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1 Uvod

Ispitivanje materijala svakako predstavlja bitnu osnovu za njihovu adekvatnu
primenu. Da bi se odredeni materijal mogao primeniti u nauci, tehnici ili privredi,
potrebno je ne samo odrediti njegova svojstva nego i kvalitet, podobnost za odredenu
svrhu, moguénost nabavke sirovina u dovoljnim koliinama, itd.

Moguénost primene odredenog materijala u mnogome zavisi od njegovih
mehani¢kih osobina. Mehanitke osobine koje se najceSée odreduju su: tvrdoéa, zatezna
¢vrstoca, modul elasti¢nosti, napon tedenja, duktilnost, Zilavost loma, itd.

Prilikom odredivanja mehanitkih osobina materijal (&vrsto telo) se izlaZe dejstvu
spoljasnjih sila, zbog &ega trpi odredenu deformaciju, koja je, u sustini, makroskopska
posledica pomeranja atoma i molekula datog materijala iz ravnoteZnog polozaja. Uticaju
spoljasnjih sila suprotstavljaju se atomske ili medumolekulske sile, koje teZe da atome i
molekule vrate u ravnoteZne poloZaje. Stoga se kaZe da se ispitivani materijal u tim
okolnostima nalazi u napregnutom (naponskom) stanju, koje se karakteri§e naponom,
fizickom veli¢inom koja se predstavlja pomoéu vektorskog polja’.

Deformacije makroskopskih &vrstih tela mogu se podeliti na dve vrste: elasticnu i
plasticnu deformaciju. O elastiénoj deformaciji se govori ukoliko je telo, nakon destva
spoljanjih sila povratilo svoj prvobitni oblik i zapreminu. U protivhom, deformacija je
plastitna. Dve navedene vrste deformacija predstavljaju graniéne sludajeve realnih
deformacija, u kojima &esto udestvuju obe, sa razliitim udelima. Pri teorijskom
razmatranju deformacija &vrstog tela, koristi se model kontinuuma, odnosno telo koje se
realno sastoji od atoma i molekula izmedu kojih je vakuum, zamenjuje se neprekidnom
sredinom. Opravdanost ovog modela dosledno je argumentovana u brojnoj literaturi
koja se bavi mehanikom neprekidnih sredina.

U ovom radu dat je opis konvencionalnih metoda odredivanja tvrdoce i modula
clasti¢nosti, kao i detaljniji pregled jedne specifiéne dinamitke metode (metode Oliver —
Pharr — a), koja se u poslednje vreme zbog brojnih pogodnosti najée$ée koristi za
odredivanje tvrdoée i modula eclasti¢nosti kod tankih uzoraka (filmova). Pomenuta
metoda je upotrebljena za odredivanje ovih mehani¢kih osobina kod halkogenidnih
¢etvorokomponentnih stakala koja sadrZe bakar.

2 Tvrdoéa materijala

Tvrdoca materijala (eng. hardness) predstavlja jedan od najvaZnijih parametara
kojim se utvrduju mehanitke osobine i kvalitativno se moZe definisati kao otpor koji
povrsina ispitivanog materijala pruZza pri neposrednom kontaktu sa nekim drugim telom.
Potrebno je da telo pomoéu kojeg se ispituje tvrdoéa, tzv. utiskivae (koristi se i naziv
indentor) bude izradeno od naroéito tvrdog materijala, kako se i samo ne bi znagajno
deformisalo prilikom kontakta sa povr§inom ispitivanog materijala. Mala deformacija
utiskivata u praksi se uvek javlja, i kod preciznih merenja tvrdoce i modula elasti¢nosti,
ona se uzima u obzir. Osim ovog uslova, utiskiva& mora imati taéno definisan oblik i

! Vektorsko polje je preslikavanje koje svakoj tacki (x,¥,2), nepraznog podskupa G, koji
predstavlja odredenu oblast prostora R*, pridruzuje vektor tije su komponente u op3tem slu&aju funkcije
prostornih koordinata i vremena. U slu¢aju napona P, koji je vektorska velitina, za komponente tog

THNAT A, (x,y,z,t).
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dimenzije, koji zavise od upotrebljene metode merenja tvrdoce, a utiskivanje se obavlja
pod dejstvom sile koja je odredena funkcija vremena i u taéno propisanim uslovima,
odredenim brojnim standardima. Ovi uslovi moraju biti zadovoljeni kako bi se rezultati
merenja tvrdo¢e primenom razli¢itth metoda mogli uporedivati, kao i da bi se
viSestrukom primenom jedne metode dobili reproducibilni rezultati.

Prema nafinu delovanja sile, metode odredivanja tvrdoe mogu se podeliti na
staticke 1 dinamicke. Kod stati¢kih metoda sila kojom aparat preko utiskivaca deluje na
povrsinu ispitivanog materijala ravnomerno raste do odredene maksimalne vrednosti,
zatim neko vreme zadrzava tu vrednost, pa postepeno opada, dok se kod dinamickih
metoda ova sila svodi na udar ili elasticni odskok utiskivaca sa povrSine ispitivanog
materijala (dejstvo sile je u ovom slucaju gotovo trenutno).

Prilikom odredivanja tvrdoce povrSina materijala mora biti ravna i fino izbrusena
(postoji propisana fino¢a obrade u zavisnosti od vrste i dimenzija utiskivaca). Obrada
povrSine mora se izvesti tako da ne dode do pregrevanja ili deformacija koje bi mogle
da izazovu promene u strukturi povrsinskog sloja.

2.1 Staticke metode odredivanja tvrdoce

Najcesce koriS¢ene metode za odredivanje tvrdoce statiCkim dejstvom sile. su:
Brinell — ova, Meyer — ova, Vickers — ova i Rockwell — ova metoda. Kod prve tri
metode, tvrdoc¢a se definiSe kao odnos sile utiskivanja i povrsine koju ostavlja utiskivac,
dok se kod cetvrte metode tvrdoca definiSe preko dubine utiskivanja.

2.1.1 Brinell — ova metoda za odredivanje tvrdoce

Kao utiskivac pri primeni Brinell — ove metode upotrebljava se ¢eli¢na kuglica ili
kuglica od tvrdog metala, precnika D . Materijal za izradu kuglice najéesce je kaljeni
gelik sa najmanjom tvrdoéom od 850kgf/mm?® po Vickers — u’ (§to predstavlja
priblizno 8336 N/mm?). Pre¢nik kuglice je
takode standardizovan i on moze biti 10, 5 ili EE]
2,5mm, a retko se upotrebljava kuglica pre¢nika D
2, odnosno 1 mm. Sama kuglica mora biti ta¢nih Y
dimenzija, polirana i bez povrsinskih gresaka.

Tvrdoca po Brinell — u se definiSe kao /1/:

e e e s -

F 2F 5
HB=—=—— v |kgf/mm? (2.1) ¢! <
s ap\p-VD*-a*) | ] :
L0
) ) ) D % e e
gde je F - vrednost sile kojom se utiskuje d

kuglica, S - povrsina otiska (ovde je u pitanju
kalota), a D i d precnici kuglice i kruga otiska,
respektivno (izrazeni u mm ), kao §to je prikazano
na slici 1.

Slika 1. Sematski prikaz nastanka otiska
primenom Brinell — ove i Meyer — ove
metode

2 U literaturi /1/ se koristi kilopond — kp, jedinica za silu koja nije jedinica SI sistema. Kilopond
predstavlja tezinu tela mase 1kg, pa vazi relacija; lkp ~ 9,807N . Ovaj termin je zastareo, a zamenio ga je
kef (eng. kilogram force) koji ima istu vrednost.




Anti¢ Aleksandar — Diplomski rad
M

Izbor veli¢ina F i D zavisi od vrste ispitivanog materijala. Pri izboru
odgovarajuceg utiskivata mora se voditi ratuna o dimenzijama uzorka za ispitivanje. Da
bi se izbegao uticaj ojatavanja uzorka i deformacija u okolini otiska na rezultate
merenja, ne sme se desiti da otisak bude blizu ivice uzorka (na primer, udaljenost centra
otiska od ivice uzorka kod &elika, bakra i njegovih legura treba da je veéa od 2,5d , dok
kod lakih metala i njihovih legura ovo rastojanje treba da iznosi bar 3 d), kao ni da
dubina otiska bude velika u odnosu na debljinu uzorka (debljina uzorka treba da je bar 8
- 10 puta ve¢a od dubine otiska). Rastojanje izmedu centara dva otiska treba da je vede
od 4d . Kod lakih metala i njihovih legura to rastojanje treba da bude bar 6 d. Ugao ¢

treba da bude manji od 60° /1, 3/.

Tvrdo¢a po Brinell — u generalno pokazuje rast sa porastom vrednosti sile
utiskivanja, (sem kod meksih materijala, gde se za veée vrednosti te sile zapaZa izvestan
pad tvrdoce). I pre¢nik otiska d zavisi od vrednosti sile utiskivanja F . Stoga se za
tvrdoéu nekog materijala ne moZe uzeti vrednost dobijena koris¢enjem jedne odredene
vrednosti F . Uporedivanjem vrednosti tvrdo¢e jednog materijala, dobijenih u dva
nezavisna merenja delovanjem razli¢itih vrednosti sila (F, i F,) i kori¢enjem
utiskivaca razli¢itih dimenzija (D, i D,), uo€eno je da moraju biti zadovoljeni odredeni
uslovi, da bi se dobile priblizno iste vrednosti za tvrdoéu. Primenom navedenog obrasca
za izraCunavanje tvrdoce na dva merenja, u kojima su kori§éene razlicite vrednosti sile
utiskivanja i dimenzije utiskivaca, dobija se:

HB= 25 = 25 | 2.2)
D, (D, D} —d?) zD, (D,—+D?—d?) '
Korid¢enjem relacije dobijene sa slike 1: sin%=%, odnosno d :Dsing,

gomnja jednakost se nakon elementarnih algebarskih transformacija moZe svesti na
jednostavniji oblik:

HB=——2 A 2 5

— <= (2.3)

2 2

/2 (l—cosﬁj D T (l—cos&) D;
2 2

Iz poslednje jednakosti sledi da je poZeljno obezbediti da vazi @, =g, i
F/D}=F,/ D}, = const . Prvi navedeni uslov (koji zahteva da otisci budu geometrijski

sli¢ni) je teSko posti¢i u praksi, medutim pri merenju je dovoljno da se pre¢nik otiska
kree u intervalu (0,2 D—0,5 D).

Samo odredivanje tvrdoce, u principu je jednostavno. Podloga na kojoj stoji
uzorak treba da je stabilna i ravna. Povrsina &ija se tvrdo¢a odreduje dovodi se u kontakt
sa utiskivatem (kuglicom), koji na datu povrsinu deluje odredenom silom. Porast sile
treba da je postepen, takav da se maksimalna vrednost sile dostigne za 15s. Puno
opterecenje se odrZava najce$¢e 30s, za tvrde Celike to vreme moZe biti kraée dok je za
neke materijale koji se lako plastino deformidu (olovo, cink, itd.) to vreme znatno
duZe, ¢ak 1 do 180s /1/. Maksimalna vrednost sile utiskivanja definise se i ogitava na
samom aparatu, a pre¢nik otiska se obi¢no odreduje opticki. Postoje razni uzroci koji
mogu dovesti do smanjenja preciznosti, prilikom odredivanja pre¢nika otiska (npr.
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neravna povrsina uzorka). Kod krupnozrnastih uzoraka dobijaju se nedovoljno ostre
konture otiska. U cilju povecanja preciznosti, merenje se izvodi u dva medusobno
normalna pravca, a za precnik otiska se uzima aritmeticka sredina vrednosti dobijenih u

ta dva merenja. Tvrdoéa po Brinell — u se obelezava sa HB,), ., (za dati precnik

utiskivaca D [mm], datu vrednost sile utiskivanja F [kp] 1 vreme trajanja njenog dejstva
t[s]).

Pri svakom ispitivanju treba izvrSiti viSe merenja, a aritmeticka sredina dobijenih
vrednosti predstavlja tvrdocu ispitivanog materijala. Tvrdoéa po Brinell — u se izrazava
u kgf/mm?. Za vrednosti veée od 25kgf/mm?, zaokruZuje se na ceo broj, a za

vrednosti manje od 25kgf/mm? , daje se sa taénos¢u od 0,1kgf /mm?® /1/.

2.1.2 Meyer — ova metoda za odredivanje tvrdoce

Mejerova metoda koristi isti utiskiva¢ kao i Brinelova metoda, samo §to se
tvrdocéa definiSe na sledeéi nacin /2, 3/:

HB= 1; A gt/ mm] 2.4)

nd®

gde oznake F 1 d imaju isti smisao kao na slici 1. U ovom slucaju S predstavlja
povrsinu projekcije otiska na ravan odredenu nedeformisanom povrSinom uzorka. Ova
projekcija je o€igledno krug precnika d . Otisak Celi¢ne kuglice ima oblik kalote, a kako
je njena povrsina uvek veca od povrSine njene projekcije, to je Meyer — ova tvrdocéa
veca od Brinell — ove tvrdoée za isti ispitivani materijal. Ukoliko se uvede
bezdimenzioni parametar: 7 =d/D, elementarnim algebarskim transformacijama se

HM _ 2i1—+1-n%) 2.5)

HB n’

moze pokazati da vazi odnos:

Izmedu Brinell — ove i Meyer — ove tvrdoce
postoji, dakle, jednostavna veza. Svi navedeni
uslovi koji moraju biti ispoStovani prilikom
odredivanja tvrdoée Brinell — ovom metodom, vaze
1 za Meyer — ovu metodu, a sam postupak merenja
je identican.

2.1.3 Vickers — ova metoda za odredivanje
tvrdoce

Kod ove metode se kao utiskiva¢ koristi
dijamantski vrh u obliku prave pravilne
Cetvorostrane piramide, kod koje naspramne bo¢ne

strane zaklapaju ugao od (136 +1)°, kao $to se moze

videti na slici 2. Vrednost ugla od 136" ciljno je
izabrana da bi bio ispunjen uslov o geometrijskoj
slicnosti otisaka, jer pri ovom uglu strane piramide Slika 2. Sematski prikaz nastanka otiska
dodiruju kuglicu pre¢nika D u Cetiri tacke, a priodredivanju tvrdoce Vickers — ovom
rastojanje izmedu naspramnih taCaka iznosi metodom
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d=0,375D, §to je upravo srednja vrednost dozvoljenih preénika otiska po Brinell —
ovoj metodi /1/.

Tvrdoca po Vickers — u definiSe se analogno kao i po Brinell — u, dakle:

F
HV =— 2.6
< (2.6)

gde F i S imaju isti smisao kao i u obrascu za odrdivanje tvrdo¢e po Brinell — u. Usled
razliCite geometrije utiskivaca, samo ¢e izraz za povr§inu otiska imati drugaéiji oblik. U
ovom slu€aju je projekcija otiska na ravan odredenu nedeformisanom povr§inom uzorka
kvadrat stranice a i dijagonale d =+2a. Ostaje da se nade veza izmedu S (a to je
povrsina omotaca piramide) i d , dijagonale otiska koja se meri pri odredivanju tvrdoée.

Usled date geometrije utiskivaca, lako se zakljuCuje da onaj osni presek koji
prolazi kroz visine bo¢nih strana predstavlja jednakokraki trougao kod kojeg je ugao
izmedu kraka 136°, pa je otuda ugao izmedu boénih strana i bazisa piramide 22°. Stoga

.. . . 1 . . ” y s .
vaZi relacija: Pcos22’ = Zaz , koja povezuje povr§inu boéne strane P i duZinu stranice

otiska a (jer je projekcija bo¢ne strane piramide na njen bazis jednakokrako — pravougli
trougao visine a/2, i odgovarajue stranice a). Za povriinu omotaéa dobija se:

S=4P= 1 d’. Zamenjujuéi izraz za S u obrazac za odredivanje tvrdoée (2.6),

2co0s22°
imajuéi u vidu da je cos22° = 0,927 dobija se izraz za izradunavanje tvrdocée koji se
upotrebljava pri merenju /1/:

o F_1854F

s 4

Veli¢ina opterec¢enja kod ove metode kreée se od nekoliko gf pa do 100 kgf sa
dozvoljenim odstupanjem od +1% . Vrednost primenjenog optereéenja zavisi od vrste
ispitivanog materijala, odnosno od dimenzija uzorka koji se ispituje. Za ispitivanje
Celika obi¢no se primenjuje sila od 30 kgf , mada je stndardima dopusteno korigcenje
sile u intervalu 1kgf < F <100 kgf . Vise detalja moze se naéi u literaturi /3/. Ukoliko
se primenjuju veée sile odredene standardima, vrednosti tvrdoée (makrotvrdoéa) ne
zavise od intenziteta primenjene sile /3/.

[kgf /mm?] Q2.7

Upotrebljavanje sile male vrednosti daje moguénost odredivanja tvrdoce vrlo
specifi€nih uzoraka, ¢ak i tankih limova i filmova, zatim zastitnih prevlaka, pa ¢ak i
odredivanje tvrdoée pojedinih monokristalnih zrna u polikristalnom materijalu. Kada se
radi sa ovako malim silama, dobijaju se otisci ¢ije su linearne dimenzije reda veliine
1 pm pa precizno merenje njihove povrSine predstavlja ozbiljan zadatak. Da bi se istakli
uslovi merenja, u ovom sluaju upotrebljava se termin mikrotvrdoéa /3/. U
mikropodrudju, za razliku od makropodruéja, treba voditi ratuna o zavisnosti tvrdoée od
sile opterecenja, ali i od pripreme povrsine uzorka, trenja izmedu utiskivaca i materijala,
elastiénih osobina materijala, itd.

NajCesce se aparati za odredivanje tvrdoée po Vickers — u sastoje od sistema sa
dijamantskim vrhom, koji obezbeduje pravilno utiskivanje istog u povr§inu ispitivanog
materijala, i optiCkog sistema pomocu kojeg se moZe posmatrati otisak i odredivati
duzina njegove dijagonale, pri emu se duZine dijagonala po pravilu mere sa taéno$éu
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od £0,002 mm . U principu je postupak odredivanja tvrdoce isti kao i kod Brinell — ove

metode, pri ¢emu, ovde nema potrebe voditi raduna o ispunjenju uslova F/D? = const
tako da se dobija ista vrednost tvrdo¢e za dati materijal bez obzira na veli¢inu sile i
dimenzije otiska. Sila mora da bude normalna na povrS§inu ispitivanog materijala, a
vreme trajanja maksimalne vrednosti sile utiskivanja zavisi od vrste ispitivanog
materijala.

PovrSina ispitivanog uzorka mora biti ravna i glatka da bi se dijagonale otiska
mogle izmeriti. I kod Vickers — ove metode treba voditi racuna o rastojanju centra
otiska od ivice ispitivanog uzorka, kao i o rastojanju izmedu centara dva otiska (ovo
rastojanje treba da bude bar 2,5d). Debljina uzorka treba da bude takva da se na

suprotnoj strani ne primete tragovi ispitivanja (u praksi se pokazuje da debljina treba da
jebar 1,2 d, dok kod lakih metala ova vrednost iznosi 1,5d ) /1, 3/.

Vickers — ova metoda se obelezava sa HV,, (za datu maksimalnu vrednost sile

F [kgf ] 1 vreme trajanja njenog dejstva ¢ [s]). Vrednosti na koje se zaokruzuju rezultati
iste su kao i1 kod Brinell — ove metode /1, 3/.

2.1.4 Rockwell — ova metoda za odredivanje tvrdoce

Tvrdo¢a po Rockwell — u definise se kao dubina otiska koju ostavlja utiskiva¢ u
materijalu, izraZena na poseban na¢in — u Rockwell — ovim jedinicama. Ova metoda
podrazumeva kori$¢enje Celi¢ne kuglice ili dijamantskog konusa, kao utiskivaca. Ako se
koristi kuglica, ona moZe imati pre¢nik od: 1/16", 1/8", 1/4" i 1/2"°. Dijamantski
utiskiva¢ ima oblik konusa sa uglom pri vrhu (120+0.5)°, a zavrSava se polu — sferom
polupre¢nika 0.2 mm /1/ (slika 3). Postoji vi$e nadina utvrdivanja tvrdoée po Rockwell
— u, koji se obelezavaju velikim slovima latinice A, B, C itd. Simbol za tvrdoéu
odredenu Rockwell — ovom metodom je HR, a na njega se dodaje slovo koje oznacava
primenjeni postupak (npr. HRA, HRB, ...).

I A l J

1 16 1

1

! ! 120"

| 1

r=0,2mm

W/, 7 A4 0
Slika 3. Sematski prikaz utiskivaca koji se koriste za odredivanje tvrdo¢e Rockwell — ovom

metodom

Odredivanje tvrdoée B i C izvodi se na taj nacin §to se na ravnu povrsinu, koja se
pripremi u skladu sa standardima (vode¢i raduna kako o korid¢enoj aparaturi, tako i o
mogucnostima obrade samog uzorka), deluje preko utiskivaca silom od F, =10 kgf
(tzv. predopterecenje). Ovo predopterecéenje dodaje se postepeno i sluZi za otklanjanje
uticaja neravnina povrsine. Za to vreme utiskiva¢ prodre u materijal do odredene dubine
h (slika 4) /1, 3/. Zatim se deluje glavnim optereenjem () na utiskivaé. Ovo
optere¢enje za HRB iznosi 90kgf, a za HRC 140kgf . Pod dejstvom ukupne sile

optercenja, utiskiva¢ prodire u materijal do dubine 4,, i pri tom dolazi do plasti¢nih i

* Precnik kuglice je izrazen u inéima: 1"=25.4mm
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utiskivaca zavrSeno. Nakon
toga, uklanja se glavno
opterecenje. Na ovaj nacin
eliminiSe se uticaj elasti¢nih deformacija u materijalu, a utiskiva¢ se vraca za odredenu
duZinu i tako se dobija prava dubina prodiranja 4, , kao $to je prikazano na slici 4.

Slika 4. Postipak odredivanja tvrdoée Rockwell — ovom metodom

Preostalo opterecenje od 10 kgf , obezbeduje da utiskiva¢ bude pritisnut na dno otiska.
Kao merilo tvrdoce uzima se veli¢ina ¢ koja se odreduje iz obrasca /1/:

c=tuh (2.8)
0,002 mm

gde se date dubine prodiranja izraZavaju u mm, tako da je veli¢ina ¢ bezdimenziona.
Skala komparatora je tako konstruisana da jednom podeoku odgovara 0,002 mm .

Ako bi veli¢ina ¢ sluZila za odredivanje tvrdoce, kod meksih materijala razlika u
broiocu bi bila veca, te bi se otuda meksim materijalima pripisivala vec¢a tvrdoca. Da bi
se ovo izbeglo, formula za odredivanje tvrdo¢e ima oblik u kome se od date konstante
(koja za HRB iznosi 130, dok za HRC iznosi 100) oduzima veli¢ina ¢, a razlika se
izrazava u Rockwell — ovim jedinicama /1/:

HRB =130-c [Rockwell - ovih jedinica] (2.9)
HRC =100~ c [Rockwell - ovih jedinica] (2.10)

Odredivanje tvrdo¢e po Rockwell — u je jednostavno, otuda $to se vrednosti mogu
procitati direktno sa skale instrumenta, bez ikakvog prora¢unavanja. Skala instrumenta
ima dve kazaljke: manju (koja pokazuje vrednost predopterecenja) i veéu (koja
pokazuje vrednost merene tvrdo¢e). Dodatni detalji koji se ti¢u odredivanja tvrdoce
Rockwell — ovom metodom mogu se naéi u literaturi /1/.

Uzorak €ija se tvrdoc¢a odreduje treba da je bar osam puta deblji od dubine otiska.
Obicno se, kao i u prethodno navedenim metodama, vrsi vise merenja i uzima njihova
srednja vrednost.

2.2 Dinamicke metode odredivanja tvrdoée

Za razliku od stati¢kih metoda, gde se rad sile utiskivanja trosi samo na nastajanje
otiska u materijalu, pri dinami¢kim metodama odredivanja tvrdoce, energija utiskivaca
se trosi jos i na energiju odskoka pri padu na uzorak i na zagrevanje ili rad oscilovanja
uzorka /1, 3/. Upravo zbog toga, kao mera tvrdo¢e kod ovih metoda, sem nastalog
otiska moZe posluziti i visina odskoka utiskivaca. Uredaji za ispitivanje tvrdoce
dinamickim metodama lako su pokretljivi, te su podesni za odredivanje tvrdoce velikih
komada i uopste materijala u skladistima /3/.

Tri naj¢esce koriS¢ene dinamicke metode za odredivanje tvrdoée su: Poldi — jeva,
Shore — ova (skleroskopska) i duroskopska metoda.
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2.2.1 Poldi - jeva metoda za odredivanje tvrdoce

Ova metoda najceSc¢e se koristi za odredivanje tvrdoce
tvrdih materijala (npr. metala i njihovih legura). Kao utiskivaé¢ se
koristi metalna kuglica precnika D=10mm. Utiskivaé se
prilikom merenja postavlja izmedu uzorka (koji kao i u prethodno
navedenim metodama mora biti adekvatno pripremljen) i etalona
- stalka poznate tvrdoce, u poloZaju prikazanom na slici 5 /1/. Sila
F proizvodi se udarcem c¢eki¢a na gornji deo aparata. Pod
dejstvom ove sile dolazi do stvaraja karakteristi¢nog otiska u
ispitivanom materijalu i u etalonu. Nepoznata tvrdo¢a Hg

odreduje se iz Brinell — ovog obrasca primenjenog na oba otiska.

2F 2F '
zD (D—,/Dz—d,f.) D (D—D*-d?) b

,gdesu H, 1 H tvrdoce etalona i ispitivanog materijala, a d, i

HE= HS=

/7.

- . L. B Slika 5. Sema Poldi —
dg preCnici otiska u etalonu 1 ispitivanom materijalu, jevog aparata

respektivno. Deljenjem ove dve jednadine dobija se nepoznata (@-utiskivac, b-uzorak,
vrednost tvrdoce, koja ne zavisi od primenjene sile utiskivanja e-elalan}
F:

i =g, 2D 4 VDz_dj[kgf/mmz] @.11)

Merenje veli¢ina d, i dg vrsi se pomocu lupe sa ugraviranom skalom. Ja¢ina
udarca je optimalna ukoliko otisci imaju pre¢nike od 2 do 4 mm. Obi¢no se vrse tri
merenja, a rastojanje izmedu otisaka treba da bude vece od dva precnika otiska.

Brinell — ova 1 Poldi — jeva metoda uglavnom daju bliske, ali ne jednake vrednosti
tvrdoce, stoga Sto je mehanizam delovanja sile razliCit, i ako su metode principijelno
iste.

2.2.2  Shore — ova (skleroskopska) metoda za odredivanje tvrdoce

Pri odredivanju tvrdo¢e Shore — ovom metodom, koristi se skleroskop, aparat koji
se sastoji od jedne vertikalno postavljene staklene cevi
kalibrisane u tzv. Shore — ovim jedinicama (slika 6) /1/. U
cevi se nalazi posebno profilisan ¢eli¢ni teg mase 2,5g sa
zaobljenim vrhom, koji ima dijamantski zavrSetak. Pre
merenja, staklena cev se dovodi u vertikalan polozaj
pomocu viska. Vertikalizaciju cevi potrebno je pazljivo
izvesti, kako ne bi doslo do trenja tega o zid cevi, pri
njegovom kretanju. Materijal ¢ija se tvrdoca meri postavlja
se ispod donjeg dela cevi, pa se sa visine od A =254 mm

(10") pusti da teg slobodno pada i Cita se visina odskoka na
skali 4,, koja je merilo tvrdoce. Kao i u do sada opisanim

postipcima, povrSina uzorka mora biti adekvatno
pripremljena. -

Slika 6. Shore - ov skleroskop
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Treba zapaziti da se kod ove metode do podatka o tvrdo¢i dolazi posrednim
putem, preko ispitivanja elasti¢nih svojstava povrsine ispitivanog materijala. Posledica
ovoga je da se prilikom uporedivanja tvdoée materijala koji imaju razli¢ite module
elasti¢nosti, ukoliko su tvrdo¢e merene metodom po Shore — u, mogu dobiti pogresni
zakljuci. Ova metoda merenja Cesto se koristi prilikom ispitivanja plasti¢nih i uzoraka

od gume.

I ako je rad sa skleroskopom jednostavan i brz, ipak se u praksi rede koristi, jer
visina odskoka, osim od tvrdoce, zavisi jo§ od niza faktora (oblika vrha tega,
vertikalnosti, aparature, debljine i mase ispitivanog uzorka, stanja povrsine uzorka itd.).
Stoga je teSko dobiti reproducibilne rezultate.

Pri merenju tvrdoée nekih metala koristi se teg sa zatupljenim vrhom bez
dijamantskog zavrSetka, pa se dobijene vrednosti mnoze odredenim korektivnim
faktorom i daju u Sorovim jedinicama.

2.2.3 Duroskopska metoda za odredivanje tvrdoce

Ova metoda koristi isti princip
odredivanja tvrdoée kao prethodno opisana D/
metoda po Shore — u, ali je udara¢ u obliku h
klatna. Pre merenja udara¢ se izvodi iz
ravnoteznog polozaja do visine 4, (slika 7),

|
|
|
1 pusta da slobodno pada /1/. :
Pri dostizanju ravnoteznog polozaja |
klatno udara u odbojnik, koji udar prenosi !
na povrSinu uzorka. U =zavisnosti od ' i
elasticnih osobina ispitivane povrSine i V4 <\3 - [
njene tvrdoce, klatno ¢e se odbiti do neke 3 2
visine h,, koji registruje kazaljka na skali

L1

. ) ) ] Slika 7. Sematski prikaz rada duroskopa (1-klatno,
instrumenta. Rezultati merenja daju se u 2-odbojnik, 3-uzorak cija tvrdoéa se odreduje)

duroskopskim  jedinicama, koje su
bezdimenzione, kao i Shore — ove jedinice.

Na kraju pregleda najces¢e koriSc¢enih konvencionalnih metoda odredivanja
tvrdoce treba istaci da se uporedivanjem statickih i dinamickih metoda za odredivanje
tvrdoée materijala, a pre svega metala, moze zakljuciti da su statitke metode mnogo
tacnije, ali su aparati za njihovo izvodenje znatno komplikovaniji i skuplji. Prednost
dinamickih metoda jeste u tome da su mnogo jednostavnije i brZe, medutim taénost
merenja je manja. Kod statickih metoda utiskiva¢i raznih oblika razli¢ito deformisu
povrsinski sloj uzorka. Ove deformacije povrSine uzorka vezane su za promene
mehanickih osobina, $to uti¢e na rasipanje rezultata merenja.

Od svih do sada navedenih metoda, Vickers — ova metoda ima najvi$e prednosti.
Ima vrlo Sirok domen upotrebe, daje jasne otiske, $to omogucava veliku preciznost
merenja, a rezultati (za razliku od Brinell — ove metode) ne zavise od veli¢ine sile
kojom se deluje na uzorak. Posto se mogu dobiti otisci vrlo malih dimenzija, moguée je
meriti tvrdo¢u tankih slojeva i limova, $to je teSko posti¢i drugim metodama. Za
materijale tvrdo¢e manje od 450 Brinell — ovih jedinica mogu se koristiti sve tri
staticke metode, dok su za tvrde materijale pogodne iskljuéivo Vickers — ova ili
Rockwell — ova metoda.
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Rockwell — ova metoda je od stati¢kih najjednostavnija i najbrza, jer se rezultati
merenja direktno Citaju na samom aparatu (nema potrebe da se ispituju dimenzije
otiska), ali daje manju ta¢nost od konkurentnih stati¢kih metoda.

Brinell — ova metoda je dosta tacna, i daje reproducibilne rezultate, a njena
prednost je u tome Sto se kao utiskiva¢ koristi metalna kuglica koja je znatno jeftinija od
utiskivaca sa dijamantskim vrhom.

3 Modul elasti¢nosti

Elasti¢nost predstavlja osobinu tela da nakon prestanka delovanja spoljasnjih sila,
koje su izazvale odredenu deformaciju, povrati svoje prvobitne dimenzije i oblik. Za
objasnjenje pojma modula elasti¢nosti (koji se naziva i Young — ov modul elasti¢nosti)
moZe da posluzi model ¢vrstog deformabilnog tela, kod koga je jedna dimenzija
dominantna u odnosu na druge dve (npr. prava Zica, ¢ija je duZina u nedeformisanom
stanju /,, kruznog poprecnog preseka, povrsine S;). Pri tome se pretpostavlja da je
jedan kraj Zice fiksiran, a na drugom kraju deluje sila F duz ose Zice, usmerena tako da
izazove njeno izduzenje. Pod dejstvom sile Zica se deformiSe i ima duzinu /, t.j. njena
duZina povecana je za odredenu vrednost Al/=/-I,. Uvode se jos dve veli¢ine,
neophodne za definisanje modula elasti¢nosti, a to su napon i relativno izduZenje.
Napon o, koji se javlja pri zatezanju, defini$e se kao odnos primenjene sile i popre¢nog
preseka Zice: o = F/S . Relativno izduZenje & predstavlja odnos apsolutnog izduZenja
i duzine Zice u nedeformisanom stanju: & = Al/l, /3, 4/.

Prilikom ispitivanja materijala zatezanjem direktno se mere dve veli¢ine, a to su
sila zatezanja F i odgovarajuce apsolutno izduZenje A/, na osnovu kojh se konstruise
dijagram zatezanja, koji predstavlja graficki prikaz zavisnosti o = o (&), karakteristi¢an
za odredenu vrstu materijala. Na slici 8 prikazani su karakteristi¢ni oblici dijagrama
zatezanja za krti materijal (kriva @), odnosno razli¢ito Zilave materijale (krive b, c i d)
/1, 3/. Zajednicka karakteristika svih prikazanih krivih je postojanje linearne zavisnosti

M,K M M

napon F/S

v, \Y gV K
P

izduzenje ¢
Slika 8. Karakteristicni oblici dijagrama zatezanja

u poCetnom delu koja oznacava oblast vazenja Hooke — ovog zakona (do tacke P na
grafiku).

Hooke — ov zakon odnosi se na malu vrednost napona, koji izaziva malu
deformaciju. Stoga se u ovoj oblasti moZe smatrati da je povriina popre¢nog preseka
Zice S, konstantna, i ako ona u opstem slucaju zavisi od primenjene sile zatezanja. Pri
dejstvu sile, ¢ija vrednost odgovara linearnom delu dijagrama zatezanja, odgovarajuéa
deformacija je elasti¢na jer po prestanku dejstva sile Zica ponovo sti¢e svoju prvobitnu
duZinu. Pod naponom proporcionalnosti o, podrazumeva se najveéi napon pri kojem
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jo§ vaZi proporcionalnost izmedu zatezne sile i trenutnog izduZenja. Obzirom na to da
svi dijagrami zatezanja prolaze kroz koordinatni pocCetak, matemati¢ka forma Hooke —
ovog zakona glasi:

c=E¢ 3.1

Koeficijent proporcionalnosti E predstavlja upravo modul elasti¢nosti. Posto je &
bezdimenziona veli¢ina, modul elasti¢nosti ima dimenziju napona (Pa). Teoretski,
brojna vrednost modula elasti¢nosti za dati materijal odgovara onom naponu koji bi
dvostruko povecao pocdetnu duZinu uzorka (Zice), pod uslovom da je deformacija
elastitna, jer je u tom sludaju £=1. Bitno je ista¢i da su u praksi za veliki broj
materijala maksimalne vrednosti relativnog izduZenja za koje je deformacija uzorka
clasticna mnogo manje od 1. Ovim vrednostima odgovaraju apscise tatke P na
dijagramima zatezanja, prikazanim na slici 8. Stoga se modul elasti¢nosti kod materijala
kod kojih postoji linearni deo na dijagramu zatezanja odreduje kao tangens ugla koji taj
deo dijagrama gradi sa apscisom.

U praksi se, kod materijala kod kojih na dijagramu zatezanja postoji oblast u kojoj
vaZi do/de =const, modul elasti¢nosti odreduje tako $to se za nekoliko uzastopnih
jednakih prirastaja sile AF mere izduZenja A/, pomocu pogodnog ekstenzometra
(uredaja koji vrlo precizno meri promenu duZine uzorka). U idealnom slu¢aju, merena
izduZenja bi trebala biti ista. Realno, to &esto nije slucaj, pa se modul elasti¢nosti
odredije aritmeti¢ka sredina vrednosti dobijenih iz eksperimentalnih podataka pomoéu
jednatine (3.1), gde je o =F/S, i & =Al/l,. :

Pri porastu sile (napona) iznad jedne grani¢ne vrednosti (tacka £ na grafiku), Zica
se po rasterecenju ne vraéa u potpunosti na podetnu duZinu. Ovaj graniéni napon se
naziva napon elasti¢nosti o, /1, 3/.

Na dijagramima zatezanja (krive b, ¢ i d) primeéije se da nakon porasta napona
iznad vrednosti odredene tatkom V (ova tacka ne javlja se kod krtih materijala, jer
dolazi do pucanja materijala pri malom povecanju napona iznad vrednosti o, ), dolazi
do pada nagiba krivih napon — relativno izduZenje. Napon o, pri kome relativno
izduzenje poéinje primetno brZe da raste naziva se granica razvlaCenja /3/. Vise detalja
vezanih za analizu dijagrama zatetanja moZe se naéi u literaturi.

U praksi se prilikom odredivanja modula elasti¢nosti moraju ispuniti brojni
standardi koji se odnose na dimenzije i oblik ispitivanih uzoraka kao i na nain njihove
pripreme. Tako se postiZe najbolja reproducibilnost merenja. Detalji koji se odnose na
konkretna merenja mogu se naéi u odgovarajuéim standardima.

4 Oliver — Pharr — ova metoda

4.1 Osnovne postavke i istorijski razvoj metode

U poslednjih par decenija nadinjen je veliki napredak u razvoju tehnika za
testiranje mehani¢kih osobina materijala na mikro i nanometarskoj skali. Za to je
prevashodno zasluZan razvoj instrumenata kojima je moguce, sa veoma velikom
precizno$cu, istovremeno meriti opterecenje F (trenutnu silu kojom se preko utiskivada
deluje na uzorak), i dubinu prodiranja utiskivaéa % izazvanu dejstvom datog
optereéenja, merenu u odnosu na ravan odredenu nedeformisanom povrSinom uzorka.
Zahvaljujuéi tome, postoji moguénost da se na osnovu krive zavisnosti izmedu F i A

11
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utvrde odredene mehanitke osobine uzorka, bez potrebe za odredivanjem povrdine
nastalog otiska direktnim merenjem. Dve veli¢ine koje se najéesée odreduju upotrebom
ove grupe metoda su tvrdoéa H i modul elasti¢nosti £ . Pri merenju, najéeSée se
vremenska zavisnost opterecenja F zadaje analogno zavisnosti opisanoj kod Vickers —
ove i Brinell - ove metode.

Problem kontakta elasti¢nih tela, koji igra klju¢nu ulogu u analizi podataka
dobijenih prilikom merenja, teorijski je prvi put razmatran krajem 19 — og veka (Hertz
/5/, Bossinesq /6/). Prvi radovi vezani za ovu oblast ticali su se razvoja metoda za
odredivanje raspodela napona i deformacija koja su u elastiGnoj sredini izazivana
prodiranjem krutog aksijalno simetriénog tela. Hertz Je prouavao problem kontakta dve
sferne povrsine, razli¢itih radijusa, i elastiénih osobina. Njegovi rezultati u mnogome su
doprineli ukljuéivanju efekata, nastalih kao posledica elastiGnosti samih utiskivada, u
analizu rezultata merenja tvrdoée i modula elasti¢nosti. Veliki doprinos razvoju teorije
pruzio je i Sneddon, koji je izveo opste obrasce, koji povezuju optereéenje i dubinu
prodiranja utiskivaca, u sludaju kada se oblik utiskivada moZe opisati glatkom
funkcijom /7, 8/. Za sluéaj jednostavne geometrije utiskivada, pri elasti¢nom kontaktu
sa ravnom povr§inom ispitivanog materijala, moZe se pisati:

F=ah" @.1)

gde su @ i m konstante za dati materijal i oblik utiskivaca (na primer, za utiskivag
oblika ravnog cilindra m =1, za konus m=2, dok je za paraboli¢nu geometriju, kao i
za sfernu geometriju utiskiva¢a pri malim dubinama prodiranja, m=1,5)/7, 8/.

Ukoliko se u analizu uklju¢i plastiénost materijala, ona se znatno komplikuje zato
Sto su jednatine koje opisuju ponaganje materijala nelinearne i zahtevaju uvodenje
brojnih parametara koji karakterisu dati materijal, te se re§enja gotovo uvek dobijaju
kori$¢enjem numeri¢kih metoda /9/. Posledica ove ¢injenice je da veliki deo saznanja o
ulozi plasti¢nosti u analizi mehani&kih osobina proizilazi iz kompjuterskih simulacija i
eksperimenata, i iz njih dobijenih polu — empirijskih ili empirijskih zavisnosti,

Eksperimente u kojima su mehanitke osobine materijala bile odredivane
kontinualnim merenjem optereéenja i dubine prodiranja utiskivata medu prvima je
sproveo Tabor, koji je proutio veliki broj metala koristeéi sferni utiskiva& /10/. Potom
su Stillwell i Tabor sproveli sli¢no istraZivanje u kom su koristili konusni utiskivag /11/.
Nakon velikog broja eksperimenata, doslo se do jednog vaZnog zapaZanja, koje se tice
oblika otiska u materijalu nakon §to se utiskiva¢ ukloni i materijal elastino oporavi.
Utvrdeno je da kod metala, otisak nastao zbog dejstva sfernog utiskivata takode ima
sferni oblik, nesto veceg radijusa od radijusa utiskivaca, dok je otisak nastao prilikom
kori$c¢enja konusnog utiskivata takode konusnog oblika sa nesto veéim uglom pri vrhu,
Tabor je iskoristio ova zapaZanja i pokazao da se, za date geometrije utiskivaca, oblik
krive rastereCenja i ukupno smanjenje dubine otiska u uzorku, usled elasti¢nog
oporavka pri povlatenju utiskivada, mogu dovesti u vezu sa modulom elastinosti 1
povrSinom kontakta izmedu utiskivaéa i ispitivanog materijala. Jo§ neka bitna zapaZanja
su proistekla iz ovih istrazivanja.

1. Pretnik otiska nastalog u materijalu usled dejstva konusnog utiskivata se tokom
rasterecenja uzorka ne menja (menja se samo dubina otiska)

2. Uzorak se na istom mestu mora opteretiti i rasteretiti nekoliko puta pre nego $to
njegova plasti¢nost i¢ezne, odnosno njegovo ponasanje prilikom opteredenja i
rastereCenja postane reverzibilno
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3. Efekti nastali usled toga Sto je i utiskivaé
podlozan deformaciji, mogu se uracunati F

definisanjem  efektivnog  (redukovanog) [~ "TTmmoomomeemmeossoooooee-
modula elasti¢nosti £, pomocu izraza /11/:

. i

1 _ 1-v? N 1-v} 42) % optereéenje .

E, E E, g
gde su v, i E,, Poasonov koeficijent* i modul & rasterecenje F
elasti¢nosti utiskivaca (indentora), - :'_

respektivno i te veli¢ine su unapred poznate, a i
v 1 E predstavljaju iste veli¢ine za uzorak. h, -

Navedena relacija je opSteg tipa, i vaZi za sve
aksijalno simetriCne utiskivade. 1 ako je
originalno izvedena za slucaj elasti¢nog _ dubina prodiranja , h

kontakta, pokazalo se da daje dobre rezultate i S/ka 9. Sematski prikaz tipicne krive zav isnosti
u slucaju elasticno — plasticnog kontakta. IZ";ZZZ:ZJSZZ:Z{; ;oj 7’;;25;‘3;:013;;:;;20“
Poasonov koeficijent uzorka trebalo bi ’

s . e . . utiskivaca h
poznavati iz nekih drugih ispitivanja.

Porast interesovanja za istraZivanja mehanic¢kih osobina na osnovu zavisnosti
izmedu veli¢ina F i h poeo je 70 — tih godina proSlog veka. Grupa sovjetskih
istrazivaca (Bulychev, Alekhin, Shorshorov) sa saradnicima koristila je aparatiru za
merenje mikrotvrdoée pomoc¢u koje su dobijani rezultati koji se mogu predstaviti

tipiénom histerezisnom krivom zavisnosti izmedu F i %, koja je prikazana na slici 9
/12 - 16/.

Prilikom tumacenja karakteristicnog oblika F -/ krive smatra se da se tokom
inicijalnog opterecenja koje raste od nulte do odredene maksimalne vrednosti F..
Javljaju i elasti¢ne i plasti¢ne deformacije u ispitivanom materijalu, pa rast optereé¢enja
prati i rast dubine prodiranja utiskivada, tako da dubina prodiranja pri F,_ dostiZe

takode maksimalnu vrednost 4, , a da su tokom rastereéenja reverzibilne samo

clasticne deformacije, dok plasti¢nost uzorka dovodi do toga da se u njemu formira
trajan otisak, dubine 4, .

Tokom inicijalnog optereéenja sa utiskivatem konusnog oblika oblik utiskivaca i
oblik otiska se savrSeno poklapaju, a povrsina kontakta raste kontinualno sa porastom
opterecenja. Medutim, tokom rasterecenja, povratnost elasti¢nih deformacija uzrokuje
promenu oblika otiska. On vise nije potpuno konusnog oblika, veé ispoljava izvesnu
zakrivljenost. Ukoliko se vrsi ponovno, elastiéno optereéenje, kontaktna povrsina raste
postepeno 1 kontinualno sve dok se ponovo ne uspostavi potpun kontakt. Kontinualna
promena kontaktne povrSine uzrokuje nelinearnost krive rasterecenja (slika 9), o cemu

4 Za objaSnjenje definicije Poasonovog koeficijenta moze posluZiti &vrsto deformabilno telo, Cija je
Jedna dimenzija dominantna u odnosu na druge dve dimenzije (npr. prava Zica, duzine / i kruznog
poprecnog preseka, pre¢nika d ). Usled dejstva sila koje deluju duz pravca ose Zice, u suprotnim
smerovima, do¢i ¢e do izduZenja Zice za veli¢inu d/, ali i do kontrakcije pre¢nika Zice za veli¢inu dd .
Ukoliko je deformacija elasti¢na, Poasonov koeficijent defini3e se kao negativan odnos relativne promene

precnika i relativne promene duZine Zice: v=—dd—/d. v je, dakle, bezdimenzioni parametar koji
di/1
karakteriSe elasti¢na svojstva datog materijala.
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¢e u nastavku teksta biti viSe reci. Potrebno je definisati jo§ jednu veli¢inu koja se moze
odrediti sa F -h krive i koja se koristi za odredivanje tvrdoée i modula elasti¢nosti. U
pitanju je kontaktna krutost (eng. stiffness) S, koja se definiSe kao nagib F -% krive,
tj. S =dF/dh.

Modul elastinosti uzorka E se lako nalazi iz jedna&ine 4.2 ako je poznat njegov
Poasonov koeficijent v, i ukoliko se odredi efektivan modul elasti¢nosti sistema
utiskiva€ — uzorak E ;. Postoji relacija koja povezuje S i 4 3 velidinu koja predstavlja
povrSinu projekcije kontakta utiskivata i uzorka na ravan koja je odredena
nedeformisanom povrSinom uzorka (pri maksimalnom optereéenju) sa E 7+ Navedena

relacija ima slededi oblik /17/:

s=9 =iEEﬂ\/2 (4.3)
dh Jm

U poslednjem izrazu pod S se podrazumeva kontaktna krutost koja se odnosi na
gornji deo krive rasterecenja (kao $to je prikazano na slici 9. povlaenjem tangente na
krivu rasteréenja u tacki ¢&ija je apscisa h=h_, ). Jednalina 4.3 potide iz teorije
elastiénog kontakta. Prvo je dobijena analizom kontakta ravne povriine sa konusnim
utiskivatem. Naknadno se ispostavilo da data jedna¢ina ima mnogo $iru primenu, kao i
da se u neznatno korigovanoj formi moZe koristiti za gotovo sve aksijalno simetri¢ne
utiskivade, pa ak i za Berkoviéev®, koji ne poseduje aksijalnu simetriju, a veoma se
Cesto koristi u praksi. Ta korekcija odnosi se na mnoZenje desne strane jednadine 4.3
jednim bezdimenzionim parametrom /A, &ija je vrednost bliska jedinici, i o kome ée u

poglavlju posveéenom pobolj§anjima metode biti vise reéi.

Pocetkom 80 — tih godina proslog veka doslo se do ideje da se opisani postupak
merenja tvrdoée i modula elastiénosti moZe primeniti na tanke slojeve i filmove, i u to
vreme su konstruisani aparati kojima je bilo moguée praviti otiske dubine reda veli¢ine
lum. U sluéaju tako malih otisaka a kada se zahteva visoka preciznost, merenje
povriina njihovih projekcija oduzima dosta vremena i podrazumeva upotrebu opti¢kih
uredaja za Cije rukovanje je potrebno odredeno iskustvo i strudnost, te predstavlja
dodatnu oteZavajucu okolnost. Grupa istraZivaca (Oliver, Hutchings i Petica) predlozili
su jednostavan metod kojim bi se merile tvrdoéa i modul elastiénosti materijala bez
potrebe da se direktno odreduje povr§ina nastalog otiska, ve¢ kori¢enjem podataka
dobijenih iz F -/ krive i znanja o funkciji oblika utiskivada (u pitanju je funkcija koja
povezuje povr§inu popreénog preseka utiskivaa sa rastojanjem od njegovog vrha) /18,
19/. Ovaj metod je baziran na ideji da se pod maksimalnim optereéenjem uzorak
prilagodi obliku utiskivata do odredene dubine 4, . Imajuéi u vidu definiciju veli¢ine

4, ukoliko se funkcija oblika utiskivata obelezi sa f, mozZe se pisati 4= f(h ). Na

ovom mestu se postavlja pitanje izbora dubine do koje je uzorak, pri maksimalnom
optereCenju, u direktnom kontaktu sa utiskivadem (t.j. veli¢ine %, , koja se Cesto naziva

kontaktna dubina). Ukoliko bi bilo poznato koju vrednost za kontaktnu dubinu treba

5 U ovom delu teksta, i nadalje, za povrsinu projekcije otiska bi¢e kori§¢ena oznaka A, umesto
dosadasnje oznake S, da ne bi dolo do konfuzije, jer se sa S obeleZava kontaktna krutost.

S Berkovicev utiskivad ima oblik prave pravilne trostrane piramide, ¢ija je geometrija tako
podeSena, da popreni presek piramide koji je paralelan sa njenom osnovom, i nalazi se na udaljenosti &
od vrha piramide ima priblizno istu povr3inu kao i dati popre&ni presek za Vickers - ov utiskiva&, Time je
omogucena najbolja geometrijska sli€nost otisaka dobijenih koriZ¢enjem razli¢itih utiskivaca.
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koristiti, ona bi bila uvr§tena u funkciju oblika utiskivaéa f. Na taj natin moZe se

izraCunati povriina projekcije otiska, neophodna za odredivanje kako modula
elasti¢nosti, tako i tvrdoce iz njene klasi¢ne definicije:
F,
H=—m= (4.4)
A

Dva su o€igledna izbora, mada ne i jedina, za veli¢inu h,, a to su h__ i h,.

Koriste¢i transmisioni elektronski mikroskop (TEM) da bi odredio funkciju oblika
utiskivaca (odnosno mereé¢i A, za poznate vrednosti h__ i A , dobijene direktno iz

merenja), Oliver je zakljuéio da kori§¢enje h, daje rezultate koji su u boljoj saglasnosti

sa poznatim podacima o tvrdo¢i i modulu elasti¢nosti ispitivanih materijala, i ako su
primeéena odredena odstupanja /19/.

Koriste¢i tada$nje eksperimentalno iskustvo, Doemner i Nix su predlozili novi
postupak odredivanja veli¢ine A, /20/. Njihov pristup bio je vezan za opaZanje, koje se
u to vreme Cinilo ispravnim, da je kontaktna krutost konstanta veli¢ina tokom podetne
faze rastereenja (ovo bi znacilo da se u tom opsegu moZe pretpostaviti linearna
zavisnost izmedu F i k). Ovo odgovara teorijskom modelu u kome se kao utiskivad
koristi ravan cilindar, pa se tokom podetne faze rasterecenja povrsina kontakta izmedu
utiskivaca i uzorka ne menja. U skladu sa tim, za kontaktnu krutost je uzet nagib prave
koja je tangenta na krivu rastere¢enja, u tacki kojoj odgovara apscisa h=#h_ . Za
nezavisno izratunavanje 4, Doemner i Nix su predloZili jednostavan empirijski metod
po kome bi za A, uzeli vrednost koja se dobija u preseku tangente na krivu rastereéenia,

u tacki kojoj odgovara apscisa hA=h__, i same apscise (slika 9). Pokazalo se da ta

predloZena vrednost daje bolje vrednosti za tvrdoéu i modul elasti¢énosti, u poredenju sa
B 1 1, 120/

Oliver i Pharr su naknadno sproveli istraZivanje na velikom broju materijala iz
kojeg su zaklju€ili da pretpostavka o konstantnoj kontaktnoj krutosti, i ako u pojedinim
sluCajevima daje dobre rezultate, nije sasvim osnovana. Takode su razvili metodu
dinamickog merenja kontaktne krutosti, i otkrili da se kontaktna krutost konstantno
menja i tokom pocetne faze rastereCenja uzorka, §to ukazuje na to da se kontaktna
povriina takode konstantno menja tokom podetnog povladenja utiskivaca $to ne ide u
prilog modelu utiskivaca oblika ravnog cilindra, predloZzenom od strane Doerner — a i
Nix — a /17/. Na osnovu dobijenih rezultata, Oliver i Pharr su predlozili metod za
odredivanje kontaktne dubine za koji se pokazalo da u velikom broju sluaja daje
odli¢ne rezultate, te ¢e mu u nastavku teksta biti posveéena veéa paZnja.

4.2 Odredivanje kontaktne dubine

IstraZivanje koje su Oliver i Pharr sproveli na grupi koja obuhvata materijale &ije
tvrdoée i moduli elastiénosti pokrivaju 3irok opseg /17/, pokazalo je da se krive
rastereCenja vrlo dobro opisuju stepenom zavisno$¢u, poput one u jednadini 4.1, gde se
koeficijent m krece u intervalu uZem od teorijski predvidenog, tj. 1,25<m<1,51. O
opravdanosti koriScenja ovog modela govore i vrlo visoke vrednosti izratunatih
koeficijenata korelacije izmedu F i h (za sve uzorke dobijeno je r>0,9999).

Obuhvatanjem rezultata velikog broja istraZivanja pokazalo se da se u praksi m kreée u
intervalu od 1,2 do 1,6. Obzirom na oblik histerezisne krive sa slike 9, jednacina krive

rasterecenja razlikovace se od Sneddon — ove jednaé' erhl jedino u tome $to ¢e u njoj,
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umesto 4, figurisati razlika h—h,. Dakle, empirijska jednagina, koja dobro opisuje
oblik krive rasterecenja za veliki broj materijala glasi /17/:

F=a(h-h,)" (4.5)

U pomenutom istrazivanju koriS¢en je Berkovicev utiskiva¢. Pri teorijskom
razmatranju koje opisuje oblik krive rastereCenja, Oliver i Pharr su, polazeéi od
Sneddon — ovih rezultata, proucavali problem elastinog rastere¢enja uzorka pod
konusnim (umesto Berkovicevim) utiskivatem. ViSe je razloga za ovaj izbor. Na
primer, za Berkovicev utiskivac, teorijski se ne mogu dobiti analiti¢ka reSenja o obliku
krive rasterecenja pri elasticnom kontaktu sa uzorkom. Najznac¢ajniji razlozi su §to za
obe geometrije utiskivaCa vazi da povrSina popreénog preseka zavisi od kvadrata
udaljenosti istog od vrha utiskivaca i oba utiskivaca su ostra pri vrhu. Takode, tokom
rastere¢enja povrsina kontakta utiskivaca i uzorka menja se kontinualno. Podrazumeva
se vazenje uslova o geometrijskoj sli¢nosti otisaka, tako da se moze pokazati da bi polu

— ugao pri vrhu konusa morao biti 70,3° §to ¢e u jednoj od narednih poglavlja biti
ucinjeno. I utiskiva¢ oblika

paraboloida bi bio dobra -
alternativa, obzirom na to P l Fontak .

. . . v utisKivac ontaktna povrsina
da svaki realan utiskivaé o a P )

ima vefe idli MANe et lpmemmmmefem e -
zaobljenje pri vrhu.

Na slici 10 dat je .
Sematski prikaz nastanka 4. ___t__________

trajnpg .OUSk?‘V . u uzorkuf Slika 10. Sematski prikaz nastanka trajnog otiska u uzorku, pri
ukoliko je koriS¢en konusni koriséenju konusnog utiskivaca

utiskiva¢. Na slici A,

po uklanjaju opterecenja

pod opterecenjem

oznaCava dubinu duz koje materijal "potone" (eng. sink — in) u okolini kontakta sa
utiskivacem, t.j. rastojanje izmedu ravni odredene nedeformisanom povr$inom uzorka i
ravni u kojoj lezi kruznica koja predstavlja granicu kontakta izmedu uzorka i utiskivaca.
Ocigledno je da za svaku trenutnu dubinu prodora A vazi uslov: h=h_+h_, kao i da
sve tri veliCine iz ove jednaCine zavise od trenutne sile kojom utiskiva¢ deluje na
uzorak. Veli¢ina a predstavlja polupreénik grani¢ne kruznice izmedu uzorka i
utiskivaCa, pri maksimalnom opterecenju, odnosno maksimalnoj dubini prodora
utiskivaca u uzorak. Tokom rastereCenja, materijal se elasticno oporavlja, i nakon
uklanjanja opterecenja u uzorku ostaje otisak dubine /4 5.

Za dalju analizu bi¢e potrebna jednacina 4.3 prepisana u izmenjenoj formi:

g TS
T o J4

iz koje se vidi da je za odredivanje efektivnog modula elasti¢nosti potrebno odrediti
kontaktnu krutost S, koja se odnosi na pocetni deo krive rastereéenja. Nezavisno od
toga, u skladu sa ve¢ navedenom relacijom A= f(h,), potrebno je odrediti i kontaktnu

(4.6)

dubinu pri maksimalnom opterecenju. Pri pisanju ove relacije treba imati na umu da ona
vazi pod pretpostavkom da se deformacija utiskivaca, pri kontaktu sa uzorkom, moze
zanemariti.
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Povr§ina kontakta izmedu utiskivata i uzorka pri datom maksimalnom
opterecenju prevashodno zavisi od geometrije utiskivada i od elasti¢énih osobina uzorka.
Sa slike 10 se vidi da pri maksimalnom optere¢enju vaZi relacija:

h,=h, —h 4.7)
a posto se A, moZze odrediti direktno sa F -4 krive, ostaje pitanje odredivanja dubine
h, pri maksimalnom opterecenju uzorka. Teorijski rezultat koji je dobio Sneddon za
konusni utiskivac /8/, a koji povezuje A, sa trenutnom dubinom otiska, glasi:

h :l;_z(h-hf) 4.8)

s

Ukoliko se iskoristi izraz 4.5 pri emu treba imati na umu da je m =2 za konusni
utiskiva€, kao i definiciju kontaktne krutosti, S =dF/dh, nakon elementarnih
algebarskih transformacija dobija se sledeéi izraz:

h~h, Ll (4.9)

S
U eksperimentima je od interesa ona kontaktna dubina koja odgovara
maksimalnom optereéenju, pa to vaZi i za veli¢inu &, . Kombinacija jednaéina 4.8 i 4.9
daje veoma vaZan rezultat:

h, = g 2mx (4.10)

gde & predstavlja geometrijsku konstantu koja zavisi od oblika utiskivada, a za konusni
utiskiva¢ ima vrednost & =2 (7r—w2)/ 7 ~0,73. I u jednacini 4.10 kontaktna krutost se

odnosi na nagib krive rastere¢enja u tagki kojoj odgovara apscisa A=h___ .

Sli¢no teorijsko razmatranje sprovedeno za druge oblike utiskivata daje izraz za
h, identi¢an izrazu 4.10, a razlika je samo u vrednosti konstante £ . Tako je za utiskivag

oblika pravog cilindra £ =1, a za utiskiva® oblika paraboloida £ = 0,75 /17/. Dakle, za
utiskiva¢ oblika pravog cilindra vazi 4 =F,, /S. Analizom slike 9 moZe se zakljuditi
da ta vrednost za A upravo predstavlja rastojanje izmedu 4, i preseka obeleZene
tangente na krivu rasterecenja sa apscisom, §to je u skladu sa izborom za A, koji je
predloZen od strane Doemer — a i Nix — a. Medutim, saglasnost u izboru 4 izmedu

Oliver — Pharr — ove metode i metode koju su predlozili Doerner i Nix vaZi samo za
utiskiva¢ oblika pravog cilindra, dok u ostalim slu€ajevima Oliver — Pharr — ova metoda
za odredivanje A, daje nesto veée vrednosti, §to zavisi od konkretnog oblika utiskivada.

Ukoliko se zahteva visoka preciznost, ta razlika se mora uzeti u obzir.
Nakon odredivanja 4, moZe se izralinati 4, i na taj nadin odrediti H i E, iz

jednalina 4.4 i 4.6 respektivno. Treba primetiti da se tvrdoéa izratunata na ovaj nadin
moZe razlikovati od one koja je dobijena konvencionalnim postupkom, kod koga se
direktno meri povrSina projekcije otiska, na ravan odredenu nedeformisanom povr$inom
uzorka, nakon uklanjanja opterecenja. Razlog za ovo odstupanje je to §to se kod nekih
materijala moZe desiti da deo kontakine povrsine pri F,,. nije u potpunosti plasti¢no

deformisan, pa se nakon ukljanjanja opterecenja kontaktna povr$ina smanji, i tako
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smanjena se registruje. Utvrdeno je, medutim, da je za veéi broj materijala, razlika u
vrednostima tvrdo¢e dobijenim kori$éenjem konvencionalne i Oliver — Pharr — ove
metode neznatna, dok je u nekim slu€ajevima zanemarljiva. Naknadno je pokazano da
je ova razlika znagajna kod materijala sa izuzetno malim vrednostima odnosa E/H

122/.

4.3 Izbor optimalne geometrije utiskivaca

Razumno bi bilo pretpostaviti da oblik krive rastereéenja zavisi kako od oblika
utiskivaca, tako i od mehanickih osobina uzorka. Medutim, sprovedena su istrazivanja
koja su pokazala da, ukoliko se na istom grafiku prikaZu krive rastereéenja materijala
¢ije tvrdoée 1 moduli elasti€nosti obuhvataju Sirok opseg, i ukoliko se trenutna sila
opterecenja 1 trenutna dubina utiskivanja prikazu normalizovane u odnosu na njihove
maksimalne vrednosti (tj. na apscisu se nanese veli¢ina (h—hf)/ h a.na ordinatu

F/F,,, ), dobija se izuzetno poklapanje krivih za razne materijale /17/. Razlika A - h,

bira se da bi sve krive rastere¢enja prolazile kroz zajednicki koordinatni pocetak. Posto
su sve krive rasterecenja u navedenoj literaturi dobijene kori§éenjem istog utiskivada,
moZe se zakljuditi da na njihov oblik presudan uticaj ima oblik utiskivaéa, dok je
njihova zavisnost od mehanickih osobina uzorka zanemarljiva.

Pitanje izbora oblika utiskivada, koji bi teorijski najbolje objasnio oblik krivih
rastere¢enja, dobijenih u eksperimentima moZe se reSiti poredenjem eksperimentalno
dobijenih vrednosti eksponenta m , i vrednosti istog eksponenta predvidene Sneddon —
ovom teorijom. U tabeli 1. dat je pregled teorijski dobijenih vrednosti za m, za dati
oblik utiskivaca, i njima odgovaraju¢ih vrednosti geometrijske konstante & .

Oblik utiskivaca m £

ravan cilindar 1 1
paraboloid 1,5 0,75
konus 2 0,73

Tabela 1. /17/

Kao §to je ranije ve¢ napomenuto, istraZivanja sprovedena na velikom broju
materijala su pokazala da se m krece u intervalu od 1,2 do 1,6, sa srednjom vrednoicu
od 1,4. Porede¢i ovu vrednost sa vrednostima za m prikazanim u tabeli, vidi se da se
oblici krivih rasterecenja teorijski najbolje mogu objasniti ako se u analizi koristi
paraboli¢na geometrija utiskivaca, t.j. ako se pri odredivanju 4 , odnosno %, koristi
vrednost & = 0,75. Rezultati naknadnih istraZivanja i8li su u prilog ovoj tvrdnji, te je
vrednost ¢ = 0,75 postala standard koji se najcesce koristi u praksi.

Ovde treba imati u vidu da je konus aksijalno simetri¢ni ekvivalent Berkovi¢evoj
piramidi koju su u svojim istraZivanjima koristili Oliver i Pharr, a ne paraboloid. Za
ovaj, na prvi pogled, neobian rezultat najverovatnije je odgovorna Cinjenica da
clasti¢ni singularitet konusne geometrije otiska nije fizi¢ki realan, kada se uzme u obzir
plasti¢nost uzoraka. Takode, usled ¢injenice da ne postoji konusni utiskiva¢ sa idealno
oStrim vrhom, ve¢ je svaki vrh u izvesnoj meri zaobljen, teorijski predvidena raspodela
napona oko vrha konusnog utiskivaca bliska je onoj raspodeli koja se predvida za
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upotrebu utiskivaca oblika paraboloida. Vide paZnje ovoj temi bice posveceno u
narednim poglavljima, posveéenim naknadnim poboljanjima metode, uvodenjem
koncepta efektivnog oblika utiskivaca. Ipak treba imati na umu da je razlika u vrednosti
geometrijske konstante £ za parabolitni i konusni utiskiva¢ samo 0,02, pa ¢e se

vrednosti za kontaktnu dubinu /%, , dobijene korii¢enjem razli&itih vrednosti & , malo
razlikovati.

4.4 Odredivanje kontaktne krutosti

Do sada nije bilo re¢i o na¢inu na koji se iz F -4 zavisnosti odreduje kontaktna
krutost. Jedan od naina koji je koris¢en u radovima pre formulisanja Oliver — Pharr —
ove metode jeste povlacenje prave linije kroz poéetni deo krive rasterecenja, a za S bi
se uzimao nagib te prave. Nije, medutim, bilo jasno koji deo podataka je trebao biti uzet
u obzir, jer kontaktna krutost u mnogome zavisi od dela krive rastere¢enja kroz koji je
povulena prava linija. Pokazano je da S opada sa porastom tog dela krive rasterecenja
/17/. Osim opisane zavisnosti, nadeno je da S zavisi jo§ od nekih faktora, za €iji opis je
neophodno obrazloZiti zbog Gega se, pri merenju tvrdoée Oliver — Phart — ovom
metodom, najéescée koristi karakteristi¢na vremenska zavisnost sile opterecenja. Tacnije,
potrebno je opravdati neophodnost odrzavanja F,_ tokom odredenog vremena, koje

zavisi od mehani¢kih osobina ispitivanog materijala.

Maksimalna sila opterecenja uzorka odrZava se neko vreme konstantnom, da bi se
minimizirali vremenski zavisni efekti plastiénosti. Ovo se moze postiéi i sukcesivnim
poveéanjem i smanjenjem optereéenja uzorka nekoliko puta, ili kombinacijom obe
pomenute tehnike /17/.

Ukoliko se koristi tehnika pri kojoj se uzorak optereti i rastereti nekoliko puta,
primecuje se da je kontaktna krutost (odredena povlagenjem prave linije kroz deo krive
rasterecenja) tokom prvog rastereéenja veéa od one koja se dobije pri poslednjem
rasterecenju /17/. Ovo zapaZanje moZe se objasniti pojavom puzanja materijala’. Naime,
tokom prvog rasterecenja, javlja se puzanje materijala, §to uzrokuje pojavu nagiba krive
rastereCenja, koji je znatno veéi, od datog nagiba pri poslednjem rasterecenju kada su
efekti puzanja znatno smanjeni ili potpuno eliminisani, i to je jedan od razloga zbog
kojih se poslednja kriva rastereéenja koristi za odredivanje kontaktne krutosti.

Procedura odredivanja kontaktne krutosti, koju su usvojili Oliver i Pharr, zasniva
se na koriS¢enju jednacine krive rastereéenja 4.5, gde se konstante & i m odreduju
metodom najmanjih kvadrata, a A  se odreduje direktno sa F -/ krive. Diferenciranjem
date jednacine po 4, dobija se izraz za kontaktnu krutost kao funkciju trenutne dubine.
Nakon zamene /& =4, dobija se vrednost kontaktne krutosti koja figuriSe u jednadini

4.6 iz koje odredujemo efektivni modul elasti¢nosti. Pokazano je da je prednost ove
procedure u tome §to je znatno manje osetljiva na puzanje materijala /17/.

’ Puzanje materijala (eng. creep) predstavlja ponaanje materijala pri konstantnom opterecenju. Kao
mera puzanja materijala koristi se relativna promena dubine otiska (CIT), izraZena u procentima. Ona se
odreduje tako sto se pri fiksiranom optereéenju odredi dubina otiska na pocetku delovanja tog optereéenja
hy , i konaéna dubina na kraju tog delovanja #, . Dejstvo konstantnog opterecenja treba da bude dovoljno

dugo, 3to je postignuto kada se A, ustali na nekoj vrednosti. Mera puzanja se odreduje iz relacije:

crr =10072=h

[%] /23/.
1
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4.5 Primena metode za slu¢aj sfernog utiskivaca

U dosadasnjem delu teksta, opisana je primena Oliver — Pharr — ove metode na
odredivanje tvrdo¢e i modula elasti¢nosti ukoliko se koriste piramidalan ili konusni
utiskiva¢. Nigde nije naglaSeno da se opisana metoda moZe jednako uspe$no primeniti
ukoliko se koristi sferni utiskivag. Kao 3to je navedeno na poletku poglavlja, teorijom
elasticnog kontakta sfernog utiskivada, polupretnika R, i sferne 3upljine (koja
predstavlja otisak), polupre¢nika R, bavio se Hertz. Njegova analiza odnosi se na slucaj
kada je dubina prodora utiskiva¢a mnogo manja od njegovog polupre¢nika (4 << R).

U tu svrhu uvodi se parametar R pomoéu jednacine:
1 1.1 4.11)
R R R,

Veza izmedu sile utiskivanja i dubine prodora utiskivaca, koja se odnosi na krivu
rastereenja, data je slede¢om relacijom /9, 24/:

Fzg-ﬁ E g (n-h,)" (4.12)

Diferenciranjem gornje relacije po h, dobija se izraz koji predstavlja kontaktnu
krutost kao funkcuju dubine prodiranja utiskivaca:
5= _2JRE,(h-1,)" » (4.13)
dh :

Zamena h=h,, u poslednja dva izraza daje vrednosti za F,_ i S koje se
uvrStavaju u jednacinu (4.10). Za h, dobija se: h, =2/3 ¢ (hmax —hf). Zamenjujuéi ovaj
izraz u jednacinu (4.7) i imajuéi u vidu da se za sferne utiskivade, pri malim dubinama
prodora utiskivata uzima ¢ = 0,75, konaéno se dobija izraz za odredivanje kontaktne
dubine:

h o= = (4.14)

Dakle, kontaktna dubina u ovom sludaju predstavlja upravo srednju vrednost
izmedu maksimalne i finalne dubine otiska. Ovaj teorijski rezultat poklapa se sa
vreno$cu predloZenom od strane Field — a i Swain — a, koji su sproveli istraZivanja
koristeci sferni utiskiva¢ /25, 26/. Treba primetiti da ée se tvrdoée merene Berkoviéevim
1 sfernim utiskivadem razlikovati, zbog razli¢itih izraza za kontaktnu dubinu.

4.6 Funkcija oblika utiskivaca i elastiénost okvira uredaja

U dosadaSnjem delu teksta precutno se pretpostavljalo da se utiskivaé pri kontaktu
sa povr§inom uzorka ne deformiSe, kao ni nosa¢ utiskivada koji predstavlja deo okvira
uredaja. Takode, nije se uzimala u obzir ¢injenica da svi realni utiskiva¢i imaju oblik
koji u izvesnoj meri odstupa od oblika geometrijskih tela. Na primer, realni konusni i
piramidalni utiskivaéi imaju zaobljenje pri vrhu. Kod realnih (aksijalno simetri¢nih)
utiskivata mora postojati bar malo odstupanje od aksijalne simetrije. Prilikom
viSestrukog koriScenja istog utiskivata njegov oblik se usled habanja moZe blago
izmeniti, itd.
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Usled navedenih razloga funkcija oblika realnih utiskivaéa f ima oblik koji
odstupa od onog koji bi se za dati idealni kruti utiskiva& dobio primenom jednostavnih
geometrijskih metoda. Bilo je poZeljno na neki posredan nadin doéi do saznanja o
analititkom obliku funkcije 4= f (hﬂ), kako bi se izbeglo direktno merenje povriine
otiska, §to u slu¢aju veoma malih otisaka predstavlja teZak zadatak ako se insistira na
visokoj precznosti merenja. Odredivanje funkcije f od velike je vaZnosti, jer se
pomocu nje raluna povrina A koja figuriSe u izrazima za tvrdocu (4.4) i efektivni
modul elasti¢nosti (4.6). Oliver i Pharr su predloZili poseban empirijski postupak
kalibracije funkcije f* koji ne zahteva direktno merenje povrsine otiska /17, 21/. Ovaj
postupak zahteva uvodenje pojma elasticnosti okvira uredaja®.

Da bi se opravdala neophodnost uvodenja pojma elasti¢nosti okvira uredaja treba
imati u vidu da tokom kontakta aparata (preko utiskivata) i uzorka dolazi do
deformacije uzorka, ali i samog aparata (mernog sistema). Po treéem Newton — ovom
zakonu uzorak (posredstvom utiskiva¢a) deluje na okvir uredaja silom istog intenziteta i
pravca, a suprotnog smera, od sile koja izaziva deformaciju uzorka. Okvir uredaja je
konstruisan tako da data sila ne mozZe da izazove veliku (plasti&nu) deformaciju, ali je
mala elastina deformacija (u vidu sabijanja) ipak prisutna. Stoga je vertikalno
pomeranje koje registruje merni sistem tokom merenja jednako zbiru pomeranja koja su
posledice kako deformacije u samom uzorku, tako i u okviru uredaja. Ovaj efekat je
naro€ito izraZen u slu¢aju primene velikih sila na ispitivanja materijala sa velikom
vrednos¢u modula elastinosti kada deformacija okvira uredaja moZe predstavljati
znacajan deo ukupnog registrovanog vertikalnog pomeranja. Na ovom mestu pomenuta
clasti¢nost kvalitativno predstavlja ,,0setljivost“ tela na dejstvo spoljasnje sile,
Elastinost uzorka, za koji ¢e biti kori§¢ena oznaka C,, predstavlja odnos prira$taja

dubine (deformacije uzorka izazvane prodorom utiskivaga) dh, i prirastaja sile koji ga
Jeizazvao dF ,tj. C, =dh /dF ./17,21/ Analogno se moZe definisati elasti&nost okvira
uredaja, za koju ¢e se Koristiti oznaka Cy » pa se moZe pisati C;, = dhy, /dF (u pitanju je
po intenzitetu isti prirastaj sile). Veli¢ina dh, predstavlja kontrakciju dela memog

sistema (okvira, koji zajedno sa postoljem &ini merni sistemn) usled kontakta sa
uzorkom. Uzorak i merni sistem mogu se modelirati kao dve serijski vezane opruge /17,
21/, pa se moZe pisati:

dh = dh, +dh, (4.15)

Deljenjem poslednjeg izraza sa dF , imajuéi u vidu definicuju veligine C, i kontaktne

krutosti S pri elasti¢nom kontaktu, date jednadinom (4.3), dobija se:
Jr 1

2E, V4

VeliCina C predstavlja elasti¢nost sistema uzorak — aparat i kao veli¢ina inverzna

kontaktnoj krutosti moze se eksperimentalno meriti kao funkcija trenutne dubine
prodora utiskivaga’. Treba napomenuti da je za odredeni merni sistem veli¢ina Cy

C=C,+ (4.16)

BU kori§¢enoj literaturi na engleskom koristi se termin load frame compliance /17, 21/,

? Oliver i Pharr su razvili posebnu metodu dinamitkog merenja kontaktne krutosti CSM (skracenica
poti¢e od termina continuous stiffness measurement). Oscilatorni signal, male amplitude i visoke
frekvencije, superponira se na zadatu vremensku zavisnosti sile utiskivanja od vremena F = F (t) Ovom

signalu odgovara odziv koji se manifestuje kao oscilatorni signal, superponiran na zavisnost trenutne
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konstanta nezavisna od optere¢enja uzorka, jer se deo mernog sistema elasti¢éno
deformise, a za elasti¢nu deformaciju postoji linearna zavisnost izmedu promene duZine
i primenjene sile koja tu promenu izaziva. Veoma vazna pretpostavka na kojoj podiva
metoda odredivanja C, i f, jeste da je efektivni modul elastitnosti (t.j. modul
elastiCnosti uzorka) nezavisan od dubine prodora utiskivaca, t.j. da je konstantan. Nista
se, medutim, ne pretpostavlja o samoj vrednosti modula elastiénosti. Stoga bi izmedu
veli¢ina C i 47" trebala postojati linearna veza, a iz nagiba regresione prave bi se
mogao odrediti efektivan modul elasti¢nosti. Veli¢ina C, dobila bi se u preseku

regresione prave sa apscisom. Da bi se odredila najpreciznija vrednost C,., potrebno je

praviti duboke otiske, jer bi u tom slu€aju 4 imalo veliku vrednost, i vaZila bi priblizna
jednakost: C =~ Cy.

Za nalaZenje funkcije oblika utiskivaga Oliver i Pharr su kao kalibracioni materijal
koristili aluminijum, zbog njegove male tvrdoée, zahvaljujuci ¢emu su se lako dobijali
dublji otisci /17/. U jednom uzorku napravila bi se serija otisaka razli¢ite dubine koje bi
odgovarale razli¢itim maksimalnim vrednostima primenjene sile utiskivanja. Pri velikim
dubinama otiska moZe se koristiti veza izmedu A i h,, pri Cemu se nesavrSenosti
realnog utiskivata mogu zanemariti. Za Berkovic¢evu piramidu, koja je koriS¢ena u
istrazivanju Oliver — a 1 Pharr — a, pocetna procena povrSine projekcije kontakta
utiskivaca i uzorka — 4 dobija se iz relacije /17/:

Ah,)=245 R , (4.17)

Poslednja relacija odnosi se na najve¢u dubinu otiska, odnosno najveéu kontaktnu
dubinu. Pocetne procene veli¢ina C, 1 E, dobijaju se iz regresione prave
C=C(A"/2 ) povucene kroz dve tatke koje odgovaraju paru najdubljih otisaka.
Dobijene vrednosti Cj, 1 E,, koriste se za racunanje vrednosti veli¢ine 4 iz jednacine
(4.16.) prepisane u izmenjenom obliku:

1 1

g —Z-EEJ: (C"le)2

(4.18)

Dakle, za sve otiske u seriji mogu se izratunati vrednosti kontaktne dubine 4, iz
relacija (4.7) 1 (4.10), a poslednja relacija sluzi da se odrede njima korespodentne
vrednosti veli€ine 4. Oliver 1 Pharr su predlozili opStu empirijsku zavisnost koja
povezuje vrednosti 4 i h, /17/:

8 . 1 . 1
A(hc)=27i th( ) =Vo I+ By hE Aoty B (4.19)
=0
gde su y, ,i= {1, 2, ..., 8} fitujute konstante. Prvi ¢lan za y, =24,5 opisije savrienu

Berkovi¢evu piramidu, dok ostali ¢lanovi opisuju odstupanja realnog utiskivaca od
oblika savrSene Berkovié¢eve piramide prouzrokovana faktorima navedenim na pocetku
poglavlja. Treba naglasiti da je oblik navedene empirijske relacije odabran isklju¢ivo

dubine prodora utiskiva¢a od vremena A = h(t) . Metoda se bazira na merenju fazne razlike izmedu datih
signala i pokazala se veoma korisnom, jer daje zavisnost S = S(t), pomocu koje se moZe dobiti zavisnost

kontaktne ktutosti i veli¢ina koje su u vezi sa njom (kao na primer elasti€nost) od trenutne dubine. Vige
detalja o ovoj metodi dato je u literaturi /17, 21/.
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zbog moguénosti da dobro opise eksperimentalne rezultate u §irokom opsegu vrednosti
h, , a ne zbog nekog odredenog fizickog smisla konstanti y,.

Nakon dobijanja poc¢etnih vrednosti konstanti y,, procedura se nastavlja zbog toga
Sto konkretna forma funkcije oblika utiskivaCa utie na vrednosti C;, i E_;, pa se
vrednosti A dobijene iz jednacine (4.19) ponovo uvrStavaju u jednacinu (4.16), pri
¢emu se dobijaju taénije vrednosti C; i E_;. Ove nove vrednosti sluZe za ponovno
raCunanje povr$ine 4 koriS¢enjem jednacine (4.18). Na taj na¢in se dobija novi set
tacaka (hC,A) kroz koji se primenom regresione analize povla¢i nova kriva data
jednacinom (4.19), nakon Cega se dobija novi niz vrednosi konstanti y,. Iterativni
postupak se nastavlja sve dok se ne postigne konvergencija. Kada se sa dovoljnom
preciznoS¢u odrede konstante y, (odnosno, oblik funkcije A= f (hc)) i elasti¢nost
okvira uredaja Cj, funkcija koja prikazuje zavisnost razlike C —C, od veliCine A bi
trebala da bude prava linija koja prolazi kroz koordinatni pocéetak. Upravo ovakvo
ponasanje je dobijeno za aluminijum u istraZivanju Oliver —a 1 Pharr —a /17/.

Da bi se predloZeni oblik funkcije oblika utiskiva¢a mogao primeniti na oblast
manjih kontaktnih dubina i da bi se proverila opravdanost pretpostavke o vrednosti E,;

nezavisnoj od sile kojom utiskiva¢ deluje na uzorak, identi¢na procedura primenjena je
na grupu materijala ¢ije se tvrdoe i moduli elasti¢nosti (poznati iz nekih ranijih
ispitivanja) nalaze u $irokom opsegu. Pri tome se koristila vrednost elasti¢nosti okvira

uredaja C, koja je dobijena u navedenom ispitivanju, u kome je KkoriS¢en
aluminijumski uzorak. Ova vrednost najbolje reprezentuje datu veli¢inu jer se prilikom
koriS¢enja aluminijuma dobijaju najveci otisci. Dakle, za najveée vrednosti /4, dobijene
u drugim uzorcima, odredena je veli€ina A pomocu relacije (4.19) dobijene za
aluminijum i nakon toga je odreden efektivni modul elasti¢nosti £, za ostale uzorke
kori§¢enjem relacije (4.6). Nakon toga se pomocu izraza (4.18) odredi serija vrednosti
(h,, A) za sve uzorke. Kako bi se dobio jo¥ taéniji oblik funkcije 4 = f1 (hc) , 1 kako bi se
njena primena prosirila na opseg koji obuhvata sve dobijene kontaktne dubine (granice
tog opsega mogu se razlikovati za vise redova veli¢ine), vrednosti (hC,A) za sve uzorke
se nanose na jedan grafik kroz koji se povlaci regresiona kriva oblika (4.19) pri ¢emu se
dobijaju tacnije vrednosti konstanti y,. Nakon ponovnog odredivanja funkcije
A= f(h,), ona se koristi da bi se odredile preciznije vrednosti E, za sve uzorke,

nakon Cega se te vrednosti smatraju konstantnim i sluze za kona¢no odredivanje
vrednosti veli¢ine A4 iz jednaCine (4.18) za sve uzorke pri svm kontaktnim dubinama.
Iterativni postupak se ponavlja da bi se odredio konafan oblik funkcije A= f (hc)
(odnosno konacne vrednosti konstanti y,), koji se nakon kalibracije mernog sistema
moZe dalje koristiti. U svom istrazivanju, Oliver i Pharr su dobili da jedna konkretna
forma funkcije 4= f (hc) vrlo dobro opisuje datu zavisnost za sve ispitane materijale,
Sto ide u prilog polaznoj pretpostavci o vrednosti E_, nezavisnoj od vrednosti sile koju

»irpi uzorak. Ukoliko se kona¢nan oblik funkcije 4= f (hc) koristi za odredivanje

vrednosti A, koje odgovaraju kontaktnim dubinama koje ne pripadaju opsegu
kontaktnih dubina kori$é¢enih prilikom kalibracije mernog sistema, mora se obratiti
paznja na izbor ekstrapolacionog trenda. Ovo se postiZze primenom regresione analize,
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Sto izlazi iz okvira ovog rada. Naknadno je opisana metoda pretrpela izvesne korekcije,
koje su olaksale njenu primenu i povecale njenu preciznost /17, 21/.

Relacija (4.19) pogodna je za geometrijski opis veéeg broja &esto koriscenih
utiskivaca. SavrSena Berkoviceva ili Vickers — ova piramida, kao i idealni konus,
opisana je prvim ¢lanom sume. U dosadas$njem delu teksta samo je pomenut uslov o
geometrijskoj sli¢nosti otisaka. Primenom elementarnih trigonometrijkih relacija moze
se pokazati da e se za Vickers — ovu piramidu i konus sa polu — uglom pri vrhu od

Slika 11. Sematsli prikaz razlicitih geometrija utiskivaca

70,3° konstanta y, imati vrednost priblizno jednaku 24,5. Takode se vrlo jednostavno
moZe naci veza izmedu A4 i A, u slucaju kori¢enja sfernog utiskivaca.
Na slici 11 dati su Sematski prikazi preseka idealnog Vickers — ovog, konusnog i

sfernog utiskivaca. Odgovarajuéi uglovi su, jasno¢e radi, prikazani manjim. Sve
veli¢ine neophodne za nalaZenje zavisnosti A=A(hc) su prikazane. Sa ilustracije

Vickers — ovog utiskivaca vidi se da vazi relacija: tgp, =a/2h_ . Povriina popretnog
preseka (u pitanju je kvadrat stranice @) iznosi: 4=a’ =4 tg’p, h>. Uzevsi u obzir da
Je ugao izmedu naspramnih bo¢nih strana Vickers — ove piramide 2 ¢, =136°, dobija
se: A~24,5h]. Ilustracija konusnog utiskivaga daje relaciju: tgp, =a/h, , a kako je u
ovom slucaju popre¢ni presek krug povrSine: A=z a’=xtg’p, h’, zamenom
@, =70,3" opet se dobija A=~24,5h’. Sa idealni sferni utiskiva¢ dobija se drugacija
zavisnost. Primena Pitagorine teoreme na trougao ¢&ije su stranice obeleZene daje:
= Rz—(R—hc)z. Ovde je, kao kod konusnog utiskivaca, popre¢ni presek krug
povi§ine: A= a’. Ubacivanjem izraza za a, nakon elementarnih algebarskih
transformacija se dobija: A=-7 h’+27 R h,. Dakle, u slucaju idealnog sfernog

utiskivaca vazi: y,=-7 1y, =27 R.

4.7 Poboljsanja i modifikacije Oliver — Pharr — ove metode

Oliver — Pharr — ova metoda intenzivno je koriS¢ena od trenutka kada je
predloZena (1992.) a njena tacnost potvrdena je kroz analizu sprovedenu na velikom
broju materijala. Medutim, postojale su odredene nejasnoée za ¢ije otklanjanje su bila
neophodna nova istrazivanja. Ove nejasnoce odnosile su se na nedovoljno razumevanje
fizickih procesa koji se odigravaju prilikom formiranja otiska u uzorku i na &injenicu da
je za primenu metode neophodno uvesti par empirijskih konstanti, a mogle su se
sumirati u sledeca pitanja.

1. Zasto su krive rastere¢enja dobro opisane stepenom zavisno$éu izmedu F i A2
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2. Zbog ceka eksponent m iz jednacine (4.5) upada u interval 1,2<m<1,6 umesto da
mu vrednost bude bliska broju 2 kako bi se oc¢ekivalo za konusni utiskivaé, koji je
aksijalno simetri¢ni analogon Berkovicevoj piramidi?

3. Zbog cega je najbolja vrednost za geometrijsku konstantu £ = 0,75 ?

Razvoj eksperimentalnih uredaja visoke rezolucije i povecano iskusto dobijeno
kroz testiranje mehani¢kih osobina velikog broja materijala doveli su do znatnih
poboljSanja metode. Ova poboljSanja ogledala su se u poveéanoj preciznosti i domenu
primene. Odgovori na navedena pitanja nadeni su uvodenjem novog koncepta
efektivnog oblika utiskivaca /21/.

4.7.1 Efektivan oblik utiskivacéa

Da bi se razumela

opravdanost uvodenja  pojma Inicijalno toi Naknadno
opterecenje

Rastereéenje

A

Elasti¢na dufommcga

efektivnog oblika utiskivaca, na opterecenje

slici 12 dat je prikaz nastanka
otiska u elasticno — plasti¢noj
sredini kada se koristi konusni
utiskivac, sa polu — uglom pri vrhu
od 70,3° (zbog jasnije ilustracije,

1
i
|
1
'
'
'
i
i
'
1
|
|
'
'
|
i
]

i Elastiéno : Elasti¢na

ugao pri vrhu konusa nije verno | plasticna ideformacij
: 75 ideformacijal z !
prikazan). Veéinu rezultata u : F ; F
teorijskom objasnjenju kontakta : , . -
krutog konusnog utiskivaca i —
ravne elasticno — plasti¢ne sredine ~e— Efektivni oblik -
L utiskivaca r

dala je primena metode kona¢nih
elemenata'® /27/. Teorijski pristup
podrazmeva da se tokom
inicijalnog optereéenja  uzorka
(slika 12 (a)) u njemu javljaju i elastiCne i plasticne deformacije, a uzorak se u
potpunosti prilagodava obliku utiskivaca. Tokom rasterecenja (slika 12 (b)) elasti¢ni
oporavak uzorka ogdovoran je za promenu oblika otiska. Ova promena odnosi se na
pojavu blage zakrivljenosti (ispuplenja) u otisku, koja je na slici, jasnoée radi,
prenaglaSena. Vaznost pojave zakrivljenosti u otisku ogleda se u tome $to se, u toku
naknadnog opterecenja uzorka, povrSina kontakta sa utiskivatem postepeno i
kontinualno povecava. Pod pretpostavkom da se efekti plastinosti u uzorku nakon
inicijalnog optere¢enja mogu zanemariti, moze se re¢i da ¢e se tokom rastereéenja desiti
inverzan proces, t.j. povrsina kontakta uzorka i utiskivaca ¢e se postepeno i kontinualno
smanjivati. Upravo ova okolnost odgovorna je za Kkarakteristi¢an oblik krive
rasterecenja.

Slika 12. Sematski prikaz nastanka otiska neophodan za
razumevanje pojma efektivnog oblika utiskivaca

Ovakvo ponaSanje materijala prilikom stvaranja otiska pomoc¢u piramidalnih
utiskivaca potvrdeno je pomocu posebne tehnike, koris¢ene za dobijanje
trodimenzionalnih snimaka otisaka /21/.

' Metoda kona¢nih elemenata predstavlja opstu tehniku dobijanja pribliznih resenja kako obi¢nih
tako i parcijalnih diferencijalnih jednacina, gde je poznato ponasanje nepoznate funkcije na granici oblasti
u kojoj je ona definisana (tzv. granicni problem). Zbog svog opsteg pristupa, ova metoda doZivela je
veliki uspeh u reSavanju znaCajnog broja problema tehnike i matematicke fizike. Njena primena u
mnogome je olak3ana kori§¢enjem racunara. Vise detalja o navedenoj numerickoj metodi moze se naéi u
literaturi /27/.
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Funkcionalna veza opisana jednaGinom (4.5) izmedu optereéenja i dubine otiska,
koja dobro opisuje oblik krive rastereéenja za veliki broj materijala, moZe se razumeti
uvodenjem pojma efektivnog oblika utiskivaca. Kao §to je prikazano u donjem delu
slike 12 efektivan oblik utiskivaca je onaj oblik koji bi na ravnoj povr§ini uzorka
proizveo normalna pomeranja elemenata povrsine, identi¢na onima koje dati (u ovom
sluéaju konusni) utiskiva¢ proizvodi na prethodno deformisanoj povr§ini uzorka. Tako
definisan efektivan oblik utiskivata moZe se opisati funkcijom z=u(r) /21/. z
predstavlja vertikalno pomeranje konusnog utiskivata, mereno od poloZaja inicijalnog
kontakta utiskivaca i dna prethodno nastalog otiska u uzorku (slika 12 (b)), a r
predstavlja polupre¢nik projekcije povrsine kontakta konusnog utiskivaca i uzorka na
ravan odredenu nedeformisanom povrsinom uzorka, koji odgovara datom pomeranju z .
Stoga se, ukoliko je poznat oblik otiska u uzorku nakon rastereéenja, moze odrediti
funkcija u (r) i tako se dolazi do efektivnog oblika utiskivata. Koris¢enje metode
kona¢nih elemenata potvrdilo je da konstrukcija efektivnog oblika utiskivaca,
definisanog na opisani natin, daje oblike krivih rastereéenja koji se poklapaju sa
eksperimentalnim podacima /28, 29/. Bez obzira na komplikovanu zavisnost efektivnog
oblika utiskivata od mehanickih karakteristika ispitivanog materijala, funkcija z = u (r)
je uvek glatka i zaobljena u okolini minimuma. Razlog za to je &injenica da povrsine
uzorka i utiskivata savr§eno naleZu jedna uz drugu u okolini vrha utiskiva&a. Metoda
konanih elemenata pokazala je da se efektivni oblik utiskivada moZe aproksimirati
stepenom zavisno$¢u izmedu z i r /28/:

z=Br" « (4.20)

gde je B fitujuca konstanta, a eksponent n se kreée u intervalu 2<n<6, i zavisi od
mehaniCkih osobina uzorka i geometrije samog utiskivata. Donja granica opsega u
kome se krece n odgovara utiskivacu oblika paraboloida, §to objasnjava &injenicu da
upravo ta geometrija utiskivaca teorijski dobro opisuje rezultate dobijene primenom
konusnog utiskivaca /21/.

Pojam efektivnog oblika utiskivada daje odgovor na pitanje zbog &ega se oblik
krivih rastere¢enja moZe dobro opisati jednatinom (4.5), gde se eksponent kreée u
intervalu 1,2<m<16. Sneddon /8/ je pokazao da se u sludaju elasti¢nog kontakta

aee

uzorka 1 aksijalno simetriénog utiskivaca, &iji je oblik opisan jednaginom (4.20),
zavisnost izmedu opterecenja i trenutne dubine prodiranja moZe opisati slede¢om
relacijom:

Vn
_ n 1 D(n/2+12) |y
d ZEEﬁ{nHj[x/;B F(n/2+l):' " (421

u kojoj I' predstavlja gama (ili faktorijel) funkciju''. Poredenje Sneddon — ovog
rezultata sa jednaCinom (4.5) daje vezu: m=1+1/n. Obzirom na to da se vrednosti
cksponenta n krecu u intervalu od 2 do 6, dobija se da se m krece u intervalu od 1,17
do 15 3to je u veoma dobroj saglasnosti sa eksperimentalno potvrdenim rezultatima
17/.

" Gama funkcija poznata je i kao Ojlerov integral druge vrste. DefiniSe se na sledeéi nagin /27/:
o0
F(n):J; x" e dx, gde je n - realan, pozitivan broj. Ovaj uslov potreban je zbog konvergencije

integrala, po gornjoj granici. Gama funkcija se veoma &esto pojavljuje u problemima teorijske fizike.
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Postoji joS jedan prilaz definisanju pojma efektivnog oblika utiskivaca, a odnosi
se na teorijsko razmatranje raspodele pritiska u delu uzorka koji je u kontaktu sa
utiskivacem. Kao Sto je ilustrovano u donjem delu slike 12 raspodela pritiska koja se
javlja tokom inicijalnog opterecenja odredena je sloZzenom kombinacijom elasti¢ne i
plasticne deformacije povrSine uzorka, i stoga je najéeS¢e nemoguée dobiti analiti¢ka
reSenja za datu raspodelu. Medutim, tokom rasterecenja pad pritiska diktiran je samo
elasticnim procesima pa se oblik otiska menja u odnosu na oblik utiskivaca i povrsina
otiska postaje blago konveksna. Tokom naknadnog optereéenja, u skladu sa
pretpostavkom o elasticnom kontaktu, rast pritiska bi¢e diktiran samo elasti¢nim
procesima, t.j. proces je inverzan procesu koji se javlja tokom rastereéenja. U skladu sa
ovim, efektivni oblik utiskivata odreden je zahtevom da za istu vrednost sile
opterecenja, pri elasticnom kontaktu sa sredinom ¢ija je povrSina pre inicijalnog
opterecenja ravna, proizvede istu raspodelu pritiska koju proizvodi realni utiskivaé pri
elasticnom kontaktu sa povrSinom prethodno nastalog otiska. Ukolilko se ovaj pristup
iskoristi za konusni utiskivac, efektivni oblik utiskivaca moZe se opisati jednacinom
(4.20), gde je n=2,61 /28/. KoriS¢enje veze m=1+1/n daje vrednost m =1,38. Vise
detalja o ovom pristuru definisanju pojma efektivnog oblika utiskivaa, kao i
rezultatima koji iz njega proizilaze, moZe se naéi u literaturi /21, 28/.

Na ovaj nacin se objaSnjava zasto se krive rasterecenja dobro opisuju stepenom
zavisnoS¢u koja bi se ocekivala, ukoliko bi bio koriséen paraboli¢ni utiskival, a ne
konus koji se koristi u praksi ili sluzi kao aksijalno simetri¢ni analogon, upotrebljen pri
teorijskom modeliranju situacije u kojoj se pri merenju koriste piramidalni utiskivagi.

Konacno, uvodenje  pojma
; : <3P . 1.00
efektivnog oblika utiskivaca pruza
mogucénost  tacnijeg  odredivanja 0.95 b

vrednosti geometrijske konstante &,

koja figuriSe u jednacini (4.10), $to je 0.90
od velike vaznosti pri preciznom
odredivanju  tvrdoée i modula €
elasti¢nosti. Primena Sneddon — ove
metode na odredivanje dubine duz
koje materijal "potone" u okolini 0.75
kontakta sa utiskivatem, t.j. veliine

h., pri koriS¢enju krutog aksijalno N s
1.0 1.2 14 1.6 1.8 2.0

0.85

080k

simetrinog utiskivaca, ¢iji je oblik m
opisan  jednacinom (4.20) u Slika 13. Graficki prikaz zavisnosti geometrijske
kombinaciji sa jednac¢inom (4.10) daje konstante ¢ od eksponenta m /21/

sledeéi rezultat /28/:

Rree)
«/Er[¥

2(m-1)

(m—1) (4.22)
|

i

Kao Sto se moze primetiti £ zavisi samo od eksponenta m koji se za svaki uzorak
moZe veoma precizno odrediti fitovanjem podataka za krivu rastereéenja, koriste¢i
jednacinu (4.5).

L
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Na slici 13. dat je graficki prikaz zavisnosti odredene jednadinom (4.22) za
vrednosti eksponenta m od interesa. Treba primetiti da ukoliko se m nalazi u intervalu
1,2<m<1,6, dobijene vrednosti za £ se kreéu u intervalu 0,74<£< 0,79, kome

pripada preporucena vrednost geometrijske konstante od 0,75. PraktiCno bi

najdosledniji, i u praksi lako primenjiv metod odredivanja geometrijske konstane bio
izraunavanje iste, za eksperimentalno dobijenu vrednost eksponenta m direktno iz
jednadine (4.22).

4.7.2 Korektivni faktor g

Jednacina (4.3) koja prikazuje kontaktnu krutost tokom rasterecenja uzorka (kada
je ostvaren elastiCan kontakt izmedu utiskivada i uzorka) kao funkciju projekcije
kontaktne povrSine izmedu utiskivaa i uzorka na ravan odredenu nedeformisanom
povrS§inom uzorka izuzetno je vaZna sbog svoje Siroke primene. I ako je izvorno
pomenuta jednacina izvedena za slucaj elasticnog kontakta /30/, pokazalo se da se moZe
primeniti i u slu¢aju elasti€éno — plastiénog kontakta /31/. Vremenom se pokazalo da je
potrebna korekcija date jedna€ine uvodenjem jednog bezdimenzionog parametra ( ) i

da se tako izmenjena moZe pisati u slede¢em obliku:

S = ﬁiE@ﬁp\/Z (4.23)
Jr
U prvim radovima u kojima je koriS¢ena ova jednaCina, za vrednost tog
parametra se uzimala jedinica /17/, Parametar # najpre je uveden da bi uracunao efekte
odsupanja oblika utiskivaca od aksijalne simetrije. Ispostavilo se, medutim, da mogu
postojati i neki drugi uzroci koji bi doveli do toga da S bude razli¢ito od 1.

KoriS¢enje jednaCine (4.23) u kojoj ¢e se koristiti vrednost f#1 obavezno je u
slu€ajevima kada se insistira na visokoj taénosti pri odredivanju tvrdoée i modula
clastiCnosti. Za S se moZe koristiti vrednost 1 samo u slu€aju kada se radi o maloj
deformaciji elasti€énog materijala kori$éenjem krutog aksijalno simetriénog utiskivaca,
dakle pri teorijskom razmatranju kontakta utiskivaca 1 uzorka.

Vriena su mnoga istrazivanja u kojima su eksperimentalno odredivane vrednosti
parametra [ za razli¢ite oblike utiskivaca. Dobijene vrednosti razlikovale su se ¢ak i

kada se radilo o istom obliku utiskivaca kori§¢enom u razliitim istraZivanjima /21/.
Problem je u tome $to ne postoji kriterijum po kojem bi bilo moguée ustanoviti koja je
metoda merenja dala ta¢niju vrednost. Razlog za to je ¢injenica da se vec¢ina metoda
odredivanja parametra [ oslanjala na odredene pretpostavke o prirodi kontakta
utiskivada i uzorka, koje se desto nisu mogle dosledno argumentovati. Dakle, veéina
eksperimentalnih metoda bila je aproksimativnog tipa.

Metoda kona¢nih elemenata takode je koriS¢ena za odredivanje parametra £ kao i

za nalaZenje eventualne zavisnosti datog parametra od geometrije utiskivaca i elasti¢nih
osobina ispitivanog materijala. Prednost metode kona¢nih elemenata nad konkurentnim
eksperimentalnim metodama jeste u tome da se u slucaju njenog koriéenja mogu uzeti
u obzir efekti plasti¢nosti, ali i1 ova, kao 1 svaka numeri¢ka metoda ima ograni¢enja koja
moZe prouzrokovati npr. spora konvergencija numeri¢kog postupka. Takode,
modeliranje realne situacije u kome bi bili ukljudeni svi relevantni faktori koji bi mogli
imati uticaj na vrednost parametra £ pokazalo se kao teZzak zadatak /21/.
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Ipak, veliki broj istraZivanja ¢iji je cilj bio odredivanje B pokazao je da je
vrednost tog parametra statisticki zna¢ajno veca od jedinice za sve oblike utiskivaéa koji
su uzeti u razmatranje. Za Berkovic¢evu piramidu, vrednosti dobijene iz veéeg broja
istraZivanja koji obuhvata i istraZivanje Oliver — a i Pharr - a, pokazuju da se vernost
parametra f nalazi u intervalu 1,0226 < £<1,085. Stoga bi dobar izbor bio £ =1,05,
pri ¢emu treba imati u vidu da moZe doéi do relativne greske pri izboru, koja iznosi
+0.05 /21/. Potrebna su nova pazljivija istraZivanja i korii¢enje poboljdanih 3D
simulacija metodom konac¢nih elemenata, koja bi pomogla u reSavanju ovog problema.

4.7.3 Odnos sile i kvadrata kontaktne krutosti

Ukoliko se iskoriste jednadine (4.4) i (4.23) nakon elementarnih algebarskih
transformacija moZe se dobti izraz oblika:

—F; =" iz (4.24)

s* (28) E;

u kojem ne figurife veli¢ina 4. Veliina F / S? je zahvaljujuéi metodi dinamitkog
merenja kontaktne krutosti cksperimentalno merljiva, tj. moZe se odrediti njena
zavisnost kako od vremena, tako i od trenutne dubine prodora utiskivada u uzorak 4. Iz
poslednjeg izraza vidi se da F/S* ne zavisi od trenutne dubine prodora utiskivaéa u

uzorak, ukoliko se pretpostavi da tvrdoca i modul elasti¢nosti materijala ne zavise od te
velicine. Prva publikacija koja se odnosi na ovo zapaZanje objavljena je od strane Joslin

— a i Oliver — a /32/. Ovi autori su iskoristili su osobinu veli¢ine F/S* da ne zavisi od
h , kako bi odredili mehanic¢ke osobine materijala &iji su uzorci imali hrapavu povrsinu,
§to je oteZavalo odredivanje kontaktne povrsine. Korisnost veliine F/S? ogleda seiu
tome $to moZe posluZiti za nalaZenje elastiCnosti okvira uredaja C, u postupku
nezavisnom od postupka odredivanja funkcije oblika utiskivata f, tako da je
eliminisana potreba za kori$¢enjem komplikovanog iterativnog postupka koji je
prvobitno predloZen za nalaZenje veli¢ina C, i f. Dodatni detalji vezani za primenu

velitine F/S* dostupni su u literaturi /21/.

4.8 Moguénost primene i ograni¢enja Oliver — Pharr — ove metode

Dosada$nji deo teksta posvecen je uglavnom opisu Oliver Pharr — ove metode i
njenim prednostima u odnosu na konkurentne metode merenja tvrdoée i modula
elastinosti. Medutim, gotovo nista nije re¢eno o njenim ograni¢enjima i moguénostima
primene.

Polazna pretpostavka iz koje se razvila metoda ti¢e se ponaSanja materijala u
okolini kontakta sa uzorkom, po kojoj materijal u ovoj oblasti "potone" (eng. sink — in)
do odredene dubine A . Odredivanje ovog parametra bio je kljuéni problem, jer on
figuriSe u izrazu (4.7) za odredivanje kontaktne dubine 4 . Svi ostali parametri
neophodni za nalaZenje tvrdoce i modula elasti¢nosti mogu se eksperimentalno veoma
precizno meriti.

Treba istaéi da je eksperimentalno utvrdeno da mnogi materijali pri kontaktu sa
utiskivacem, pri odredenim uslovima pokazuju upravo suprotno ponaSanje, t.j. snimci
otisaka pokazuju da u njihovoj okolini dolazi do izdizanja materijala iznad nivoa
nedeformisane povriine uzorka. Ovaj efekat naziva se efekat nagomilavanja (eng. pile —
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up). Na slici 14 je prikazan izgled otiska,
nastalog u materijalu sa izrazenim efektom
nagomilavanja.

Usled efekta nagomilavanja, povrSina
projekcije kontakta uzorka i utiskivata A4,
znatno je veca od one koju predvida teorija.
Stoga su dobijene vrednosti tvrdoce i
modula elasti¢nosti precenjene, jer su obe
veli¢ine obrnuto proporcionalne veli¢ini 4 .

Slika 14. Tipican prikaz rezidualnog otiska,

Primenom meFOde . konacnih nastalog u materijalu sa izraZenim efektom
elemenata, pokazano je da je -efekat nagomilavanja (u pitanju je petokomponentna
nagomilavanja izrazeniji kod materijala sa legura Zry; 35Ti;3.75Cu;; sNijgBess s). /33/

velikim odnosom E; / o, /22/. Medutim, E_ je upravo veliCina koja se odreduje
primenom Oliver Pharr — ove metode, te dati odnos u ekspreimentu nije poznat. Dalje
istrazivanje je pokazalo da postoji parametar koji se moZe eksperimentalno meriti, a na
osnovu Cije vrednosti se moze zakljuéiti da li ¢e prodor utiskivaca izazvati efekat
nagomilavanja. U pitanju je odnos finalne i maksimalne dubine otiska 4 [ e - Metoda

konacnih elemenata pimenjena na konusni utiskivaé pokazala je da je efekat
nagomilavanja zanemarljiv ukoliko vazi 4,/ <0,7, bez obzira na druge faktore koji
mogu dovesti do tog efekta /21, 22/. Rezultati dobijeni metodom konaénih elemenata
potvrdeni su odredivanjem povrsine otiska direktnim (optickim) merenjem /21/. Cinjeni
su razni pokusaji da se nade teorijski model primenom kojeg bi se mogle izracunati
tvrdo¢a i modul elasti¢nosti kod materijala sa izrazenim efektom nagomilavanja, §to se
pokazalo kao veoma tezak zadatak /21/. Dodatni detalji koji se tiCu ograni¢enja i faktora
koji odreduju domen primene Oliver — Pharr — ove mogu se naéi u literaturi /17, 21/.

5 Odredivanje mikrotvrdocée i modula elasti¢nosti
halkogenidnih stakala pomocéu uredaja Fisherscope
HM2000 S

5.1 Osnovne karakteristike amorfnih materijala

Pojam amorfno odnosi se na specifi¢no stanje materije, koje je okarakterisano
odsupanjem od trodimenzionalne periodi¢ne uredenosti svojstvene za kristale, sa u
potpunosti razvijenom povrSinom. Mikroskopsku strukturu karakterise kratkodometno
uredenje strukture i znatan broj nezasi¢enih hemijskih veza. Realni neuredeni sistemi
(amorfni materijali) karakteriSu se postojanjem izvesne kratkodometne uredenosti u
prvoj koordinacionoj sferi, unutar koje su duzine hemijskih veza i uglovi izmedu njih
jednaki odgovarajuc¢im veli¢inama u kristalnom stanju.

Amorfni materijali najceS¢e se dobijaju u dve forme. Jedna forma je sloj, ¢ija
debljina se krece do reda veli¢ine od nekoliko um. Ove forme nazivaju se filmovi. Kod

druge masivne, tzv. balk forme (eng. bulk) sve tri dimenzije su znaCajno veée od
grani¢ne vrednosti debljine filma.

Amorfno stanje materije predstavlja neku vrstu prelaza izmedu kristalnog
(Cvrstog) i teCnog stanja. Osobine odsustva dugodometne uredenosti, haoti¢an raspored
atoma 1 atomskih grupa kao i izotropnost fizi¢kih osobina karakteristi¢ne su za te¢nosti.
Medjutim, mehanicka svojstva amorfnih materijala, pre svega viskoznost, dozvoljavaju
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da se o njima moZe govoriti kao o &vrstim telima. Supstance koje u &istom stanju, kao i
pri meSanju sa drugim komponentama, mogu da formiraju amorfno stanje, nazivaju se
staklotvorci. Jedinjenja koja samostalno ne mogu da egzistiraju u amorfnom stanju, ali u
kombinaciji sa staklotvorcima u trokomponentnim i viSekomponentnim sistemima daju
tu mogucnost, nazivaju se modifikatori.

Pod odredenim uslovima velika grupa neorganskih supstanci se moZe na&i u
amorfnom stanju. To mogu biti izvesni elementi (S, Se, Te, itd.), oksidi (B,03, SiO,,
P,0s, ...), halkogenidi arsena i antimona (As,S3, As;Ses, As;Tes, Sb,Ss, ...), berilijum
fluorid BeF; 1 mnoga druga jedinjenja /34/.

Postoji viSe tipova klasifikacije amorfnih materijala, utvrdenih po razli¢itim
kriterijumima, od kojih ée na ovom mestu biti pomenuta tri. Obzirom na vrednost
specifi¢ne elektri¢ne provodljivosti, amorfni materijali se dele na: amorfne metale,
amorfne poluprovodnike i amorfne dielektike. Svaka od ovih klasa ima predstavnike
koji se intenzivno koriste u raznim oblastima nauke i tehnike. Vise detalja o
mogucnostima primene navedenih materijala, kao i o njihovim osobinama moZe se naéi
u literaturi /34, 35/. Kao $to je ve¢ navedeno, po formi dobijenog uzorka amorfni
materijali se dele na balk — uzorke i amorfne filmove. Po hemijskom sastavu amorfni
materijali se dele na: elementarne, oksidne, halogenidne, halkogenidne i kombinovane.

I ako su amorfni materijali manje otporni na promenu spoljasnjih usl u odnosu na
kristale, oni imaju jednu veoma zna¢ajnu prednost. Kristalnim materijalima sastav se
moZe menjati samo neznatno, a sastav amorfnih materijala moZe se za date komponente
menjati u odredenom, veoma Sirokom, opsegu. Podto njihove fizicko - hemijske
osobine u velikoj meri zavise od sastava, moguce je dobiti materijal sa unapred
odredenim poZeljnim karakteristikama, koji bi bio optimalan izbor za primenu u
odredene svrhe. Ova okolnost je poslednjih decenija 20—tog veka uticala na nagli porast
interesovanja za ispitivanje osobina amorfnih materijala, kao i na njihovu sve uéestaliju
primenu u nauci i tehnici, gde postaju zamena konkurentnim kristalnim materijalima

5.2 Metode sinteze amorfnih stakala
Postoje dva osnovna postupka dobijanja amorfnih materijala, a to su:
»  hladenje iz rastopa

»  kondenzacija iz gasovite faze (pri termi¢kom isparavanju, praZnjenjem kroz
gasove ili raspr§ivanjem).

Prva metoda koristi se za dobijanje amorfnih stakala (balk uzoraka), dok se druga
koristi za dobijanje amorfnih filmova. Na ovom mestu bice izloZeni bitni detalji koji se
odnose na sintezu balk uzoraka.

Hladenje iz rastopa je poseban tehnoloski postupak, &iji je cilj oduvanje
homogenog i izotropnog stanja rastopa prilikom hladenja. Glavna prepreka tom cilju je
spontana teZznja materije da prilikom hladenja formira (energetski najpovoljniju) &vrstu
kristalnu fazu. Kako je proces kristalizacije pracen nastankom i rastom kristalizacionih
centara (tzv. kristalnih klica), osnovni zadatak pri dobijanju stakala je onemogucéavanje
tih procesa, ili barem njihovo znatno usporavanje $to bi eliminisalo mogucénost
uredivanja strukture.

Eksperimentalno je pokazano da vecu sklonost ka formiranju amorfne faze
hladenjem iz rastopa pokazuju materijali sa veéom viskozno$éu tetne faze na
temperaturi bliskoj temperaturi omek3avanja i kada viskoznost brZe raste sa padom
emperature /34/. Ovo je i intuitivno jasno jer se veéa viskoznost moZe dovesti u vezu sa
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smanjenom pokretljivoSéu konstituenata, koja uzrokuje smanjenje moguénosti
obrazovanja i rasta kristalnih klica. U termodinami¢kom smislu, pothladeni rastop je
metastabilan u poredenju sa kristalnim stanjem. Stoga se mozZe smatrati da je staklo
"zaledena" forma takvog rastopa.

Postupak sinteze moze se opisati u par koraka. Najpre se, nakon izbora sastava i
koli¢ine materijala koji se Zeli sintetisati, odmere neophodne koli¢ine elementarnih
komponenata, koje se zatim stave u ampulu, koja se zatim zatvara (zatapa). Pre
zatapanja, potrebno je uspostaviti vakuum u ampuli. Ampula mora biti izradena od
materijala koji su stabilni na visokim temperaturama. NajéeS¢e se koriste kvarcne
ampule.

ReZim zagrevanja i hladenja od klju¢ne je vaznosti i za svaki pojedina¢ni rastop
se odreduje u zavisnosti od njegovog sastava i kristalizacione sposobnosti. Postoje dva
postupka zagrevanja: kaskadan (stepenast) i kontinualan. Kod kaskadnog zagrevanja
postoji viSe etapa. Svaka etapa sastoji se od dva dela. U prvom delu uzorak se zagreva
konstantnom brzinom koja je odredena osobinama komponenti u rastopu. Drugi deo je
onaj u kome se temperatura odrzava konstantnom tokom odredenog vremena na
kriti¢noj temperaturi'>. Brzine zagrevanja 1 intervali tokom kojih se temperatura ne
menja zavise od sastava uzorka. TehnoloSka karta procesa sinteze stakala sistema
Cu-As-Se-I kome pripadaju uzorci, ¢ije se mehani¢ke osobine odreduju u ovom radu,
prikazana je na slici 15 (preuzeto iz literature /34/). Pri kontinualnom zagrevanju
definiSe se brzina promene koja je konstantna. Ukoliko se koristi ovaj postupak,
potrebno je izvrSiti dopunsko odgrevanje dobijenog amorfnog uzorka pri temperaturama
nesto nizim od temperatue kristalizacije stakala datog tipa. Ovo se ¢ini u cilju postizanja
bolje homogenizacije uzorka /35/. Citav postupak zagrevanja odvija se u posebnim
pe¢ima Kkonstruisanim tako da postoji mogucénost programiranja zadatog rezima
zagrevanja. Takode, u pefima je omoguceno rotiranje ampule za sintezu u cilju
efikasnije homogenizacije uzorka.

Najbolji rezultati postizu se ‘1(°C)
metodom brzog hladenja (kaljenje). 8%
Pri tom se podrazumeva izvlacenje
ampula iz pe¢i pri maksimalnoj
temperaturi, 1 ubacivanja iste u
meSavinu vode i leda, pesak, ili sl.
kako bi brzina hladenja bila sto veca.
Odredvanje rezima zagrevanja za dati
zeljeni materijal u praksi predstavlja , , , , , , , , ()
sloZen zadatak, koji zahteva posebu Slika 15. E/lgperimentaigi tempera?z?rsko—vrer:tinski

analizu u raznim temperaturnim dijagram sinteze uzoraka stakala iz sistema Cu-As-Se-I
intervalima.

600 -

400 -

200

Stehiometrijski odnosi se ne moraju oCuvati u amorfnoj konfiguraciji, §to za
sobom nikako ne povla¢i zaklju¢ak da ¢e svaka proizvoljna kombinacija polaznih
komponenti dati rastop iz kojeg ¢e biti moguce sintetisati amorfni uzorak. Oblasti
egzistencije amorfnog stanja odreduju se eksperimentalno, na bazi iskustva i osobina

12 Kriti¢na temperatura u ovom slucaju se odnosi na temperaturu pogodnu za odvijanje reakcije
izmedu komponenti u rastopu, u cilju obrazovanja strukturnih jedinica.
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pojedinih komponenata. Sematski se te oblasti obi¢no prikazuju faznim dijagramima
sistema.

Najbolju sposobnost za formiranje stakala imaju hemijska jedinjenja i legure kod
koji se veza izmedu atoma ostvaruje preko lokalizovanih elektronskih parova, dakle
ukoliko je veza pretezno kovalentna. Postojanje kovalentnih veza predstavlja i jednu od
karakteristika materijala koji imaju poluprovodni&ka svojstva.

5.3 Osnovne karakteristike i moguénosti primene amorfnih
halkogenidnih stakala

Pre detaljnih istraZivanja amorfnih materijala, smatralo se da je za ispoljavanje
poluprovodni¢kih svojstava neophodna periodi¢na uredenost strukture. Medutim,
istraZivanja sprovedena na velikom broju stakala pokazala su da postoje ak tri vrste
amoprfnih materijala, koji se po vrednosti specifi¢ne elektriéne provodljivosti mogu
okarakterisati kao poluprovodni&ki materijali, a to su /35/:

»  oksidna stakla;
»  halkogenidna stakla (chalcogenide vitreous - CV);

»  amorfni poluprovodnici ¢&iji je sastav analogan sastavu poluprovodnika u
kristalnom stanju.

Vise paznje e biti posveceno halkogenidnim poluprovodnitkim staklima, buduéi
da je cilj ovog rada ispitivanje mehani¢kih osobina uzoraka koji spadaju u ovu klasu
materijala. '

Klasi halkogenidnih materijala pripadaju materijali u &iji sastav obavezno ulaze
sulfidi, selenidi i teliridi elemenata IV i V grupe Periodnog sistema elemenata, a u
njihovom sastavu mogu se na¢i i mnogi drugi elementi. Njihova klasifikacija moze se
sprovesti obzirom na broj komlponenti koje ulaze u njihov sastav. Tako su binarna stakla
tipa A" — BV ili AY - BY , trokomponentna AY — B"Y — cVm M - AY — BV
etvorokomponentna M — AY — BV — VU jjj jos sloZenija A™ — AY - BY! (1) -BY (2)
— C"", gde je M — bilo koji element (A" — Si, Ge, Pb; A — P, As, Sb, Bi; BY'- S, Se,
Te; CY" - Cl, Br, I) /35/. Prvi radovi koji se bave uslovima sinteze i osnovnim fizigko —
hemijskim svojstvima halkogenidnih staklastih poluprovodnika (HSP) publikovani su
50 — tih godina dvadesetog veka, od strane sovjetskih autora H. A. I'opronoBa~aib. T.
Konomuen — a /36, 37/.

Specifitna provodljivost HSP ima dominantno elektronsku prirodu i pri

normalnim uslovima se menja u vrlo Sirokom intervalu od 1077 do 10°Qm /34/.
Vrednost specifi¢ne provodljivosti zavisi od sastava, i ona je kod stakla obi¢no za
nekoliko redova veli¢ine manja od vrednosti specifi¢ne provodljivosti njihovih
kristalnih analoga. Ove materijale karakteriSu male vrednosti pokretljivosti nosilaca
naclektrisanja, koje su posledica specifiénih mehanizama prenosa.

* Fazni dijagrami sistema su $eme koje grafi¢ki predstavljaju sastav odredenog stakla. Njihov oblik
zavisi od broja komponenti. Npr. za trokomponentna stakla crta se Jednakostrani¢an trougao, ¢ije su
stranice ose na kojima je obeleen procentni udeo odredene komponente. Svaka ta&ka unutar oblasti
trougla odgovara sastavu koji se dobija tako 3to se iz nje povlade tri linije, paralelne sa odgovarajuéim
stranicama. Preseci tih linija sa stranicama daju sastav stakla. Oblast egzistencije za dato staklo
predstavljace deo oblasti trougla, koji se obi¢no, jasnoée radi, ¥rafira. Vige detalja moZe se naéi u
literaturi /35/,
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Veoma znalajna osobina HSP je moguénost uvodenja primesa u iznosu 107 -
107 at%'*, koje imaju uticaj na veli¢inu i tip provodnosti /34/. Kao primese se mogu
koristiti prelazni metali koji drastiéno uti¢u na povelanje elektroprovodnosti, ali se
pokazalo da se takve primese mogu uvoditi u relativno malim koncentracijama.

Sirina optitki zabranjene zone kreée se u intervalu 0,8—3,0eV, a indeks
prelamanja od 1,8 do 3,5! Moguénost dobijanja ovako visoke vrednosti indeksa
prelamanja ¢ini HSP veoma atraktivnim materijalima za primenu kao pasivne ili aktivne
komponente u optickim uredajima. Dodatna povoljna osobina je visoka postojanost
HSP na zraCenje. Pokazalo se da karakteristike uredaja u ¢ijoj se osnovi nalaze HSP
ostaju o€uvane nakon izlaganja dejstvima snopova neutrona i jonizujuceg zragenja, $to
ih ¢ini izuzetno pogodnim za primenu u uredajima koje se Koriste za kosmicka
istraZivanja. HSP su prozra¢na u §irokoj spektralnoj oblasti. Tako stakla na bazi As-S i
As-Se imaju oblast transparentnosti u intervalu 0,5 —12 pm, dok taj interval za stakla na
bazi As-Te iznosi 1,2 -22 pm /34/. HSP pokazuju anomalni karakter fotoprovodnosti
od temperature kao i kontrolisano fotostimulisano zapam¢ivanje. U njima se pojavljuju
kako povratne, tako i nepovratne strukturne promene pod dejstvom elektromagnetnog
polja.

Treba ista¢i da mnoga halkogenidna stakla imaju male akusti¢ne gubitke /38, 39/.

Zahvajujuéi svojim optickim i elektritnim osobinama HSP nalaze sve veéu
primenu u elektronskim uredajima, u tehnici CO, lasera, u uredajima za optitko
holografsko zapisivanje, kao i u razli¢itim akusti¢kim i akusti¢ko — opti¢kim uredajima.
Ovi materijali mogu se koristiti i kao registrujuée sredine, na bazi fotostimulisanih
transformacija, fotokristalizacije ili kao fotootpornici.

5.4 Zavisnost mehanickih osobina amorfnih halkogenida od
koncentracije bakra

Povecavanje broja komponenti povoljno utie na moguénost formiranja stakla,
posto se na taj na€in pove¢ava mogucénost obrazovanja veceg broja razli¢itih strukturnih
jedinica

Uzorci, kod kojih su tvrdo¢a i modul elastiénosti odredeni metodom snimanja F -
h krive, pomo¢u mernog sistema Fisherscope HM2000S pripadaju klasi HSP koju &ini
sistem Cu-As-Se-1. Poznato je da arsen obrazuje binarne stabilne i nestabilne sastave sa
sumporom, selenom i jodom, kao i da bakar obrazuje niz jedinjenja sa halkogenidnim
elementina. Stoga je bilo opravdano o¢ckivati da se moZe realizovati postupak dobijanja
stakla sloZenog sastava u sistemu Cu-As-Se-I /34/. Posto su halkogenidna stakla veoma
krta, dodavanje bakra opravdano je sa stanovista pobolj$anja mehani¢kih osobina. Ovo
Je posebno vaZno jer se na taj nacin pove¢ava moguénost primene halkogenidnih stakala
1 produZava vek trajanja komponenti koje se od njih izraduju.

Polazne komponente za dobijanje halkogenidnih stakala u sistemu Cu-As-Se-I
bile su bakar Cistoce 99,998%, a arsen, selen i jod &istoée 99,9999%. Uzorci su
dobijeni iz elementarnih komponenti /34/, korid¢enjem opisanog postupka kaskadnog
zagrevanja i naglog hladenja rastopa koji je prikazan na slici 15. Ampula je
vakuumirana do pritiska reda veli¢ine 10~ Pa. Zid ampule ne bi smeo biti tanji od
2mm kako bi ampula bila u stanju da izdrZi relativno visoke pritiske koji se javljaju u

" Jedan atomski procenat (at%) predstavlja koncentraciju odredene vrste atoma u nekom sistemu,
koja vaZi ukoliko na sto atoma smeSe dolazi jedan atom te vrste.
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njoj prilikom sinteze. Amorfni karakter dobijenih uzoraka potvrden je rendgenskom
difrakcijom i polarizaconom mikroskopijom /40/.

Odredivanje mikrotvrdoe i modula
elasti¢nosti korid¢enjem uredaja Fisherscope *=*%
HM?2000S obavljeno je na Cetiri uzorka tipa
Cux[(As2Ses)og(Aslz)oi]ioox, pri Eemu je
koncentracija bakra u uzorcima x=35, 10,
20, i 25 at%. Pokazano je da za veée
koncentracije bakra u ovom sistemu dolazi
do delimi¢ne kristalizacije /34/. Osnova
odabranog sistema je pseudo — binarni
sistem As;Se; - Asls, u koji je dodat bakar.

Istrazivanja u kojem je meren uticaj
koncentracije bakra na mikrotvrdo¢u ovih
uzoraka veé je sprovedeno
konvencionalnom metodom, pri &emu je
koriséen Vickers — ov utiskiva¢, a veli¢ina
rezidualnih  otisaka merena  direktno,
pomoc¢u mikroskopa tipa Reichert MeF2 sa
odgovaraju¢om dodatnom opremom /41,
42/. Ova istrazivanja pokazala su da
mikrotvrdo¢a ispitanih uzoraka linearno
raste sa porastom koncentracije bakra. Slika 16. Uredaj Fishrscope HM2000 S

5.4.1 Opis eksperimentalne tehnike

Uredaj koji je koriS¢en za odredivanje mehanickih osobina je Fisherscope
HM2000 S (slika 16). Rad ovog uredaja baziran je na standardu 1SO — 14577 /43/.
Postoji moguénost programiranja Zeljene vremenske zavisnosti od sile utiskivanja.
Uredaj koristi dijamantski Vickers — ov utiskiva¢. Uz merni sistem se isporucuje i
odgovarajuci softver, koji trenutno daje prikaz F -h krive, i nakon rastere¢enja uzorka
na ekranu racunara se pojavljuju vrednosti svih Zeljenih parametara.

Mereni su slede¢i parametri.

»  Martens - ova tvrdo¢a (Martens hardness /43/ HM lN/ msz), koja se definise za
svaku tacku F -4 krive kao:

HM = 3
k b’

(5.1)

gde je k=26,43 za Vickers — ov utiskiva¢ (za Berkoviéev utiskiva¢ vrednost konstante
je 26,44 /43/). U ovom slu¢aju povrSina u imeniocu izraza predstavlja povrsinu
kontakta utiskivaca i uzorka (3to odgovara povrini omota¢a piramide), ostvarenog duz
dubine h. lz eksperimentalnih podataka HM se izraunava pri maksimalnom
opterecenju, dakle iz jednatine (5.1)za F=F, i h=h,.

» Indentaciona tvrdoéa (H , lN/ mm2J ), pri maksimalnom optere¢enju. Odreduje
se iz jednadine:
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_ P (5.2)

T
gde je A(hc)z24,5hc2 §to je pokazano u poglavlju posveéenom funkciji oblika
utiskivaca.

» Vickers — ova tvrdoéa (HV[kgf / mmz]), koja se dobija konverzijom

indentacione tvrdoce, posto se defini$e na isti nadin, a jedina razlika je u kori§¢enim
jedinicama.

»  Modul elasti¢nosti, (£ ,T[GPa]) ili indentacioni modul koji se dobija iz jednagine
(4.2) prepisane u drugacijem obliku /23/:

1-v?
Er=—or -3)
E, E

gde, kao 3to je navedeno ranije £ i v predstavljaju modul elasti¢nosti i Poasonov
koeficijent utiskivaca, respektivno (za dijamant te vrednosti su:E=1140GPa i

v =0,07 /23/). Kao §to je ve¢ opisano E .+ bredstavlja redukovani modul elasti¢nosti

sistema utiskiva¢ — uzorak (koristi se i termin redukovani biaksijalni modul /23/), i
odreduje se iz jednaCine (4.23). Za parametar B uzima se prihvaéena vrednost za

Vickers — or utiskival f=1,0124 /23/. Treba naglasiti da je poirebno poznavati
Poasonov koeficijent uzorka, kako bi se mogao odrediti njegov modul elasti¢nosti.

Merni sistem pruZa moguénost odredivanja jo§ nekih parametara /23/, kao na npr.
ukupnog mehani¢kog rada deformacije W,, koji odgovara povrdini ispod krive
optereéenja na grafiku F -k zavisnosti. Deo te povrSine ispod krive rastereéenja
predstavlja rad clasiti¢ne deformacije #,, koji se takode moze meriti. W, predstavlja

cnergiju koja se oslobodi pri uklanjanju optere¢enja. Rad plastitne deformacije
W,=W,—W, odgovara povriini na grafikuaF -4 zavisnosti koja je obuhvacena
histerezisnom krivom i delom apscise.
Pregled tehnickkih karakteristika uredaja /23/
Opseg sile opterecena: (0,4 - 2000) mN
Maksimalna dubina otiska: (0—150) um
Merenje puzanja pod maksimalnim optere¢enjem: (1 - 60) s
Opseg merenja tvrdoée: (0,001-120000) N/mm?
Indentor: Vickers — ov (standardi) .
Maksimalne dimenzije uzorka (duZina x $irina x visina): (5 5x80x 180) mm

Uzorak treba pripremiti tako da povr§ina koja ostvaruje kontakt sa utiskivatem bude
Cista, suva, bez masnoce, glatka i ispolirana,
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5.4.2 Priprema uzoraka

Kako bi se uzorci postavili u pravilan
polozaj prilikom merenja (tako da slobodna
povrsina, na kojoj ¢e se praviti otisci bude
normalna na silu utiskivanja), oni se zatapaju u
odgovarajuée nosace. Iz istog razloga, pored
uzoraka, potrebno je obraditi i same nosace tako
da im osnove budu paralelne Za nosale je
iskoris¢ena epoksi smola. Sva cetiri uzorka
imaju debljinu reda veli¢ine Imm, i povrSinu

reda veli¢ine 50mm?®, a nosali imaju oblik
cilindra. Naj¢e3ce se priprema uzoraka svodi na
brusenje i poliranje. Brusenje se izvodi
koris¢enjem brusnog papira razli¢ite finoce, a za
poliranje se Kkoriste odgovaraju¢i prahovi
razli¢itog stepena granulacije. Postoje masine
pomoéu kojih se ovi postupci obavljaju
mehanicki. O ovom slu¢aju, povrsine uzoraka su
prethodno bile pripremane za neka druga
istrazivanja, pa nije bilo potrebe za njihovim Slika 17.Izgled neobradenog uzorka (gore) i
ponovnim  brudenjem. Slobodne povriine izgled wzorka nakon obrade (dole)
uzoraka obradene su koris¢enjem karborundum

prahova (glinica - Al,O3 ). Na ravnu staklenu povr3inu stavljena je mala koli¢ina praha i
dodato par kapi vode da se dobije suspenzija.koja sluzi za glatanje uzorka. Finalna
obrada postignuta je poliranjem uzorka na svili razapetoj preko staklenog nosaca, uz
povremeno dodavanje vode i praha najvece fino¢e. Nakon obrade, dobijeni su uzorci
ogledalskog sjaja. Na nekim uzorcima ve¢ su postojale pukotine, pa se moralo voditi
ratuna da se uzorak postavi na aparat tako da mesto prodora utiskiva¢a ne bude u blizini
pukotine. Na slici 17 prikazan je izgled uzorka pre i posle obrade.

5.4.3 Rezultati merenja i diskusija

Merni sistem je programiran tako da sila utiskivanja, rastu¢i konstantnom brzinom
od nule, dostigne maksimalu vrednost F,, =500 mN za vreme od 100 s . Maksimalno
optereenje je odrzavano 5s, a zatim je istom brzinom sila opadala do nule. Opisani
rezim primenjen je na sva Cetiri uzorka. Za svaki uzorak dobijeni su podaci o Martens —
ovoj tvrdoéi HM , indentacionoj tvrdo¢i H,, Vickers — ovoj tvrdo¢i HV,
indentacionom modulu £, povrsini otiska (kojoj odgovara povriina omotata
piramide) pri maksimalnoj dubini prodora utiskivata A, radu elasti¢ne deformacije ,,
maksimalnoj dubini prodora utiskivata 4 1 kontaktnoj dubini 4 . Na svakom od

uzoraka bilo je potrebno izvrsiti viSe snimanja F -h krive, posto se deavalo da se
usled postojanja pikotine blizu otiska dobiju rezultati koji nisu mogli biti iskori¢eni.
Moralo se voditi racuna i o tome da je aparat (kao i sama metoda) izuzetno osetljiv, pa
bi ¢ak i kretanje eksperimentatora u blizini stola na kojem se nalazi aparat izazvalo
pojavu Suma. Za svaki uzorak uzeta su po tri adekvatna snimka (F -h krive), i
izraCunate su srednje vrednosti navedenih parametara.

Rezulati merenja dati su grafi¢kim prikazom dobijenih F -4 krivih i tabelarno,
pri ¢emu su u tabeli date vrednosti nekih statisti¢kih parametara (X - srednja vrednost,
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s - standardna devijacija, V[%] - koeficijent varijacije, X _,. - najniZa zabeleZena
vrednost, X, - najviSa zabeleZena vrednost, R=X,  —X . - interval varijacije,

R= 100:[" o] - relativni interval varijacije). Ve¢ je navedeno da su amorfni materijali
izotropni §to u sluéaju merenja tvrdoée i modula elasti¢nosti predstavlja olakSavajucu

okolnost, jer se ne mora voditi ratuna o pravci duz kojeg su te veliine merene.

Analizirana je zavisnost mehanic¢kih osobina od koncentracije bakra u uzorku. U
tabelama 2, 4, 6 i 8 dati su mehanicki parametri, a u tabelama 3, 5, 7, 1 9 karakteristi¢ne
indentacione veli¢ine za uzorke sa 5, 10, 20 1 25 at% Cu respektivno.

Za ispitane halkogenide, dubina prodora utiskivada u materijal kao funkcija
primenjene sile prikazana je na graficima 18 —21.

Takode su prikazani uvecani segmenti dobijenih F -4 krivih u okolini tacaka
(km,Fm) kako bi se doneo zakljuak ima 1li koncentracija bakra uticaj na puzanje
materijala.

Prefgled rezultata dat je na narednim stranicama.
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Rezultati merenja za uzorak CusAssg¢Ses; sl (x=5)

Wzork mmM[N/mm?]  HV|kef/mm?]  H,[N/mm?| B, /(1-v?)GPa]
X 1050.1 161.4 1707.7 23.76
s 17.98 3.27 34.6 0.35
V(%] 1.71 2.03 2.03 1.49
X, .. 1031.3 158.4 1676.3 23.4
X, 1067.1 164.9 1744.8 24
R 35.8 6.5 68.5 0.6
R[%)] 3.41 4.01 4.01 2.65
Tabela 2. Mehani¢ki parametri uzorka CusAs;qSes; ;17
uzorak x=>5 Alpm? | w,[w] Bya Jum] h,[um]
X 440.17 0.3 4.13 3.46
s 7.723 0 0.036 0.035
V%] 1.75 0.91 0.87 1.01
X, 432.93 0.3 4.092 3.42
X 448.30 0.3 4.164 3.49
R 15.37 0 0.072 0.07
R[%] 3.49 1.59 1.74 2

Tabela 3. Karakteristi¢ne indentacione veli¢ine za uzorak CusAssgeSes; 3157,

F/[mN]

500

400

300

200

100

Cu5 Assﬁ_6 Se_ |

51.3 71

opterecenje

rasterecenje

h [ [pm]

4

Grafik 1. Histerezisne krive tavisnosti izmedu sile utiskivanja i dubine prodora
utiskivaca za uzorak CusAssgeSes; 317,
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Rezultati merenja za uzorak Cu;pAs3478€456l6,7 (x=10)

‘fg"f(')‘ HM|N/mm?|  HV|[kgf/mm?|  H,[N/mm?| E,/(1-v?)[GPa]
X 1149.5 177.5 1878.2 25.72
s 227 4.03 427 0.25
V][] 1.97 297 2.27 0.97
X, 1129.6 174.2 1843.4 25.4
X 1174.2 182 1925.9 25.9
R 446 7.8 82.5 0.5
R[%] 3.88 4.39 4.39 1.9
Tabela 4. Mehanic¢ki parametri uzorka Cu;pAs3475¢45 61,7
B Aun] [l i) h [um]
X 401.34 0.29 3.94 3.30
s 8.053 0 0.035 0.037
V%] 2.01 0.39 0.88 1.13
X, 392.61 0.3 3.91 3.25
X, 408.48 0.3 3.98 3.33
R 15.87 0 0.07 0.08
R[%] 3.95 0.76 1.73 2.18

Tabela 5. Karakteristi¢ne indentacione veli¢ine za uzorak Cu;pAs;y Se s 6157

500 |- , A
CumAs Se, |

34.7 486 6.7

400

300

F/[mN]

200

100

h [ [um]
Grafik 2. Histerezisne krive tavisnosti izmedu sile utiskivanja i dubine prodora
utiskivaca za uzorak Cu;pAS347Seys,6l5,7
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§

Rezultati merenja za uzorak CuzpAssgsSeys s (x=20)

ok mm|N/mm]  HVlkgt/mm?] o, [N/mm?| £, /(1-v?)[GPa]
X 1302.9 202.2 2139.1 29.21
s 12.06 0.32 3.37 0.64
V(%] 0.93 0.16 0.16 2.2
X . 1289.4 201.8 2135.2 28.5
X 1312.8 202.3 2141.1 29.8
R 23.4 0.55 5.84 1.27
R[%] 1.79 0.27 0.27 4.36
Tabela 6. Mehanicki parametri uzorka CupAs39,55e43 216
Hzorek A’ w,[ul] e 0] B [um]
X 353.04 0.27 3.69 3.09
s 3.352 0.01 0.018 0.0024
V(%] 0.95 2 0.48 0.08
X, .. 350.28 0.3 3.68 3.086
X 356.77 0.3 3.714 3.09
R 6.49 0.01 0.0349 0.0042
R[%)] 1.84 4 0.95 0.14

Tabela 7. Karakteristi¢ne indentacione veliine za uzorak CupAs308Se3 1

500 |- K
Cu20 As30_8 Se |

432 '8

400 |- 4

300 | -

F/[mN]

200 + -

100 | .

0 . ! . 1 L . 1
0 1 2 3 4

h/ [um]
Grafik 3. Histerezisne krive tavisnosti izmedu sile utiskivanja i dubine prodora
utiskivaca za uzorak CuzyAssgSe s 15
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Rezultati merenja za uzorak CuzsAs;99Seq sls s (x=25)

l;z:rzaé( HM[N/mmz] HV[kgf/mmz] i [N/mmz] E, /(1 —v? )[GPa]
X 1410.3 211.0 2232.4 33.74
s 12.54 4.24 44.86 0.43
V%] 0.89 2.01 2.01 1.28
X, . 1395.9 206.2 2182 33.3
X 1419.1 214.3 2267.9 34.2
R 23.22 8.1 85.9 0.9
R[%)] 1.65 3.85 3.85 2.57
Tabela 8. Mehanicki parametri uzorka Cu,sAs;9 oSey 55 5
uzorak
= Alur’] . [u] hlim] ]
X 325.56 0.24 3.55 3.02
s 2.976 0 0.016 0.031
V%] 0.91 1.98 0.44 1.01
X 323.45 0.2 3.54 3.00
X 328.96 0.2 3.57 3.06
R 5.51 0.01 0.03 0.06
R[%)] 1.69 3.91 0.79 1.93

Tabela 9. Karakteristi¢ne indentacione veli¢ine za uzorak Cu,sA4s;¢0Se 4 515

F/[mN]

h 1 [um]
Grafik 4. Histerezisne krive tavisnosti izmedu sile utiskivanja i dubine prodora
utiskivaca za uzorak CuzsAs;9,9Se 4 556
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Iz rezultata prikazanih u tabelama 2 — 9 moZe se primetriti pad A_,_ pri porastu

koncentracije bakra, odnosno porast tvrdoée i modula elasti¢nosti. Na osnovu
medusobnog poloZaja F -4 krivih na graficima 1 - 4 primetno je da se one medusobno
najbolje poklapaju za uzorak CujpdssgsSeqs2ls, a zatim za uzorak CuysAszg eSeq slss.
Ovo se moZe objasniti visokom homogenosc¢u uzoraka. Kod uzoraka CusAs;ssSes; sl7; i
CujoAs3475€e4s6ls7 postoji blago odstupanje izmedu F -k krivih, dobijenih u
sukcesivnim merenjima, §to bi moglo biti posledica manje homogenosti. Ipak se moze
reci da je homogenost uzoraka sa manjom koncentracijom bakra zadovoljavajuéa. MozZe
se videti da je stepen homogenosti za uzorak CuzpAdssg sSeys 215 najvedi o emu svedode i
vrednosti statistiCkih parametara s i R[° o] (ti parametri opisuju rasipanje rezultata) koje
su za ovaj uzorak najniZe.

Izmereni mehani¢ki parametri omogucuju da se sagleda uticaj sadrZaja bakra u
matrici kvazibinarnog halkogenida. Ranija istraZivanja pokazala su da koncentracija
bakra u sistemu Cu-As-Se-I utice, izmedu ostalog, i na mehani¢ke osobine /34/, §to se
moZe objasniti pojavom razli¢itih strukturnih jedinica u &vrstoj amorfnoj matrici.
Pokazano je da se amorfni uzorci dobijaju pri maksimalnoj koncentraciji bakra od
21,44 mas. % /44/. Daljim povecanjem udela bakra u materijalu se javljaju kristalni
centri. Za povecanje tvrdo¢e odgovorno je stvaranje strukturne jedinice sastava
Cu3AsSey, Clje je prisustvo u uzorku potvrdeno difrakcijom X - zradenja /44/. Obzirom
na porast tvrdo¢e i modula elasti¢nosti sa poveéanjem koncentracije bakra, moZe se
zaklju¢iti da pri vec¢im koncentracijama u uzorku dominiraju trodimenzionalne
strukturne jedinice (nastale vezivanjem bakra za atome arsena i setena), homogeno
rasporedene u amorfnoj matrici, koje uévrSéuju njenu strukturu i &ine je mehanicki
stabilnijom. Moglo bi se ocekivati da ¢e uzorci sa ve¢om koncentracijom bakra biti
manje krti, §to je i potvrdeno u ranijim istraZivanjima /34/.

Vrednosti parametra 4, / h_. za uzorke kreéu se u intervalu 0,8 - 0,85, §to mozZe

navesti na zaklju€ak da je prilikom merenja doslo do efekta nagomilavanja. Medutim,
snimci otisaka dobijeni prilikom merenja tvrdoée uzoraka konvencionalnom metodom
ukazuju na to da kod ispitanih uzoraka ne dolazi do ovog efekta, ukoliko su primenjene
sile utiskivanja do 500mN /34/. Ovo je bitno istaéi zbog toga $to numeri¢ke simulacije
bazirane na primeni metode konaénih elemenata ukazuju na to da sa porastom sile
utiskivanja (samim tim i dubine otiska) efekat nagomilavanja postaje izraZeniji /21/.
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Grafik 5. Zavisnost Martens — ove tvrdoce od koncentracije bakra. Vertikalne
linije rasipanja date su za jednu standardnu devijaciju.

Grafik 5 prikazuje zavisnost Martens — ove tvrdo¢e od koncentracije bakra u
uzorku. Regresionom analizom podataka dobijeno je da se oni najbolje mogu predstaviti
linearnom vezom izmedu datih veli¢ina. U ovom slucaju veza HM = HM (x) data je

jednacinom HM =967,2+17,42 x. Visoka vrednost izra¢unatog koeficijenta korelacije
ray = 0,998 opravdava uvodenje linearne veze. Za statistiCku obradu podataka koriS¢en

je programski paket Origin 6.1.
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Grafik 6. Zavisnost indentacione tvrdoce od koncentracije bakra. Vertikalne
linije rasipanja date su za jednu standardnu devijaciju.

Grafik 6 prikazuje zavisnost indentacione tvrdo¢e od koncentracije bakra u
uzorku. I u ovom slucaju pretpostavljena je linearna korelacija izmedu datih veli¢ina.
Veza H,=H,(x) data je jednaC¢inom H, =1596,23+26,21x. Visoka vrednost

izraCunatog koeficijenta korelacije r,,, = 0,996 opravdava uvodenje linearne veze.
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Grafik 7. Zavisnost Vickers — ove tvrdoée od koncentracije bakra. Vertikalne
linije rasipanja date su za jednu standardnu devijaciju.

Na grafiku 7 prikazana je zavisnost Vickers — ove tvrdoée od koncentracije bakra.
Vickers — sova tvrdo¢a definise se analogno kao i indentaciona tvrdoéa. Razlika je samo

u koris¢enim jedinicama Stoga je 7, =Ty =0,996 a jednaCina regresione prave je
HV =150,85+2,477 x .
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Grafik 8. Zavisnost modula elastocnosti od koncentracije bakra. Vertikalne
linije rasipanja date su za jednu standardnu devijaciju.

Grafik 8 prikazuje zavisnost modula elasti¢nosti, redukovanog za faktor 1-v?, od

koncentracije bakra u uzorku. Regresionom analizom podataka dobijeno je da se oni
najbolje mogu predstaviti linearnom vezom izmedu datih veli¢ina predstavljenom
jedna¢inom E, /(1-v?)=21,07+0,469 x. U ovom slutaju vrednost izratunatog
koeficijenta korelacije je neznatno manja u odnosu na vrednosti tog parametra
dobijenog za tvrdoéu (7, = 0,978 ). Posto je 1—v’ konstantan faktor, nema razloga da

se sumnja u ispravnost odabranog regresionog modela. Da bi se izraunao modul
elastinosti ispitivanih uzoraka, neophodno je poznavati vrednosti njihovih Poasonovih

koeficijenata. Posto je vrednost faktora 1—v’ manja od jedinice, moze se zaklju¢iti da
¢e vrednosti modula elasti¢nosti uzoraka biti vece od vrednosti prikazanih na grafiku 8.

Treba naglasiti da sve navedene zavisnosti mehanickih osobina od koncentracije
bakra vaze samo u opsegu 0< x<25at%, i da se ne bi mogle ekstrapolirati ka ve¢im
vrednostima koncentracije bakra, posto je ustanovljeno da tada dolazi do strukturnih
promena u materijalu /44/.

Obzirom na to da mehanic¢ke osobine linearno zavise od koncentracije bakra u
uzorku, ispitani sistem se moze tretirati kao ¢vrst rastvor /45/.
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Grafik 9. Delovi F-h krivih u okolini maksimalne dubine prodora utiskivaca za
uzorak Cu5A536’6SC5),3I7,1.
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Grafik 10. Delovi F-h krivih u okolini maksimalne dubine prodora utiskivaca za
uzorak Cu;pAs34 Seqs 6ls »
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Grafik 11. Delovi F-h krivih u okolini maksimalne dubine prodora utiskivaca za
uzorak CllgaAS_;o,gse“"ng.
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Grafik 12. Delovi F-h krivih u okolini maksimalne dubine prodora utiskivaca za
uzorak CuysAS,99Se 4 5ls.6
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6 Zakljucak

U radu su prikazani rezultati merenja tvrdoce i modula elasti¢nosti balk uzoraka
koji pripadaju klasi &etvorokomponentnih halkogenidnih stakala sa bakrom. DoneSen je
zakljudak o vezi izmedu merenih mehanickih osobina i koncentracije bakra.

Snimljene histerezisne F -A krive imaju karakteristi¢an oblik. Na njima se jasno
uodavaju kriva optereéenja i rasterecenja, a odstupanje krivih dobijenih u sukcesivnim
merenjima je malo, $to govori o visokom stepenu homogenosti svih uzoraka.

Iz zavisnosti mehanickih osobina od sadrZaja bakra moZe se zakljuciti da su sve
odredene mehanicke osobine u linearnoj vezi sa koncentracijom bakra, §to je u skladu sa
rezultatima merenja tvrdoée, prethodno dobijenim koris¢enjem konvencionalne metode.
O adekvatnosti linearnog regresionog modela, kada je u pitanju opis funkcionalne
zavisnosti odredenih mehani¢kih osobina od koncentracije bakra, govore i visoke
vrednosti koeficijenata korelacije ». Treba napomenuti da nije postojala moguénost
taénog odredivanja modula elastiGnosti, po§to vrednosti poasonovog koeficijenta za
ispitane uzorke nisu poznate. Dobijene su vrednosti modula elasti¢nosti podeljene

faktorom 1-v’. Medutim, ova okolnost ne moZe uticati na zakljutak o linearnoj vezi

E, = E,(x), posto je 1~v} za odredeni materijal konstanta. Obzirom na dobijene

zavisnosti mehanickih parametara ispitanih uzoraka od koncentracije bakra, sistem Cu-
As-Se-I se moZe tretirati kao Cvrst rastvor.

Iz grafika na kojima su prikazani segmenti F -/ krivih u oblasti maksimalne
dubine prodora utiskivata moze se zaklju€iti da kod ispitanih halkogenida dolazi do
pojave puzanja materijala. Ipak se nije mogao doneti zakljuCak o tome kako
koncentracija bakra utie na puzanje. Da bi se ta zavisnost utvrdila, trebalo bi sprovesti
dodatna istraZivanja u kojima bi vreme dejstva maksimalnog opterecenja bilo dovoljno
dugo, kako bi se dubina prodora utiskivaZa ustalila na odredenoj vrednosti.
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