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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Wozu braucht man Scratchtests ?

Ob sich eine Oberflache zerkratzen lasst hangt davon ab wie hart und wie spitz der
Gegenkdrper ist. Dies soll mit Labormitteln reproduzierbar untersucht werden.
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Analyse der charakteristischen Belastungen

Dynamische

A

1-2 pum (typical)

y

Um die Fehlerursachen zu finden muss man sich in die Dimensionen der
Rauigkeiten und Verschleil3partikel begeben - Das erfordert hohe Aufldsung.
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Alle vorgestellten Untersuchungen wurden mit dem
Universellen Nanomechanischer Tester UNAT oder ZHN durchgefihrt

Normalkrafteinheit NFU

UNAT

~~__ ——

Lateralkrafteinheit LFU
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

1. Der Scratchtest und seine Probleme

Scratchtest oder Ritztest — semi-quantitativer Test zur Bestimmung der
Schichthaftung und des Schichtversagens

Vorrangig eingesetzt bei harten Schichten mit Dicken bis 10um
aber auch bei Polymerschichten
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Scratchtest 9

Parameter (typisch) Mikro-Scratchtest Makro-Scratchtest
Indenterradius 1-20pum 200 pum (Rockwell)
Normalkraft 0,01-2N 1-100N
Scratchlange 10 - 500 um 5-20 mm
Geschwindigkeit 5-50 um/s 50 - 500 um/s
Tiefenmessung verflugbar nicht verfligbar
Stress Maximum in der Schicht, am Interface im Substrat
Rauheitseinfluss gering hoch
Spitzenverschleil? mittel hoch
Optische Auswertung teilweise immer
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Auswertung tber die Definition kritischer Lasten

L., - erste Risse in der Schicht

L, - erste Ausplatzungen am Rand der Spur

L3 - Ablosung der Schicht und Sichtbarkeit des Substrates

Teilweise wird L-; auch mit L., bezeichnet da L, oft nicht gemessen
werden kann — Bezeichnung nicht eindeutig.

Problem: Die Definitionen sind nicht sehr exakt und auflésungsabhangig

Bilder aus: The certification of critical coating failure loads: a reference
material for scratch testing according to ENV 1071-3: 1994
IRMM (European Institute for Reference Materials)
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Makro-Scratchtest versus Mikro-Scratchtest
(aus EU-Projekt Nanoindent)

550 nm TiN on steel Thin = 550 nm TiN
900 - ) Thick = 1500 nm TiN: 90
@ Micro
800 ~— ¥ 80
700 — ® Macro 70
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g 400 - - 40 5
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© 20 | 20 =
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0~ -0

Thin long Il
Thick short Il
Thick long Il

-
c
@]
<
o
£
=
'_

Thin long pp.

Thin short pp.
Thick short pp.
Thick long pp.

Beim Makro-Scratchtest gibt es einen deutlichen Unterschied in der kritischen Kraft je nach Ausrichtung zu
den Rauheiten. parallel = pp senkrecht = II.

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba EFDS% = 9



zwick [ Roell daSimmec

ADVANCED SURFACE MECHANICS

Aus EU-Projekt
Nanoindent

Spitzen-  Kritische Kraft

Probe Radius /um mN
0,55um TiN 6,3 357,10
auf Stahl 9,3 483,42
10,4 368,90
0,94um DLC 6,3 80,02
auf Silizium 9,3 129,03
10,4 135,70

Fehlermode Lc2 nicht vorhanden

Fehlermode Lc1 optisch nicht auflosbar
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

2. Spannungsrechnungen — Tell 1
F

Einfaches Modell:
Kugel auf beschichteter Oberflache

Modellannahmen

Depth

‘ r=0 Stress Rein elastische Deformation
S ' \ | N.-L"‘\\ ' I
b S T~ ) Ideale Kugelform (Hertz-Modell)
. Ideal glatte Oberflache und
/ Grenzflachen
(o) (o)
7z vM

Berechnung des Hertzschen Druckprofils und der von Mises Spannung
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Von Mises Spannungsfeld in der Oberflache einer 2um dicken harten Schicht auf Stahl
bei Scratchtests mit Spitzen verschiedener Radien.

200pm Spherical Indenter, 2um TiN on Steel, Force 2000mN, Friction 0,2 10pm Radius Indenter, 2um TiN on steel, Force 50mN, Friction 0,2
von Mises stress (GPa) von Mises stress (GPa)
0,0 R,
oL / @ 4,497 @ 12201
B 436 M 11,559
W 4,222 W 10918
B 4,084 W 10,277
— —  —— W 3,947 B\ 9636
2,04 B 3,309 2,0 B 8995
8o R o
@3 534 @ 7071
e 8 o
' O s.789
4,0 03121 40/ 0O 5147
82:983 O 4506
2,846 0O 3865
02,708 O 3224
02571 O 2583
02433 0O 1941
6,0 02295 6,0 O 13
02,158 O o659
O 2,02 O o018
O1883
8,0 80
10,0 T T T T T T T T T 10,0 T T T T T T T T T
-10 -8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10 -10 -8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10
X (um) X (um)

200pum Radius 10um Radius

Der erste Fehler konventioneller Scratchtests (Rockwell) passiert meist im Substrat.
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

3. Bestimmung der Spitzenform

Beispiele fur defekte und
abgenutzte Spitzen
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Bestimmung der realen Spitzenform durch vollstandig
elastische Messungen von zwei Referenzmaterialien

80 1.000 A
— Quarz_S10-6_50mN

Saphir_S10-6_80mN 10pm Radius 900 -

200um Radius

70
800 1

60

700 1

600 1

500 1

400

Normal Force (mN)

300 1

200 1

100 A — Quarz_elastisch_S200-1_1000mN-1

— Saphir_S200-1_1000mN

0.00 0.10 0.20 0.30

Normal Displacement (um) 0,0 0,2 0.4 0,6 0,8

Normal Displacement (um)

Be- und Entlastungskurven (nicht unterscheidbar) von Quarzglas und Saphir
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Zwick I Roell

Flachenfunktion als Wurzel der Flache Uber der Kontakttiefe

244
i 22 ] e Quarz_elastisch_S200-1_1000mN-1.AVR
3 1O|‘lm Radlus 4 Saphir_S200-1_1000mN.AVR
204 — Fit average
— Ideal tip shape
25 18
B
= 16+
2 <
= 141
o
e
15 © 121
S
5 101
[9)]
1 s
o Quarz_S10-6 50mN.AVR 61
0.5 a Saphir_S10-6_80mN.AVR
— Fitaverage 41
Ideal tip shape ] 200|J.m Rad|US
oL ‘ ‘ ‘
0.05 0.1 0.15 ol . . . ,
hc (um) 0,0 0,10 0,20 0,30 0,40
hc (um)
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Radiusfunktion

Es gibt deutliche Abweichungen von der Idealform. Der Radius im auf3ersten Bereich
ist nicht konstant.

300 ) - - "
0.0 \ 10pm Nominal-Radius 200pum Nominal-Radius  — Fedws?
— Average
250 — Fit

=3

=2

v 200 1

=

©

s

(]

2 1501
5.0 §

i
4.0 100

— Radius 1
3.0 —— Radius 2
— Average 50
0.00 0.10 0.20 0.30 0% ' ' ' ' ' ' ' '
’ ’ . | ’ 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8
Effective depth (um) Effective depth (um)
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4. Der Mikro-Scratchtest - Anwendungsbeispiele

Measurement sequence

100 -0
90
- -50
80 .
€
> 70 < oo
z 7 = - -
£ 5 s
5 o :
S 3 L -150 g
T 50 0 & s
E ° o
2 40 g 200 §
iC! %)
©
-
30
- -250
20
— Normal force unit
10{ — Lateral force unit 300
— X-stage
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Time (s)
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4.1. Fehlermode L, oder L,
= elastisch — plastischer Ubergang

Besonderheit des Mikro- oder Nano-Scratchtest mit Tiefenmessung

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba EFDSE@% 18
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Gibt es plastische Deformation in spréden Materialien?

Ja, es ist eine Frage der Dimension!

x10000 ' 10kU Tmm —r— 10KU Gmm
HZG2 99081 THT 99081 TMT
1024 x 1024 CLT.TIF CS54B .TIF

Geringe Last Hohere Last
4um Radius Indenter in GaAs
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Height (pm)

Verschleildtests an Quarzglas (100 Zyklen)

Bestimmung der Verschleif3tiefe durch Scan senkrecht
Durch die Verschleil3spur mit derselben Spitze

0,005

0,000

-0,005 | !
22nm 12nm 6nm 0-1nM
-0,010 |
140mN 120mN 100mN 80mN
-0,015
-0,020
0 50 100 150 200 250 300
Y (um)

5 Tests im Abstand von 80um ubereinander
Krafte: 50, 80, 100, 120, 140 mN Distanz: £ 20 pm = 40 pym
Zykluszeit: 5s (2,5s pro Richtung) Geschwindigkeit: 16 pm/s

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Beispiel 1. Scratchtest auf Quarzglas

Maximalkraft: 300mN
Distanz: 250um
Geschwindigkeit: 10um/s

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba EFDSE@E
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

0,20
0.0- LCO I—Cl I"C2 J\
=N o T\
— Scratch_Quartz - Scratch depth
— Scratch_Quartz - Pre-scan depth
0,21 — Scratch_Quartz - Post-scan depth
— Scratch_Quartz - Friction 0,15
I=
0]
= 04 2
= [
= 3
S 06 010 &
= B
I
0,81
0,05
1,01
1,21
1 1 1 1 1 1 0’00
0 50 100 150 200 250

Distance (um)
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

0,20
0.01 F’WVVHUBK
— Scratch_Quartz - Scratch depth
— Scratch_Quartz - Pre-scan depth
0,24 — Scratch_Quartz - Post-scan depth
— Scratch_Quartz - Friction 0,15
0,44
Kritische Kraft fur Bruch: 203mN
0,61 0,10
0,81
0,05
1,01
1,21
. . . . 10,00
50 100 150 200 250
Distance (um)
9,2
9,0
— 88{|
S /
E
g 6|
2 |
©
o 84
2
g
= 82 . .
w Effectiver Radius: 8.8um
8,0
— Radius 1
— Radius 2
7,8 — Average
— Fit
7,6
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30

Effective depth (um)

-0,04 1
-0,021
= 0,00+
o
Q=
= E
2 =
S p= 0,02+
o Q.
s o
E &)
i 0,041
Kritische Kraft fir plast. Deformation: 95.7mN
0,06
0,08+ — Scratch_Quartz - Scratch depth
— Scratch_Quartz - Pre-scan depth
— Scratch_Quartz - Post-scan depth
0,104 : ‘ . ‘
0 50 100 150 200
Distance (um)
Spherical indenter on uncoated substrate
von Mises stress
7,00
6,00 .
Max. von Mises stress: 7.15 GPa
5,00 = Fliel3grenze
4,00
3,00
2,00
0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00

Distance Z (um)
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Beispiel 2: 240 nm dicke optische Schichten auf Saphir

Jeweils drei Mikro-Scratchtests mit 50mN und 700mN Ubereinander

Messung der FlieR3grenze da Hartemessung zu ungenau

J S0 pm

Diese zwei Schichten zeigen verschiedene Fehlermoden

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba EFDSE@E
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Die Differenz zwischen Pre-Scan und Post-Scan erlaubt die Bestimmung des
elastisch-plastischen Ubergangs

-0.00
0.20+
-0.10
S
=
= -
Q S
9 =
& )
o F0.20 ©
: <
c
5 | 2
© 0.101 -
i £
i o
0.30 2
— First surface scan
— Friction coefficient
— Depth under load L0 40
— Residual depth after unloading ’
0.00
I I I I I I I I I
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

Lateral Displacement (um)

Fehler der Schicht bei: X: 34.48 um Fn: 174.94mN . 0.081
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Hartes Substrat = Plastische Verformung beginnt in der Schicht

Ergebnisse Fliel3grenze

Proben- Fcrit FlieRBgrenze
nummer mN V] GPa
479 6.89 0.061 6.97
486 6.60 0.067 6.5
488 8.30 0.078 7.4
489 8.49 0.088 7.64
531 12.75 0.110 8.79
532 131.79 0.069 20.8
485/Saphir 0.065
485 /Glas 0.057
Saphir 171.500 0.084
auf Saphir
auf Glas

7.00+

6.00-

5.001

4.00-

3.001

2.001

0.00

Spherical indenter on substrate with one layer
von Mises stress

Von Mises Spannungsprofil flr Probe 479

060  0.80
Distance Z (pm)

Das Substratmaterial hat einen entscheidenden Einfluss auf die kritische Kraft

1.40

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba

EFDS==



. 0O
zwick [ Roell =Zdsmec

4.2. Fehlermode L,
= Beginn von Rissen

Beispiel: 2 Plastiklinsen, beschichtet mit Hartlack und Anti-Reflexschicht

Indenter: 10um Radius
500um Scratchlange, 15um/s Geschwindigkeit
Maximalkraft: 45mN

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba EFDST:: E 27
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

o« 5t Es ~.—.(:4.n~vrg'._g(wqagim,ﬁm ks

SR G AN

50um

v NV
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Depth (pm)

zwick [Roell Linse 1 asmec

ADVANCED SURFACE MECHANICS
0.45
-0,05
-05
0,40
-0,04
0.0 A {Ln/\/!\
i hai had N ‘I

035 0,03
05 Fc: 14,9 mN
030 % 0,02
é —
0 025 55 001
=
=
1,5 o |
020 £& 000
Iy
] 0,01
20 0,15
0,02
251 0,10
0,03
301 0.05 — Scatch_1-5_66mm - P depth
— Scatch_1-5_86mm - Scratch depth 0.041 SCatEh_1 5_66"‘“11 PIBS-tSEan dp "
— Scatch_1-5_86mm - Pre-scan depth . ' — Scatch_1-5_66mm - Post-scan dept
3.5 — Scatch_1-5_66mm - Post-scan depth FC- 27,5 m 0.00
— Scatch_1-5_66mm -Friction ' 0,05
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 ‘ : : : :
Distance (um) 50 100 150 200 250

Distance (um)
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Linse 2
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

0,0

0,5

1,0 1

1,5 1
— Scatch_1-5 66mm - Scratch depth
— Scatch_1-5 66mm - Pre-scan depth

| — Scatch_1-5 66mm - Post-scan depth
20 — Scatch_1-5 66mm - Friction
2,5
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Distance (pm)
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0,55

0,50

0,45

0,40

0,35

0,30

0,25

0,20

0,15

Friction coefficient

Depth (um)

-0,01

0,00

0,01

0,02

0,03

0,04

0,05

Fc: 4,0 mN

— Linse 2 - Pre-scan depth
— Linse 2 - Post-scan depth

20

60 80

Distance (um)

100 120

140
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4.3. Fehlermode L,
= Schichtablosung
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

0,01 i~ 0,60
Beispiel 1: .50
10 .
. 0,40
1,1 um TiN auf Stahl s
10,4 um Spitzenradius T *7| e 3
o 0,20 (L
[m)
|:C3 =662 mN 3,01 0,10

0,00

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
Distance (um)
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Beispiel 2:

10,4 um Spitzenradius E o Nl mu 1 I

Fes = 136 mN (VI
I o Hoon

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Distance (pm)
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4.4. Multi-Pass Scratchtest
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

A) Scratchtest mit zunehmender Kraft
Probenoberflache nach 3 Tests an derselben Stelle mit 800mN Maximalkraft
6um DLC-Schicht auf Stahl

Schichthaftungs-Workshop 6.-7.6.2016 Thomas Chudoba EFDSE@E 35
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Test 1
0.10
800mN
___ 0.001
e
=
c
=y
[1}]
O 510
0.201
—#60 - Pre-scan depth
— #60 - Post-scan depth
0 50 100 150 200 250 300

Distance (um)

Vergleich der Oberflachenposition vor und nach dem Test
Plastische Deformation startet bei 207mN, Distanz 75um
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Test 2 0.0751

-0.050+

800mN

-0.025

0.000+

Depth (pm)

0.025

0.050- W

0.075

—#60 - Pre-scan depth

—#60 - Post-scan depth
0.100+

0 50 100 150 200 250 300
Distance (um)

Vergleich der Oberflachenposition vor und nach dem Test
Plastische Deformation startet wieder bei 263mN, Distanz 97,5um
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-0.075

Test 3

800mN |

-0.025

0.000+

Depth (um)

0.025+

0.050

0.075

0 50 100 1350 200 250 300
Distance (um)

—#60 - Pre-scan depth
— #60 - Post-scan depth

Vergleich der Oberflachenposition vor und nach dem Test
Plastische Deformation startet wieder bei 367mN, Distanz 137um
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Relative peak height (%)

350mN Test Reduktion der relativen
100 hoh | wiederhol
= 300mN Test Peakhohe bei wiederholter
80 Belastung
60
40
20
0 Zusatzliche Stutzfache
1 2 3 4
Scan

Die stetige Tiefenzunahme bei whp
wiederholter Belastung kann mit he he
der Anderung der lasttragenden
Flache erklart werden.
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5. Spannungsrechnungen — Tell 2
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

8

9

Die braune Linie zeigt die Position flr
die Spannungsberechnung

AN

AN

Wi

_/

AN

VAN

AN

VAN

AN

Scratchtest auf a:C:H:W Schicht mit Rauheitenspitze

Depth (jm)

Depth (Lm)

-0.10

(=]
(=]
o

(=]
=
(=]

020

0.20

JJ\M»W

—— #60 - Pre-scan depth
—— #60 - Post-scan depth

En

ann aEn nnn nEN ETava

Spitzenhéhe: 180nm
Spitzenbreite: 5um

——#60 - Pre-scan depth

—*—#60 - Post-scan depth

Vergleich vor ung
Plastische Deforr

nach dem Ritztest:
nation startet an der
elbar danach.

Spitze und unmit

50

65

70

75 80 85 90 % 100
Distance (um)
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

-3,0 1
Spitzenh6he: 180nm
Spitzenbreite: 5um
-2,0 1
-1,0 -
B
2
= A A A £~ A
o 00 S 4&’{-'7 M M - —-'\N":s:h._._*
(@]
1,0 -
2,01
& #60 - Pre-scan depth
¥ #60 - Post-scan depth
3,0

107,0 108,0 109,0 110,0 1110 112,0 113,0
Distance (um)

Eine mal3stabsgerechte Darstellung zeigt die minimale Spitzenhdhe
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Von Mises Spannungsprofil, FilmDoctor Berechnung

2.1 541
1.4 .4+
0.7 07
0.7 0.7 . -
1.4 14
Ez.ﬂ— EZﬁ—
N 25 Nog
3.5 35
4.2 4.2+
4.9- 19-
5 6 5 6]
63 6.3
y e y: 0 pm .
/ 609 616 623 63 637 G44 651 658 665 672 679 686 7 558 685 672 679 686 633 702630Mliy 734 mp 735 T2
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Die von Mises Spannung ist an der Rauheitsspitze deutlich grol3er
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Vergleich der von Mises Spannungsprofile an den verschiedenen Positionen
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Radialspannung
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Die Zugspannung am Konaktflachenrand ist an Stellen mit ansteigendem Oberflachenprofil
betrachtlich grof3er
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Zusammenfassung

» Scratchtests sind ein semi-quantitatives Messverfahren zur Bewertung der
Oberflachenstabilitdt und der Schichthaftung

» Das Verfahren hat verschiedene Nachteile die eine Vergleichbarkeit erschweren. Die
Kombination mit Spannungsrechnungen kann helfen eine bessere Vergleichbarkeit
herzustellen.

» Es ist aulRerst wichtig die Spitzenform genau zu bestimmen und zu kontrollieren

» Mikro-Scratchtests erlauben einen besseren Zugang zum Verstandnis der
Versagensursachen als konventionelle Scratchtests. Wichtig ist hier eine genaue

tiefenaufgeldste Messung vor und nach den Tests.
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ADVANCED SURFACE MECHANICS

Danke fur die Aufmerksamkeit !

ASMEC

Advanced Surface Mechanics GmbH
Bautzner Landstral3e 45
D-01454 Radeberg

Tel.: +49 351 2695 345
Fax: +49 351 2695 346

Email:info@asmec.de
Web: www.asmec.de
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Forschungs-
zentrum
Rossendorf
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Normen:

ISO 20502:2005+Cor 1:2009: Hochleistungskeramik - Bestimmung der Haftung von keramischen
Schichten mit dem Ritztest (betrifft Makro-Scratchtest)

ASTM D7027-13: Standard Test Method for Evaluation of Scratch Resistance of Polymeric Coatings
and Plastics Using an Instrumented Scratch Machine

ASTM D7187-10: Standard Test Method for Measuring Mechanistic Aspects of Scratch/Mar Behavior of
Paint Coatings by Nanoscratching
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