Odredivanje kontaktne povrsine indentora za
instrumentiranu metodu mjerenja tvrdode

Cuji¢, Iva

Master's thesis / Diplomski rad
2018

Degree Grantor / Ustanova koja je dodijelila akademski / strucni stupanj: University of
Zagreb, Faculty of Mechanical Engineering and Naval Architecture / SveuciliSte u Zagrebu,
Fakultet strojarstva i brodogradnje

Permanent link / Trajna poveznica: https://urn.nsk.hr/um:nbn:hr:235:798868

Rights / Prava: In copyright /Zasti¢eno autorskim pravom.

Download date / Datum preuzimanja: 2024-04-25

Repository / Repozitorij:

Repository of Faculty of Mechanical Engineering
and Naval Architecture University of Zagreb

DIGITALNI AKADEMSKI ARHIVI I REPOZITORLIL

zir.nsk.hr


https://urn.nsk.hr/urn:nbn:hr:235:798868
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
https://repozitorij.fsb.unizg.hr
https://repozitorij.fsb.unizg.hr
https://zir.nsk.hr/islandora/object/fsb:4698
https://repozitorij.unizg.hr/islandora/object/fsb:4698
https://dabar.srce.hr/islandora/object/fsb:4698

SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET STROJARSTVA | BRODOGRADNJE

DIPLOMSKI RAD

Iva Cuji¢

Zagreb, 2018.



SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET STROJARSTVA | BRODOGRADNJE

DIPLOMSKI RAD

Mentori: Student:

Dr. sc. Zeljko Alar, izv.prof. lva Cuji¢

Zagreb, 2018.



Izjavljujem da sam ovaj rad izradio samostalno koriste¢i znanja stecena tijekom studija i

navedenu literaturu.

Zahvaljujem se mentoru dr.sc. Zeljku Alaru, izv.prof. na korisnim savjetima, pomo¢éi
tijekom izrade diplomskog rada i prenesenom znanju tijekom studija u ulozi redovnog

profesora.

Zahvaljujem se asistentu Matiji Sakomanu, mag.ing.mech. na neiscrpnoj pomoc¢i u izradi

diplomskog rada, posebice eksperimentalnog dijela, prijedlozima, savjetima i podrsci.

Zahvaljujem se laborantima Laboratorija za mehanicka ispitivanja na Fakultetu strojarstva

i brodogradnje u Zagrebu na pomo¢i i savjetima kod eksperimentalnog dijela rada.

Zahvaljujem se gospodinu Jerku Prli¢u iz tvrtke Anton Paar na pozivu za sudjelovanje na
konferenciji gdje je bila odrzana radionica i predavanje vezano uz Anton Paar-ove uredaje, te

na savjetima i smjernicama.

Na kraju bih se zahvalila svojoj obitelji i prijateljima na podrsci, strpljenju i razumijevanju
kad god je bilo potrebno, posebno u trenucima kad sam mislila da ne mogu dalje. Oni su me

uvjerili da mogu.

Iva Cujic¢



@ SVEUCILISTE U ZAGREBU
&I FAKULTET STROJARSTVA I BRODOGRADNJE
Sredi$nje povjerenstvo za zavrine i diplomske ispite
Povjerenstvo za diplomske radove studija strojarstva za smjerove:
proizvodno inZenjerstvo, ratunalno inZenjerstvo, industrijsko inZenjerstvo i menadZment,

inZenjerstvo materijala te mehatronika i robotika

Sveuciliste u Zagrebu
Fakultet strojarstva i brodegradnje
Datum: IPrilog:
Klasa:
Ur. broj:
DIPLOMSKI ZADATAK
Student: IVA CUJIC Mat. br.: 0035186026

Naslov rada na

hrvatskom jeziku: Odredivanje kontaktne povrsine indentora za instrumentiranu metodu

mjerenja tvrdoce

Naslov radq na  Verification of the indenter area function for instrumented indentation
engleskom jeziku: 1nathod

Opis zadatka:

Instrumentirana metoda utiskivanja relativno je nova metoda za odredivanje mehanickih svojstava materijala, a
temelji se na kontinuiranom pracenju opterecenja prilikom utiskivanja i dubine indentacije otiska. Jedan od
izvora nesigurnosti mjerenja je definiranje koeficijanata vezanih uz kontaktnu povrsinu indentora koji se koriste u
proradunu vrijednosti tvrdoce.

U radu je potrebno napraviti sljedece:

1. opisati instrumentiranu metodu mjerenja tvrdoée i njenu primjenu

2. opisati problematiku odredivanja kontaktne povrsine Berkovich indentota te njezin utjecaj na rezultate
ispitivanja

3. opisati postupak umjeravanja instrumentiranog tvrdomjera

4. eksperimentalno provesti odredivanje kontaktne povrsine Berkovich indentora i umjeravanje instrumentiranog
tvrdomjera

5. analizirati dobivene rezultate i dati zakljucke."

U radu je potrebno navesti koristenu literaturu i eventualno dobivenu pomo¢.

Zadatak zadan: Rok predaje rada: : Predvideni datum obrane:
27. rujna 2018. 29. studenog 2018. 05. prosinca 2018.
06. prosinca 2018.

07. prosinca 2018.

Zadatak zadao: Predsjednica Povjerenstva:
prof. df. sc” Zeljko Alar ’ /dr, i




Iva Cuji¢ Diplomski rad

SADRZAJ
SADRZAT ..ottt |
POPIS SLIK A ettt a e e st e e st e e e s st e e e st e e e saeeeaseeeeseeeanseeeanreeens 1
POPIS TABLICA ...ttt sttt bt ne e ene s i
POPIS OZINAKA .ttt e et e s e st e e e s ae e e e ab e e e b e e e neeeeteeeannes v
SAZETAK oot ieeese st VI
SUMMARY ettt et a e a e e e et e e e e et e e e anteeannreeannreeans VII
I U A @ | OSSPSR 1
1.1.  Sljedivost mjerenja tvrdOCe.........coevuiiiiiiiiiiiiiie e 2
2. METODE ODREDIVANJA TVRDOCE MATERIJALA .......coovoieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 3
2.1. Statisticke veli¢ine povezane s mjerenjem tvrdoCe.........covvrireeririiinieeneeiese e 4
00 N Y 1o T2 3 1o 3 S PP PRSPPI 4
2.1.2. PONOVIJIVOSE ...ttt bbbt 4
2.1.3. ODNOVIJIVOSE.....c.oiiiiiieit ettt be e te e nne s 5
2.2. Konvencionalni postupci odredivanja tvidoCe..........cvvveiiiiriiiciiniiiieece e 6
2.2.1. Brinellova MEOUA .......ccoueiiieiieiiiiisieeee e 7
2.2.2. VICKEISOVA MELOUA. ......eeueiuiiiiieiie sttt 9
2.2.3. ROCKWEIIOVE METOTA........cvieiiiiiiieieee e 13
2.2.4.  KNOOPOVE MELOAA .......civieiiiiiiiieee ettt re e 15
2.3. Moderni postupci mjerenja tvrdOCe .........oiveiieiririeriiie e 18
2.3.1. Instrumentirana metoda mjerenja tvrdoCe .........ccooviiiiiiiiiiiieiin 18
3. IndireKtna Provjera tVIdOMJEIA .........cceieiiiirieiieieie ettt 24
3.1. Klasi¢ni postupak iINAIreKINe PrOVJEIE .......ceeieiiiiiriiieiie et 24
3.2.  Moderni postupak indireKtne ProVjere.........cccovviiieiieciie i, 25
3.3.  Umjeravanje uredaja za mjerenje tvrdo¢e instrumentiranom metodom indentacije.. 27
3.3.1. USKIadenost StrOJa.......cccueiviieiiiiiiiiie i 30
3.3.2. Projicirana povrsina nastala utiskivanjem indentora (Ap).......cccceveereririenieniennnns 31
4. EKSPerimentalni Qi .........cccciiiiiieii ettt 33
4.1. Koraci provodenja eksperimentalnog dijela rada...........ccocceveveneieieiieninnisieeen, 34
4.2, REZUNALE MJEIENJA ...ocuiiiiiiie bbbttt 39
4.3, ANALIZA TEZUITALA .....ooveeeieeieie ettt 48
O, ZAKIJUCAK ...eiiiiie et 51
LITERATURA ..ottt s et et s sttt ebe et e b e neebe s te e ene e 52

Fakultet strojarstva i brodogradnje |



lva Cuji¢

Diplomski rad

POPIS SLIKA
Slika 1. PONOVIJIVOSt FeZUIAta [5]....cveivieieeieiie st 4
Slika 2. ObnoVIjivost rezultata [6] .........cccooeririiiiiiee e 5
Slika 3. Ispitivanje Brinellovom metodom [8]........cccccviieiiiiiiieie e 7
Slika 4. Prikaz indentora (1) i presjek otiska (2) [9] ....ccovoerereriniiiiieeee e 10
Slika 5. Otisak pri mjerenju Vickersovom metodom [10] .......cccovveiiiieiieie e 10
Slika 6. Ispitivanje tvrdo¢e Rockwellovom metodom s indentorom u obliku stosca [9]......... 14
Slika 7. Ispitivanje tvrdo¢e Rockwellovom metodom indentorom u obliku kuglice [9] ......... 14
Slika 8. Prikaz indentora romboidnog oblika koji se koristi za ispitivanje tvrdo¢e Knoopovom
e300 o] 0 T 22 SRS 16
Slika 9. Prikaz otiska koji ostavlja indentor kod Knoopove metode ..........cccocevvvervienineneenne 16
Slika 10. SHIMADZU Dynamics Ultra-micro Hardness Tester [14] ......cccccovveveeieiiciveinee, 19
Slika 11. Plasti¢no i elasti¢no podrucje na grafu nanoindentacije ............cocovevvneninieeieienn, 20
Slika 12. Berkovich indentor; prikaz kuta izmedu centralne linije i stranica piramide koji
1ZN0ST 65,27 [20] cvevieieeieieete ettt 21
Slika 13. Shematski prikaz otisaka i presjeka viSe vrsta indentora [21] .......ccceevvviiieiinnnnnne 22
Slika 14. Prikaz otiska Berkovich INAENTOIa ..........ccccviiieiniiiicinecse e 23
Slika 15. Primjeri referentnih plo€ica tvrdoce [1,17]...cccoiiiiiiiiiiiiiicciee s 24
Slika 16. Certifikat referentnog UZOIKa ..........ccveveiiiiieiieiecce e 25
Slika 17. DUH uredaj za ispitivanje nanoiNdentaCije ..........cocvvvriririieienenie s 33
Slika 18. Referentna plocica tvrdoce; fused Silica ........coveeiiiieiiiiiiiiicie e 34
Slika 19. Prikaz postavki uredaja; konstante inAeNTOIA............ccuvvreeieerienerieneseseseee e 35
Slika 20. Prikaz parametara iSPItiIVANJa ..........cccveveiieieiie i 37
Slika 21. Indentor i pripremIjeni UZOTak ...........ccooviiiiiiiniie e 38
Slika 22. Graficki prikaz mjerenja pri opterecenju od 100 mN .......ccoooviiiiiiiiiiiiiiiiciee 39
Slika 23. Graficki prikaz mjerenja pri opterecenju od 50 mN ... 40
Slika 24. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri optereenju od 10 mN ......cccovvviiiiiiiiiiiiie 41
Slika 25. Graficki prikaz mjerenja pri opterecenju 0d S MmN ........cooiiiiiiiniiniicneeereeee 42
Slika 26. Graficki prikaz mjerenja pri opterec¢enju 0d 2 MmN .......ccooeiiiiiiiiiniine e 43
Slika 27. Grafi€ki prikaz mjerenja pri opterecenju od 1 mN ........ccooiiiiiiiiinicieee 44
Slika 28. Graficki prikaz mjerenja pri opterec¢enju od 0,5 MN .......cooviiiiiiiiiinciesceee 45
Slika 29. Graficki prikaz mjerenja pri opterecenju od 0,2 MN ......cooocviiiiiiiniicniciieereeee 46
Slika 30. Dijagram ovisnosti dubine indentacije hmax 0 maksimalnoj sili Fmax .....ccccoovrerieenne 48
Slika 31. Dijagram ovisnosti povrsine indentacije Ap 0 maksimalnoj Sili Fmax «..c.ccoovvvveivennne. 49
Fakultet strojarstva i brodogradnje 1l



Iva Cuji¢ Diplomski rad

POPIS TABLICA

Tablica 1 Vrijednosti sila optere¢ivanja za Vickersovu metodu [11] ....cccvvvviiiiiiiiniiiiiniinnnne, 12
Tablica 2 Parametri ISPItIVAN]A. .......ceverierieiiiiie e 36
Tablica 3 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 100 MmN ........cccovveviiveiiieneiie e, 39
Tablica 4 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 50 MN........ccccovvviiiiiiniieniniiceee e 40
Tablica 5 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 10 MN.........cccoovveiieiiiiienie e, 41
Tablica 6 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 5 MN.......cccvviiiiiiiniiiiei e 42
Tablica 7 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 2 MN.......cccccoevieeriieiieniiese e 43
Tablica 8 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 1 MmN .......cccooviiiiiiiiiiien e 44
Tablica 9 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 0,5 MN........cccooviiiiiiiiiiiic e, 45
Tablica 10 Rezultati ispitivanja pri optereéenju od 0,2 MN.......ccovveiiiiriiiiiiienieeree e 46
Tablica 11 Izracunate vrijednosti nakon provedenog umjeravanja.........cccoceeerereseseneerenenn, 47

Fakultet strojarstva i brodogradnje I



lva Cuji¢

Diplomski rad

POPIS OZNAKA

Oznaka
Ap

C
Cit
D
ds
dk
dv
Ei
Eit
Er
F
Fo
F1
Fmax
On
h
hs

Nimax

he

hr

Hit
HB
HBW
HK
HM
HM;
HRB
HRC
HV
HV*
ho

h2

m

S

Jedinica

pm?

%
mm

mm

mm

N/mm?

N/mm?

N/mm?
N/mm?

mm
mm

Opis
Projicirana povrSina nastala utiskivanjem indentora u
uzorak

Konstanta za izracun korekcije porjicirane povrsine
Puzanje uslijed indentacije

Promjer kuglice

Promjer otiska kod Brinella

Izmjerena veli¢ina dulje dijagonale otiska indentora
Srednja vrijednost izmjerene dijagonale otiska
Modul elasti¢nosti indentora

Modul elasti¢nosti indentacije

Reducirani modul elasti¢nosti

Sila

Predopterecenje

Pocetko opterecenje

Maksimalna sila ispitivanja

Ubrzanje Zemljine sile teze

Dubina prodiranja indentora

Dubina utiskivanja kuglice

Maksimalna dubina indentacije

Trajna dubina indentacije nakon §to je uklonjena sila
ispitivanja

Tocka presijecanja tangente na krivulju ispitivanja s osi
dubine indentiranja

Tvrdoca indentacije

Tvrdoc¢a po Brinellu

Tvrdoca po Brinellu

Tvrdoc¢a po Knoopu

Tvrdo¢a po Martensu

Tvrdoca po Martensu odredena iz nagiba krivulje
Tvrdoca po Rockwellu (indentor kuglica)
Tvrdoca po Rockwellu (indentor stozac)

Tvrdoca po Vickersu

Vrijednost tvrdoce po Vickersu preracunatom iz Hit
Dubina otiska pri maksimalnom opterecenju
Dubina otiska nakon rastere¢enja

Nagib krivulje

Nagib prilikom rasterecenja

Fakultet strojarstva i brodogradnje



Diplomski rad

Iva Cuji¢
Vv - Poissonov koeficijent ispitnog uzorka
Vi - Poissonov koeficijent za indentor
X N/mm? Stupanj optereéenja
nit % Udio elasti¢nog rada indentacije

Fakultet strojarstva i brodogradnje



Iva Cuji¢ Diplomski rad

SAZETAK

U ovom radu je opisana je instrumentirana metoda indentacije; relativno nova metoda
za ispitivanje tvrdoce i odredivanje mehanickih svojstava materijala. Metoda se temelji na
kontinuiranom pracenju opterecenja prilikom utiskivanja i dubine indentacije otiska.

Budu¢i da instrumentirana metoda odreduje modul elasti¢nosti tijekom mjerenja,
kontaktna povrsina je od velikog znacaja za odredivanje tog svojstva. Odredivanje funkcije
kontaktne povrsine je odredeno uporabom referentnog materijala. Prikazuje se usporedba
izmedu ove moderne metode i klasi¢nih metoda; Brinell, Vickers, Rockwell i Knoop, kao i
prednosti koriStenja instrumentirane nanoindentacije. Opisan je problem u proizvodnji ostrog
vrha indentora za nanoispitivanja.

Na temelju provedenih mjerenja izracunava projicirana povrsina Berkovich indentora i

doneseni su zakljucci.

Klju¢ne rije¢i: nanoindentacija, umjeravanje, tvrdo¢a, Berkovich
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SUMMARY

In this paper the instrumented indentation method, a relatively new method for
hardness testing and determination of mechanical properties is decsribed. The method is
based on the continuus monitoring of forde displacement curve during indentation.

As the instrumented method has a determination of an Elasticity modulus, during
measurement, the exact contact area is of a crucial significanse to determening that properie.
Determening of the indented area function is cescribed, using a certified reference material. A
comparisson between this modern method, and clasical Brinell, Vickers, Rockwell, and
Knoop methods is given, as well as the advantages of using an instrumented indentation test.
A problematic regarding producing a indentor with a sharp tip, with the emphasis on a
Berkovich indentor is given.

Based on the conducted measurements, area function of a used Berkovich indented is

calculated, and conclusions have been made.

Key words: nanoindentation, calibration, hardness, Berkovich
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1. UvVOD

Osnovna svrha mjerenja tvrdoée jest ispitivanje prikladnosti materijala za odredenu
primjenu ili ispitivanje odredenog postupka obrade kojem je materijal podvrgnut. Mjerenje
tvrdoce je, opéenito, jedna od najjednostavnijih metoda ispitivanja svojstva nekog materijala,

zato je toliko razvijena i upotrebljavana.

Vaznost mjerenja tvrdo¢e je veza izmedu tvrdoCe materijala i ostalih mehanickih
svojstava (granica razvlacenja, vlacna ¢vrstoca, otpornost na troSenje, zilavost, istezljivost i
dr.) [1]

Medu najpoznatijim metodama za mjerenje tvrdoée su Brinellova metoda, Vickersova
metoda, Rockwellova metoda i Knoopova metoda. Navedene, konvencionalne, metode

polako zamjenjuju instrumentirane metode mjerenja tvrdoce.

Instrumentirana metoda utiskivanja je relativno novi oblik mehanickog ispitivanja koji
znacajno pro$iruje moguénosti karakterizacije materijala. Razvijena je tijekom posljednja dva
desetljeca te se temelji na mjerenju optereCenja prilikom utiskivanja i dubine ocitavanja
otiska. Poznata je po kontinuiranom pracenju dijagrama sila — dubina i utiskivanju s niskim
vrijednostima optereCenja koje odabire sam mjeritelj putem racunala. Sile pod kojima se

uzorci ispituju mogu biti ¢ak 1 mN.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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1.1. Sljedivost mjerenja tvrdoée

Uloga sljedivosti mjerenja tvrdoce jest osiguranje da ¢e vrijednosti tvrdo¢e odredene na
tvrdomjeru primjenom odredene mjerne metode biti priblizno jednake, odnosno unutar
propisanih vrijednosti odstupanja. Sredstva  metode osiguranja sljedivosti mogu se
kategorizirati u tri skupine. [1,2]

1. Mjerne skale — opis mjerne metode, odgovarajuce tolerancije veli¢ina koje su
ukljucene i ogranic¢avajuci uvjet okoline

2. Uredaj za mjerenje tvrdoce — mjerni istrumenti podvrgnuti cijelom nizu provjera
sukladno primijenjenoj metodi i nacionalnim pravnim propisima kako bi se u

konacnici osigurala pouzdanost u mjerni rezultat.

3. Prijenosni etalon — razlikuju se primarne etalonske plocice za tvrdo¢u; umjeravane
primarnim etalonima i etaloni koji se koriste kada je zahtijevana najveca to¢nost,
npr. umjeravanje referentnih etalona tvrdoée i referentnih plo¢ica za tvrdocu;
namijenjenih pretezno verificiranju i umjeravanju industrijskih ispitnih

tvrdomjera.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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2. METODE ODREDPIVANJA TVRDOCE MATERIJALA

Tvrdoca je mehanicko svojstvo koje predstavlja otpornost materijala prema prodiranju
drugog, znatno tvrdeg, tijela u njegovu strukturu, odnosno povrsinu.

Tvrdoca je svojstvo ¢vrstih tvari, dok tekucine i plinovi nemaju svojstvo tvrdoce. Takoder
se moze reéi da je tvrdo¢a svojstvo materijala da se bez pojave deformacija suprotstavi
prodiranju drugog tijela, no ona se sa strojarskog aspekta moze odnositi i na otpornosti
savijanju, prodiranju, abraziji ili zarezivanju. [3]

Tvrdoca se opéenito moze definirati po makro, mikro ili nano skali, ovisno o
primijenjenoj sili.

Makrotvrdoca predstavlja ispitivanje gdje je sila optere¢ivanja jednaka ili veéa od
49,03 N. Ova metoda se najces¢e primjenjuje i to posebice za kontrolu kakvoce raznih
postupaka povrSinske obrade. Ispitivanje moze biti stati¢ko i dinami¢ko, na malim uzorcima.
Stati¢ke metode imaju prednost jer se lakSe provode.

Mikrotvrdoéa - svrha ispitivanja tvrdoée mikro utiskivanjem je precizno
prora¢unavanje promjena tvrdo¢a, namjernih ili slu¢ajnih, u ispitivanom materijalu. Kod
ispitivanja mikrotvrdocCe, sila optereCivanja ne prelazi 1,96 N, a za ispitivanje se koriste
Vickersova ili Knoopova metoda ispitivanja. Sam postupak je vrlo slican standardnom
Vickersovom ili Knoopovom postupku ispitivanja tvrdoée. Razlika je u tome $to se radi na
mikroskopskoj razini uz uredaje veée preciznosti i povecanja.

Nanotvrdoéa - mogu se ispitivati uzorci debljine od 100 nm i tanki filmovi debljine <
5 nm. Sila opterecivanja je vrlo mala i kreée se oko 100 uN. Postupkom nanindentacije se,
takoder, mogu odrediti svojstva kao $to su tvrdo¢a, Youngov modul elasticnosti i mnoga
druga svojstva za gotovo svaki materijal — mekan, tvrd, krhak ili duktilan. Nanoindentacija se
provodi uz pomo¢ elektronskog mikroskopa pomocu kojeg se locira ispitivano podruéje, te se

mjere otisci nakon utiskivanja. [4]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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2.1. Statisti¢ke veli¢ine povezane s mjerenjem tvrdoce

Uredaji za mjerenje tvrdo¢e u principu su vrlo osjetljivi, posebice kada je rije¢ o
tvrdomjerima Kkoji rade s malim opterecenjima (kod njih se mora posebno obratiti pozornost
kod obrade, tj pripreme povrSine prije ispitivanja). Veli¢ina ispitne sile mora se to¢no
prenijeti na indentor koji mora dati kvalitetan otisak kako bi rezultat mjerenja bio
vjerodostojniji. Kod mjerenja tvrdoce potrebno je obratiti pozornost na tri ¢imbenika; to¢nost,
ponovljivost i obnovljivost.

2.1.1. Tocnost

Tocnost je mogucnost instrumenta da precizno o€ita tvrdo¢u standardnog etalona
(odnosno da uredaj bude umjeren) i da to Svojstvo moze prenijeti na drugi ispitni uzorak.

2.1.2.  Ponovljivost

Ponovljivost predstavlja usko slaganje izmedu rezultata uzastopnih mjerenja tvrdoce
izvedenih u istim uvjetima koji podrazumijevaju. Na slici 1. je grafic¢ki prikazana
ponovljivost:

e Isti mjerni postupak

e Istog mjeritelja

e Isto mjerilo upotrebljavano u istim uvjetima
e Isto mjerno mjesto

e Ponavljanje u kratkom vremenu

/ \ [ VJEROJATNOST,P |

PONOVLJIVOST

Slika 1. Ponovljivost rezultata [5]
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2.1.3.  Obnovljivost
Obnovljivost opisuje rasipanje rezultata mjerenja dobiveno od strane veceg broja
mijeritelja pri visestrukom mjerenju na istom uzorku uz koriStenje istog ili razli¢itog mjernog

instrumenta. Obnovljivost rezultata je prikazana graficki na slici 2.

PR -
.-"ri Y | MIERITEL] A ]
i ] .o—"'-'-'—
[
;J.-' III'H FH’H [;.1-1_{1-:-5|r5-|1|=.-_]
’ *-. _."'r '-.._.'.J._-"_,F"'
&

OENOVLINVOIT
o L

Slika 2. Obnovljivost rezultata [6]
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2.2. Konvencionalni postupci odredivanja tvrdoée

Odredivanje tvrdo¢e se provodi u dva koraka:
1. Utiskivanje indentora u ispitni uzorak pod propisanim uvjetima
2. Mjerenje karakteristi¢nih dimenzija otiska (srednja vrijednost promjera, srednja

vrijednost dijagonale ili dubina otiska)

Kod vecine metoda, osnovni princip je mjerenje veli¢ine ili dubine otiska $to je
rezultat utiskivanja indentora u materijal pod odredenim optereéenjem, tj silom. Te metode su
pogodne za ispitivanje tvrdo¢e metalnih materijala kod kojih je moguca trajna (plasti¢na)
deformacija.

Indentor (penetrator ili utiskivac) nije uvijek istog oblika, to ovisi 0 metodi ispitivanja.
Moze biti kuglica, stozac ili piramida. Izradeni su od tvrdih materijala kao $to je; tvrdi metal,
kaljeni celik ili dijamant). Kod materijala koji imaju vrlo malu ili nikakvu moguénost
plastiéne deformacije (polimeri) razvili su se postupci mjerenja tvrdo¢e gdje se elasti¢na
deformacija materijala mjeri u trenutku djelovanja sile.

Veéina, danas, koristenih metoda mjerenja tvrdoce koristi princip mjerenja veli¢ine
otiska ili dubine i prodiranja indentora, pa je i mjerenje tvrdoée direktno povezano s
mjerenjem dviju fizikalnih veli¢ina, a to su duljina i sila.

Razvojem tehnologije, samim time i uredaja za ispitivanje, ostvaren je velik napredak
na podru¢ju ispitivanja tvrdo¢e posebice kod koriStenja ultra mikro tvrdomjera i
nanotvrdomjera. Samo jednim mjerenjem, navedeni uredaji daju veliki broj vrijednosti,

odnosno svojstava ispitnog uzorka.

Na podru¢ju mjerenja tvrdoce koristi se veliki broj razli¢itih metoda i pripadajuce
opreme, a izbor odgovaraju¢e metode najéeSce se provodi prema vrsti materijala. Mjerenje
tvrdo¢e je valjano ako su dobiveni rezultati na razli¢itim mjestima kompatibilni u okviru
odredenog intervala mjerne nesigurnosti. S obzirom na materijale, metode za ispitivanje
tvrdo¢e mogu se svrstati u dvije skupine:

e Metode za ispitivanje tvrdo¢e metalnih materijala

e Metode za ispitivanje tvrdoce elastomera i ostalih polimera

Ispitivanje tvrdo¢e metalnih materijala dijeli se u dvije kategorije;
e Direktne metode

e Indirektne metode
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Pod direktnu metodu za ispitivanje tvrdo¢e materijala spada staticko ispitivanje
tvrdoce Sto podrazumijeva ispitivanje pod silom i ispitivanje nakon rasterecenja sile koje je
najzastupljenije. Ispitivanje nakon rasterecenja sile se dijeli na ispitivanja koja se baziraju na;
omjeru izmedu sile i povrsine otiska (Brinell i Vickers), dubinu prodiranja indentora
(Rockwell, HBT (modificirana Brinell-ova metoda) i Shore) i omjer izmedu sile i projicirane
povrsine otiska (Knoop). Manje zastupljeno, dinamicko ispitivanje, se provodi mjerenjem
energije i na osnovu rezultata odreduje tvrdoca ispitanog materijala.

Danas najc¢eS¢e primjenjivane metode za mjerenje tvrdoce metalnih materijala su;
Brinell, Rockwell, Knoop i Vickers. Osnova tih metoda je u statickom djelovanju sile

opterecivanja.

2.2.1. Brinellova metoda

Za nastanak metode zasluzan je $vedski inzenjer Johan August Brinell (1849. — 1925.).
Ispitivanje tvrdo¢e po Brinellu opisano je sukladno normi HRN EN ISO 6506-1:2014.
Tvrdoc¢a po Brinellu (oznake HB) je omjer primijenjene sile i povrSine otiska. Kod ove
metode tijelo koje se utiskuje u ispitni materijal je kuglica od tvrdog metala standardnih
promjera 10 mm, 5 mm, 2,5 mm i 1 mm. Uredaj za mjerenje tvrdoé¢e po Brinellu ostvaruje
sile utiskivanja od 9,807 N, pa do 29,42 kN ovisno o ispitivanom materijalu i promjeru
kuglice koja se koristi. Prilikom izvedbe samog mjerenja, indentor (kuglica) se utiskuje u
ispitni uzorak pod djelovanjem odredenog optereé¢enja. Opterecenje se Obi¢no primjenjuje u
trajanju od 10 do 15 sekundi za slucaj ispitivanja ¢eliénih materijala ili materijala na osnovi
zeljeza, a za ostale mekSe materijale optere¢enje mora biti barem 30 sekundi. Ispitivanje

Brinell metodom prikazana na slici 3. [7]

Slika 3. Ispitivanje Brinellovom metodom [8]
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Tvrdoc¢a po Brinellu dobiva se iz omjera primijenjene sile i povrsine otiska;
HB = (F x 0,102)/S 1)
gdje su
F, N —sila

S, mm? — povrsina otiska nakon utiskivanja kuglice
S = D hp, mm? (2)
gdje su:
D, mm — promjer kuglice

hs, mm — dubina utiskivanja kuglice

Dubinu utiskivanja mozemo dobiti na temelju promjera kuglice i otiska, pa vrijedi sljedece;

5 5
- D— \,'D-—dg-
g = 5 ,mm (3)

gdje je:
ds, mm — dubina prodiranja kuglice

Obzirom da se ovom metodom ne mjeri dubina prodiranja kuglice nego promjer otiska dg,

dobiva se sljedeci izraz za tvrdocu po Brinellu:

HEW = 0,202 F | N/mm2

D (D- [D*-dg?)

(4)

Promjer otiska tipi¢no iznosi 2 mm — 6 mm. Kako otisak Cesto nije oblika idealnog
kruga potrebno je izmjeriti dva medusobno okomita promjera (ds: i dg2) iz kojih se ra¢una

aritmeticka sredina promjera ds. Mjerenje je ispravno ukoliko se promjer osnovice otiska
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kre¢e u rasponu od 0,24D do 0,6D. Ukoliko je promjer otiska dg < 0,24D znaci da je
primijenjena sila premala, odnosno ukoliko je ds > 0,6D sila utiskivanja je prevelika. Zbog
toga je uveden stupanj opterecenja X koji odreduje silu utiskivanja F ovisno o promjeru

kuglice i vrsti materijala, a time i veli¢inu otiska. Stupanj optereéenja definiran je izrazom;

X =0, 102 (F/D?), N/mm? (5)

Ova metoda se koristi za meke i srednje tvrde materijale. Za tvrdo¢e do 450 HB koristi
se kuglica od kaljenog Celika, a za tvrdo¢e do 650 HB se koristi kuglica od tvrdog metala [9].
Prednosti Brinellove metode:
e Lako mjerenje velicine otiska, dovoljno je mjerno povecalo
e Metoda je selektivna — siroko mjerno podruje od 0 do 650 jedinica

e Jednostavna priprema povrsine — dovoljno je grubo brusenje

Nedostaci Brinellove metode:
e Ne mogu se mjeriti visoke tvrdoc¢e
e Tvrdoca je ovisna o0 optereéenju, pa treba odabrati odgovarajucu silu utiskivanja
e Otisak je relativno velik, pa funkcionalno ili estetski ostecuje izgled povrsine (ukoliko

se tvrdoc¢a mjeri na proizvodu, a ne na uzorku) [9]

2.2.2. Vickersova metoda

Kod Vickersove metode uklonjena su dva osnovna nedostatka Brinellove metode, a to
su: ograni¢enost podru¢ja mjerenja i ovisnost tvrdoce o sili utiskivanja. Ova metoda je sli¢na
Brinellovoj metodi. Razlika je u tome $to je indentor Cetverostrana istostrani¢na piramida s
vr$nim kutom od 136’ izradenim od dijamanta. Vr$ni kut istostrani¢ne Getverostrane piramide
u praksi nikad nije uistinu 'vrh' jer je obradom vrlo tesko, gotovo nemoguce to dobiti, ali se
tezi da bude S§to vjerodostonije teorijskom obliku. Metoda se primjenjuje za tvrde i meke
materijale. Ispitivanje tvrdoce po Vickersu opisano je sukladno normi HRN EN ISO 6507-
1:2018
Na slici 4. je prikazan je indentor (1) i otisak u presjeku (2), a otisak pri mjerenju Vickersom

metodom prikazan je na slici 5.
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Slika 4. Prikaz indentora (1) i presjek otiska (2) [9]

{

136°

D

Slika 5. Otisak pri mjerenju Vickersovom metodom [10]
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Vickersova tvrdoca je bezdimenzijska veli¢ina, a uz iznos tvrdo¢e navodi se i
primijenjena sila utiskivanja; npr. 500 HV10 $to znaci da izmjerena tvrdoca iznosi 500 HV i
da je dobivena utiskivanjem indentora silom od 109,81 N u trajanju od 10 sekundi do 15
sekundi. Ukoliko je trajanje utiskivanja produljeno, navodi se takoder u oznaci (npr. 20
HV1/30 sto znadi da je izmjerena tvrdoca iznosila 20 HV, sila utiskivanja 1x9,81 N a trajanje
utiskivanja 30 sekundi.

Minimalna debljina uzorka mora biti 1,5 dv (dv — srednja vrijednost izmjerene
dijagonale otiska). Prilikom mjerenja razmak izmedu otisaka mora biti ve¢i od 2,5 dv kako bi
se izbjeglo mjerenje u ve¢ ocvrsnutom podruc¢ju. Ovo pravilo vrijedi za ¢elike i Cu-legure,
dok u slucaju lakih metala i, olovnih i kositrenih legura otisci moraju biti razmaknuti na
udaljenost od minimalno 3 dv. Vrijeme utiskivanja indentora iznosi 10 do 15 sekundi (osim
ako nije posebno naznaéeno), dok brzina spustanja indentora za mjerenje mikrotvrdo¢e ne
smije biti ve¢a od 0,2 mm/s. Mjerenje se provodi pri temperaturi od 10 °C do 35 °C, dok
optimalni uvjeti ispitivanja zahtijevaju temperaturu od 23+5 °C. Za vrijeme mjerenja ne smije

biti nikakvih vibracija jer bi one mogle utjecati na rezultate mjerenja.

Po definiciji, tvrdoc¢a po Vickersu izracunava se izrazom:

HV = konstanta « (ispitna sila/povr$ina otiska) (6)

gdje konstanta predstavlja recipro¢nu vrijednost ubrzanja zemljine sile teze:

konstanta = 1/gn = 1/9,80665 ~ 0,102 @)

pa Vickersovu tvrdoc¢u opisuje sljedeca jednadzba:

HV=(0,102+<F)/S (8)
gdje je:
F, N —sila utiskivanja

S, mm? — povrsina otiska nakon rastere¢enja

Povrsina otiska izrazava se pomocu dijagonale baze otiska (kvadrata), pa tako

matematicki izraz za izraun vrijednosti Vickersove tvrdoce poprima sljedeci oblik:
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gdje je:

HV = 0,102

F, N —sila indentacije

o

2F 5111(132'LEJ

-

v

~ 0,1891

-

dv, mm — srednja vrijednost dvije izmjerene dijagonale otiska

(9)

Uobicajene vrijednosti sile kod Vickersove metode iznose 49,03 N do 980,7 N. No

kod Vickersove metode koriste se i niza opterecenja. Ukoliko primijenjena sila utiskivanja

iznosi od 1,961 N do 49,03 N radi se o semi-mikrotvrdo¢i ili mezo-tvrdo¢i. Mjerenje semi-

mikrotvrdoée provodi se prvenstveno pri ispitivanju tvrdoée tankih uzoraka te tankih slojeva.

Za mjerenje mikrotvrdoce rabe se jo$ niza opterecenja 0,09807 N < F > 1,961 N i time je

omogucéeno mjerenje tvdoce pojedinih faza ( npr. kristalnih zrna u mikrostrukturi materijala)

U Tablici 1. Prikazane su sile optereéenja za Vickersovu metodu uz napomenu da se kod

konvencionalne tvrdo¢e smiju primjenjivati ispitne sile vece od 980,7 N, dok su ispitne sile za

mikrotvrdoc¢u preporuéljive. [11]

Tablica 1 Vrijednosti sila optere¢ivanja za Vickersovu metodu [11]

Konvencionalna tvrdoca Semi-mikrotvrdoca Mikrotvrdoca
. . . . Ispitna sila F,

Oznaka | Ispitnasila F,N | Oznaka | Ispitnasila F, N | Oznaka N
HV

HV 5 49,03 HV 0.2 0,961 0,01 0,09807
HV

HV 10 98,07 HV 0.3 2,942 0,015 0,1471
HV

HV 20 196,07 HV 0,5 4,903 0,02 0,1961
HV

HV 30 294,2 HV 1 9,807 0,025 0,2452
HV

HV 50 490,3 HV 2 19,61 0,05 0,4903

HV 100 980,7 HV 3 29,42 HV 0,1 0,9807

Prednosti Vickersove metode:

e Jedina skala koja pokriva kompletni raspon tvrdoce

e Siroki raspon primijenjenih sila kako bi se zadovoljilo svaki podrugje primjene

e Spada u skupinu nerazornih ispitivanja (uzorak se moze koristiti nakon ispitivanja)

Fakultet strojarstva i brodogradnje
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e Neovisnost tvrdoce o primijenjenoj sili utiskivanja

Nedostaci Vickersove metode:
¢ Glavni nedostatak je potreba za mjernim mikroskopom u svrhu mjerenja veli¢ine
otiska
¢ Relativno spora metoda mjerenja
e Slozenija priprema ispitne povrsine. PovrSinu nije dovoljno grubo i fino brusiti, ve¢

mora biti i polirana

2.2.3. Rockwellova metoda

Za razliku od Brinellove i Vickersove metode, kod Rockwellove metode se ne mjeri
veli¢ina otiska nego dubina prodiranja indentora. Zato se kod Rockwella vrijednost tvrdoce

oéitava na mjernoj skali tvrdomjera nakon rastereéenja. Ispitivanje tvrdoce po Rockwellu

opisano je sukladno normi HRN EN ISO 6508-1:2016

Specifiéno za Rockwellovu metodu je to $to postoje dva indentora:
e Kuglica

e Stozac

Koja se vrsta indentora koristi moZe se razaznati iz oznake za tvrdocu; ako je u pitanju
HRC onda je primijenjen stozac kao indentor (zbog zadnjeg slova C koji je pocetno slovo
engleske rijeci 'cone’ §to znaci stozac), dok oznaka HRB znaci da je primijenjena kuglica kao
indentor (zbog zadnjeg slova B koji je pocetno slovo engleske rijeci 'ball' §to znaci kuglica).
Osim spomenutih Rockwellovih metoda HRB i HRC, postoji jos cijeli niz drugih ljestvica
Rockwellove tvrdoce. Princip mjerenja je uvijek jednak, samo je razlika u indentoru, veli¢ini
predopterecenja i glavnog opterecenja.

Sam postupak se sastoji od viSe koraka; za pocetak se indentor opterecuje
predopterecenjem Fo ¢ime se dobije i pocetna tocka za mjerenje prodiranja indentora. Nakon
toga zadaje se pocetno opterecenje F1 i potom rastereCenje do vrijednosti predoptereéenja
kada dolazi do povrata indentora uslijed elasti¢nosti materijala. Dubina na kojoj se nalazi
indentor nakon elasticnog povrata definira vrijednost tvrdo¢e materijala.

Na slici 6. prikazana je indentacija pri ispitivanju tvrdo¢e Rockwellovom metodom s

indentorom u obliku stoSca.
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Slika 6. Ispitivanje tvrdoée Rockwellovom metodom s indentorom u obliku stoSca [9]

Tvrdoc¢a po HRC metodi odreduje se po izrazu
HRC =100 — h/0,002 (10)
gdje je:
h, mm — dubina prodiranja indentora

h = hz — hg, mm (11)

gdje je:
h2, mm — dubina otiska nakon rastere¢enja

ho, mm — dubina otiska pri maksimalnom opterecenju

Mjerno podru¢je HRC metode je od 20 HRC do 70 HRC.
Na slici 7. prikazana je indentacija pri ispitivanju tvrdo¢e Rockwellovom metodom s

indentorom u obliku kuglice.

H Fy

— — ———T— 0 —————————

Slika 7. Ispitivanje tvrdo¢e Rockwellovom metodom indentorom u obliku kuglice [9]
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Za ispitivanje tvrdoc¢e uporabom kuglice kao indentora koristi se ista metoda za
izracun tvrdocée, s malim izmjenama u formuli:
HRB = 130 — h/0,002 (12)
gdje je:
h, mm — dubina prodiranja indentora
h =hz — hg, mm (13)
gdje je:
h2, mm — dubina otiska nakon rastere¢enja

ho, mm — dubina otiska pri maksimalnom optere¢enju

Mjerno podru¢je za HRB metodu je od 35 HRB do 100 HRB.
Rockwellova HRB metoda se koristi za meke i srednje tvrde materijale (npr. aluminij,
meki celik, Cu-legure i sl.), dok se HRC metoda koristi za tvrde materijale (npr. toplinski

obradeni ¢elici).

Prednosti Rockwellove metode:
e Mjerenje je brzo, tvrdoca se direktno ocitava na skali tvrdomjera

¢ Nije potrebna detaljna priprema povrsine, dovoljno je grubo brusenje i odmasc¢ivanje

Nedostaci Rockwellove metode:
o Slaba selektivnost metode. Teoretsko mjerno podrucje Rockwell HRC metode krece
se od 0 do 100 HRC, ali u praksi koristi se samo onaj dio podrucja od 20 HRC do 70
HRC. Zato se ova metoda koristi samo u pogonima i to isklju¢ivo na toplinski
obradenim ¢elicima.

e Nepreciznost - + 2 HRC

2.2.4. Knoopova metoda

Knoopova metoda je vrlo sli¢na Vickersovoj metodi ispitivanja tvrdo¢e materijala, ali
je razlika u obliku indentora koji je romboidnog oblika, tj otisak koji daje indentor je u obliku
romba s kutevima izmedu nasuprotnih ploha koje iznose 172,5°, odnosno 130° u odnosu na

uzduznu os indentora. Indentor je, takoder, kao i kod Vickersove metode izraden od
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dijamanta. Ispitivanje tvrdoc¢e po Knoopu opisano je sukladno normi HRN EN ISO 4545-
1:2018.

Na slici 8. je prikazan oblik indentora koji se koristi pri ispitivanju tvrdo¢e Knoopovom

o
<=~

Slika 8. Prikaz indentora romboidnog oblika koji se koristi za ispitivanje tvrdoée Knoopovom
metodom [12]

metodom.

Kod Knoopove metode mjeri se samo jedna dijagonala otiska (dulja dijagonala; za razliku
od Vickersove metode gdje se mjeri aritmeticka sredina dviju dijagonala) na nacin da se
prvotno indentor opterecuje silom F na povrsinu ispitnog uzorka, nakon 10 do 15 sekundi,
koliko traje utiskivanje, uzorak se rastere¢uje i indentor se podize, tj odvaja od uzorka. Na

ispitnom uzorku ostaje romboidni otisak kao Sto je prikazano na slici 9.

Slika 9. Prikaz otiska koji ostavlja indentor kod Knoopove metode
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Prilikom oc¢itanja veli¢ine otiska potrebna je velika preciznost jer se radi o malim

silama utiskivanja, pa time i malim otiscima. Zbog malih opterecenja, mjerenje je potrebno
provesti na $to manje vibracija jer one mogu Stetno utjecati na rezultat mjerenja. Ispitivanje
treba provesti na sobnoj temperaturi (23 + 5 °C). Udaljenost izmedu rubova dva susjedna
otiska postrance smjeStena mora biti najmanje 2,5 puta duljina krace dijagonale. Za otiske
koji su orijentirani tako da leze u smjeru dulje dijagonale minimalna udaljenost treba
odgovarati barem jednom duljini dulje dijagonale.

Tvrdoca po Knoopu se racuna po izrazu:

HK = 0,102 x (F/cdx?) (14)
gdje su:
F, N — primijenjena sila utiskivanja
dk, mm — izmjerena veli¢ina dulje dijagonale otiska indentora

¢ — konstanta indentora

Konstanta indentora povezuje projiciranu povrsinu otiska s kvadratom duljine duze
dijagonale. Konstanta indentora je funkcija geometrije piramide. Bilo bi idealno da je

konstanta indentora 0,07028. Izracunava se na sljede¢i nacin:

mng

o
2tanz (15)

c:

Nakon uvrstavanja konstante ¢ u formulu, moze se dobiti pojednostavljeni oblik

formule za izracun tvrdoce po Knoopu:

HK = 1,451 F/dx? (16)

Zbog male dubine utiskivanja, potrebno je dobro pripremiti povrsinu uzorka.
Preporucljivo je da povrSina uzorka bude obradena klasi¢nim poliranjem ili elektronickim
poliranjem.
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2.3. Moderni postupci mjerenja tvrdoée
2.3.1. Instrumentirana metoda mjerenja tvrdocée

Instrumentirana metoda utiskivanja je relativno novi oblik mehanickog
ispitivanja koji znacajno prosiruje mogucnosti karakterizacije materijala. Razvijena je tijekom
posljednja dva desetljeéa Siroke su moguénosti odabira opterecenja, kao $to je, na primjer, 1
mN. Analizom krivulja optere¢ivanja i rastere¢ivanja mogu se donijeti zakljucci o svojstvima
povrsinskog sloja uzorka koji se ispituje. Prednosti nanoindentacije su mnogobrojne. Podaci o
optere¢enju i rasterecenju sadrze mnogo informacija iz kojih se mogu odrediti brojna
svojstva. Instrumentirana metoda utiskivanja se upotrebljava i za procjenu lomne zilavosti
pomoc¢u optickog mjerenja duljine pukotina koje su nastale na uglovima otisaka tvrdoce
uporabom posebnih ostrih indentora [13]. Metoda nanoindentacije se provodi instrumentima
izrazito visoke rezolucije koji kontinuirano prate opterecenje i pomak indentora te se na taj
nacin dobivaju podaci o tvrdo¢i H i modulu elasti¢nosti E.

U slucaju da se ispituje uzorak koji je prevucen prevlakom, da bi se provelo ispitivanje
tvrdoce, prvo je potrebno provesti potrebne mjere predostroznosti u vidu pripreme ispitivanog
predmeta, a to se prvenstveno odnosi na to da debljina prevlake mora bili barem 10 puta veca
od dubine utiskivanja indentora jer se time mogu ukloniti utjecaju osnovnog materijala na
prevlaku tj. na izmjerenu tvrdo¢u. Osnovni materijal utjee na izmjerenu tvrdocu i ostala
mehanicka svojstva. Primjenom vece sile, odnosno dubljim prodiranjem indentora, osnovni
materijal sve vise utjeCe na vrijednosti odredene instrumentiranom metodom utiskivanja.
Uzorak se najéeS¢e priprema na nacin da se izvede popreéni presjek uzorka i previake te se
tako s vecom sigurno$¢u moze utvrditi tvrdoca prevlake. Opcenito vrijedi; §to je manja sila
utiskivanja, veca je potreba za detaljnom pripremom povrsine prije ispitivanja.

Primjer uredaja za mjerenje tvrdoée instrumentiranom metodom je Dynamics Ultra-
micro Hardness Tester, koji je ujedno i uredaj koji je koristen u eksperimentalnom dijelu ovog
rada. Model je DUH-211/211S. Proizvoda¢ je Shimadzu, Japan. Uredaj je prikazan na slici
10.
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Slika 10. SHIMADZU Dynamics Ultra-micro Hardness Tester [14]

Za ispitivanje tvrdoce i1 ostvarivanje karakteristiéne krivulje koriStena je opcija
opterecivanje — rasterecivanje pri ¢emu se kontinuirano prati sila do zadane vrijednosti koja
ovisi 0 materijalu koji se ispituje, te dubina utiskivanja paralelno sa silom. Takoder prije
pocetka samog ispitivanja, za svaki materijal potrebno je podesiti parametre u programu na
racunalu koji koristimo za mjerenje tvrdoce, tj. Koji je povezan s uredajem. Kao i kod veéine
metoda za ispitivanje tvrdoce, posebice onih kod kojih se upotrjebljuje mala sila, potrebno je
adekvatno pripremiti povrsinu; ispolirati i prije samog mjerenja prebrisati alkoholom kako bi
se uklonila i najmanja neéistoc¢a zbog koje bi, eventualno, doslo do velikih oscilacija u
izmjerenim vrijednostima. Na slici 11. prikazano je elasti¢no i plasti¢no podrucje na grafu

sila-dubina.
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Krivulja optereéenja

Krivulja rasterecenja
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Slika 11. Plasti¢no i elasti¢no podrudje na grafu nanoindentacije

Obzirom da se jednim mjerenjem dobije niz rezultata koji se kasnije mogu koristiti u
raznim izraCunima, kao mana ispitivanja ovim uredajem se moze navesti brzina, odnosno Spor
nac¢in mjerenja $to podrazumijeva da jedno ispitivanje traje u prosjeku jednu minutu (ovisno o
zadanoj maksimalnoj sili) i ruéno pomicanje uzorka za novo ispitivanje.

Ispitivanje se provodi utiskivanjem indentora trostrane Berkovich piramide poznatog
oblika i geometrije u materijal koji se ispituje, te se mjeri ovisnost sile i dubine utiskivanja.
Podaci se naj¢eS¢e dobivaju iz punog ciklusa opterecenja, odnosno iz jednog utiskivanja
indentora u materijal, tj. opterecenja i rastereCenja.

Vazno je napomenuti da se vrh Berkovich indentora tros$i s vremenom. Nakon
mnogobrojnih mjerenja vise vrh nije savrSeno ostar $to daje za posljedicu neprecizne rezultate
mjerenja, kako tvrdoce, tako i dubine indentacije i dr. Cesto postavljeno pitanje je zasto se ne
koristi Vickersov, takoder dijamantni, indentor. Problem kod Vickersovog indentora je vrh
Cetverostrane piramide koji je jako testo dobiti obradom.

Berkovich indentor je oblika trostrane piramide s kutom od 115° (Berkovich
indentor moze imat i kut od 100°) sto je velik kut koji smanjuje utjecaj trenja. Izvorni oblik
BErkovich indentora izumio je ruski znanstvenik E. S. Berkovich 1950. godine. Berkovich

indentor se najéeS¢e koristi u metodama za ispitivanje nanotvrdo¢e materijala. Njegova
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geometrija temelji se na kutu od 65,27° izmedu centralne linije i stranica piramide. Na slici

12. prikazan je Berkovich indentor

//
\ =

Slika 12. Berkovich indentor; prikaz kuta izmedu centralne linije i stranica piramide koji iznosi
65,27° [20]

Ovaj tip indentora je pogodan za nanoindentacijska mjerenja iz razloga $to tri stranice
piramide omoguéuju puno ostriji vrh nego Cetverostrana Vickersova piramida, pa je stoga
pogodniji za nanoindentaciju. Pogodan je za ispitivanje, opcenito, tvrdoée, svojstava tankih
prevlaka, polimera, ispitivanje svojstava ‘grebanjem' (eng. scratch test). Takoder, trostrana
piramida omogucuje puno bolju i precizniju kontrolu procesa nanoispitivanja. Berkovich
indentor je idealan za veéinu ispitivanja nanoindentacijom, ne oSteCuje se lako i lako se

proizvodi. Naslici 13. su prikazani otisci i popre¢ni presjeci raznih indentora.
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Vickers Berkovich Knoop Conical Rockwell  Spherical

Slika 13. Shematski prikaz otisaka i presjeka viSe vrsta indentora [21]

Svi indentori imaju jednaku tezinu i jednako su dugi, pa je lako zamijeniti indetor.
Prednosti Berkovich indentora:
e Pogodan za mjerenje vrlo tankih filmova, prevlaka i polimera
e Ostar

e Dobro definiran tip geometrije

Nedostaci Berkovich indentora:

e Elasti¢no — plasti¢na promjena nije jasno definirana
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Na slici 14. prikazan je otisak BErkovich indentora.

Slika 14. Prikaz otiska Berkovich indentora

Instrumentirana metoda ispitivanja tvrdoce se najéesce koristi za ispitivanje prevlaka i za
ispitivanje pojedinih elemenata u mikrostrukturi materijala. Kod ispitivanja prevlaka vrlo je
bitno da otisak bude mali, odnosno relativno plitak da osnovni materijal ne utjeCe na rezultate
ispitivanja prevlake. Ukoliko se upotrijebi prevelika sila, kod tankih prevlaka, osnovni
materijal ima utjecaj na rezultat. U vecini slucajeva prevlake sluze kako bi materijal bio
otporan na troSenje, tj prevlake uglavnom imaju veéu tvrdo¢u nego sam osnovni materijal.
Ukoliko se primjeni velika sila, tj. velika dubina pri ispitivanju, osnovni materijal ¢e utjecati
na izmjerenu tvrdodi, te ¢e uredaj pokazati manju tvrdo¢u prevlake nego $to ona zapravo je.

[15]
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3. Indirektna provjera tvrdomjera

3.1. Klasi¢ni postupak indirektne provjere

Referentni materijal je materijal koji se koristi u svrhe umjeravanja instrumenata,
vrjednovanje mjernih metoda i/ili pridruzivanje vrijednosti svojstvu materijala. Drugi naziv za
referentne materijale tvrdoCe jest referentne plocice tvrdoce. Referentni materijal, po

definiciji, mora biti homogene strukture. [1]
Referentne plo¢ice moraju zadovoljiti tri osnovna svojstva [16]:
e Jednolikost tvrdoée (ujednacenost)
e Postojanost tvrdoée tijekom vremena (stabilnost)
e Pouzdanost referentnih vrijednosti

Na slici 15. prikazano je vise vrsta referentnih plocica tvrdoce koje se razlikuju po

dimenzijama, materijalu i obliku. Upotrjebljuju se ovisno o skali (mjernoj metodi).

»

: . N 0 e
—-— 5 Z

Slika 15. Primjeri referentnih plocica tvrdoce [1,17]

Od tri osnovna svojstva referentnih plocica, najvaznije je jednolikost tvrdoce po cijeloj
ispitnoj povrsini. Prilikom umjeravanja, na referentnoj plo¢ici mora se izmjeriti najmanje pet
vrijednosti tvrdoce u pet tocaka plocice. Tih pet tocaka biti ¢e reprezentativno za cijelu ispitnu
povrsinu ukoliko je ispitna ploCica proizvedena ispravno. Jednolikost tvrdoée, najveéim
dijelom, ovisi o kvaliteti materijala, nac¢inu dobivanja, kao i o naknadnoj toplinskoj i
povrsinskoj obradi. Materijal, na¢in dobivanja i toplinska obrada moraju biti pomno odabrani
kako bi se postigla homogena mikrostruktura.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 24



Iva Cuji¢ Diplomski rad

3.2.  Moderni postupak indirektne provjere

U ovom radu, kao referentni materijal koristen je silicijev dioksid (eng. fused silica) ¢iji

je certifikat sa svim svojstvima prikazan na slici 16.

- Anton Paar
RS s "

\

Sample certificate

Instrumented indentation reference sample

Material Fused Silica Certification date 2017-10-31
SIN FS-A-0717-75 Certification location  Anton Paar TriTec

Certified plane strain Certified by BEn
Modulus E*=75.1£0.3 GPa

This sample is certified by instrumented indentation technique using comparison measurements with a
national certified block. The measurements performed for that comparison are based on the ISO 14577
"Instrumented Indentation Test for Hardness and Material Parameters®.

National certified block

Name of block : Instrumented indentation reference block RSF-0001
Material : Fused Silica
Certified by : National Physical Laboratory
Method : Pulse-Echo Ultrasonics
Certified parameter : Plane strain Modulus, E*

Certification parameters

Instrument type :  Anton Paar TriTec Nanoindentation Tester, NHT*
Shape of indenter :  Berkovich
Type of test :  Standard indentation with 10 s pause at F,,
Type of loading :  Linear loading/unioading rate (dF/dt = constant)

Dimensions

Sample dimensions : @ 25 mm ; thickness 5 mm

Nole 1

Indentation Modulus can be calculated from the equation E . = E * x (1-v?) knowing the Poisson's ratio of the

material tested. With an estimated Fused Silica Poisson's ratio of 0,16 the indentation Modulus resultis :
Er=732+03GPa

Note 2

It is not recommended to perform any instrumented indentation on Fused Silica over 100 mN using a Berkovich or
Vickers indenter; the cracking induced in the material may affect the results

Note 3
If this sample is used for indirect verification of the testing machine, the ISO 14577 recommends a repeatability lower
than 5%.

'/;4_;1"

Anton Paar Version: R0.0.2 (feb.17)

Slika 16. Certifikat referentnog uzorka

Fakultet strojarstva i brodogradnje 25



Iva Cuji¢ Diplomski rad

Klasi¢ni referentni materijali koji se koriste u konvencionalnim metodama nisu
pogodne za nanoispitivanja, pa se zato koristi silicijev dioksid. Silicijev dioksid ima

homogenu strukturu, tj ujednacenost svojstava.
Svojstva silicijevog dioksida [18]:
e Visoka kemijska Cistoca
e Visoka temperatura na kojoj materijal gubi svojstva krutosti
e Velika otpornost na toplinski udar
e Visoka otpornost zracenju

e Poliranjem se moze posti¢i kvalitetna povrSina

Primjena silicijevog dioksida [19]:

Kuciste svjetiljki gdje je potrebna otpornost na visoke temperature

Lece i ogledala u uredajima koji su izlozeni visokim temperaturama

Komponentne mikrovalnih pe¢nica

Zrakoplovni radarski prozori
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3.3.  Umjeravanje uredaja za mjerenje tvrdoce instrumentiranom metodom

indentacije

Prije samog izraCuna vrijednosti potrebnih za umjeravanje uredaja, potrebno je
provesti ispitivanja na uredaju. Tijekom ispitivanja, uredaj preko monitora tabli¢no prikazuje
rezultate mjerenja. Podaci koje uredaj preko racunala tabli¢no prikazuje su:

e Fmax - maksimalna sila ispitivanja

¢ hmax — maksimalna dubina indentacije

e hp - trajna dubina indentacije nakon sto je uklonjena sila ispitivanja

e h;—tocka presijecanja tangente na krivulju ispitivanja s osi dubine indentiranja
e HM — tvrdoéa po Martensu

e HM;s —tvrdoca po Martensu odredena iz nagiba krivulje

e Hit—tvrdo¢a indentacije

e Eit— modul elasti¢nosti indentacije

e Cit— puzanje uslijed indentacije

e it - udio elasti¢nog rada indentacije

e HV* - vrijednost tvrdo¢e po Vickersu prepracunatom iz Hit

Primjernom instrumentirane metode ispitivanja, odredena su mehanicka svojstva navedena i

detaljnije opisana dalje u tekstu.

Tvrdoéa po Martensu (HM)
Odredena je na temelju vrijednosti dobivenih krivuljom sila/dubina prodiranja pri
maksimalnoj sili ispitivanja. Tvrdoc¢a ukljucuje plasti¢nu i elasticnu deformaciju, a vrijednost

tvrdoce izraCunata je pomoc¢u formule:

F
HM == ——
26,43 X h? (17)

gdje je:
h — dubina prodiranja indentora,

F — sila pri kojoj se ispituje
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Tvrdoéa odredena iz nagiba krivulje grafa sila-dubina (HMs)

1

HM, = ———
5 26,43 X m? (18)

gdje je:

m — nagib krivulje

Tvrdoca indentacije (Hit)

Hit je mjera otpora na trajnu deformaciju, a odredena je matemati¢kim izrazom:

Ap (19)
gdje je:
Ap — projicirana povrsina nastala utiskivanjem indentora u ispitni uzorak

za Berkovich (trokutasti) indentor (115°) vrijedi:
Ap=23.96 - h¢? (20)

gdje je:
h¢ - je dubina prodiranja indentora u ispitni uzorak
he = Nmax - E(hmaxf hr) (21)

gdje je:
€ ovisi 0 geometriji indentora, za Berkovich indentor e = %;
hr se odreduje iz grafa sila-dubina, tocka iz koje se odreduje hy je
sjeciste tangente na krivulju rastere¢enja i apscisu tj. dubinu prodiranja

Fmax— maksimalna sila

Modul indentacije (Eit)

Odreden je iz nagiba tangente za izra¢un Hit-a na temelju matematickog izraza:

1 1-v? 1-V?
E; Ej E; (22)
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0.5
dP _ 2XE;x4,

§= dh m2 (23)

za trokutasti indentor (115°)
Ap=23,96 x h¢? (24)
hc:hmax'0,75(hmax‘hr) (25)

gdje je:
Er - reducirani modul elasti¢nosti
Ei - modul elasti¢nosti indentora (1,14 -10° N/mm?)
Vi - Poissonov koeficijent za indentor (0.07)
V - Poissonov koeficijent ispitnog uzorka
S - nagib prilikom rasterecenja

Ap — povrsina otiska

Puzanje (Cit)
Vrijednost puzanja materijala je relativna promjena dubine prodiranja i odreduje se na

temelju matemati¢kog izraza:

Cio = 222 (%) (26)
gdje je:
h1 — dubina indentacije u vremenu pri maksimalnoj sili
h2 — dubina indentacije u vremenu pri maksimalnoj sili sa odredenim

vremenskim odmakom

Odredivanje plasti¢nog i elasticnog dijela utiskivanja (nit)

Ukupan mehanicki rad se samo djelomi¢no odnosi na plasticnu deformaciju. Nakon
uklanjanja indentora, odnosno sile utiskivanja, jedan dio materijala se vraca u prvobitni
polozaj koji opisuje elasticnu deformaciju. Elasti¢ni i plasticni rad su prikazani kao dva

razlicita podrucja §to se moze vidjeti na Slici 11.
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Omjer elasti¢nog i ukupnog rada odreden je matematickim izrazom:

Welast
. — —elast 27
Mit Weotal ( )
Wiotar = Weigst + Wplast (28)

Tvrdoéa po Vickersu (HV?*)

Tvrdoc¢a po Vickersu odredena je u odnosu na Hit: primjenom matemati¢kog izraza:

HV * = 0,0924 x H;, (29)

3.3.1. Uskladenost stroja

Primijenjena ispitna sila ne djeluje samo na povrsinu ispitnog uzorka nego takoder
djeluje i na dijelove stroja koji su elasti¢éno deformirani. Ta elasticna deformacija utje¢e na
izmjerenu dubinu prodiranja indentora. Obi¢no je dodatna dubina udubljenja proporcionalna
primijenjenoj sili, pa se ta ¢injenica mora uzeti U obzir jer izravno djeluje na ostale
vrijednosti.

Pomocu sljedecih formula ispravno se mjeri sukladnost stroja:

4
s=28 [2£
" (30)

1 _1—1§2+1—Vi2
ET' ES Ei (31)

gdje je:
Er — reducirani modul elasti¢nosti
Ei — modul elasti¢nosti indentora (1,14 10 N/mm?)
Vi — Poissonov koeficijent za indentor (0,07)
Eit — modul indentacije
V — Poissonov koeficijent uzorka
S - nagib prilikom rasterecenja

Ap — povrsina otiska
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1
C=<= Csampi!e + Cf

S (32)

L L)
T 2E, |4, T
(33)

gdje se za Berkovich indentor ra¢una A, = 23,96h¢

_o01811
TE b (34)
gdje je:

hc — dubina prodiranja indentora u ispitni uzorak

3.3.2. Projicirana povrsina nastala utiskivanjem indentora (Ap)

Izratun parametara opisanih u HM, Hi i Eit temelji se na kontaktnom podrucju
indentora, ali se mjeri samo dubina prodiranja indentora. Velike razlike mogu se naci pri
usporedivanju stvarne projicirane povrsine nastale utiskivanjem indentora i izraCunate
povrsine uz pretpostavku da je geometrija indentora idealna Sto najviSe dolazi do izrazaja pri
malim dubinama indentacije. Te razlike su posljedica okretanja vrha indentora. Za slucaj
Vickers piramide, tj vrha Vickers indentora, odstupanje od idealnog vrha se pripisuju
uobicajenim tolerancijama proizvodnje. Potrebno je utvrditi stvarnu projiciranu povrsinu i
koristiti ga za to€nije izraCunavanje parametara materijala. Teorijski, projicirana povrSina
isnosi 0,908 [19]

Formula za izracun projicirane povrsine (Api As):

1 1 1 1 1 1
A, (h) = 23,96h.” + Cyh, + Cyh 2 + C3h,% + C4h 8 + Csh 16 + Cgh, 32 + C;h 8%
1
+ Cgh 128

(35)

I
t
Il

CAp (36)
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izlu¢ivanjem konstante C dobije se formula;

p (37)

*kod Berkovich indentora, konstanta C iznosi 1,103

Fakultet strojarstva i brodogradnje 32



Iva Cuji¢ Diplomski rad

4. Eksperimentalni dio

Analizom krivulja opterecenja i rasterecenja dobivenih instrumentiranom metodom
utiskivanja, moguce je izraCunati brojna svojstva ispitivanog uzorka. Za ispitivanje je koriSten
dinamic¢ki ultra-mikro tvrdomjer DUH-211, proizvoda¢: Shimatzu, Japan. Za indentor
primijenjen je trokutasti indentor s vrhom kuta od 115°, poznatijim pod nazivom Berkovich
indentor. Ispitivanja su provedena primjenom razli¢itih sila; 8 ciklusa mjerenja s
maksimalnim silama 0od Fmax=100 mN, Fmax=50 MmN, Fmax=10 MmN, Fmnax=5 mMN, Fmax=2 mN,
Fmax=1 MmN, Fmax=0,5 mN, Fmax=0,02 mN na uzorku Fused silica, proizvodac¢a Anton Paar. U
svakom ciklusu provedena u po 5 mjerenja. Primjenom instrumentirane metode utiskivanja
odredena su mehanicka svojstva navedena dalje u tekstu. Ispitivanja su provedena u
Laboratoriju za ispitivanje mehanickih svojstava na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u
Zagrebu. Ispitivanja su provedena u skladu s normom EN ISO 14577-1:2015. Na slici 17. je
prikazan DUH uredaj za ispitivanje nanoindentacije u Laboratoriju za ispitivanje mehanickih

svojstava na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu.

Slika 17. DUH uredaj za ispitivanje nanoindentacije
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4.1. Koraci provodenja eksperimentalnog dijela rada

1. Priprema referentnog uzorka za mjerenje.
Prije svega bilo je potrebno pripremiti uzorak za ispitivanje (silicijev dioksid),
odistiti i odmastiti, kako bi provedeno ispitivanje dalo $to vjerodosotojnije reultate.
Ukoliko se na uzorku nalaze nepozeljne neéistoce, lako moze do¢i do velikih
oscilacija u rezultatima ispitivanja. Na slici 18. prikazana je referentna plocica

tvrdoce.

T

FI i

Slika 18. Referentna plo¢ica tvrdoce; fused silica

2. Priprema uredaja za mjerenje
Uredaj za nanoindentaciju (DUH) je spojen na racunalo, pa je samo ispitivanje
pojednostavljeno u smislu kontrole podataka i zadavanja naredbi uredaju. Uredaj
ima kameru koja pod povecanjem shima uzorak i mjesto gdje ¢e se provesti
mjerenje. Okretanjem 'kotaci¢a' na uredaju, kamera se pomice §to je vidljivo na
monitoru racunala, pa se ru¢no moze odrediti gdje ¢e biti otisak indentora, tj koji
dio uzorka zelimo ispitati. Opcenito, zna se dogoditi da je na istom uzorku

provedeno puno mjerenja, pa je pozeljno izbjeci otiske indentora koji su u uzorku.
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Kamerom se moze upravljati lijevo-desno, te gore-dolje, pa je jednostavno odabrati

podrucje ispitivanja na uzorku.

3. UnoSenje parametara indentora i uzorka u racunalo

Na racunalu je moguce podesiti parametre ispitivanja, u ovom slucaju je potrebno

unijeti Poissonov koeficijent uzorka (fused silica) koji iznosi 0,16 (slika 19). Osim

§to se trebaju podesiti parametri uzorka na kojem se mjerenje vrsi, potrebno je

unijeti (ako se prvi put koristi odredeni indentor) ili provjeriti parametre indentora.

Na slici 19., pod Indenter constants su svojstva indentora gdje je prikazan modul

elasti¢nosti (1,14x10® N/mm?) i Poissonov koeficijent koji iznosi 0,07. Sto je

manja vrijednost Poissonovog koeficijenta, to je veca krutost materijala indentora;

Sto je posebice bitno za indentor.

Apparatus setting El

Optical head type

() Two-side individual collimation system

(*) Two-side simultaneous collimation system

Optional apparatusskit

[THigh temperature

Length measure kit CHI(USE)
() Microscape

(3 PC manitar

USB CCD Channel Allocation

[T Electric ¥ stage
[JElectric 7 stage

[CJElectric revalver

Indenter constants

Modulusil .1 40x1 0M6) 1.140 | %10 B [Nirnr2]
Poissan's ratiof0.07) 0.070
I Save ] ’ Cancel ]

Slika 19. Prikaz postavki uredaja; konstante indentora
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4. UnoSenje parametara ispitivanja

Za korekciju Ap (umjeravanje uredaja) potrebno je ispitati uzorak u osam ciklusa
po pet puta. Svaki ciklus pod drugim opterecenjem, tj. maksimalnom silom Fmax.
(100 mN, 50 mN, 10 mN, 5 mN, 2 mN, 1 mN, 0,5 mN i 0,2 mN).

Prije svakog ciklusa od 5 mjerenja u uredaj se, takoder preko racunala, unose
podaci; sila ispitivanja, brzina uranjanja i vrijeme drzanja. U tablici su navedeni
podaci, tj. parametri za svaki ciklus

U tablici 2 su navedeni parametri ispitivanja

Tablica 2 Parametri ispitivanja

Sila ispitivanja, mN Brzina uranjanja Vrijeme drzanja
0,2 10 5
0,5 5 5
1 2 5
2 10 5
5 5 5
10 1 5
50 1 5
100 1 5

Iz tablice 2, prije svakog ciklusa potrebno je unijeti podatke iz tablice u uredaj prema

priru¢niku za rukovanje uredajem. Na slici 20. prikazan je prozor gdje se podaci unose.
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Test condition setting

File name: | proba 0.2 |
Sample: fused siica | samplemo. SAMPLE NO |
Condition load
Testforce: 0.20 [ri] Farce range: 1961.33(1) [miN]
196.13(2) [mN]
Min. farce: 0.0oz (k] 19.61(3) [mN]
1.96(4) [mN
Test depth: |:| [um] M) Lamp OM
Speed: (D.IJ1 s0[mM/sec])
Hold time: [sec] Hold time at Unload: (sec]
Depth scale: 3.000 [urn]
Parameter name: Parameter value:
Comment: | Comment |
Poisson's ratio: 0160

Slika 20. Prikaz parametara ispitivanja
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5. Mjerenje tvrdoce

Na slici 21. prikazan je izbliza uredaj, tj. indentor i fused silica kao uzorak.

Slika 21. Indentor i pripremljeni uzorak

6. Analiza podataka
Nakon provedenih ispitivanje potrebno je analizirati tablicno dobivene podatke. Uz

tablicu s mehanickim svojstvima, moze se i$citati i graf za pojedini ciklus.

7. Izracun korekcije projicirane povrsine Berkovich indentora Ap
Nakon analize i proracuna (po poglavlju 3.2.1.) dobiju se podaci za daljnji
proracun. Potrebno je naéi koeficijente C1 — Cg za svih 8 ciklusa ispitivanja, te ih

unijeti u formulu i dobiti Ap— korekciju projicirane povrsine (formula 35).
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4.2. Rezultati mjerenja
Rezultati mjerenja primjenom sile od 100 mN prikazani su u tablici 3
Tablica 3 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 100 mN
Fmax. hmax, hf) hl’! HMT]-]-S) HMS’ Hit; Eit) Cit; nita HV*
MmN | um | um N/mm? | N/mm? | N/mm? 2 | % |,
um N/mm %0
1 102,01 | 0955 | 04493 | 05434 | 4231,988 3897,92 | 10193245 | 7,19E+04 | 1,38 | 65,173 | 941,856
2 101,96 | 09552 | 04478 | 05436 | 4228,681 3908,242 | 10182,592 | 7,18E+04 | 1,38 | 65338 | 940,871
3 101,4 | 09515 | 0,4444 | 05406 | 4237857 3932,198 | 10226,724 | 7,19E+04 1 | 65501 | 944,949
4 101,36 | 09516 | 0443 | 054 4235484 3917,555 | 10235265 | 7,8E+04 | 1,021 | 65475 | 945738
5 102,03 | 09549 | 04447 | 05411 | 4233417 3906,262 | 10250,063 | 7,17E+04 | 1,314 | 65901 | 947,106
Ars'trg:fiﬁgka 101,75 | 09536 | 04458 | 05417 | 4233485 3912436 | 10217578 | 7,18E+04 | 1,219 | 65478 | 944,104
Std.Dev. | 0339 | 0002 | 0003 | 0,002 348 13,068 28,583 90,727 | 0192 | 027 | 2641

Dijagram dila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 22.

proba 10001)
proka 10002)
proba 10003)
proba 10004)
praka 10008)

Farce-Diepth graph
200.00
=S WO . L S A
£ : : : :
xS ' : : :
= : : : :
I S S T S ]
= : : : ;
0.00 j i i ;
0.o0
Depthjum]

1.00

Slika 22. Graficki prikaz mjerenja pri optereé¢enju od 100 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 50 mN prikazani su u tablici 4
Tablica 4 Rezultati ispitivanja pri optere¢enju od 50 mN
Fmax, hmaX, hf) h HMT1151 HMS; Hlta Elt; Clt) nlt! HV*
mN | um | pm " | N/mm? | N/mm? | N/mm? %
2 0
um N/mm Yo
1 5163 | 06694 | 03155 | 0,3788 |  4359,154 3928815 | 10573523 | 7,39E+04 | 2,423 | 64,056 | 976,994
2 5153 | 06694 | 03154 | 0,3798 |  4350,094 3962,372 | 10517,52 | 7,39E+04 | 2,31 | 64,118 | 971,819
3 5146 | 06678 | 03142 | 03771 | 4366584 3950,069 | 10618,813 | 7,38E+04 | 2,097 | 64,856 | 981,178
4 5227 | 06752 | 0,3194 | 0,3832 | 4338346 3962,703 | 10484,408 | 7,37E+04 | 2,369 | 65,322 | 968,759
5 5163 | 0,6699 | 0,3143 | 03792 | 4352576 4003405 | 10551406 | 7,38E+04 | 2,335 | 64,637 | 974,95
Af;tr{;;ﬁ;ka 51,7 | 0,6704 | 0,3158 | 0,3796 | 4353351 3961,473 | 10549,134 | 7,38E+04 | 2,307 | 64,598 | 974,74
Std.Dev. | 0326 | 0003 | 0002 | 0,002 10,549 27,19 51,585 72327 | 0125 | 0528 | 4,766
Dijagram sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 23.
Force-Depth graph
100.00 ‘ ‘ ‘ ‘
: : : ! — praha 5001}
proba 502
""""" — praba §0(3)
— proba 50643
g Poeeeeeees Foneeeees femeeeees jomeeeees — praba 60(5)
‘T i : : '
E 1 1 1 1
E ! ! ! !
B L : .
L P oottt I Tttt
|_ 1 1 1 1
0.00 E E E E
0.o00 1.00
Depthium]
Slika 23. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri optere¢enju od 50 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 10 mN prikazani su u tablici 5.
Tablica 5 Rezultati ispitivanja pri optere¢enju od 10 mN
hy Eit it
Frax, | hmax, | i, | HMTL15, | HMs, | Hi S O B
mN | pm | um N/mm? | N/mm? | N/mm? % | o
um / 2 0
N/mm
1 10,19 0,2783 | 0,1199 | 0,1518 4979,848 4183,747 12645,838 8,32E+04 1,534 | 66,555 | 1168,475
2 10,18 0,279 | 0,1161 | 0,1502 4947,983 4148,217 12772,771 8,20E+04 1,82 | 66,585 | 1180,204
3 10,19 0,2798 | 0,1198 | 0,1482 4924967 4213,429 12963,29 8,06E+04 1,491 | 66,36 | 1197,808
4 10,18 0,2762 | 0,1151 | 0,1477 5049,852 4162,01 13133,588 8,34E+04 1,426 | 67,16 | 1213,543
5 10,17 0,2766 | 0,1133 | 0,1506 5029,608 4179,385 12797,627 8,40E+04 1,444 | 66,592 | 1182,501
Ar;;‘;;ﬁgka 10,18 | 0278 | 0,168 | 0,1497 | 4986452 4177357 | 12862,623 | 827E+04 | 1,543 | 66,65 | 1188,506
Std.Dev. 0,009 0,002 0,003 0,002 52,882 24,652 188,977 1346,154 0,161 0,3 17,461

Dijagram sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 24.

Force-Depth graph

20.00 : : : :
= | S e e IR
E ! ! ! !
& | ' : :
=] : : : :
S S— S - o o
|_ 1 1 1 1

0.00 ! ! ! :

0.0o
Depthum]

0.a0

proba 1001
proba 1002)
proba 1003
proba 1004
praba 1065

Slika 24. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri optereéenju od 10 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 5 mN prikazani su u Tablici 6.
Tablica 6 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 5 mN
FmaX, hmax, hf; hr) HMT1151 HMS’ Hlta Elt’ Clt) ﬂlt! HV*
2 2 2 0
MmN | um | pm um N/mm N/mm< | N/mm N/mm? % %
1 504 | 0186 | 00724 | 00951 | 5510,989 4289491 | 15138556 | 8,92E+04 | 0,855 | 68,219 | 1398,802
2 504 | 0,861 | 0,0662 | 0,0951 | 5509,507 4310583 | 15144,024 | 894E+04 | 0,875 | 68,825 | 1399,308
3 504 | 0,897 | 0,0787 | 0,099 5299,972 4081,021 | 14220467 | 863E+04 | 1,217 | 66,994 | 1313971
4 503 | 0187 | 0,0768 | 0,0997 | 5445954 4214776 | 14217,322 | 9,01E+04 | 0,292 | 67,938 | 1313,681
5 503 | 0,1862 | 0,0734 | 0,0964 | 5487227 4549,712 | 14858,892 | 896E+04 | 0,731 | 68,94 | 1372962
Arsi;‘;;ﬁgka 504 | 0,187 | 00735 | 0,0971 | 5450,729 4289117 | 14715853 | 8,89E+04 | 0,794 | 68,183 | 1359,745
Std.Dev. | 0005 | 0002 | 0,005 | 0,002 88,273 171,173 468,084 1498,005 | 0,334 | 0,784 | 43251
Dijagrami sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 25.
Force-Depth graph
10.00 : : : :
: : : : — proba a1}
praba 502
""""" — praba 5(3)
; : : 5 — proba 5(4)
£ e ARRREELED HRRREELED LARRRELEREE o mmme — proba 5(5)
T : | : :
e : | : |
E 1 1 1 1
- T R HR R L
[ : : :
---------- R EE TP . PP
0.00 ! : : :
0.o0 0.20
Depthurm]
Slika 25. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri opterecenju od 5 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 2 mN prikazani su u Tablici 7.
Tablica 7 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 2 mN
Fmax, hmax, hf, hr, HMT115, HMS, Hit, Eit, Cit, nit, HV*
2 2 2 0
MmN | um | um um N/mm N/mm< | N/mm N/mm2 Yo %
1 202 | 0,096 | 0,0407 | 0,053 6350,371 4674283 | 18656,33 | 1,02E+05 | 1,084 | 72,333 | 1723845
2 202 | 0,076 | 0,0366 | 0,0502 | 6598012 4633394 | 20220,977 | 1,06E+05 | 1,423 | 72,584 | 1868,418
3 2,02 | 0,066 | 0,0375 | 0,0472 | 6716,453 5214418 | 21881,361 | 1,05E+05 | 046 | 77,399 | 2021838
4 2,02 | 01079 | 0,0394 | 0,0509 | 6548563 4843836 | 1984318 | 1,05E+05 | 0,584 | 73,789 | 183351
5 202 | 01078 | 004 | 00553 | 6582102 4667,055 | 18044,875 | 1,08E+05 | 1,113 | 66,75 | 1667,346
Antmeticka | 502 | 01079 | 00389 | 00513 | 65501 4806,507 | 19720344 | 1,05E+05 | 0933 | 72,571 | 1822,991
Std.Dev. | 0003 | 0001 | 0002 | 0,003 132,742 242,22 1489516 | 2077,495 | 04 | 3832 | 137,631
Dijagrami sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 26.
Force-Depth graph
5.00
— prohba 2
praba 2023
— proha 2{H
— proha 2{4)
E — proba 2{8)
‘o
=2
=
=
ak]
|_
n.oo
0.oo 0.20
Depthlum]
Slika 26. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri opterecenju od 2 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 1 mN prikazani su u Tablici 8.
Tablica 8 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 1 mN
FmaX, hmaX, hf; hr’ HMT]-]-S) HMS; Hlta Elt! Clt) nlt! HV*
2 2 2 0
MmN | pm | pm wm N/mm= | N/mm? | N/mm° | \ymm2 | % | o
1 1,01 | 0,0707 | 0,0193 | 0,0302 7642,387 4706,523 | 25910,172 | 1,21E+05 | 0,522 | 80,043 | 2394,1
2 1,01 | 0,0742 | 0,029 | 0,0375 6940,151 5091,965 | 19341588 | 1,14E+05 | 5182 | 62,194 | 1787,163
3 1,01 | 0,0792 | 0,0303 | 0,0388 6090,224 5589,201 | 17617,078 | 9,85E+04 | 2,026 | 75,064 | 1627,818
4 1,01 | 0,0727 | 0,025 | 0,0349 7224072 5942,136 | 21403,842 | 1,18E+05 | 1,35 | 70,191 | 1977,715
5 1,01 | 0,0509 | 0,0049 | 0,016 14710,264 9066,952 | 68996,961 | 2,49E+05 | 0,741 | 90,363 | 6375,319
6 1,01 | 0,0721 | 0,0233 | 0,0352 7337,137 6454,708 | 21313,822 | 1,22E+05 | 0,083 | 75,462 | 1969,397
Ar;trgzjeit;gka 101 | 007 | 0022 | 00321 | 8324039 | 6141915 | 20097,244 | 137E+05 | 1,651 | 75,553 | 2688,585
Std.Dev. | 0001 | 001 | 0009 | 0,008 3172,932 1559,604 | 19742,756 | 55516,266 | 1,858 | 9,455 | 1824231
Dijagrami sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 27.
Force-Diepth graph
2.00
— proha 1(M
proba 102
— proha 1(3H
— proha 1)
% — proba 1(8)
o — proba 1(6)
N=]
-
[a k]
|_
0.o0
0.o0 0.10
Drepthlum]
Slika 27. Graficki prikaz mjerenja pri optereéenju od 1 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 0,5 mN prikazani su u Tablici 9.

Tablica 9 Rezultati ispitivanja pri optereéenju od 0,5 mN

Fmax, | hmax, | hr | HMT115, | HM;, Hit, Eit, Cit, | nit, HV*
mN | pm | um | gy | N/mm? | Nfmm? | N/mm? | Nmm2 | % | %
1 0,5 0,0496 | 0,0197 | 0,0237 7720,836 4360,756 22994,373 | 1,23E+05 | 1,568 | 72,187 | 2124,68
2 0,5 0,0495 | 0,0199 | 0,0266 7738,733 5581,737 20012,768 | 1,38E+05 2,21 | 70,471 | 1849,18
3 0,5 0,0609 | 0,0315 0,04 5117,347 6551,93 10221,358 1,02E+05 | 0,235 | 71,367 | 944,453
4 0,5 0,43 0,3966 | 0,4084 102,899 6667,888 122,535 1,02E+04 | 0,073 | 67,619 | 11,322
5 0,5 0,0767 | 0,0442 | 0,0499 3225,674 7193,628 6542,496 5,87E+04 0,78 | 73,022 | 604,527
6 0,5 0,1125 | 0,0842 | 0,0922 1503,341 7082,268 2219,42 4,60E+04 0,61 | 58,557 | 205,074
Arsi:,{;j?rigka 05 0,1299 | 0,0993 | 0,1068 4234,805 6239,701 10352,158 | 7,97E+04 | 0,912 | 68,871 | 956,539
Std.Dev. 0,001 0,149 0,148 0,15 3186,242 1082,966 9364,51 49414953 | 0,823 | 5,384 | 865,281

Dijagrami sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 28.

1.00

Test force(mi]

0.oo
0.00

Force-Depth graph

D el s

U |

Crepthum]

0.50

proba 0,801
proba 0.68(2)
praba 0.603
proba 0.804)
praba 0.409)
praba 0,606

Slika 28. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri optereéenju od 0,5 mN
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Rezultati mjerenja primjenom sile od 0,02 mN prikazani su u Tablici 10.
Tablica 10 Rezultati ispitivanja pri opterecenju od 0,2 mN
FmaX, hmaX, hf; hr! HMT]-]-S) HMS; Hlta E|t, Clta }7|tl HV*
2 2 2 0
MmN | pm | um um N/mm< | N/mm< | N/'mm* | \ymm2 | % | o
1 02 | 0067 | 0052 | 00575 | 1700,147 | 13404,088 | 2346,383 | 6,34E+04 | 5701 | 100,49 | 216,806
2 02 | 12632 | 1,2482 | 1,2523 4,78 9074,617 5341 | 2,57E+03 | 001 | 45923 | 0,494
3 02 | 28053 | 2,7855 | 2,7901 0971 8851,188 1079 | 834E+02 | 0,005 | 45418 | 0,1
4 02 | 69453 | 69304 | 69282 0,158 8625,653 0174 | 2,96E+02 | 0,033 | 6,349 | 0016
5 02 | 87662 | 87497 | 87406 0,099 7072,006 011 1,55E+02 | 0,03 | 36556 | 0,01
Ar;‘;g’it;gka 02 | 39694 | 39532 | 39537 341,231 9405511 | 470,618 | 1,35E+04 | 1,156 | 46,947 | 43,485
Std.Dev. 0 3734 | 3734 | 3728 759,66 2369,536 | 1048587 | 27942363 | 2,541 | 34,009 | 96,889

Dijagrami sila-dubina ispitivanja prikazani su graficki na slici 29.

0.a0
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Slika 29. Grafi¢ki prikaz mjerenja pri optereéenju od 0,2 mN
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Sukladno teorijski opisanom izra¢unu, dobiveni su rezultati medu kojima i C; — Cg, te

hct — he2 potrebno za daljnji izracun.

Tablica 11 Izra¢unate vrijednosti nakon provedenog umjeravanja

Fmax | Hit Ap | Vs | Vi Ei Eit Er S C hmax [ hr hc
0,02 | 470,618 | 4,25E-05 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 1,35E+04 | 13639,031 | 100,35278 | 0,0099648 | 3,9694 | 3,9537 | 3,95841
0,5 10352,16 | 4,83E-05 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 7,97E+04 | 76316,389 | 598,62182 | 0,0016705 | 0,1299 | 0,1068 | 0,11373
1 29097,24 | 3,44E-05 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 1,37E+05 | 125148,63 | 828,06676 | 0,0012076 | 0,07 | 0,0321 | 0,04347
2 19729,34 | 0,000101 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 1,05E+05 | 98494,077 | 1119,2677 | 0,0008934 | 0,1079 | 0,0513 | 0,06828
5 14715,85 | 0,00034 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 8,89E+04 | 84514,48 | 1758,2822 | 0,0005687 | 0,187 | 0,0971 | 0,12407
10 12862,62 | 0,000777 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 8,27E+04 | 78974,167 | 2485,338 | 0,0004024 | 0,278 | 0,1497 | 0,18819
50 10549,13 | 0,00474 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 7,38E+04 | 71042,169 | 5520,2413 | 0,0001812 | 0,6704 | 0,3796 | 0,46684
100 | 10217,58 | 0,009787 | 0,16 | 0,07 | 1140000 | 7,18E+04 | 69260,436 | 7733,505 | 0,0001293 | 0,9536 | 0,5417 | 0,66527
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4.3. Analiza rezultata

Ispitivanjem tvrdoée dobivene su i druge vrijednosti koje su, za sve cikluse, unesene u
tablicu 18. Vrijednosti su u tablicu upisane na naéin da je za svaki ciklus izracunata
aritmeticka sredina svake vrijednosti i unesena u tablicu. 1z tablice se jasno mogu is¢itati
razlike u rezultatima, $to je i ocekivano s obzirom na razli¢ite maksimalne sile koje su od 0,2
mN do 100 mN. Proucavajuéi tablicu, moze se zakljuciti da rezultati ispitivanja silom od 0,2
mN znacajno odskacu od o¢ekivanih. Razlog tome je hrapavost povrSine koja smeta uredaju u
provodenju mjerenja pri tako malim silama. Tijekom mjerenja je indentor vjerojatno prvo
dotaknuo vrh hrapave povrsine, pa je zato krivi rezultat dubine indentacije. To je dokaz da
uredaj ne moze dati to¢ne rezultate mjerenja za primijenjenu silu, pa je iz tog razloga iz tog

razloga izbacujemo iz daljnjeg proracuna i analize.

Za vece vrijednosti maksimalnih sila; vece su dubine prodiranja indentora, kao Sto se

moze vidjeti na slici 30.

Dijagram maksimalna sila - dubina indentacije

1,2

hmax, pm

0,1 1 10 100

Fmax, mN

Slika 30. Dijagram ovisnosti dubine indentacije hmax 0 maksimalnoj sili Fmax
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Maksimalna dubina indentacije i povrsina indentacije su usko povezane, pa su i grafovi

Fmax - Nmax 1 Fmax - Ap slicnog izgleda. Drugim rije¢ima, povecanjem maksimalne sile, raste

povrsina indentacije, slika 31.

Dijagram maksimalna sila - povrsina indentacije

0,012

0,01

0,008

0,006

Ap, pm?

0,004

0,002

0,1 1 10 100
Fmax, mN

Slika 31. Dijagram ovisnosti povrsine indentacije A, 0 maksimalnoj sili Fmax

Iz slike 30 se da uociti kako rezultati mjerenja primijenjenom maksimalnom silom od 0,5
mN takoder nisu vjerodostojni. Nije moguce da je uporabom manje sile dobivena vec¢a dubina
indentacije, kao $to je slucaj bio kod mjerenja silom od 0,2 mN. Stoga se odbacuje i mjerenje
silom od 0,5 mN.

Nadalje, potrebno je koeficijente C (za mjerenja gdje su primijenjene maksimalne sile od

1 mN do 100 mN) unijeti u sljede¢u formulu kako bi se dobila korekcijska vrijednost

pojicirane povrsine otiska Ap

1 1 1 1 1 1
A, (he) = 23,96h.° + Cih, + C3h 2 + C3h,% + C4h 8 + Csh 16 + Cgh 32 + C;h 63
1

+ Cgh, 128
Nakon uvrstavanja vrijednosti u gore navedenu formulu dobije se sljedece:

Ap=1,37101 pm?
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Dobivena projicirana povrsina otiska priblizno je jednaka teorijskoj. Razlog odstupanja

moze biti iStroSenost vrha indentora zbog ve¢ ranijeg koristenja u svrhe mjerenja. Drugim
rije¢ima; dijamantni Berkovich indentor u teoriji ima ostar vrh, no uporabom uredaja,
odnosno indentora, vrh indentora se zaobli $to dovodi do vece projicirane povrSine. Zaobljen
vrh Berkovich indentora ne utjeCe samo na projiciranu povr$inu nego i na ostale rezultate
mjerenja kao $tu je dubina indentacije, samim time i tvrdoca materijala koja se racuna iz

povsina i dubina prodiranja.
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5. Zakljucak

Nakon provedenih ispitivanja i analize rezultata dobiveni su sljedeci zakljucci:

e Za umjeravani Berkovich indentor dobivena je projicirana povrsina Ap= 1,37101 pm?,
koa se razlikuje od teorijske koja je Ap= 0,908 um?, $to je najvazniji zakljuéak ovog
rada. Razlog tome je zaobljenost vrha indentora §to dovodi do veéih projiciranih
povrsina. Drugim rije¢ima; dijamantni Berkovich indentor u teoriji ima ostar vrh, no
uporabom uredaja, odnosno indentora, vrh indentora se zaobli $to dovodi do vece
projicirane povrsine.

e Zbog nepodudaranja teorijske i dobivene vrijednosti projicirane povrSine, moze Se
zakljuciti da je nuzno periodi¢no umjeravanje indentora kako analiza rezulata bila §to
bolja

e Tocna kontaktna povrSina igrati ¢e kljucnu ulogu u kasnijem odredivanju mehanickih

svojstava, u prvom redu modula elasti¢nosti koji se direktno iz toga prora¢unava.

e Za mjerenja gdje je maksimalna sila bila > 2 mN, u grafovima se jasno vide podrucja
plasti¢ne, odnosno elasti¢ne deformacije dok kod maksimalnih sila < 2 mN to nije
slucaj. Veliki utjecaj na ispitivanja pri malim maksimalnim silama je zaobljenost vrha
indentora koja je i vidljiva u grafovima (slika 28, slika 29) gdje je vidljivo da do
plastiéne deformacije uopcée nije ni doslo, a elasti¢éna deformacija je vrlo mala ili

zanemariva.
e Za mjerenja gdje je maksimalna sila bila > 2 mN, osim §to se jasno mogu isCitati

rezultati mjerenja, ponovljivost rezultata je vrlo dobra $to predstavlja slaganje izmedu

rezultata uzastopnih mjerenja tvrdoce izvedenih u istim uvjetima.
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