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Abstract

Vickers hardness determination is a standard test procedure widely used in mechanical
characterization of ceramic materials. Due to possible fragmentation, however, it is
sometimes to detect and measure the indent diagonals for some polycrystalline ceramic
materials. Moreover, hardness value often shows high variation with respect to the
indentation load, causing some uncertainty in the definition of hardness as a maerid
property. For this reasons, it has been attempted to obtain hardness value directly from the
analysis d load—displacement curves (P-h) recorded by means of a suitable depth-sensing
indentation test machine. In the present work depth-sensing indentation tests on pure
alumina and a silicon nitride composite reinforced with whiskers of silicon carbide were
performed. Two methods for the numerical interpretation of the P-h curves and devel oped for
the direct determination of material hardness are proposed.

1. Introduzione

La durezza di un materide € definita come la pressione di equilibrio che la supeficie de
solido riesce a sopportare a seguito di una sollecitazione esercitata da un oggetto piu 0 meno
gppuntito detto indentatore. La geometria che caratterizza quest’ ultimo determina il particola-
re tipo di prova di indentazione. Le normative prevedono un certo numero di geometrie
regolari di indentatori che, ned campo del materidi ceramici, posONO essere separati in due
class principdi, acuti e arotondati, in funzione della tipologia dei difetti che introducono ne
materide[1] Gli indentatori acuti provocano infatti una senshbile deformazione irreversbile
(“pledtica’) lasciando un’impronta e delle cricche ben didtinguibili ed osservabili, mentre gl
indentatori arrotondati producono generamente fessurazioni di tipo hertziano [1] ma solo
modesissme deformazioni permanenti. La misura ddla durezza per i materidi  ceramic
viene quindi effettuata esclusvamente con indentatori acuti, risdlendo dla pressione di contat-
to come rgpporto tra il carico applicato e I'area del’'impronta lasciata dal’indentatore, quae
viene misurata con osservazione diretta d microscopio ottico.



Le misure di durezza vengono generdmente effettuate utilizzando carichi da circa 1 N a circa
1 kN e indentatori con geometria Vickers, vae a dire piramidi a base quadrata con un angolo
di 136° tra le facce opposte. Per carichi piu bass § fa normamente ricorso al’indentatore
Berkovich, piramide a base triangolare avente un rapporto tra I'area ddle facce laterdi e
I dtezza della piramide pari aquedlo della piramide Vickers.

Le norme ASTM [2] prevedono la determinazione della durezza Vickers come rapporto tra il
carico gpplicato e I'area supeficide ddl’'impronta permanente lasciata dall’indentatore come
viene misurata d microscopio ottico. L'area supeficide ddl’impronta pud essere calcolata
misurandone le diagondi e risdendo dl'aea mediante semplici relazioni  trigonometriche
basate sulla geometria dell’ indentatore come riportato in Figura 1.

| ' N

/ |

Figural
Geometria della piramide Vickers

In particolare s ha che I'area A delle quattro facce laterdi dell’indentatore € esprimibile co-
me
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dove le lunghezze d, I, k e h fanno riferimento dla Figura 1. Sotto I'ipotes che la superficie
ddl'impronta osservata 9§ mantenga geometricamente simile dl’indentatore, la durezza pud
essere determinata come pressione di contatto dividendo il carico applicato per I'area di con
tatto come espressaddla Eq. (2):

H, = 2cos(68°)d—P2 @l.8544d—P2 %)

dove con Ho g indica la durezza ottica, cioé deerminata dal’ osservazione ottica
ddl'impronta, e con P g indica il carico applicato. Tde ipotes & generdmente ben rispettata
ne metdli e in tutti qua materidi che presentano un comportamento meccanico sensibilmen-
te plastico.

" Utilizzando la piramide Vickers per indentazioni a carichi molto bassi pud risultare troppo evidente
I'imprecisione di lavorazione del diamante sul vertice dellapiramide. [2]



L'applicazione della metodologia fin qu de
soritta e segnatamente, ddl’Eq. (2) a materidi
ceramici  puo, tuttavia, determinare acuni pro-
blemi. Da punto di visga sperimentde, infati, d
osserva in genere una sensihbile dipendenza ddla
durezza misurata dd carico applicao nonché,
per dcuni ceramic  policrigdlini, un devata
frammentazione ddla zona indentata che rende
molto difficle la dessa misurazione dele dia-
gondi ddl'impronta Dd punto di vida
metodologico, inoltre, I'devato rapporto tra
durezza e modulo eastico H/E) che caratterizza
oo tdi materidi fa s che il recupero della compo-
Figura 2 nente eIagtica dell_a deformazio_ne che awviene
Indentazione su S3N4 al microscopio dlo SCalco _dell’mdentatorg Sa ge_nerdmer_lte_:
ottico, filtro interferenziale; P=300 N molto piu evidente che na maeridi metdlia
“pladtici”; tale recupero dastico comporta una
modificazione della forma ddl’indentazione che
fa cadere I'ipotes sopra riportata. In sostanza, I'impronta osservata d microscopio risulta
avere una forma ed una supeficie differenti da quelle del’indentatore e ddl’impronta stessa
durante I'indentazione. Di conseguenza, la Eq. (2) fornisce in questo caso un vaore che non
coincide piu con la durezza intesa come pressone di contatto. In Figura 2 S pud osservare
come un'indentazione su un materiale ceramico presenti le facce sengbilmente bombate verso
I"interno, come s deduce ddla curvaturade lati dell’impronta.
E quindi evidente che I’ossarvazione e la misura ddl’impronta @ microscopio ottico, effettua-
ta necessariamente dopo lo scarico, neé materidi a comportamento fragile pud portare dla
misura di un’area che non coincide né come forma né come dimensioni con |’ effettiva super-
ficie di contatto tra materide e indentatore durante la prova. Diventa pertanto interessante
dudiare I'intera evoluzione dd processo di indentazione, registrando ad esempio penetrazione
h del’indentatore in dipendenza del carico gpplicato P. La registrazione ddla curva P-h viene
correntemente effettuata durante le prove di nanoindentazione, ove le ridotte dimensioni delle
impronte richiedono un metodo indiretto di misura della durezza. Tde metodo [3], che verra
descritto dettagliatamente piu avanti, prevede I'andis della curva di scarico per dedurre la
profondita dell’impronta, dalla quale, nota la geometria ddl’indentaiore, € possbile ridire
dl’areadi contatto e quindi dla durezza.

2. Parte sperimentale

2.1 Apparato strumentale

Le regidrazione ddle curve P-h e doaa effettusta mediante |'goparao illugtrato
ndl'immagine d Figura 3. una punta Vickers € dtata addtata dla cdla di carico (a) di una
macchina universae per prove meccaniche ad attuatore idraulico (MTS System, Moddlo 810)
e un estenametro a due bracci (b) con fondo scda di 25 mm e dtato gpplicato tra il piano di
gppoggio del campione e un punto immediatamente sopra I’ indentatore.

Le prove di indentazione sono sate condotte imponendo dl’attuatore una rampa di carico
immediatamente seguita da una seconda rampa di scarico, entrambe a velocita di spostamento
codante e pari a 0.02 mm/min. | segnali ddla cdla di carico e ddl’estensmetro sono i
registrati durante le prove ottenendo direttamente le curve P-h. Tdi curve hanno poi subito



un primo trattamento preliminare di tradazione, riportando sull’ origine degli il punto di
contatto inizide.

Rigpetto dle drumentazioni riportate in  lavori
precedenti [2,4], d costo di una minore sensibili-
ta quella qui descritta presenta dcuni vantaggi: €
anzitutto economica, trattandos di un adattamen-
to di una comune macchina per prove
meccaniche; consente un eevato controllo delle
moddita di gpplicazione de carico, essendo
posshile programmare il ciclo con molta libertg
in condizioni di controllo di spostamento ovvero
di carico; permette I'applicazione di carichi rela-
tivamente molto devati compdibilmente con la
ressenza ddl’indentatore (fino a 900 N); infine,
consente di effettuare prove cidliche, posshilita
interessante laddove § sudino problematiche di
fatica da contatto.

2.2 Registrazione ed analis del dati
' Le curve P-h ottenute mediante |’ apparato sopra
descritto sono date andizzate con lo scopo di
] risdire alla misura ddl'area di contaito durante
I applicazione del carico da parte

Figura 3 . ~ ddl'indentatore. Per oftenere cid & necessaio
Arrangiamento sirumentale: (a) celladi corrdare il segndle registrato  dall’ estensimetro
carico, (b) estensimetro, (c) attuatore con la superficie di contato del’indentatore. La
idraulico, (d) piano appoggiorettificato,  gpafide laerde di una piramide Vickers di
(€) campione dtezzah puo essere espressa come:
A= 2lk = 4h? P2 @6 an2 3)
cos(a)

elasuadiagonde di base come:
d = 24/2tan(a)h @7.00h (4)

dove I, k e d sono definiti in Figura 1 mentre a e il sami—angolo tra le facce ddla piramide
chevale 68°.

La Fgura 4 mostra come il segnde ddl’estensmetro Sa una misura ddla disanza tra il verti-
ce ddl’'indentatore e la superficie indisturbata ddd campione e come, pertanto, la sua relazione
con la diagonde e con I'area di contatto ddl’indentatore non da rgppresentabile mediante le
Equazioni (3) e (4).



Figura4
Fase di carico (sopra) e di scarico (sotto)
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Figura5
Curva P-herdative analis

deformazione, secondo I’ equazione:

hP

50

Secondo quanto messo in luce in recenti
lavori sull’argomento [3-5], la supeficie
e la diagonde ddl'impronta pPossoNo
invece essere  corrdate, mediante  le
stesse equazioni, dla grandezza indicata
in letteratura come profondita plastica,
hp, termine con il qude g9 indica la
profondita massma raggiunta da vertice
ddl’indentatore depurata ddla compo-
nente elastica di deformazione,

Mentre la profondita massma (hy) e la
profondita finde (hg) ddl’impronta sono
direttamente individuabili in  corrispon-
denza, rispettivamente, del  carico
massimo e del punto di distacco a carico
nullo, la profondita plastica pud essere
dedotta e cacolata in base ad dcuni
semplid  ragionamenti sulle  deformazio-
ni che awengono durante la fase di
scarico. Come s pud osservare ddla
Foura 4, infati, la dfferenza hy-hp
corrisponde ad un recupero alo scarico
che, avwenendo a superficie di contatto
costante, dipende linearmente da carico
(dh/dP cogtante). A tde recupero s
somma un contributo di ordine superiore
dovuto d fato che le facce
ddl'impronta d incurvano riducendo
I’area di contatto, di modo che dh/dP
cresce d diminuire dd carico. In pros-
gmita dd caico maessmo, dl'inizo dd
ramo di scarico, il recupero dastico
awiene esenzidmente a supeficie di
contaito costante, con una rigidezza di
contatto  corrispondente  dla pendenza
ddla retta che in Fgura 5 interseca
I’ asse orizzontdein hp.

Pertanto, la profondita plagica puo
essere cacolata sottraendo dla profondi-
tA masima la componente lineare di

h, - CP, (5)

dove C é la pendenza ddla tangente inizide dla curva di scarico e Py € il carico massmo
goplicato. In dtre parole, il recupero totale durante lo scarico, pari a hy-hg, manifesta una
componente lineare dovuta dla deformazione ddl’intera matrice che 9 abbassa sotto la pres-
sone ddl'indentatore, dla quale s somma una componente non lineare dovuta a recupero



locdizzato ndla zona plagtica ddll’indentazione e che provoca un evidente incurvamento delle
facce ddl’ impronta.

A questo punto e evidente che |’ gpplicazione ddla Eq. (4) dla profondita plastica consente di
esorimere la durezza dd materiale come:

= =

@
(7.00h,)? ~ 26.4h2

H. @.8544 (6)

Durante la fase di carico I'area di contatto cresce con il quadrato della profondita
ddl’impronta (vedi Eq. (3)): se la durezza, intesa come pressione di contatto, € indipendente
dal carico, la curva P—h risultante deve essere una parabola. Di conseguenza, la rigidezza di
contatto vista dal’indentatore durante la fase di carico pud essere separata in due contribuiti: il
contributo di matrice, che descrive il comportamento puramente dastico del materide non
interessato da deformazioni permanenti, e il contributo associato dla deformazione ddla zona
plasica immedigtamente sottostante |'indentatore. Entrambi  questi  contributi, dipendendo
dalla superficie di contatto, sono rappresentati da due parabole nd piano P-h, e la somma de

due contributi di spostamento corrigponde dla profondita totale misurata dalla curva di carico.

Pertanto, sottraendo dla curva di carico la componente di matrice ddlo spostamento (che in
corrigpondenza del carico massmo vae hy-hg) s ottiene la parabola piu a snigra in Figura 5
che rappresental’ Eq. (6).

Tde ragionamento € importante perché ddimita il campo di vdidita ddl’andid. Infati, &
anzitutto evidente che, qudora le rigidezze spurie codituite dall’gpparato sperimentale e
comunque rivelate dal’estenametro non sano largamente superiori dla rigidezza di  conttto,
ese 9§ manifetano come un contributo lineare che pud essere evidenziato dal’interpolazione
dela curva di carico, fornendo un immediato riscontro ddl’ affidabilita dell’ apparato strumen-
tae. Inoltre, il fatto che la curva di carico sa una parabola comporta che la pressone di
contatto, e quindi la durezza, non dipende da carico per tutto I'intervallo compreso tra zero ed

il carico massmo gpplicato.

2.3 Materiali studiati

Sono date effettuste misure di durezza con un carico massmo di 300 N su due materidi
ceramid policrigdlini, scdti per il differente comportamento dl’indentazione. Il primo mate-
ride & un'dlumina ad devata purezza (99.7%) con una dimensone media de grani atorno a
100 mm: I'devato grado di frammentazione nella zona indentata, il colore chiaro e I'dto
grado di rifrazione che cardterizzano tade materide rendono molto difficile |'osservazione
delle impronte a microscopio ottico. 1| secondo materiale studiato € un composito codtituito
da nitruro di dlicio rinforzato con whisker di carburo di glicio, cardtterizzato da dimensoni
della grana limitate (~1 nm) e sul quae s ottengono impronte di durezza molto piu nitide e
ben ossarvabili quali queledi Figura 2.

La tecnica sopra descritta € dtata gpplicata a due materiai studiati redizzando ed andizzando
una sie di 10 indentazioni sulla superficie di ciascun campione, preventivamente lucidata
con pasta diamantatafino a1 mm.

3. Risultati sperimentali e discussione

Le indentazioni sono state misurate d microscopio ottico e le curve P-h sono state sottoposte
a sdezione exludendo ddle successve andis le indentazioni per le qudi I'interpolazione
parabolica dela curva di carico fornisce un coefficiente di correlazione R inferiore a 0.99.
Tde circogtanza S € verificata in 6 cas su 2. Su ciascuna delle curve accettate € stata calco-



lata la profondita plagtica hp e quindi la durezza ottica Ho) e strumentale (Hs) mediante le EQ.
(2) e (6). | risultati sono riportati in Tabella 1. S pud osservare come il vaore di durezza
determinato indirettamente ddle curve P-h da senshbilmente piu eevato rispetto d vadore
cdcolao in base dla misura ottica delle diagondi, con una differenza pari a circa il 20%. La
dispersone de dati € d contrario andlogane due cas.

Tabella 1l

Risultati di durezza

Materide Ho [GP4] Hs [GPal Differenza[%]
Allumina 7.2+0.9 9.5+0.9 24
SisN4-SCw 15.0+0.2 18.6+1.1 19

L'devato vdore dd coefficiente di corrdlazione cacolato ndl’interpolazione parabolica della
curva di carico, secondo i ragionamenti sopra esposti, consente di affermare che le deforme-
zioni spurie dell’ gpparato sono trascurabili e che la pressone di contatto § mantiene costante
aull’intero intervalo di carico fino a 300 N, per entrambi | materidi sudiai. SU medesmo
intervallo, per il nitruro di dlicio, la durezza ottica passa invece da vaori pari a 18+t1 GPa tra
1 e5 N a vaori riportati in Tabella 1 da 300 a 600 N, con un andamento sgmoidae (Figura
6).

[GPa | |

In definitiva, la pressone di contetto coincide
(per il nitruro di slicio) con la durezza ottica a
caichi di indentazione inferiori a 5 N. Per
carichi superiori, mentre la pressione di contat-
to § mantiene costante, la durezza ottica s
abbassa bruscamente stabilizzandos a circa 15
Durezza ottica GPa per carichi superiori a100 N.

18 Pressione di contatto

15
Questo andamento di Ho fa pensare che
nell’intervalo tra 5 e 50 N accada quacosa in
Carico indentazione [N] grado di dterare sendbilmente il meccanismo
di recupero delle deformazioni eagtiche asso-
Figura 6 ciage dl’'indentazione, consentendo cioé una
Dipendenza della durezza dal carico per il meggiore  “dilatazione”  dele  dimensioni
nitruro di silicio dd!’impronta.

Questo “qualcosd’ pud essere individuato
ndla formazione dd completo ssema di cricche mediano radidi, che per il materide in
guestione 9 verifica avvenire proprio nd medesmo intervdlo di carico. Anche s a livelo
puramente quditativo, infati, € evidente che la comparsa di un complesso sstema di cricche
in corrigopondenza dell’indentazione riduce notevolmente i gradi di vincolo interno dd sSstema
consentendo maggior liberta di espansone dla zona plagtica durante la fase di scarico. Tde
epandone [1] dela zona plagica di  forma approssmdivamente emisferica  sotto
I'indentazione provoca una dilatazione ed un sollevamento del’impronta Quedt'ultimo risulta
ben vighbile ndlamicrografiadi Figura 2.

Conclusioni e sviluppi futuri

Nel presente lavoro di carattere preiminare sono state applicate le metodologie di andis
sviluppate nel campo ddle indentazioni strumentate su due maeridi ceramici policrigdlini a
caichi di indentazione relativamente eevai (300 N). S € cecato di corrdare i vaori di



durezza determinata direttamente ddla misura ottica delle diagondi dele impronte con la
pressone mediadi contatto determinata dalle curve P-h regidtrate durante le indentazioni.

| due vdori di durezza sono risultati essere praticamente coincidenti a carichi di indentazione
inferiori d carico critico per la nucleazione dd ssema di cricche mediano—radidi. Per carichi
superiori la durezza ottica € risultata circa dd 20% piu bassa rispetto dla pressone media di
contatto.

S e fata I'ipotes che tde differenza sa imputabile dla dilatazione della zona plagtica asso-
ciata dl'indentazione durante la fase di scarico. Tde dilatazione provoca un sollevamento e
un dlungamento ddle diagondi del’impronta: come conseguenza, |'area ddl’impronta misu-
rata a microscopio ottico dopo il recupero delle deformazioni eadtiche risulta maggiore ddla
superficie di contatto dedotta dalle curve P-h e di conseguenza, la durezza risulta inferiore
dlapressone mediadi equilibrio.

Gli sviluppi futuri di questo lavoro prevedono anzitutto un ampliamento ddla base di ddi
sperimentali a sostegno delle ipotes qui formulate. In un secondo tempo, sara interessante
verificae eventudi rdlazioni tra la differenza tra durezza e pressione media di contatto a
carichi eevati e grandezze come il carico critico di nucleazione dei Sstemi di cricche ovvero
il fettore critico di intengtadegli Sorzi K.
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