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Activitate pentru explorare: Determinarea duritatii si a modulului lui Young
la scara redusa prin indentare cu monitorizarea adincimii (Depth-sensing
indentation - DSI)
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Estimarea proprietatilor mecanice ale materialelor la scara redusa (in domeniul micro/nano al fortelor si
deplasarilor) reprezinta o chestiune de importanta crescinda intr-o serie de domenii de aplicatie. In particular,
in domeniul straturilor subtiri si de acoperire, pe masura cresterii importantei industriale si a complexitatii struc-
turale a acestora, varietatea proceselor de obtinere si grosimile disponibile furnizeaza o gama larga de pro-
prietati mecanice. Determinarea precisa a acestor proprietati se confrunta cu doua principale probleme: de-
pendenta de dimensiune a proprietatilor de material la aceasta scara, spre deosebire de cazul materialelor
macroscopice (bulk) si influenta substratului asupra raspunsului mecanic al sistemului.

Indentarea cu monitorizarea adincimii (DSI) (Nanoindentarea), o tehnica de testare cantitativa pentru vol-
ume mici derivata din testarea traditionala a duritatii, este in mod special adecvata pentru astfel de caracteri-
zari si a devenit un instrument de baza pentru investigarea proprietatilor mecanice ale unor volume reduse de
material (filme subtiri, acoperiri) sau pentru testarea de materiale macroscopice la scara micro/nano. Deoarece
tehnica investigheaza volume micro/nanometrice de material, in cazul filmelor subtiri sau acoperirilor pe sub-
strat ea prezinta avantajul de a putea estima comportarea mecanica a filmului independent de substratul exis-
tent.

Nanoindentarea opereaza prin presarea si retragerea successiva a unui virf indentor cu geometrie cunos-
cuta intr-un material planar cu proprietati necunoscute, in timp ce forta de apasare si deplasarea in material
sint controlate si monitorizare continuu cu ajutorul unor instrumente de inalta rezolutie. Datele privind forta si
deplasarea contin o serie intreaga de informatii, iar printr-o metodologie adecvata se pot obtine din aceste
curbe duritatea (H) si modulul lui Young (E), alaturi de diferite alte proprietati mecanice.

Va rugam sa indepliniti urmatoarele sarcini:
= Descrieti componentele de baza si principiile de operare ale unui echipament DSI
= Specificati limitele de validitate si principalii pasi ai metodologiei Oliver-Pharr pentru evaluarea E si H

- Formatie in fizica sau inginerie
- Cunostinte de baza despre proprietatile mecanice ale solidelor
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Cunostinte la nivel de baza pentru operarea Nano Indenterului G200 (Agilent Technologies), inclusiv soft-
ware-ul

Utilitati pentru explorare

- Materiale informative asupra indentarii cu monitorizarea adincimii (Depth-sensing indentation testing) si
ghiduri de bune practici in domeniu

- Nano Indenterul G200 (Agilent Technologies) cu software-ul corespunzator

Rezultatele explorarii

Prezentare referitoare la principiul de testare prin DSI si instrumentatia corespunzatoare, impreuna cu un
exercitiu privind masurarea E si H folosind Nano Indenterul G200 (Agilent Technologies).
Prezentarea este destinata pregatirii si instruirii profesionale.

Demonstratie practica privind montarea probelor si planificarea unei masuratori de duritate si modul de elastici-
tate longitudinal prin tehnica DSI.

Probleme identificate, imbunatatiri necesare

Materiale atasate

Prezentare PowerPoint.
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Activitate pentru explorare:

Determinarea duritatii si a
modulului lui Young la scara
redusa prin indentare cu
monitorizarea adincimii
(Depth-sensing indentation -
DSI)

Echipamentul utilizat pentru
indentarile tip DSI
' s Principalele

N componente ale unui
instrument DSI generic :

Farce, P
Machine - un actuator pentru
O T aplicarea fortei
vz - un indentor cu geometrie
. RS specifica, montat pe o

coloana rigida, avind rolul
de transmisie a fortei

Inclenitar

- un senzor pentru masurarea
deplasarilor indentorului
Reprezentare schematica a principalelor componente ale

unui sistem de testare prin indentare cu monitorizarea
adincimii (DSI)
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Indentarea si proprietatile
materialelor -
Deformarea elasto-plastica

s,llﬁicc‘perfutly i

g Reprezentare schematica a :

é (a) curbelor tensiune-deformare

@) Toesm (b) curbelor forta-deplasare
(pentru indentare)
(c) deformarii suprafetei dupa

! retragerea indentorului

(b} Dapimenent (d) amprentelor reziduale

pentru urmatoarele tipuri de solide
— elastice ideale

— rigide- perfect plastice
)\ A A — elastice- pefect plastice

— elastice- plastice reale

Elastic contact Rigid, perfectly  Elastic-plastic
{dy plastic contact contact

Load P

intre forta si deplasare pentru un ciclu

Principiul indentarii cu
monitorizarea adincimii (DSI) -
X Relatiile fundamentale

Relatiile fundamentale pentru determina-
rea duritatii H si a modulului de elasticitate
longitudinal E:

H=1—D Si Er=£[i
A 28A

unde P este the forta de incarcare

- A este proiectia ariei de contact la incarcarea P
2 2

- E;: modulul de LZI_V +1_Vi

elasticitate redus: E E E

r i

v

Ry e - v, v, sint coeficientii Poisson pentru materialele
Displacement, h

probei si indentorului
Reprezentare schematica a relatiei - S (rigiditatea contactului) este panta portiunii
superioare a curbei de descarcare (S = dP/dh).
complet de incarcare-descarcare

intr-un experiment de indentare - B este o constanta care depinde de geometria
indentorului
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Principiul indentarii cu
monitorizarea adincimii (DSI) -
Determinarea rigiditatii
contactului (Contact Stiffness)

Metoda Oliver-Pharr:

* (i) Se fiteaza portiunea de descarcare a
curbei forta-deplasare (doar zona superioara, P= B(h —h, )”’ (1)
corespunzatoare revenirii elastice) cu relatia:

unde B and m sint parametri determinati empiric, iar h; este deplasarea finala
dupa descarcarea completa, determinatata tot din fitare (vezi figura).

- (i) Rigiditatea contactului-S dP
este stabilita prin diferentierea S = (j = Bm(hmax —h, )’”‘1 @)
analitica a Eq 1 si evaluarea dh ),

rezultatului la adincimea maxima de
patrundere, h= = h, .,

Principiul indentarii cu
monitorizarea adincimii (DSI) -
Determinarea ariei de contact

» (iii) h, se estimeaza ca: Surface profila
P after load remaval Imelertar profils
h( =h-— gg (3) Cniginal surface Iu'
! profile |
unde € este o constanta care | -
. L . i -
depinde de geometria indentorului -

« (v) Proiectia ariei de contact, A, | | ' Ih‘ i
este calculata prin evaluarea functiei . . " o3 20
de arie a indentorului A = f(d) la e S——

adincimea h,, Reprezentare in sectiune a contactului virf-
A =1(h,) (4) proba pentru o indentare cu simetrie axiala

*(v) Functia de arie a indentorului, A = f{d) (determinata empiric) asociaza
aria sectiunii transversale a indentorului (A) cu distanta (d) fata de virful acestuia
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Exercitiu: Masurarea E and H folo-
sind tehnica indentarii tip DSI cu
Nano Indenterul Agilent G200

Methoda Oliver-Pharr este aplicabila in cazul materialelor izotrope,
care nu prezinta o deformare variabila in timp (fluaj sau viscoelasticitate).

Pentru materiale care nu prezinta nici fenomenul caracteristic de
acumulare (pile-up), valorile H and E pot fi in general determinate prin
aceasta metoda cu o precizie de aprox. +10%.

Specificatii tehnice pentru
echipamentul G200
- Nivelul de zgomot pentru deplasare: 1 nm
- Deplasarea maxima in adincime: 500 um

+ Nivelul de zgomot pentru forta de
incarcare: 100 nN

- Incarcarea maxima: 500 mN
- Precizia de pozitionare: 1 um

Nano Indenterul G200 (Agilent Technologies)
aflat in functiune la IMT-Bucuresti

Exercitiu: Masurarea E and H folo-
sind tehnica indentarii tip DSI cu
Nano Indenterul Agilent G200

In acest exercitiu este ilustrata o metoda de testare conforma cu
standardul ISO 14577

* Incarcati probele pe caruciorul glisant

- S . . Fixarea
specializat si ajustati inaltimea acestora. caruciofului de
* Lansati programul NanoSuite. probe in

sistemul de
* Accesati metoda XP ISO 14577 Standard deplasare

Test Method.
« Selectati Batch Mode din meniul Mode.

Ecranul
de pornire

« Dati Click pe tabul Define pentru a
deschide pagina Define. Asistentul wizard
din partea stinga a ecranului va va ajuta in
definirea unui lot (batch) general de
masuratori.
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Exercitiu: Masurarea E and H folo-
sind tehnica indentarii tip DSI cu
Nano Indenterul Agilent G200

« Selectati optiunea Start a New Batch.
In ecranul care rezulta in panoul din dreapta e —
selectati optiunile dorite, conform Fig. 1. LRt

W Review Test Locaticns at the start of

« Cind sinteti solicitati, modificati dupa dorinta the batch
setarile in ecranul respectiv din panoul din dreapta,
asa cum se arata in Fig. 2.

Nota: Parametrul Allowable Drift Rate stabileste criteriile de
stabilitate termica pentru initierea testarii. ;

I~ Deiay befare funning !

Fig. 2 Optiunile LR
i —— privind detectarea
suprafetei (Surface . Lo .
Dot For Findng Sac o) Find ) si stabilitatea Fig. 1 Op‘t/qr‘u selectabile
termica (Allowable initial

Allowable Diift Rate (nrs)

G sl Drift Rate)

Exercitiu: Masurarea E and H folo-
sind tehnica indentarii tip DSI cu
Nano Indenterul Agilent G200

« Cind sinteti solicitati, modificati dupa dorinta R s

setarile in ecranul rezultat in panoul din dreapta, [ —
conform ilustratiei din Fig. 3. S i A A )
« Continuati sa dati click pe butonul Next Step e
pina la aparitia solicitarii pentru completarea Agprosh Ditanc T o (o)

cimpului Required Inputs (Fig. 4). Definiti
parametrii de input dupa dorinta. In cele mai

multe cazuri puteti lasa toti parametrii la valorile
lor implicite, cu exceptia parametrilor Force Limit
First Test si Poisson'’s ratio. PusktiiTme T a0 e
Percent To Unload 90.000 %
Pentru mai multe informatii privind aceste setari ETEL:TF ZZSEQZ” S”N
consultati manualul User’s Manual for Nano Indenter Poissons Ratio o0

XP Compliant with ISO 14577. ) )
Fig. 4 Required Inputs

Fig. 3 Options for Surface Approach
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Exercitiu: Masurarea E and H folo-
sind tehnica indentarii tip DSI cu
Nano Indenterul Agilent G200

« Selectati in vederea testarii 0 zona cit mai

curata de pe suprafata probei.

« Dati Click pe butonul Define Array of Tests

Beginning at this Location.

« Specificati numarul si intervalul dintre indentari

in fereastra de dialog rezultata (Fig. 6).

« Initiati testarea dind Click pe sageata verde

din pagina Test.

« Asteptati incheierea testului si examinati
rezultatele in panoul Results sau folosind

diferitele optiuni din sectiunea Review Graph.

Fig. 5
Selectarea
unei locatii
X3 [ curate pentru
testare

Fig. 6
Fereastra de
dialog pentru

definirea
formatului
locurilor de
testare

Exercitiu: Masurarea E and H folo-
sind tehnica indentarii tip DSI cu
Nano Indenterul Agilent G200

* Pentru fiecare proba testata este
generat automat un raport de masura.
Pentru a-| afisa pe ecran selectati
optiunea Print Preview >> >>Sample
din meniul File.

* Prima sectiune a raportului contine o
reprezentare tabelara a rezultatelor
definite in standardul ISO 14577,
Partea 1. Tabelul include E; and H
pentru fiecare test, impreuna cu valorile
medii si deviatiile standard respective.
Urmatoarea sectiune a raportului
contine grafice ale E; si H in functie
de deplasarea in suprafata testata.

Test Results.
TTe® | Fomax | homer T T BT [T The AT | T4
o ran 2 amend a2 Hhomn"2 M2
] [ IV} 7278 xS 3540
E [500 [7ise a3501 701 7245 JLEr 3560
9 63286 339 7207 LN 3537
P 53064 7911 333 187 3560
0 63231 026 312 LK) 3550
L Tean i 63426 TalE 433 He4 3351
3. Dev. on 452 EEED 2 [X] 11
OV 007 018 068 1l 031 [}
T T B [ HE T B | Mol | Thw M| 1o Tl
Hhma'd | Nhetd | Nemd | We St OF Taxperoae | Comection
o Approach & i
3 3690 .796 3 824
3! 3694 055 2 007
5 i) 75 1 )
Fi 3688 144 il 068
5 571 i 3 068
Ty 518 3690 0017 6130 19956 1
| Std. Dev. 0.1 8 0.193 0.1 0.125 004
cov 035 033 2108 031 063 59

Exemplificare a partii unui raport tipic continind

rezultatele unui test efectuat conform
standardului ISO 14577
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