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서 론1.

나노박막의 증착기술이 보편화되면서 수준mN

의 하중을 인가하여 이하의 국소변형을 유발㎛

하는 나노압입시험 이 년(nanoindentation test) 1980

대 중반에 등장하였다 전자기[1]. (electromagnetic),

정전기 혹은 압전 특성(electrostatic) (piezoelectric)

으로 작동하는 액추에이터로 예리한 삼각뿔 압입

자에 하중을 인가하고 변위센서로 압입자의 표,

면 침투깊이를 연속적으로 측정하여 압입하중 변-

압입자 첨단마모에 따른 나노압입곡선의 변화 및 이의 보정기법

Variation of Nanoindentation Curve due to Wear of Indenter Apex and

Its Correction Method

이윤희* 김용일, * 박종서, * 김광호, **

Yun-Hee Lee* , Yong-Il Kim*, Jong Seo Park* and Kwang Ho Kim**

초 록 나노압입시험기의 힘교정과 압입자에 대한 차원 형상 관찰 및 분석이 본 연구에서 진행되었다 표3 .

준분동으로 교정한 마이크로밸런스로 나노압입시험기에서 발생시킨 하중을 측정하여 측정치와 발생치의 비

로 압입하중을 교정하였고 나노압입시험의 시작점인 초기 접촉 하중도 확인할 수 있었다 삼각뿔 압입자를, .

원자현미경으로 관찰하여 분석한 결과 비교적 사용이력이 없는 압입자 와 마모된 압입자 의 첨단곡률반경A B

은 각각 19.71±3.03 와nm 1043.94±50.91 로 결정되었다 완벽한 삼각뿔 압입자 형상과 중첩하여 압입자 와nm . A

의 첨단무딘깊이 를B (bluntness depth) 1.22 와nm 64.56 로 결정하였고 용해실리카 기준시편에 수행한 나노압nm ,

입시험 결과를 살펴본 결과 두 압입자의 압입하중 변위곡선들이 무딘깊이 차이만큼 수평축으로 서로 어긋나-

있음을 확인할 수 있었다 수평 이동을 통해 보정된 압입곡선의 분석을 통해 개별 압입자 면적함수에 대한.

고려없이 1.11 이내에서 동일한 용해실리카의 나노경도를 결정할 수 있었다% .

주요용어: 나노압입시험 힘교정 압입자 면적함수 첨단곡률반경 무딘깊이, , , ,

Abstract A force calibration of a nanoindenter and a 3D morphology observation of indenters were carried out in

this study. A microbalance calibrated with standard weights was used for measuring the loads generated by a

nanoindenter. The indentation load could be calibrated from the ratio of measured and generated loads and the first

contact load also could be detected from the microbalance data. By analyzing atomic force microscopy images of

two indenters, curvature radii of apexes were determined by 19.71±3.03 and 1043.94±50.91 nm, respectively, for

the nearly new indenter A and the severly worn indenter B. Corresponding bluntness depths were estimated by

1.22 and 64.56 nm for the both indenters by overlapping their profiles on the perfect pyramidal shape. In addition,

nanoindentation curves obtained from a fused silica reference material with the both indenters showed a depth

difference corresponding to the bluntness depth difference along the indentation depth axis. By shifting amounts of

the bluntness depths along the horizontal axis, whole nanoindentation curves overlapped on themselves and resulted

in nanohardness values consistent within 1.11 % without considering the complex indenter area function of each

indenter.
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위곡선 을 획득(indentation load-displacement curve)

하는 것이 나노압입시험의 구동 및 측정원리이다

연속적인 변형곡선을 모니터링하기 때문에[1-4].

종래 경도시험 과 달리 별도의 압입(hardness test)

흔적 관찰이 필요치 않고 압입(indentation mark) ,

하중 변위곡선만 분석하여 나노경도- (nanohardness)

를 결정하는 기법들이 개발되었다 이러한[2,3].

간편한 측정 및 분석기술이 확립된 이후로 나노

압입은 종래의 경도시험기나 만능인장시험기로

하중을 인가할 수 없는 박막이나 나노입자와 같

은 소규모 소재의 보편적인 역학시험기법으로 자

리매김하게 되었으며 특히 나노경도와 탄성계수,

평가에 주안점을 두었던 초기 연구 와 달리 최[3]

근 들어서는 다양한 환경 하에서 변형 및 파괴특

성의 평가에 응용되고 있다.

나노압입 적용영역의 확대1.1.

고정밀도를 갖는 액추에이터와 변위센서를 제

외하면 나노압입은 종래의 경도시험과 마찬가지,

로 간단한 구조와 측정원리를 갖고 있기 때문에

다양한 분야로 적용영역이 확대될 수 있다 간단.

히 압입균열을 유발하여 취성 세라믹의 파괴인성

을 측정하던 압입파괴기법 을 예리한 삼각뿔[5]

압입자를 채용함으로써 나노압입으로 구현할 수

있었다 수 십 범위의 하중을 인가하여[6]. N mm

직경의 구형 압입자를 금속표면에 침투시켜서 단

축인장시험과 동등한 유동응력 변형률 곡선을 획-

득하는 계장화 압입기법(instrumented indentation

은 수십 의 첨단곡률반경을 갖는technique)[7] ㎛

경질 압입자를 채용한 나노압입시험으로 구현할

수 있다 또한 동적인 하중을 발생시킴으로써[8].

입자 충돌과 같은 표면의 충격이나 피로거동에

대한 연구를 나노압입시험으로 수행하기도 한다

그 외에 잔류응력 측정 은 연속적으로[9]. [10,11]

압입 변형 과정을 모니터링할 수 있으면 보편적

으로 적용될 수 있는 기법이며 집속 이온빔을,

이용하여 박막 표면에 원기둥 형태의 필라(pillar)

를 가공하는 것이 가능해짐에 따라 평면 펀치형

압입자를 채용한 나노압입시험기로 압축시험을

수행하여 단축변형곡선을 구하는 연구도 활발히

진행되고 있다 특히 나노필라 압축시험의 경[12].

우 초소규모의 시험편이 사용되기 때문에 방사선

조사를 받은 소재라도 방사능 노출에 대한 큰 위

험없이 일반 실험실에서 손상을 측정할 수 있는

방법으로 활용되고 있다[13].

가장 보편적인 환경 복합형태의 나노압입시험

기법으로는 시험편 지지대에 가열장치(hot stage)

를 설치하여 고온 압입 및 크리프시험을 수행할

수 있도록 하는 기법 과 주사전자현미경과의[14]

복합을 통해 나노압입변형 과정을 실시간으로 관

찰하는 기법 도 있다 또한 정전기력 엑츄에이[14] .

터를 반도체 공정기술로 제작하고 이를 투과전,

자현미경과 복합시킴으로써 나노입자나 집적이온

빔 가공을 거친 박막슬릿의 변형과정을 실시간으

로 살펴보면서 나노압입을 수행하는 기법 도[15]

존재한다 뿐만 아니라 액상환경에 압입자를 침.

지시킴으로써 살아있는 생물세포의 물성을 측정

하는 기법 은 물론 전기화학적으로 수소를 충[16]

전하는 환경에서 수소 손상을 동시적으로 측정하

는 데에도 활용되고 있다 이러한 포괄적인[17].

나노압입기법 적용의 기본전제는 나노압입시스템

의 고정밀도 측정의 재현성 및 분석, (repeatability)

방법의 신뢰성에 있다고 볼 수 있다.

1.2. 나노압입시스템 교정 및 측정데이터 분석

나노압입시스템과 측정데이터 분석의 신뢰성을

확보하기 위해서는 시스템 구성요소에 대한 교정

과 측정과정의 표준화가 필수적이다 나노압입시.

험에서 구체적인 교정이나 검증이 필요한 항목들

과 측정방법들은 에 정리하였다 교정Table 1 [18].

이 요구되는 모든 요소들이 중요하겠지만 근본,

적으로 나노압입데이터로부터 나노경도를 평가하

Table 1 Calibration and verification quantities and

measurement methods for nanoindentations[18]

Calibration quantity Measurement methods

Indenter geometry Optical microscopy, AFM

Indenter area

function

Metrological AFM, indentations in

reference materials

Test force

Electronic balance, deadweights,

calibrated bendable beam,

nanoforce sensor

Indentation depth
Laser interferometry, capacitance

sensor, LVDT

Machine stiffness Indentations in reference materials

Testing cycle Clock with 0.1 s uncertainty
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는 데는 단계를 거치게 된다 우선 압입하중 변3 . -

위곡선으로부터 접촉깊이를 평가하는 단계가 있

고 접촉깊이로부터 접촉면적을 결정하는 단계, ,

최대압입하중을 접촉면적으로 나누어 나노경도를

표현하는 최종단계가 존재한다 우선 첫 단계는.

대상소재의 소성변형이 심하지 않아서 압입흔적

주변의 표면부의 변형왜곡이 심각하지 않을 경우

일반적으로 와 가 제시한 탄성 해 를Oliver Pharr [3]

이용하게 된다 이 탄성 해를 이용하여 최대하중.

하에서 압입자와 대상시험편 표면이 접촉하고 있

는 깊이를 결정하게 된다 접촉깊이를 접촉면적.

으로 환산하는 데는 압입자의 차원 형상정보가3

요구된다 용해실리카와 같은 기준시편에서 얻어.

진 나노압입곡선의 분석에 압입깊이와 무관하게

탄성계수가 일정하다는 전제를 도입함으로써 접

촉깊이 접촉면적 간의 함수관계 혹은 압입자 면-

적함수 을 구하게 된다(indenter area function) [3].

즉 압입자 면적함수를 이용하여 접촉깊이에 해당

하는 접촉면적의 환산이 가능하다 그러나.

100 이하의 얕은 압입에서는 기준시편의 표nm

면거칠기나 나노압입시험기의 분해능 등의 영향

으로 인해 압입곡선의 재현성이 떨어지고 결과,

적으로 압입자 면적함수의 신뢰도가 낮아진다.

따라서 압입자 첨단형상의 정확한 측정을 통해

접촉면적을 정확히 환산하는 기술의 확보가 최근

수요가 증가하고 있는 100 이하의 압입에 대nm

한 재현성을 향상시키는 데 매우 중요하다 마지.

막으로 나노경도의 정의에 따라 최대압입하중을

접촉면적으로 나누는 단계가 필요하며 압입하중,

의 교정이 나노압입 데이터의 분석에 중요한 영

향을 끼친다.

따라서 본 연구에서는 압입하중 압입자 형상,

의 교정 및 확인방법을 제시하고 아울러 압입자,

형상에 따른 압입하중 변위곡선의 변화거동 및-

이를 보정할 수 있는 방법을 제시하고자 하였다.

2. 실 험

2.1. 나노압입시스템의 힘교정

압입하중의 교정은 10 에서mg 20 까지 표준g

분동을 이용하여 교정한 마이크로밸런스(WX-26

를 적용하였다 저울은model, Mattler-Toledo, Italy) .

신뢰수준 에서95% 0.003 의 불확도를 나타내mg

Fig. 1 The WX-26 microbalance located beneath the

MZT-512 nanoindentation system

었다 마이크로밸런스를 과 같이 삼각뿔 압. Fig. 1

입자를 장착한 나노압입시험기(MZT-512 system,

의 직하부에 위치시켰다Mitutoyo Corp., Japan) .

특히 나노압입시험기에 부착된 광학현미경을 이

용하여 압입자가 측정팬 의 정중심(weighing pan)

부에 놓일 수 있도록 하였다 이후. 20 부터mN

20 씩 압입하중을 단계적으로 증가시켜 최대mN

200 까지 도달하는 나노압입시험 싸이클을mN 3

회 이상 수행하였다 대응하여 통신 방식으. RS232

로 마이크로밸런스로부터 하중신호를 초당 회의5

취득 속도로 측정하였으며 나노압입시험기에서,

발생된 압입하중과 직접적으로 비교하였다.

2.2. 삼각뿔 다이아몬드 압입자 형상 측정

삼각뿔 압입자의 첨단은 원자현미경XE-100

으로 관찰하였고(Park Sys. Corp., Korea) , Si3N4

및 캔틸레버가 접촉모드 스캔에 사용되었다Si .

원자현미경의 영상에 대한 크기교정(dimensional

을 위하여 패턴그리드calibrations) (TGX01 model,

와 단차기준시편MikroMasch, Estonia) (Step Height

이 사용되었다CRM 207-04-004, KRISS, Korea) .

패턴그리드는 3000±8 의 주기를 갖는 체스패nm

턴 을 갖고 있으며 단차기준시편은(chess pattern) ,

541±5 의 단차를 갖고 있다nm . 50 이하의 접nN

촉하중과 0.2 이하의 저속스캔을 통해 기준시Hz

편에 대한 원자현미경 영상을 획득하였고,

영상분석 프로그램을 이용하여 주어진 기Matlab

준값과 비교한 결과 원자현미경 관찰영상에 대해

축으로는 보정값 을 곱하고 축으로는X-Y 1.07 , Z
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를 곱하여 영상에 대한 교정을 진행하였다1.19 .

이상의 크기교정 결과를 바탕으로 원자현미경

을 이용한 삼각뿔 압입자의 차원 형상관찰이 진3

행되었다 형상측정에는 종의 삼각뿔 압입자. 2

(Berkovich indenter, MicroStar Technologies, United

가 사용되었다 새롭게 도입된 압입자와States) . 3

년 이상 측정에 사용되어 첨단마모가 심각한 압

입자를 각각 및 압입자로 표시하였다 원자A B .

현미경 캔틸레버 직하에 압입자 첨단이 수직으로

놓일 수 있도록 압입자 몸체를 고정할 수 있는,

슬릿형 고정대를 제작하였다 수차례 사전 스캐.

닝을 통하여 원자현미경 영상의 정중심에 압입자

중심을 위치시키고 최종적으로, 5 × 5 ㎛2의 영

역을 0.2 로 저속스캔하여 압입자의 차원 형Hz 3

상정보를 획득하였다 원자현미경 영상은. ASCII

데이터로 변환한 이후 영상분석 프로그램Matlab

을 이용하여 분석을 진행하였다.

2.3. 용해실리카의 나노압입곡선 측정

차원 형상이 확인된 압입자를 나노압입시험기3

(Nanoindenter XP, MTS Instrument Corp., United

에 결속하여 기준시편으로 제공되는 용해실States)

리카 표면에 의 변형률 속도로 압입시험을0.05 /s

수행하였다 최대압입하중은. 200 으로 정하였mN

고 두 압입자를 이용하여 획득된 압입하중 변위, -

곡선을 상호 중첩함으로써 첨단의 마모 정도에

따라 달라지는 압입곡선의 변화를 확인하였다.

3. 실험결과 및 고찰

3.1. 나노압입시험기의 힘교정 결과

압입싸이클 동안 나노압입시험기에서 발생한

하중과 마이크로밸런스에서 측정된 하중은 시간

에 따라 선형적인 증가 양상을 나타내었다 그러.

나 나노압입시험기에서 절대시간을 표시하는 반

면에 마이크로밸런스의 경우 데이터 취득 속도로

부터 시간을 측정하는 관계로 시간축이 일치하지

않고 하중의 증가기울기가 일부 차이를 나타내었,

다 특히 의 내부에 그려진 초기하중 인가거. Fig. 2

동을 살펴보면 마이크로밸런스에서는 뚜렷이

0.02 수준의 하중 유지 구간이 발생함을 확인mN

할 수 있었다 이는 나노압입시험에서 초기접촉.

시점을 나타내는 단계이며 나노압입시험기에서는,

외삽 등의 방법으로 초기접촉 하중유지 구간을

나타내지 않음을 알 수 있다 각 하중단계 별로.

나노압입시험기의 발생하중과 마이크로밸런스의

측정하중 비를 구하였다 그 결과. 40 이상의mN

범위에서 일정한 의 교정 백분율을 확인100.07%

할 수 있었다 즉 나노압입시험기로. 200.00 의mN

목표하중을 발생시키면 실제 측정되는 하중은

199.86 밖에 발생하지 않기 때문에 교정백분mN ,

율을 곱하여 목표하중을 200.14 으로 설정하여mN

시험을 진행할 필요가 있다.

3.2. 압입자의 차원 형상 및 첨단마모량 측정3

원자현미경으로 관찰된 압입자의 첨단부A, B

의 차원 등고선 형상을 에 나타내었다 압3 Fig. 3 .

입자 는 일부 가공이 불안전한 관계로 무딘 능A

선을 나타내기는 하였으나 꼭지점 부근 1 × 1

㎛2의 영역에 대한 에서 확인할 수 있는 바Fig. 4

와 같이 예리한 꼭지점을 형성하였다 반면에 압.

입자 의 경우 삼면은 뚜렷한 능선을 형성하기B

는 하나 첨단이 마모되어 와 같이 뭉툭한Fig. 4

형상을 나타내었다 과 로부터 압입자 면. Figs. 3 4

적함수를 결정하기 위하여 압입자 첨단으로부터

높이값에 대응하는 압입자 접촉면적을 측정하였

다 압입상황에 대응시키면 첨단으로부터의 높이.

값은 접촉깊이가 되며 와 같이 접촉깊이를, Fig. 5

증가시키면서 확인된 압입자의 접촉면적 증가거

동이 압입자 면적함수가 된다 에서[3,18]. Fig. 5

압입자 는 접촉면적이 매우 서서히 증가하는A

Fig. 2 Comparison of indentation loads generated

and measured, respectively, from the

nanoindenter and microbalance
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거동을 나타내는 반면에 무딘 압입자 는 급속B

한 증가거동을 가졌다 압입자가 첨단. Berkovich

까지 예리한 형상을 유지한다면 삼각뿔 형태의,

기하학적 관계로부터 접촉면적은 접촉깊이의 제

곱에 비례하는 형상을 갖게 된다 즉 압입자 의. A

경우 무딘 능선에 의한 왜곡이 있기는 하지만 초

기에는 증가 속도가 늦고 접촉깊이가 증가함에,

따라 급격하게 접촉면적이 증가하는 삼각뿔의 기

하학적 형상과 유사한 거동을 갖는 반면에 압입

자 의 경우 접촉과 동시에 무딘 첨단의 넓은B

영역이 큰 접촉면적을 형성하기 때문에 초기부터

급격한 접촉면적의 증가가 발생했다 그러나 가.

공불량이나 마모 등의 영향이 뚜렷한 100 이nm

하 구간을 넘어서면서 접촉깊이에 대응하는 접촉

면적의 증가 현상은 압입자에 상관없이 거의 유

사한 거동을 나타내고 있다.

과 에 나타낸 압입자 첨단을 구의 일부Figs. 3 4

분으로 고려하여 곡률반경을 평가할 수 있다

에서 측정된 접촉면적과 동일한 등[20,21]. Fig. 5

가원면적 을 고려하고 이(area of equivalent circle) ,

원의 반경을 계산하였다 계산된 반경의 증가에.

따른 접촉깊이의 변화를 나타내었더니 삼각뿔 압

입자와 등가형상을 갖는 원뿔형 압입자의 형상을

에 구현할 수 있었다 예상과 마찬가지로Fig. 6 .

무딘 압입자 에서는 첨단부가 원호B (circular arc)

형상을 갖는 것을 확인할 수 있었고 형상최적화,

를 통해 첨단부의 곡률반경을 1043.94±50.91 nm

로 계산할 수 있었다 반면에 새로운 압입자 의. A

경우 무딘 능선과 같은 첨단부 가공불량으로 인

해 50 이하의 접촉깊이 구간에서 위로 볼록nm

한 곡률을 나타내기도 하였다 약. 20 이하의nm

접촉깊이 구간에 대해서 최적화되는 원호를 중첩

한 결과 압입자 의 첨단곡률반경은A 19.71±

3.03 로 확인되었다nm .

의 확대그림에서 압입자 끝단의 무딘 영Fig. 6

향이 사라져서 완전히 예리한 압입자와 중첩되는

하한계를 기하학적으로 계산할 수 있다 즉 압입.

자 에 대응하는 가상의 예리한 원뿔형 압입자B

첨단 반각 와( 71.46°) 1043.94 의 반경을 갖는nm

구가 서로 접하는 높이를 계산하면 111.32 로nm

결정되었다 다시 정리하면 압입자 는 압입자. B

정점에서 111.32 이상 압입이 진행될 경우에nm

는 이상적인 뾰족한 압입자의 거동을 갖게 되며,

111.32 이상의 구간을 선형으로 외삽함으로써nm

가상의 예리한 압입자를 구현하였다 의 확. Fig. 6

대그림에서 실제 압입자 와 가상의(actual indenter)

예리한 압입자 를 중첩시(imaginary sharp indenter)

켜보면 첨단의 마모정도 혹은 무딘깊이, (bluntness

Fig. 3 Three-dimensional morphologies of apex

regimes of (a) the sharp indenter A and (b)

the blunted indenter B with a long-term

usage

Fig. 4 Direct comparison of two apexes in both

indenters A and B
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를 측정할 수 있다 외삽선의 축 절편에서depth) . y

압입자 의 무딘깊이는B 64.56 로 결정되었다nm .

압입자 의 경우 에서A 20 50 접촉깊이에서 가nm

공불량의 영향이 존재하기 때문에 외삽법을 적용

하기 곤란하다 따라서. 19.71 의 곡률반경을nm

갖는 구형상과 압입자와 등가의 형상Berkovich

을 갖는 원뿔 첨단반각 을 중첩함으로써 기( 70.4°)

하학적으로 무딘깊이를 1.22 로 분석하였다nm .

3.3. 압입자 마모도에 따른 압입하중 변위곡선의-

형상 차이 및 이의 보정

압입자 와 를 결속하여 용해실리카 기준시A B

편에 나노압입시험을 수행함으로써 얻어진 압입

하중 변위곡선은 에 나타내었다 압입자- Fig. 7(a) .

의 마모도 외에 모든 조건이 동일한 나노압입시

험에서 서로 다른 압입변형곡선이 획득되었으며,

이는 의 접촉 깊이에 따른 접촉 면적의 변Fig. 5

화 거동과 유사하게 설명될 수 있다 즉 무딘 압.

입자에서 접촉과 동시에 접촉 면적이 급격히 증

가하고 접촉 면적의 증가는 압입하중의 급격한,

증가로 이어지게 된다 최대 하중 이후 압입 하.

중이 감소함에 따른 압입 변형을 받은 표면의 탄

성적인 회복 과정이 발생하며 이 과정에 대응하,

는 압입하중 제거곡선(indentation unloading curve)

의 경우 최대 압입 깊이에서 차이가 발생하지만

전체적인 기울기는 유사함을 확인할 수 있었다.

최대 압입 깊이는 압입자 와 에 대응하여A B

1350.08±0.64 와nm 1289.05±1.81 로 확인되었nm

고 압입자의 전반적인 형상이 동일하, Berkovich

다고 가정한다면 첨단부 마모로 인해 약 4.52%

의 최대 압입 깊이 감소가 발생했다.

압입자 로부터 얻어진 최대 압입 깊이가 압B

입자 로부터 얻어진 값에 일치하도록 압입하중A

변위곡선을 수평축으로 평행 이동시켰다- . Fig.

의 확대그림에 나타낸 것처럼 고하중 접촉7(b)

영역 이나 하중 제거 곡선은(high loads contacts)

중첩도가 높은 반면에 초기 접촉 구간(initial

을 살펴보면 압입자 에 비해 압입자contacts) , A B

가 압입 하중이 인가되기 시작하는 초기 접촉 지

점이 63.27±2.26 큰 것을 알 수 있었다 이것nm .

은 압입자 에서 접촉 시점이 휠씬 늦다는 것을B

의미하며 의 확대 그림을 이용하여 설명할, Fig. 6

수 있다 즉 일정 속도로 압입자가 시험편에 접.

근할 경우 가상의 예리한 압입자가 시험편에 접

촉한 이후에도 점선의 압입자 는 접촉을 이루B

지 못한다 이후 무딘 깊이인. 64.56 만큼 더nm

지연된 이후에 압입자 의 접촉이 발생하게 된B

다 의 수평축으로의 평행 이동 값인. Fig. 7(b)

63.27±2.26 는 기하학적으로 에서 측정된nm Fig. 6

압입자 와 의 무딘 깊이의 차이 값에 기인한A B

다 무딘 깊이의 차이 값은. 63.34 로 계산되었nm

고 의 압입축을 따른 평행이동치와 일치, Fig. 7(b)

함을 확인할 수 있었다 덧붙여 의 하중. Fig. 7(a)

인가곡선을 선행연구 의 수정된 의 법칙[20] Kick

(L=K(h+hb)
2
으로 최적화한 결과 압입자 와 에) A B

대응하는 무딘 깊이는 와9.39±0.56 58.78±2.57 nm

로 분석되어 압입자 의 경우 본 연구에서 실제B

관찰치와 이내에서 일치함을 확인할 수8.95%

있었다.

Fig. 5 Indenter area functions measured from 3D

morphologies of both indenters A and B

Fig. 6 Curvature radii measured from effective

conical morphologies of both Indenters
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(a)

(b)

Fig. 7 (a) Raw nanoindentation curves and (b)

overlapped nanoindentation curves from both

indenters A and B

아울러 수평축으로 평행 이동을 통해 전반적으로

우수한 중첩도를 갖는 의 압입하중 제거Fig. 7(b)

곡선들을 종래의 와 가 제안한 분석Oliver Pharr

방법 을 적용하여 분석하였다 분석 결과[3] .

200 의 최대압입하중에 대응하여 압입자 와mN A

는 각각B 951.65±4.04 와nm 946.16±2.89 의 접nm

촉깊이를 나타내었다 무딘 압입자 에서 첨단마. B

모의 영향이 압입곡선에서 없어지는 하한계가 압

입곡선의 보정 이후 정점으로부터 111.32 로nm

결정되었기 때문에 와 같은 깊은 압입시Fig. 7(b)

험의 경우에는 별도의 압입자 면적함수를 고려하

지 않고 압입자의 이상적인 기하로부, Berkovich

터 도출되는 면적함수인   
를 이용할 수

있다 이상적인 압입자의 형상 식에 대. Berkovich

입한 결과 용해실리카의 나노경도는 압입자 와A

에 대응하여B 9.02±0.07 과GPa 9.12±0.06 로GPa

결정되었다. 와 는 각각 접촉면적과 접촉깊

이를 나타낸다 즉 압입자의 무딘 정도를 평가하.

고 이를 압입하중 변위곡선의 보정에 활용함으, -

로써 압입자의 마모와 상관없이 재현성 있는 압

입곡선과 나노경도의 분석이 가능함을 확인할 수

있었다.

4. 결 론

나노압입시험 데이터의 재현성 확보를 목적으

로 본 연구에서는 시스템의 힘교정과 압입자 형

상 확인이 진행되었다 교정된 마이크로밸런스로.

나노압입시험기에서 발생한 힘을 직접 측정하는

방법으로 압입하중에 대한 직접교정이 가능했다.

또한 나노압입시스템이나 시험편과 관련된 모든

측정조건을 동일하게 유지하더라도 다회 반복시

험에서 제어가 곤란한 부분이 압입자 첨단의 마

모이기 때문에 원자현미경을 이용한 직접 관찰을

통해 압입자 첨단형상분석을 진행하였고 첨단마,

모가 압입하중 변위곡선의 형상에 미치는 영향을-

분석하였다 첨단곡률반경이 각각. 19.71±3.03 nm

와 1043.94±50.91 인 압입자 와 로 용해실nm A B

리카 기준시편에 200 의 압입하중을 인가하여mN

나노압입시험을 수행한 결과 압입자 의 최대압A

입깊이가 63.27±2.26 크게 측정되었다 압입nm .

자 에서 얻어진 압입하중 변위곡선을 수평축으B -

로 평행 이동시켜서 압입자 의 나노압입시험A

결과에 중첩시킨 보정곡선에서 무딘 압입자 의B

경우 초기 접촉이 지연됨을 확인할 수 있었고,

지연되는 압입 깊이가 바로 원자현미경을 이용한

관찰 결과에서 분석한 두 압입자의 무딘 깊이 차

이 값임을 확인할 수 있었다 또한 압입자 마모.

에 따른 압입하중 변위곡선의 왜곡을 압입깊이-

축 방향으로의 평행이 동으로 보정할 수 있음을

확인하였고 궁극적으로 중첩도가 높은 압입곡선,

의 분석으로 보다 신뢰성 있는 나노경도의 평가

가 가능했다.
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