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CALIBRATION OF CONSTITUTIVE MODEL FOR TRABECULAR
BONE BASED ON NANOINDENTATION

P. Zlamal ! , O. Jirousek 2 , J. Némedek *

Summary: The paper deals with investigation of trabecular bone behaviour using
micromechanical Finite Element models of its inner structure. Material properties
of the uFE models are assessed using nanoindentation test. The material proper-
ties are then used in the FE simulations of behaviour of trabecular bone under
uniaxial loading. Two different plasticity criteria are tested, namely von Mises and
Drucker-Prager. Von Mises criterium is extended bilinear isotropic hardening. Con-
stants needed for numerical material model are obtained from fitting procedure of
experimetal load-displacement curve.

1. Uvod

Nanoindentacni experiment pfedstavuje moderni metodu pro zkoumdni materidlovych vlast-
nosti Sirokého spektra materidli. Zkoumané materidly pfi nanoindentaénim experimentu mohou
byt co do své vnitini struktury ¢i sloZeni zcela odliSné. Pfikladem lze uvést biologické vzorky
(napt. trabekuldrni kost, chrupavka), nekonvenéni vzorky (napt. kompozity, kovové pény) ¢i
zcela konvencni materidly. Podstata nanoindenta¢niho experimentu spoc¢iva v zatlaCovani velmi
presného hrotu do vybraného mista zkoumaného materidlového vzorku. Na zaklad¢ takto fize-
ného posuvu hrotu se sestavuje kiivka zdvislosti vyvinuté sily na dosazené hloubce indentoru. Z
obdrzené kiivky je pak zp€tné mozné vyvodit zavéry o materidlovych vlastnostech zkoumaného
vzorku. Vedle takto provddénych zkouSek Ize v ulohdch mechaniky s tspéchem vyuZit metod
zaloZenych na pouZiti numerickych matematickych modeli. Simulace, za pouZiti numerickych
modeli zalozenych na teorii metody konecnych prvki, dokazi levné a efektivné dopliovat v
praxi realizované experimenty.

Préce se zabyva provedenou nanoindentaéni zkouSkou a naslednou pocitatovou simulaci to-
hoto experimentu v MKP vypocetnim softwaru Ansys. Zkoumanym materidlem v prezentované
uloze byl vzorek trabekuldrni kosti na drovni jediné trabekuly. Cilem bylo vytvofit numericky
model, ktery by pfi simulaci co nejlépe odpovidal chovani redlného vzorku v provedeném expe-
rimentu. Za timto tcelem byly vytvoreny numerické modely s elasto-plastickymi materidlovymi
charakteristikami a se dvéma riznymi kritérii plasticity. Jmenovité se jednalo, u prvniho typu
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modelu, o podminku plasticity dle von Misise, druhy typ byl zaloZen na Drucker-Pragerové
podmince plasticity. Volba materidlovych modeld byla obdobna jako v Mullins (2008), kde byla
provedend podobnd studie. Vysledky ze simulaci pro jednotlivé modely byly porovniny jak
vzdjemné, tak s vysledky z provedeného nanoindentaniho experimentu.

2. Popis experimentu

2.1. Priprava vzorku

Z hlavice veprové stehenni kosti (obr. 1(a)) byl na pfesné pile (Buehler Isomet 1000) vyfiznut
platek tloustky 4 mm. Vyfiznuty platek byl brouSen na rotacni brusce (Buehler Beta) kotoucem
400 (400 zrn na ctvere¢ni palec) a nasledné prebrousen kotou¢em 1200. VybrouSeny vzorek
byl posléze 15 minut CiStén v ultrazvukové Cisticce (Polsonic SONIC 3) v roztoku detergentu.
Poté byl znovu pfebrousen diamantovou pastou (zrno 3 ym) a vylestén (zrno 0.05 ym). Z
takto upraveného platku byl jiz vyfiznut findlni vzorek kvadrového tvaru o rozmérech 7 mm
x 3,95 mm x 15,65 mm, ktery byl opét ultrazvukové ¢iSt€n v lazni destilované vody po dobu
5 minut. Vycistény vzorek byl uchovivan pii teploté -20 °C. Detail vzorku trabekularni kosti
zndzoriuje obr. 1(b), ktery byl pofizen pomoci mikroskopu pfi 120 ndsobném zvétSeni.

(a) (b)

Obrazek 1: (a) Hlavice stehenni kosti, (b) Detail vzorku trabekularni kosti

2.2. Nanoindentace

Nanoindentace je experimentdlni metoda dovolujici zkoumat elastické a plastické charakteris-
tiky materidlu. Postata experimentu spoc¢iva ve vnikani velmi pfesného diamantového hrotu do
pfedem vybraného mista povrchu zkoumaného materidlu. V pribéhu experimentu je zazname-
navdana kfivka zavislosti dosazené hloubky indentoru na velikosti aplikované sily. V prvni fazi
experimentu dochdzi k zatéZovani, kdy jsou na hrot definovanou rychlosti aplikovany postupné
prirtstky sily. Ve druhé fazi dochazi k odlehceni, kdy se postupné sniZuje sila plisobici na hrot
az na nulovou hodnotu. Casto se do experimentu zafazuje tfeti faze, pfi které je po stanoveny
Casovy interval pisobeno na vzorek maximalni dosazenou hodnotou sily. Tato faze s konstant-
nim prubéhem zatéZovaci sily umoziuje zkoumat creepové vlastnosti zkouseného materialu.
Typicky pribéh indentacni kiivky znazortiuje obr. 2(a).
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Obrazek 2: (a) Pribéh indentacni kiivky, (b) Experiment

Samotny experiment byl proveden pomoci pfistroje Nanohardness Tester firmy CSM Instru-
ments. Hrot pro indentaci je Berkovichova typu, geometricky se jedna o pravidelnou tfistrannou
pyramidu. Zména sily pfi experimentu byla v obou fdzich stejnd, 20 mN/min. Faze drzeni ma-
ximalni dosazené sily 10 mN trvala 10s. Obr. 2(b) zndzornuje ¢ast vyslednych indentacnich
kiivek pro jednotlivé provedené vpichy. Celkem bylo provedeno 27 indentl vzorku trabekularni
kosti. Pro ur€eni Youngova modulu byla pouZzita metoda Oliver-Pharr (1992), kterd vychazi z
prubéhu kiivky v odtézovaci fazi. Youngiv modul 1ze vypocist pomoci:

1_1—y2+1—1/i2 0
E. E E;
kde Youngiiv modul a Poissonovo ¢islo diamantového indentoru je F; = 1140 GPaav; = 0.07.

Redukovany modul E, 1ze vypocist pomoci:

S dP
-5 g2 @

2 VA dh
kde A je znama plocha kontaktu a S predstavuje kontaktni tuhost, kterou reprezentuje sklon

kiivky v odt€Zzovaci fazi. Youngiv modul a Poissonovo ¢islo pro vzorek trabekularni kosti byly
z experimentu stanoveny na £ = 9.97 GPa (se smérodatnou odchylkou 1.32) a v; = 0.2.

E,

3. Numericka analyza

3.1. Materialovy model trabekularni kosti

Pro simulaci deformaéniho chovani trabekularni kosti pomoci metody kone¢nych prvki je tfeba
znat materidlové vlastnosti na urovni jedné trabekuly. Pro model trabekularni kosti byly pouZity
dva elasto-plastické materidlové modely s rozdilnymi modely plasticity. Prvni model s von
Misesovou podminkou plasticity s bilinedrnim izotropnim zpevnénim (Verhulp, 2008), druhy
model vyuZzival Drucker-Pragerovo kriterium plasticity (DP).
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Model s von Misesovou podminkou plasticity vyZaduje mimo Poissonova ¢isla v uz jen dva
parametry, Youngiiv modul pruznosti v tahu E a mez plasticity o, (yield stress). Pfi pouZiti
bilinedrniho izotropniho zpevnéni je nutné specifikovat jesté dalsi parametr, tangencidlni modul
E}o,, (tangent modulus, post-yield modulus). Model dle Drucker-Pragera vyZaduje kromé £ a v
dalsi tfi materidlové konstanty. Jmenovité se jedna o kohezi d, thel vnitiniho tfeni § a dilata¢ni
uhel 1. Dilatacni thel souvisi se stupném objemové zmény béhem neelastické deformace a
u numerickych modeld se projevuje silna zavislost vzduti materidlu (pile-up) pravé na tomto
parametru. Vzduti materiélu, ke kterému dochazi pii MKP simulacich na okrajich vpichu neni
pfi experimentalnich zkouskach pozorovano (Mullins, 2008).

Hodnoty Youngova modulu pruznosti v tahu (£ = 9.97 GPa) a Poissonova ¢isla (v; =
0.2) pro materidlovy model trabekuly byly stanoveny z provedené nanoindentacni zkousky.
Ostatni materidlové konstanty o, E,, (von Mises) a d, 3, 1) (DP) zvolenych elasto-plastickych
materidlovych modeli Ize urcit pomoci srovnani indentacnich kiivek z experimentu a kiivek,
obdrzenych z MKP simulaci.

3.2. MKP model

Pro potfeby MKP analyzy byl vytvoren rotacné symetricky kontaktni rovinny model (obr. 3(a))
sloZzeny z celkového poctu 664 rovinnych 8-uzlovych kvadratickych elementti. V modelu byl
pouzit stejny typ ploSnych element jak pro model indentoru, tak pro model vzorku trabekuly.
Ttistranny pyramidovy Berkovichiv indentor pouzity pifi experimentu byl v numerickém mo-
delu modelovan jako ekvivalentni kuZel s vrcholovym tihlem o = 70, 3°, obdobné jako v Zhang
(2007). Model indentoru obsahuje 170 elementtl a v misté kontaktu se vzorkem je pokryt kon-
taktnimi elementy. Materidl modelu indentoru je Cisté elasticky, se znamou hodnotou Youngova
modulu (£; = 1140 GPa) a Poissonova ¢isla (1; = 0.07).

(a) (b)

Obrazek 3: (a) Rovinny model, (b) Rozvinuty rovinny model

Model trabekularni kosti md rozméry 10 pm x 10 um a je tvofen 494 kvadratickymi ele-
menty. V misté pfedpokladané penetrace indentoru do povrchu trabekuly je pokryt 3-uzlovymi
kontaktnimi elementy. Materidl elementi trabekuldrni kosti je elasto-plasticky a byl podrobné;ji
diskutovan v 3.1.. Na obr. 3(b) je zobrazen vytvoreny symetricky rovinny model pro nanoin-
dentaci rozvinuty do prostoru.
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3.3. Simulace nanoindentac¢ni zkousky

Simulace nanoindenta¢niho zkousky byla rozdélena do 48 zatéZovacich kroki a fizena pomoci
deformace. Z diivodu lepsi konvergence vypoctu byly voleny okrajové podminky tak, aby hrot
byl v simulaci nehybny a pfedepsané posunuti obstardval model trabekuly. Ten je tedy “nardZen”
na hrot indentoru (Madenci, 2006). Provadény vypocet byl nelinedrni jak geometricky (velké
deformace), tak materialové.

4. Vysledky a zavér

Experimentalné zjistény Youngliv modul pruznosti se pro samostatnou trabekulu v literaturach
(Rho, 1997), (Bayraktar, 2004) pohybuje v rozmezi 1-14 GPa. V Rho (1997) byl stanoven
pro trabekulu z patefniho obratle jako primér z méfeni na 13.4 GPa. V této prezentované
préci provedeny nanoindentacni experiment stanovil primérny Younglv modul pruznosti pro
vzorek trabekuly na hodnotu £/ = 9.97 GPa se smérodatnou odchylkou 1.32, cozZ se shoduje
s o¢ekdvanym rozmezim zjiSt€nym z literatury. Stanovend hodnota Youngova modulu byla
pouzita pro kalibraci numerickych modeld trabekuly v provedenych simulacich.

Pro model s von Mises podminkou plasticity s bilinedrnim izotropnim zpevnénim bylo v
numerickych simulacich variovano s materidlovymi konstantami o, a Fy,,,. V Bayraktar (2004)
byl uréen tangencialni modul (£},,,) jako 1%-9% hodnota z Youngova modulu pruznosti a mez
plasticity o, ve stejné praci ¢inila 95.6 MPa. Dle tohoto piedpokladu by se mél tedy tangencialni
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Obrazek 4: (a) Pribéh indentacni kiivky, (b) Vyslednd deformace a posunuti modelu s von
Mises podminkou plasticity s bilinedrnim izotropnim zpevnénim

modul pohybovat v rozmezi hodnot 99 MPa--897 MPa. Pro porovnéni indentaéni kfivky z
experimentu s kiivkami obdrZzenych z MKP simulacich bylo pouZito kvadratické kritérium
(metoda nejmensich ¢tvercit). Nejlepsi kombinace variovanych konstant tak musi minimalizovat
vyslednou hodnotu souctu ¢tvercti odchylek, mezi srovnavanymi kiivkami. Kritérium urcilo
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za nejlepsi vysledek kombinaci hodnot 131 MPa a 1100 MPa pro o, respektive pro Ei,,.
Priibéh indenta¢ni kiivky pro nejlepsi kombinaci hodnot o, E,,,, zobrazuje obr. 4(a) a zdroveni
porovnava s pribéhem kiivky z experimentu. Na obr. 4(b) je vidét vyslednd deformace a posunuti
MKP modelu po odtéZovaci fazi. Pro model s Drucker-Pragerovym kritériem plasticity bylo
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Obrazek 5: (a) Pribéh indentacni kiivky, (b) Vyslednd deformace a posunuti modelu s Drucker-
Pragerovym kritérium plasticity
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Obrazek 6: Porovnani nejlepSich vysledkli obou modelti s vysledkem experimentu

v numerickych simulacich variovdno s materidlovymi konstantami koheze d, thlu vnitfniho
treni § a s dilatanim tdhlem . Vzristajici hodnota dilataéniho dhlu ma dle Mullins (2008)
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silny vliv na vzduti materidlu a proto byl v praci téchto autord ve vSech simulacich roven
nule. Pfedkladané préci byl vSak i tento parametr variovan. V provedenych simulacich nejlepsi
shodu s experimentem, dle kvadratického kritéria, vykazovala nasleduji kombinace parametra:
d = 26 MPa, 3 = 30° a = 5°. Pribéh indentacni kiivky pro nejlepsi kombinaci zobrazuje
obr. 5(a) a zaroven ji porovnava s pribéhem kiivky z experimentu. Na obr. 5(b) je vidét vysledna
deformace a posunuti MKP modelu po odtéZovaci fazi. Porovnani nejlepsich vysledku obou
modell s vysledkem experimentu zobrazuje obr. 6. Je patrno, Ze oba materialové modely davaji
velmi podobné vysledky a ani u jednoho modelu nebylo pozorovédno vzduti materidlu (Mullins,
2008). Nejlepsi kombinace materidlovych konstant pro oba modely zobrazuje tab. 1.

Tabulka 1: Nejlepsi kombinace materidlovych konstant

Model E [GPa] v 0., [MPa] Eion [MPa]  d [MPa] f[°] Y[°]
von Misis 9.97 0.2 131 1100 — - —
DP 9.97 0.2 - - 26 30 5
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