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Messen und Priifen | Kalottenschleifverfahren

Schichtdicke und Verschleif
prazise bestimmen

Der Kalottenschliff ist ein weit verbreitetes, einfaches Priifverfahren zur Bestimmung der
Schichtdicke und der Verschlei3festigkeit von Beschichtungen und Werkstoffen. Die Priifeinrichtung
bietet eine relativ hohe Genauigkeit bei geringem Zeitaufwand.

Reinhold Bethke, Nadine N6cker

Die Schichtdicken von wenigen Mikrome-
ter diinnen Schichten konnen im Quer-
schliff mit einem Lichtmikroskop nur sehr
ungenau oder iiberhaupt nicht ausgemes-
sen werden. Durch einen Schragschliff
wird eine sehr diinne Schicht um ein Viel-
faches verbreitert und kann so mit einem
Mikroskop vermessen werden.

Mit einem Kalottenschliff ist es moglich,
die Schichtdicke auch dann zu bestim-
men, wenn zerstorungsfreie Verfahren
aufgrund der Materialeigenschaften keine
Anwendung finden konnen. Diese Priif-
methode kann ebenfalls zur Bestimmung
des Materialverschleifles von Beschich-
tungen oder Massivwerkstoffen eingesetzt
werden. In der Norm DIN EN [S026423 ist
das Verfahren zur Schichtdickenbestim-
mung, in der Norm DIN EN 1071-6 die Me-
thode zur Bestimmung der Verschleififes-
tigkeit beschrieben.

Bei dem Kalottenschleifverfahren liegt eine
Stahlkugel gleichzeitig auf einer motorisch
angetriebenen Welle und auf dem schrdg
gehaltenen Probenteil (Bild I). In die zu
priifende Oberfliche wird mit der Kugel
und etwas Schleifmittel eine Kalotte bis ins
Grundmaterial eingeschliffen. Damit zwi-
schen der Antriebswelle und der Kugel kein
Schlupf entsteht, sind auf der Welle spezi-
ell angefertigte Antriebsringe aufgezogen.
Uber die Variation des Abstands s zwischen
Welle und Probe und dem Anstellwinkel
kann die Schleifkraft fiir eine Stahlkugel
mit einem Durchmesser von 30 mm in ei-
nem Bereich von circa 0,2 bis 0,8 N einge-
stellt werden. Es ist jedoch darauf zu ach-
ten, dass der Reibwert zwischen der Ku-
gel und der Antriebseinheit umso grofier
werden muss, je kleiner der Anstellwinkel
wird, damit ein einwandfreier Antrieb der
Kugel erfolgt.

Bild 1 > Bei dem Kalottenschleifverfahren liegt eine Stahlkugel gleichzeitig auf einer motorisch
angetriebenen Welle und auf dem schrég gehaltenen Probenteil.

Links: Seitenansicht, rechts: Draufsicht (h = Schichtdicke, A = duBerer Kraterdurchmesser,

B = innerer Kraterdurchmesser, s = Abstand zwischen Welle und Probe, a = Anstellwinkel)
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In der Praxis hat sich ein Winkel von 60°
und ein Abstand von 15 mm bewahrt.
Aus dieser geometrischen Anordnung re-
sultiert mit einer Stahlkugel (Durchmes-
ser 30 mm) eine Normalkraft von circa
0,5 N. Die Drehgeschwindigkeit der Kugel
lasst sich variabel einstellen. Am Fraunho-
fer-Institut fiir Schicht- und Oberflachen-
technik IST hat sich eine Frequenz von
1 Hz etabliert.

Da der Messfleck sehr klein ist (Durch-
messer < 2 mm), kann das Verfahren ge-
zielt lokal angewendet werden. Die Me-
thode ldsst sich mit einer Kugel oder,
wenn mehrere Kalottenschliffe gleichzei-
tig hergestellt werden sollen, mit bis zu
drei Kugeln durchfiihren (Bild 2). Das er-
forderliche Schleifmittel (Suspension oder
Paste) wird unmittelbar vor dem Versuch
auf die Kugel aufgebracht.

Schichtdicke berechnen

Die Schichtdicke wird aus den Merkma-
len der Kugel und der Kalotte abgeleitet.
Eine Voraussetzung fiir das Verfahren
ist der optische Kontrast zwischen den
unterschiedlichen Werkstoffen, aus
denen Schicht und Grundwerkstoff
bestehen. Die Schichtdicke kann auf ebe-
nen oder auf zylindrischen Proben be-
stimmt werden. Eine Probe kann bei fol-
gender Beziehung als eben betrachtet
werden:

rs > 100 x rb [1]
rs = Kriimmungsradius der Probe;
Radius der Kugel
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Bild 2 > Kalottenschleifgerat mit einer Kugel (links) oder drei Kugeln (rechts).

Fir die Berechnung der Schichtdicke kon-
nen gemdfl Norm DIN EN [S026423 zwei
Gleichungen verwendet werden. Da bei
diinnen Schichten die Einschlifftiefe im
Vergleich zum Kugelradius sehr gering
ist, sind vereinfachte Formeln zur Schicht-
dickenbestimmung anwendbar. Der Re-
chenfehler zwischen der exakten und den
vereinfachten Gleichungen ist kleiner als
0,3 % bei der Verwendung von tiblichen
Zahlenwerten fiir die Schichtdickenbe-
stimmung [2].

Eine vereinfachte Formel zur Schichtdi-
ckenbestimmung lautet:

h = (A*-B%)/8r 0))]

h = Schichtdicke, r = Radius der Kugel,
A = dufSerer Kraterdurchmesser, B = innerer
Kraterdurchmesser

Eine weitere Ndherungsgleichung lautet:

h = xxy/2r ()
x und y siehe Bild 3

Beide Gleichungen sind fiir die Praxis ge-
eignet, da die erforderlichen Messwerte
aus dem Schliffbild (Bild 3) gut bestimmt
werden konnen. Um den Einfluss der
Messfehler auf die berechnete Schichtdi-
cke beider Formeln qualitativ angeben zu
konnen, wurde in der Norm eine Fehler-
abschdtzung durchgefiihrt. Danach ist
die Varianz der berechneten Schichtdicke
nach Gleichung (1) kleiner als bei Glei-
chung (2). Die Gleichungen kénnen auch
fiir die Schichtdickenbestimmung auf

konvex gekriimmten Bauteilen angewen-
det werden. Aufgrund der Geometrie er-
gibt sich hier eine Ellipse als Schliffbild,
bei der die Kalottenmafie entlang der lan-
gen Achse zu bestimmen sind (Bild 4).
Bevor die Maf3e fiir eine Schichtdicken-
berechnung abgenommen werden, soll-
te bei flachen Substraten {iberpriift wer-
den, ob die Kalotte tatsdchlich kreisférmig
ist. Dafiir ist der Kalottendurchmesser in
zwei zueinander senkrechten Richtungen
zu bestimmen. Unterscheiden sich die bei-
den Strecken um mehr als 10 % sollte die-
se Kalotte nicht fiir eine Schichtdickenbe-
stimmung herangezogen werden, da der
Fehler in der berechneten Schichtdicke
grofler als 10 % sein wird [1].

Optimierte Schliffherstellung

In den Arbeiten von Ch. Friedrich et al [2]
wird eine optimierte Schliffherstellung

-
2]
L
o
<
c
S
©
[
©

Bild 3 > MaBe des Kalottenschliffs
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beschrieben, die einen moglichst klei-
nen Fehler fiir die Schichtdickenberech-
nung beinhaltet. Entscheidend fiir eine
genaue Schichtdickenbestimmung ist das
Verhadltnis der Strecken x zu y. Bei opti-
mierten Bedingungen betrdgt der relati-
ve Fehler einer Schichtdickenmessung mit
dem Kalottenschleifverfahren nur wenige
Prozent. Ein Fehler von > 5 % liegt vor,
wenn das Strecken-Verhaltnis x/y < 0,25
betrdgt (Bild 5) und die Einschlifftiefe so-
mit zu grof gewdhlt wurde.

Fiir eine genaue Schichtdickenbestim-
mung kommt daher der Einschlifftiefe
T eine wichtige Rolle zu, die nicht viel
grofier als die Schichtdicke h sein sollte
(Bild 5). Sie errechnet sich aus:

T = D/2-0,5*{D?- (x + y)? ©)

T = Einschlifftiefe; D = Kugeldurchmesser,
x und y siehe Bild 3
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Bild 4 > Kalottenschliff auf einem Zylinder
(@ 20 mm)
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Bild 5 > Vergleichende Schliffbilder: weniger guter Kalottenschliff (links) und guter Kalottenschliff (rechts).

Die Einschlifftiefe kann wahrend eines
Kalottenschliffes von Zeit zu Zeit bei
noch eingespannter Probe anhand des
Kalottendurchmessers abgeschadtzt wer-
den (Bild 6). Durch ein Beenden oder Fort-
setzen des Schleifvorgangs ldsst sich eine
geeignete Einschlifftiefe einstellen.

Oftmals wird, gerade bei Hartstoffschich-
ten, zusdtzlich zur Funktionsschicht
noch eine sehr diinne Haftschicht auf-
getragen. Die Schichtdicken dieser Haft-
schichten betragen meistens nur einige
zehntel Mikrometer. Selbst im REM las-
sen sich die Schichtdicken anhand ei-
nes Querschliffes nur schwer oder iiber-
haupt nicht messen. Damit diese diinnen
Schichten im Kalottenschliff sichtbar wer-
den und die Schichtdicke bestimmt wer-

den kann, muss der Streckenabschnitt X
moglichst lang sein (Bild 7). Auch bei Mul-
tilagen-Schichtsystemen muss die Ein-
schlifftiefe sehr genau angepasst sein,
damit die Schichtdicken der einzelnen
Schichten so prdazise wie moglich be-
stimmt werden konnen (Bild 8).

Messgenauigkeit abhangig
von der Oberflachengiite

Fiir eine verldssliche Schichtdickenangabe
ist eine ausreichende Statistik erforderlich,
welche die Messunsicherheit beschreibt.
In einem Schliff sollten mehrere Messun-
gen durchgefiihrt werden, um die Wieder-
holprdzision zu ermitteln. Die Genauig-
keit der Messungen hangt letztendlich von

e [um]
)
o o o

3,0
2,0

’

1,0

Einschlifftief

der Giite des Schliffbildes ab, das heifit,
der Schliff muss riefenfrei sein und einen
scharfen Kalottenrand aufweisen, um die
Mafle sauber bestimmen zu kdnnen.
Zudem wird die Schichtdickenbestim-
mung von der Oberflichenrauheit be-
einflusst. Die genaue Bestimmung einer
diinnen Schicht erfordert eine geringere
Rauheit als die einer sehr dicken Be-
schichtung. Die Erfahrung zeigt, dass die
Schichtdicke um den Faktor 5 oder mehr
grofer sein sollte als der Rz-Wert.

Bei der Schichtdickenbestimmung auf
Bauteilen, die eine sichtbare Bearbeitungs-
richtung zeigen, ist eine genaue Schicht-
dickenmessung sehr schwierig. Hier stellt
sich oft die Frage, ob es giinstiger ist, den
Kalottenschliff senkrecht oder parallel

0,0

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Kalottendurchmesser x+y [um]

Bild 6 > Die Einschlifftiefe T kann wéahrend eines Kalottenschliffes anhand des Kalottendurchmessers abgeschatzt werden und sollte nicht viel
groBer als die Schichtdicke h sein (D = Kugeldurchmesser).
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Bild 7 > TiN-Schicht mit einer Schichtdicke
von 5,8 um + < 0,1 pm, die Haftschicht hat
eine Schichtdicke von circa 0,1 um und der
Kalottenschliff eine Tiefe von 6,4 um. Das
Verhaltnis von x zu y betragt 0,49.

zu den Bearbeitungsspuren herzustellen.
Auch anhand vergleichender Schliffbilder
ldsst sich nicht eindeutig erkennen, ob die
Schleifrichtung einen wesentlichen Ein-
fluss auf die Auswertbarkeit, also auf das
Vermessen der erforderlichen Grofen, hat
(Bild 9). Daher ist es eher Geschmackssa-
che, welche Schliffprdparation vorgenom-
men wird.

Schleifmittel als bestimmender
Faktor fiir das Schliffbild

Ein unscharfer Kalottenrand beziehungs-
weise ein schlechter Kontrast zwischen
den unterschiedlichen Werkstoffen ent-
steht auch auf sehr glatten Proben, wenn
das Schleifmittel fiir das Schichtsystem
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Bild 8 > Multilagen-Schichtsysteme mit einer Gesamtschichtdicke von 3,3 um, die
Schichtdicken der Einzelschichten liegen zwischen 0,3 und 0,5 um. Das Verhdltnis von x zu y

betrdgt 0,56.

ungeeignet ist. Aufgrund der sehr unter-
schiedlichen mechanischen Eigenschaf-
ten der Beschichtungen, wie beispielswei-
se der Schichtdicke, Harte und E-Modul,
miissen geeignete und auf das Schichtsys-
tem angepasste Schleifsuspensionen ver-
wendet werden, um ein gutes Schliffbild
herzustellen.

Das Schleifmittel, bestehend aus den Ab-
rasivkdrnern einer bestimmten Grofle,
Form sowie Konzentration und dem Tra-

germedium (Fliissigkeit oder Paste), hat
einen grofien Einfluss auf den Schleifpro-
zess und letztendlich auf das resultierende
Schliffbild. Der Verschleiffvorgang wird
weiterhin von der Schleifkraft und von der
Drehzahl der Kugel beeinflusst.

Zwei mogliche VerschleiBBarten

Der eigentliche Schleifprozess und damit
die Kinematik des Schleifkorns ist ein

Bild 9 > Kalottenschliffe in paralleler Schleifrichtung (links) und senkrecht zu den Bearbeitungsspuren (rechts). Der Rz-Wert betragt 2,5 pm
(gemessen senkrecht zu den Riefen), die Schichtdicke circa 5,0 £ 0,3 um.
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Bild 10 > Die Diamantpaste mit einer Kdrnung von 0,25 um (rechts)
zeigt im Vergleich zur Diamantenpaste mit einer Korngréf8e von 1 ym
(links) ein sehr gutes Schliffbild, an dem die Kalottenmafe gut zu

bestimmen sind.

sehr komplexer Vorgang, der von den
oben erwdahnten Faktoren abhdngig ist.
Dabei unterscheidet man im Wesentli-
chen zwischen zwei Verschleiflarten, dem
,grooving wear* und dem ,,rolling wear*.
Beim ,grooving wear” kratzen die Abra-
sivpartikel feine Riefen in die Kraterober-
fliche, wdhrend sie beim ,rolling wear*”
eine rollende Bewegung ausfiihren und
dadurch ein glatteres Schliffbild ergeben.
Inwieweit sich einer dieser beiden Ver-
schleiflarten einstellt ist abhdngig von den
gewdhlten Priifparametern, der Schleif-
suspension und den sich ergebenden Rei-
bungseigenschaften in der Schleifzone.

Den Einfluss des Schleifmittels zeigen bei-
spielsweise die Schliffbilder einer DLC-
Beschichtung (Diamond Like Carbon),
die mit Diamantpasten desselben Her-
stellers, aber mit unterschiedlichen Korn-
grofen hergestellt wurden: Beide Schliff-
bilder weisen deutliche Unterschiede auf
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Bild 12 > Beschichtung mit mangelnder
Schichthaftung
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(Bild 10). Auch Diamantpasten von ver-
schiedenen Herstellern aber mit einheitli-
cher Korngrofie konnen zum Beispiel bei
einer CrN-Beschichtung sehr unterschied-
liche Schliffbilder ergeben (Bild 11).
Vermutlich nimmt hier das Traigermedium
groflen Einfluss auf den Schleifprozess.
Zudem kann auch die Morphologie der
Diamantpartikel trotz gleicher Korngro-
er sehr unterschiedlich ausfallen (eckig
oder rund), was zu den unterschiedli-
chen Schliffbildern fiihren kann. Welches
Schleifmittel fiir welche Beschichtung ge-
eignet ist, lasst sich nur schwer vorhersa-
gen und ist ein empirisches Ergebnis.
Liegt ein guter Schliff mit eindeutigen Kon-
trasten vor, kann die Schichtdicke automa-
tisiert mittels einer Bilderverarbeitung auf
ebenen wie auch auf zylindrischen Pro-
ben bestimmt werden [3]. Mit dieser Soft-
ware lassen sich auch die Schichtdicken
von Multilagen bestimmen. Ein Kalot-
tenschliff kann zudem qualitative Infor-
mation iiber die vorliegende Schichthaf-
tung enthalten. Zeigt die Beschichtung
im Interfacebereich Schichtabplatzungen,
liegt in der Regel eine nicht ausreichende
Schichthaftung vor (Bild 12).

Verschlei3festigkeit ohne
Perforation der Schicht bestimmen

Fiir die Bestimmung der Verschleififestig-
keit von Beschichtungen gibt es zwei un-
terschiedliche Methoden. Diese beiden
Methoden sind in der Norm DIN EN 1071-
6:2008-01 beschrieben und werden als
,Perforation der Schicht“ und ,,Ohne Per-
foration der Schicht“ bezeichnet. Bei dem

Bild 11 > Obwohl die Diamantpasten zweier Hersteller laut
Herstellerangaben beide eine Korngréfe von 1 um haben, ergeben
sich sehr unterschiedlich Schliffbilder.

ersten Verfahren wird, vergleichbar mit der
Schichtdickenbestimmung, eine Kalotte
eingeschliffen, wobei die Einschlifftiefe
grofier ist als die Schichtdicke. Bei der
zweiten Methode ist die Einschlifftiefe
stets kleiner als die Schichtdicke, womit nur
die Beschichtung dem Verschleifsprozess
unterworfen wird. Dadurch kann das
Schichtsubstrat hier keinen Einfluss auf den
Schleifprozess und das Messergebnis neh-
men, weswegen diese Methode als zuver-
lassiger betrachtet wird. Im Weiteren wird
deshalb nur auf diese Methode eingegangen.
Fiir die Berechnung des Verschleiffkoeffizi-
enten ist es erforderlich, das Verschleiffvo-
lumen, die Normalkraft (Auflagenkraft der
Kugel auf die Probe) und den Schleifweg
(Anzahl der Kugelumdrehungen) zu ermit-
teln. Eine Kalotte zur Bestimmung der Ver-
schleiffkoeffizienten ist in Bild 13 gezeigt.
Die Einschlifftiefe ist hier kleiner als die
Schichtdicke (h = 5,8 pm). Fiir die Berech-
nung des Verschleifivolumens auf ebenen
Proben wird entweder der Kalottendurch-
messer b bestimmt oder es wird mit einem
Profilometer die Kalottentiefe h ermittelt.
Das Verschleiftvolumen errechnet sich aus:

___ b
V=n @) @
oder mit der Kalottentiefe:

_ _nhT?
V= 3(3RT) )

b = Kalottendurchmesser; T = Kalottentiefe;
R = Radius der Kugel

Der VerschleifRkoeffizient Vk bezieht das
Verschleiffvolumen V auf die Normalkraft

© Fraunhofer IST



437 pm

Bild 13 > TiN-Kalotte zur VerschleiBmessung als Draufsicht (links) und 3D-Ansicht (rechts). (b = Kalottendurchmesser)

F und den Schleifweg S. S ergibt sich aus
dem Produkt von Kugelumfang und der
Anzahl der Kugelumdrehungen:

" ©)

Vk=5H

Die Auswertung der Kalotten, das heifdt
die Messungen des Kalottendurchmessers
oder der Tiefe, muss sehr sorgfaltig vor-
genommen werde, da die Tiefe mit dem
Quadrat der Kalottendurchmesser mit der
vierten Potenz in die Volumenberech-
nung eingeht. Innerhalb einer Messreihe
von zum Beispiel fiinf Verschleifmessun-
gen sollte die Standardabweichung des Vk
kleiner als 10 % sein.

Vergleichende Untersuchungen
erfordern gleiche Priifparameter

Wichtig zu erwdhnen ist, dass sich der
ermittelte Verschleiffkoeffizient stets auf
das verwendete Schleifmittel bezieht.
Vergleichende Untersuchungen beziiglich
der Verschleififestigkeit von Beschichtun-
gen oder Werkstoffen sind nur moglich,
wenn die Priifparameter einheitlich sind
und immer das gleiche Schleifmittel ver-
wendet wird. Auch sollte die zugefiihrte
Menge fiir jede Messung konstant sein.
Am Fraunhofer IST wird das Schleifmittel
iiber eine Pipette zugefiihrt und dosiert.

Zusdtzlich sollten wie bei allen tribologi-
schen Versuchen die klimatischen Bedin-
gungen nahezu konstant sein, um eine
Vergleichbarkeit der Ergebnisse sicherzu-

stellen. Wie schon bei der Schichtdicken-
bestimmung erwahnt, hat auch die Ober-
flachenrauheit einen Einfluss auf das Er-
gebnis. Bei Verschleifmessungen sollte
die Kalottentiefe deutlich grofer sein als
der Rz-Wert (mindestens Faktor 5).
Unter Berilicksichtigung dieser Vorgaben
konnen Schichten oder Werkstoffe auf ih-
re Verschleif’festigkeit gepriift und mit ei-
nander verglichen werden. Auch kann die
technische Entwicklung hin zu sehr ver-
schleiffesten Oberflachen mit diesem Ver-
fahren unterstiitzt werden. Am Fraunho-
fer IST wurde beispielsweise der Einfluss
des Metall-Gehalts auf die Verschleiffestig-
keit von Wolfram- und Titanhaltigen Koh-
lenstoff-Schichten untersucht. Die Unter-
suchungen zeigen, dass das Optimum der
Verschleifdfestigkeit fiir verschiedene Me-
talle unterschiedliche Metallgehalte erfor-
dert [4].

Fazit

Besonders interessant ist das hier vorge-
stellte Verfahren unter dem Aspekt eines
geringen Investitionsbedarfs. Die Priifein-
richtung bietet eine relativ hohe Genau-
igkeit bei kurzer Zeitdauer fiir die Mes-
sungen. Fiir einen schnellen und pra-
zisen Check der Schichtdicken oder der
Verschleififestigkeiten von mehr als einer
Beschichtung oder einem Werkstoff ist
der Drei-Kugel-Tester, wie die Erfahrun-
gen am Fraunhofer IST und die Ausfiih-
rungen oben zeigen, sehr gut geeignet. //
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