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U radu je odredena ovisnost izmjerene tvrdoce silicijeve karbidne keramike o primijenjenom
opterecenju. Pri odredivanju tvrdoc¢e metodom po Vickersu primijenjena su sljedeca opterece-
nja: 4,91; 9,81; 29,43; 49,05 1 98,1 N. Rezultati pokazuju da izmjerene vrijednosti tvrdoce osjet-
no ovise o opterecenju. U svrhu kvantitativnog odredivanja utjecaja opterecenja na izmjerenu
tvrdocu primijenjena su tri matematicka modela: Meyerov zakon, model otpornosti razmjeran
svojstvima uzorka i modificirani model otpornosti razmjeran svojstvima uzorka. Regresijska anali-
za (izracunate vrijednosti koeficijenta korelacije) potvrdila je da se sva tri modela mogu primijeniti
za kvantitativno odredivanje utjecaja opterecenja na tvrdocu silicijeve karbidne keramike.

Dobiveni rezultati pokazuju da se izmjerena tvrdo¢a mijenja s promjenom opterecenja; promje-

ne su vece Sto je primijenjeno opterecenje manje.

Kljucne rijeci: Silicijeva karbidna keramika, tvrdoca, utjecaj opterecenja na izmjerenu tvrdocu

Uvod

Prema kemijskom sastavu tehnicka keramika se moze po-
dijeliti u sljedece grupe: silikatna, oksidna i neoksidna ke-
ramika. Silicijev karbid (SiC) pripada skupini neoksidne
keramike i njezin je najvazniji predstavnik s obzirom na
iznimno Siroku primjenu. Vrijedna svojstva silicijeve karbid-
ne keramike su: visoka do vrlo visoka ¢vrstoca, korozijska
postojanost na iznimno visokim temperaturama, izvanred-
na mehanicka svojstva pri visokim temperaturama, otpor-
nost na oksidaciju i do vrlo visokih temperatura primjene,
vrlo dobra otpornost na promjene temperature, mala to-
plinska rastezljivost, vrlo velika toplinska vodljivost, velika
otpornost na trosenje, vrlo visoka tvrdoca i poluvodicka
svojstva. Prema navedenim svojstvima, silicijeva karbidna
keramika upotrebljava se u sljede¢im podrucjima: strojo-
gradniji i izgradniji postrojenja za dijelove otporne na trose-
nje, za gradnju pumpi, armatura i strojeva za papir, u
gradnji motora i turbina, za visokotemperaturnu primjenu
poput dijelova u tehnici izgaranja, gradnje peci i dr."”

Jedno od najcescih odredivanih svojstava tehnicke kera-
mike je tvrdoca. Za odredivanje tvrdoce keramickih materi-
jala primjenjuje se metoda po Vickersu ili po Knoopu.
Odredivanje tvrdo¢e metodom po Vickersu temelji se na
mjerenju dimenzije otiska koji je nastao nakon utiskivanja
dijamantne piramide (penetratora) odredenim opterece-
njem na ispoliranu povrsinu uzorka. Penetrator je istostrana
Cetverostrana piramida s kutom izmedu stranica od 136°.
Utiskivanjem dijamantne piramide u materijalu ostaje oti-
sak oblika piramide (slika 1). Otisak koji ostavi Vickersova
piramida nije uvijek savrsenog oblika (slika 1b), nego dolazi
do iskrivljenja zbog elasti¢nog utjecaja. Na slici 1c prikazan

" Autor za korespondenciju: Dr. sc. Lidija Curkovi¢
E-mail: lcurkov@fsb.hr

je oblik otiska nakon rasterecenja, koji se deformirao zbog
elasticnog povrata materijala oko ravnih povrsina piramide
(dolazi do smanjivanja — skupljanja povrsine otiska), a na sli-
ci 1d vidi se deformacija otiska zbog prosirenja povrsina —
povecanje povrsine otiska oko ravnih povrsina piramide.
Utjecaj elasticne deformacije na opseznost otiska prikazuje
slika Te, na kojoj su shematski prikazana tri otiska jednakih
dijagonala, ali razlicitih povrSina (d;, = d, = d;; A; <A, <A;).

Istrazivanja brojnih autora potvrduju da tvrdoca obi¢no ovi-
si 0 opterecenju. Pri malim opterecenjima izmjerena tvrdo-
¢a se smanjuje®'? ili povecava'® porastom optereéenja. Kod
nekih materijala izmjerena tvrdoca (“prividna”) smanjuje se
porastom opterecenja (normalan utjecaj opterecenja na
tvrdoc¢u), dok se kod nekih materijala izmjerena tvrdoca
povecava s optereCenjem (obrnuti utjecaj opterecenja na
tvrdocu).>"" Utjecaj opterecenja na izmjerenu tvrdocu je
shematski prikazan naslici 2. Pri vrlo malim opterecenjima
“prividna” tvrdoca je funkcija primijenjenog opterecenija,
dok pri visokim opterecenjima (podrucje bez utjecaja opte-
recenja na tvrdocu) tvrdoca ima konstantnu vrijednost. Pre-
ma literaturnim podatcima izmjerena tvrdoca koja ne ovisi
o opterecenju odnosi se na “stvarnu” tvrdocu. Utjecaj opte-
recenja na izmjerenu tvrdo¢u zamijecen je kod metalnih
materijala, anorganskog stakla i keramickih materijala (mo-
nokristali i polikristali) i kod polimernih materijala.

Postoji nekoliko objasnjenja o podrijetlu utjecaja opte-
reCenja na izmjerenu tvrdocu. Najuobicajenija tumacenja
odnose se na pogreske koje proizlaze iz omjera elasticne i
plasticne deformacije tijekom formiranja otiska, kocenja
gibanja dislokacija, granice zrna, kao i elasticnih pomaka
nakon rasterecenja, otvrdnjavanje tijekom utiskivanja, op-
ticku rezoluciju le¢a objektiva koje se upotrebljavaju, po-
javu zaostalih napetosti na povrsini uzorka nastalih zbog
brusenja i poliranja povrsine uzorka prije mjerenja tvrdoce,
[t .5,7,8
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radni polozaj
operating position

a) d

Slika 1-(a) Shematski prikaz Vickersovog penetratora i mogucih izgleda otisaka nakon rasterecenja: (b) savrseni otisak, (c) oblik otiska
nakon rasterecenja, koji se deformirao zbog elasticnog povrata materijala oko ravnih povrsina piramide, (d) deformacija otiska zbog prosi-
renja povrsina — povecanje povrsine otiska oko ravnih povrsina piramide, (e) otisci jednakih dijagonala, ali razlicitih povrsina (d, = d, = d;

A <A, <Ay

Fig. 1 - (a) Schematic of a Vickers or a diamond pyramid hardness indenter distortion of diamond pyramid indentions due to elastic
effects: (b) perfect indentation, (c) pincushion indentation due to the material sinking around flat faces of the pyramid, (d) barrelled indenta-
tion due to the ridging material around the faces of the indenter; (e) indentations with equal diameters but different areas (d; = d, = dj;

Ay <A, <AY!

granica utjecaja
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effect-boundary
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! podrucje bez utjecaja
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load independent
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hardness

opterecenje
load
Slika 2 — Shematski prikaz utjecaja opterecenja na izmjerenu
tvrdocu™
Fig. 2 — Shematic plot of the indentation size effect (ISE) beha-
vior'?

U ovom radu ispitana je ovisnost izmjerene tvrdoce silicije-
ve karbidne keramike o primijenjenom opterecenju, meto-
dom po Vickersu. Za kvantitativno odredivanje utjecaja
opterecenja na izmjerenu tvrdo¢u primijenjena su tri ma-
tematicka modela: Mayerov zakon, model otpornosti raz-
mjeran svojstvima uzorka i modificirani model otpornosti
razmjeran svojstvima uzorka.>™"?

Eksperimentalni dio

Sva ispitivanja su provedena na uzorku silicijeve karbidne
keramike (SiC) iz poduzeca Applied Ceramics, Inc., Fre-
mont, Kalifornija, SAD. Prema deklaraciji tvrtke Applied
Ceramics ispitivana silicijeva karbidna keramika ima slje-
deca svojstva:

— boja: crna

gustoca: 3,00 - 3,20 gcm™

savojna ¢vrstoca pri sobnoj temperaturi: 375 — 634 MPa
tlacna ¢vrstoca: pri sobnoj temperaturi: 7125 — 2500 MPa
tvrdoca 23,0 — 28,5 GPa

maksimalna temperatura uporabe: do 1400 °C
otpornost na toplinske sokove (A9/°C): 300 — 500"

Tvrdoca SiC-keramike mjerena je metodom po Vickersu.
Tvrdoca je mjerena na uredaju Zwick. Na poliranom uzor-
ku odredena je tvrdo¢a metodama HVO0,5; HV1, HV3, HV5
i HV10 uz sljedeca opterecenja: 4,91; 9,81; 29,43; 49,05 i
98,1 N. Za navedena opterecenja izmjerene su dijagonale
otiska (d, i d,). Za svako opterecenje izmjereno je 30 otisa-
ka, pri sobnoj temperaturi uz vrijeme utiskivanja od 15 s.

Za kvantitativno odredivanje utjecaja opterecenja na iz-
mjerenu tvrdocu primijenjena su tri matematicka modela:
Meyerov zakon, model otpornosti razmjeran svojstvima
uzorka i modificirani model otpornosti razmjeran svojstvi-
ma uzorka.

Rezultati i rasprava
Tvrdoca Vicersovom metodom odreduje se iz jednadzbe:
=t (1)
S
gdje je:

F — primijenjena sila, N
S — povrsina Suplje piramide nastale u materijalu, mm?
Pomocu mjernog mikroskopa mjere se dijagonale (d;, d,)

baze piramide otisnute u materijalu (slika Ta), a tvrdoca se
odreduje iz jednadzbe:
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HV=axé; (2)
gdje je:
F - primijenjena sila, N
d — srednja vrijednost dijagonala
- d,+d,

baze piramide, d = 5

a = 0,1891 za Vickersov penetrator.

mm

Na slici 3 prikazan je otisak dijamantne piramide u SiC-ke-
ramici nakon mjerenja tvrdo¢e metodom HV5.

50 um

Slika 3 — Otisak dijamantne piramide snimljen optickim
mikroskopom nakon mjerenja tvrdoce metodom HV5

Fig. 3 — Optical micrograph of indent induced at 49,1 N

(HV5)

Na slici 4 prikazane su izracunate srednje vrijednosti tvr-
doce Vickersovom metodom u ovisnosti o opterecenju za
SiC-keramiku. 1z dobivenih rezultata moze se uociti da se
vrijednosti tvrdoc¢e smanjuju s povecanjem opterecenja te
da raspon vrijednosti tvrdoca raste sa smanjenjem opte-
recenja.

Prema literaturnim podatcima najuobicajenije tumacenje
utjecaja opterecenja na izmjerenu tvrdocu izravno je po-
vezano sa strukturnim faktorom materijala. Meyer je pred-
loZio empirijsku vezu izmedu primijenjenog opterecenja (F)
i dimenzije dijagonale (d) baze piramide otisnute u materi-
jalu Vickersovim indentorom. Meyerov zakon je prikladan
za prikazivanje eksperimentalnih podataka mjerenja tvr-
doce razlicitih vrsta keramike. Prema literaturnim podatci-
ma vrijednosti Meyerova indeksa, n, krecu se u rasponu od
1,5 do 2,0.

Meyerova jednadzba glasi:
F=Kdnr (3)
gdje je:
F — primijenjena sila u njutnima, N
K — konstanta za pojedini materijal, N mm™
n — Meyerov indeks (ili broj).

Mijera za utjecaj opterecenja na izmjerenu tvrdocu je n. Ovi
parametri dobiveni su iz grafickog prikaza ovisnosti log F o
log d (slika 5), nagib pravca je vrijednost Meyerovog indeksa
(n), a odsjecak na osi ordinata predstavlja log K.
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Slika 4 — Vrijednosti tvrdoce mjerene Vickersovom metodom u
ovisnosti o opterecenju za keramiku SiC

Fig. 4 — Vickers hardness as a function of the applied load for

SiC ceramics
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Slika 5 - Vrijednosti Vickersove tvrdoce keramike SiC prema
Meyerovom zakonu
Fig 5 — Vickers hardness data on SiC ceramics according to
the Meyer Law

Dobivene vrijednosti parametara K i n iz jed. (3), koje su
odredene linearnom regresijskom analizom, prikazane su u
tablici 1. Dobivena linearna ovisnost log F o log d i izra¢una-
ta vrijednost koeficijenta korelacije (r* = 0,9995) ukazuju
da je tradicionalni Meyerov model prikladan za opisivanje
utjecaja opterecenja na izmjerenu tvrdocu silicijeve karbid-
ne keramike. Eksperimentalno dobivena vrijednost Meye-
rovog indeksa (n) manja je od 2 i iznosin = 1,7728, a to
ukazuje na to da primijenjeno opterecenje utjece na izmje-
renu tvrdocu.

Tablica 1 — Rezultati linearne regresijske analize prema Me-
yerovu modelu

Table 1T  — Regression analysis results of experimental data
according to a Meyer Law
Uzorak n log K Koeficijent korelacije (%)
Sample & Correlation coefficient (%)
SiC-keramika 1,7728  8,9048 0,9995

SiC ceramics
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Cesto se u opisivanju utjecaja opterecenja na tvrdocu pri-
mjenjuje i model otpornosti razmjeran svojstvima uzorka
kojeg su razvili Li i Bradt:®

F=a1d+azd2 (4)
gdje je:

a, — koeficijent vezan uz prividnu
tvrdoc¢u (elasti¢nost), N mm~™,

a, — koeficijent vezan uz “stvarnu”
tvrdocu (plasti¢nost), N mm=.

Jednadzba (6) moze se transformirati u:

gz a;+a, -d (5)
Vrijednosti parametra a, i a, iz jednadzbe (5) dobivene su li-
nearnom regresijskom analizom ovisnosti F/d o d, gdje je
vrijednost a, nagib pravca, a vrijednost a, je odsjecak prav-
ca na ordinati (slika 6, tablica 2). Izracunata vrijednost koe-
ficijenta korelacije (r* = 0,9977) ukazuje na to da je model
otpornosti razmjeran svojstvima uzorka prikladan za opisi-
vanje utjecaja opterecenja na izmjerenu tvrdocu silicijeve
karbidne keramike.

Tablica 2 - Rezultati linearne regresijske analize prema mo-
delu otpornosti razmjernom svojstvima uzorka

Table 2 - Regression analysis results of experimental data
according to a proportional specimen resistance
model

Uzorak a; /N a,/N | Koeficijent korelacije (%)
Sample mm™' mm~ | Correlation coefficient (r?)
SiC-keramika 123,19 11766 0,9977

SiC ceramics

Li i suradnici® zakljucili su da se ovaj model uspjesno moze
uporabiti za razli¢ite materijale pri opisivanju utjecaja opte-
recenja na izmjerenu tvrdocu.

Gong i suradnici® modificirali su model otpornosti razmje-
ran svojstvima uzorka uzimajuéi u obzir utjecaj strojne
obrade (brusenje i poliranje) na pojavu zaostalih napetosti
na ispitnoj povrsini. Modificirani model otpornosti razmje-
ran svojstvima uzorka prikazan je sljedecom relacijom:

F=F0+a1d+a2d2 (6)
gdje je:

F, — konstanta koja se odnosi na zaostale povrsinske napeto-
sti nastale zbog brugenja i poliranja povrsine ispitnog uzora-
ka,

a, ia,suisti kao i u jed. (4).

Slika 7 prikazuje graficku ovisnost F o d za silicijevu kar-
bidnu keramiku. Polinomnom regresijskom analizom pre-
ma jednadzbi (6) dobivene su vrijednosti parametara Fy, a, i
a, koji su prikazani u tablici 3.

[zracunata vrijednost koeficijenta korelacije (r* = 0,9995)
ukazuje na to da je modificirani model otpornosti razmje-
ran svojstvima uzorka takoder prikladan za opisivanje utje-
caja opterecenja na izmjerenu tvrdocu silicijeve karbidne
keramike.
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Slika 6 - Vrijednosti Vickersove tvrdoce keramike SiC prema
modelu otpornosti razmjernom svojstvima uzorka

Fig. 6 — Vickers microhardness data on SiC ceramics accor-
ding to a proportional specimen resistance (PSR) mo-
del
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Slika 7 - Graficki prikaz ovisnosti F o d za keramiku SiC prema
modificiranom modelu otpornosti razmjernom svoj-
stvima uzorka

Fig. 7 - Theapplied load versus indentation size according to

the modified PSR model for SiC ceramics

Tablica 3 — Parametri Fy, a, i a, modela prema jed. (6) za ke-
ramiku SiC

— Parameters F, a; and a, of the MPRS model ac-
cording to eq. (6) for SiC ceramics

Table 3

a, /N

a, / N | Koeficijent korelacije ()
mm™’

Uzorak FIN
0 mm~2 | Correlation coefficient ()

Sample

SiC-keramika

. . 1,0716 63,024 12382
SiC ceramics

0,9995

Zakljucak

Iz dobivenih rezultata moze se zakljuciti da se vrijednosti
tvrdoc¢e smanjuju s povecanjem opterecenja (HV0,5 =
3592; HV1 = 3280; HV3 = 2808; HV5 = 2534 i HV10 =
2517). Promjene izmjerene tvrdoce su vece $to je primije-
njeno opterecenje manje.
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Za kvantitativno odredivanje utjecaja opterecenja na iz-
mjerenu tvrdocu primijenjena su tri matematicka modela:
Meyerov zakon, model otpornosti razmjeran svojstvima
uzorka i modificirani model otpornosti razmjeran svojstvi-
ma uzorka.

[zracunate vrijednosti koeficijenta korelacije ukazuju na to
da se sva tri modela mogu primijeniti za kvantitativno
odredivanje utjecaja opterecenja na tvrdocu silicijeve kar-
bidne keramike, s tim da je nesto bolje slaganje postignuto s
Meyerovim zakonom i modificiranim modelom otpornosti
razmjernim svojstvima uzorka.

ZAHVALA

Prikazani rezultati proizasli su iz znanstvenog projekta “Istra-
Zivanje strukture i svojstava tehnicke keramike i keramickih
prevlaka”, provodenog uz potporu Ministarstva znanosti,
obrazovanja i $porta Republike Hrvatske.

Popis simbola
List of symbols

HV - tvrdoca po Vickersu
— Vickers hardness

F — primijenjena sila, N
— applied load, N
S — kontaktna povrsina izmedu

indentora i uzorka, mm?
— contact area between the indenter
and the sample, mm?

d — srednja vrijednost dijagonala baze piramide, mm
— arithmetic mean of the two diagonal length, mm

a — koeficijent & = 0,1891 za Vickersov penetrator
— coefficient & = 0.1891 for Vickers indentor

r — koeficijent korelacije
— correlation coefficient

K — konstanta za pojedini materijal
(Meyerov model), N mm™
— constant parameter for a given material
(Meyer’s model), N mm™

n — Meyerov indeks (ili broj)
— Meyer’s index (or number)

Fo — zaostale napetosti u ispitnom materijalu
residual stresses in the test specimen

1

aq — koeficijent vezan uz “prividnu” tvrdo¢u, N mm~

— coefficient related to the “apparent” hardness, N mm™
a — koeficijent vezan uz “stvarnu” tvrdo¢u, N mm~

— coefficient related to the “true” hardness, N mm™2
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SUMMARY
Indentation Size Effect on the Hardness of Silicon Carbide Ceramics
L. Curkovi¢, V. Rede, and K. Grilec

The Vickers hardness of CVD SiC ceramics is determined as a function of the indentation load.
Vickers hardness pyramid-shaped sharp diamond indenter with angle between opposite faces at
an angle of 136° was used to apply five indentation loads of 4.91; 9.81; 29.43; 49.05 and 98.1 N.
Care was taken to make indentations only on those areas which had no visible pores. The load
was applied at ambient room temperature and dwell time of 15 s. At each indentation load level,
30 perfect indentation were made for CVD SiC ceramics.

The results show that the measured hardness depends crucially on the load, which indicates the
influence of the indentation size effect (ISE). The load dependence of hardness is analyzed by
using the traditional Meyer Law; a proportional specimen resistance (PSR) model and a modified
proportional specimen resistance (MPSR) model. The best correlation between measured values
and used models is achieved by using the Meyer Law and the modified PSR model. The Meyer in-
dex n obtained experimentally is less than 2 (1.7728), which indicates that hardness is dependent
on test loads.
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