da, ..., ds . Hc je vrijednost tvrdocCe referentne plocice.

Proratun mjerne nesigurnosti umjeravanja etalonskih tvrdomjera opisan je u
poglavlju 4.

2.5 Postupak umjeravanja etalonskih plocica

Etalonske plocCice tvrdo¢e moraju svojom izradom ispunjavati odredene zahtijeve
na ravnocu, planparlelnost i hrapavost sukladno normi HRN EN ISO 6507-3 [20].
Umijeravanje etalonskih plo€ica provodi se na primarnom ili referentnom etalonskom
tvrdomjeru ovisno u koje svrhe ¢e ploCica biti upotrijebljena. Na plocici treba biti
provedeno pet mjerenja a srednja vrijednost izmjerenih rezultata se raCuna prema
izrazu 2.7. Vrijednost tvrdoée za svako mjerenje dobije se uvrStavanjem izmjerene
vrijednosti dijagonale otiska u izraz 2.6.

Sirina rasipanja rezultata mjerenja U, raduna se prema izrazu:

_100x(d; ~d,) 1, (2.11)

U rel
d

Maksimalna dozvoljena Sirina rasipanja definirana je normom DIN EN ISO 6507-3 a
prikazana su u tablici 2.9.

Tablica 2.9: Maksimalno dozvoljeno rasipanje vrijednosti umjeravanja etalonske
plocice [20]

Tvrdoéa Maksimalna dozvoljena S$irina rasipanja
referentne o

plocice <HV 0,2 HV 0,2<HV 5 HV 05 do HV 100
<225HV? s b 3,0 2,0
> 225 QY 4,0 ili 0,001 mm 2.0 1.0

a

za tvrdoce <150 HV maksimalno dozvoljena ponovljivost je 8% ili 0,001 mm
(dozvoljena je veca vrijednost)
® dozvoljena je veca vrijednost

ProraCun mjerne nesigurnosti umjeravanja etalonskih plocica opisan je u poglavlju 4.
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3.1 Opce znacenje mjerne nesigurnosti

Svrha svakog mijerenja je odredivanje vrijednosti mjerene veli€ine, tj. vrijednosti
posebne veli€ine koju treba mjeriti. Mjerenje pocCinje s odgovarajuc¢om specifikacijom:

— mijerne veliCine,
— mjerne metode i
— mjernog postupka.

Opcenito, mjerni je rezultat samo priblizenje ili procjena vrijednosti mjerene veliCine, te
je potpun samo onda kad ga prati iskaz o nesigurnosti te procjene [2]. Nesigurnost
mjerenog rezultata odrazava pomanjkanje toCnog znanja vrijednosti mjerene veliCine.
Mijerni rezultat je i nakon ispravaka utvrdenih sustavnih djelovanja, zbog nesigurnosti
koja potjeCe od sluCajnih djelovanja i zbog nesavrSenosti ispravaka rezultata u
sustavnih djelovanja, joS uvijek samo procjena vrijednosti mjerene veliCine. Mjerni
rezultat moze nakon ispravaka biti neodredivo blizu “istinite” vrijednosti, ali moze biti i
daleko, pa prema tome se ne smije nesigurnost mjernog rezultata proglasiti
preostalom nepoznatom pogreskom. Pod “istinitom” vrijedno$éu se smatra vrijednost
sukladna definiciji odredene posebne veliCine koja bi se dobila savrSenim mjerenjem, a
po prirodi je neodrediva [2].

Prema ovomu mjernu nesiqurnost bi se mogla definirati kao parametar pridruzen
rezultatu nekog mjerenja koji opisuje rasipanje vrijednosti koje bi se razumno mogle
pripisati mjerenoj velicini [2].
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Izraz mjerna nesigurnost usko je povezan s tocnoS¢u mjerenja. Dok je nesigurnost
kvantitativni parametar mjerenja, tocnost mjerenja koristi se u kvalitativnom smislu i
opcenito opisuje bliskost slaganja mjernog rezultata s pravom vrijednoS¢u mjerene
veliCine. Od dva mijerenja iste veliCine toCnije je ono kojemu je pridruZzena manja
mjerna nesigurnost. Isto tako potrebno je razlikovati izraz pogreSka od izraza
nesigurnost. Po definiciji pogreSka mjerenja je mjerni rezultat umanjen za pravu
vrijednost mjerene veli€ine. 1z ovog je vidljivo da se mjernu nesigurnost moze opisati
kao mjerom moguce pogreske rezultata [2].

Jedan od primarnih problema u mjeriteljstvu jest kako procijeniti mjernu
nesigurnost rezultata mjerenja. Tradicionalne metode procijene mjerne nesigurnosti
temeljile su se na iskustvu i ugledu osobe koja je provodila mjerenje. Posljednjih su
godina Sirom svijeta uloZeni ogromni napori s ciliem iznalaZzenja matemati¢kih modela i
opcih pravila za proraCun i iskazivanje mjernih nesigurnosti. Tako je 1993 godine
skupina stru¢njaka iz medunarodnih organizacija s podrucja mijeriteljstva (ISO, IEC,
BIPM, OIML, IUPAP, IUPAC, IFCC), u skladu sa zahtjevima od strane CIPM-a,
izradila Upute za iskazivanje mjerne nesigurnosti ISO Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurement [2].. Prihvac¢anjem medunarodnog dogovora za
iskazivanje mjerne nesigurnosti omoguceno je nedvosmisleno iskazivanje i usporedba
mjernih  rezultata dobivenih u razliCitim institutima, mijeriteljskim i ispitnim
laboratorijima. U skladu s GUM-om, godine 1999. europska organizacija European co-
operation for Accreditation (EA) izdaje dokument EA-4/02: Expression of the
Uncertainty of Measurement in Calibration [23]. Dok je GUM utemeljio op¢a pravila za
proracun i iskazivanje mjerne nesigurnosti sa svrhom da budu primjenjiva na Sirokom
spektru mjerenja, EA dokument koncentrirao se na metode koje se koriste u umjernim
laboratorijima, te nedvosmisleno opisao i uskladio nacin proraCuna i iskazivanja
nesigurnosti rezultata mjerenja prema GUM-u.

Nesigurnost se iskazuje statistiCki odredenim podruc€jem ili intervalom u kojem se s
navedenom vjerojatnoS¢u (razinom povjerenja) oCekuje da lezi vrijednost mjerene
veliCine. U statistici se takav odsjeCak naziva intervalom povjerenja (takoder se naziva
i podru¢jem mjerne nesigurnosti). Te se granice intervala povjerenja oko procjene x
(mjerene veliCine X) izrazavaju kao x * u(x); velikoéa u(x) ovisi o slu€ajnoj
promjenljivosti mjerenja, nepoznatim sustavnim djelovanjima i razini povjerenja. Kako
bi izgledao interval povjerenja na brojevnom pravcu prikazano je na slici 3.1.

l ‘ brojevni pravac

X - ‘u(x) X ‘+ u(x)

Slika 3.1 — Prikaz intervala nesigurnosti procjene mjerene veli€ine

Procjena mjerne nesigurnosti temelji se na procjenama iz nepoznatih razdioba
vjerojatnosti koje su odredene pomocu ponovljenih, odnosno obnovljenih mjerenjaili iz
subjektivnih ili apriornih razdioba koje se temelje na sveukupnim raspolozivim
podacima, uklju€ujuci ispravke zbog utvrdenih sustavnih djelovanja zajedno s njihovim
standardnim nesigurnostima. Grafic¢ki to izgleda kao Sto je prikazano na slici 3.2.
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Pojmovi koji se temelje na mjerljivim veli¢inama

Neispravljena aritmeticka sredina
rezultata mjerenja

Ispravljena aritmeticka sredina
rezultata mjerenja

Ispravljena srednja
vrijednost procijenjena je
vrijednost mjerene veli¢ine
i mjernog rezultata

Standardna nesigurnost
neispravljene srednje
vrijednosti nastala zbog
sustavnih djelovanja
rasipanja mjerenjem
dobivenih vrijednosti (zbog
ilustrativnosti ovdje je
prikazana kao interval)

rSastavlj ena standardna
nesigurnost ispravljene
srednje vrijednosti.

Ispravak zbog svih utvrdenih
sustavnih djelovanja

: Ona obuhvaca nesigurnost
S < neispravljene srednje
: vrijednosti nastalu zbog
rasipanja mjerenjem
dobivenih vrijednosti i
nesigurnosti primijenjenog
\_ispravka

Idealni pojmovi koji se temelje na neodredivim veli¢inama

Nepoznata razdioba
(ovdje se pretpostavlja
da je priblizno
normalna razdioba)
cijele populacije
mogucih neispravljenih

rezultata mjerenja

Nepoznata razdioba
cjelokupne populacije
mogucih ispravljenih
rezultata mjerenja

Srednja vrijednost Nepoznata pogreska

nepoznate populacije : -

(ocekivanja) s nepoznatim
standardnim odstupanjem
(prikazanim tamnijim
osjencanjem)

Nepoznata
"slucajna" pogreska
neispravljene srednje
vrijednosti rezultata
mjerenja

Nepoznata pogreska nastala
zbog svih utvrdenih sustavnih
djelovanja

ispravljene srednje
vrijednosti nastala zbog
nepoznate "slucajne"
pogreske neispravljene
srednje vrijednosti i
nepoznate pogreske
primijenjenog ispravka

Preostala nepoznata
pogreska ispravljene
srednje vrijednosti nastala
zbog neutvrdenih sustavih
djelovanja

Nepoznata
VRIJEDNOST
MJERNE VELICINE

Slika 3.2 — GrafiCki prikaz vrijednosti, pogreske i nesigurnosti [2]
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3.1.1 lzvori mjerne nesigurnosti

Pojave koje doprinose mjernoj nesigurnosti i prema tomu Cinjenici da se mjerni
rezultat ne moze opisati jednom vrijednoS¢u nazivaju se izvorima nesigurnosti. U
praksi postoje mnogi moguci izvori mjerne nesigurnosti. Naj¢esci od tih izvora su [24]:

— nepotpuno odredenje mjerene veli€ine,

— nesavrSeno ostvarenje odredenja mjerene veliCine,

— nesavrSenost uzorkovanja (mjereni uzorak moze ne prikazivati definiranu
mjerenu vrijednost),

— neodgovaraju¢e poznavanje djelovanja okolnih uvjeta na mjerni postupak ili
nesavrseno mjerenje okolnih uvjeta,

— osobna pristranost motritelja (o€itanje analognog mijerila),

— razluCivanje mijerila ili prag pokretljivosti,

— vrijednosti pridruzene mjernom etalonu,

— vrijednosti stalnica i drugih parametara dobivene iz vanjskih izvora koje se
upotrebljavaju u algoritmima za obradbu podataka,

— priblizenja i pretpostavke ugradene u mjernu metodu i mjerni postupak te

— promjene opetovanih opazanja mjerene veliCine pod ocigledno istovjetnim
uvjetima.

3.2 Proracun i procjena mjerne nesigurnosti
3.2.1 Opéi prikaz [2]

ProraCun i procjena mjerne nesigurnosti rezultata mjerenja u ovom radu temelji se
na I1SO: “Guide to the expression of uncertainty in measurement”. Ove upute daju
samo smjernice pri proracunu i procjeni mjerne nesigurnosti te se na njih jos
nadopunjavaju kriticka misljenja, intelektualno postenje i profesionalna uvjezbanost.
Prema tome kvaliteta i upotrebljivost iskazane mjerne nesigurnosti mjernog rezultata
konacno ovisi 0 razumijevanju, kritiCkoj analizi i postenju onih koji doprinose odredenju
njezine vrijednosti.

Najbolja metoda za proraCun i izraZzavanje mjerne nesigurnosti mjernog rezultata
trebala bi biti sveobuhvatna, odnosno trebala bi biti primjenljiva na sve vrste mjerenja i
sve vrste ulaznih podataka koji se upotrebljavaju pri mjerenju. Stvarna veli€ina koja se
upotrebljava za izrazavanje nesigurnosti mora biti:

— unutarnje povezana: izravno izvediva iz sastavnica koje joj doprinose i
neovisna o tome kako su te sastavnice svrstane u skupine,

— prenosiva: mogucnost izravne uporabe mjerne nesigurnosti proracunate za
jedan rezultat kao sastavnice u proraCunu mjerne nesigurnosti drugog
mjerenja u kojem se upotrebljava taj prvi rezultat.

Prema ovim uputama mjerna nesigurnost opcenito se sastoji od viSe sastavnica.
Sastavnice se prema nacinu na koji se odreduju njihove broj¢ane vrijednosti trebaju
razvrstavati u dva razreda:

— sastavnice A-vrste — izraCunavaju se statistiCkim metodama i
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— sastavnice B-vrste - izraCunavaju se na neki drugi nacin.

Svaki iscrpan izvjeStaj o nesigurnosti treba sadrzavati potpun popis tih sastavnica
navodeci za svaku sastavnicu metodu upotrijebljenu za njezino odredivanje.

Prema uputama mjerna nesigurnost se moze iskazati kao:
— standardna nesigurnost;
— sastavljena standardna nesigurnost;
— proSirena nesigurnost.

Standardna nesigurnost je nesigurnost mjernog rezultata izraZzena standardnim
odstupanjem (devijacijom). Sastavljena standardna nesigurnost je standardna
nesigurnost mjernog rezultata kad se taj rezultat dobije iz vrijednosti nekoliko drugih
veli€ina. ProSirena nesigurnost je veliina kojom se odreduje raspon mjernog rezultata
za koji se oCekuje da obuhvaca znacCajnu Sirinu razdiobe vrijednosti koje se smiju
pripisati mjernoj veli€ini.

Mjerna nesigurnost uobiCajeno se procjenjuje iz matematickog modela mjerenja i
zakona rasprostiranja nesigurnosti. Stupanj razvijenosti matematickog modela ovisi o
potrebnoj to¢nosti mjerenja. U vecini slu¢ajeva mjerena veli€ina Y ne mjeri se izravno,
nego se odreduje iz ulaznih veliina X; (i=1,2,3,.....N) na temelju funkcijskog odnosa
(izraz 3.1) koji predstavlja osnovni matematic¢ki model za potpuno odredenje mjerene
veliCine (slika 3.3).

Y= £ (X1, Xayeennrny Xn) (3.1)

Slika 3.3: Skalarni odnos izmedu ulaznih veli€ina i mjerene veli€ine

Ulazne veliCine Xi, Xo,...... , XN O kojima ovisi izlazna veli€ina Y mogu se same
promatrati kao mjerene veliCine i mogu same ovisiti o drugim veliCinama, ukljuCujuci
ispravke i faktore ispravka zbog sustavnih djelovanja dovodeéi tako do slozenog
funkcijskog odnosa koji se ne mora uvijek moci eksplicitno napisati (slika 3.4).

£,(X,, Xy, Xy) —>Y,

B Ko Xy) Y,

Slika 3.4: Vektorski odnos izmedu ulaznih veli€ina i mjerene veliCine
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Procjena mjerene veli€ine Y, koja se oznacuje s y, dobije se iz jednadzbe (3.1)
uporabom procjena ulaznih veli€ina x; za vrijednosti ulaznih veli€ina Xi. Prema tome,
procjena izlazne veli€ine y tog mjernog rezultata daje se izrazom:

y =1 (x1, X2,...XN) (3.2)

U nekim sluCajevima ta procjena se uzima kao aritmetiCka sredina ili prosjek n
neovisnih odredivanja Y; veliCine Y.

Y =1y f(X, X, X, ) (3.3)

J=1

S |-

y:?:

Procijenjeno standardno odstupanje pridruzeno procjeni izlazne veli€ine ili mjernog
rezultata y odreduje se iz procijenjenog standardnog odstupanja pridruzenog procjeni
ulazne veliCine x; . Svaka procjena ulazne veli€ine x; i njezina pridruzena standardna
nesigurnost u(x)) dobivaju se iz razdiobe mogucih vrijednosti ulazne veliine. Ta
razdioba vjerojatnosti moze se temeljiti na frekvenciji, tj. na nizu mjerenja veli€ine X; ili
to moze biti kakva apriorna razdioba. Varijanca razdiobe ili pozitivni drugi korijen
varijance su mjera rasipanja vrijednosti sluajne varijable.

3.2.1.1 Statisticki temelj za proracun mjerne nesigurnosti

Dobro je poznato da se pri ponavljanju mjerenja jedne te iste mjerene veli€ine,
koja se provode istim mjernim uredajem i s istom pozornoséu, nikada ne dobiju isti
rezultati. Cak i ako se posebnim ispitivanjem i provjerom mjerne metode iskljugi
mogucnost postojanja sustavnih djelovanja, na mjerenja Ce ipak utjecati mnogobrojni
Cimbenici koje nije moguce nadzirati i koji se mijenjaju od jednog do drugog mjerenja.
lako rezultat svakog pojedinatnog mijerenja zbog ovih Cimbenika nije moguce
unaprijed predskazati, ti rezultati se podvrgavaju nekoj zakonomjernosti. Ta
zakonomjernost se opisuje poznatom normalnom krivuljom razdiobe (slika 3.5), a
njezin oblik ovisi o vrijednostima parametra srednje vrijednosti x4 i standardnog
odstupanja o. Ovo je prakticno potvrdeno ogromnim mijeriteljskim iskustvom, a
teoretsko opravdanje za ovo dano je uporabom srednjeg grani¢nog teorema [2].

Pri provodenju opetovanih mjerenja iste mjerene veli€ine u uvjetima ponovljivosti i
uz iskljuena sustavna djelovanja mjerni Ce se rezultati gomilati oko srediSnje
vrijednosti y, kojoj odgovara nepoznata istinita vrijednost mjerene veliine. Kako je jos
prije bilo navedeno da istinita vrijednost predstavlja vrijednost koja bi se dobila
savrSenim mjerenjem, onda se ona za normalnu razdiobu poistovjecuje s vrijednoS¢u
parametra u razdiobe, koji se prema zakonu velikin brojeva najbolje aproksimira
srednjom vrijednoSc¢u mjernih rezultata. Tonu vrijednost mjerene veliCine kao slucajne
veli¢ine opcenito nije moguce odrediti, nego se odreduje interval u kojemu se s
velikom vjerojatnoS¢u oCekuje da ¢e se gomilati mjerni rezultati. Zato se kod proracuna
mjerne nesigurnosti koristi dobro razradena teorija statistickih intervalnih procjena.
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foo )
X
.ﬁx) “
n-3c p—2c u—c 1) u+o u+20 y+3c X=
68,3
L 95,5 L
- ™
99,7

| .|
= I

Slika 3.5: Normalna razdioba mjerenih vrijednosti [25]

3.2.2 Proracun standardne nesigurnosti procjene ulazne veli¢ine
3.2.2.1 Proracun standardne nesigurnosti A-vrste [2]

Primjenom srediSnjeg grani¢nog teorema dokazano je da razdioba vjerojatnosti
aritmeti¢ke sredine q dobivene iz n opazanja q; slu€ajne varijable g s oCekivanjem L i
konacnim standardnim odstupanjem o kad n—c priblizuje normalnoj razdiobi sa
srednjom vrijedno$éu g i standardnim odstupanjem o/n?, bez obzira kakva bila
razdioba vjerojatnosti veliCine q. No, kako parametri uy i o nisu poznati oni se mogu
procijeniti samo iz podataka dobivenih eksperimentom, odnosno iz srednje vrijednosti i
eksperimentalnog standardnog odstupanja.

Prema tome, u vecini slu€ajeva, najbolja raspoloziva procjena ocekivanja ili
oCekivane vrijednosti 4 veli€ine g, koja se mijenja na slu€ajan nacin i za koju je u istim
mjernim uvjetima dobiveno n neovisnih mjerenja q;, je aritmetiCka sredina ili srednja
vrijednost g tih n mjerenja. |zraz za radunanje srednje vrijednosti je slijededi:
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n

g, (3.4)

Sl
Il
S |~

j=1

Ukoliko su mjerenja izvedena u viSe mjernih nizova sa po ni=np=...=n;...=np
ponovljenih mjerenja, aritmeti¢ka sredina svih mjerenja jednaka je:

_ 1 &
7=—214 (3.5)
P =
gdje je p - broj mjernih nizova.

Koje su razlike izmedu razdiobe pojedinacnih ocitanja i razdiobe aritmetickih sredina
od n oc€itanja najbolje su vidljive na slici 3.6.

|
fwl fx o

|ul—5 il H+G§  U+C
Slika 3.6: Razdiobe pojedinacnih oc€itanja i aritmetickih sredina [26]
Mjerna nesigurnost pridruzena procjeni q odreduje se prema jednoj od ovih metoda:

a) PojedinaCna mjerenja razlikuju se po vrijednostima zbog slu€ajnih promjena

utjecajnih veliCina ili slu€ajnih djelovanja. Eksperimentalna varijanca tih
mjerenja koja daje procjenu varijance razdiobe vjerojatnosti veliine g, dana je
izrazom:
1 & _
s'(q)=—>(¢, -af (3.6)
n_l j:1

Ta procjena varijance i njezin pozitivni drugi korijen s(g), koji se naziva
eksperimentalnim standardnim odstupanjem opisuju promjenljivost mjernih
vrijednosti g;, ili toCnije njihovo rasipanje oko njihove srednje vrijednosti q.

Najbolja procjena varijance srednje vrijednosti dana je izrazom:

S2(¢7)=L(q> (3.7)

n
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Eksperimentalna varijanca srednje vrijednosti s?( g ) i eksperimentalno
standardno odstupanje srednje vrijednosti s( g ) koli¢inski odreduju mjeru koliko
dobro q procjenjuje odekivanje Uq VveliCine q, a oboje se moze koristiti kao
mjera nesigurnosti srednje vrijednosti g. Standardna nesigurnost u ( q )
pridruzena procjeni g ulazne veliine je eksperimentalno standardno
odstupanje srednje vrijednosti

u(q)=s(q) (3.8)
i moZe se nazvati standardnom nesigurnosScu A-vrste.

b) Za mjerenja koja su dobro opisana tj. izvedena u p mjernih nizova s po n
ponovljenih mjerenja u mjernom nizu, koristi se zbirna procjena varijance spz, a
koja se dobiva iz izraza:

Z 2
va
— =1

(3.9)

gdje je s? eksperimentalna varijanca /-tog mjernog niza od n; neovisnih
ponovljenih mjerenja s brojem stupnjeva slobode jednakim v, = n, -1. Zbirna
procjena varijance sp2 nije nista drugo do varijanca ponovljivosti.

Ako je u ovom slu€aju ulazna veli€ina procijenjena aritmetiCkom sredinom
malog broja n neovisnih opazanja najbolja procjena ove varijance dana je
slijedecim izrazom:

2
Sz(q_):S_p (3.10)
n
Standardna nesigurnost raCuna se dalje prema izrazu (3.8).

Cesto se procjena x ulazne veligéine X; dobiva iz krivulje koja je dobivena
prilagodenjem eksperimentalnim podacima metodom najmanjih kvadrata. Procijenjene
varijance i rezultiraju¢e standardne nesigurnosti prilagodenih parametara koji opisuju
tu krivulju te svih pretkazanih toCaka obi¢no se mogu izraCunati s pomoc¢u dobro
poznatih statistiCkih postupaka.

Broj opazanja n trebao bi biti dostatno velik da bi se osiguralo da g daje pouzdanu
procjenu ocekivanja uq, sluCajne varijable q i da s?( q ) daje pouzdanu procjenu
varijance s’ q ) = s?/n. Ako se procjena ulazne veli¢ine temelji na malom broju
podataka ili ponovljenih mjerenja (< 30), standardna nesigurnost dobiva se iz
Studentove razdiobe uz faktor Studentove razdiobe fgs(n), koji ovisi o broju tih
podataka i traZzenoj vjerojatnosti (obi€no 95 %). Svodenje procijenjenog standardnog
odstupanja na razinu standardne nesigurnosti izvodi se dijeljenjem s t-faktorom
Studentove razdiobe. Varijabla t ovisi o broju stupnjeva slobode.
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U slu€aju kad v — «o( vecem broju stupnjeva slobode) t — razdioba se priblizava
normalnoj razdiobi, a

[ (v)~ (1+§)-k (3.41)

gdje je k faktor pokrivanja za normalnu raspodjelu uz vjerojatnost P.

3.2.2.2 Prorac¢un standardne nesigurnosti B-vrste [2]

Za procjenu ulazne veliCine, koja nije dobivena iz ponovljenih ili obnovljenih
mjerenja, pridruzena procjena varijance ili standardna nesigurnost proraCunava se
znanstvenom prosudbom koja se temelji na svim raspolozivim podacima o mogucoj
promjenljivosti ulazne veli€ine. Takav skup podataka moze ukljucivati:

— prijasnje mjerne podatke,

—iskustvo s instrumentima ili opée poznavanje nijhovog ponasanja i svojstava,

— proizvodacke specifikacije,

— podatke dane u potvrdama o umjeravanju i drugim potvrdama,

—nesigurnosti dodijeljene referentnim podacima uzetim iz priru¢nika.

Radi pogodnosti, ovaj nacin proradunate nesigurnosti u’(x) i u(x;) katkad se nazivaju
redom varijancom B-vrste i standardnom nesigurnoS¢u B-vrste. Procjena sastavnica
mjerne nesigurnosti B-vrste temelji se na apriornim razdiobama.

Ovdje postoje razli€iti slu€ajevi s obzirom na ulaznu veli€inu. Ako je poznata samo
jedna vrijednost ulazne veli€ine, tada se ona i upotrebljava za procjenu ulazne
veliCine. U ovom slu€aju mjerna se nesigurnost treba odrediti na temelju iskustva ako
ona nije nigdje navedena. Ako se za veliCinu X; mozZe pretpostaviti razdioba
vjerojatnosti, tada kao procjenu x; ulazne veli€ine i pridruzenu standardnu nesigurnost
u(x) treba uzeti redom odgovarajuce ocekivanje ili oCekivanu vrijednost i drugi korijen
varijance te razdiobe. Ako se procjena ulazne veli€ine temelji na procjeni granica
intervala pojavljivanja (od -a do +a), uz jednaku vjerojatnost pojavljivanja unutar cijelog
procijenjenog intervala i vjerojatnost da ulazna veliCina lezi izvan tog intervala koja je
jednaka nuli, tada se standardna nesigurnost dobiva iz apriorne pravokutne razdiobe
mogucih vjerojatnosti. lzrazi za procjenu ulazne veliCine i kvadrat standardne
nesigurnosti su slijedeci:

X, :%(a++a_) (3.12)

(3.13)

2

W)= o +a)

Ako se s 2a oznaCi razlika izmedu granicnih vrijednosti jednadzba (2.13) poprima
slijedeci oblik:

uz(xl.)zéa2 (3.14)
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Bolji model od apriorne pravokutne razdiobe je apriorna simetriCna trokutna razdioba
u slu€aju kada je poznato da su vrijednosti ulazne veliCine blize rasporedene oko
sredista intervala promjenljivosti nego granicama.

Izraz za nesigurnost procijenjenu trokutnom razdiobom je slijededi:
2 1 2
u (xi):ga (3.15)

Ako su vrijednosti blize granicama intervala pojavljivanja tada se koristi U oblik
apriorne razdiobe. Varijanca te razdiobe jednaka je:

uz(xi):%a2 (3.16)

Ispravna uporaba raspolozivih podataka za proradun standardne nesigurnosti B-
vrste zahtjeva sposobnost opazanja koja se temelji na iskustvu i opéem znanju, a to je
viezba koja se praksom moze nauciti. Trebalo bi priznati da proracun standardne
nesigurnosti B-vrste moze biti isto tako pouzdan kao i proraCun A-vrste, posebno u
mjernim situacijama gdje se proracun A-vrste temelji na razmjerno malom broju
statistiCki neovisnih mjerenja.

3.2.3 Proracun standardne nesigurnosti procjene izlazne veli¢ine

Standardna nesigurnost veli€ine y, gdje je y procjena mjerene veliCine Y pa prema
tome i mjernog rezultata, dobiva se odgovarajuim sastavljanjem standardnih
nesigurnosti procjena ulaznih veliina x1, xa,...X\.

Ulazne veliine X1, Xo, ...... , XN mogu biti:
— medusobno neovisne (nekorelirane),
— medusobno ovisne ili korelirane.

Ako promjena jedne ulazne veli€ine ne izaziva promjenu niti jedne druge, kvadrat
sastavljene standardne nesigurnosti procjene izlazne veli€ine y dan je izrazom:

u;(y)=2 ul(») (3.17)

Standardna nesigurnost ui(y) pridruzena procjeni izlazne veliine dobiva se iz
standardne nesigurnosti pridruzene procjeni x; ulazne veliine, a njen kvadrat se
racuna prema slijedec¢em izrazu:

=3 2]t @.18)

i=1
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o (3.19)
"o,

gdje je ci - koeficijent osjetljivosti. Ovaj koeficijent osjetljivosti opisuje u kojoj mjeri na
procjenu y izlazne veli€ine utjeCe promjena procjene x; ulazne veli€ine.

U slu€aju kada je nelinearnost funkcije f znaCajna u izraz za sastavljenu varijancu

moraju se ukljuciti i ¢lanovi viSeg reda njezina razvoja u Taylerov red prema izrazu
3.20.

=4

N

ul(y)= Zczuz(x)wLZZ(—c +c, cw)u (x)u’ (x;)

i=l j=1 (320)
2 3
gdje su: ¢, :i ,C, = of , Cp = 0 fz koeficijenti osjetljivosti.
& " oxox, " ox0x;

Derivacije, koje se nazivaju Kkoeficijenti osjetljivosti, opisuju kako se procjena
vrijednosti izlazne veliCine y mijenja s promjenama vrijednosti procjena ulaznih
velicina x,,x,,..x,, (slika 3.7).

Lo
Cl=—
ox

Slika 3.7: Koeficijent osjetljivosti [10]

Kada su ulazne veli€ine korelirane, u proracun se moraju uzeti i te korelacije. Tada
se sastavljenoj varijanci dodaju i kovarijantni Clanovi pa se sastavljena standardna
nesigurnost procjene izlazne veliine raCuna prema izrazu:

()= Zz}sf @{ X;yX;) = z( f)zuz( )+221: Zlaf g ——u(x,;,x,) (3.21)

gdje su x; i x; procjene veli€ina Xi i X, a u(xi, Xj) = u(x, xi;) procijenjena je kovarijanca
pridruzena procjenama X; i X; .
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Stupanj medusobne ovisnosti ulaznih veli¢ina odreduje procijenjeni korelacijski
koeficijent r(xi, x;):
”(xi=xj)

r(xl.,xj)= u(xl.)uixj ) (3.22)

u(xiaxj)

i koeficijenata osjetljivosti
o, Ju(x;)

S pomocu korelacijskih koeficijenata r(x,,x;) =

C, :% izraz (3.21) postaje:

1
1

ur(y)=Zew(x)+ 23, > cieulx, ul Jrlx, v, ) (3.23)

i=1 j=i+l

Ove korelacije ne smiju se neoprezno zanemarivati i treba ih procjenjivati na temelju
iskustva ili ispitivanja njihovog stvarnog djelovanja, pri ¢emu je potrebno rabiti sve
raspolozive podatke.

3.2.4 Odredivanje povecane nesigurnosti

Povecana mjerna nesigurnost je veliCina koja odreduje interval oko mjernog
rezultata za koji se moze oCekivati da obuhvaca veliki dio razdiobe vrijednosti koje bi
se razumno mogle pripisati mjerenoj veliCini. Poveéana nesigurnost dobiva se
mnozenjem sastavljene standardne nesigurnosti faktorom pokrivanja k, a oznacuje se
s U.

U=k x uc(y) (3.24)

Vrijednost faktora pokrivanja k moze se nac¢i samo ako postoji Siroko znanje o
razdiobi vjerojatnosti svake ulazne veliCine i ako se te razdiobe sastavljaju da bi se
dobila razdioba izlazne veli€ine. Procjene x; ulaznih veliina i njihove standardne
nesigurnosti u(x;) same nisu prikladne za tu svrhu. Stoga se zahvaljujuci centralnom
grani¢nom teoremu pretpostavlja da je razdioba vjerojatnosti velic¢ine (y =Y ) / uc(y), t -

razdioba. Pri tome je faktor pokrivanja k=t¢,(v,), s t, faktorom koji se temelji na

stvarnom broju stupnjeva slobode v nesigurnosti uc(y) dobivene iz Welch -
Satterthwaiteove formule (3.24).
u! ()

Xouf ()
;7 (3.24)

i i

Za mnoga praktiCha mjerenja faktor pokrivanja k ¢e biti u podrucju izmedu 2i 3 [2]. U
slu€ajevima gdje je razdioba vjerojatnosti opisana s y i uc(y) priblizno normalna, a broj
stupnjeva slobode sastavljene standardne nesigurnosti uc(y) znacCajan po iznosu,
moze se pretpostaviti da uzimanje k=2 daje interval uz vjerojatnost od priblizno
P=95%. Medutim Cak i ako razdiobe veliCina Xi nisu normalne, razdioba veli€ine y
Cesto se priblizno opisuje normalnom razdiobom uz primjenu centralnog grani¢nog
teorema. Medutim, za posebne primjene k moze biti i izvan tog podrucja. U odredenim
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sluCajevima u praksi moze se dogoditi da odredeni uvjeti koje zahtijeva centralni
grani¢ni teorem nisu ispunjeni, te njegova primjena moze dovesti do neprihvatljivih
rezultata. Takoder ako je funkcijski odnos izmedu y i njezinih ulaznih veli€ina
nelinearan, a razvoj te funkcije u Taylorov red uz zadrzavanje samo prvih ¢lanova
razvoja nije prihvatljivo priblizno odredenje, razdioba vjerojatnosti izlazne veli€ine Y ne
moze se dobiti konvolucijom razdioba ulaznih veliCina. U takvim sluCajevima
zahtijevaju se druge analitiCcke ili numericke metode. Shematski prikaz proracuna
mjerne nesigurnosti dat je na slici 3.8.

Iskazivanje mjernog rezultata treba prilagoditi namjeni. Ne moze se ocCekivati da se
mjerni rezultati jednako iskazuju u znanstvenim radovima i izvestajima svakodnevnih
rutinskin mjerenja. U znanstvenim radovima i dokumentima vrhunskog mjeriteljstva
mjerni rezultat treba sadrzavati sve relevantne podatke koji omogucéuju upotrebu,
provjeru i obnavljanje navedenog rezultata i njegove mjerne nesigurnosti. Najmanje
Sto treba navesti je [27]:

— opis postupka mjerenja,

— opis postupka izraCunavanja mjernog rezultata na temelju izmjerenih vrijednosti i

ostalih ulaznih podataka (ukljuCujuci primijenjene pretpostavke),

— vrijednosti svih komponenti nesigurnosti, nacin procjene ukupne nesigurnosti

mjernog rezultata,

— dovoljno detaljno sve korake obrade mjerenja (tako da se mogu pratiti i ponoviti),

— sve ispravke i procjene njihove nesigurnosti,

— sve konstante, koje su upotrebljavane pri obradi mjerenja, i njihove nesigurnosti.

U krajnjem iskazu dovoljno je mjernu nesigurnost iskazivati dvjema znacajnim
brojkama, a vrijednost mjernog rezultata zaokruziti na razini vrijednosti zadnje
znacajne brojke nesigurnosti. U medurezultatima preporu€uje se zadrzati jednu
znamenku viSe. Mjerne nesigurnosti mogu se iskazati u relativnim, postotnim ili
apsolutnim iznosima.

Kada postoje opravdani razlozi, mjerna nesigurnost rezultata se moze iskazati
proSirenom nesigurnoséu U kao sto je prikazano u izrazu (3.25).

Y=y+U (k P) (3.25)

Tada je potrebno navesti faktor pokrivanja k i razinu povjerenja P.
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3.3 Postupak izraGunavanja mjerne nesigurnosti
Ovo je postupak koji treba slijediti pri procjenama mjerne nesigurnosti [28]:

1. lzraziti matematiCku ovisnost mjerene (izlazne) veli€ine Y o ulaznim veli€inama X
prema jednadzbi Y = f(Xi1, X;, ...., Xn). Funkcija f mora sadrzavati sve veli€ine,
ukljuCivo ispravke i korekcijske faktore, koji mogu znacajnije pridonijeti nesigurnosti
mjernog rezultata.

2. Odrediti x; koji je procijenjena vrijednost ulaznih veli¢ina X, bilo na temelju
statistiCke analize niza opazanja ili na neki drugi nacin.

3. Procijeniti standardnu nesigurnost u(xi;) za svaki procijenjeni xi. Mjeritelj mora
procijeniti i odabrati postupak prema A ili B vrsti procjene nesigurnosti.

4. Procijeniti kovarijance pridruzene svakoj ulaznoj veli€ini za koju se procjenjuje da
korelira s nekom drugom.

5. ProraCunati mjerni rezultat, tj. njegovu procjenu y mjerene veli€ine Y iz funkcijskog
odnosa f tako da se za ulazne veli€ine X; rabe procijenjeni xi.

6. Odrediti sastavljenu standardnu mjernu nesigurnost uc(y) mjernog rezultata y
uporabivsi standardne nesigurnosti i kovarijance pridruzene procijenjenim ulaznim
veliCinama. Ako mjerenje odreduje viSe od jedne izlazne veliCine, odrediti njihove
kovarijance.

7. Ako je potrebno, iskazati proSirenu mjernu nesigurnost U, s nakanom da se odredi
raspon y-U do y+U, za koji se moze oCekivati da ¢e sadrzavati veliki dio razdiobe
vrijednosti koja se razborito pripisuje mjerenoj velicini Y.

8. lIskazati rezultat y zajedno sa sastavljenom standardnom mjernom nesigurnoSc¢u
uc(y) ili proSirenom mjernom nesigurnosSc¢u U. Potrebno je opisati postupak kako su
dobivene ove nesigurnosti.

3.4 Sljedivost mjerenja

3.4.1 Znacéenje mjerne sljedivosti

Upravljanje, umjeravanje i odrzavanje mjerne i ispithe opreme osigurava
“ispravnost” mjerenja u svim proizvodnim procesima. Umjeravanje mjerne i ispitne
opreme i sljedivost mjerenja prema nacionalnim etalonima takoder su vazni zahtjevi za
rad mjeriteljskog i ispitnog laboratorija, te predstavljaju osnovne preduvjete za
ovlascivanje laboratorija.

Pod sljedivos¢u podrazumijeva se postupak kojim se pokazivanje mijerila (ili tvarne
mjere) moze usporediti s nacionalnim etalonom doti€ne mjerne veli€ine u jednom ili
vise koraka (stupnjeva). Formalno sljedivost se odreduje kao “svojstvo mjernog
rezultata ili vrijednosti kojeg etalona po kojemu se on moZe dovesti u vezu s
navedenim referencijskim etalonima neprekinutim lancem usporedaba koje imaju
utvrdene nesigurnosti” [1]. U svim tim stupnjevima umjeravanje se provodi etalonom
Cija je metrologijska kakvoca ve¢ odredena umjeravanjem etalonom na vioj razini.
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Koncepcija sljedivosti moze imati jedno od tri osnovna znacenja:

— u odnosu na proizvod - ona se odnosi na porijeklo materijala ili dijelova, ili naslijed
obrade proizvoda ili na raspodjelu i smjestaj proizvoda nakon isporuke;

— kod umjeravanja - ona povezuje mjerne uredaje s nacionalnim ili medunarodnim
etalonima, primarnim etalonima, temeljnim fizikalnim konstantama i znaCajkama ili
s referencijskim materijalom;

— u odnosu na obuhvacéene podatke - dovode se u vezu svi izracuni i podaci sa
zahtjevima na kakvocu.

Sljedivost ispitivanja i mjerenja ne obuhvaéa samo tehniCke mjere poput
umjeravanja, vec¢ i organizacijske u provedbi ispitivanja i mjerenja. S tog
stajaliStamoraju se moci identificirati sve osobe koje su planirale i izvodile mjerenja ili
su na neki drugi nacin sudjelovale u njima.

3.4.2 Elementi sljedivosti

Prema dokumentu EAL — G12 sljedivost se sastoji od viSe sastavnica koje ju
karakteriziraju. Tako se sljedivost sastoji od slijedecih elemenata [29]:

— Neprekinuti lanac usporedaba — kojima se moze doci do etalona prihvatljiva za sve
strane, obi¢no nacionalnog ili medunarodnog etalona.

— Mjerna nesigurnost — mjerna se nesigurnost mora rac¢unati za svaki korak u lancu
sljedivosti u skladu s odredenim metodama, te mora biti iskazana tako da se za
cijeli lanac moze izraCunati sveukupna mjerna nesigurnost.

— Dokumentacija — svaki se korak u lancu mora provoditi u skladu s dokumentima i
opcenito prihvacenim postupcima; rezultati se moraju dokumentirati na isti nacin.

— Mjerodavnost — laboratorij i tijela koja provode jedan ili viSe koraka u lancu
umjeravanja moraju pruziti dokaz o svojoj tehni¢koj mjerodavnosti (npr. dokazom o
ovlascivanju).

— Upudivanje na Sl jedinice — lanac usporedaba mora zavr$avati primarnim
etalonima za ostvarenje Sl jedinica.

— Ponovna umjeravanja — umjeravanja se moraju opetovati u odgovarajuéim
vremenskim odsjeCcima; duljine tih odsjeCaka ovise o0 nizu varijabla (npr.
zahtjevanoj nesigurnosti, CestoCi uporabe, nacinu uporabe, stabilnosti opreme).

3.4.3 Osiguranje sljedivosti

Osiguranje sljedivosti postize se prvenstveno umjeravanjem i/ili verifikacijom
mjerne i ispithne opreme u laboratorijima koji mogu pokazati svoju sljedivost i
osposobljenost. Laboratoriji moraju imati razvijen umjerni sustav za svu opremu koja
se nalazi u laboratoriju. Za opremu koja podlijeze umjeravanju, laboratorij mora
uspostaviti i provoditi program umjeravanja i/ili verifikacije opreme kako bi osigurao,
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gdje je to moguce, sljedivost mjerenja koja provodi do drzavnog, medunarodnog ili
definicijskog etalona. S obzirom na svoje mogucnosti, svaka zemlja ¢e napraviti svoj
ustroj za osiguranje sljedivosti za odredenu mjernu veliinu. Kako izleda lanac

sljedivosti na medunarodnoj razini najbolje prikazuje slika 3.9.

BIPM
{ Medunarodni ured za
utege i mjere)

Nacionalne metrolotke
ustanowve ili imenovani
nacionalni laboratoriji

Umjerni laboratoriji,

festo akreditirani

Poduzeia

Krajnji korisnici

Definicija jedinice

Strani primarni Macionalni primarni

taloni

etaloni e

Referentni etaloni

Industrijski etaloni

Mjerenja

Resigurnost raste niz lanac sljedivosti

Nacionalna metrologka infrastruktura

Slika 3.9: Lanac mjerne sljedivosti [30]

U slu¢ajevima kada se ne moze dokazati sljedivost ispithog/mjernog rezultata, kao $to

Su:

— ne postoje odgovarajuci visi etaloni,

— ukupnoj nesigurnosti doprinose vise neki drugi uzroci nego upotrijeblijena

oprema,

— mijerenja i ispitivanja gdje sljedivost do Sl jedinica nije relevantna,

tada se usporedivost takovih rezultata ostvaruje na slijedece nacine:

— sudjelovanje u prikladnim programima medulaboratorijske usporedbe,
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— uporabom prikladnih referencijskih etalona koji su sljedivi do SI mjernih
jedinica ili do medunarodno ili drzavno certificiranih referencijskih materijala.

3.5 Umjeravanje opreme

Umjeravanje znaci odredivanje i dokumentiranje odstupanja pokazivanja mjerila (ili
utvrdene vrijednosti tvarne mjere) od dogovorene “istinite” vrijednosti mjerene veli€ine.
To je skup postupaka kojim se u odredenim uvjetima uspostavlja odnos izmedu
vrijednosti veliina koje pokazuje neko mijerilo ili mjerni sustav ili vrijednosti koje
pokazuje neka tvarna mijera ili neka referencijska tvar i odgovarajucih vrijednosti
ostvarenih etalonima [1]. To se dokazuje dokumentom — Potvrda o umjeravanju.
Postavlja se pitanje koja je svrha umjeravanja a time i provodenja mjerne sljedivosti.
Osnovni razlog je da bi se osigurala ujednacenost mjerenja u tvrtki proizvodaca
proizvoda i kupca koji taj proizvod ugraduje, odnosno mora postojati jamstvo da
proizvodac i kupac mjere “istom mjerom”.

Na slici 3.10 je prikazana hijerarhija umjeravanja u jednoj zemlji gdje je uocljivo
kako vlastiti sustav za umjeravanje moze uzajamno djelovati s postojecom
metrologijskom infrastrukturom.

metr.
institut
Driavmi |
etaloni |
Ovlastem S _
myeriteljski laboratory Prijenosni Mjeriteljsko srediste
Referencijski i alomi 1 . .
Refer e_:;_ 5_"” etatoni Referencifsid etaloni rvrrie
etaloni
- Prijenosni Mjeriteljski laboratorij u kuéi (tvormicks)
etaloni T, . 4
Radni etaloni ili tvarnicli efaloni
etaloni Ispita oprema rvrtke
/ Proizvodi tvrtke
Drzavna i
metrologyska  ==—jm— Podmiéje djelovamya tvrtke
infrastruktura

Slika 3.10: Hijerarhija umjeravanja [31]
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3.6 Najvec¢a mjerna sposobnost

Najveéa mjerna sposobnost jedan je od parametara koji se upotrebljavaju za
odredivanje opsega djelovanja kojeg ovlastenog laboratorija. U dokumentu Europske
suradnje na ovlaséivanju EA-04/02: “Expression of the Uncertainty of Measurement in
Calibration” najveCa mjerna sposobnost (uvijek se odnosi na kakvu posebnu veli€inu
odnosno mijerenu veli€inu) definira se kao najmanja mjerna nesigurnost koju kakav
laboratorij moze posti¢Ci u okviru svog ovlastenja kad provodi viSe ili manje
svakodnevna umjeravanja gotovo idealnih mjernih etalona Cija je svrha definirati,
ostvarivati, Cuvati ili obnavljati jedinicu te veliCine ili jednu ili viSe njezinih vrijednosti ili
kad provodi viSe ili manje svakodnevha umjeravanja gotovo idealnih mijerila
oblikovanih za mjerenje te veli€ine [23].

Ocjena najvece mjerne sposobnosti laboratorija ovlastenih za umjeravanje treba se
temeljiti na metodi opisanoj u dokumentu EA-4/02, ali se obi€no mora potkrijepiti ili
potvrditi pokusom. Kako je najveCa mjerna sposobnost jedan od najbitnijih podataka,
njeno znacenje je viSestruko. Neka od vaznijih znacenja su:

— koristi moguc¢im korisnicima usluga ovlastenih laboratorija da procijene
prikladnost laboratorija da za njih provodi posebne poslove na umjeravanju
u laboratoriju ili na terenu (ovisno o potrebnoj, za njih zadovoljavajucoj
nesigurnosti),

— omogucava usporedivanje sposobnosti razliCitih mjeriteljskih laboratorija,
posebno laboratorija koje su ovlastila razli€ita tijela za ovlascivanje (u ovom
slu€aju moraju biti uskladeni iskazi najvece mjerne sposobnosti).

NajveCa mjerna sposobnost mora se iskazivati na istoj razini koja se zahtijeva za
potvrde o umjeravaniju, tj. u obliku poveéane nesigurnosti obi¢no s faktorom pokrivanja
k = 2. (Samo u onim iznimnim slu¢ajevima gdje se ne moze pretpostaviti da se mjerni
rezultati pokoravaju normalnoj razdiobi ili se ocjena temelji na ograni¢enim podacima,
najveca se mjerna sposobnost treba iskazivati s vjerojatnoS¢u pokrivanja od priblizno
95%).

Najvec¢a mjerna sposobnost obi¢no se iskazuje u programu ovlascivanja ili drugoj
dokumentaciji koja prati odluku o ovlascivanju ili potvrdu o ovlascivanju, koja se u
mnogim slu¢ajevima izdaje kao dokaz o ovla¢ivanju, a mora se nalaziti u adresarima
ovlastenih laboratorija koje redovito izdaju tijela za ovlasCivanje. Najvea mijerna
sposobnost obiCno se treba iskazivati broj¢ano. Gdje je najveCa mjerna sposobnost
funkcija veli€ine na koju se odnosi (ili kakva drugoga parametra), ona se treba davati u
analititkom obliku, ali u tom sluaju moZe biti prikladno prikazati je i kakvim
dijagramom. Uvijek treba nedvosmisleno objasniti daje li se najve¢a mjerna
sposobnost u apsolutnim ili relativnom iznosima [32].
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4. NESIGURNOSTI MJERENJA TVRDOCE

4.1 Opcenito

Vrijednost tvrdoCe je rezultat mjerenja provedenog na ispithom uzorku pod
standardnim uvjetima i zasnovana je na dogovorenim konvencijama. Odredivanje
tvrdoée se u osnovi obavlja u dva koraka:

1. stvaranje otiska pod propisanim uvjetima i
2. odredivanje karakteristiCnih dimenzija otiska (srednja vrijednost promijera ili
srednja vrijednost dijagonala; dubina utiskivanja).

Mijerenje tvrdoCe je korisno ako su dobiveni rezultati na razliCitim mjestima
kompatibilni u okviru odredenog intervala mjerne nesigurnosti. Nesigurnost mjernog
rezultata dobivenog na uredaju za mjerenje tvrdo¢e odrazava pomanjkanje potpuna
znanja o vrijednosti mjerene veli€ine. Stoga je jako bitno definirati matamati¢ki model
za procjenu i proracun mjerne nesigurnosti pojedinih utjecajnih veliCina na mjerenje
tvrdo¢e. Utjecaj nekih ovih veliina je moguce procijeniti i kvantificirati kroz provodenje
opetovanih mjerenja u uvjetima ponovljivosti, dok kod drugih je potrebno dati
znanstvenu prosudu koja bi se temeljila na svim moguéim raspolozZivim podacima.

Opcenito pogreske koje utje€u na mjerenje vrijednosti tvrdoce, a mogu biti
uzrokovane razlicitim utjecajnim faktorima, mogu se klasificirati kako slijedi:

a) sustavne pogreske:
- instrumenata;
- mjeritelja;
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b) slu€ajne pogreske:
- instrumenata;
- mijeritelja.

Sustavne i slu€ajne pogreske mjernih instrumenata se Cesto ne mogu razluciti. Neki
eksperimentalni postupci i rezultati daju samo naslutiti o prirodi i veli€ini tih pogreSaka.

4.2 Parametri koji utjeCu na nesigurnost mjerenja tvrdoce

Mijerenje tvrdoce utiskivanjem se Cesto moze smatrati nerazarajuéom metodom,
jer se i nakon toga ispitani dio moze koristiti. No, destrukcija u stvarnoj tocki ispitivanja
onemogucéuje provjeru nesigurnosti postupka pomodéu ponovljenog mjerenja u istoj
toCki. Stoga je vazno, da se svako pojedino mjerenje provodi uz visok stupanj tocnosti.

Razni parametri utjeCu na nesigurnost mjerenja tvrdo¢e u ve¢em ili manjem opsegu, a
podijeljeni su u grupe prema mjestu nastanka:

. ispitni uzorak,

. uredaj za mjerenje tvrdoce,
. okolis,

. mijeritelj,

A OWON -

U tablici 4.1 se navodi viSe od dvadeset izvora nesigurnosti, koji svi znacajno mogu
doprinijeti ukupnoj nesigurnosti mjerenja tvrdocCe. Ti izvori nesigurnosti ne utjeCu na
svako mjerenje na svakoj razini u metroloskom nizu prikazanom na slici 2.13.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 47



4. NESIGURNOSTI MJERENJA TVRDOCE

eyega1dod euslood ‘oluepo “olueAsoxmy

9POIOW I0GZT UBSAISO ]

[ EFINETY AV

1016pN L alloeIqLy

eelz eluelnns 11 eluedmspo suinmerada T,

SIOYO '€

B[BJ2 UL PO 2I0JUIPUL
BZ oulegeuz CATONI[ST

onts wlueaop2lp pod eltoewroya(y

Blu209150

BIOJURPUT I T Jo[wmniod

B1qo Soufeapr po ofuedmspo

Tojuaput (p

eluBAysIn BUIZIQ

a[1s nsoupalira aluageIoyaid

s 2luspoan

1Y

eluearparaydo
Souae[3 ; elueayarsdopaid sluelen

BSO[ID
g[eAloiul Soysuswala po sluedmspo

A4

oluagarzdo ouse[s “aluaoarmdopald

a7ts upetnwou po 2luedmspo

eluearpameydo aeisns (o

eysno elualpalaso jsoualowoyan]

elual[ielaso 11 BATR[qO JToAMO TRLIAUMN

B1on[oza1 eqe[y

doouy ‘s1axa1p [[eung
BZ Owes oulegeuz cArpnI[sT

eluearzexod BygaIn

agsns ru(wr uensod (7q

BZ2I2)STH

1SOUTBOUI[2N]

ellon|ozel Bqe[g

elusnpoid eurqn(]

[[243 203
BZ OWEBS oulepeuz oAIYNIST

sluearzexod exgaIn

BABISNS
Bouralwr jsouqosodg(1q

BIOJUSPUI BYEZIP QISBN

eluednispo supnse[g

eluan palijsn o1qny

BI12[wopIisy Ay (B

(1alwop.aay)

aop.aay Auaialm ez fepain 7

BursIAod BpOIST)

‘BuaAlsfoas
afiu epojawr BuyldsT BUBIQEZT
of oxe ‘oulegeuz oarpnlsT

2p0p1A] e2lpodser euadowoyan]

TINNISOI{TUT 1L BUIZ BUTRTS A

aurgaod 150 ABdBIT]

eaop2l1p ypupourod jsoinay

exIozn Sowrdst eurl[qap elepy

yeaozn updsy *1

Jdejpueaed

vuawodep]

[SOWINBISAU LIOAZ]

riopje) 1ulesalyn

[91] @20pia} elualslw psoulnbisau 110AZ| ;| 't BDI1q.e L

48

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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4.2.1 Ispitni uzorak

Tablica 4.1 pokazuje da ispitni uzorak materijala uvodi u igru znacajan broj
nesigurnosti. Na primjer, debljina ispitnog uzorka moze utjecati na mjerenu tvrdocu
ukoliko se odabere kriva metoda. Sto je dublji otisak, to debljina ispithog uzorka mora
biti ve€a i za svaku metodu je definirana minimalna debljina uzorka. Pretanki uzorak ce
pokazati vecu tvrdoéu zbog efekta nakovnja. Uz to, ukoliko je uzorak pretanak kako bi
podrzao ispitnu silu tijekom mjerenja, mozZe se ostetiti i sam indentor, a to utjeCe na
pouzdanost svih daljnjih mjerenja koja se provode s tim indentorom.

Kvaliteta povrsine ispitnog uzorka takoder moze znalajno utjecati na rezultate
mjerenja tvrdoCe. Grublja povrSina zahtijeva vecu silu i/ili veci indentor, kako bi
proizveo vedi otisak. Brinell-ova metoda je najprikladnija, jer na nju manje utjeCe gruba
povrSina, nego na Rockwell-ovu ili Vickers-ovu metodu. lako Brinell-ova mjerenja bolje
podnose varirajucu zavrsnu obradu, ipak i za ovu metodu postoje granice za
dozvoljenu hrapavost povrSine. Opcenito, jednoobraznost zavrSne obrade povrsine je
vazna za ponovljivost i obnovljivost rezultata mjerenja.

Cistoéa povrsine je takoder jedan od kriti¢nih faktora mjerenja tvrdoée. Ukoliko se
na povrsini nalaze masti, oksidi ili prasina, to mozZe uzrokovati znaCajna odstupanja
rezultata; StoviSe, ispitni materijal ili referentna plo€ica se mogu ireverzibilno ostetiti.

4.2.2 Uredaj za mjerenje tvrdoce

Konstrukcija, sastavljanje i uvjeti uredaja za mjerenje tvrdoCe (ovdje se
podrazumijevaju i etalonski i ispitni tvrdomjeri) su vrlo znacajni za pouzdanost
dobivenih rezultata. Jako trenje pri dovodenju odgovaraju¢eg optereCenja moze
uzrokovati naprezanja i nemogucénosti ispravnog ponavljanja mjerenja. Cak i uredaji
koji pravilno rade mogu dati loSe rezultate zbog jakog trenja u sustavu za primjenu sile.
Sliéni doprinos nesigurnosti, zbog malog trenja, se mozZe ocekivati kod sustava za
mjerenje dubine otiska.

Jaka iskrivljenost okvira uredaja i sustav koji podrzava ispitivani uzorak mogu takoder
uzrokovati probleme. Odstupanja od 1 do 3 jedinice tvrdoe nisu rijetkost zbog
nepravilnog pridrzavanja ispitnog uzorka i jakih izobli¢enja okvira tvrdomjera.

Sustav za optereCivanje mora stalno davati toCne sile. Vrlo kvalitetha mjerna
oprema mora biti u stanju primjenjivati sile u granicama od + 1 % F na razini korisnika
ili ¢ak od £0,1 % F nazivne sile kod etalonskih tvrdomjera. Pri procesu djelovanja
optereCenja zahtijeva se da brzina i vrijeme zastoja, u kojem se optereCenje
primjenjuje, budu definirani. Varijacije cikliCkih parametara ispitivanja, koje se mogu
javiti kod nekih ru¢no kontroliranih tvrdomjera, mogu dovesti do varijacija u rezultatu
(npr. kod Rockwell metode do +1 HRC pri 60 HRC). MekSi materijali i materijali koji se
podlozni mehanizmu hladnog deformacijskog o€vrsnu¢a, mogu dati znacajno vece
nesigurnosti. U tim slu€ajevima treba specifi€no procjenjivati nesigurnost vremena
zastoja primjenjene sile i brzinu utiskivanja indentora.

Karakteristike indentora takoder utjeCu na nesigurnost mjerenja tvrdoce. Relativho
se jednostavno proizvodi kuglica zZeljenih dimenzija za Brinell-ovu metodu. No, drza¢
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kuglice je glavni izvor nesigurnosti. Dijamantni indentori se mnogo teze proizvode u
Zeljenom obliku. Potencijalni izvori nesigurnosti su znacajni, no u tom kontekstu nije
potrebno detaljno kategorizirati u€inak svakoga. Ovdje se moze primijetiti da na
temelju posljednjih istrazivanja viSe autora prikazanih u dokumentu [33], najbolji
dijamantni Rockwell indentori, koji se danas proizvode, daju varijacije do £ 0,5 HRC,
ako se usporeduju na istom tvrdomjeru. Indentori slabije kvalitete ¢e dati znacajno
vece odstupanje.

Nepouzdanost izmjerene Vickers-ove i Brinell-ove tvrdo¢e u najveéem dijelu je
uzrokovana mjerenjem veliCine otiska. Stvarna nesigurnost je Cesto veca od one koja
bi se mogla oCekivati prema specifikacijama navedenim u normama. U nastavku su
razmatrana neka istrazivanja provodena u nacionalnim institutima i data neka osnovna
zapazanja u pogledu utjecaja sustava za ocitanje na izmjerenu vrijednost tvrdoce.

U dokumentu OIML RI br. 10 su propisani zahtjevi na opticki sustav: "Mikroskop
koji se namjerava koristiti za mjerenje otiska mora biti podeSen tako da je cijelo vidno
polje jednoli€no osvijetlijeno, kao i da je postignut maksimalni kontrast izmedu otiska i
povrsine ispitnog uzorka"[ 33].

Ratiu i Prexl [34] su ispitali mjerni mikroskop s 10 razli€itih kombinacija le¢a u
objektivu i okularu i osvjetljenja vidnog polja. Otisci veli€ine dijagonale u opsegu 150-
600 um su izmjereni s rezolucijom od 0,06 do 0,65 pm (ukupno povecanje od 42x do
600x). Pri primjeni vecih rezolucija izmjerene dijagonale su sustavno bile 3-4 ym duze.
Standardna devijacija mjerenja dijagonale se smanjila s 1,5-4 ym na 0,3-0,6 ym kada
su rezolucija i ukupno povecéanje primjenjeni s boljim moguc¢nostima u navedenom
opsegu rada. Nize vrijednosti u svakom predhodno navedenom rasponu se odnose na
Vickers-ove dijagonale paralelne sa smjerom strojne obrade ispitnog uzorka ili one pod
kutom od 45° na taj smjer, dok se viSe vrijednosti odnose na dijagonale okomite na
smjer strojne obrade. U ovom posljednjem slu€aju kutovi otiska nisu bili jasno
definirani.

Meyer i Rossow [35] su izvrSili daljnja ispitivanja utjecaja rezolucije na tri
komercijalna mjerna mikroskopa. Nije utvrden nikakav mijerljiv utjecaj. U nekim od
serija mjerenja je opazen efekt sliCan onome opisanom u istrazivanjima Ratiu i Prexl,
ali su bili prisutni i pozitivni i negativni pomaci. Zaklju€ak je da nema mijerljivog utjecaja
visine povecCanja i moéi razlu€ivanja na izmjerene vrijednosti u sluaju ta tri
komercijalna mikroskopa.

Utjecaj moci razlu€ivnja su takoder ispitivali Barbato i Desogus [36]. Izmjerene
vrijednosti duljina dijagonala Vickersovih otisaka kao funkcija rezolucije su prikazane
na slici 4.1. Uzrok ove pojave nije jasno objasnjen. Opticke distorzije u objektivu mogu
dovesti do razliCitih faktora povecanja u raznim dijelovima vidnog polja. U slucaju
dobrih instrumenata ovaj efekt je manji od 1%. . Drugi izvor pogreSaka je mikrometar
koji pokazuje pomak polozaja kon€anice. Ova pogreSka moze biti reda veli€ine + 2/Ngp,
pm gdje je Nop povecanje objektiva. TrecCi izvor pogreSaka se javlja pri namjestanju
povecanja mjerne koncanice postavljene u ravninu slike. U slu€aju dobrih mikroskopa
ova pogreSka ne prelazi £2/Nop, um. PaZljivim podeSavanjem instrumenta ova se
vrijednost mozZe smanijiti na £ 0,5/Nop pm.
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Razlike uslijed sistematskih pogreSaka do kojih su dosli Barbato i Petik [37] pri
mjerenju istih otisaka ("identicni ispitni uzorak") u dva razliCita laboratorija su prikazane
na slici 4.1. Te vrijednosti u sebi sadrze i pogreSke instrumenata i pogreSke mjeritelja.

A
[pmj
-g 2.00
.GCT I
-g 150+ \\"“ -
E l \\4\ T
(O]
% 1.00 \\\_
© . S
14 \1{\
300 400 500 J (jLm)
e

Veli€ina otiska
Slika 4.1: Razlika u mjerenju veli€ine otiska izmedu dva laboratorija [37]
Leigh analizira utjecaj numeri¢ke aperture na pogresku ocitanja (slika 4.2). Nadalje,

Leigh zakljuuje da pogreSka mjerenja otiska osim o numerickoj aperturi lece objektiva
ovisi o osvjetljenju i odnosu objektiva i aperture (opisano u literaturi [38]).

o W B

Pogreska ocitanja Al, um

—

0.4 0.8 1.2 1.6
NumeriCka apertura, N

Slika 4.2: Pogreske ocitanja s obzirom na razliCite numeri¢ke aperture [38]

Jedan od uvjeta naveden u definiciji, "identi¢ni ispitni uzorak", ne moze se u potpunosti
ispuniti jer ispitivanje tvrdoée ostecuje mali dio povrSine uzorka i mjerenje se ne moze
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ponoviti na istom mjestu. Cak i povr§ina najboljih uzoraka ili etalonskih uzoraka nije u
potpunosti jednake tvrdoce, kao Sto je detaljno raspravljeno u publikaciji OIML-a
"Hardness Standard Equipment" [38]. Shodno tome, rasipanje rezultata ponovljenih
mjerenja nacinjenih na etalonskim tvrdomjerima je djelomi€no uzrokovano samim
uredajima, a dijelom nejednolikom raspodjelom tvrdoCe po ispitnoj povrsini uzorka.
Ova dva parametra se trebaju razdijeliti pogodnim postupkom. Pomno planiranje
eksperimenata i statisticke metode analize rezultata omoguéavaju uklanjanje
posljedica proizaSlih iz nesigurnosti uzrokovanih tvrdomjerom od nesigurnosti
uzrokovanih uzorkom.

Prema definiciji, obnovljivost se razlikuje od ponovljivosti u uvjetima mjerenja. Kada se
govori O obnovljivosti mjerenje tvrdoCe, utjecaj duljeg protoka vremena je
prevladavajuéi a i mjeritelj se moze promijeniti. Medutim, oprema i laboratorij su isti.

U OIML-a "Hardness Standard Equipment" [38] detaljno je razmotreno pitanje
stabilnosti tvrdo¢e kroz vremenski tijek te opisani eksperimenti koji su obavljeni u cilju
ustanovljavanja rasipanja tijekom vremena. Zaklju¢ak je da nije moguce
eksperimentalno izolirati vremenska rasipanja ispitnog uzorka i tvrdomjera. Prema
misljenju vedine istrazivaCa, koje se zasniva na iskustvu, ispitni uzorak je krivac za
vecinu rasipanja veli€ina tijekom protoka vremena. Petik [39] procjenjuje da se moze
uzeti da je nesigurnost tvrdomjera, do koje dolazi protokom vremena, jednaka
parametru ponovljivosti uredaja. Marriner [40] drzi da tvrdomjeri zadrzavaju stabilnost
u granicama = 0,5 % HV30 viSe od 10 godina.

4.2.3 Okolis

Temperatura okoliSa moze znacajno utjecati na rezultate mjerenja tvrdoce, narocito
kod manijih duljina dijagonala otiska. Na primjer, kod donje granice duljine dijagonale
od 20 ym za Vickers metodu ili minimalne dubine prodiranja indentora od samo 6 pym
do 7 um za Rockwell skale N i T utjecaj okoliSa mozZe dovesti do velikih rasipanja
rezultata mjerenja. Shodno odgovaraju¢im normama, propisano temperaturno
podrucje za ispitna mjerenja je 10 °C do 35°C a za umjeravanje referentnih plocica je
23 °C £ 5 °C. Za neke skale tvrdoc¢e su ove granice prevelike, no rad izvan tih granica
u svakom slu€aju treba zabrinjavati. Ukoliko se to ne moze izbjeéi, treba provesti
komparativna mjerenja, kako bi se procijenio utjecaj temperature.

Vibracije, elektricne interferencije i nedostatak CistoCe mogu dovesti do znac€ajnih
problema koji se teSko kvantificiraju. Mjerenja mikro tvrdo¢e s ultra malom silom,
zahtijevaju naravno potpunu odsutnost vibracija, dok zahtjevi za vibracijama pri
ispitnim silama iznad 200 mN nisu tako kriticni.
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4.2.4 Mjeritel]

Polozaj mjernih toCaka ispitivanja na povrsini uzorka je vrlo vazan u mnogo
sluCajeva. Mjerenja blizu ruba uzorka ili na to¢kama koje su blizu jedna drugoj mogu
prouzrocCiti velike nesigurnosti. Kod uredaja gdje mijeritelj direktno ocitava veli€inu
otiska prisutna je subjektivnost mjeriteljeva ocCitanja. Ovo su samo neke od pogreSaka
koje mogu nastati uslijed nestru¢nosti mjeritelja, njegova nepoznavanja metode
mjerenja tvrdoCe ili subjektivnosti. Stoga je mijeritelj joS jedan Cimbenik koji moze
utjecati na nesigurnost mjerenja tvrdoCe. Neka danasSnja mijerila tvrdoCe su tako
koncipirana da cijeli postupak mjerenja provode automatski kako bi utjecaj mjeritelja
bio minimalan, no bez obzira na to, mijeritelj je joS uvijek od bithog znacenja za
uspjeSno mjerenje tvrdoce.

U cilju jasnog definiranja odnosa izmedu vizualne procjene osobe koja rukuje
mjernim instrumentima i to¢nosti mjerenja, Yano [41] je proveo opsezno istraZivanje o
medudjelovanju mjeritelja i mjernog uredaja. Problem je postavljen kao prou€avanje
sustava Covjek-stroj. Mjerenje Vickersovih otisaka je tipi¢an primjer gdje se pojavljuju
individualne razlike u vizualnoj procjeni. Da bi se utvrdile te razlike nacCinjen je
eksperiment koji analizira odstupanja u skladu sa slijedeéim parametrima: individualne
razlike, razina obucCenosti mijeritelia, nepouzdanost pri ponovljenim mjerenjima i
medudjelovanju ovih parametara. Eksperiment je pokazao da individualne razlike
izmedu osoba imaju viSe razli€itih uzroka, koji su povezani jedan s drugim. Tako nije
uvijek lako ispravno ocijeniti individualne razlike ili pokazati da one nisu ugradene u
izmjerene vrijednosti. Ne moze se reéi da je osoba s velikom vjeStinom uvijek u
mogucnosti izvesti nepristrano mjerenje. U skladu s njihovim ponasanjem na duzZi rok,
mjeritelji koji rade s mikroskopima se mogu podijeliti u tri tipa:

- stabilne tipove,
- tipove koji se korigiraju i
- nestabilne tipove.

Veli€ina iskustva u mjerenju utje€e na individualne razlike. Ova pojava je medutim u
literaturi takoder analizirana sa stajaliSta karaktera mijeritelja. Opazeno je da
psiholoske reakcije, uklju€ujuci govor i ponasanje osoba koje obavljaju mjerenja sadrzi
neke parametre koji su svojstveni za tu osobu, a ti parametri po svoj prilici imaju
utjecaja na tocnost mjerenja. Promatrani mjeritelji su tako podvrgnuti testiranju
karaktera (Moseleyev test karaktera). Testovi su pokazali da su emocionalno stabilne
osobe i introvertni tipovi pogodniji za izvodenje mjerenja i za tehniCka zanimanja
opcenito. Emocionalno nestabilni, ekstrovertni i agresivni tipovi su €ini se pogodniji za
administrativna i rukovodec¢a zanimanja. U zakljuCku rezultata eksperimenata Yano-a
tvrdi se da toCnost mjerenja, koje ukljuCuje vizualnu procjenu, varira s mnogo
parametara ukljuCujuci iskustvo, praksa, obucenost i karakter Covjeka kao senzora.
FiziCki poticaji mogu takoder na ovaj ili onaj nacin utjecati na mentalni odziv mjeritelja
ali posljedice takvih poticaja redovito ne utjeCu na rezultate mjerenja.

Takoder objavljeni su rezultati nekoliko eksperimenata koji su pokazali odredeni
stupanj individualnih razlika u mjerenju duljine dijagonale Vickersovog otiska. Rezultati
nekih istraZzivanja na ovu temu su ovdje sazeto prikazani.
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Petik i suradnici [42] su objavili rezultate eksperimenta u kojem je pet mjeritelja iz pet
razliCitih nacionalnih laboratorija provelo usporedna mjerenja u istom laboratoriju, na
istim mjernim mikroskopima i unutar kra¢eg vremenskog razdoblja. Sesti mjeritelj je
bio iz jednog od ovih laboratorija no njegovi rezultati nisu uzeti u obzir. Otisci su bili
priblizne duljine dijagonale od 50, 100 i 150 um a pripremljeni su na jednom ispitnom
uzorku. Svaki mjeritelj je proveo po pet mjerenja istoga dana na tri razliCita mjerna
mikroskopa s razli€itim povecanjima. Mjerenja su ponaviljana slijede¢a dva dana.
Sistematske pogreske - razlike u ocitanjima su prikazane na slici 4.3.
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Slika 4.3: Razlike ocitanja uslijed subjektivnosti mjeritelja [42]
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granicama = 0,4 % (tj. najveca razlika od 0,8 % u izmjerama dva mijeritelja). Ovdje
treba napomenuti da su neki mjeritelji, sudionici u eksperimentu, radili kao gosti u tom
laboratoriju na opremi na koju nisu navikli pa je u nekim slu¢ajevima dolazilo i do veéih
odstupanja.

JoS jedan eksperiment mjerenja dijagonala u okomitom i vodoravnhom smjeru
obzirom na vidno polje, koji je opisan u radu [43], je pokazao da neki mjeritelji na
stanoviti nacin preferiraju odredeni smjer. Ljudske oc€i razli€ito funkcioniraju u ovisnosti
o tome da li promatraju vodoravni ili okomiti objekt.

Wood i Marriner [44] su organizirali projekt koji je trajao preko dvije i pol godine u
cilju ustanovljavanja dugoro¢nog kretanja individualnih varijacija u subjektivnosti
obavljanja mjerenja. Dvije grupe od 10 otisaka (priblizno izmedu 100 i 250 pm) su
Cetiri mjeritelja mijerili naizmjence. Tijekom testiranja su tri mjeritelja odrzavali svoju
razinu oc€itanja u granicama + 0,2 um te CiS¢enje i ponovno podeSavanje mikroskopa
tijekom eksperimenta nije imalo utjecaja na tu razinu. Cetvrti mjeritelj je prvotno bio
posve bez iskustva u radu s mikroskopom i postupno je izgradivao kriterij oCitanja dok
se nije priblizio prosje¢noj razini, iako ni pri kraju projekta nije bio tako konzistentan
kao iskusniji kolege.

Odstupanje mijerenja razliCitih mijeritelja istrazivali su Hida i Yamamoto [45] a
rezultati su prikazani na slici 4.4.
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Slika 4.4: Distribucija mjerenja otisaka Vickersove tvrdoce razliCitih mjeritelja [45]
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Istrazivanje je provedeno s tri iskusna mijeritelja koji su mjerili isti otisak Vickersove
tvrdocCe, a kasnije je proSireno i na tri nova mjeritelja koji nemaju iskustva. Individualni
mijeritelji pokazali su razlike do +2 pm i razliku veéu od 3 pm izmedu srednjih
vrijednosti 50 mjerenja koje su izvrSili razliCiti mjeritelji. PogreSka za mijeritelje s
iskustvom procijenjena je na otprilike 0,6 um.

Rezultati ovakvih eksperimenata omogucéuju odredivanje sustavnih pogreSaka
osoba koje imaju stanovite prakse u mjerenju duljine otisaka ili odredivanje njihovih
dnevnih odstupanja. Takoder ovi eksperimenti pokazuju da je najslabija toCka
postupka mjerenja tvrdoCe po Vickersu upravo odredivanje duljine dijagonale otiska.
lako je viSestrukost mjerenja, kao Sto Ce se vidjeti u slijedeéem poglavlju, Cesto bolja
od optiCke rezolucije mikroskopa, postavljanje kon€anice u kutove otiska je podlozno
relativno velikoj subjektivnosti mjeritelja. ToCnost sasvim sigurno nije ograni¢ena samo
svojstvima optickog sustava. Dio nesigurnosti dolazi i od samog mijeritelja. Vrhovi
otiska nisu jasno definirani i mijeritelj Cini ekstrapolaciju stranica utisnutog lika na
psiholoskoj osnovi u to€ci koja samo njemu predstavlja vrh. Ovaj subjektivni proces
dovodi do nemogucénosti da se dobiju dvije jednake izmjere za dva mijetitelja.

U novije vrieme provode se procjene i proracuni mjernih nesigurnosti pojedinih
utjecaja koji su predhodno opisani. Tako je u radovima [46], [47], [48], [49] i [50]
izvrSena kvantifikacija pojedinih utjecaja Ciji su rezultati koristeni u ovom radu.

4.3 Postupak izraGuna mjerne nesigurnosti mjerenja tvrdoce
4.3.1 Opcenito

Postupak procjene mjerne nesigurnosti mjerenja tvrdoce je slozeniji nego kod
fizikalnih veliina koje imaju svoje osnovne jedinice u Sl — sustavu ili nekih koje su
izvedene iz osnovnih. Problem prijenosa vrijednosti tvrdoCe etalonskim ploCicama od
primarnog do referentnog pa do ispithog tvrdomjera svaki put generira novu
nesigurnost uzrokovanu nehomogenosScu materijala etalonske ploCice. Ako se ovdje
joS uklju€i i direktnu metodu umjeravanja te medunarodne usporedbe za primarne
etalone, procjena i proracun mjernih nesigurnosti zahtijeva suradnju mijeritelja -
eksperata za razlicite fizikalne veli€ine.

Stoga ovdje treba razdvoijiti pojedine segmente nesigurnosti:
- samo mjerenja tvrdoce,

umjeravanje primarnih i referetnih etalonskih plocica,
umjeravanje etalonskog tvrdomjera,
provjere kod direktnog umjeravanja:

- sile,

- opti¢kog uredaja,

- vremenskog ciklusa,

- kuteva na indentoru (pojedina odstupanja).

Postupak za procjenu i proratun mjerne nesigurnosti je zasnovan na temelju
dokumenta EA/4-02 [23] i u sebi sadrzi slijedece korake:
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a) lzrazavanje odnosa izmedu mjerene tvrdoCe H (izlazna veli€ina) i ulaznih iznosa
Xi (funkcija modela), matematickim izrazom :

H :f(X1,X2,...,XN) (41)

Treba primijetiti da u slu€aju tvrdo¢e na danasnjoj razini razvoja nije poznata
matematiCka veza, koja povezuje ulazne veliCine X; s izlaznom veliCinom H. Veza je
dana putem definiranja skale, a to su empiri¢ki postupci. Funkcija modela stoga ne
daje viSe nego sam popis Cimbenika koji utjeCu na mjerne rezultate. U praksi je to
dovoljno, kako bi se uspostavio postupak zasnovan na EA/4-02 uz uvjet da se
posveti posebna paznja procjeni standardnih nesigurnosti ulaznih veli€ina i
koeficijenata osjetljivosti, kao $to je to prikazano u nastavku.

b) Utvrdivanije i primijenjivanje svih znacajnih korekcija;
c) Popisivanje izvora nesigurnosti u obliku analize nesigurnosti prema tablici 4.2.
Tablica 4.2: Prikaz sredenog rasporeda veli€ina procjena, standardnih nesigurnosti,

koeficijenata osjetljivosti i doprinosa nesigurnosti koji se primjenjuje u analizi
nesigurnosti kod mjerenja tvrdoc¢e [23]

VeliCina Procjena | Standardna | Koeficijent Doprinos
nesigurnost | osjetljivosti standardnoj
nesigurnosti uj(H)
Xi Xj U(Xi) Ci
X1 X1 U(X1) C1 U1(H)
Xn Xn u(Xn) Cn Un(H)
Tvrdoca H u(H)

Vrijednosti iz tablice 4.2 su definirane kako slijedi:

Xi - veliCine koje utjeCu na rezultat mjerenja tvrdoée. Nesigurnost se moze
odrediti na dva odvojena nacina: prvi nacin ukljuCuje fizikalne veliCine koje
se koriste u definiranju skale (sila, duljina, vrijeme, brzina itd.) i odnose se
na direktno umjeravanje. Drugi nacCin koji ukljuCuje sve Cimbenike utjecaja je
prisutan u praksi i odnosi se na indirektnu metodu umjeravanja. Treba
primijetiti da bi se moglo pretpostaviti, kako ovaj drugi nacin sadrzi sve
doprinose nesigurnosti, pa bi on sam mogao dati trazenu veliinu
nesigurnosti, no to nije uvijek tocno. Na primjer, moguce je provesti vrlo
pazljivo indirektno umjeravanje, koje daje manju nesigurnost, nego $to je
nesigurnost uzrokovana prihvacenim tolerancijama za direktno umjeravanje.
Zbog toga treba primijeniti oba nacina, a kao rezultat se uzima veca
vrijednost nesigurnosti, koja se dobiva iz ta dva nacina.

Xi - procijenjene vrijednosti veliina X;.

u(xj) - standardne nesigurnosti procijenjenih vrijednosti x;. Za odredivanje u(x;)
se moze odabrati nekoliko nacina. Za dio koji je povezan s nesigurnoScu
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definicije skale tvrdoce, treba uzeti polja tolerancija prema definiciji u normi
EN ISO 6507-3, kao polja varijabilnosti, te procijeniti doprinos nesigurnosti
tipa B. Tip B nesigurnosti se primjenjuje u svim sluCajevima kada je na
raspolaganju samo izjava o suglasnosti. Za dio povezan s direktnom
metodom umjeravanja mogucée je odrediti u(xj)) pomocu nesigurnosti
deklariranih u certifikatima umjeravanja mjernih instrumenata, koji su
upotrijebljeni za direktna umjeravanja. Za dio povezan s indirektnom
metodom umjeravanja, a to je provedena usporedba uz KkoriStenje
etalonskih plo€ica tvrdoce, treba procijeniti relevantnu nesigurnosti tipa A.

ci- je koeficijent osjetljivosti povezan s ulaznom procjenom x;. Koeficijent
osjetljivost c¢; pokazuje iznos do kojega se utjeCe na tvrdo¢u H variranjem
ulaznih procjena x;. Kao $to je prije reCeno, na danasnjoj razini razvoja
znanosti, nepoznata je matematiCka veza izmedu x; i H, pa koeficijente
osjetljivosti treba eksperimentalno procjenjivati pomoéu promjene tvrdo¢e H
zbog promjene ulazne procjene x; kako slijedi:

C. z—|X1 =Xy X, =X (4.2)

Eksperimentalno vrednovanje koeficijenata osjetljivosti Cesto uzima mnogo
vremena, pa je obi¢no prikladno koristiti eksperimentalne rezultate
navedene u literaturi [4,5 iz EA 10/16], te ih usvojiti za primjere, no, uvijek
treba biti oprezan, kada relevantni Cimbenici ovise o karakteristikama
ispitivanog materijala (vrijeme zastoja i brzina utiskivanja). U takvim
slu¢ajevima su nuzni odredeni eksperimenti na specificnom materijalu.

ui(H)- je doprinos standardnoj nesigurnosti, povezanoj uz tvrdoéu H, a rezultat
je standardne nesigurnosti u(x;), povezane s ulaznom procjenom Xx;:

u;(H) =c¢; xu(x) (4.3)

d) Za nekorelirane ulazne veliCine, kvadrat standardne nesigurnosti u(H) povezan je
s mjerenom tvrdo¢om H prema izrazu:

u*(H) = Y u? (H) (44)

e) IzraCunavanje za svaku ulaznu veliinu X; doprinos, u;j(H) nesigurnosti pridruzene
tvrdoCi H, a koja je rezultat procjene ulaza xi, shodno jednadzbama (4.2) i (4.3),
te zbrojene njihove kvadrate, kao $to je to pokazano u jednadzbi (4.4), kako bi se
dobio kvadrat standardne nesigurnosti u(H) tvrdo¢e H.

f) lzraCunavanje proSirene mjerne nesigurnosti U mnozeci standardnu nesigurnost
u(H) vezanu uz tvrdoc¢u H pomocu faktora pokrivenosti k=2:

U =kxu(H) (4.5)
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Ukoliko je efektivni stupanj slobode ves U iznimnim sluajevima manji od 15, tada
izraCunati faktor pokrivenosti k prema EA/4-02, Aneks E [23].

g) Prikazivanje rezultata mjerenja na slijedeci nacin: u certifikatima za umjeravanje
navesti ukupan rezultat mjerenja, koji sadrzi procjene tvrdoée H mjerenog objekta
i pridruzenu prosirenu nesigurnost U i to u obliku (H = U). Uz to treba navesti
koliki je faktor pokrivanja i nivo pouzdanosti.

4.3.2 Proradun mjerne nesigurnosti etalonskog tvrdomjera

Procjena i proracun mjerne nesigurnosti su osnova koja je definirana normama te
dogovorima izmedu nacionalnih laboratorija. ProraCun mjerne nesigurnosti etalonskog
tvrdomjera sastoji se od slijedeéih segmenata:

- procjena i proracun mjerne nesigurnosti umjeravanja direkthom metodom i
- procjena i proratun mjerne nesigurnosti umjeravanja indirektnom
metodom.

4.3.21 Procjena i proracun mjerne nesigurnosti umjeravanja direktnom
metodom

Nesigurnost umjeravanja direktnom metodom satoji od procjene i proracuna:

1. nesigurnosti umjeravanja sila opterecivanja i
2. nesigurnosti umjeravanja sustava za ocitanje.

1. Nesigurnost umjeravanja sila opterecivanja

Pravilan postupak umjeravanja je primjena poznatih ulaznih veliina koji idu od
minimalnih do maksimalnih vrijednosti za koje se treba koristiti mjerni sustav za
mjerenje sile. Time se definira operacijski raspon sustava. Prilikom umjeravanja
uredaja za mjerenje sile primjenjuje se sekvencijalna varijacija vrijednosti ulazne
veli¢ine kroz Zeljeni raspon odnosno mjerno podrucje. To se postize povecavanjem (ili
snizavanjem) vrijednosti ulazne veliCine u odredenim koracima. Tako da je bitno
odrediti raspon mjernog podrucja i korak prirasta (pada) ulazne veli€ine.

Sastavljena mjerna nesigurnost umjeravanja sila opterecivanja raCuna se prema
slijede¢em izrazu:

Ug = uéRs +ul§HTM (4.6)

gdje je:
Urrs - relativna mjerna nesigurnost prijenosnog etalona sile;
Urntm - relativna standardna mjerna nesigurnost izmjerenih sila opterecCivanja
na tvrdomjeru.
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Relativna mjerna nesigurnost prijenosnog etalona sile dobiva se njegovim
umjeravanjem u referetnom ili primarnom etalonu sile i navedena je u njegovoj potvrdi
o umjeravanju. Ovdje je potrebno jo$ uvrstiti i dodatnu mjernu nesigurnost prijenosnog
etalona sile koja je uzrokovana dodatnim utjecajnim veliCinama:

- temperatura,

- stabilnost umjerne opreme kroz duzi vremenski period,

- vrsta interpolacijske krivulje umjeravanja prijenosnog etalona sile.

Procjena te izracun nesigurnosti uslijed ovih utjecaja ovisi o tipu prijenosnog etalona
sile.

Mjerna nesigurnost izmjerenih sila opterecivanja na tvrdomjeru proracunava se na
temelju izmjerenih vrijednosti sila. Provode se minimalno tri niza s po tri mjerenja sila.
Svaki niz mjerenja mora biti na razli€itoj poziciji indentora od ispitnog stola etalonskog
tvrdomjera. 1z dobivenih mjerenja izraCunava se srednja vrijednost sila opterecivanja
za svaki niz, a relativno odstupanje za taj niz raCuna se prema izrazu:

_ 'E B FRS
FRS

AF (4.7)

Relativha standardna mjerna nesigurnost izmjerenih sila opterecivanja dobije se na
temelju slijedecée jednadzbe:

S 1
I :%Xﬁ ,(n=3) (4.8)

gdje je s - standardno odstupanje vrijednosti sila u sva tri niza mjerenja sila i rauna
se prema izrazu 3.7.

Prosirena mjerna nesigurnost umjeravanja sila opterecivanja racuna se prema izrazu:
U =KxUgpy (4.9)
gdje je faktor pokrivanja k=2.

Maksimalno odstupanje sila opteredivanja etalonskog tvrdomjera izraZzava se na
slijedeci nacin:

AF oy =|AF |+ U (4.10)

2. Nesigurnost umjeravanja sustava za oc€itanje

Umijeravanje se provodi kroz tri niza mjerenje, a svaki mjerni niz sadrzi pet mjernih
toCaka podjednako raspodijeljenih u cijelom mjernom podrucju sustava za oc€itanje.

Sastavljena relativna mjerna nesigurnost mjernog sustava za ocitanje izraCunava se
prema izrazu:

2 2 2
u :\/ULRS+ums+uLHTM (4.11)
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gdje je:
uLrs — relativna mjerna nesigurnost objektmikrometra;
Ums — relativna mjerna nesigurnost uslijed rezolucije mjernog sustava,;
uHTm — relativna standardna mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera.

Mjerna nesigurnost objektmikrometra dobivena je umjeravanjem istog u referentnom ili
primarnom etalonu duljine te je iskazana u potvrdi o umjeravanju. Ovdje je potrebno
jo$ uvrstiti i dodatnu mjernu nesigurnost koja je uzrokovana dodatnim utjecajnim
veli€inama:

- temperatura,

- stabilnost kroz duzi vremenski period.

Relativha mjerna nesigurnost uslijed rezolucije mjernog sustava (ums) izraCunava se
iz rezolucija uredaja za o€itanje (J,,,) primjenom apriorne pravokutne razdiobe.

Relativna standardna mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera raduna se prema
jednadzbi:

sy 1

u =—=x——,(n=3 .
LHTM i x\/ﬁ ( ) (4.12)
gdje je s - standardno odstupanje vrijednosti duljine za mjerenja na jednoj mjernoj
tocki.

Relativno odstupanje pokazivanja mjernog sustava za o itanje se raCuna prema
izrazu:

L-L
o = (4.13)

RS

AL

ProsSirena mjerna nesigurnost sustava za o€itanje racuna se prema izrazu:

U, =kxu, (4.14)
gdje je faktor pokrivanja k=2.
Maksimalno odstupanje sustava za ocitanje izrazava se kao:

AL = |ALg|+U (4.15)

4.3.2.2 Procjena i proraéun mjerne nesigurnosti umjeravanja indirekthom
metodom

Izraun sastavljene relativne mjerne nesigurnosti umjeravanja indirektnom
metodom provodi se prema slijede¢em izrazu:

2 2 2 2
uCM = \/UCRM-P + uXCRM—l + uCRM—D + ums (416)
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gdje su:
Ucrm-p — Mjerna nesigurnost primarnih etalonskih plocCica (uz k=1),
Uxcrm-1  — standardna nesigurnost ponovljivosti etalonskog tvrdomjera,
UxcrM-D — hesigurnost proizasla iz promjene vrijednosti tvrdoCe primarnih
etalonskih plo€ica kroz duze vremensko razdoblje,
Ums — standardna mjerna nesigurnost proizasla iz rezolucije sustava za

oCitanje etalonskog tvrdomjera.

Mjerna nesigurnost primarnih etalonskih plocCica dobije se provedbom njihova
umjeravanja. U poglavlju 4.3.3 prikazan je matematiCki model procjene i proracuna
mjerne nesigurnosti etalonskih plocica. Promjena vrijednosti tvrdoée etalonske plocCice
je procijenjena na temelju posljednjih umjeravanja ili na temelju iskustvenih podataka.

Standardna mjerna nesigurnost ponovljivosti rezultata mjerenja tvrdoCe raCuna se
prema izrazu:

U Scrm 1
Upma = —— 7 417
CRM-1 \/ﬁ ( )
gdje je:
t — varijabla studentove razdiobe (t=1,14 za n=5);
Sxcrm-1 — Standardna devijacija izmjerenih rezultata;
n — broj mjerenja.
Standardna devijacija izmjerenih rezultata tvrdoce raCuna se prema izrazu:
1 3 — 5
SxcrRM1 = _Z(Hi —-H) (4.18)
n-143

Nesigurnost proiza$la iz promjene vrijednosti tvrdoce primarnih etalonskih plocica
uslijed osjetljivosti dobije se na temelju mjerenja kroz duzi vremenski period na istim.

Standardna mjerna nesigurnost proizasla iz rezolucije sustava za ocitanje etalonskog
tvrdomjera raCuna se prema izrazu:
_2H o

u -
ms d 2\/§
gdje su:

0., - rezolucija uredaja za ocitanje;

H - vrijednost tvrdocCe;
d - srednja vrijednost dijagonale za dobivenu vrijednost tvrdoce.

(4.19)

Ovdje treba napomenuti da dio izraza (4.19) 2H/d predstavlja koeficijent osjetljivosti
mjerne nesigurnosti uslijed rezolucije.

ProSirena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskog tvrdomjera rauna se prema
izrazu:

Uq, = KxUg, (4.20)

gdje je faktor pokrivanja k=2.
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Da bi se moglo izraCunati maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera potrebno je
izraCunati odstupanje etalonskoh tvrdomjera kod umjeravanja etalonskim ploCicama
prema izrazu:

b=H-Hgy, (4.21)
Na kraju maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera prikazuje se prema izrazu:

AH v max =Uew + ‘5‘ (4.22)

4.3.3 Procjena i proracun nesigurnosti umjeravanja etalonskih plocica

Standardna mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskih plocCica raCuna se prema

izrazu:
Ucgrm =4/ U(Z:M + u)fCRM—Z (4-23)
gdje je:

Ucm — sastavljena mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera;
Uxcrm-2 — hesigurnost standardnog odstupanja zbog nehomogenosti raspodjele
mjerenja tvrdoce po plodici

Standardna mjerna nesigurnost ponovljivosti rezultata mjerenja tvrdoce raCuna se
prema izrazu:

_ IXS,crmz

uX =

Sxcrm-2 — Standardna devijacija izmjerenih rezultata.

(4.24)

Prosirena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskih plocica raCuna se prema izrazu:

U crm =K xUcy (4.25)

gdje je faktor pokrivanja k=2, P= 95 %.
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5. EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

5.1 Opcéenito

Tvrdoca, kao fizikalna veli€ina, je primjer veli€ine koja se ne moze kvantificirati bez
referencijske ljestvice za odredenu mjernu metodu tvrdo¢e, odnosno ona nema
jednoznacnu jedinicu koja je neovisna o metodi. Jedan od najvecéih problema
postizanja mjerne sljedivosti kod metoda za mjerenje tvrdoca je ostvarenje etalonskog
uredaja. Poznato je da se etalon definira kao mjera, mijerilo ili mjerni sustav
namijenjen definiranju, ostvarenju ili obnavljanju jedinice odnosno jedne ili viSe
poznatih vrijednosti fizikalne veli€ine radi prenoSenja usporedbom tih vrijednosti na
druga mijerila. Da bi ostvarile mjernu sljedivost na podru€ju mjerenja tvrdoCe, mnoge
zemlje izraduju drZzavne etalone te ih provjeravaju prema modelu medulaboratorijske
usporedbe. S obzirom na sve veCe zahtijeve na razinu toCnosti pri mjerenju tvrdoce
neophodno je postojanje etalonskog tvrdomjera i u Hrvatskoj.

Sukladno ovomu u Hrvatskoj je pokrenut projekt izrade etalonskog tvrdomjera za
tvrdo¢u po metodi Vickers u mjernom podrucju od HV1 do HV50. Ovo mjerno podrucje
je odabrano iz razloga to se najveci broj laboratorijskih ispitnih tvrdomjera u industriji i
znanstvenim institucijama koristi u tom mjernom podru¢ju. No da bi se osigurala
odgovaraju¢a mjerna sposobnost takvog etalonskog tvrdomjera, potrebno je istraziti
utjecajne veli€ine na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera te ih permanentno
svoditi na $to je moguce manju mjeru kroz konstrukcijska i mjeriteljska poboljSanja te
poboljSanja procjene i proraCuna mijernih nesigurnosti njihova mjerenja. U cilju
dobivanja Sto bolje mjerne sposobnosti etalonskog tvrdomjera proveden je Citav niz
eksperimentalnih istraZivanja, koja su bila tako koncipirana da bi se njihovom analizom
mogla potvrditi ili odbaciti hipoteza ovog rada. Takoder tijekom istrazivanja pojavljivali
su se novi momenti u procjeni i proraCunu mjerne nesigurnosti koji su morali biti na
temelju analize ili znanstvene prosudbe obradeni te kroz postupke umjeravanja i
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interkomparacijskih mjerenja potvrdeni. Stoga su u radu razvijeni i primjenjeni neki
novi modeli za procjenu i proracun mjernih nesigurnosti pojedinih utjecajnih veliina,
pogotovo tamo gdje je procijenjeno da dosadasnji nisu dovoljno dobro opisivali
pojedine utjecaje na nesigurnost mjerenja etalonskog tvrdomjera. Isto tako na temelju
rezultata istraZivanja, iskustvenih i literaturnih podataka provedena su poboljSanja
nekih postojeCih modela za procjenu pojedinih utjecaja, ali je i dan osvrt na
mogucnosti novih poboljSanja koja ¢e biti predmet buducéih istrazivanja.

5.2 Plan istrazivanja

S obzirom na hipotezu rada, koja je dana u uvodu, osnovna ideja je bila
razdvajanje sustava za opterecivanje od sustava za ocitanje veli€ine otiska kako bi
svaki sustav zasebno postigao Sto bolju mjernu sposobnost za svoju mjernu veli€inu, a
time bi ukupna nesigurnost mjerenja tvrdoée mogla biti manja. Kako bi mogla biti
ostvarena ova ideja napravljen je slijedeci plan istrazivanja:

1. lIstrazivanja nesigurnosti sustava za opterecivanje:

- analiza mogucih konstrukcijskih rjeSenja sustava za opterecivanje, kako bi
se priblizili grani¢noj vrijednosti nesigurnosti postizanja odredene sile
opterecivanja;

- umjeravanje sustava za opterecivanje (umjeravanije sila);

- provedba ispitivanja utjecaja pojedinih faktora na sustav za opterecivanje te
procjena i proracun njihovin mjernih nesigurnosti. Primjena novog
matemati¢kih modela za procjenu i proraun mjerne nesigurnosti te
njegova usporedba s postoje¢im.

- analiza kako se promjene sile opterecivanja, uklju€ujuéi i nesigurnosti istih,
odrazavaju na vrijednosti mjerenja tvrdoce.

2. lIstrazivanja nesigurnosti sustava za ocCitanje veliCine otiska:

- primjena dva sustava za ocCitanje veliCine otiska s razli€itim principima rada
te analiza njihova utjecaja na mjerenje duljine dijagonale otiska;

- umjeravanje ovih sustava;

- provedba ispitivanja utjecaja pojedinih faktora na sustave za oditanje te
procjena i proracun njegovih mjernih nesigurnosti. Primjena novih
matemati¢kih modela za procjenu i proraCun mjerne nesigurnosti te njihova
usporedba s postojecim.

- analiza kako se nesigurnosti mjerenja dijagonala otiska odrazavaju na
vrijednosti mjerenja tvrdoce.

3. Umjeravanje etalonskog tvrdomjera indirektnom metodom (primarnim
etalonskim ploCicama).

4. Provedba interkomparacijskih mjerenja:
- verifikacija odnosno validacija postignutih rezultata kroz medulaboratorijska
usporedna ispitivanja na medunarodnoj razini.

5. Analiza svih rezultata te donoSenje zakljuCaka o udjelima pojedinih mjernih
nesigurnosti, posebno o udjelima mjernih nesigurnosti procijenjenih na temelju
znanstvene prosudbe.
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Sukladno ovom planu provedena su odredena istrazivanja zasebno na svakom od
sustava etalonskog tvrdomjera za njihove mjerne veli€ine a onda su provedena
istraZivanja kako se ti pojedini utjecaji odrazavaju na rezultate mjerenja tvrdoce.

5.3 Istrazivanja na sustavu optereéivanja
5.3.1 Sustav za opterecivanje

Primjenjeni sustav opterecivanja je izraden u tvrtki INDENTEC, Velika Britanija, a
odgovarajuce optereenje ostvaruje se utezima preko poluznog sustava. Ovakvi
sustavi namijenjeni su za mjerenja sile u najboljim svjetskim institutima te ostvaruju
nesigurnost mjerenja sile <0,01 % Sto u potpunosti zadovoljava zahtijeve na
opterecenje kod etalonskih tvrdomjera sukladno normi EN ISO 6507-3. No kako je po
definiciji sila F = m-g, da bi se postiglo odgovaraju¢e pojedino optere¢enje masom
utega, potrebno je bilo provesti gravimetrijska mjerenja (ubrzanje sile teze) na mjestu
instalacije etalonskog tvrdomjera i na temelju tih vrijednosti provesti izradu utega
odgovarajuce mase.

5.3.2 Gravimetrijska mjerenja

U svrhu odredivanja vrijednosti ubrzanja sile teZze na mjestu instalacije sustava za
opterecivanje (Sveuciliste u Zagrebu, Fakultet strojarstva i brodogradnje, Laboratorij
za ispitivanje mehanickih svojstava) provedena su relativha gravimetrijska mjerenja.
Gravimetrijska, kao i nivelmanska mjerenja provedena su u suradnji s djelatnicima
Geodetskog fakulteta, SveuciliSta u Zagrebu.

Gravimetrijska mreza 0. reda Republike Hrvatske se sastoji od 5 toCaka, a to su:
Zagreb-Puntijarka, Zagreb-Maksimir, Pula, Osijek i Dubrovnik (slika 5.1).

GRAVIMETRIJSKA MREZA 0. REDA
| | | | |

ZG-PUNTIJARKA

461

ZG-MAKSIMIR
osurk |

457

431

[l APSOLUTNE GRAVIMETRIJSKE TOCKE

N A
Slika 5.1: Gravimetrijska mreza 0. reda Republike Hrvatske
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Za provedbu gravimetrijskih mjerenja primjenjen je relativni gravimetar CG-3M
AutoGrav kanadske tvrtke Scintrex, koji je trenutno jedan od najsuvremenijih relativnih
gravimetra (slika 5.2). To je kvarcni, mikroprocesorski kontroliran i visoko
automat|2|ran instrument. Radni domet gravimetra je preko 7000 mGal-a (1 mGal = 10
> ms ), Sto obuhvaéa podrucje cijele Zemlje, bez potrebe za resetiranjem, a
standardna rezolucija gravimetra je 1 pGal-a (1 uGal = 10® ms?) . Mijerenje
gravimetrom Scintrex CG-5 se obavlja automatski te se na taj nacin eliminira pogreska
procjene mjeritelja, a podaci mjerenja se pohranjuju u memoriju gravimetra.

a) b)
Slika 5.2: Relativni gravimetar Scintrex CG-5
a) prikaz cijelog uredaja
b) prikaz ekrana CG-5 gravimetra

Visoka to€nost CG-5 Autograv automatskog gravimetra rezultat je automatizacije
mjernog procesa, visokokvalitetne izrade, malog hoda gravimetra te preciznog
podeSavanja. Senzor CG-5 gravimetra je zasnovan na kvarcnom elasticnom sustavu.
Sila koja se javlja zbog ubrzanja sile teZze na mjernoj masi je balansirana oprugom i
relativno malom elektrostatskom silom. Gravimetar CG-5 konstantno obnavlja podatke
s internog senzora nagiba. Na osnovi tih mjerenja CG-5 automatski kompenzira
mjerenja zbog pogredke nagiba gravimetrijskog senzora. Na osnovi geografskog
polozaja i vremenske zone CG-5 automatski raCuna korekciju zbog utjecaja zemljinih
plimnih valova u realnom vremenu i to za svako ocitanje. Senzor CG-5 Autograv-a se
nalazi u temperaturno stabiliziranoj vakumskoj posudi koja je zasticena od varijacija
tlaka zraka. Senzor je nemagneti€an i nije osjetljiv na varijacije zemljinog magnetskog
polja. Gravimetar na ekranu prikazuje i sprema u memoriju slijedeée podatke:
korigirano mjerenje, standardno odstupanje, nagib oko x-osi, nagib oko y-osi,
vrijednost temperaturnog senzora, korekciju za Zemljine plimne valove, trajanje
mjerenja, vrijeme pocCetka mjerenja te osnovne informacije o postavu parametara
mjerenja.

Pored navedene opreme, dodatni pribor su Cinili rué¢ni GPS uredaj Garmin eTrex,
mjerna vrpca, Cetka za CiS¢enje gravimetrijskih toCaka te rucni instrument za mjerenje
tlaka i temperature zraka “Field Syscom” tvrtke Empex. Zbog potrebe preciznog
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odredivanja visine lokacije u prostoru, gdje je instaliran sustav opterecivanja, obavljena
su nivelmanska mjerenja preciznim nivelirom Leica NA300O s dva najbliza repera u
okolici navedene lokacije. Niveliranjem je dobivena visina 114,267 m * 0,0133 m, koja
je kasnije koriStena pri obveznim redukcijama gravimetrijskih mjerenja.

Polazna toCka gravimetrijskih mjerenja bila je apsolutna gravimetrijska tocka
AGTO03 na Sljemenu (slika 5.3). Ova toCka, pored preostalih apsolutnih toCaka koje
Cine gravimetrijsku mrezu 0. reda Republike Hrvatske, definira gravimetrijski datum
Republike Hrvatske. Stoga, veza na ovu toCku osigurava pouzdano odredivanje
gravimetrijskog podatka na lokaciji laboratorija.

Slika 5.3: Apsolutna to¢ka AGTO03 — Puntjarka (Sljeme)

U svrhu eliminiranja hoda gravimetra, koriStena je metoda profila sa
zaposjedanjem apolutne toCke kao pocetne. Terenska mijerenja su obradena za
korekcije pola Zemlje, visinu instrumenta i atmosferski tlak. Dobivene gravimetrijske
razlike predstavljaju wulazne vrijednosti za provedeno jednodimenzionalno
izjednacCenje. Na slici 5.4 je prikazano mjesto na kojem su odredena gravimetrijska i
nivelmanska mjerenja u laboratoriju.

Slika 5.4: ToCka gravimetrijskih i nivelmanskih mjerenja u LIMS-u
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Obradom i izjednaCenjem dobivena je vrijednost ubrzanja sile teze od g = 9,80663337
ms? + 1,82 - 10® ms? gdje je nesigurnost mjerenja izrazena preko standardne
devijacije. Kako u datom trenutku nije bilo mogucée procijeniti joS neke utjecajne
veliCine na gravimetrijska mjerenja, na temelju iskustvenih podataka zaklju€eno je da
ovaj rezultat sasvim zadovoljava zahtijevanu razinu nesigurnosti mjerenja. Ova
vrijednost ubrzanja sile teze koriStena je za proraCun mase utega preko kojih se
ostvaruje odredeno vrijednost opterecenje za sustav optrecivanja.

5.3.3 Ispitivanja sustava za opterecivanje
U radu je upotrijebljen sustav za optereCivanje 5030TKV koji je izraden u tvrtki

INENTEC u Velikoj Britaniji. Na slici 5.5 je prikazan cijeli sustav s glavnim
komponentama.

Slika 5.5: Osnovni dijelovi sustava za opterecivanje etalonskog tvrdomjera
a) nosiva konstrukcija,
b) sustav za ocitanje veli€ine otiska,
c) poluzni prijenos sile opterecivanja,
d) indentor,
e)
)

utezi,
f) ispitni stol,
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U normi EN ISO 6507-3 propisani je zahtjev da odstupanje sile opterecivanja mora biti
u granicima od 0,1 %. S obzirom da poluzni sustavi mogu posti¢i sposobnosti < 0,01
% za ocCekivati je da Ce primjenjeni sustav optereCivanja zadovoljiti zahtijev sukladno
normi.

5.3.3.1 Provjera ispitnih sila

Prema normi DIN EN ISO 6507-3 svaka sila optereCivanja za svako opterecenje na
etalonskom tvrdomjeru mora biti provjerena. S obzirom da se predvideni sustav koristi
slijedece sile opterecivanja: 9,807; 29,42; 49,03; 98,07; 196,1; 294,2; 490,3 N (1; 3; 5;
10; 20; 30 i 50 kg sukladno britanskom sustavu mjernih jedinica) potrebno je provijeriti
sile za svako optereéenje. Uredaji za provjeru sila moraju biti najmanje klase 0,5
sukladno normi DIN EN ISO 376. Dozvoljeno odstupanje sila odnosno opterecenja
smije iznosti najvise 0,1 %.

Provjera sila provedena je u dva ciklusa. Prva provjera je provedena od strane
tvrtke Indentec — Velika Britanija pri izradi sustava za opterecdivanje. Ta provjera je
imala za cilj utvrditi ispravnost proracuna za masu utega na temelju izmjerenog
ubrzanja sile teze. Drugi ciklus ispitivanja je proveden u LIMS-u, na mjestu instalacije
etalonskog tvrdomjera, s ciliem utvrdivanja stvarnih vrijednosti sila optereCivanja s
kojima se provodi ispitivanje tvrdoce.

Preliminarna ispitivanja sila su provdena u laboratoriju tvrtke INDENTEC s
prijenosnim etalonima sile klase 00. Tvrtka INDENTEC ima laboratorij za umjeravanje
sile s najboljom mjernom sposobnosc¢u od 0,12 % Sto dokazuje akreditacijom UKAS-
CALIBRATION 0232. Rezultati ispitivanja dani su u tablici 5.1. Ovdje treba naglasiti
da je jedinica za silu u kgf iz razloga $to je umjeravanje provedeno prema normi BS
EN ISO 6507-2. ProSirena mjerna nesigurnost je proraCunata na temelju izraza za
procjenu i proraun mijerne nesigurnosti umjeravanja sila opterecéivanja (poglavlje
4.3.2.1). Maksimalno odstupanje sila prema izrazu 4.15 ne prelazi granicu od 0,1 %
no, ovo je bila samo provjera proratuna mase utega odnosno provjera sila ostvarenih
utezima preko poluga bez dodatnih komponenti koje utjeCu na konacni iznos sila
opterecivanja. ProSirena mjerna nesigurnost provjere je bila vec¢a od 0,12 % a uzrok
tome je nesigurnost prijenosnog etalona sile kojim je provedeno umjeravanije.
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Ponovno ispitivanje sila opterecivanja provedeno je na mjestu instalacije sustava
za opterecivanje u LIMS-u i to kada su na sustav opterecivanja postavljene dodatne
komponente kao $to su indentor, ispitni stol i ostali dijelovi konstrukcije. Svakako da
ove dodatne komponente mogu utjecati na vrijednost sila opterecivanja. Ispitivanje je
provedeno s prijenosnim etalonima sile Laboratorija za ispitivanje mehanickih
svojstava koji su klase 00 sukladno normi DIN EN ISO 376. Mjeriteljski i okoliSni uvjeti
za vrijeme provjere sila opterecivanja u LIMS-u dani su u tablici 5.2.

Tablica 5.2: Mjeriteljski i okoliSni uvjeti pri provjeri sila opterecivanja u LIMS-u

OkoliSni uvijeti:

Temperatura Tlak Vlaznost
22°C+0,5°C 1035 hPa 45 % rel.
Mjerno pojacalo Prijenosni etaloni sile

Mjerno 0,00000 — Mjerno podrucje: 10-100 N

podrucje: 2,00000 mV/V Nul signal- 20.00124

Dinamometar mV/V

o Z30 o o

Najbolja PrikljuCak: 6 - Zilni

mjerna <0,12 % Mjerna nesigurnost:

sposobnost: : 9 <0,12%

Ocitavac: AB12 Mjerno podrudje: 50-500 N

Rezolucija: 0,00001 mV/V | Dinamometar | Nul signal: 0,00187

Noseca U1 Prikljugak: 6 - Zilni

. 225 Hz : :
frekvencija : Mjerna nesigurnost: <0,12 %

Ovdje je svakako potrebno napomenuti da je mjerna sposobnost LIMS-a jednaka
mjernoj sposobnosti labaratorija INDENTECA i iznosi < 0,12 % a potvrdena je
akreditacijom DKD-K-35602. Rezultati ispitivanja su prikazani u tablici 5.3 a mjerna
nesigurnost rezultata mjerenja je izraCunata sukladno izrazima u poglavlju 4.3.2.1.
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Ako se usporede tablice 5.1 i 5.3 i to kolone za srednje odstupanje i proSirenu mjernu
nesigurnost moze se utvrditi da je doslo do odredenih promjena u vrijednostima sila
optereCivanja. Odstupanja su znatno manja prilikom preliminarnih mjerenja u
INDENTEC-u Sto se moze opravdati Cinjenicom da prilikom tih mjerenja nije bilo
dodatnih komponenti na sustavu za optereCivanje nego su samo provjeravane mase
utega odnosno da li one preko sustava poluga postizu Zeljenu vrijednost opterecenja.
Time je i dokazana kvaliteta provedenih gravimetrijskih mjerenja u LIMS-u te proracun
mase utega. |z rezultata ispitivanja sila opterecivanja u LIMS-u, na mjestu instalacije
sustava za opterecivanje, vidljivo je da se srednja vrijednost odstupanja nalazi ispod
0,1 % na svim toCkama opterecenja. Kod opterecenja HV1 (9,807 N) je zamijeCeno da
minimalna vrijednost odstupanja pada ispod -0,1 % ali ovdje uzrok tomu moze biti i
primjenjeni dinamometar nazivne sile 100 N. Njegova donja granica mjernog podrucja
je 10 N tako da postoji mogucnost da su ova odstupanja proizasla iz njegove
nesigurnosti na toj mjernoj tocki.

Ako se usporede vrijednosti proSirene mjerne nesigurnosti, vidljivo je da ona iznosi oko
0,12 %. Usporedbom standardne nesigurnosti mjerenja sila opterecivanja i standardne
nesigurnosti umjeravanja dinamometra odmah upada u o€i da je glavnina proSirene
nesigurnosti proizasla iz nesigurnosti umjeravanja prijenosnog etalona sile. Ovakav
medusobni omjer ovih dviju standardnih nesigurnosti ukazuje da u proracunu
nesigurnosti nije dobro izvrSena procjena ili da postoji joS dovoljno prostora za
poboljSanje. Iz ovakvog razmisljanja proizlazi €itav niz pitanja a kojima je zajedni¢ko:
da li je te mjerne nesigurnosti moguce smanijiti?

Sagledavanjem komponenti utjecaja pojedinih faktora u predhodnom ispitivanju
uocene su pojedine nekorektnosti te je ispitivanja proSireno. ProSirenje ispitivanja sila
temeljilo su se na slijede¢im postavkama:

1. Da li je dovoljno samo jedan niz mjerenja sile (tri mjerenja) na jednom
opterecenju? Ovdje se posebno to mora naglasiti iz razloga $to indentor Klizi
odredenom brzinom prema ispitnoj povrSini i za razliCite ispitne uzorke on
nije uvijek na istoj poziciji (ispitni stol se pomiCe ovisno o visini ispitnog
uzorka).

2. Zbog prevelikog udjela nesigurnosti umjeravanja prijenosnog etalona sile u
proSirenoj nesigurnosti ispitivanja sila optereéivanja potrebno je taj udio
smanijiti.

3. S obzirom da se ispitivanje sile provodi ostvarivanjem kontakta izmedu
indentora i deformacijskog tijela dinamometra, da li je to ispitivanje sile
ekvivalentno silama koje se ostvaruju kontaktom indentora i ispitne povrsine
uzorka (etalonske ploCice). Pretpostavka je da se u ovom drugom slucaju
pojavljuju odredeni momenti koji dovode do klizanja izmedu povrSina
ispitnog stola i nalijegajuce povrsine etalonske plocice i jako ovise o kvaliteti
izrade ovih povrSina. Da li te pojave utje€u na iznos aksijalne sile
opterecivanja?

4. Koliko procjena i proraCun mjerne nesigurnosti ispitivanja sila opterecivanja,
opisana u poglavlju 4.3.2.1, obuhvaca sve utjecaje proizaSle iz predhodna
tri pitanja?
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Tragom ovih pitanja, osmisljena su i provedena odredena istrazivanja Ciji osnovni
cilj je bio smanjiti mjernu nesigurnost ispitivanja sila na sustavu optereCivanja. Na
temelju toga su proiza8li odredeni modeli ispitivanja sila te procjene i proracuna
mjernih nesigurnosti. Smjernice za daljnja istrazivanja su bile slijedece:

- promjena modela provjere sila opterecivanja;

- primjena posrednickih etalona sile pri provjeri sila opterecivanja;

- primjena novog modela procjene i poraCuna mjernih nesigurnosti sila
opterecivanja.

5.3.3.1.1 Novi model utvrdivanja sila optereéivanja

Prvi korak je bio primjena novog modela ispitivanja sila koji se sastojao od
uvodenja provjere sila na Cetiri razliCite pozicije ispitnog stola etalonskog tvrdomjera.
Razlog primjene ovakvog modela lezi u tome Sto ispitni uzorak nije uvijek iste visine te
se stoga ispitni stolic mora pomicati na razliCite pozicije. lako poluzni sustav Cini isti
hod pri optereéivanju, na silu optereivanja moze utjecati i ispitni stoli¢ svojim
nagibom, malim pomacima ili neravninama, $to moze dovesti do pojave smanjenja
aksijalne sile opterecivanja odnosno pojave drugih komponenti sila. Stoga je provjera
sila opterecivanja provedena na slijede¢im razinama ispitnog stola:

- pozicija 1 — najviSa razina ispitnog stola;

- pozicija 2 — srednja razina;

- pozicija 3 — najniza razina;

- pozicija 4 — pozicija 1 ispitnog stola ali pri svakom mjerenju sile izvrSena je
rotacija dinamometra;

Raspored mjernih pozicija prikazan je na slici 5.6. U odnosu na predhodna istrazivanja
povecan je broj mjerenja s tri na pet.

» Pozicijal
Pozicija 4 - rotacija

» Pozicija 2

A\ 4

Pozicija 3

Slika 5.6: Raspored pozicija za mjerenja sila opterecivanja na sustavu za
opterecivanje 5030TKV
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S obzirom na uocene razlike standardnih nesigurnosti te veliki udio nesigurnosti
prijenosnog etalona sile kod predhodnih istrazivanja sila optereCivanja, u nastavku
istraZivanja primjenjen je tip posrednickih etalona sile. To znaCi da je provedeno
umjeravanje prijenosnih etalona kao posrednickih etalona u primarnim etalonima sile u
PTB-u Njemacka, €ija najbolja mjerna sposobnost je U < 0,002 % uz k=2. Ovime je
znatno smanjena mjerna nesigurnost umjeravanja etalona sile te je na svakoj mjernoj
toCki sile uzeta vrijednost mjerne nesigurnosti dobivena za tu toCku. Te vrijednost su
znatno manje i kao takve Ce biti direktno uvrStene u proracun mjerne nesigurnosti
umjeravanja sila opterecivanja referentnog etalona tvrdoce.

Slijedeéi problem, koji je ovdje uoCen, odnosi se na proracun i procjenu mjerne
nesigurnosti umjeravanja sile opterecivanja koji se trenutno nalazi u normi (opisan u
poglavlju 4.3.2.1) te se kao takav primjenuje u odredivanju nesigurnosti sila
opterecivanja nacionalnih etalona tvrdoce. Iz iskustvenih spoznaja, koje su proizasle iz
usporedbi rada [51] i dokumenta EA/LC(04)36 [52], ovaj model ne obuhvac¢a dovoljno
dobro sve utjecajne faktore. Stoga je ovdje izraden jedan novi model koji uzima u obzir
viSe utjecajnih faktora te njihovu procjenu utjecaja. Ovaj model s obzirom na sve
sastavne elemente procesa umjeravanja uzima u procjenu i proracun slijedece dvije
oshovne grupe nesigurnosti:

a) nesigurnosti vezane za prijenosni etalon sile i
b) nesigurnosti mehanizma optereéivanja etalonskog tvrdomjera.

Da bi se uope mogao provesti proraCun mijerne nesigurnosti umjeravanja
mehanizma opterecivanja, potrebno je postaviti matematicki model funkcijskog odnosa
izmedu ulaznih i izlaznih veli€¢ina. Postavkom da je ulazna veli€ina sila prijenosnog
etalona (Frs), koja je dobivena iz njegove krivulje umjeravanja, onda je izlazna veli€ina
vrijednost opterecenja dobivena na etalonskom tvrdomjeru. No te dvije vrijednosti nece
nikada biti jednake zbog raznih utjecaja okoline i opreme, gdje se njihov ukupni
doprinos moZe prikazati kao produkt pojedinacnih utjecaja (c). Prema tome
matematicki model funkcije za razmatranje je slijedeci [53]:

Fo = FRSHCi (5.1)
i1

Uz pretpostavku da je ¢i= 1- A; tada se jednadzba (5.1) moZe pisati kao:

Fy = FRSﬁ(l_Ai) (5.2)

gdje je A — relativna devijacija umjeravane sile prouzrokovane utjecajnim veliCinama.

a) Mjerna nesigurnost prijenosnog etalona

Procjena mjerne nesigurnosti prijenosnog etalona dobije se na temelju procjene
mjerne nesigurnosti njegovog umjeravanja (krivulje umjeravanja), te procjena mjerne
nesigurnosti uslijed djelovanja utjecajnih veliCina pri umjeravanju. Isto tako wu
odredenim mjernim toCkama izrazena je proSirena nesigurnost koja je prenosiva
sastavnica pri slijedecem koraku proracuna mjerne nesigurnosti (u ovom slucaju
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umjeravanje mehanizma opterecCivanja kod etalonskog tvrdomjera). No postoje i
dodatne nesigurnosti koje utjeCu na prijenosni etalon, a one nastaju kada se obavlja
umjeravanje ispitne opreme tamo gdje se ona nalazi. Te utjecajne veli€ine treba uzeti
u obzir i uvrstiti ih u proraCun mjernih nesigurnosti.

Ovdje su obradene slijedece utjecajne veliCine koje mogu doprinijeti dodatnoj
nesigurnosti kod umjeravanja sila opterecivanja etalonskog tvrdomijera:

— temperatura okoline;

— nestabilnost osjetljivosti etalona sile uslijed temperaturne promjene;
— utjecaj aproksimacije krivulje umjeravanja;

— ekscentri¢nost prilikom postavljanja dinamometra.

Utjecaj temperaturne promjene

Prijenosni etaloni sile se obi¢no umjeravaju na laboratorijskoj temperaturi (na
primjer: 22 °C + 1 °C). Temperaturne promjene prema EN ISO 376 mogu varirati od
18 °C do 25 °C. Doprinos nesigurnosti uslijed temperaturne promjene bit ce
procijenjen na temelju pravokutne razdiobe (nesigurnost B-vrste), a relativna
standardna nesigurnost biti e razmatrana kao slijedeca:

axa,

" (5.3)

gdje je a - temperaturni koeficijent koji utje€e na promjenu osjetljivosti dinamometra
prema tvornickim specifikacijama, dok je a; odstupanje od referentne temperature.

Utjecaj duge temperaturne nestabilnosti na osjetljivost

Ovaj utjecaj moze biti procijenjen na temelju tvorni¢kih specifikacija ili s
promatranjem promjene otklona uslijed temperaturne promjene. Relativha standardna
nesigurnost moze biti procijenjena s pravokutnom distribucijom od relativne varijacije
osjetljivosti (s) kao slijedeca:

aS

R (5.4)

u

Ovdje je as- pola Sirine od procijenjene varijacije relativne osjetljivosti (otklona)
dinamometra, koja je dobivena iz tvornickih specifikacija.

Utjecaj aproksimacije

Iz rezultata umjeravanja prijenosnog etalona dobivena je krivulja umjeravanja, koja
je opisana polinomom treCeg stupanja. Procjena i proracun utjecaja aproksimacije
polinomom treceg stupnja je vec¢ uraCunata u nesigurnost umjeravanja prijenosnog
etalona sile stoga je ne treba ponovno uvrStavati. No, ako se koristi neka druga
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aproksimacija onda se mora uvrstiti i dodatna nesigurnost zbog nje. Tada se procjena
provodi prema izrazu Sto slijedi:

g =2 (5.5)

gdje je aq4 relativna devijacija kod odredenog primijenjenog koraka sile dobivena iz
razlike izmedu vrijednosti polinoma i jednadzbe aproksimacije.

Utjecaj ekscentri¢nosti

Pojava ekscentriCnosti moze kod mjerenja tvrdocCe imati vrlo veliku ulogu. Kada se
razmatra cijeli sustav, koji je u kontaktu prilikom umjeravanja sila opterecivanja
etalonskog tvrdomjera, onda se mogu zamijetiti slijede¢e komponente koje uzrokuju
nesigurnost uslijed ekscentriCnosti:

- ravnoca ispitnog stola te okomitost njegove povrSine s obzirom na aksijalnu liniju
opterecivanja;

- odstupanje dinamometra od aksijalne linije opterecivanja;

- aksijalnost drzaCa dijamantne piramide;

- odstupanje simentrale vrha indentora od simetrale njegova nosaca.

Kako ni u literaturi a ni u istrazivaCkim radovima nije pronadena adekvatna procijena
mjernih nesigurnosti uslijed ekscentricnhosti sustava, ovaj utjecaj je procijenjen
pravokutnom distribucijom na temelju tvorniCkih specifikacija za dinamometar i
rezultata ispitivanja indentora, te se njegova standardna nesigurnost raCuna na
slijedeci nacin:
ae
u =

=7 (5.6)

gdje je a. suma svih odstupanja prethodno navednih.

Iz ovog se moze izraziti sastavljena standardna nesigurnost uslijed ovih dodatnih
utjecajnih veli€ina na prijenosni etalon sile i ona se raCuna prema sljede¢em izrazu:

2 02 L2 12
Ugod :\/Ut +Ug Uy +U, (5.7)

b) Mjerna nesigurnost mehanizma opterecivanja etalonskog tvrdomjera

U skladu s parametrima za klasificiranje mehanizma opterecéivanja kod aksijalnih
mjerila sile, opisanim u normi DIN EN ISO 7500-1 [54], srednja relativha devijacija sila
opterecivanja kod etalonskog tvrdomjera moZze biti odredena jednadzbom [53]:

_ Fi — lfRS

q=—7=" 5.8
Frs (5:8)

gdje je:
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g - relativna devijacija pokazane sile
_Fi — stvarna sila definirana metodom
Frs - srednja aritmeti¢ka vrijednost sile, pokazana s prijenosnim etalonom.

Jednadzba (5.8) dobivena s jednadZbom (5.2) daje matematiCki model funkcije za
odredivanje nesigurnosti kao Sto slijedi:

F - IfRS xf[x(l—Ai)
q, = = (5.9)

IERS xﬁx(l—Ai)

i=1

Standardna nesigurnost relativne devijacije g. je dobivena prema jednadzbi:

U(qc)\/i;@%fuz(xn) (5.10)

gdje su x; unosi procjena za vrijednosti od unosa veli¢ina jednadzbe (5.9), a u*(xi)
procijenjene varijancije tih unosa. Standardna nesigurnost relativne devijacije gc je
onda ostvarena s jednadzbama (5.9) i (5.10) kao Sto slijedi:

2

= i u?(F )+u?(F )+
O ey ()

5

u(Ay) (5.11)
1=1 (1_Ai)2

Nesigurnosti sile Fi se moze zanemariti iz razloga $to je ona definirana kao takva
samim podesavanjem mase utega na temelju vrijednosti ubrzanja sile teze.
Nesigurnost sile Fgrs odrediti ¢e se na sljedeci nacin:

uz(ﬁRs):uz(b)"'uz(FRs) (5.12)

Standardna nesigurnost srednje vrijednosti pokazivanja prijenosnog etalona je graficki
zbroj standardne nesigurnosti rasipanja vrijednosti uslijed ponaviljanja u(b) i
nesigurnosti prijenosnog etalona procijenjene prilikom njegovog umjeravanja.
Standardna nesigurnost rasipanja ponovljenih opazanja u(b) odreduje se kao
standardna nesigurnost A-vrste pomocu eksperimentalnog standardnog odstupanja
srednje vrijednosti.

Pretpostavka da je Fi~ Frs , A<<1 te uvodenjem jednadzbe (5.12) u (5.11) dobije se
sljedeci izraz:

)= 170+ 7R )+ (s 5.13)
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Pod pretpostavkom da druge utjecajne veli€ine nemaju znacajniji doprinos ($to je u
ovom radu uzeto u obzir), standardna nesigurnost relativhe devijacije rezultata se
racuna prema jednadzbi:

u(q, ) =yu?(b)+u?(Fy) (5.14)

Kombinirana standardna nesigurnost prilikom umjeravanja mehanizma opterecivanja
etalonskog tvrdomjera raCuna se prema izrazu:

uc = uz(qc)+u§od (515)

Prosirena mjerna nesigurnost se raCuna prema izrazu:
U=k X U (5.16)
gdje je k — faktor pokrivanja.

Sukladno novom modelu ispitivanja sila (Cetiri razli€ite pozicije ispitnog stola) i
novom modelu procjene i proraCuna nesigurnosti provedeno je ponovno umjeravanje
sila optereCivanja etalonskog tvrdomjera. U nastavku su prikazani rezultati
umjeravanja sile optereCivanja za HV10. Umjeravanje je provedeno s dva razliCita
prijenosna etalona za istu silu opterecéivanja iz razloga sto dinamometri imaju razli€itu
konstrukciju koja takoder mozZe utjecati na dobivene rezultate mjerenja. Oba
dinamometra su umjerena kao posrednicki etaloni na mjernoj tocki 100 N. U tablici 5.4
su prikazani mijeriteljski uvjeti a u tablicma 5.5 i 5.6 rezultati umjeravanja i proracuna
mjerne nesigurnosti.

Tablica 5.4: Mjeriteljski uvjeti umjeravanja sile opterecivanja za metodu HV10
OkoliSni uvjeti

Temperatura Tlak Vlaznost
21°C+0,5°C 1035 hPa 55 % rel.
Mjerno pojacalo Prijenosni etaloni sile
Mjerno podrucje: | 0,00000 — Mjerno podrucje: 20—-100 N
2,00000 . Nul signal -0,00124
mV/V Dinamometar MV
Z30
Najbolja mjerna <0,00005 Prikljucak 6 - Zilni
sposobnost: mV/V Mjerna nesigurnost | 0,0015 %
Ocitavac: AB12 Mjerno podrucje: 100 - 500 N
Rezolucija: 0,00001 Di { Nul signal: 0,00187
mV/V '”a’[‘ﬁme ar mV/V
Noseca PrikljuCak: 6 - Zilni
ao 225 H
frekvencija : z Mjerna nesigurnost: | 0,007 %
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Za ostala opterecenja rezultati istrazivanja sila opterec€ivanja navedeni su u Prilogu P-
1. Zbog nemogucnosti prekrivanja svakog opterecenja s dva razliCita etalona sile, za
metode HV1, HV3, HV5, HV20 i HV30 ispitivanja su provedena samo s jednim
etalonom sile. Za metodu HV50 je uveden je jo$ jedan etalon nazivne sile 5 kN i to kao
prijenosni etalon Cije je donje grani¢no podrucje 500 N a $to je na samom rubu sile
opterecCivanja za HV50. No kako ¢e ovaj prijenosni etalon biti u nastavku istrazivanja
upotrijeblien zbog svojih mogucnosti mjerenja radijalnih sila odmah su njime
provedena mjerenja i u ovom dijelu istrazivanja.

5.3.3.2 Provjera dijamantnog indentora

Indentori, koji se koriste za primarne i referentne etalone tvrdo¢e, moraju svojim
dimenzijama i karakteristikama ispunjavati zadane kriterije sukladno normi DIN EN
ISO 6507-3 (opisano u poglavlju 2.4.1.2). Indentor koji je koristen pri provedbi
ispitivanja na sustavu opterecivanja 5030TKYV je prikazan na slici 5.7.

Slika 5.7: Dijamantni indentor oznake 05281

Provjera pojedinih dimenzija indentora provedena je nakon njegove izrade u tvrtki Star
Industrial Tools Ltd, Birmingham, Velika Britanija, koja ima akreditirani laboratorij za
provjeru indentora pod oznakom UKAS CALIBRATION 0131. Rezultati provjere
indentora serijski broj 05281 prikazani su u tablici 5.7.

Iz dobivenih tezultata moze se utvrditi da su sve vrijednosti unutar zahtijevanih
granica propisanih normom. S obzirom na dostupnost opreme za provedbu ovakovih
mjerenja nije bilo mogucnosti za provedbu svih provjera nakon odredenog vremena
uporabe indentora. Naknadno je provedeno mjerenje duljine linije sjeciSta stranica na
vrhu dijamantne piramide. To je provedeno na scanning elektronskom mikroskopu u
Laboratoriju za materijalografiju FSB-a a na slici 5.8 je prikazan vrha indentora. |1z
rezultata mjerenja (a=0,00067 mm) moglo se zakljuciti da je duljina linije i dalje unutar
propisanih granica.
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Tablica 5.7: Rezultati provjere indentora serijski broj 05281

Mjeriteljski uvjeti

Temperatura:

22°C+2°C

Mjerna sposobnost umjernog

Mijerna veli€ina:

Najbolja mjerna sposobnost:

Kutevi na indentoru

5 luénih minuta

laboratorija Linija sjecidta stranica na | 0,5 um
vrhu piramide
Rezultati provjere
Mjerna veliCina Dozvoljeno Izmjerena Mjerna nesigurnost
odstupanje vrijednost k=2
A1 —-B1 90°+04° 89°98’
Kut izmedu osi indentora i B1-C1 90°+0,4° 90°00' .
pojedinacnih bridova C1-D1 [90°%04° 90°01’ 5 lucnih minuta
D1 - A1 90°+04° 90°01’
A +0,30° 68°03'
Odstupanije osi piramide od B +0,30 ° 68°02’ Y
seating pc!vréinep C +0,30 ° 68°00 > lucnih minuta
D +0,30° 68°00'
Kut izmedu nasuprotnih stranica A-C 136°+0,1° 136°03' T
indentora P B-D 136°201° 136°02" 5 luénih minuta
Linija sjeci$ta stranica 0,001 mm 0,00092 mm | 0,5 ym
Odstupanje od ravnoc¢e povrSina stranica | 0,0003mm 0,00025 mm

indentora

Slika 5.8: Izgled vrha indentora na scanning elektronskom mikroskopu

Osim toga provedena je provjera odstupanje od ravnocCe povrsine (samo jedne
stranice dijamantne piramide) u Laboratoriju za tvrdo¢u PTB, Njemacka. S obzirom da
je uredaj na kojem je provedena provjera u eksperimentalnoj fazi uporabe, provedena
mjerenja nemaju utvrdenu mjernu nesigurnost, pa se stoga mogu uzeti samo kao

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera

84




5. EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

orjentacijska. Ipak, kako je prikazano na slici 5.9, vrijednosti odstupanja ravnoce
povrsine jedne stranice je u dozvoljenim granicama.

H-Inlentar. faca 1

39.0 "
n# \\
500

400

—RA| 71 ]

—4n =11 ]

—RA 18R

a : ;
= =] [ ] [= =] [= ] [z ] [T

Slika 5.9: Provjera odstupanja ravnoce povrsine stranice indentora 05281

Ova mjerenja daju naznaku da nije dolazilo do promjena karakteristika dijamantnog
indentora serijski broj 05281 tijekom interkomparacijskih mjerenja etalonskog
tvrdomjera.

5.3.3.3 Provjera ciklusa opterecivanja

U poglavlju 3.4.1.4 (tablica 3.7) dane su brzine optereéivanja te trajanje
opterecCivanja propisanog normom. Brzina spustanja indentora prema ispitnoj povrsini
kod ovog referentnog etalona tvrdoce je podeSena na 0,1 mm/s. Vrijeme od trenutka
dodirivanja indentora ispitne povrsine pa do postizanja maksimalne sile opterecivanja
je podedeno na 8 s. Trajanje opterecenja je 14 s. Sve ove vrijednosti su ruéno mjerene
te je mjerna nesigurnost izmjerenih vrijednosti £1 s. Svakako je ovdje potrebno
napomenuti da se ove vrijednosti provjeravaju kod svakog niza mjerenja tvrdoce.

5.3.3.4 Provjera ispitnog stola

Pri mjerenju tvrdo¢e jedan od utjecajnih faktora je prionljivost ispithnog uzorka ili
etalonske ploCice na nosec¢u podlogu odnosno ispitni stol. U nekim znanstvenim
radovima ([47], [50], [54], [55]) su provodena istrazivanja utjecaja podloga u kontaktu
na mijerenje tvrdoce. Iz tih zaklju¢aka su proizasli i odredeni uvjeti koje moraju
ispunjavati kontaktne podloge ispitnog uzorka i ispitnog stola. Na slici 5.10 je prikazan
ispitni stol sustava za opterecivanje 5030TKV.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 85



5. EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

Slika 5.10: Ispitni stol sustava za opterecivanje 5030TKV

U cilju ispitivanja kvalitete povrsSine ispitnog stola provedena su slijedeca ispitivanja:
- ispitivanje hrapavosti povrSine ispitnog stola;
- ispitivanje radijalnih sila pri mjerenju tvrdoce.

Ispitivanje hrapavosti povrSine provedeno je u Laboratoriju za mjerenje duljine FSB-a

na uredaju koji je opisan u poglavlju 5.6.1.2. Rezultat ispitivanja prikazan je na slici
5.11.

perthometer SBP 4.5

LABORATORT.J 0BJEKT: 1 |
2A PRECIZHA MJERENJA |
erinen DUZINA HR.: |
HAME : HABEK
LT 1.758 MM FAKULTET STROJARSTUA
H 1.250 MM I BRODOGRADM.JE MESS .-HR.: dall
UB 12.56 YN 2AGREB T2 RHT1 6-58 58 16

—

R LC GS 9.258 MM UER 8.272 YM HOR 9.258 MM
LC GS A LC GS ~ 28 48 6(1 3 E ' FP_}_
> RMAX 1 RMAX |
RZ 8. | r2 Yo
RA B.188 ¥H | R2S Yo
RP B.534 Yn RZ1 -
RPH 8.333 YH RZ22 R
uT A.645 v || RZ3 )
R 1.887 Y || r24 ‘
Il PT 1.381 YN J R25 8.634 M R GS 8.2580 UER 8.272 M

Slika 5.11: Rezultati ispitivanja hrapavosti ispitnog stola

Iz ovih rezultata je vidljivo da hrapavost kontaktne povrSine ispitnog stola iznosi R, <
0,1 uym. Usporedujuci to s literaturnim podacima i podacima iz znastvenih radova,

navedenih na pocCetku ovog poglavlja, ova kvaliteta povrSina je potpuno
zadovoljavajuca.
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5.3.4 Ispitivanje sila opterecivanja u radijalnom smjeru

Jedno od velikih pitanja pri ispitivanju tvrdo¢e Vickersovom metodom je aksijalnost
djelovanja sile optereCivanja. Ako se razmotri konstrukcijsko rjeSenje mehanizma
prijenosa optere¢enja od utega preko sustava poluga i indentora na ispitni uzorak,
jasno je da tu postoji mnogo utjecajnih faktora na aksijalnost djelovanja opterecenja.
Ovdje treba uzeti u razmatranje slijedece:

- odstupanja izmedu osi drzaCa piramide i osi samog dijamantnog vrha indentora
koje bi se trebale poklapati;
geometrijska izvedba dijamantnog vrha (duzina linije sijeciSta brusenih stranica);
odstupanje osi vodilice kroz koju klizi indentor pri opteredivanju od osi drzaca
indentora;
odstupanje od okomitosti vodilica-ispitni stol;
planparalelnost ispitnog uzorka ili etalonske plocice;
odstupanje od okomitosti navojnog vretena na kojem se nalazi ispitni stol itd.

Sve su to mogudéi utjecaji Cije je djelovanje vrlo teSko kvantificirati. Stoga je ovdje
provedeno jedno ispitivanje u cilju utvrdivanja mogucnosti mjerenja radijalnih
komponenti sila optereCivanja te kakvo je njihovo znacenje. Za to je bila potrebna
posebna oprema. U zadnjih par godina doSlo je do razvoja viSekomponentnih
dinamometara koji mogu mjeriti ne samo aksijalnu komponentu vec¢ i radijalne
komponente sile koje stvaraju odredene momente. Na slici 5.12 je prikazan nacin
postavljanja ovog dinamometra na ispitni stoli¢ etalonskog tvrdomjera te smijer
djelovanja ispitivanih sila.

Slika 5.12: Mjerenje aksijalnih i radijalnih komponenti sile optereéivanja za metodu
HV50

Provedeno je ispitivanje radijalnih sila u smjeru osi x i y samo kod opterec¢enja HV50
jer je bio dostupan samo jedan takav dinamometar (KTN 5, nazivne sile 5 kN) koji je

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 87



5. EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

imao mogucnosti istovremenog mjerenja sile u smjeru x, y i z osi. S obzirom da je on
primjenjiv u mjernom podrucju od 0,5 kN do 5 kN bilo je mogucée provesti ispitivanja
sila samo za metodu HV50. Ispitivanje sila je provedeno tako da su prva i treCa serija
mjerenja provedene bez podizanja ploCice s ispitnog stolica. Kod druge serije mjerenja
pri svakoj novoj mjernoj tocci je etalonska plocica odvojena od ispitnog stola. U tablici
5.8 su prikazani rezultati ispitivanja pri mjerenjima sila uz primjenu etalonske plocCice
IN40452G.

Tablica 5.8: Rezultati ispitivanja aksijalnih i radijalnih komponenti sila opterecivanja za
metodu HV50 na etalonskoj ploc€ici IN40452G

E:j(l)%?cs:a Mjerni F, F Fy b, by by
4173 HV50 niz mV/V N mV/V N mV/V N % % %

1.1 ] 0,19630]490,3393 | 0,00942 | 23,533 | -0,00141| -3,522

1.2 ] 0,19631]490,3643 | 0,00945 | 23,609 | -0,00147 | -3,672

Serija 1 1.3 ] 0,19629|490,3143 | 0,00942 | 23,534 | -0,00153| -3,823 | 0,015 | 1,274 | 8,108
1.4
1.5

0,19632|490,3892 | 0,00954 | 23,834 | -0,00152 | -3,797
0,19631[490,3643 | 0,00945 | 23,609 | -0,00150] -3,748

2.1 10,19631|490,3643 | 0,00918 | 22,935 | -0,00147 | -3,673
2.2 | 0,19642|490,6461 | 0,00940 | 23,484 | -0,00131] -3,273
Serija 2 2.3 | 0,19628 | 490,2893 | 0,00909| 22,710 | -0,00140 | -3,498 | 0,073 5,374 | 13,958
24 |0,19633|490,4142 | 0,00891 | 22,260 | -0,00128 | -3,198
2.5 | 0,19632]490,3892 | 0,00900 | 22,485 | -0,00135] -3,373

3.1 10,19634|490,4392 | 0,00920 | 22,985 | -0,00138| -3,448
3.2 |0,19629|490,3143 | 0,00912| 22,785 | -0,00135] -3,373
Serija 3 3.3 |0,19632]490,3892 | 0,00918| 22,935 | -0,00130] -3,248 | 0,025 | 0,873 | 8,326
3.4 |0,19631|490,3643 | 0,00920 | 22,985 | -0,00127| -3,173
3.5 |0,19631]490,3643 | 0,00915| 22,860 | -0,00131] -3,273

Prema rezultatima ponovljivosti, za svaku os mjerenja sile, uoCeno je da pri seriji 2
dolazi do vecih rasipanja sila. To znaci da pri pomicanju plo€ice dolazi do stvaranja
tzv. «zracnog jastuka» izmedu etalonske plocice i povrSine ispitnog stola. Isto tako
zamijeCena je pojava da tek nakon tre¢eg niza mijerenja sila poprima konstantniju
vrijednost Sto upozorava da prije umjeravanja etalonske ploCice treba provesti
najmanje tri mjerenja kako bi doSlo do stabilizacije kontakta izmedu etalonske ploCice i
povrsine ispitnog stola.

Sile koje se javljaju u radijalnom smjeru osi x iznose priblizno oko 4,6 % aksijalne
sile dok sile u smjeru osi y oko 0,7 %. Ove sile imaju slicno ponasanje kao i aksijalna
sila ali njihov iznos je jako upitan. Prvi razlog tomu lezi u problemu umjeravanja ovog
dinamometra za sile u smjeru osi x i y jer jo§ danas nije razvijen etalon sile koji bi
istovremeno umjeravao sile u sve tri osi. Drugi problem je Sto se etalonska ploCica
postavlja na dinamometar pa prakticno postoji jo§ jedna kontaktna povrSina $to
svakako povecava nesigurnost mjerenja. Premo tome ovdje se moze konstatirati da
radijalne sile postoje no njihov iznos trenutno je jo$ teSko utvrditi.

U prilogu P-2 (tablica P-2.1) navedeni su rezultati ispitivanja radijalnih sila
opterecivanja na etalonskoj plocici IN6087G koja je vise tvrdoce (802,8 HV50) Cija je
kvaliteta izrade ista kao i kod ploCice IN40452G. Da bi se analizirali pojedini utjecaiji,
potpuno indenti¢no ispitivanje provedeno je i na etalonskoj plo€ici oznake WERKO-
V252724 Cija kvaliteta izrade nije bila na razini prethodnih ploCica. Ova plocCica je
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takoder zadovoljavala sve zahtijeve propisane normom EN ISO 6507-3 osim
hrapavosti koja je iznosila R, < 2 ym. Rezultati ispitivanja sila na ovoj plocici su
prikazani u prilogu P-2 (tablica P-2.2)

5.4 Provjera sustava za ocitavanje veli€ine otiska

Kao osnovni sustav za ocitanje veliCine otiska kod idejne razrade predvidenih
istraZivanja bio je odabran video sustav Olympus u Laboratoriju za precizna mjerenja
duljine (LFSB) Fakulteta strojarstva i brodogradnje SveuculiSta u Zagrebu. No kod
izrade sustava za opterecivanje pojavio se problem odabira mjernog mjesta ispitivanja
tvrdoce, pogotovo kod mjerenja na etalonskim ploCicama visoke tvrdoée s niskim
opterecenjima. Iz tog razloga je pri izradi sustava za opterecivenje odmah dodan jedan
sustav za oc€itanje koji ujedno sluzi i za pozicioniranje odabranog mjesta za mjerenje
tvrdoée a i za mjerenje veliCine otiska. Ovako su dobivena dva razli€ita sustava za
mjerenje veliCine otiska koji su razli€iti po nacinu mjerenja, a oba po svojim
karakteristikama ispunjavaju zahtjeve koji su definirani normom DIN EN ISO 6507-3
(poglavlje 2.4.1.3 tablica 3.6). Prema tome u ovom su radu primjenjeni slijedeci
sustavi za ocitanje veli€ine otiska:

- opticki mjerni mikroskop 1/G-258 (kao dodatni dio na sustavu za opterecivanje);
- opto-elektricni sustav CCD-LFSB (kao samostalni uredaj).

Provjera ovih uredaja provedena je kroz postupak njihova umjeravanja te je time i
utvrdena njihova mjerna nesigurnost.
5.4.1 Optic¢ki mjerni mikroskop 1/G-258

Ovaj uredaj je sastavni dio sustava za optereCivanje te time i etalonskog
tvrdomjera, a prikazan je na slici 5.13.

f&?‘é‘”J 138.

0.3419

Slika 5.13: Uredaj za ocitanje veliine otiska 1/G-258
a) prikaz uredaja
b) digitalni displej

Osnova mjerenja na ovom sustavu je da se preko leca u okularu promatra otisak i
dvije mjerne linije kao Sto je prikazano na slici 5.14. Dovodenjem unutrasnjih stranica
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ovih mjernih linija na rubove otiska i pritiskanjem prekidaca, na displeju (slika 5.13 b)
se direktno ocCitava vrijednost dijagonale otiska.

Slika 5.14: Nacin ocitanja vrijednosti dijagonale otiska na sustavu 1/G-258

Provjera ovog uredaja provedena je u dvije faze:
- prva faza: umjeravanje u INDENTECU,
- druga faza: umjeravanje u LIMS-u nakon instalacije cjelokupnog sustava za
opterecivanje.

Prva faza provjere u INDENTEC-ovom UKAS akreditiranom laboratoriju provedena je
nakon izrade mjernog uredaja s mjernom skalom a rezultati provjere su prikazani u
tablici 5.9. Mjerna sposobnost ovog akreditiranog laboratorija je U = 0,5 pm uz k=2 i
P=95 %.

Tablica 5.9: Rezultati provjere optiCkog mjernog mikroskopa 1/G-258 u INDENTEC-u

Mjeriteljski uvjeti

Temperatura:
Podetak: | 22°C +0,2°C ZavrSetak: | 22°C +0,2°C
Umijeravani Opticki mjerni Umijerni Mijerna skala
sustav: mikroskop sustav:
Oznaka: 1/G-258 Oznaka: CS2085
Rezolucija: | 0,1 um Mjerna nesigurnost: U=0,5um,
k=2, P=95%.
Rezultati mjerenja
. . : . Aritmeticka
Nominalna Kalibrirana | niz « Il niz « . “
dimenziia dimenziia mierenia Pogreska, mierenia Pogreska, sredlvna Pogreska
ja, ja, ) Ja, J Ja, 0
mm mm pogreske, )
mm mm mm mm mm
0 0 0,0000 0,0000 0,0001 0,0001 0,0001 0,00
1 1,0006 1,0000 -0,0006 1,0008 0,0002 -0,0002 -0,02
1 1,0006 1,0010 0,0004 1,0016 0,0010 0,0007 0,07
0,5 0,5007 0,50005 -0,0002 0,5004 -0,0003 -0,0003 -0,05
0,4 0,4003 0,4000 -0,0003 0,4001 -0,0002 -0,0002 -0,06
0,3 0,3006 0,3004 -0,0002 0,3002 -0,0004 -0,0003 -0,10
0,2 0,2005 0,2003 -0,0002 0,2005 0,0000 -0,0001 -0,05
0,1 0,1008 0,1006 -0,0002 0,1007 -0,0001 -0,0002 -0,15

Kako se kod ovog etalonskog tvrdomjera radi o opterecenjima iznad HV1 ocekivane
duljine dijagonala otisaka su iznad 0,040 mm pa je maksimalno dozvoljeno odstupanje
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0,5 % od d. Iz priloZzenih rezultata prikazanih u tablici 5.9 vidi se da ovaj opti¢ki sustav
zadovoljava taj zahtijev.

Druga faza umjeravanja provedena je u LIMS-u. S obzirom da su mijenjani mjeriteljski
uvjeti potrebno je bilo joS jednom provesti umjeravanje na mjestu instalacije
etalonskog tvrdomjera. Umjeravanje je provedeno u LIMS-u s referentnom skalom koja
je prikazana na slici 5.15 a kompletan proces je bio pod nadzorom djelatnika LFSB-a.
Umjeravanje ove referentne mjerne skale je provedeno u PTB-u na nacionalnom
etalonu duljine Njemacke. Mjerna nesigurnost ove skale dana je izrazom:

U gs =+(10nm)? + (0,18 e L)? (5.17)

uz k=2 i P=95 % gdje je U rs izrazenounma L umm.

b)

Slika 5.15: Referentna mjerna skala

a) mjerna skala

b) detaljni prikaz linija na skali

Umjeravanje sustava 1/G-258 su provela dva mijeritelja s viSegodi$njim iskustvom pod
priblizno identiénim mijeriteljskim uvjetima s time da mijeritelj (M 1) dolazi s podrudja
umjeravanja mjernih skala a drugi (M IlI) s podru¢ja mjerenja veliine otiska kod
mjerenja tvrdoCe. Pri umjeravanju su provedena tri mjerna niza u osam tocCaka
ravnomjerno rasporedenih od 0,1 mm do mjerne duljine od 0,8 mm jer je pretpostavka
da nema potrebe i¢i do 1 mm jer i veliina otisaka nece biti veCa s obzirom na
primjenljiva optereéenja. Tijekom umjeravanja mijeritelji su se izmjenjivali kod svakog
niza kako bi imali odredene vremenske intervale kao pauzu. Razlog tomu je potreba
za velikom koncentracijom pri ugadanju mjernih linija. Rezultati umjeravanja su
prikazani u tablici 5.10 a obrada i izraCun mjerne nesigurnosti u tablici 5.11.

Usporedbom rezultata prikazanih u tablici 5.9 i tablici 5.10 jasno je uocljivo da je doslo
do sustavnog pomaka na optickom mjernom mikroskopu 1/G-258. Stoga je izvrSena
korekcija interpolacijom izmjerenih vrijednosti. Korekcija pokazivanja optiCkog mjernog
mikroskopa opisana je izrazom:

L= 1,0029*Lgs + 0,0015 , mm

gdje je Lrs U mm.
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Tablica 5.10: Rezultati umjeravanja sustava za o itanje 1/G-258 s LFSB-ovom
mjernom skalom

Mjeriteljski uvjeti
Temperatura:
Podetak: | 22°C + 0,5 °C | ZavrSetak: | 22°C + 0,5 °C
Umjeravani Opticki mjerni mikroskop Umijerni | Referentna mjerna skala
sustav: Oznaka: 1/G-258 sustav: | Oznaka: LFSB-MS 322
Rezolucija: | 0,1 ym Mijerna nesigurnost: Izraz 5.17
Rezultati mjerenja
Mjeritelj MI Mjeritelj Ml
Nominalna Niz Niz Niz Niz Niz Niz
dimenzija mjerenja | mjerenja Il | mjerenja lll | mijerenja | mjerenja Il | mjerenja Il
Lrs, mm Ly, mm Lo mm L3, mm Ly, mm Lo, mm L3, mm
0 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
0,1 0,1031 0,1022 0,1021 0,1008 0,1023 0,1033
0,2 0,2022 0,2026 0,2021 0,2026 0,2031 0,2029
0,3 0,3025 0,3021 0,3025 0,3031 0,3028 0,3039
0,4 0,4024 0,4020 0,4029 0,4031 0,4033 0,4035
0,5 0,5030 0,5024 0,5036 0,5039 0,5044 0,5045
0,6 0,6029 0,6030 0,6030 0,6030 0,6039 0,6045
0,7 0,7028 0,7028 0,7026 0,7041 0,7035 0,7041
0,8 0,8014 0,8023 0,8032 0,8033 0,8039 0,8042

Oba mijeritelja su zamijetili veCi problem pri ugadanju mjernih linija kada je vidno polje
Sire odnosno kod vec¢ih mjernih duljina. Stoga je u slijedeéem setu umjeravanja
skracena mjerna duljina ali je promijenjen i model rada. S obzirom da ¢e prilikom
mjerenja tvrdoce veli€ine otiska biti unutar granica 0,1 — 0,5 mm drugi dan je
provedeno ponovno umjeravanje u tom mjernom podrucju. Kako za umjeravanje jedne
etalonske ploCice treba minimalno napraviti pet otisaka, a na svakom otisku dva
mjerenja dijagonala, to znaci da mjeritelj radi minimalno desetak mjerenja u jednom
kracem vremenskom periodu. Stoga je primjenjen model da svaki mjeritelj napravi sva
tri niza mjerenja zaredom.

Tablica 5.11: Rezultati umjeravanja sustava za o itanje 1/G-258 s LFSB-ovom
mjernom skalom s izvrSenom korekcijom

Lrs, | Leor, Mjeritelj M | Mieritelj M Il
mm mm E AI—rel, UL, Al—max, E AI—reI, UL, AI-max,
mm % % % mm % % %

0,1 |0,1018 ] 0,10247 | 0,754 0,628 1,382 ]10,10213 | 0,426 1,430 1,856
0,2 | 0,2021 | 0,20230 | 0,198 0,154 0,352 10,20287 | 0,479 | 0,147 0,626
0,3 | 0,3024 | 0,30237 | 0,088 0,090 0,179 10,30327 | 0,386 | 0,218 0,604
0,4 | 0,4027 | 0,40243 | 0,033 0,130 0,163 ]0,40330 | 0,249 | 0,059 0,308
0,5 | 0,5030 | 0,50300 | 0,100 0,138 0,238 ]0,50427 | 0,352 | 0,075 0,426
0,6 | 0,6032 ] 0,60297 | 0,044 0,015 0,069 ]0,60380 | 0,183 | 0,145 0,327
0,7 |0,7035]0,70273 | -0,024 | 0,021 -0,003 ] 0,70390 | 0,142 | 0,058 0,200
0,8 |0,8038 | 0,80230 | -0,100 | 0,130 0,030 ]0,80380 | 0,087 | 0,066 0,153

Isto tako je uoCeno da postoji razlika u rezultatima mjerenja izmedu ova dva mjeritelja.
Ova razlika mozZe proizaéi iz nacina ugadanja linija ali i iz kvalitete vida svakog od
mijeritelja. Ovaj problem ¢Ce svakako utjecati na rezultate mjerenja tvrdo¢e odnosno na
nesigurnost tih rezultata o Sto je ve¢ opisano jo$ u poglavlju 4.2.4. Stoga je u ovim
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istrazivanjima uveden joS jedan mijeritelj koji ima manje iskustva s tim da je predhodno
obu€en o nacinu provedbe umjeravanja. Rezultati ovog istrazivanja su prikazani u
tablici 5.12.

Tablica 5.12: Rezultati drugog dana umjeravanja sustava za ocitanje 1/G-258

Mjeriteljski uvjeti
Temperatura:
Podetak: | 22°C +0,5°C | ZavrSetak: | 22°C +0,5°C
Umjeravani OptiCki mjerni mikroskop Umijerni | Referentna mjerna skala
sustav: Oznaka: 1/G-258 sustav: | Oznaka: LFSB-MS 322
Rezolucija: | 0,1 ym Mjerna nesigurnost: lzraz 5.17
Rezultati mjerenja
L AI—rel, UL, AI—max,
Mjeritelj I mm % % %
0,1 0,17018 | 0,1019 0,1021 0,1028 0,10227 | 0,557 0,540 | 1,097
0,2 0,2021 0,2018 0,2027 0,2031 0,20253 | 0,314 0,382 | 0,696
0,3 0,3024 | 0,3023 0,3031 0,3022 0,30253 | 0,143 0,190 | 0,333
0,4 0,4027 | 0,4025 0,4031 0,4035 | 0,40303 | 0,182 0,145 | 0,327
0,5 0,5030 | 0,5031 0,5034 0,5037 0,50340 | 0,179 0,070 | 0,249
Mijeritelj Il
0,1 0,1018 | 0,1018 0,1026 0,1030 0,10247 | 0,754 0,696 | 1,450
0,2 0,2021 0,2026 0,2031 0,2031 0,20293 | 0,512 0,168 | 0,679
0,3 0,3024 | 0,3030 0,3031 0,3038 0,30330 | 0,397 0,168 | 0,565
0,4 0,4027 | 0,4031 0,4042 0,4035 | 0,40360 | 0,323 0,160 | 0,484
0,5 0,5030 | 0,5039 0,5041 0,5043 0,50410 | 0,318 0,047 | 0,366
Mijeritelj Il
0,1 0,1018 | 0,1021 0,1022 0,1027 0,10233 | 0,623 0,369 | 0,992
0,2 0,2021 0,2019 0,2020 0,2021 0,20200 | 0,050 0,064 | 0,114
0,3 0,3024 | 0,3019 0,3025 0,3019 0,30210 | 0,000 0,134 | 0,134
0,4 0,4027 | 0,4016 0,4030 0,4029 0,40250 | 0,050 0,225 | 0,274
0,5 0,5030 | 0,5005 0,5026 0,5020 0,50170 | -0,159 0,249 | 0,090

Cilj uvodenja jo$ jednog mijeritelja nije bio istrazivanje koliko je odstupanje mjerenja
razliCitih mjeritelja, jer bi za to bilo potrebno puno viSe mijeritelja, nego samo
usporedba s rezultatima veé provedenim takovim istraZivanjima. Na temelju te
usporedbe provedena je procjena tog utjecaja i poslije je uvrsteno u proracun
nesigurnosti mjerenja dijagonale otiska pri mjerenju tvrdoce.

5.4.2 Opto-elektriéni sustav CCD-LFSB-a

Opto-elektricni sustav CCD-LFSB-a se sastoji od mikroskopa s ugradenom
visokokvalitetnom i preciznom CCD kamerom koja je spojena na ra¢unalo s prikladnim
programskim paketom (slika 5.16). Mikroskop je opremljen s objektivima razli€itih
povecanja (10X, 20X, 50X) a izbor objektiva provodi se sukladno predmetu mjerenja.
Proces viziranja provodi se uz pomo¢ mikroskopa s digitalnom CCD kamerom
Olympus DP 70 s 12, 5 Megapixela. Kamera je spojena na zasebno racunalo koje uz
pomo¢C programskog paketa Olympus DP-BSW manager 1.2.1.107 preuzima i
obraduje prikaz s kamere. Ova kamera sadrzi CCD C¢ip, koji ima 145 000 000 piksela i
sustav progresivnog skeniranja. Kamera daje prikaz preko raCunala u viSe rezolucija
(4080x3072 piksela, 2040x1536 piksela, 1360x1024 piksela i 680x512 piksela).
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Proces obrade slike je statiCan, Sto znacli da je neophodno obradivati slike, a nije
moguce obradivati "Zivi" signal prikaza koji daje CCD kamera.

Slika 5.16: Opto-elektricni sustav CCD-LFSB za mjerenje duljine

Umjeravanje ovog sustava proveli su djelatnici Laboratorija za precizna mjerenja
duljine a njegova najbolja mjerna nesigurnost iznosi U = 0,3 um uz k=2 i P=95 % u
mjernom podru¢ju od 0,050 mm do 1 mm. Ova mjerna nesigurnost u sebi sadrzi
sastavnice nesigurnosti koje su proizasle iz umjeravanja opto-elektricnog sustava kao
Sto je kalibracija pixela ali i sastavnice koje se odnose na samo mjerenja veliine
otiska. U sastavnice nesigurnosti veliCine otiska uracunato je fokusiranje otiska i
procjena duljine otiska jer se radi o obradi slike otiska (slika 5.17).

s

Slika 5.17: Prikaz otiéka na opto;élektriénom sustavuirC:)CD-LFSB

Na slici 5.18 je prikazan detalj ruba otiska koji ukazuje da je postavljanje mjerne
linije na rub otiska ustvari procjena da na tom mjestu je vrh otiska. Posebno to dolazi
do izraZzaja ako fokusiranje slike nije bilo dobro provedeno (slika 5.18 b) Sto pripada u
podrucje subjektivnosti mjeritelja.
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Slika 5.18: Rub otiska pri razliCitim izoStrenjima okulara

S obzirom na svoje mogucnosti i mjernu sposobnost ovaj je uredaj primjenjen u ovom
radu za mjerenje veliCine otisaka kao odvojeni sustav.

Primjenom opti¢kog mjernog mikroskopa 1/G-258 i opto-elektricnog sustava CCD-
LFSB, kao dva zasebna sustava za ocitanje veliCine otiska razliCitih mjernih
sposobnosti Cije vrijednosti su unutar dozvoljenih granica odstupanja sukladno
normama i uputama, omoguceno je potvrdivanje ili odbacivanje hipoteze ovog rada.
Uklapanjem ovih sustava u jednu cjelinu, zajedno sa sustavom za opterecivanje,
dobiven je novi sustav — etalonski tvrdomjer za mjerenje fizikalne veliCine tvrdo¢a po
metodi Vickers koja je potpuno razliCita od mijerenih veli€ina koje su dobivene
mjerenjem na ovim sustavima kada su razdvojeni. U nastavku su provedena
istraZivanja pojedinih utjecaja na nesigurnost mjerenja etalonskog tvrdomjera kao
jedne cjeline.

5.4.3 Problem ocitanja dijagonale otiska

Tijekom provedbe preliminarnih mjerenja zamijeéena je pogreSka uslijed
poravnavanja rubova otiska. Ova problematika se pojavljuje kod mjerenja otiska od
jednog do drugog ruba dijagonale Sto je prikazano na slici 5.19. Odredivanje ovog
utjecaja na mjerenje dijagonale otiska potrebno je provesti za svaki sustav zasebno.
Prema istrazivanjima koja su provedena u NPL-u [56] procjena utjecaja uslijed
orjentacije otiska dana je na slici 5.20. lako je poravnavanje Cesto izostavljeno, iz
ovoga je vidljivo da ta pogreSka moze znatno utjecati na rezultat mjerenja tvrdoce. Na
temelju ovih rezultata te promatranja ponaSanja oba sustava ocitanja, koja su
primjenjena u ovom radu, izvrSena je procjena ove pogreSke te je ista ukljuCena u
procjenu i proracun mjerne nesigurnosti.
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Slika 5.19: Pogreéka u'slijed rotacije otiska

) Cos 0 % Hardness
= error

“rE] 0.9998 |  0.04 7\\
2 | 09994 0.2 /
3 0.9986 | 0.28 U2 \\
4 0.9976 | 0.48 e oy
5 0.9962 | 0.76 Ty 3
5.75 0.9950 | 1.0 B
8.10 0.9900 | 2.0 |~

Slika 5.20: Pogreska tvrdocCe s obzirom na krivu orjentaciju izmjerenog otiska [57]

Iz razmatranja tehnike mjerenja na sustavu I/G-258 (direktno od ruba do ruba otiska) i
opto-elektricnog sustava CCD-LFSB-a (analizator slike) jasno je da ova dva sustava
nisu jednako imuna na ovu pogresku.

Kod opto-elektricnog sustava CCD-LFSB razmak izmedu dva ruba otiska ocCitava
se u pixelima te je kalibracija pixela primarna utjecajna veli€ina. Zbog moguénosti
zakretanja etalonske ploCice pri «zivoj slici» pri razliitim povecanjima moguce je
poravnati rubove otiska unutar 0,5° Sto daje za pravo da se ova pogreSka ne smatra
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od presudne vaznosti. Zbog problema procjene samog ruba otiska (objasnjeno u
poglavlju 5.3.2.2 ) uslijed deformacije materijala procijenjena je Sirina te zone 1-2 ym
ovisno o veli€ini primjenjenog povecanja. S obzirom da cosinus kuta od 0,5° ne
mijenje znacajno duljinu dijagonale u mjernom podrucju od 100 ym do 800 um i da
prakticno problem odcitanja ruba otiska prekriva problem zarotiranosti, procjena
povecanja mjerne nesigurnosti ovog sustava za 0,1 um dovoljno dobro procjenjuje ove
probleme. Procjenu i proracun svih ovih nesigurnosti su proveli djelatnici LFSB-a te
konaCna proSirena mjerna nesigurnost opto-elektricnog sustava CCD-LFSB kao
sustava za oCitavanje veliCine otiska etalonskog tvrdomjera iznosi U = 0,4 um uz k=2 i
P=95 %.

S obzirom na problematiku mjerenja kuta zakretanja otiska kod sustava 1/G-258,
koji je sastavni dio sustava za opterecCivanje, provedba procjene utjecaja orjentacije
otiska je jako slozena. Za ovo bi bila potrebna dodatna oprema koja bi se morala
ugraditi na ispitni stol, Sto zahtijeva promjenu konstrukcije sustava za opterecCivanje a
to nije bilo moguce izvesti. Stoga je provedena procjena moguceg kuta odstupanja pri
mjerenju 1/G-258 sustavom i uzet je maksimalni kut odstupanja od 2°. Sukladno
istraZivanjima NPL [57] procjena pogreSke uslijed orjentiranosti otiska iznosi 0,12 %
HV $to je uneSeno u procjenu i proraCun mjerene nesigurnosti pri mjerenju veli€ine
otiska sa sustavom 1/G-258.

5.5 Indirektna metoda umjeravanja etalonskog tvrdomjera

Indirektna metoda umjeravanja etalonskog tvrdomjera provodi se pomocu

primarnih etalonskih ploc€ica tvrdo¢e sukladno normi DIN EN ISO 6507-3. Zbog visoke
cijene izrade ovih primarnih etalonskih ploCica umjeravanje etalonskog tvrdomjera nije
provedeno za sva opterecenja. Stoga je posudeno Sest primarnih etalonskih plo€ica
od UKAS-ovog nacionalnog laboratorija za tvrdoc¢u i to za dvije metode HV10 i HV30
(tri primarne ploCice na svakom opterecenju). Primjenjene primarne etalonske ploc€ice
su umjerene u nacinalnom etalonu tvrdoCe Velike Britanije Cija najbolja mjerna
sposobnost iznosi 0,3%HV uz k=2 i P=95 %. U tablicama 5.13 i 5.14 su prikazani
rezultati indirektnog umjeravanja etalonskog tvrdomjera primarnom etalonskom
ploCicom IN28256G tvrdo¢e 272,2 HV10 uz primjenu sustava za ocitanje 1/G-258 ili
CCD-LFSB. U tablici 5.15 je prikazan utjecaj korekcije sile optereCivanja na stvarnu
izmjerenu vrijednost predhodno dobivenih rezultata umjeravanja.
U prilogu P-3 su prikazani ostali rezultati umjeravanja za metode HV10 i HV30.
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti provedena je sukladno algoritmu koji je dan u
poglavlju 4.3.2.2 a izraCuni za pojedine nesigurnosti su prikazani u tablicama s
rezultatima.

Pregledom ovih rezultata umjeravanja uofava se da je proSirena mjerna
nesigurnost (Uyty ) etalonskog tvrdomjera za mjernu metodu HV10 ispod +1 % HV10
Sto je isti slu€aj i za metodu HV30. S obzirom da nije bilo moguénosti provedbe
umjeravanja i za ostala optereenja, Sto je veC prije opisano, provedena su
interkomparacijska mjerenja s dva medunarodno priznata laboratorija kako bi se
potvrdila mjerna sposobnost instaliranog etalonskog tvrdomjera.
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Tablica 5.13:

Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_1/G-258

etalonskom ploCicom IN28256G tvrdoc¢e 272,2 HV10

primarnom

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska ploc€ica Etalonski tvrdomjer
Temperatura: | 22°C +0,5°C Oznaka: IN28256G Oznaka: 5030TKV; I/G-258
Tlak: 1035 hPa Vrijednost 2722 Rezolucija: 0,000 1 mm

tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja

Izmjerena vrijednost dijagonala

IzraCunata vrijednost

tvrdoce,
dy, mm ds, mm ds;, mm HV10
1 0,2604 0,2608 0,26060 273,07
2 0,2604 0,2607 0,26055 273,18
3 0,2621 0,2618 0,26195 nax 270,27 min
4 0,2607 0,2603 0,26050 273,28
5 0,2601 0,2597 0,25990 win 274,55 pax
Srednja vrijednost 0,26070 272,87
(S);as':gsgirj‘: S~ 0,00075 1,57
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
vrijednost mjerna Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
X X; nesigurnost ¢ u (H)
u(xi)
UCRM-P 272,2 HV10 0,8166 Normalna 1 0,8166
UxCRM-1 0 HV 0,80197705 Normalna 1 0,801977
Ums 0,0001mm | 2,88675E-05 Pravokutna 2085,683 0,060208
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 1,15 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 2,29 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘6‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
272,87 2,29 0,67 2,96

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera

98




5. EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

Tablica 5.14: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_CCD-LFSB primarnom
etalonskom ploCicom IN28256G tvrdoc¢e 272,2 HV10

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska ploc€ica Etalonski tvrdomjer
Temperatura: | 22°C +0,5°C Oznaka: IN28256G Oznaka: S030TKV;
' o ' ' CCD-LFSB
Tlak: 1035 hPa Vrijednost 2722 Rezolucija: 0,000 1 mm
tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dy, mm ds, mm dsr, mm HV10
1 0,26105 0,26042 0,26074 nax 272,79 min
2 0,26038 0,26050 0,26044 i 273,41 nax
3 0,26007 0,26084 0,26046 273,38
4 0,26110 0,26034 0,26072 272,82
5 0,26015 0,26104 0,26060 273,08
Srednja vrijednost 0,26059 273,10
Standardno
odstupanje SxCRM-1 0,00014 0,29
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
- mjerna . ST
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
X; Xi Ci uj (H)
u(x)
UCRM-P 272,2 HV10 0,8166 Normalna 1 0,8166
UxCRM-1 0 HV 0,14986334 Normalna 1 0,149863
Ums 0,0001mm_ | 2,88675E-05 Pravokutna 2085,683 0,060208
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 0,83 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 1,66 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘6‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
273,10 1,66 0,90 2,56

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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Tablica 5.15: Utjecaj korekcije sile optere€ivanja na rezultate indirektnog umjeravanja

primarnom etalonskom plo€icom IN28256G tvrdo¢e 272,2 HV10

Sustav za o€itanje 1/G-258

Izradunate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijedno$éu sile, HV10

1 2 3 4 5
273,17 273,27 270,36 273,38 274,64
Srednja vrijednost 272,96
Standardno odstupanje SxCRM-1 1,57
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Standardna Koeficijent
- mjerna . o .
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
X; Xi Ci uj (H)
u(xi)
UCRM-P 272,2 HV10 0,8166 Normalna 1 0,8166
UxCRM-1 0 HV 0,80227962 Normalna 1 0,80225
Ums 0,0001mm 2,88675E-05 Pravokutna 2085,29 0,060197
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 1,15HV
ProSirena mjerna nesigurnost 2,29 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Unm ‘B‘ AHHTMmax
HV
HV HV HV HV
272,96 2,29 0,76 3,05

Sustav za o€itanje CCD-LFSB

Izra€unate vrijednost tvrdo¢e s korigiranom vrijedno$¢u sile, HV10

1 2 3 4 5
272,88 273,50 273,47 272,91 273,18
Srednja vrijednost 273,19
Standardno odstupanje SxCRM-1 0,29
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
X Xi u(x) Vrsta razdiobe Ci u; (H)
UcruM-P 272,2 HV10 0,8166 Normalna 1 0,8166
UxCRM-1 0 HV 0,14991433 Normalna 1 0,149914
Ums 0,0001mm | 2,88675E-05 Pravokutna 2085,29 0,060197
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 0,83 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 1,66 HV
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV Untm ‘5‘ AHpTMmax
HV HV HV HV
273,19 1,66 0,99 2,65

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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5.6 Interkomparacijska mjerenja

Osnovni cilj provedbe interkomparacijskih mjerenja bio je potvrdivanje mjerne
sposobnosti referentnog etalonskog tvrdomjera LIMS-a te njegov polozaj u piramidi
sljedivosti za mjernu veli€inu tvrdo¢a na europskoj i svjetskoj razini. Isto tako ovim
usporednim mjerenjima moguce je ustanoviti razlike izmedu dva primjenjena sustava
oCitanja na koje je vezan sustav za opterecivanje, te utvrditi doprinose pojedinih

utjecajnih veliCina na rezultate mjerenja etalonskog tvrdomjera a Ciji je utjecaj
pojedinacno na sustave vec¢ utvrden.

Usporedna mjerenja su provedena u tri mjeriteljske institucije:
- INDENTEC, Velika Britanija;
- PTB, Njemacka;
- FSB-LIMS, Hrvatska.

Ovdje je potrebno napomenuti da su interkomparacijska mjerenja u LIMS-u provedena
na slijedeci nacin:
- utiskivanje provedeno u LIMS-u na etalonskom tvrdomjeru (sustav za
opterecivanje 5030TKV) a
- mjerenje veliCine otisaka:
- na optickom mjernom mikroskopu I/G-258 i
- na opto-elektricnom sustavu CCD- LFSB.

Mjerenja su provedena na Cetrnaest etalonskih ploCica koje su predhodno ispitane
kako bi se provijerilo da li one zadovoljavaju kriterije koje propisuje norma EN 6507-3.

5.6.1 Provjera kvalitete etalonskih ploc¢ica

Kako bi se smanijili utjecaji pojedinih veliCina na rezultate medulaboratorijskih
usporednih mjerenja, etalonske ploCice su morale biti izradene tako da ispune sve
zahtijeve propisane normom DIN EN ISO 6507-3. Cilj je bio da niti jedna vrijednost za
pojedinu mjernu veliCinu ne bude blizu grani¢nih vrijednosti kako bi se svi mogudéi
utjecaji smanijili na sto je moguce manju mjeru. U tu svrhu su na etalonskim ploCicama
provedena sljedeca ispitivanja:

- ravnoce;
- hrapavosti;
- planparalenosti.

Dimenzije i oblik etalonskih plocica su propisani a mogudi oblici su prikazani na slici
5.18. U ispitivanjima koja su provedena u sklopu ovog rada koriStene su etalonske
ploCice tipa a) i ¢). Pri umjeravanju etalonskih plo€ica potrebno je provesti najmanje
pet mjerenja na svakoj plocCici a propisan je i raspored otisaka za svaki od ovih tipova
etalonskih ploCica (slika 5.21). Osim toga na svakoj ploCici mora biti ugravirana
identifikacijska oznaka te oznaka ustanove koja je provela umjeravanje.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 101
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Slika 5.21: Tipovi etalonskih plocica [20]

U nastavku je prikazna metoda za provjeru pojedinih parametara koji se ispituju na
etalonskim ploCicama. Ovdje su dani rezultati ispitivanja samo za etalonsku plocicu
IN60115G za metodu HV10, Ciji se osnovni podaci nalaze u tablici 5.16. Za ostale
ploCice rezultati su prikazani u prilogu P-3.

Tablica 5.16: Osnovni podaci o etalonskoj plo€ici IN60115G za metodu HV10

Oznaka: IN60115G HV10 =
Proizvodac: INDENTEC, Velika Britanija
Oblik: Tip c (slika 5.21)

Dimenzije: vanjski promjer: 60,4 mm
debljina: 11,7 mm

5.6.1.1 Provjera ravnoce

Prema dosada$njim istraZivanjima ravnoc¢a povrSine moZzZe utjecati na rezultate
mjerenja tvrdoCe. Kako bi se izbjeglo, odnosno smanijilo utjecaj neravnoce, u
laboratoriju LFSB-a su provedena ispitivanja ravnoce, kako ispitne tako i nalijegajuce
povrSine etalonske ploCice. Dozvoljena tolerancija odstupanja ravnocée ispitne i
nalijegaju¢e povrSine ne smije biti ve¢a do 0,005 mm sukladno normi DIN EN ISO
6507-3. Mjerenje odstupanja od ravnosti provedeno je interferometrijskom metodom
pomocu interferencijskog mikroskopa Carl Zeiss (slika 5.22).

Slika 5.22: Interferencijski mikroskop Carl Zeiss

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 102
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Rezultati mjerenja prikazani su u tablici 5.17.

Tablica 5.17: Rezultati mjerenja odstupanja od ravnosti etalonske plocice IN60115G
Mijerenje br. 1 2 3

Odstupgnje od 0.15 0,12 0,12
ravnosti, um

Odstupanje od ravnosti iznosi 0,15 um; U = 0,06 um; k=2, P=95 %.

5.6.1.2 Provjera hrapavosti

Sukladno normi DIN EN ISO 6507-3 dozvoljena odstupanja hrapavosti na mjernoj
duljini od 0,80 mm su:
- dozvoljena hrapavost ispitne povrsine je R; < 0,05 pm;
- dozvoljena hrapavost nalijegaju¢e povrsSine je R, <0, 8 um.

Ispitivanja hrapavosti su provedena u LFSB-u na elektromehanickom uredaju za
ispitivanje hrapavosti povrSina oznake: MU 2-127; proizvoda¢: Feinprif; tip:
Perthometer S8P (slika 5.23 a). Mjerna mjesta ispitivanja su prikazana na slici 5.24, a
rezultati su dani u tablici 5.18.

Slika 5.23: Ispitivanje hrapavosti etalonskih plo€ica
a) elektromehanicki uredaj MU 2-127
b) princip provjere hrapavosti na etalonskoj plocici

i

Slika 24: Polozaj mjesta na kojima su provedena ispitivanja hrapavosti

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 103
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Tablica 5.18: Rezultati ispitivanja hrapavosti etalonske plo€ice IN60115G

Mjerni . Y. L, Y.
:ﬂz Ispitna povrsina Nalijegajuca povrsina
; OBJEET: NGB 156 m \Pllﬁll
1
2
e ' : ‘ el
3

Iz rezultata ispitivanja maksimalna vrijednost parametra hrapavosti iznosi:
- ispitna povrSina: R, < 0,004 um,
- nalijegajuc¢a povrsina: R, < 0,103 pm.

5.6.1.3 Provjera planparalelnosti povrsina

Dozvoljeno odstupanje od paralelnosti nalijegajuce i ispitne povrSine ne smije biti
vece od 0,010 mm na 50 mm sukladno normi DIN EN ISO 6507-3. Ispitivanja
planparalelnosti povrSina etalonskih plo€ica su provedena na uredaju za usporedno
mjerenje PGM; oznake: MU 41-363; proizvodac¢: MAHR; tip: 826E; serijski broj: 08148
(slika 5.25 a).

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 104
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a)

Slika 5.25: Mjerenje planparalelnosti etalonskih plocica
a) uredaj MU 41-363
b) raspored mjernih nizova na etalonskoj plocici
c) kontakt ticalo - etalonska plocica

Mjerenje su provedena kroz dva niza ispitivanja na mjernoj duljini 50 mm s 10 mjernih
toCaka. Rezultati su prikazani u tablici 5.19.

Tablica 5.19: Rezultati ispitivanja planparalelnosti etalonske ploCice IN60115G
Mijerni Mjerenje, um
niz 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
1 +0,16 | +0,34 | +0,35 | +0,36 | +0,31 | +0,04 | -0,03 | -0,18 | -0,39 | -0,59
2 +0,18 | +0,22 | +0,17 | +0,25 | +0,23 | +0,16 | +0,07 | -0,11 | -0,15 | -0,20

Maksimalno odstupanje od planparalelnosti iznosi 0,59 um; U = 0,4 um; k=2, P=95 %.

Iz dobivenih rezultata ispitivanja ravnoée, hrapavosti i planparalelnosti za etalonsku
ploCicu IN60115G moze se zaklju€iti da je obrada povrSina provedena vrlo kvalitetno i
da su dobiveni parametri daleko ispod zahtijevanih granica. Rezultati ovih ispitivanja
za ostale etalonske ploCice se nalaze u prilogu P-4 (tablica P-4.1) a zaklju€ak o
kvaliteti obrade je isti.

5.6.2 Rezultati interkomparacijskih mjerenja

Kako je ve¢ predhodno navedeno, interkomparacijska mjerenja su provedena u tri
razliita laboratorija. Ovdje su prikazani rezultati samo za tvrdo¢u metode HV 10 i to za
dvije etalonske ploCice, dok su rezultati mjerenja za ostale etalonske ploCice navedeni
u prilogu P-5.

Mijeriteljski uvjeti su priblizno identi¢ni u sva tri laboratorija. Na svakoj plocici je
izmjereno po pet otisaka a njihov raspored prikazan je na slici 5.26 i identi¢an je u sva
tri laboratorija. Procjena i proraCun mjernih nesigurnosti proveden je prema modelu
opisanom u poglavlju 4.3.3 i to u sva tri laboratorija.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 105
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Slika 5.26: Raspored otisaka po etalonskoj plocici

5.6.2.1 Interkomparacijska mjerenja u laboratoriju INDENTEC-a

Umjeravanje etalonskih plo€ica provedeno je u Laboratoriju tvrtke INDENTEC Cdija
najbolja mjerna sposobnost iznosi 1 % HV uz k=2, P=95 %. Radi se o medunarodno
priznatom laboratoriju koji je akreditiran po UKAS-u s oznakom UKAS CALIBRATION
0232. Rezultati umjeravanja etalonskih plo€ica za metodu HV10 su prikazani u tablici
5.21.

5.6.2.2 Interkomparacijska mjerenja u laboratoriju PTB-a
Nacionalni laboratorij za tvrdoéu u Njemackoj nalazi se u PTB-u, Braunschweig

pod oznakom Arbeitsgruppe 5.12 Hartemesstechnik. Umjeravanje etalonskih plo€ica
za veli€inu tvrdoce HV1 je provedeno na uredaju koji je prikazan na slici 5.27.

Slika 5.27: Njemacki nacionalni etalon tvrdo¢e za metodu HV1

Ostala umjeravanja su provedena na primarnim etalonima tvrdo¢e gdje je opterecenje
ostvareno direktno utezima. Mjerna nesigurnost djelovanja sila je < 0,002 % uz k=2,
P=95 %, Sto je u danasnjim tehniCkim uvjetima maksimalno mogucée ostvariti. Kod
ovakvih uredaja su odvojeni sustav za ostvarivanje opterecenja i sustav za ocitavanje
veliine otisaka. Oba sustava su prikazana na slici 5.28. Mjerna sposobnost PTB-ovog
laboratorija je prikazana u tablici 5.20.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 106
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0.0270 MM
0.3399 MM
0.0416 MM

a)
Slika 5.28: Nacionalni etalon tvrdoce NjemacCke za metode HV3 do HVS50

a) sustav za opterecivanje

b) sustav za ocCitavanje veli€ine otiska LIBRA 200

Tablica 5.20: Mjerne sposobnosti Nacionalnog laboratorija Njemacke za tvrdoc¢u [12]

Mjerna veli€ina Mjerno podrucje Mjerna nesigurnost U (k=2; P=95 %)
HV1 30 HV1 do 3000 HV1 8-10°-HV? + 0,0145-HV - 0,58
HV3 30 HV3 do 3000 HV3 5-10°-HV? + 0,0087-HV - 0,24
HV5 30 HV5 do 3000 HV5 4-10°-HV? + 0,0085-HV - 0,04
HV10 30 HV10 do 3000 HV10  4-10°-HV? + 0,0081-HV - 0,13
HV20 30 HV20 do 3000 HV20  2-10°-HV? + 0,0076-HV - 0,13
HV30 30 HV30 do 3000 HV30  1-10°-HV? + 0,0080-HV - 0,22
HV50 50 HV50 do 3000 HV50  2-10°-HV? + 0,0053-HV + 0,03

Pri provedbi umjeravanja posebna pozornost posvecena je tocnom definiranju
parametara ispitivanja a to se odnosi na:

- brzinu spustanja indentora u neoptere¢enom stanju, te

- brzinu prodiranja indentora u etalonsku plo€icu.

Rezultati umjeravanja etalonskih ploCica za metodu HV10 u PTB-ovom labaratoriju
prikazani su u tablici 5.22.

5.6.2.3 Interkomparacijska mjerenja u laboratorijima FSB-a

Interkomparacijska mjerenja u LIMS-u su provedena tako da je utiskivanje otisaka
na etalonskim plo€icama provedeno na sustavu za opterecivanje 5030TKV a mjerenje
veliCine otiska na dva razliCita sustava za ocCitanje:

- na optickom mjernom mikroskopu I/G-258;
- na opto-elektricnom sustavu CCD- LFSB.

U tablici 5.23 su prikazani rezultati interkomparacijskih mjerenja provedenih sa
sustavom za opterecivanje 5030TKV i sustavom za oc€itanje 1/G-258 a u tablici 5.24 sa
sustavom za opterecivanje 5030TKV i opto-elektricni sustavom CCD-LFSB.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 107
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Tablica 5.21: Rezultati interkomparacijskih mjerenja za metodu HV10 u INDENTEC-u

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Etalonski tvrdomjer Oznaka:
Temperatura: | 22°C +1°C Rezolucija: 0,000 1 mm
Tlak: 1035 hPa Mijerna nesigurnost: 1%

Rezultati mjerenja - etalonska plocica IN40211G

Redni broj mjerenja

Izmjerena vrijednost dijagonala

IzraGunata vrijednost

tvrdoce,
ds, mm d,, mm ds;, mm HV10
1 0,21062 0,21070 0,21066 417,88
2 0,21167 0,21169 0,21168 413,86
3 0,21226 0,21210 0,21218 411,91
4 0,21171 0,21165 0,21168 413,86
5 0,2109 0,21127 0,21109 416,20
Srednja vrijednost 0,211457 414,74
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,000591 2,32
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena St?:j(;?r:gna Vrsta Koeficijent
vrijednost nesigurnost razdiobe osjetljivosti,
X Xi u(x) Ci ui (H)
Ucwum 2,073701 1 2,073701
UyxCRM-2 1,182318 1 1,182318
Kombinirana mjerna nesigurnost 2,39 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 4,77 HV10

Rezultati mjerenja- etalonska plocica IN60115G

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraGunata vrijednost

tvrdoce,

ds, mm d,, mm ds;, mm HV10

1 0,15151 0,15135 0,151430 808,70

2 0,15187 0,15139 0,151630 806,57

3 0,15142 0,15135 0,151385 809,18

4 0,15174 0,15152 0,151630 806,57

5 0,15131 0,15116 0,151235 810,79

Srednja vrijednost 0,151462 808,36

Standardno odstupanje SxCRM-1 0,00017 1,81

Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
.. mjerna Vrsta o .
vrijednost ; X osjetljivosti, .
nesigurnost razdiobe u; (H)
Xi X Ci
u(xy)

Ucm 4,041812 1 4,041812
UxCRM-2 0,922658 1 0,922658
Kombinirana mjerna nesigurnost 4,15 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 8,29 HV10

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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Tablica 5.22: Rezultati interkomparacijskih mjerenja za metodu HV10 u PTB-u

Mjeriteljski uvjeti

Okoli Etalonski tvrdomjer
Temperatura: 22°C+0,5°C Oznaka: PTB-HT-086
Tlak: 1055 hPa Rezolucija: 0,000 1 mm
Mjerna nesigurnost: 4-10°HV? + 0,0081-HV - 0,13
Brzina spustanja indentora 1 mm/s
Trajanje opterecivanja 8s

Rezultati mjerenja - etalonska plocica IN40211G

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dy, mm dz, mm dsr, mMm HV10
1 0,2128 0,2118 0,21230 411,45
2 0,2117 0,2115 0,21160 414 17
3 0,2125 0,2125 0,21250 410,67
4 0,2129 0,2108 0,21185 413,20
5 0,2115 0,2122 0,21185 413,20
Srednja vrijednost 0,21202 412,54
Standardno odstupanje | s.cru.1 | 0,000368 1,43
Procjena i prorac¢un mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Staqdardna Koeficijent
. mijerna . S .
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xi , Ci u;i (H)
u(xi)
Ucm 1,946142 1 1,946142
UxCRM-2 0,730517 1 0,730517
Kombinirana mjerna nesigurnost 2,08 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 4,16 HV10
Rezultati mjerenja - etalonska plocica IN60115G
Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d;, mm do, mm dsr, MM HV10
1 0,1503 0,1527 0,1515 807,95
2 0,1509 0,1515 0,1512 811,16
3 0,1515 0,1511 0,1513 810,09
4 0,1522 0,1506 0,1514 809,02
5 0,1501 0,1522 0,1512 811,70
Srednja vrijednost 0,15131 809,99
Standardno odstupanje SXCRM-1 0,000143 1,53
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli€ina Procijenjena Staqdardna Koeficijent
. mijerna . S .
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
X Xi u(x;) Ci u;i (H)
Ucm 4,527603 1 4,527603
UxCRM-2 0,781311 1 0,781311
Kombinirana mjerna nesigurnost 4,59 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 9,19 HV10

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 109
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Tablica 5.23: Rezultati interkomparacijskih mjerenja za metodu HV10 na sustavima

5030TKYV - 1/G-258

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Sustav za ocitanje veli€ine otiska Sustav za opterecivanje
Temperatura: | 21 °C 1 °C | Oznaka: 1/G-258 Oznaka: 5030TKV
Tlak: 1050 hPa Rezolucija: 0,000 1 mm !3r2|na spgstanja 1 mm/s

indentora:
Mijerna o - e
nesigurnost: 1% HV10 Trajanje opterecivanja: 8s

Rezultati mjerenja - etalonska plocica IN40211G

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraGunata vrijednost
tvrdoce,
dy, mm d>, mm dgr, mm HV10
1 0,2103 0,2111 0,21070 417,89
2 0,2135 0,2124 0,21295 409,10
3 0,2141 0,2125 0,21330 407,76
4 0,2109 0,2112 0,21105 416,50
5 0,2103 0,2102 0,21025 419,68
Srednja vrijednost 0,21165 41419
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,001382 5,39
Procjena i prorac¢un mjerne nesigurnosti
Veli€ina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
- mjerna . S .
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
X X , Ci u;i (H)
u(xi)
Ucm 2,070094 1 2,070094
UyCRM-2 2,748299 1 2,748299
Kombinirana mjerna nesigurnost 3,44HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 6,88 HV10

Rezultati mjerenja- etalonska plocica IN60115G

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraGunata vrijednost
tvrdoce,
di, mm dy, mm dg;, mm HV10
1 0,1525 0,1519 0,15220 800,86
2 0,1519 0,1508 0,15135 809,88
3 0,152 0,1527 0,15235 799,29
4 0,1531 0,1521 0,15260 796,67
5 0,1529 0,1515 0,15220 800,86
Srednja vrijednost 0,15214 801,51
Standardno odstupanje SXCRM-1 0,000471 4,98
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veliina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
- mjerna . oo .
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
X; Xi C uj (H)
u(xi)
Ucm 4,005949 1 4,005949
UyxCRM-2 2,539476 1 2,539476
Kombinirana mjerna nesigurnost 4,74 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 9,49 HV10
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Tablica 5.24: Rezultati interkomparacijskih mjerenja za metodu HV10 na sustavima
5030TKV — CCD-LFSB

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Sustav za ocitanje veli€ine otiska Sustav za opterecivanje
Temperatura: | 21°C £0,5°C | Oznaka: CCD Oznaka: 5030TKV
Tlak: 1035 hPa Rezolucija: 0,000 1 mm Brzma spystanja 1 mm/s

indentora:
Mjerna . 0,4 um Trajanj’e. N 8s
nesigurnost: opterecCivanja:
Rezultati mjerenja - etalonska plocica IN40211G

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost

tvrdoce,

dy, mm ds, mm dsr, mm HV10

1 0,21136 0,21296 0,21216 412,15

2 0,20950 0,21185 0,21068 417,99

3 0,21105 0,21041 0,21073 417,77

4 0,20945 0,21168 0,21057 418,42

5 0,21073 0,21074 0,21074 417,75
Srednja vrijednost 0,210973 416,82
Standardno odstupanje SxCRM-1 0,000667 2,62
Procjena i prorac¢un mjerne nesigurnosti

Veli¢ina Procijenjena Staqdardna Koeficijent
- mjerna . o .
vrijednost X Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xi , Ci u;i (H)
u(xi)
Ucm 1,333686 1 1,333686
UxCRM-2 1,335527 1 1,335527
Kombinirana mjerna nesigurnost 1,89 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 3,77 HV10
Rezultati mjerenja- etalonska plocica IN60115G
Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d;, mm do, mm dsr, MM HV10

1 0,15178 0,15113 0,15145 808,77

2 0,15241 0,15113 0,15177 805,42

3 0,15176 0,15144 0,15160 807,17

4 0,15145 0,15209 0,15177 805,44

5 0,15145 0,15113 0,15129 810,52
Srednja vrijednost 0,151577 807,46
Standardno odstupanje SxCRM-1 0,000207 2,20
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti

Veli¢ina Procijenjena Standardna Koeficijent

- mjerna . o .

vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,

nesigurnost
X; Xi Ci uj (H)
u(xi)

Ucm 2,803356 1 2,803356
UxCRM-2 1,122912 1 1,122912
Kombinirana mjerna nesigurnost 3,02 HV10
ProSirena mjerna nesigurnost 6,04 HV10
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5.6.3 Dodatno ispitivanje povrsine etalonskih plo¢ica za interkomparacijska
mjerenja

Tijekom interkomparacijskih mjerenja na etalonskim ploCicama uoCena su veca
odstupanja u odnosu na primarne etalonske ploCice premda su ispitne povrsine bile
podjednako pripremljene. Prema literaturnim i iskustvenim podacima ovo je
uzrokovano prvenstveno nehomogeno$éu materijala etalonske plo€ice. No, ovdje
svakako ne treba zanemariti i promjenu okoliSnih uvjeta (temperatura, tlak, vlaznost,
itd.) tijekom interkomparacijskih mjerenja, $to svakako utjeCe na rezultate mjerenja.
Laboratoriji su bili udaljeni preko 1000 km jedan od drugog $to izaziva velike promjene
okolisnih uvjeta pri transportu. Tijekom ispitivanja dolazi do kontaminacije povrSinskog
sloja etalonske plocCice neCisto¢ama, oksidima i slicno. U kojoj mjeri ove pojave utjeCu
na rezultate mjerenja tvrdoc¢e veliko je pitanje. Iz ovog razloga su provedena slijedeca
ispitivanja:

- pregled povrsine scanning elektronskim mikroskopom i

- mikroanaliza kemijskih elemenata na ispitnoj povrsini i u samom otisku.

Ova ispitivanja su provedena na scanning elektronskom mikroskopu (slika 5.29)
koji se nalazi u Laboratoriju za materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje.
Uredaj spada u skupinu visoko kvalitetnih raCunalom upraviljanih elektronskih
mikroskopa konstruiranih za rad s varijabilnim vakuumom. Proizvoda¢ uredaja je
TESCAN, Ceska, a tip: VEGA TSS136LS.

Slika 5.29: Scanning elektronski mikroskop TESCAN

Kemijske mikroanalize su napravljene pomocu EDS (Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy) detektora proivodaca OXFORD INSTRUMENTS u podrucju detekcije
20 keV.
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Tijekom pregledavanja ispitne povrSine etalonske ploCice IN60115G scanning
elektronskim mikroskopom uoc€ene su nepravilnosti (oStecenja) kao Sto je prikazano na
slici 5.30.

SEM BAS 1 16 ke DET. 5F Ditirclos P —— |
Hame: Poroptet DATE: 0629407 S0um Vega @Tescan
EMRESOLUTION BV 200 kY ital Micras

Elctron image 1

Slika 5.30: Pogreske na ispitnoj povrsini etalonske plocCice

Slicne nepravilnosti su uoCene i na drugim etalonskim ploCicama. Radi se o
mikropukotinama koje su nastale tijjekom izrade i obrade ploCica. Ako prilikom
utiskivanja indentor pogodi ovakvo mjesto svakako da ¢e doci do pojave radijalnih sila
na indentor $to ga moZe osStetiti, a s druge strane ovo ima utjecaja i na vrijednost
izmjerene tvrdoCe. Tijekom ovih istraZivanja bilo je poku$aja izvrSiti mjerenje tvrdoce
na takvom pronadenom mijestu, no zbog slabije moguénosti povecanja kod sustava za
oCitanje 1/G-258 (koji se nalazi na etalonskom tvrdomjeru) u odnosu na scanning
elektronski mikroskop to nije bilo moguce provesti.

Promatranjem povrsine scanning elektronskim mikroskopom uocavaju se podrucja
po povrsini ploCice koja su razliCita po izgledu (slika 5.31 b) i ¢). Ova podrucja nisu
uocena na cijeloj plo€ici ve€¢ samo na nekim dijelovima. Prva pretpostavka je bila da su
to necistoc¢e kao posljedica rukovanja. No nakon ultrazvuénog c&is¢enja u kupelji nije
dosSlo do nikakvih promjena. Stoga je provedena mikroanaliza kemijskih elemenata na
jednom cCistom mjestu i na dva mjesta tzv. nehomogenosti. Usporedbom spektara
kemijskih elementa prisutnih na mjestu s i bez nehomogenosti uo€ene su neke razlike
iako nije jasno izrazeno da se radi o uklju€inama ili nesto slicno (slika 5.31 d, e i f), pa
se moze pretpostaviti da nije doSlo do potpune homogenizacije materijala pri
proizvodnji ploCice. Ovo moze znatno utjecati na ponovljivost rezultata mjerenja
tvrdoce.
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Slika 5.31: Nehomogenosti na povrsini etalonske plocice
a) povrsina bez nehomogenosti
b) nehomogenost br.1
) nehomogenost br.2
) spektar kemijskih elementa prisutnih na mjestu bez nehomogenosti
) spektar kemijskih elementa prisutnih u nehomogenosti br.1
f) spektar kemijskih elementa prisutnih u nehomogenosti br.2

c
d
e

Pored ovoga uoCene su odredene necistoée kao Sto je vidljivo na slici 5.32. No
pitanje je da li su te neCistoCe nastale prije ili poslije postupka utiskivanja indentora,
pogotovo one koje se nalaze u samom otisku. Osim toga, upitno je da li iste dolaze iz
okoliSa na etalonsku plo€icu ili su mozda nastale na indentoru (naljepci od predhodnog
ispitivanja) te su uslijed sila trenja ostale unutar otiska. Ukoliko se radi o neCistocama
iz okoliSnih uvjeta, s obzirom na primjenjene sile opterecivanja, ovo nema znacajne
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utjecaje na rezultate, Sto su i zaklju€ci pojedinih istraziva€a u radovima i literaturi ([50],
[55]). No kod mjerenja mikrotvrdoCa ovo bi svakako trebalo uzeti u obzir. Necistoce
koje su proizvod naljepljivanja materijala na stranice indentora mogu imati
dalekosezne posljedice na rezultate mjerenja. Analiza kemijskih elemenata tih
necistoca (slika 5.32 c) i d) upuéuje na to da se radi o produktima koji su nastali
reakcijama ispitne povrsine s okoliSnom atmosferom. Nazalost ove pojave nije moguce
izbjeci jer tijekom mjerenja rukujemo etalonskim plo€icama te ih nije moguce izolirati
od okolisnih utjecaja pogotovo pri mjerenjima u razli€itim prostorima.

Spectrum 1

ull Scale 1555 cts Cursor: 0,000 ke

Spectrum 1

ull Scale 2706 cts Cursar: 0.000 ke

Slika 5.32: Necistoce na etalonskoj plocici
a) necisto¢a unutar otiska
b) necistoca na povrsini etalonske plo€ice
c) spektar kemijskih elementa prisutnih kod neciso¢e unutar otiska
d) spektar kemijskih elementa prisutnih na povrsini etalonske plocice

S obzirom da je teziSte ove disertacije na analizi nesigurnosti mjerenja etalonskog
tvrdomjera, nije se dublje ulazilo u problematiku etalonskih plo€ica jer to zahtijeva
puno veci opseg istrazivanja, a time se ulazi u podrucje referentnih materijala. Cilj ovih
istraZivanja je bio samo ukazati na nesigurnosti koje mogu proizaéi iz materijala i
izrade etalonskih ploCica te moguca primjena scanning elektronske mikroskopije u
istraZivanjima takovih nesigurnosti.
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6. ANALIZA REZULTATA ISTRAZIVANJA

U eksperimentalnom dijelu ovog rada provedena su istraZzivanja u cilju utvrdivanja
utjecajnih veli€ina na nesigurnost mjerenja sustava za opterecivanje i sustava za
oCitanje veliCine otiska kao zasebnih cjelina. Kvantificiranjem nesigurnosti svakog
zasebnog sustava, te pojedinih utjecajnih veli€ina koje djeluju na njih, moguce je
analizirati kako isti djeluju na ukupnu mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
odnosno na nesigurnost na njemu izmjerene tvrdoce kao nove fizikalne veli€ine.
Analizom rezultata ispitivanja sustava za opterecCivanje i sustava za ocitanje veliine
otiska utvrdene su njihove mjerne sposobnosti za mjerne veli€ine sila i duljinea. Kroz
analizu rezultata indirektne metode umjeravanja primarnim etalonskim ploCicama
odredena je mjerna sposobnost etalonskog tvrdomjera kao jedne cjeline za fizikalnu
veliCinu tvrdoCe. Primjenom odredenih korekcija pojedinih veli€ina, koje su
kvantificirane eksperimentalnim istrazivanjima, te izmjenama i/ili dopunama modela
za procjenu i proracun mjernih nesigurnosti analizirani su pojedini utjecaji na
proSirenu mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera. Dobivenim rezultatima
interkomparacijskin mjerenja, te njihovom analizom, moci ¢e se potvrditi ili negirati
odredeni zaklju€ci proiza$li iz predhodnih analiza ali isto tako dobiti i odredene
smjernice za buduca istrazivanja.

6.1 Analiza sustava opterecivanja

6.1.1 Analiza sila opterecivanja

Polazeci od opée definicije, tvrdo¢a je otpornost materijala prema prodiranju
drugog znatnije tvrdeg tijela, pa preko opéeg izraza za mjerenje tvrdo¢e po metodi
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Vickers (izraz 2.6) moze se pretpostaviti da sila opterec¢ivanja moze imati jako veliki
utjecaj na rezultate mjerenja tvrdoce te time i na vrijednost mjerne nesigurnosti istih.

Na temelju preliminarnih ispitivanja sila opterecivanja na sustavu 5030TKV, koja
su provedena u INDENTEC-u (tablica 5.1) i LIMS-u (tablica 5.3), izvrSena je analiza
minimalnih, srednjih i maksimalnih vrijednosti sila te njihovih odstupanja od normom
utvrdenih vrijednosti opterec¢enja. Na slikama 6.1 i 6.2 dan je dijagramski prikaz
odstupanja sila opterecivanja (gr).

qr,%
0,12
0T S T T 0,1 %
0,08
0,06 -
0,04

8 gF-min
B QF-sred
O QF-max

o e e - -01%

Slika 6.1: Odstupanja sila opterecivanja pri preliminarnim istrazivanjima u

INDENTEC-u
qr,%
0,15
0,1 - 0,1%
0,05 -
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0,1 - -01%
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Slika 6.2: Odstupanja sila opterecivanja pri preliminarnim istrazivanjima u LIMS-u

Analizom dijagrama odstupanja gr na slici 6.1 stjeCe se dojam da su odstupanja od
normirane vrijednosti opterecenja minimalna. No, nakon postavljanja ostale opreme i
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preseljenja etalonskog tvrdomjera na lokaciju u LIMS-u doSlo je do pogorS$anja tih
vrijednosti na pojedinim optereCenjima. Promatraju¢i samo srednju vrijednost
odstupanja, namece se zaklju€ak da je odstupanje sila unutar granica koje propisuje
norma DIN EN ISO 6507-3. No da li je dovoljno uzeti u obzir samo srednju vrijednost
odstupanja, pogotovo kada se zna da nesigurnost sila optereéivanja poslije ne ulazi u
proracun nesigurnosti mjerenja tvrdoce?

Kroz ova preliminarna ispitivanja sila optereCivanja uoCeni su odredeni nedostaci
kod nacina ispitivanja te kod procjene i proraCuna mjernih nesigurnosti. U oba slucaja
proSirena nesigurnost mjerenja sila opterecivanja je oko 0,12 % (tablice 5.1 i 5.3) Sto
je prakti¢no jednako proSirenoj mjernoj nesigurnosti prijenosnih etalona sile. lako su
bili klase 00, sukladno normi DIN EN ISO 376, njihova najbolja mjerna sposobnost je
iznosila 0,12 % 8&to proizlazi iz njihovog umjeravanja kroz niz od deset toCaka u
mjernom podruc€ju od 10 % do 100 % nazivne sile. Umjeravanjem ovih prijenosnih
etalona sile kao posrednickih etalona sile, na to€no definiranim mjernim toCkama koje
odgovaraju zahtijevanim opterecCenjima, postizu se sasvim drugacije vrijednosti
njihovih proSirenih mjernih nesigurnosti (prikazano u tablici 5.4). Drugi uoceni
problem je model ispitivanja sila samo na jednom polozaju ispitnog stola, Sto ne
odgovara moguéim stvarnim pozicijama tijekom mjerenja tvrdo¢e. Stoga su uvedena
ispitivanja sila na Cetiri razliCite pozicije ispitnog stola uz primjenu dva razliCita
posrednitka etalona sile (opisano u poglavlju 5.3.3.1.1). Primjenom dva posrednicka
etalona razli€itih nazivnih sila i razliCite konstrukcije analizirana su odstupanja uslijed
razliitih nacina ostvarivanja prijenosa sile s tvrdomjera na posrednicki etalon sile te
utjecaj mjerne sposobnosti istih na mjernu nesigurnost istrazivanja sila. Ovakav
model ispitivanja proveden je za sile opterecivanja kod metoda HV10 i HV50.

Na temelju rezultata iz tablica 5.5 i 5.6 s obzirom na primjenjeni posrednicki
etalon sile za optereCenje HV10 ustanovljene su slijedeée srednje vrijednosti sile
opterecivanja:

- Frvio = 98,107 N primjenom etalona Z30 i
- Frvio = 98,125 N primjenom etalona U1.

Obje vrijednosti su unutar £0,1 % odstupanja od normirane (98,07 N) i u slu¢aju kada
se odstupanju pribroji i vrijednost proSirene mjerne nesigurnosti. Da bi se mogli
donijeti konkretniji zaklju€ci potrebno je provesti analizu odstupanja sila te analizu
mjernih nesigurnosti ispitivanja sila. Analiza odstupanja je prikazana dijagramski na
slici 6.3 a analiza mjernih nesigurnosti na slici 6.4. U prvom dijelu dijagrama
prikazana su odstupanja sila dobivena umjeravanjem posrednic¢kim etalonom U1
nazivne sile 500 N a u drugom dijelu umjeravanjem posredni¢kim etalonom Z30
nazivne sile 100 N. To znadi da su mjerenja sila provedena na mjernoj to¢ci 20 %
nazivne sile za etalon U1 i 100 % nazivne sile kod etalona Z30. Iz dijagramskog
prikaza jasno je da kod primjene etalona U1 dolazi do veceg rasipanja vrijednosti sila
ali i povecanja odstupanja pri povecanju udaljenosti izmedu indentora i ispitnog stola
ili pri rotaciji etalona kod svakog mjerenja.
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Slika 6.3: Odstupanja sila opterecivanja za metodu HV10 primjenom novog modela
proviere sila

Ako se uzme srednja vrijednost qr za sve Cetiri pozicije, $to je prikazano na
dijagramima isprekidanom crvenom linijjom, uo€ljivo je da je ona neSto viSa
primjenom posredni¢kog etalona U1. Razlog tomu moguce je objasniti raspodjelom
mjernih nesigurnosti umjeravanja sila optereCivanja prikazanih na slici 6.4.
Usporedujuéi vrijednosti nesigurnosti uprg, $to predstavlja nesigurnost umjeravanja u
primarnim etalonima sile u PTB-u, jasno je da etalon nazivne sile 100 N ima bolju
mjernu sposobnost Sto izravno utje€e na odstupanje i nesigurnost umjeravanja sila
opterecivanja HV10. Isti trend je i kod standardne nesigurnosti umjeravanja sila
opterecivanja (uc).

U, %
0,14
U1-500 N Z30-100 N

R e e I

0,1 -

0,08 - B Upts

O U
0,06 - O Ue
0,04 -
Al dl
. wllallldl dl Al

Poz.1 Poz.2 Poz.3 Poz.4 PozA1 Poz.2 Poz.3 Poz.4

Slika 6.4: Udjeli pojedinih mjernih nesigurnosti pri umjeravanju sila za metodu
HV10 primjenom razliCitih etalona sile i novog modela umjeravanja

S obzirom na mjernu nesigurnost iz preliminarnih umjeravanja u INDENTEC-u a i u
LIMS-u, koja je iznosila 0,12 %, uvodenjem etalona sile umjerenih kao posrednickih
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etalona s to¢no ciljanim silama, proSirena mjerna nesigurnost je pala na 0,05 % za
etalon U1 te na =0,02 % za Z30.

Ovaj model ispitivanja sila proveden je i za metodu HV50 a na slikama 6.5 6.6 su
dijagramski prikazana odstupanja i mjerne nesigurnosti. Kod ovog opterecenja je
uveden posrednicki etalon KTN a mjerenje je provedeno na 10 % njegove nazivne
sile Sto je joS nepovoljnije nego kod metode HV10 s etalonom U1-500 N. U ovom
slu¢aju etalon U1 je primjenjen na 100 % nazivne sile. Iz dijagrama se moze
zakljuCiti da je ponasSanije sli¢no kao i kod metode HV10.

qr, %
01 - KTN-5 kN U1-500
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B GF-sred
0,04 7— —— e = = = == == = O GF-max
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Slika 6.5: Odstupanja sila opterecivanja za metodu HV50 primjenom novog modela
proviere sila
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Slika 6.6: Udjeli pojedinih mjernih nesigurnosti pri umjeravanju sila za metodu
HV50 primjenom razliitih etalona sile i novog modela umjeravanja
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Razmatranjem raspodjele nesigurnosti umjeravanja kod preliminarnih ispitivanja i
novog modela opisanog u poglavlju 5.3.3.1.1 zamijeCen je pad tih vrijednosti kod
primjene novog modela procjene i proracuna. Ovdje treba naglasiti da je primjenom
novog modela bolje izvrSena procjena nesigurnosti za izmjerene vrijednosti sila, sto
¢e jo§ veéu vaznost dobiti kod utvrdivanja stvarne vrijednosti sile za proracun
vrijednosti tvrdoce.

Nakon ove analize moze se zakljuciti da su izmjerene vrijednost sila na sustavu
opterecCivanja 5030TKV za metode HV10 i HV50 unutar zahtijevanih granica
ukljuCujuci i mjernu nesigurnost umjeravanja. No pri ovoj analizi zapazeni su
odredeni utjecajni faktori na postupak umjeravanja sila opterecivanja. Jedan od jako
bitnih utjecaja je mjerna sposobnost etalona sile kojim se provodi umjeravanje. Ovdje
se postavlja pitanje da li prijenosni etaloni klase 00 sukladno normi EN ISO 376
mogu zadovoljiti zahtijeve za postizavanje odstupanja sile od +0,1 %. |z usporedbe
preliminarnih modela i novog modela ispitivanja sila jasno je da to mogu zadovoljiti
jedino posrednicki etaloni sile s mjernom sposobnosc¢u <0,05 %. Osim ovog utjecaja
pojavljuje se i problem konstrukcijskog rjeSenja sustava opterecivanja, gdje treba
procijeniti koji su sve to utjecaji te kako izvrsiti njihovu kvantifikaciju. Primjenom
novog modela izvrSena je bolja analiza sila opterecivanja. Osim ovoga, primjenom
starog (normom opisanog) modela procjene i proratuna mjernih nesigurnosti nisu
obradeni svi izvori nesigurnosti, $to je kod novog modela uzeto u obzir. Isto tako, iz
analize je jasno vidljivo da se djelovanjem na neke izvore postize snizavanje mjernih
nesigurnosti sila optereCivanja. 1z svega ovog proizlazi da primjena ovog novog
modela mjerenja sila optereCivanja i procjene proracuna mjerenih nesigurnosti
omogucava utvrdivanje stvarnih vrijednosti sila opterecivanja.

Isti ovaj model istrazivanja sila opterecivanja primjenjen je i za ostala optereéenja
etalonskog tvrdomjera. Zbog nedostatka posrednickih etalona razliitin nazivnih sila,
za ostala optereéenja provedeno je umjeravanja samo s jednim etalonom. U tablici
6.1 su prikazane vrijednosti sila, odstupanja, ponovljivosti i proSirenih mjernih
nesigurnosti za sva opterecenja etalonskog tvrdomjera, dok su kompletni rezultati i
njihova obrada prikazani u prilogu P-1.

Tablica 6.1: Rezultati umjeravanja ostalih optereéenja primjenom novih modela

ispitivanja i procjene mjerne nesigurnosti
Nazivno Srednja Srednja Odstupanje | Ponovljivost | Odstupanje ProSirena
opterecenje vrijdnost vrijednost mjerna
HV nesigurnost
F; Xsr, I:sr, Usr-max; bmax, JFn; UF-max,
N mV/V N % % % %
HV1 9,807 0,19641 9,817 0,143 0,015 0,102 0,061
HV3 29,42 0,58884 | 29,431 0,049 0,027 0,038 0,049
HV5 49,03 0,98137 | 49,049 0,070 0,092 0,039 0,067
HV20 196, 1 0,80045 | 196,198 0,089 0,056 0,050 0,052
HV30 2942 1,20119 | 294,410 0,098 0,065 0,071 0,053
HV50 490,3 2,00053 | 490,350 0,029 0,051 0,010 0,037

Treba napomenuti da su za vrijednosti sila za pojedino opterecenje dane srednje
vrijednosti (Fs) za sve Cetiri pozicije mjerenja, a proSirena mjerna nesigurnost kao
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najveca vrijednost od sve Cetiri pozicije mjerenja. Odstupanje Qs-max j€ odstupanje
srednje vrijednosti izmjerenih sila za jedan poloZaj a gr, je odstupanje srednje
vrijednosti sila za sva Cetiri polozaja. Ova dva odstupanja se prakticno preklapaju
najvec¢im svojim dijelom. Za sva optereCenja odstupanja su znatno ispod grani¢ne
vrijednosti (0,1 %) osim za HV1. Ovu vrijednost treba uzeti s rezervom jer je na toj sili
(9,807 N) primjenjen posrednicki etalon u mjernom podrucju od 10% nazivne sile sto
svakako izaziva pogresSku a koja je dokazana kroz analizu sila kod opterecenja za
metode HV10 i HV50. No, zbog nemoguénosti primjene drugog posrednickog etalona
mjerenja sila opterecivanja metode HV1 su morala biti tako provedena.

Prema literaturnim podacima trenutno najbolja dostignuta proSirena mijerna
nesigurnost sustava sile, koji optereCenje ostvaruju utezima preko poluznog
mehanizma, iznosi oko 0,01 %. S obzirom da je isti mehanizam opterecivanja
primjenjen i kod referentnog etalona tvrdo¢e 5030TKV, dobivene vrijednosti
nesigurnosti (koje su priblizno <0,07 %) ukazuju da su gravimetrijska mjerenja
korektno provedena te da su na temelju njih proraCunate odgovaraju¢e mase utega.

Razmatrajuci dobivene rezultate odstupanja sile optere¢enja (tablica 6.1) i niske
vrijednosti procijenjenih i proraCunatih nesigurnosti provedena je korekcija sila
opterecivanja. Na primjer kod opterec¢enja HV10, gdje su mjerenja s oba posrednicka
etalona sile pokazala da je sila neSto veCa od vrijednosti 98,07 N, izvrSena je
korekcija sile te je stvarnom vrijednoS¢u proglasena vrijednost Fuvio = 98,107 N.
Razmatrajuéi izraze 3.5 i 3.6 vidljivo je da se dvije komponente ovih izraza mogu
zamijeniti toCnijim vrijednostima a to su:

- sila FHV10 = 98,107 N i
- ubrzanje sile teze g = 9,80663337 ms™.

Slijedom toga dobiva se modificirani izraz za tvrdocu:

1 2Fsinﬂ 1 2><F><sin136 E 6.1
HV=— 2 2 0189093 ©.1)
g, d 980663337 d d

odnosno za HV10 slijedi izraz:

kF
T4
gdje je kr = 18,5514.

HV (6.2)

Ovaj izraz se koristi pri izraCunu vrijednosti tvrdoce HV10 te na temelju toga
procijenjuje koliki je utjecaj sila optereéivanja na rezultate mjerenja tvrdoce, a time i
koje su opravdane granice u poboljSavanju sustava za opterecivanje pri razdvajanju
istog od sustava za oc€itavanje veliCine otiska. Za ostala opterecenja primjenjen je isti
model, te su u tablici 6.2 prikazane vrijednosti faktora kr za standardni i modificirani
izraCun vrijednosti tvrdoce. Pri provedbi indirektne metode umjeravanja etalonskog
tvrdomjera primjenjeni su i standarni i modificirani izrazi za izradun vrijednosti
tvrdoce.

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 122



6. ANALIZA REZULTATA ISTRAZIVANJA

Tablica 6.2: Usporedba utjecaja sila optere€ivanja na izracun vrijednosti tvrdoce

Standardno Modificirana Standardni | Modificirani Razlika
nazivno vrijednost faktor faktor faktora
HV opterecenje opterecenja
F, I:mod, kF-stan kF-mod %
N N
HV1 9,807 9,817 1,8545 1,8563 0,098
HV3 29,42 29,431 5,5633 5,5652 0,034
HV5 49,03 49,049 9,2716 9,2748 0,035
HV10 98,07 98,107 18,5450 18,5514 0,034
HV20 196,1 196,198 37,0825 37,0997 0,046
HV30 2942 294,410 55,6332 55,6710 0,068
HV50 490,3 490,350 92,7157 92,7219 0,007

S obzirom na razvoj prijenosnih etalona sile u zadnjih par godina, omoguceno je
istovremeno mjerenje aksijalnih i radijalnih sila. Jedno takvo istrazivanje je provedeno
i u ovom radu. Kako se radi o tehnici koja nije jo§ u potpunosti mjeriteljski potvrdena
kroz umjeravanja na etalonskim mjerilima sile, ova ispitivanja su prvenstveno
usmjerena u pogledu moguénosti bududih istraZivanja. Ispitivanja sila opterecivanja u
radijalnom smjeru na indentor pokazala su odredene manjkavosti sustava
optereCivanja Sto utjeCe na ukupnu mjernu sposobnost etalonskog tvrdomjera. U
tablici 6.3 su prikazane vrijednosti aksijalnih i radijalnih sila te njihova ponovljivost pri
provedenim mjerenjima opisanim u poglavlju 5.3.1.2.5.

Tablica 6.3: Vrijednosti sila te njihova ponovljivost po z, X i y osi

Elt:)alcl)%?s:a Serija Fz-sred I:x-sred Fy-sred lo)/: E/:: E’/::
IN40219G | 490,3543 23,624 -3,712 0,015 1,274 8,108
Il 490,4206 22,775 -3,403 0,073 5,374 13,958
11 490,3743 22,910 -3,303 0,025 0,873 8,326
IN6087G | 490,6340 1,514 -2,353 0,041 11,559 29,702
I 490,6690 1,799 -2,024 0,036 15,286 34,539
1 490,7589 0,994 -2,179 0,031 12,072 21,755
WERKO- | 489,6900 2,883 8,334 0,036 18,210 8,087
V252724 I 489,6350 2,758 8,060 0,036 28,938 7,134
11 489,6350 2,948 8,460 0,026 19,505 6,194

Analiza vrijednosti aksijalnih sila (slika 6.7), gdje su crvenim linijlama prikazane
dozvoljena odstupanja od stvarne vrijednosti, pokazuje da su kod etalonskih plocCica
IN40219G i IN6087G te vrijednosti korektne. No kod hrapavije etalonske plo€ice
WERKO-V252724 doSlo je do pada vrijednosti aksijalne sile.
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Slika 6.7: Dijagramski prikaz rasipanja srednjih vrijednosti aksijalnih sila sustava
5030TKV

Takoder, uocljiva je nesto slabija ponovljivost u seriji Il kada je plo€ica svaki put
odvajana od ispitnog stola (slika 6.8). U prilog ovomu ide i €injenica, koja je joS u
eksperimentalnom dijelu opisana, da tek nakon treCeg mjerenja sile ista poprima
konstantniju vrijednost. Ovaj problem je viSe izraZzen kod nizih optereCenja a nastaje
prakticno zbog stvaranja zra¢nog jastuka izmedu etalonske ploCice i povrSine
ispitnog stola.
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Slika 6.8: Ponovljivost mjerenja aksijalnih sila sustava 5030TKV

Razmatrajuéi radijalne komponente sila te njihov udio, mogu se donijeti odredeni
zakljucci. Ovdje treba naglasiti da je etalon sile (dinamometar nazivne sile 5 kN) bio
primjenjen u mjernom podru¢ju od 10 % nazivne sile, Sto svakako nije najbolje
rieSenje ali posto nije bilo drugog izbora treba ga kao takvog prihvatiti. Isto tako, zbog
nemogucnosti umjeravanja radijalnih sila kod ovog dinamometra, rezultati ispitivanja
su viSe kvalitativnog karaktera. Na slici 6.9 su prikazane vrijednosti i ponovljivosti
radijalnih sila za pojedine etalonske ploCice.
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Slika 6.9: Dijagramski prikaz srednjih vrijednosti i ponovljivosti radijalnih sila
sustava 5030TKV
a) vrijednosti sila u smjeru osi x
b) ponovljivost sila u smjeru osi x
c) vrijednosti sila u smjeru osi y
d) ponovljivost sila u smjeru osiy

Kako u literaturi nisu pronadeni radovi s ovakvim istrazivanjima, Sto je i razumljivo
obzirom da je tek u posljednjih par godina doSlo do razvoja viSekomponentnih
dinamometara, tesko je dati usporedbu i konacnu prosudbu o ovim rezultatima. Kod
etalonske ploCice IN40219G, pri provedbi interkomparacijskih mjerenja, zamije¢eno
je povecano Sirenje deformacije u jednom smjeru u odnosu na drugi. To bi se moglo
dovesti u vezu s povecanom radijalnom silom F (slika 6.9 a). Kod plo€ice WERKO-
V252724 je vidljivo znatno povecanje radijalne sile F, (slika 6.9 c) ali i znatno
povecanje vrijednosti ponovljivosti kod radijalne sile F (slika 6.9 b). Ako se tome
doda i pad vrijednosti aksijalne sile moze se konstatirati da hrapavost povrsine utjeCe
na vrijednosti sila optereCivanja koja se preko indentora prenosi na ispitni uzorak.
MozZe se postaviti pitanje Sto je uzrok tomu jer poluzni sustav i utezi daju konstantnu
silu opterecivanja. Problem je kontaktna povrsina izmedu etalonske plocCice i podloge
ispitnog stola. Kod ovih istrazivanja uocen je problem postavljanja dinamometra (slika
5.12). Kvalitetnije bi se mogla provesti mjerenja ugradnjom dinamometra u samu
konstrukciju sustava opterecivanja.

Primjena viSekomponentnih dinamometara u istraZzivanju sila opterecivanja
etalonskih tvrdomjera ukazuje na odredene probleme kod sustava opterecCivanja te
omogucuje istrazivanje pojedinih utjecaja i njihovu procjenu. Ovakva istrazivanja
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tema su buducih znanstvenih prosudbi o utjecajnim veliCinama na sustav
opterecivanja etalonskih tvrdomjera.

Model ispitivanja sila optereCivanja u viSe pozicija ispithog stola i primjena
viSekomponentnih dinamometara pri mjerenjima je svakako prihvatljivije jer moze
obuhvatiti vecinu utjecajnih faktora na sile opterecivanja uslijed konstrukcije sustava
za opterecivanje. Isto tako primjena novog modela za procjenu i proracdun mjernih
nesigurnosti sila optereCivanja, koji je opisan u poglavlju 5.3.1.2.1, potpunije
obuhvaca nesigurnosti umjeravanja sila opterecivanja nego prethodni opisan u
poglavlju 4.3.2.1. Osnovna zamjerka na stari model je $to u procjeni uzima u obzir
samo nesigurnost umjeravanja prijenosnog etalona sile te nesigurnost umjeravanja
sila optereCivanja. Nesigurnost umjeravanja prijenosnog etalona proizasla je iz
njegovog umijeravanja i dodatnih utjecaja pri umjeravanju sila opterecivanja. Pored
toga stari model zahtijeva prijenosni etalon klase 00 c¢ija proSirena mjerna
nesigurnost iznosi <0,12 %. |z prethodne analize je vidljivo da prijenosni etaloni s
ovom mjernom sposobnoSéu ne mogu potpuno definirati nesigurnost sila
opterecivanja kod referentih ili primarnih etalona tvrdoce. Procjena nesigurnosti
umjeravanja sila optereCivanja koja se temelji samo na relativnom standardnom
odstupanju nije dostatna, te se stoga mora uzeti u obzir ponovljivost i dodatne
utjecajne veli€ine. Primjena posredniCkin etalona s proSirenom mjernom
nesigurnoscu <0,05 %, dodavanjem komponente odstupanja od aksijalnosti te novim
modelom za procjenu i proracun nesigurnosti umjeravanja sila opterecivanja, moguce
je utvrditi stvarni iznos sile opterecivanja. Ta vrijednost se moze upotrijebiti u izrazu
za izraCun vrijednosti tvrdoce.

6.1.2 Analiza ostalih komponenti sustava opterecéivnja

Od ostalih dijelova sustava opterecivanja bitne komponente koje utjeCu na mjernu
nesigurnost mjerenja tvrdoce su:
- indentor;
- brzina opterecivanja;
- ispitni stol.

S obzirom na dostupnost opreme za provedbu ovih istraZivanja nije bilo moguce
provesti sva predvidena ispitivanja. Prema rezultatima ispitivanja indentora,
prikazanim u tablici 5.7, zakljuCak je da on ispunjava sve zahtijevane uvjete
propisane normom DIN EN ISO 6507-3. Isto tako na temelju ispitivanja odstupanja
od ravnoce stranice indentora (slika 5.9) moze se zakljuCiti da i nakon provedenih
mjerenja nije doslo do vecih promjena na indentoru koje bi izazvale ispadanje
pojedinih parametara indentora izvan dopustenih vrijednosti. Prema ispitivanjima koja
su opisana u poglavlju 5.3.1.2.4 i dobivenim rezultatima, ispitni stol takoder ispunjava
sve potrebne zahtijeve kako kontakt izmedu njega i nalijezne povrSine etalonske
ploCice ne bi utjecao na rezultate mjerenja. Iz literaturnih podataka je poznato da
brzina opterecivanja utjeCe na nesigurnost mjerenja tvrdoce. Kako nije bilo moguce
provesti istrazivanja tih brzina s nesigurno$¢u nizom od +1 s prihvacena je samo
provjera tih rezultata s tom nesigurnoSc¢u. Prema poglavlju 5.3.1.2.3. te su vrijednosti
u okvirima dozvoljenih granica. Treba napomenuti da su te brzine bile konstantne kod
svih daljnjih ispitivanja.
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6.2 Analiza sustava za o€itavanje veli€ine otiska

U eksperimentalnim istaZivanjima su koristena dva mjerna sustava za ocitanje
veliCine otiska:
- opti€ki mjerni mikroskop 1/G-258 (sastavni dio sustava opterecivanja) i
- opto-elektricni sustav CCD-LFSB.

Provedena su umjeravanja oba sustava zasebno i to kao mjerila duljine. Na slici
6.10 su dijagramski prikazane vrijednosti rezolucije te maksimalnog odstupanja s
uraCunatom proSirenom mjernom nesigurno$¢éu za oba sustava u mjernom podrucju
od 0,fmm do 1mm. Promatraju¢i samo rezoluciju, oba sustava zadovoljavaju
minimalnu propisanu granicu sukladno normi DIN EN ISO 6507-3. Maksimalno
odstupanje pokazivanja s uracunatom proSirenom nesigurno$¢u ova dva sustava se
znacajno razlikuju. Za opto-olektricni sustav CCD-LFSB ta vrijednost je maksimalno
0,2 % od L Sto je znatno ispod minimalno dozvoljene granice (tablica 2.7). Pri tome
je potrebno napomenuti da su u proSirenu nesigurnost ovog sustava uraCunate
nesigurnosti fokusiranja sustava i procjena duljine otiska $to je opisano u poglavlju
5.4.2.

AL, a, ym
1,6
1,4
1,2

—— aic

1 - —=— Al

0,8 - accD-LFSB
ALccp-LFsB

0,6 — — dmax
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0,2 -
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0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8

Slika 6.10: Rezolucije i maksimalno odstupanje sustava za oc€itanje veli€ine otiska

Opticki mjerni mikroskop 1/G-258 pokazuje odredenu nestabilnost pokazivanja. U
mjernom podrucju do 0,2 mm maksimalno dozvoljeno odstupanje je izvan dozvoljenih
granica, dok u mjernom podru¢ju od 0,2 mm do 0,8 mm je unutar granica.
Analiziranjem postupka umjeravanja ovog sustava uvidaju se veliki utjecaji mjeritelja
koji provodi umjeravanje. Na temelju provedenih umjeravanja sustava |/G-258,
prikazanih u tablicama 5.10, 5.11 i 5.12, provedena je analiza njegovih maksimalnih
odstupanja i mjernih nesigurnosti. Na slici 6.11 su prikazani relativni iznosi
maksimalnog odstupanje mjerenja, odstupanja mjerenja te proSirene mjerne
nesigurnosti za slu¢aj umjeravanja mijeritelja Ml i MIl u mjernom podrucju od 0,1 mm
do 0,8 mm i umjeravanja mjeritelja MI, MIl i MllIl u mjernom podrucju od 0,1 mm do
0,5 mm (sredina vidnog polja okulara).
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ALmax; %

ALrely %
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Slika 6.11: Razlike uslijed subjektivnosti mjeritelja na mjernom sustavu 1/G-258

a) relativno maksimalno odstupanje (uklju€ujuc¢i mjernu nesigurnost)
b) relativho odstupanje

c) proSirena mjerna nesigurnost

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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Velika rasipanja vrijednosti ovih veliina uoCavaju se u mjernom podrucju do 0,2 mm
dok dalje svi mijeritelji imaju priblizno podjednaka odstupanja. Razlog velikog
rasipanja rezultata u mjernom podrucju do 0,2 mm lezi u rezoluciji optickog mjernog
mikroskopa te subjektivnosti procjene ruba otiska kod mjeritelja. Kod mijeritelja M2 se
uoCava sustavni pomak u odnosu na mijeritelie M1 i M3. Uzimaju¢i maksimalno
dozvoljeno odstupanje kao mjeru prihvacanja ili odbacivanja sustava za ocitanje,
jasno je da postoji ovisnost o mjeritelju, $to znaci da ovaj sustav ne bi zadovoljio
zahtijevana odstupanja u cijelom mjernom podrucju ako na njemu radi mjeritelj M2.
Vrijednosti proSirene mjerne nesigurnosti su po cijelom mjernom podrucju
ujednacene osim u mjernom podrucju do 0,2 mm.

Analiziraju¢i slike 6.10 i 6.11 nameée se pitanje da li je trenutno vrijedeca
procjena i proracun mjerne nesigurnosti etalonskih tvrdomjera (sukladno normama,
uputama i vodi¢ima) opisana u poglavlju 4.3.2 adekvatna pogotovo kod sustava tipa
optiCki mjerni mikroskopi. |z svega ovog proizlazi da je nephodno ukljuCiti i
nesigurnost mijeritella pogotovo kod sustava ocitanja gdje se provodi procjena
izmjerene duljine otiska. U nastavku ovog rada ¢e se procjeniti koliki je ovaj utjecaj
na same vrijednosti izmjerenih tvrdoca.

6.3 Analiza indirektne metode umjeravanja etalonskog tvrdomjera

Indirektna metoda umjeravanja etalonskog tvrdomjera 5030TKV je provedena u
skladu s normom EN ISO 6507-2 samo za optere¢enja HV10 i HV30. Postupak
provedbe indirektnog umjeravanja prikazan je u poglavlju 5.5 dok su rezultati
mjerenja te kompletan proces izraCuna vrijednosti tvrdo¢a i mjernih nesigurnosti
prikazani u tablicama 5.13, 5.14, 5.15 i tablicama u prilogu P-3. U tablici 6.4 su
prikazane srednje vrijednosti izmjerenih tvrdo¢a, proSirena mjerna nesigurnost,
odstupanje i maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomijera.

Tablica 6.4: Rezultati umjeravanja primarnim etalonskim ploCicama za metode HV10
i HV30

Primarna etalonska Pokazivanje etalonskog tvrdomjera
plocica
Tvrdoca Mjerni | lzmjerena | progirena | Odstupanje | Maksimalno
primarne | sustav | vrijednost mjerna etalonskog | odstupanje
etalonske tvrdoée | nesigurnost | tvrdomjera | etalonskog
Oznaka plogice o ‘5‘ tvrdomjera
HVpEp HV UHTM AHHTMmax
HY HV HV HV
/G 272,87 2,29 0,67 2,96
IN28256G | 272,2HV10 CCD 273,10 1,66 0,90 2,56
/G 454,82 4,08 2,58 6,67
HV10 | IN45199G | 457,4 HV10 cCD 456.32 2.97 108 4.05
/G 799,31 6,49 7,39 13,88
IN6OT50G | 807,9HV10 CCD 806,17 5,65 1,73 7,39
/G 274,44 1,83 0,56 2,39
IN28264G | 275,0 HV10 CCD 274,52 1,76 0,48 2,24
/G 468,69 3,78 2,01 5,79
HV30 | IN45197G | 470,7 HV10 cCD 469.20 3.03 150 4.53
/G 795,33 5,97 6,67 11,63
IN60127G | 802,0 HV10 CCD 800,07 5,20 1,93 7,13

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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Na slici 6.12 dijagramski su prikazani apsolutni iznosi proSirene mjerne nesigurnosti,
odstupanja etalonskog tvrdomjera te ukupnog maksimalnog odstupanja za metode
HV10 i HV30 pri umjeravanju primarnim etalonskim plo€icama uz primjenu oba
sustava za o itanje veli€ine otiska.

AHHTMmax» HV
16

14 1
12 |

10 A

3l ln

HV 10

-

HV 30

MMH

mb
B Uy

* Uccp-Lrse

272,87 273,1 454,82 456,32 799,31 806,17 274,36 274,32 468,68 469,02 795,33 800,07 H\

272,2 HV10

457,4 HV10

807,9 HV10

275,0 HV30

470,7 HV30

802,0 HV30 HVpep

Slika 6.12: Dijagramski prikaz udjela odstupanja i proSirene mjerne nesigurnosti u
maksimalnom odstupanju etalonskog tvrdomjera (u apsolutnim iznosima)

Iz dijagrama se moZze uoditi izraZzeno odstupanje etalonskog tvrdomjera kod visokih
vrijednosti tvrdo¢a pri primjeni optiCkog mjernog mikroskopa 1/G-258 kao sustava za
oCitanje i to pogotovo kod visokih tvrdo¢a (oko 800 HV). Na prvi pogled nije jasan
uzrok tomu, no kad se usporede vrijednosti izmjerenih dijagonala (tablica 6.5) moze
se dati obrazlozenje. Uzrok je u nesigurnosti sustava za ocitanje u mjernom podrucju
oko i ispod 0,2 mm a vrijednosti dijagonala pri 450HV10, 800HV10 i 800HV30 upravo
se nalaze u tom mjernom podrucju. Bolji prikaz dijagrama sa slike 6.12 je u relativnim

iznosima (slika 6.13).

Tablica: 6.5: Srednje vrijednosti dijagonala o€itanih sustavom 1/G-258 kod indirektnog
umjeravanja etalonskog tvrdomjera

Tvrdoca primarnih | Srednja vrijednost | Tvrdoca primarnih | Srednja vrijednost
etalonskih plocica izmjerenih etalonskih plocCica izmjerenih
HV10 dijagonala HV30 dijagonala
dsr-Hv10, MM dsr-Hv30, MM
272,2 HV 10 0,26070 275,0HV30 0,45024
457,4 HV10 0,20193 470,7 HV30 0,34453
807,9 HV10 0,15232 802,0 HV30 0,26448

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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Slika 6.13: Dijagramski prikaz udjela odstupanja i proSirene mjerne nesigurnosti u
maksimalnom odstupanju etalonskog tvrdomjera (u relativnim iznosima)

Povezivanjem analize umjeravanja sustava ocCitanja 1/G-258 i njegovih utvrdenih
odstupanja (slika 6.11 a)) s povecanim odstupanjima izmjerenih tvrdo¢a kada je
izmjerena dijagonala otiska oko 0,2 mm direktno ukazuje na utjecaj sustava za
ocCitanje na mjernu sposobnost etalonskog tvrdomjera. Ovo se ne odrazava toliko na
proSirenu mjernu nesigurnost Sto se vidi i iz dijagrama (slika 6.13) no medutim ima
veliki utjecaj na maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera sukladno izrazu:

AH HTM max :‘b‘+UHTM (6.3)

Prema tome izmjerena vrijednost na etalonskom tvrdomjeru bi se izraZzavala prema
izrazu:

HV = HV + AH (6.4)

HTM max

Iz analize dijagrama (slika 6.13) proizlazi zakljuCak da je maksimalno odstupanje
etalonskog tvrdomjera sa sustavom za ocitanje 1/G-258 <1,8 % dok sa sustavom
CCD-LFSB priblizno <1,0 %.

Sve provedene analize nesigurnosti etalonskog tvrdomjera pri indirektnom
umjeravanju bile su posredno ili neposredno vezane za sustav ocitanja veli€ine
otiska. No po definiciji (izraz 2.6) vrijednost izmjerene tvrdoCe ovisi i 0 drugim
parametrima koji su vezani za sustav opterecéivanja. Prvenstveno se to odnosi na sile
opterecivanja, jer vrijednost sila optereCivanja direktno se unosi u izraz za izraun
vrijednosti tvrdo¢e. U poglavlju 6.1.1 analizirane su nesigurnosti sila opterecivanja i
utvrdene su stvarne vrijednosti sila za pojedino opterecenje. U tablici 6.6 su
prikazane srednje vrijednosti izmjerenih tvrdoCa, proSirena mjerna nesigurnost,
odstupanje i maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera ali s modificiranim
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vrijednostima sile (stvarno izmjerenim, tablica 6.2) i s izmjerenom vrijednoSc¢u
ubrzanja sile teze (poglavlje 5.3.2).

Tablica 6.6: Rezultati umjeravanja primarnim etalonskim ploCicama za metode HV10
i HV30 s primjenjenom korekcijom sile i ubrzanja sile teze

Primarna etalonska Pokazivanje etalonskog tvrdomjera
plocica
Tvrdoéa Mjerni | lzmjerena | progirena | Odstupanje | Maksimalno
primarne | sustav | vrijednost mjerna etalonskog | odstupanje
etalonske tvrdoée | nesigurnost | tvrdomjera | etalonskog
Oznaka plogice o ‘5‘ tvrdomjera
HVpEp HV UHTM AHHTMmax
HY HV HV HV
I'G 272,96 2,29 0,76 3,05
IN28256G | 2722 AV10 CCD 273,19 1,66 0,99 2,65
I'G 454,97 4,08 2,43 6,51
HV10 | IN45199G | 457,4 HV10 cCD 456.48 2.97 0.92 3,80
/G 799,58 6,49 7,12 13,61
IN60150G | 807,9HV10 CCD 806,44 5,65 1,46 7,11
I'G 274,63 1,83 0,37 2,20
IN28264G | 275,0 HV30 CCD 274,71 1,76 0,29 2,05
I/G 469,01 3,79 1,69 5,48
HV30 | IN45197G | 470,7 HV30 [—=5 469,51 3.03 119 4.22
I/G 795,87 6,27 4,83 11,10
IN60127G | 802,0 HV30 CCD 800,61 5,20 1,39 6,59

Usporedba rezultata izraCunatih vrijednosti tvrdocCa, proSirene mjerne nesigurnosti
mjerenja te odstupanja tvrdomjera dobivenih s vrijednostima sila optereéivanja koje
su normom definirane (tablica 6.4) i sa stvarnim izmjerenim vrijednosti (tablica 6.6)
ukazuje na odredene promjene navedenih parametara. Srednje vrijednosti tvrdoc¢a su
nesto vise kod izraCuna sa stvarnim silama i to za 0,1 HV kod najnizih do =0,5 HV
kod najviSih vrijednosti tvrdoCe. Ista takva razlika uoCava se i kod vrijednosti
odstupanja b. Korekcija sile i ubrzanja sile teZe u izracunu tvrdoce se ne odrazava na
vrijednosti proSirene mjerne nesigurnosti umjeravanja primarnim etalonskim
ploCicama. S obzirom na izraze 6.3 i 6.4 primjena stvarnih vrijednosti utje€e i na
maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera Sto je prikazano dijagramima na slici
6.14. Iz dijagrama je vidljivo da kod optere¢enja HV10 na prvoj tocci je doSlo do
povecanja maksimalnog odstupanja dok kod svih ostalih te uklju€ujuéi i opterecenje
HV30 ta vrijednost je niza. U svakom slu€aju korekcija sila opterecenja i ubrzanja
zemljine sile teZze na stvarnu izmjerenu vrijednost su dovele do smanjenja
maksimalnog odstupanja etalonskog tvrdomjera. Kvantitativho to nisu veliki pomaci
do priblizno 0,5 HV ali u cilju snizavanja nesigurnosti mjerenja svakako je velik korak.
Ovo dovodi do jednog opcenitog zaklju¢ka da svaka promjena opterecenja, pa i ona
unutar propisanog maksimalnog dozvoljenog odstupanja od 0,1 % F, utjeCe na
vrijednost izmjerene tvrdoce.
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Slika 6.14: Grafi¢ki prikaz promjene maksimalnog odstupanja etalonskog tvrdomjera
uslijed uvrStavanja stvarnih vrijednosti sile u izracun vrijednosti tvrdocCe
a) za metodu HV10
b) za metodu HV30

Kako je umjeravanje primarnim etalonskim ploCicama provedeno samo na nekim
to¢kama unutar mjernog podrucja etalonskog tvrdomjera, kroz dobivene rezultate je
provuCena interpolacijska krivulja da bi se dobila mjerna nesigurnost bilo kojeg
rezultata mjerenja unutar mjernog podrucja. Primjenjena je interpolacijska krivulja 2.
stupnja, a na slici 6.15 su prikazane interpolacijske krivulje za metode HV10 i HV30
ovisno o primjenjenom sustavu za oc€itanje veli€ine otiska.
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Slika 6.15: Interpolacijske krivulje proSirene mjerne nesigurnosti etalonskog
tvrdomjera
a) metoda HV 10; sustav 1/G-258
b) metoda HV 30; sustav 1/G-258
¢) metoda HV10; sustav CCD-LFSB
d) metoda HV30; sustav CCD_LFSB

Plava linija predstavlja izmjerene vrijednosti dok crvena predstavlja provuceni
polinom drugog stupnja. 1z prikazanih dijagrama se moze zakljuCiti da kod primjene
CCD-LFSB sustava za ocitanje polinom priblizno prekriva izmjerene vrijednosti i teZi
prakticno u pravac. Kod sustava 1/G-258 postoje problemi za opis cijele krivulje $to se
i uoCava po koeficijentima polinoma.
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U tablici 6.7 prikazane su proSirene mjerne nesigurnosti etalonskog tvrdomjera s oba
sustava ocitanja u obliku polinoma za mjerno podrucje od 200 do 1000 HV. U ukupnu
mjernu nesigurnost je uraCunata i nesigurnost uslijed ove interpolacije koja je
procijenjena na temelju apriorne trokutne razdiobe.

Tablica 6.7: ProSirena mjerna nesigurnost etalonskog tvrdomjera
Mjerna  Sustav

veliCina o itanja
HV10 I/G 200 HV10 do 1000 HV10 | -5:10°-HV* + 0,013298-HV-0,985308
HV10 | CCD | 200 HV10 do 1000 HV10 | 1,0-10°-HV? + 0,006448-HV - 0,173055
HV30 /G 200 HV30 do 1000 HV30 | -5-10°-HV? + 0,013644-HV - 1,555977
HV30 CCD 200 HV30 do 1000 HV30 -1,0:10"-HV* + 0,006471-HV - 0,022536

Mjerno podrucje Mjerna nesigurnost Uyt (k=2; P=95 %)

Na slikama 6.16 i 6.17 su dijagramski prikazani polinomi mjerne sposobnosti
etalonskog tvrdomjera uz primjenu oba sustava za oc€itanje veli€ine otiska.

Untm, %
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Slika 6.16: Dijagramski prikaz proSirenih mjernih nesigurnosti i maksimalnih
odstupanja etalonskog tvrdomjera za metodu HV10
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Slika 6.17: Dijagramski prikaz prosirenih mjernih nesigurnosti i maksimalnih
odstupanja etalonskog tvrdomjera za metodu HV30

Na oba dijagrama zamijecCuju se isti trend ponasanja mjerne nesigurnosti, odnosno
da je bliza granici +1 % HV. Kada je primjenjen sustav za ocitanje 1/G-258 vrijednosti
proSirene mjerne nesigurnosti izlaze van grani¢nog podrucja u mjernom podrucju do
100HV. Uzrok ovomu je ve¢ predhodno objasnjen pri analizi sustava za o itanje
veliCine otiska (poglavlje 6.3). Kod primjene opto-elektricnog sustava CCD-LFSB
nesigurnosti su manje te je polinom blizi linearnoj interpolaciji $to znaci da ovisno o
kvaliteti sustava za ocitanje moze se primjeniti i odgovarajuéa krivulja interpolacije.
Razmatranjem maksimalnog odstupanja etalonskog tvrdomjera jasno je da pri
primjeni sustava 1/G-258 to odstupanje prelazi granicu +1 % HV. Prema tome
maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera direktno ovisi o kvaliteti sustava za
oCitanje. Prijadnje analize sustava za ocitanje kao mjerila duljine su pokazale da je
sustav 1/G-258 uvjek na rubu grani¢nih dozvoljenih odstupanja $to se odrazilo i na
rezultate indirektnog umjeravanju etalonskog tvrdomjera. Stoga se kod etalonskog
tvrdomjera kao kombinacije sustava 5030TKV i I/G-258 racuna s odstupanjem od +2
% HV a kod sustava 5030TKV i CCD-LFSB s odstupanjima od 1 % HV. Treba
napomenuti da ova odstupanja dobivena pomocu interpolacijskih krivulja za
proSirenu mjernu nesigurnost u mjernom podrucju do 200HV svakako treba provjeriti
s jo§ minimalno jednom primarnom etalonskom plo€icom.

S obzirom da je umjeravanje primarnim etalonskim ploCicama (indirektna
metoda) provedeno samo za metode HV10 i HV30, a provjera direktnom metodom je
provedena na oba sustava za cijelo mjerno podrucje, postavlja se pitanje da |i je
moguce pretpostaviti da ¢ée nesigurnosti mjerenja etalonskog tvrdomjera biti u
odredenim granicama i za ostala opterecenja. Odgovor na ovo pitanje dat ¢e analiza
provedenih interkomparacijskih mjerenja.
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6.4 Analiza interkomparacijskih mjerenja

U poglavlju 5.6.1 su detaljno opisane metode provjera etalonskih ploCica te su
dani rezultati tih ispitivanja samo za ploCicu IN60115G. U prilogu P-4 su tabli¢no
prikazani rezultati za ostale etalonske plocice. Na slici 6.18 su prikazana maksimalna
dozvoljena i izmjerena odstupanja pojedine ploCice za veli€ine: hrapavost (ispitne
povrSine (Ra.a) i nalijegajuce povrsine plo€ice ((Ra-s)), ravnoca (Ry) te planparalelnost
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Slika 6.18: Analiza rezultata provjere hrapavosti, ravnoce i planparalelnosti etalonskih
ploCica za interkomparacijska mjerenja

Iz rezultata ispitivanja se moze =zakljuCiti da su primjenjene ploCice u ovoQj
interkomparaciji jako kvalitetno izradene i njihove vrijednosti pojedinih odstupanja su
daleko ispod maksimalno dopustenih.

U poglavlju 5.6.2 su opisani uvjeti provedenih interlaboratorijskih ispitivanja te
rezultati ispitivanja za metodu HV10 za sva tri laboratorija. Rezultati za ostale
etalonske ploCice nalaze u Prilogu P-4. Kako je indirektno umjeravanje primarnim
etalonskim ploCicama provedeno samo za metode HV10 i HV30, stoga su prvo
analizirani rezultati interkomparacijskin mjerenja za te metode. Analizirana su
odstupanja srednjih vrijednosti izmedu svih laboratorija te rasipanje proSirenih
mjernih nesigurnosti umjeravanja za svaku pojedinu etalonsku plocCicu. U tablici 6.8
su prikazani dobiveni rezultati mjerenja za sve laboratorije.
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Tablica 6.8: Rezultati interlaboratorijskih mjerenja za metode HV10 i HV30

Metoda Oznaka

INDENTEC PTB LIMS LFSB
etalonske
plogice HVy, U, HV,, U, HV,, U, HVy, U,
HV % HV % HV % HV %
HV10 INA0211G | 414,74 | 477 | 412,54 416 414,02 6,88 | 416,82 3,77
IN60115G | 808,36 | 8,29 | 809,99 9,19 801,51 9,49 | 807,46 6,04
HV30 IN40219G | 417,30 | 4,88 | 420,38 413 416,75 4,51 422,30 4,50

IN60161G | 801,50 | 8,11 | 798,05 7,31 801,26 | 10,51 | 800,16 | 8,13

Dijagramski su ta rasipanja za metodu HV10 ilustrirana na slikama 6.19 i 6.20. |1z oba
dijagrama je jasno vidljivo da sustavi 5030TKV i 1/G-258 kao etalonski tvrdomjer daju
vece rasipanje rezultata umjeravanja etalonskih ploCica. Ve¢ iz analize rezultata
umjeravanja indirekthom metodom na opterecenjima HV10 i HV30 uoceno je da
samo kombinacija sustava 5030TKV i CCD-LFSB kao etalonski tvrdomjer mogu biti
na razini mjerne sposobnosti etalonskih tvrdomjera INDENTEC-a i PTB-a.

HVs10
425

420 +

415 + -4

410 +

405 |

400 i i i
IN PTB LIMS LFSB Laboratorij

Slika 6.19: Dijagramski prikaz rasipanja rezultata umjeravanja etalonske plocice
IN40211G za metodu HV10 pri medulaboratorijskim usporednim mjerenjima

Kod obje etalonske ploCice rasipanje srednjih vrijednosti tvrdo¢a za sva Cetiri
laboratorija se nalazi unutar £1% HV ili na samom rubu. To rasipanje je manje ako se
izostave rezultati mjerenja sustavom 1/G-258. Uzimajuéi u obzir nesigurnosti
umjeravanja tog sustava, nesigurnosti kod indirektnog umjeravanja etalonskog
tvrdomjera pri primjeni ovog sustava te rasipanja vrijednosti kod usporednih mjerenja,
oCito da ovaj sustav nema sposobnosti ispunjavanja kriterija maksimalnog
odstupanja do £1% HV.
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Slika 6.20: Dijagramski prikaz rasipanja rezultata umjeravanja etalonske plocice
IN60115G za metodu HV10 pri medulaboratorijskim usporednim mjerenjima

Potpuno sli¢nost zamije¢ena je i kod analize rasipanja vrijednosti za metodu HV30.
Prema tome, veC pri umjeravanju sustava I/G-258, kao sustava za mjerenje duljine,
procijenjene i proracunate nesigurnosti su ukazivale da njegove sposobnosti nisu na
razini potrebnoj za etalonski tvrdomjer. Te nesigurnosti su se kasnije generirale i na
rezultate mjerenja tvrdo¢e. Prema tome, vec¢ izreCena teza da mjerna sposobnost
sustava za o itanje direktno utjeCe na mjernu sposobnost etalonskog tvrdomjera i
ovdje je joS jednom potvrdena.

Na temelju ove analize provedene za metode HV10 i HV30 te analiziranih
mjernih sposobnosti sustava za opterecivanje 5030TKYV i sustava za ocitanje veli€ine
otiska CCD-LFSB, moze se dati konacni zakljuCak da mjerna sposobnost etalonskog
tvrdomjera s ovim sustavima iznosi <1 % HV za sva opterecenja. Potvrda ove tvrdnje
su rezultati interkomparacijskih mjerenja prikazani u tablici 6.9.

Tablica 6.9: Ostali rezultati interlaboratorijskih mjerenja

Opterecenje |  Oznaka INDENTEC PTB LFSB

egg;ie AV U, AV, 7] AV, 7]

HV % HV % HV %
HV A 33P1831 206,66 329 | 210,00 | 535 | 210,24 | 357
IN45180G 461,92 6,69 | 45574 | 7,52 | 46599 | 6,16
HV3 33P1844 205,8 3,05 | 204,09 | 2,34 | 20517 | 294
IN40220G 426,56 4,6 42834 | 402 | 43492 | 530
HV5 IN40207G 418,04 481 | 41855 | 4,49 | 418,67 | 4,46
IN60102G 797,22 887 | 81762 | 975 | 817,85 | 837
Hyoo  |33P1825 204,37 215 | 207,84 | 1,58 | 207,90 | 2,11
IN55860C 639,73 668 | 63985 | 646 | 640,04 | 7,20
HV50  |IN40452G 371,01 409 | 37218 | 3,31 | 371,72 | 3,97
IN6087G 808,65 839 | 810,71 | 646 | 811,18 | 854
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Na slikama 6.21 i 6.22 je histogramski prikazana raspodjela srednjih vrijednosti
tvrdo€a te prosSirenih mjernih nesigurnosti umjeravanja za pojedinu etalonsku plo€icu
za cijelo mjerno podrucje etalonskog tvrdomjera 5030TKV_CCD-LFSB. Iz analize
srednjih vrijednosti izmjerenih tvrdoCa na pojedinim etalonskim plo€icama vidljivo je
da etalonski tvrdomjer ima vrlo mala odstupanja u odnosu na akreditirane
laboratorije. Isto tako proSirena mjerna nesigurnost umjeravanja etalonskih plo€ica je
na razini mjerne nesigurnosti dobivene u laboratoriju INDENTEC-a i PTB-a. Time je
potvrdena mjerna sposobnost etalonskog tvrdomjera 5030TKV_CCD-LFSB od +1 %
HV i za optereéenja HV1, HV3, HV5, HV20 i HV50. Na temelju ove analize moglo bi
se postaviti pitanje da li je kod etalonskih tvrdomjera s viSe mjernih podrucja potrebno
za svako opterecenje provoditi indirektno umjeravanje primarnim etalonskim
ploCicama ako su dobro definirane vrijednosti sila optereCivanja te kvalitetno
procijenjene nesigurnosti sustava opterecivanja i sustava za ocitanje veliine otiska.
Jedna od moguénosti je primjena neuronskih mreza pri procjenjivanju mjerne
sposobnosti za ostala opterecenja, a koje bi se ucile na provedenim umjeravanjima
direktnom i indirektnom metodom jednog ili dva opterecenja etalonskog tvrdomjera.
Ovo ce svakako biti predmet buducih istrazivanja.
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Analizom rezultata usporednih mjerenja te indirektnog umjeravanja etalonskog
tvrdomjera zamijeCena su znatno manja rasipanja vrijednosti mjerenja kod primarnih
etalonskih plocCica. To je i razumljivo s obzirom da je izrada primarnih etalonskih
plocica na viSoj razini. U prilog tomu idu i istrazivanja koja su opisana u poglavlju
5.6.3 eksperimentalnog dijela ove disertacije. Primjenjene etalonske plocice u
interkomparacijskim mjerenjima, iako su izvanredno obradene u pogledu hrapavosti,
planparalelnosti i ravhoce su medutim imale odredene pogreSke: mikropukotine i
nehomogenosti materijala po cijeloj ispitnoj povrSini. Ako tome dodamo i
kontaminaciju povsSine uslijed okoliSnih uvjeta i rukovanja, sve to dovodi do
povecanja nesigurnosti mjerenja na njima. Jedan od problema je i nehomogenost
materijala koja naj¢eS¢e dovodi do nejednolike deformacije materijala u razli€itim
smjerovima Sto je prikazano na slici 6.23. Ovo, kod mjerenja tvrdo¢e na etalonskim
ploCicama u cilju ostvarivanja sljedivosti, stvara probleme na svim razinama lanca
sljedivosti.

Slika 6.23: Nejednolika deformacije otiska u svim smjerovima na ploc€ici IN40219G pri
optereCenju F= 294,41 N (HV 30)

Kod mjerenja dijagonale otiska pojavijuje se jo$ jedan problem koji je u
eksperimentalnim istrazivanjima djelomi¢no procjenjen kod procjene nesigurnosti
CCD-LFSB sustava a to je procjena ruba otiska. Pri utiskivanju indentora dolazi na
rubovima do nekontrolirane deformacije materijala pa nakon opterecivanja ostaje
izgled povrSine prikazan na slici 6.24.
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Slika 6.24: Topografija povrsine etalonske plocice nakon mjerenja tvrdoce

Stoga je kod ovakve povrSine problem izoStravanja rubova otiska a time i mjerenja
tvrdoée. Ove pogreske bi se mozda mogle izbjeéi drugim tehnikama mjerenja otiska.
Jedna od njih je mjerenje povrSine otiska. Buduéi da je povrSina otiska potrebna za
izraCunavanje tvrdocée, idealno rjeSenje bilo bi direktno mjerenje koristec¢i analizator
slike. PovrSina otiska mogla bi se izraCunati direktno iz projicirane povrsine
podijeljene sa cosinusom nagiba kuta otiska i povrSine. Nazalost s Vickers otiscima
javljaju se problemi prilikom mjerenja projicirane povrSine uzrokovani
nekvadraticnoS¢u otiska koja je posljedica nadviSenja ("piling-up") i udubljenja
("sinking-in") materijala uzduz rubova otisaka (slika 6.25).

,A——h .
Yy ¥ X
""'\.hcp"

Sinking-in—

Slika 6.25: llustracija "piling-up" i "skining-in" problema [11]

Ovakvo odstupanje od kvadrati¢nosti rezultirat ce znaCajnom promjenom projicirane
povrsine, a primjer takvog otiska prikazan je na slici 6.26. U pravilu moguce je izvrsiti
korekciju mjerenjem perimetra otiska kao i njegove povrSine. Medutim, mjerenja gdje
dolazi do ovako male promjene perimetra s dostatnom to¢noS¢u u svrhu postizanja
potpunog kvadrata, vrlo su komplicirana te se smatraju neprakticnima za otiske
Vickersove metode.
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Slika 6.26: Odstupanje od kvadrati¢nosti kod otiska na etalonskoj plo€ici 33P1831 pri
primjeni metode HV3

Ova mjerna tehnika ima osjetljivost s obzirom na izabrani fokus i osvjetljenje.
Smanjenje osvjetlienja rezultira poveéanjem veliCine otiska a sliCha opazanja
zamijeCena su i kada je stalak mikroskopa primaknut blize leCi objektiva. Navedena
opazanja jednim dijelom, kontradiktorna su s Leigh-ovim opazanjima koji je dokazao
da primicanjem stalka leCi objektiva dolazi do smanjenja veliCine otiska Sto je opisanu
u radu [56].

Shodno ovim dodatnim upozorenjima na pojedine probleme mijerenja veli€ine
otiska, koja se prvenstveno naslanjaju na problematiku materijala etalonskih plocica,
ukazuju da tu postoji €itav niz nesigurnosti €ija procjena nije u potpunosti provedena
a o kvantifikaciji tih utjecaja na sami rezultat mjerenja tvrdo¢e ne mozemo ni govoriti.
Nazalost ovo se direktno odrazava i na mjernu sljedivost primarnih etalonskih
tvrdomjera (slika 2.13) pogotovo kod medunarodnih usporedbi. Uzimajuci sve ovo u
obzir, postignuta mjerna sposobnost od 1 % HV etalonskog tvrdomjera 5030-
TKV_CCD-LFSB je zavidna razina u svjetskim mjeriteljskim razmjerima.
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Kako tvrdoc¢a nije jednoznacno definirana fizikalna veli€ina, mjerenje tvrdoce te
ostvarivanje sljedivosti nije jednostavan postupak s obzirom na kompleksnost
utjecajnih veliCina. U ovom radu provedena su istrazivanja pojedinih utjecajnih
veli¢ina Ciju je procjenu i proracun bilo moguce kvantitativno odrediti na temelju
dobivenih rezultata. Osnovni cilj je bio prikazati kako se pojedine utjecajne veliCine
odrazavaju na nesigurnost mjerenja tvrdoce te na maksimalno odstupanje
etalonskog tvrdomjera a time i na hijerarhiju mjerne sljedivost za mjernu veliCinu
tvrdoéa. Pored toga dobivene su odredene smjernice kako bi se izmijenio postojeci
model za procjenu i proracun mjernih nesigurnosti kod etalonskih tvrdomjera.

Na temelju provedenih istrazivanja mogu se donijeti slijedeci zakljuCci:

a) lIstrazivanja sila opterec€ivanja na sustavu 5030TKV su pokazala da primjena
prijenosnih etalona sile klase 00, sukladno normi EN ISO 376 pri umjeravanju
sila opterecivanja etalonskog tvrdomjera, ne mogu zadovoljiti danas postizive
mogucnosti poluznog sustava optereCivanja s utezima. Stoga je neophodna
primjena posredni¢kih etalona sile s proSirenom mjernom nesigurnoScu
njihova umjeravanja <0,05 %. Primjenom ovih etalona u mjernom podrucju 40
% do 100 % nazivne sile kod sustava 5030TKV smanjena je proSirena mjerna
nesigurnost umjeravanja sila opterecivanja s 0,12 % na < 0,07 % (uz k=2;
P=95 %) za sve metode. Ovako niske vrijednosti mjerne nesigurnosti pruzaju
mogucnost uvrstavanja stvarno izmjerenih vrijednosti sile opterecCivanja u izraz
za izraCun vrijednosti tvrdoce.
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b) Primjenom posrednickih etalona sile, uvodenjem novog sveobuhvatnijeg
modela umjeravanja i novog modela procjene i proraCuna mjerne nesigurnosti,
kod sustava opterecivanja 5030TKV postignute su slijedece stvarne vrijednosti
sila za pojedinu metodu: HV1 — 9,817 N; HV3 — 29,431 N; HV5 — 49,049 N;
HV10 — 98,107 N; HV20 — 196,198 N; HV30 — 294,410 N; HV50 — 490,350 N.
Uvrstavanjem ovih stvarnih vrijednosti sila optere¢ivanja u izraz za
izraCunavanje tvrdoCe postignuto je smanjenje mjerne nesigurnosti mjerenja
tvrdoée kod etalonskih tvrdomjera do 0,5HV. Osim toga, uoceno je da i mala
promjena sile opterecivanja, koja je unutar propisanih granica odstupanja
sukladno zahtjevima trenutno vazece norme, moZzZe utjecati na vrijednost
izmjerene tvrdoce. U cilju daljnjeg smanjenja mjerne nesigurnosti sila
opterecivanja, smjernica za buduca istrazivanja je primjena viSekomponentnih
dinamometara kako bi se mogle mijeriti i radijalne sile pri mjerenju tvrdoce te
time procijeniti dodatni utjecaji na sustave opterecivanja etalonskih tvrdomjera
te kvantificirati njihov iznos.

c) Sustavi ocitanja 1/G-258 i CCD-LFSB, unato¢ priblizno podjednakim polaznim
karakteristikama, razli€ito su podlozni pojedinim utjecajima Sto se odrazava na
mjernu nesigurnost rezultata mjerenja duljine dijagonale otiska. PoboljSanjem
procjene i proraCuna mijernih nesigurnosti kod ovih sustava ocitanja
postignuta su slijede¢a maksimalna odstupanja:

- CCD-LFSB: -<0,4 % od d u mjernom podrucju od 0,1 mm do1 mm;
-<0,2 % od d u mjernom podrucju od 0,3 mm do1 mm;
- 1/G-258: -<1,4 % od d u mjernom podrucju od 0,1 mm do1 mm;
-<0,5 % od d u mjernom podrucju od 0,2 mm do 1 mm;

d) Sustavi za ocCitanje veliCine otiska u najvecoj mjeri imaju utjecaj na mjernu
nesigurnost etalonskog tvrdomjera. Primjenom opto-elektri€nog sustava CCD-
LFSB kao analizatora slike otiska umjesto klasicnog optickog mjernog
mikroskopa 1/G258 postignuto je smanjenje maksimalnog odstupanja
etalonskog tvrdomjera s <£1,8 % HV na <x1 % HV. Iz ovih rezultata te iz
analize rezultata indirektnog umjeravanja jasno je vidljivo da se primjenom
sustava CCD-LFSB u sklopu etalonskog tvrdomjera postiZzu manje mjerne
nesigurnosti mjerenja tvrdoCe. Bez detaljne analize utjecajnih veli€ina na
sustave ocitanja i kvantificiranja njihovog utjecaja nije moguce utvrditi mjernu
sposobnost etalonskog tvrdomjera. Primjena sustava, gdje se utjecaj mjeritelja
svodi na Sto je moguéu manju mjeru ili da njegova subjektivnost sto manje
utjieCe na rezultat mjerenja, direktno se utjeCe i na smanjenje mjerne
nesigurnosti mjerenja tvrdoce etalonskog tvrdomjera.

Iz rezultata postignutih uvrStavanjem stvarne vrijednosti sile u izraz za
izraCunavanje tvrdocCe (zaklju¢ak pod b) te postignutog rezultata smanjenja
maksimalnog odstupanja etalonskog tvrdomjera primjenom sustava ocitanja
CCD-LFSB (zaklju€ak pod d) proizlazi da razdvajanjem sustava opterecivanja
i sustava ocCitanja veliine otiska te smanjenjem njihovih pojedinacnih mjernih
nesigurnosti mjerenja moguce je posti¢i bolju mjernu sposobnost etalonskog
tvrdomjera. Ovim je potvrdena osnovna hipoteza rada: Razdvajanje sustava
za optereCivanje i sustava za ocitanje veliCine otiska kao zasebnih cjelina te
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Smanjenje mjernih nesigurnosti mjerenja fizikalnih veli¢ine za koje su primarno
namijenjene, moguce je postici bolju mjernu sposobnost etalonskog
tvrdomjera te utvrditi opravdanost usavrSavanja pojedinog sustava kako bi u
konacnici etalonski tvrdomjer postigao manju mjernu nesigurnost mjerenja
tvrdoce.

e) Etalonski tvrdomjer sastavljen od sustava za opterecivanje 5030TKV i sustava
za ocCitanje veliCine otiska CCD-LFSB postize mjernu nesigurnost:
- za metodu HV10: Uptm=1,0-10°-HV? + 0,006448-HV - 0,173055 uz k=2,
P=95 %;
- za metodu HV30: Uptw=-1,0-10"-HV? + 0,006471-HV - 0,022536 uz
k=2, P=95 %.

Dodajuci ovoj proSirenoj mjernoj nesigurnosti i odstupanje pri indirektnom
umjeravanju, proizlazi da je maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera u
granicama do 1 % HV. Stoga se ovu vrijednost moze proglasiti mjernom
sposobnoscu etalonskog tvrdomjera. Ovo je potvrdeno kroz interlaboratorijska
usporedna mjerenja s medunarodno priznatim akreditiranim laboratorijima Cija
je mjerna sposobnost bolja ili jednaka.

f) Kvaliteta etalonskih plocica za provodenje indirektnog umjeravanja etalonskih
tvrdomjera praktiCno utvrduje mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera.
Svaka necistoc¢a ili nehomogenost materijala dovodi do porasta nesigurnosti
izmjerene tvrdoCe. Bez primjene primarnih etalonskih plo€ica nije moguce
posti¢éi mjernu nesigurnost 1 % HV etalonskog tvrdomjera. lIstraZivanja
referentnih materijala, te izrada iz njih primarnih etalonskih plocica, od
presudne je vaznosti za sniZavanje mjerne nesigurnosti mjerenja tvrdoce.
Jedna od metoda koja ima perspektivu u buducim istraZivanjima etalonskih
ploCica je scanning elektronska mikroskopija. Njen znaCaj c¢e biti u
istrazivanjima kako ispitne povrSine etalonske ploCice tako i same povrSine
otiska. Osim toga ova metoda ima i primjenu pri istrazivanju povrsine
indentora odnosno utvrdivanje utjecaja promjene stanja povrSine stranica
indentora na rezultate mjerenja tvrdoce.

IstraZivanja te postignuti rezultati u ovom radu su pokazali da sadasnji model
umjeravanja te procjene i proraCuna mjernih nesigurnosti, opisan u normi EN ISO
6507-3, neadekvatno procjenjuje ili ¢ak potpuno zanemaruje pojedine utjecaje na
mjerenje tvrdoce etalonskim tvrdomjerom. Izrada novog dijela ove norme koji bi se
odnosio samo na definiranje postupka umjeravanja etalonskih tvrdomjera i
uvodenjem novih modela umjeravanja te procjene i proracuna mjernih nesigurnosti,
dovelo bi do kvalitetnijeg nacina utvrdivanja mjerne sposobnosti etalonskih
tvrdomjera a time i do boljeg ostvarivanja mjerne sljedivosti mjerenja tvrdo¢e. U ovom
smislu je i doprinos ovog rada koji na temelju eksperimentalnih istrazivanja i
znanstvenih prosudbi donosi procjenu pojedinih utjecaja na mjernu nesigurnost
etalonskih tvrdomjera. Stoga se znanstveni doprinos ovog rada mozZe okarakterizirati
kao:

- Doprinos u poboljSanju mjernih sposobnosti etalonskog uredaja za tvrdo¢u

odnosno snizavanje postignutih vrijednosti mjerne nesigurnosti.
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7. ZAKLJUCAK

- Novi pristup konstrukcijskim rjeSenjima pri izradi sustava za opterecivanje
kako bi se smanjio udio njegove mjerne nesigurnosti na prosirenu mjernu
nesigurnost etalonskog uredaja.

- Opravdanost razdvajanja sustava za opterecivanje i sustava za odredivanje
veli€ine otiska te primjena novih uredaja za mjerenje duljine pri odredivanju
veliCine otiska.

- lzrada novog matematickog modela za procjenu i proradun mjerne
nesigurnosti etalonskog tvrdomjera.

Dobiveni rezultati i doneseni zakljuCci bit Ce svakako predmet daljnjih
usporednih mjerenja i potvrdivanja kroz interkomparacijska mjerenja u suradnji s
europskim i svjetskim nacionalnim institutima a sve u cilju njihove valorizacija te
uvodenja pojedinih postupaka u norme, upute ili vodi¢e za utvrdivanje mjerne
nesigurnosti etalonskih tvrdomjera. Rezultati ovog rada doprinijeti e uspostavi
medunarodnog etalona za mjerno podrucje tvrdoce po metodi Vickers u
Hrvatskoj.
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Tablica P-2.1: Rezultati ispitivanja radijalnih komponenti sila opterec€ivanja na

etalonskoj plocici 808,8 HV50

Etalovqska Mjerni F, F Fy b, by by
80@%";‘650 niz | mvv N mv\v | N mV/V N % % %
7.1 | 0,.19638 490.,5391 | 0,00060| 1,499 | -0,00110] -2.748
1.2 | 0,19642|490,6390 | 0,00060| 1,499 | -0,00098 | -2,448
Serija1 | 1.3 |0.19640|490.5890 | 0.00064] 1599 | -0.00086| -2 149 | 041 | 11,559 |-29.702
1.4 | 0,19643|490,6640 | 0,00062| 1,549 | -0,00095| -2,373
1.5 | 0,19646|490,7389 | 0,00057 | 1,424 | -0,00082 | -2,049
2.1 | 019642 490,6390 | 0,00078| 1,949 | -0,00086 | -2,149
2.2 | 0,19642|490,6390 | 0,00067 | 1,674 | -0,00064 | -1,599
Serija2 | 2.3 | 0.19645]490 7139 ] 0.00069] 1.724 | -0.00002| 2.298 | ;036 | 15,286 |-34,539
2.4 | 0,19647|490,7639 | 0,00072| 1,799 | -0,00075| -1,874
2.5 | 0,19640|490,5890 | 0,00074| 1,849 | -0,00088 -2,199
31 | 0,19648 ] 490,7888 | 0,00043 | 1,074 | -0,00086 | -2,149
3.2 | 0,19650|490,8388 | 0,00038| 0,959 | -0,00098 | -2,448
Seriia3 | 3.3 | 0,19646|490,7389 | 0,00040| 0,999 | -0,00090| -2,249 | 0,031 | 12,072 |-21,755
3.4 | 0,19644|490,6889 | 0,00038| 0,954 | -0,00079| -1,974
3.5 | 0,19646|490,7389 | 0,00039| 0,984 | -0,00083| -2,074

Tablica P-2.2: Rezultati ispitivanja radijalnih komponenti

etalonskoj ploCici WERKO-V252724

sila opterecivanja na

E:l\(l)%riws:a Mjerni F, F Fy b, by by
808,8HV50 niz mV/V N mV/V N mV/V N % % %
1.1 0,19607 | 489,7649| 0,00125| 3,123| 0,00315| 7,870
1.2 | 0,19604| 489,6900| 0,00120| 2,998| 0,00339| 8,469
Serija 1 1.3 | 0,19605]| 489,7149| 0,00104| 2,598| 0,00342| 8,544 0,036 18210 | 8,087
1.4 | 0,19600]| 489,5901| 0,00109| 2,723| 0,00339| 8,469
1.5 | 0,19604| 489,6900| 0,00119| 2,973| 0,00333| 8,320
21 0,19605 | 489,7149| 0,00128| 3,196| 0,00324| 8,095
2.2 | 0,19599]| 489,5651| 0,00112| 2,798| 0,00310| 7,745
Serija 2 2.3 | 0,19604 | 489,6900| 0,00114| 2,848| 0,00316| 7,895 0,036 28,938 | 7,134
2.4 | 0,19598| 489,5401| 0,00096| 2,398| 0,00333| 8,320
2.5 | 0,19603| 489,6650| 0,00102| 2,548| 0,00330| 8,245
3.1 0,19604 | 489,6900| 0,00104| 2,598| 0,00351| 8,769
3.2 | 0,19599]| 489,5651| 0,00117| 2,923| 0,00331| 8,270
Serija 3 3.3 | 0,19604 | 489,6900| 0,00127| 3,173| 0,00330| 8,245|0,026 | 19,505 | 6,194
3.4 | 0,19600]| 489,5901| 0,00123| 3,073| 0,00346| 8,644
3.5 | 0,19602]| 489,6400| 0,00119| 2,973| 0,00335| 8,370
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PRILOG 3

Tablica P-3.1: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_1/G-258 primarnom
etalonskom plo€icom HV10 — IN45199G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli§ Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
Temperatura: | 22°C +£0,5°C | Oznaka: IN45199G Oznaka: 5030121;\3/; VG-
Tlak: 1035 hPa Vrijednost 457 4 Rezolucija: | 0,000 1 mm

tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dq, mm ds, mm dsr, mm HV10
1 0,2014 0,2019 0,20165 456,07
2 0,2014 0,2009 0,20115 458,34
3 0,2017 0,2022 0,20195 454,72
4 0,2027 0,2032 0,20295 450,25
5 0,2017 0,2022 0,20195 454,72
Srednja vrijednost 0,20193 454,82
Standardno odstupanje SxCRM-1 0,000657 2,95
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjen Stan_dardna Koeficijent
N mjerna . S :
a vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi X; c Ui (H)
u(xi)
UcrM-P 457,4HV10 1,3722 Normalna 1 1,3722
UxCRM-1 0 HV 1,505858 Normalna 1 1,505858
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 4543,185 0,13115
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 2,04HV
ProSirena mjerna nesigurnost 4,08HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘B‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
454,82 4,08 2,58 6,67

Korekcija sile

Izra€unate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednos$¢u sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
456,22 458,50 454,87 450,40 454,87 454,97 2,95
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘5‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
454,97 4,08 2,43 6,51
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Tablica P-3.2: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_CCD-LFSB primarnom
etalonskom plo¢icom HV10 — IN45199G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
Temperatura: | 22 °C +0,5°C Oznaka: IN45199G Oznaka: S030TKV;
' v ' ' CCD-LFSB
Tlak: 1035 hPa Vrijednost 457 4 Rezolucija: | 0,000 1 mm
tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d{, mm do, mm ds;, mm HV10
1 0,20138 0,20186 0,20162 456,21
2 0,20195 0,20157 0,20176 455,57
3 0,20162 0,20129 0,20146 456,95
4 0,20171 0,20203 0,20187 455,08
5 0,20132 0,20122 0,20127 457,79
Srednja vrijednost 0,201595 456,32
Standardno odstupanje SXCRM-1 0,000239 1,08
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Staqdardna Koeficijent
- mjerna . S
vrijednost nesigurnost Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
Xi X U(Xi) c Ui (H)
Ucrm-P 457,4HV10 1,3722 Normalna 1 1,3722
UxCRM-1 0 HV 0,55209 Normalna 1 0,55209
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 4543,185 0,13115
UcRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 1,48HV
ProSirena mjerna nesigurnost 2,97HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena Pro&irena mjerna Odstupanje etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘5‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
456,32 297 1,08 4,05

Korekcija sile

Izradunate vrijednost tv

rdoée s korigiranom vrijedno$¢u sile, HV10

1 2

3 4 5 HVsr SxCRM-1
456,36 455,73 457,11 455,23 457,95 456,48 1,08
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘6‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
456,48 2,97 0,92 3,89

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 3

Tablica P-3.3: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV _1/G-258 primarnom
etalonskom plo¢icom HV10 — IN60150G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska ploCica Etalonski tvrdomjer
. o . ) 5030TKV;
Temperatura: | 22+0,5 °C Oznaka: IN60150G Oznaka: /G-258
Tlak: 1035 hpa | vriednost 807.9 Rezolucija: | 0,000 1 mm
tvrdoce
Rezultati mjerenja
Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dq, mm ds, mm dsr, mm HV10
1 0,1521 0,1520 0,15205 802,15
2 0,1523 0,1526 0,15245 797,94
3 0,1520 0,1524 0,15220 800,57
4 0,1526 0,1524 0,15250 797,42
5 0,1521 0,1527 0,15240 798,47
Srednja vrijednost 0,15232 799,31
Standardno odstupanje SXCRM-1 0,000189 1,99
Procjena i proradun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjen Stan_dardna Koeficijent
- mjerna . o .
a vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi X; c Ui (H)
u(x)
UCRM-P 807,9HV10 2,4237 Normalna 1 2,4237
UxCRM.-1 0 HV 1,012585 Normalna 1 1,012585
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 10664,8 0,307866
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 3,25HV
ProSirena mjerna nesigurnost 6,49HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘B‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
799,31 6,49 7,39 13,88

Korekcija sile

Izra€unate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednos$¢u sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
802,42 798,22 800,84 797,69 798,74 799,58 1,99
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘5‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
799,58 6,49 7,12 13,61

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 3

Tablica P-3.4: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_CCD-LFSB primarnom
etalonskom plo¢icom HV10 — IN45199G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska ploc€ica Etalonski tvrdomjer
.| 22°C+ . . 5030TKV;
Temperatura: 0.5°C Oznaka: IN60150G Oznaka: CCD-LFSB
. Vrijednost .
Tlak: 1035 hPa tvrdoce 807,9 Rezolucija: 0,000 1 mm

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d{, mm ds, mm dsr, mm HV10
1 0,15227 0,15145 0,15186 804,16
2 0,15139 0,15168 0,15154 807,61
3 0,15206 0,15187 0,15197 803,05
4 0,15107 0,15154 0,15131 810,07
5 0,15132 0,15206 0,15169 805,96
Srednja vrijednost 0,151671 806,17
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,000262 2,79
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjena Staqdardna Koeficijent
- mjerna . Co
vrijednost ; Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xi c ui (H)
u(xi)
Ucrm-P 807,9HV10 2,4237 Normalna 1 2,4237
UxCRM-1 0 HV 1,421967 Normalna 1 1,421967
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 10664,8 0,307866
UcRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 2,83HV
ProSirena mjerna nesigurnost 5,65HV
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
Izmjerena Pro&irena mjerna Odstupanje etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce UnTm ‘5‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
806,17 5,65 1,73 7,39

Korekcija sile

Izradunate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednoséu sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
804,43 807,88 803,32 810,34 806,23 806,44 2,79
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘B‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
806,44 5,65 1,46 7,11

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 167



PRILOG 3

Tablica P-3.5: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_1/G-258 primarnom
etalonskom plo€icom HV30 — IN28264G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
.| 22°C+ . . 5030TKV; I/G-
Temperatura: 0.5°C Oznaka: IN28264G Oznaka: 258
Tlak: 1035 hpg | Yriednost 275,0 Rezolucija: | 0,000 1 mm
tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dq, mm do, mm dgr, mm HV30
1 0,4499 0,4504 0,45015 274,55
2 0,4496 0,4492 0,44940 275,47
3 0,4502 0,4497 0,44995 274,79
4 0,4506 0,4508 0,45070 273,88
5 0,4511 0,4509 0,45100 273,51
Srednja vrijednost 0,45024 274,44
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,00063 0,77
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjen Stan_dardna Koeficijent
N mjerna : s :
a vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi X; c Ui (H)
u(xi)
UcrM-P 275,0HV30 0,825 Normalna 1 0,825
UxCRM-1 0 HV 0,39155029 Normalna 1 0,39155
Ums 0,0001 mm | 2,88675E-05 Pravokutna 1222,818 0,0353
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 0,91 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 1,83 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘6‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
274,44 1,83 0,56 2,39

Korekcija sile

Izra€unate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednos$¢u sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
274,73 275,65 274,98 274,06 273,70 274,63 0,77
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV l-JHTM ‘5‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
274,63 1,83 0,37 2,20

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 3

Tablica P-3.6: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_CCD-LFSB primarnom
etalonskom plo€icom HV30 — IN28264G

Mjeriteljski uvjeti

Okolis Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
.1 22°C+ . . 5030TKV;
Temperatura: 0,5°C Oznaka: IN28264G Oznaka: CCD-LFSB
. Vrijednost .
Tlak: 1035 hPa tvrdoce 275,0 Rezolucija: 0,000 1 mm

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d;, mm dp, mm dsr, mm HV30
1 0,44989 0,450018 0,44995 274,79
2 0,44968 0,44942 0,44955 275,28
3 0,45015 0,44986 0,45001 274,73
4 0,45055 0,45061 0,45058 274,03
5 0,45092 0,45061 0,45077 273,80
Srednja vrijednost 0,45017 274,52
Standardno odstupanje SxCRM-1 0,00050 0,60
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veliina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
- mjerna . S .
vrijednost , Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xi c ui (H)
u(xi)
Ucrm-P 275HV30 0,825 Normalna 1 0,825
UxCRM-1 0 HV 0,30781520 Normalna 1 0,307815
Ums 0,0001 mm | 2,88675E-05 Pravokutna 1222,818 0,0353
UcRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 0,88 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 1,76 HV
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanje etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘5‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
274,52 1,76 0,48 2,24

Korekcija sile

Izradunate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednoséu sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
274,97 275,47 274,91 274,21 273,99 274,71 0,60
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘6‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
274,71 1,76 0,29 2,05

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera 169



PRILOG 3

Tablica P-3.7: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_1/G-258 primarnom
etalonskom plo€icom HV30 — IN45197G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
.| 22°C+ . . 5030TKV;
Temperatura: 0.5°C Oznaka: IN45197G Oznaka: 1/G-258
Tlak: 1035 hpa | vriednost 4707 Rezolucija: | 0,000 1 mm
tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d;, mm dy, mm dsr, MM HV30
1 0,3439 0,3444 0,34415 469,72
2 0,3464 0,3455 0,34595 464,84
3 0,3451 0,3445 0,34480 467,95
4 0,3436 0,3435 0,34355 471,36
5 0,3443 0,3441 0,34420 469,58
Srednja vrijednost 0,34453 468,69
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,000909 2,47
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjen Staqdardna Koeficijent
- mjerna . S .
a vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xj C U; (H)
u(xi)
UcrM-P 470,7HV30 1,4121 Normalna 1 1,4121
UxCRM-1 0 HV 1,257418 Normalna 1 1,257418
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 2738,288 0,079048
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 1,89 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 3,78 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘B‘ AH{TMmax
HV
HV HV HV HV
468,69 3,78 2,01 5,79

Korekcija sile

Izra€unate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednos$¢u sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
470,04 465,16 468,27 471,68 469,90 469,01 2,47
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘5‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
469,01 3,79 1,69 5,48

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 3

Tablica P-3.8: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_CCD-LFSB primarnom
etalonskom plo¢icom HV30 — IN45197G

Mjeriteljski uvjeti

Okolis Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
.| 22°C+ . . 5030TKV;
Temperatura: 0,5°C Oznaka: IN45197G Oznaka: CCD-LFSB
Tlak: 1035 hpa | Vriednost 4707 Rezolucija: 0,000 1 mm
tvrdoce

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dy, mm ds, mm dsr, mm HV30
1 0,34397 0,34457 0,34427 469,39
2 0,34470 0,34451 0,34461 468,48
3 0,34472 0,34443 0,34458 468,56
4 0,34345 0,34392 0,34369 470,99
5 0,34436 0,34479 0,34458 468,56
Srednja vrijednost 0,344342 469,20
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,000392 1,07
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veliina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
. mijerna . S .
vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xi u(Xi) C Ui (H)
Ucrm-P 470,7HV30 1,4121 Normalna 1 1,4121
UxCRM-1 0 HV 0,545526 Normalna 1 0,545526
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 2738,288 0,079048
UcRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 1,52 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 3,03 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena Pro8irena mjerna Odstupanje etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘5‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
469,20 3,03 1,50 4,53

Korekcija sile

Izradunate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednoséu sile, HV10

1 2

3 4 5 HVsr SxCRM-1
469,71 468,80 468,88 471,31 468,88 469,51 1,07
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘6‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
469,51 3,03 1,19 4,22

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 3

Tablica P-3.9: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_1/G-258 primarnom
etalonskom plo¢icom HV30 — IN60127G

Mjeriteljski uvjeti

Okoli$ Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
. o . . 5030TKV;
Temperatura: | 22+0,5 °C Oznaka: IN60127G Oznaka: /G-258
Tlak: 1035 hpa | vriednost 802,0 Rezolucija: | 0,000 1 mm
tvrdoce
Rezultati mjerenja
Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
d;, mm dy, mm dsr, MM HV30
1 0,2646 0,2645 0,26455 794,91
2 0,2643 0,2642 0,26425 796,72
3 0,2646 0,2649 0,26475 793,71
4 0,2646 0,2644 0,26450 795,21
5 0,2644 0,2643 0,26435 796,11
Srednja vrijednost 0,26448 795,33
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,000192 1,16
Procjena i proradun mjerne nesigurnosti
Veli¢ina Procijenjen Staqdardna Koeficijent
- mjerna . " .
a vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
Xi Xj C U; (H)
u(xi)
UCRM-P 802,0HV30 2,406 Normalna 1 2,406
UxCRM.-1 0 HV 0,589675 Normalna 1 0,589675
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 6090,1 0,175806
UCRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 2,99 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 5,97 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena ProSirena mjerna Odstupanije etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘B‘ AH{TMmax
HV
HV HV HV HV
795,33 5,97 5,66 11,63

Korekcija sile

Izra€unate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednos$¢u sile, HV10

1 2 3 4 5 HVsr SxCRM-1
795,45 797,26 794,25 795,75 796,65 795,87 1,16
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘5‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
795,87 6,27 4,83 11,10

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 3

Tablica P-3.10: Indirektno umjeravanje sustava 5030TKV_CCD-LFSB primarnom
etalonskom plo¢icom HV30 — IN60127G

Mjeriteljski uvjeti

Okolis Primarna etalonska plocica Etalonski tvrdomjer
.1 22°C+ . . 5030TKV;
Temperatura: 0,5°C Oznaka: IN60127G Oznaka: CCD-LFSB
. Vrijednost .
Tlak: 1035 hPa tvrdoce 802,0 Rezolucija: 0,000 1 mm

Rezultati mjerenja

Redni broj mjerenja Izmjerena vrijednost dijagonala IzraCunata vrijednost
tvrdoce,
dy, mm ds, mm dsr, mm HV30
1 0,26356 0,26384 0,26370 800,04
2 0,26375 0,26411 0,26393 798,65
3 0,26382 0,26355 0,26369 800,14
4 0,26346 0,26449 0,26398 798,38
5 0,26293 0,26345 0,26319 803,15
Srednja vrijednost 0,263696 800,07
Standardno odstupanje SYCRM-1 0,000312 1,89
Procjena i proracun mjerne nesigurnosti
Veliina Procijenjena Stan_dardna Koeficijent
. mijerna . S .
vrijednost . Vrsta razdiobe | osjetljivosti,
nesigurnost
><i Xj U(Xi) c Ui (H)
UcRrM-P 802,0HV30 2,406 Normalna 1 2,406
UxCRM-1 0 HV 0,96582 Normalna 1 0,96582
Ums 0,0001 mm 2,89E-05 Pravokutna 6090,1 0,175806
UcRM-D 0 HV 0 Trokutna 1 0
Kombinirana mjerna nesigurnost 2,60 HV
ProSirena mjerna nesigurnost 5,20 HV

Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera

Izmjerena Pro8irena mjerna Odstupanje etalonskog Maksimalno odstupanje
vrijednost nesigurnost tvrdomjera etalonskog tvrdomjera
tvrdoce Untm ‘5‘ AHpTMmax
HV
HV HV HV HV
800,07 5,20 1,93 7,13

Korekcija sile

Izradunate vrijednost tvrdoée s korigiranom vrijednoséu sile, HV10

1 2

3 4 5 HVsr SxCRM-1
800,59 799,19 800,68 798,92 803,69 800,61 1,90
Maksimalno odstupanje etalonskog tvrdomjera
HV UHTM ‘6‘ AHHTMmax
HV HV HV HV
800,61 5,20 1,39 6,59

Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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PRILOG 4
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Z. Alar: Analiza utjecajnih faktora na mjernu nesigurnost etalonskog tvrdomjera
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