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Kako merimo mikrotrdoto in Youngov modul tankih plasti

Ceprav se nam zdi pojem trdote nekaj samoumevnega,
pa fizikalna definicija le-te ni enostavna /1/. Teoretiéni
modeli, ki opisujejo trdoto materialov, so semiem-
piriéni. Pravimo, da je snov tem bolj trda, ¢im baolj je
odporna na elastiéno in plastitno deformacijo. Na tak
nacin trdoto tudi merimo. 2 diamantno ali safirno
konico izbrane oblike s primerno silo za doloéen cas
pritisnemo na povrsino vzorca, da naredimo odtis. V
praksi se uporablja veé merilnin metod, ki jih poznamo
pod imeni Brinell, Rockwell, Vickers, Knoop in Berko-
vitch (tabela 1) /2,3/. Razlikujejo se po obliki merilne
konice (slika 1), materialu, iz katerega so narejene, in
seveda sami definiciji trdote. Za merjenje trdote
masivnin materialov se uporabljata metodi po Brinellu
in Rockwellu, medtem ko so za merjenje trdote tankih
plasti primerne metode po Vickersu, Knoopu in Berko-
vitchu, ker lahko uporabimo bistveno manjse obtezitve.
Zato v tarn primeru govorimo o mikrotrdoti. lzmerjena
trdota je odvisna ne samo od elastiénih in plastiénih
lastnosti materiala, ki ga merimo, ampak tudi od meril-
ne metode in parametrov meritve (npr. sila in cas
obtezitve). V zadnjih letin so bili razviti merilniki, ki
omogodajo merjenje trdote zelo tankih plasti (z znagil-
nimi debelinami v nm obmodju). Zato v tem primeru
govorimo o merjenju nanotrdote.

Merilnik mikrotrdote lahko deluje pri statiéni ali di-
namicéni obteZitvi. Znaéilne obteZitve so od 1g do 2kg

Shika 1: Geometrija konice merilnika mikrotrdote in
oblika odfisa: a) konica po Vickersu, b} konica
po Knoopu

Tabela 1: Primerjava metod merjenja trdote. £ F smo oznadili obteZitev merilne konice.

Oblika merilne

Metoda | Material, iz | Znacilne obtezitve | Diagonala/Globina | Definicija trdote
konice katerega je | | odtisa |
| konica | +
. | T | | B
Brine| polkrozen profil | jeklo, | 3000 kg za feritne | 1-5 mm/
| karbidna | materiale in pod | do 1mm
trdina | 100 kg za mehke 2F
i ikl:wina HH = y — -
: | D D-+D° —d® |
i | '
' : | D=premer konice,
| d=premer odtisa
Rockwell stozec (120, jeklo 10-150 kg 0,1-1,5mm/ Trdota po Rockwallu je
polkrozen profil diamant 25-350um razlika med globino odtisa
| [ pri majhni in veliki abtezitvi
. | | . :
Vickers kvadratna diamant 1g-120 kg [ 1pm-1mm/ Hy=1.8544F / d*
piramida s kotom I 0.1-100um _
136" ob vrhu | | d=diagonala odtisa
[ | ! . e T :
Knoop rombiéna piramida | diamant | 1g-4kg ! 1um-1mm/ | Hi=14.229F | d°
{razmerje diagonal | | 0,03-30um
7:1) [ | d=dolzina daljse diagonale
Berkovitch  trikotna piramida | diamant nad 5 mg | 20nm-1um/ Hee=0,04083F 'h®
[ | =20nm
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(0,01-20N). Za merjenje mikrotrdote tankih plasti se
najpogosteje uporablia metoda po Vickersu. Merilna
konica iz diamanta ima v tem primeru obliko piramide
s kvadratno osnovno ploskvijo. Konico za kratek éas (5
do 10 s) obteimo s silo, npr. 0,25 N. Velikost odtisa
odcitamo pod opticnim mikroskopom z nekaj stokratno
povectavo. Trdoto izratunamo iz razmerja med obte-
zitvijo in plo&éino deformirane povrsine: H=q(F/d9),
kjer je F obtezitev, d diagonala odtisa in g geometrijski
faktar (pri metodi Vickers je q enak 2 cos 227).

Kadar merimo trdoto tankih plasti, se tezko izognemo
vplivu podlage, ker cona elastiéne in plastiéne defor-
macije seZe tudi vanjo (slika 2). Vplivu podlage se
poizkusamo izogniti tako, da uporabimo &im manjso
obteZitev. Pri majhnih obteZitvah (pod 1N) pa trdota ni
ved neodvisna od obtezitve.
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Slika 2: Plasticno in elasticno obmodje pri odtisu, ki
ga naredimao pri merjenju trdote

Ce tore] Zzelimo, da bo izmerjena mikrotrdota trde
previeke enaka mikrotrdoti masivnega materiala iz iste
snovi, mora biti globina plastiénega obmodja manjsa
od debeline previeke. Globino plastitnega obmoéja je
tezko oceniti. V splodnem velja, da mora biti previeka
vsa] desetkrat debelej$a od globine odtisa. Pri znaéilni
debelini tankinh plasti nekaj mikrometrov bi morala biti
diagonala odtisa pod enim mikrometrom, vendar je
odcitavanje take velikosti odtisa pod optiénim mikro-
skopom prakticno nemogoce. Pri merjenju mikrotrdote
tankih plasti imamo torej dve nasprotni zahtevi: Zzelimo
¢im manjso obtezitev, da je vpliv podlage majhen,
hkrati pa éim vedjo obteZitev, da lahko odtis natanéno
odcitamo. Poseben problem je subjektivna napaka pri
odéitavanju velikosti diagonale odtisa. Ker je material
ob odtisu narinjen, je dodatna tezava, kako izostriti sliko
odtisa. Zato se je treba sprijazniti s tem, da zgornjega
pogoja ni mogoce izpolniti v celoti in je zato izmerjena
mikrotrdota funkcija obtezitve. Vedja kot je obtezitev,
vedji del plasticnega obmodja lezi v podlagi. Pri vsaki
meritvi mikrotrdote tankih plasti je zato potrebno
povedati, pri kaksni obtezitvi smo izvedli meritev.

Za korekcijo izmerjene vrednosti mikrotrdote lahko
uporabimao model, ki sta ga predlozila Jonsson in Hog-
mark /4/. Mikrotrdota sistema podlaga-previeka je
enaka linearni kombinaciji mikrotrdote podlage Hs in
mikrotrdote previeke Hy:

H = At 4 Aey

A A ® A=A+ A,

kjer je As povrsina odtisa v podlagi, A celotna povréina
odtisa v prevleki in As del povriine odtisa v previeki, ki
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sega izven odtisa v podlagi. Iz tega lahko izpeljemo, da
je mikrotrdota previeke (brez vpliva podlage) enaka:
Hc B H.r.

Hi =H, + "z
2Ct /d-C*(t/d)

pri éemer je t debelina previeke in d diagonala odtisa v
njej. Konstanta C je enaka 0,5 za trdo previeko na
mehki podlagi in ena, ée imata podiaga in previeka
primerljivo mikrotrdoto. Model dobro velja pri globokih
odtisih, ko je odtis nekajkrat globlji od debeline
previeke. Pri plitvejsih odtisih, $e posebej ée je globina
odtisa manjsa od debeline previeke, je sicer manj
zanesljiv, 5e vedno pa daje uporabne rezultate.

Ce ima podlaga zrnato strukturo, je izmerjena mikro-
trdota odvisna od kraja meritve. Pri manjsih obtezitvah
so ti odmiki vedji.

MNasprotno od statiénega pa dinamiéni merilnik mikro-
trdote omogoda sprotno merjenje globine konice in
obremenitve. Obremenjevanje poteka korakoma, in
sicer se sila povecéuje v geometrijskem zaporedju do
maksimuma, razbremenjevanje poteka v obratni smeri,
Na koncu vsakega koraka senzor izmeri odmik. Iz
krivulje, ki prikazuje globino odtisa v odvisnosti od
obteZitve, lahko doloc¢imo mikrotrdoto in Youngov
modul. Mikrotrdoto izraéunamo iz globine odtisa, ki
ostane po konéani razbremenitvi, Youngov modul pa
iz strmine krivulje, ki jo izmerimo med razbremenjeva-
njem konice (slika 3). Na sliki 4sta prikazani meritvi
globine odtisa v odvisnosti od obtezitve za primer 3um
debele trde previeke CrN na dveh razli¢nih podlagah iz
orodnega jekla,

Tezave so toliko veéje, kadar je debelina plasti v nm
obmocju. 5 SEM-mikroskopom si ne moremo poma-
gati. Pac pa lahko uporabimo mikroskop na atomsko
silo (AFM), ki nam da 3-D sliko, merilna konica pa nam
hkrati rabi tudi za odtiskovanje. Piezoelektriéni element
za pomik konice v vertikalni smeri omogoéa natanéno
merjenje globine konice med odtiskovanjem. Znacilne
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Slika 3: Odvisnost globine odtisa od obteZitve med
obremenjevanjem in razbremenjevanjem
maerilne konice
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Slika 4: Globina odtisa kot funkcija obteéitve za 3 um
debelo previeko Cri. Maksimalna obteZitev je
bila 500 mN. Meritev smo naredili z merilnikom
Fischerscope H100 v “Forschungszentrum
Julich” v Nem&iji.

sile obtezitve pa so od nekaj deset yN navzgor, valikosti
odtisov pa od nekaj deset do nekaj sto nm, zato go-
varimo o merjenju nanotrdote. Obtezitev konice se
requlira z elektromagnetom tako, da spreminjamo tok
skozi tuljavo. Globino odtisa merimo z kapacitativnim
senzarjem (slika 5). Pri merjenju nanotrdote se srecu-
jemo s Stevilnimi tezavami, kot so npr. nepravilnosti v
obliki konice, hrapavost podlage, omejena lodljivost
pretvornikov sile in pomika. Merilniki nanotrdote se
uporabljajo za merjenje trdote zelo tankih vakuumskih
plasti (npr. 5 nm zas&itne DLC-plasti na trdem disku),
fotorezista, barv in lakov,

Youngov modul je po definiciji sorazmernostni koefi-
cient v Hookovem zakonu o=Eg, kjer je o sila na
ploskovno encto, s katero materiale obremenjujemo,
in e deformacija. Enacba velja za obremenjevanje v eni
dimenziji, &e so sile majhne,

Ce pri obremenjevanju pri razlicih silah merimo defor-
macijo, lahko doloéimo Youngov modul, Uporabna
metoda je tudi merjenje hitrosti zvoka v materialu, ki je
odvisna od Youngovega modula. Za tanke plasti
{previeke) pa je najprimerngjsi nacin merjenje z odti-
som. V material napravimo odtis s konico visoke trdote
in predpisanih dimenzij. Pri tem merimo silo v odvis-
nosti od globine odtisa (v nadaljevanju jo imenujem
odmik), in sicer tako med obremenjevanjem kot med
razbremenjevanjem.

Pri idealnem elasticnem materialu je odvisnost sile od
odmika linearna. Tudi pri nelinearnem elasti¢nem sred-
stvu je sila enoliéna funkcija odmika in razbremenje-
vanje poteka po istih tockah kot obremenjevanje. Pri
materialu, ki je ze delno plasti¢no deformiran, pa do-
bimo histerezo (glej sliko 4). Pri popolni razbremeniti
odmik ni veé enak nic.

Zadologitev Youngovega modula masivnega materiala
potrebujemo dva podatka: povrsino, na kateri je de-
lovala sila (A) ter odvod sile po odmiku (dF/dz). Le-tega
preberemo iz naklona krivulje sila-odmik pri razbre-
menjevanju, saj obremenjevanje vsebuje tudi prispe-
vek plasticne deformacije. Ker razbremenilna krivulja
ponavadi ni premica, jo z metodo najman|sih kvadratov
prilagodimo v potencno obliko, analitiéno odvajamo in
odcéitamo odvod pri najvedji obremenitvi, Youngow
modul je enak:
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Slika 5: Shema merilnika nanotrdofe

Jr (dF | 1
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kar je le oblika Hookovega zakona. Toda Youngov
modul, ki ga dobimo na ta nacin, vsebuje tako prispe-
vek merjenca, ki ga id¢emo (E) kot tudi prispevek
merilne konice (Ej). Povezana sta z enacbo (v je Pois-
sonovo stevilo):

Enacba velja za konico koniéne oblike, medtem ko za
okroglo konico z radijern R obstaja elementarna zveza
med Youngovim modulom, silo (F) in odmikom (z) /5/;

F
e -
4+4/Rz?

Dosedanja razprava je bila omejena na masivni mate-
rial. Pri merjenju Youngovega modula tankih plasti
(prevlek) na masivni podlagi pa k izmerjeni vrednosti
Youngovega modula prispevata tako previeka kot tudi
podlaga. Zvezo med zgoraj izracunanim Youngovim
modulom sistema podlaga-previeka, iskanim Youn-
govim modulom prevleke Erin ponavadi znanim Youn-
govim modulom podlage Es lahko izrazimo kot
E=Es+(ErEsg)d(x), kjer je (¢x) neka funkcija razmerja
med globino odtisa in debealino previeke (x=34/).
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