
Qualitätssicherung von Hartstoffschichten auf 

zylindrischen Proben

Die Automobil- und Werkzeugindustrie beschichtet heutzuta-

ge große Stückzahlen kleiner zylindrischer Komponenten, z. B. 

Düsennadeln, Kolbenbolzen, Kolben, Bohrer oder Fräser etc. 

mit Hartstoffschichten wie etwa DLC (diamond like carbon), 

Wolfram-DLC, CrN, TiN, CrAlN oder TiAlN (vgl. Abbildung 1). 

Für die Qualitätssicherung dieser Produkte ist es entscheidend, 

den Wasserstoffgehalt (H) der DLC- und W-DLC-Schichten 

zu messen, oder bei den nitridischen Schichten das genaue 

Verhältnis von Metall zu Stickstoff nicht nur an der Oberfläche, 

sondern auch in vergrabenen Schichten, Multilayern oder 

Gradientenschichten zu bestimmen. Mittels quantitativer 

SIMS-Tiefenprofilanalyse ist dies möglich, wenn durch Verwen-

dung der Cs-Cluster Methode die Matrixeffekte reduziert und 

angepasste Standards angewendet werden. 

Einflussfaktor Einfallswinkel

Ergebnisse von SIMS-Messungen sind nicht nur von der Che-

mie der Probe, sondern auch vom Einfallswinkel des Ionen-

strahls und dem Abnahmewinkel des Massenspektrometers 

abhängig (vgl. Abbildung 2). Trifft der Ionenstrahl bei kleinen 
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zylindrischen Proben mit Durchmessern von 2 bis 10 mm nicht 

den höchsten Punkt, so ändert sich der Einfallswinkel (vgl. 

Abbildung 3). Bei einem Zylinder von 2 mm Durchmesser, z. B. 

einer Düsennadel, führt eine Abweichung des Auftreffpunktes 

um nur 0,2 mm zu einem abweichenden Auftreff- oder 

Abnahmewinkel von über 10°. Da die Proben optisch justiert 

werden und DLC-Schichten auch noch vollständig schwarz 

sind, entstehen leicht derartige oder größere Justierfehler. Bei 

gewölbten Oberflächen spielt diese Problematik eine besonde-

re Rolle.

Winkelabhängigkeit von SIMS-Messungen

In einer repräsentativen Untersuchung wurde an den oben 

genannten Hartstoffschichten der Fehler in der Quantifizierung 

als Funktion des Einfallswinkels α und Abnahmewinkels β 

in einem Bereich von ca. 20° – 60° bestimmt, wobei 45° der 

Standardwinkel bei flachen Proben ist. Es wurde gefunden, 

dass die Rohzählraten von Cr, Ti, Al, W und N um einen 

Faktor 5 – 30 mit dem Winkel variieren, die Zählraten von H, C 

dagegen deutlich weniger. Die Abhängigkeit vom Abnahme-

winkel β ist ähnlich. Für die Quantifizierung mit Hilfe soge-

nannter relativer Empfindlichkeitsfaktoren (RSF) wird jeweils 

das Verhältnis der Zählraten der Elemente zum Matrixelement 

Die Sekundär ionen-Massenspektroskopie (S IMS) ist  e in Verfahren zur Best immung der chemischen 

Zusammensetzung dünner Schichten als  Funkt ion der T iefe.  Dabei  wird die Probenoberf läche von einem 

Ionenstrahl  Lage für Lage abgetragen. Die S IMS erre icht T iefenauf lösungen von nur e inem Nanometer 

und Nachweisgrenzen von weniger a ls  1 ppm. Al lerdings ist  d ie Quant if iz ierung der T iefenprof i le  dünner 

Schichten aufgrund sogenannter Matr ixeffekte anspruchsvol l .  Das bedeutet,  dass s ich bei  der S IMS die 

Kal ibr ierfaktoren für die Konzentrat ionen mit  der chemischen Zusammensetzung der Probe, d.  h.  der 

Matr ix ,  verändern.  E ine besondere Herausforderung ste l len darüber hinaus gewölbte Oberf lächen von 

technischen Proben dar,  d ie die Ergebnisse verfä lschen können.
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1	 Beispiele für zylindri-

sche SIMS Proben mit drei 

DLC-Schichten und einer CrAlN-

Schicht (Bohrer). 

2	 Einfallswinkel α und Abnah-

mewinkel β des Ionenstrahls bei 

der SIMS.

3	 Ortsabhängige Variation des 

Einfallswinkels bei gewölbten 

Oberflächen.

Kohlenstoff (C) oder Stickstoff (N) gebildet. Diese Größe ist 

proportional zur chemischen Zusammensetzung. Ihre Variation 

mit dem Winkel α und β zeigt also den möglichen Fehler 

der Quantifizierung. In dem nebenstehenden Diagramm ist 

dieser Fehler repräsentativ für das H/C-Verhältnis einer DLC-

Schicht und das Cr/N-Verhältnis einer CrN-Schicht dargestellt. 

Insbesondere beim H kann ein Winkelfehler von 10° zu 

Quantifizierungsfehlern von bis zu 20 Prozent führen, d. h. 

statt 20at% H werden 25at% detektiert. Für die nitridischen 

Schichtsysteme ist der relative Fehler üblicherweise geringer 

(10 %). Die Untersuchungen zeigen, dass der extrem sorg-

fältigen Justage der Messposition bei gewölbten Proben eine 

besondere Bedeutung zukommt. Der Ionenstrahl muss bei 

zylindrischen Proben präzise auf die höchste horizontale Stelle 

des Zylinders justiert werden. Auf Grundlage der Ergebnisse 

kann die Winkelabhängigkeit bei bekannten wohl definierten 

Kippwinkeln, z. B. bei einer Klingenschneide, auch durch 

Korrekturfaktoren kompensiert werden.
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Quantifizierungsfehler in Prozent für Wasserstoff in DLC und 

Chrom in Chromnitridschichten als Funktion des Einfalls- und 

Abnahmewinkels α bzw. β. 
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