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Genauer hingeschaut

Abb 1: Messung einer Martenshdrte von 1627 N/mm2 (10 mN / 10 s,
Picodentor HM500) auf einer Ag Schicht. Die Ni Zwischenschicht und der
Al Grundwerkstoff sind optisch klar unterscheidbar

Die Héarte und weitere mechanische Ei-
genschaften von massiven Materialien
kann man durch Indentationsversuche
bequem bestimmen (EN ISO 14577).
Mechanische Eigenschaften sind flr
viele Bauteile von groBer praktischer
Bedeutung - dies selbstversténdlich
auch, wenn die Teile beschichtet sind.
Die Messung der Harte der Schicht-
materialien ist jedoch oft anspruchs-
voll, da diese vom Rest des Proben-
kérpers beeinflusst wird (z.B. bei der
Messung einer diinnen Hartstoffschicht
auf einem weichen Al Grundwerkstoff
kann ein zu geringer Héartewert resul-
tieren, wenn die Schicht in den wei-
chen Grundwerkstoff gedriickt wird).

Hartemessung auf Schliffen

Es sind deshalb kla-
re Messstrategien
notwendig, die sol-
che stérenden Pro-
zesse mit in Be-
tracht ziehen. Zwei
solche  Strategien
sollen hier kurz vor-
gestellt werden (sie-
he Tabellen):

Die erste Strategie
(vorsichtiges  Ein-
dringen) ist grund-
sétzlich nur fur sehr
glatte Beschichtun-
gen moglich. Bei rauen Proben flihren
geringe Eindringtiefen direkt zu groBen
Streuungen der Messwerte. Geringe
Eindringtiefen bedeuten ebenfalls klei-
ne, Uber die Indentorspitze auszuge-
bende Krafte, speziell bei weichen
Schichtmaterialien. Entsprechend ist
die minimale Kraft, die kontrolliert aus-
gegeben werden kann, die limitieren-
de GroBe bei diesem Ansatz.

Strategie zwei besteht aus dem Ein-
betten und Querschleifen der Probe in
einem moglichst harten Harz. So wer-
den die Werkstoffe rdumlich getrennt
und leicht zuganglich (siehe Abb. 1).

Strategie 1: Messung senkrecht zur/auf Schicht

Tatsache Ab bestimmter Eindringtiefe Beeinflussung der Messung
durch den Grundwerkstoff

Faustregel Blickle Regel: Grundwerkstoffeinfluss ab Eindringtiefe von

ca. 10% der Schichtdicke

Genaue Beur-

Anhand von Diskontinuitaten in der Eindringkurve, diese

teilung deuten auf einen nicht homogenen Kérper hin

Limitierung Min. Kraft auf Indentor- Spitze; Probenrauheit

Strategie 2: Messung parallel zur Schicht auf Querschnitt (siehe Abb. 1)

Tatsache Bei kleinen Abstdnden zu Rand oder Grundwerkstoff haben
diese einen Einfluss auf die Messungen

Faustregel Min. Abstand 1-2 x Diagonale des Eindrucks

Genaue Anhand von Diskontinuitaten in der Eindringkurve, diese

Beurteilung deuten auf einen nicht homogenen Kdérper hin

Limitierung

Préazision der XY-Positionierung

Die Rauheit ist bei den polierten Schlif-
fen sehr gering, kleine Eindringtiefen
sind also méglich. Die minimale Dicke
der Schicht ist gegeben durch die Po-
sitionierprazision des Gerétes.

Der HM Schliffprobenhalter (Abb. 2) ist
als Zubehoér zu den Fischer Hartege-
raten erhéaltlich. Er erméglicht ein sehr
bequemes und gut definiertes Positi-
onieren der Proben ohne aufwandiges
Ausrichten.

Mit einem FISCHERSCOPE® HM2000
sind mit beiden Strategien Schich-
ten mit vergleichbaren Dicken (oft ca.
2 pm) messbar.

Abb 2: Der HM Schiifforobenhalter zur Harte-
messung auf Schliffen garantiert eine horizontale
Positionierung der Probe

Messungen direkt auf Schicht sind
maoglich bei glatten, harten Schichten
und ersparen dann den Aufwand der
Schliffherstellung. Bei rauen oder wei-
chen Schichten (oder wenn sowieso
Schiliffe bestehen) sind Schliffmessun-
gen sinnvoller und leichter interpretier-
bar.

Mit dem FISCHERSCOPE® HM500
kénnen auch dinnere Schichten (auf
Schicht) gemessen werden (nm-Be-
reich).

Dr. Daniel Sutter,
Helmut Fischer AG, Schweiz
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Diinnschicht-Solarzellen: Rontgenfluoreszenz-Analytik (RFA)
fiihrt den Beschichtungsprozess. FISCHERSGOPE® X-Ray CONTI 5000

Die Erforschung und industrieméaBige
Herstellung von Photovoltaik-Solarzel-
len wird gegenwértig in Europa, USA
und Asien mit erheblichen Investitions-
volumina vorangetrieben. Neben der
bekannten Silizium-Technologie (Er-
kennungsmerkmal: blaue Waferpanel)
wurden in den letzten Jahren Dlnn-
schicht-Solarmaterialien wie CIGS =
Cu(In,Ga)Se2; CIS=CulnS2; CdTe ent-
wickelt (Erkennungsmerkmal: graue
Farbe der Solarpanel).

Messmethode

Die Rontgenfluoreszenz-Analytik (RFA)
ist geradezu pradestiniert bei solchen
Schichtsystemen die Prozessfiihrung
wéhrend des Herstellungsprozesses zu
unterstitzen. Prozess- und Messpara-
meter sind die Konzentrationen von
Kupfer (Cu), Indium (In), Gallium (Ga),
Selen (Se), Schwefel (S), Cadmium
(Cd), Tellur (Te), die Schichtdicken der
photosensitiven Diinnschichten liegen
im unteren pm-Bereich.

Die RFA unter Nutzung der Fischer
WinFTM®-Auswertesoftware  besitzt
den groBen Vorteil, dass sie sowohl
das komplexe Schichtsystem im End-
zustand des Solarpanels - also z.B.
Zn0:Al/CdS/CIGS/Mo/Glas in Schicht-
dicken oder Einzelkonzentrationen -
messen kann, als auch bei Bedarf im
Beschichtungsprozess Schicht fir
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Abb: 2: Conti 5000 Messkopf mit Vakuumflansch

Prozess fiir Diinnschicht-
Solarzellen

Die Abb.1 beschreibt als Schema den
Solarzellen-Prozessablauf auf Glas-
panel. Die Transportrichtung des Pro-
zesses verlauft im Schema von links
nach rechts: Unbeschichtetes Glas —
darauf Mo-Abscheidung - danach
photosensitive CIGS-Beschichtung —
danach CdS Pufferschicht — abschlie-
Bend ZnO:Al Sputterschicht — fertiges
Schichtsystem auf Glaspanel.

Alle Prozessschritte laufen im Vakuum
ab, vor dem Auslauf aus der Vakuum-
kammer kann der Messkopf X-Ray
CONTI 5000 angeflanscht werden,
alternativ kénnte auch nach jedem
Beschichtungsschritt, z.B. nach der
CIGS-Beschichtung, Schichtdicken

Anstatt Tragermaterial Glas wird auch
auf Endlosband Polyimide oder Me-
tallfolien abgeschieden.

Zweck der Prozess-Analytik

mittels RFA

Fir die Wirksamkeit der CIGS-Ab-
sorberschicht sind die stéchiometri-
schen Verhaltnisse von In,Ga,Se in en-
gen Toleranzgrenzen zu messen und
zu fUhren. Entsprechendes gilt fur die
CIGS-Schichtdicke. Die Variation der
In,Ga,Se-Anteile erlaubt eine optische
Wellenlangen-Anpassung der photo-
sensitiven Beschichtung an das Solar-
spektrum.

Prozessangepasste Eigenschaften
des X-Ray CONTI 5000 Messkopfes:
Wassergekihlter Normflansch fur
das Andocken an eine Vakuum-Pro-
zesskammer.
Grosse Messblende zur Erzielung
hoher Gesamtzahlraten > 100.000 cps
am Halbleiter-Detektor.
Kurze Messzeiten mit neuem linearen
Approximationsmodus der WinFTM®,
Schwankende Messabsténde, bedingt
durch Glaspanelen-Transport auf Rol-
len, werden per Software WinFTM®
kompensiert. Hohe Langzeitstabilitat
im Prozess reduziert den Nachkalib-
rieraufwand. Die Wiederholprazision
bei Konzentrationsmessungen Cu, Ga,
In, Se liegt typisch bei 0,1 %, bei ei-

Schicht. und Konzentration gemessen werden. ner Messzeit von 10 sec.
Dr. Winfried Staib
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Ausgangsprodukt: Mo Sputterschicht Photosensitive CdS Pufferschicht Zn0 : Al Sputterschicht  Schichtdickenmessung Endprodukt:
Glaspanel (Back-Kontakt) CIGS-Schicht (Front-Kontakt) und Konzentrationen. beschichtetes

Abb: 1: CIGS- Solarzellen Prozessablauf auf Glaspanel

FISCHERSCOPE® X-Ray
CONTI 5000

CIGS-Solarpanel
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Einfliisse beachten — Fehler vermeiden (Teil 2)

Im Teil 1 dieses Beitrages wurden die
durch Probengeometrie verursachten
Einflisse auf Messresultate beschrie-
ben. Dies bezog sich auf magnetin-
duktive Verfahren (DIN EN ISO 2178),
z.B. Lack/Stahl als auch fir ampli-
tudensensitive  Wirbelstromverfahren
(DIN EN ISO 2360), z.B. Eloxal/Alu-
minium. Es stellt sich die Frage der
zu erwartenden Messfehler, wenn der
Anwender grundlegende physikalische
Gegebenheiten ignoriert oder wenn er
sich allzu sehr auf Werbeaussagen von
Herstellern verldsst - mit Behauptun-
gen wie: ,diese Gerate mlssen nicht
kalibriert werden®.

Teil 2 beschreibt weitere 5 Einfluss-
grossen fir das Auftreten von Mess-
fehlern beim Einsatz der erwdhnten
Messverfahren — praxisrelevante Hin-
weise zur Vermeidung bzw. Redu-
zierung solcher Messfehler werden
genannt.

Magnetisierbarkeit:

Diese Einflussgrésse wird durch die
relative Permeabilitdt py, beschrieben.
Aus didaktischen Griinden soll das
Schichtmaterial nicht magnetisierbar
sein. Das Signal der Messsonde hangt
wesentlich von der Magnetisierbarkeit
des Grundwerkstoffes ab. Kalibriert
ein Anwender sein magnetinduktives
Schichtdickenmessgerat (z.B. DELTA-
SCOPE®) mittels Kalibrierstandards auf
einem unbeschichteten Stahl mit rela-
tiv starker Magnetisierbarkeit p,; (Stahl
St 37) und verwendet danach das so
kalibrierte Messgerat zur Schichtdi-
ckenmessung auf einem Stahl mit
schwécherer Magnetisierbarkeit p5, so
werden die angezeigten Schichtdicken-
messwerte d,; systematisch zu gross
sein (Bild 1, rechts). Wird hingegen der
Anwender mit seinem auf Stahl St 37
kalibrierten Messgerét anschliessend
Dickenmessungen auf einem Grund-
werkstoff mit héherer Magnetisierbar-
keit p,, ausfiihren, so sind die ables-
baren Messwerte d,,, systematisch zu
klein (Bild 1, links).

Tip!: Kalibrieren Sie auf einem vergleich-
baren Werkstoff mit Permeabilitat p,;.
Der dann angezeigte Messwert d,;
entspricht der tatsachlichen Dicke d
(Bild 1, Mitte).

Elektrische Leitfahigkeit:

Erfreulicherweise muss sich der An-
wender von FISCHER-Wirbelstrom-
messsonden keine Gedanken bezlig-
lich der Leitfahigkeitsunterschiede von
Grundmaterialien (wie Al, Cu, Ms) ma-
chen, denn diese Messsonden besitzen
eine wirksame patentierte Leitféhig-
keitskompensation, die fast den ge-
samten Leitféhigkeitsbereich abdeckt.
FISCHER-Technologie reduziert damit
sonst unvermeidliche Messfehler. Aus
didaktischen Griinden wird hier ange-
nommen, dass der Schichtwerkstoff
elektrisch nichtleitend ist.

Harte der Schicht:

Wenn die Schicht zu weich ist, sinkt
der Sondenpol der Messonde ein und
die Messwerte werden systematisch
zu klein gemessen (Eindruckfehler).
Tip!: Verwenden Sie eine Sonde mit
grosserem Sondenpol. Auch ein Stativ
ist von Vorteil.

Harte des Grundwerkstoffes:
Beim Kalibrieren auf weichen Grund-
werkstoffen kann der Sondenpol in
den Werkstoff eindringen, das bewirkt
eine ungenaue Nullpunkt-Bestimmung.

Tip!: Benutzen Sie das FISCHER-Sta-
tiv V12 motorisch. Das sanfte Aufset-
zen der Messsonden vermeidet Fehler.

Bedienfehler durch unsicheres
Aufsetzen der Messsonden
(Kippfehler):

Diese Einflussgrdsse erhdht die Mess-
wertstreuung unzulassig.

Tip!: Der Einsatz eines Stativs elimi-
niert Kippfehler.

Die Verwendung von magnetindukti-
ven oder Wirbelstrom-Schichtdicken-
messgeraten legt die Anwendung ei-
ner ,Faustregel“ nahe:

»Kalibrieren Sie stets am unbe-
schichteten Messobjekt dort, wo
spédter am beschichteten Objekt die
Schichtdicke gemessen werden soll*.

Nimmt der Anwender die Existenz der
0.g. Einflussgréssen ernst und benutzt
die gemachten Praxis-Hinweise zur
Fehler-Vermeidung, so kann er davon
ausgehen, dass der von ihm ermittelte
Schichtdickenwert dem wahren Wert
nahe kommen wird.

Tip!: FISCHER bietet physikalische Ver-
fahren an (magnetisches-, phasensen-
sitives Wirbelstrom-, coulometrisches-,
Betarlicksstreu-, Rontgenfluoreszenz-

Verfahren), die auch die o.g. didak-
tisch ausgeschlossenen Schichtsys-
teme messbar machen.

I:I Magnetischer Grundwerkstoff I:l NE/ISO Schichtwerkstoff

hoéhere Permeabilitat
Hr2 > Hr

Anzeigewert d,, kleiner
als tatsachliche Dicke d

Messsonde kalibriert
auf Werkstoff mit
Permeabilitét p4

dn,=d

niedrigere Permeabilitat
“rS < My

Anzeigewert d 3 groBer
als tatsachliche Dicke d

Bild 1: Einfluss der Permeabilitdt des Grundwerkstoffes auf das Schicht-Messergebnis
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Dickenmessung der besonderen Art

Mit Fischer-Sonden, welche nach der
magnetinduktiven oder Wirbelstrom-
Methode arbeiten, wird (blicherweise
die Dicke dunner Metall- oder isolieren-
der Schichten auf metallischen Subs-
traten gemessen. Besonders die Wirbel-
strommethode bietet jedoch auch noch
weitere Anwendungsméglichkeiten, z. B.
die Wanddickenmessung von Behéltern
oder Tanks, welche aus Kunststoff oder
- was heute meistens aus Festigkeits-
grunden anzutreffen ist — aus glasfaser-
verstarktem Kunststoff (kurz GFK) beste-
hen.

Ein Experte unter den Lesern wird nun
gleich einwerfen, dass Wanddickenmes-
sungen das Revier fur die Ultraschallme-
thode wére. Im Prinzip ist das richtig,
aber insbesondere bei GFK werden
Ultraschallwellen durch die Struktur des
Materials so diffus gestreut, dass kein
auswertbares Rickwandecho zur Be-
stimmung der Wanddicke erhalten wird.
Wie misst man aber mit Wirbelstrom
Wanddicken, wenn in der Wand wegen
fehlender elektrischer Leitfahigkeit keine
Wirbelstrdme induziert werden kdénnen?
Ganz einfach: man verwendet eine diinne
Aluminiumfolie als Reflektor und klebt
diese auf eine Seite der Wand.

Bild 1:
oben - Messsonde EA30

mit Messbereich 0 — 20 mm
unten - Messsonde EA70

mit Messbereich 0 — 50 mm

Hochfrequentes
magnetisches
Wechselfeld

-~

Bild 2: Prinzip der Dickenmessung einer Wand aus elektrisch nichtleitendem Material mittels

Wirbelstrommethode

Die Messsonde — eine EA30 oder EA70
bzw. FA30 oder FA70 (Bild 1) — setzt man
auf die gegeniberliegende Seite auf und
misst Uber den Wirbelstromeffekt den
Abstand zur Aluminiumfolie, der dann
gleich der Wanddicke ist (Bild 2).
Natirlich bedeutet dies, dass die zu
messende Wand von beiden Seiten zu-
ganglich ist, was aber bei entsprechend
groBen Behéltern kein Problem ist.

Generell ist diese Messmethode bei
beliebigen Komponenten oder Fertigtei-
len aus elektrisch nichtleitendem Material
vorteilhaft, wenn man deren (Wand-)
Dicke wegen komplizierter Geometrie
z.B. nicht mit Hilfe eines Messschiebers
bestimmen kann. Ein etwas exotisches
Beispiel hierzu ist die Dickenmessung
einer Rutschbahn aus Kunststoffmaterial.

Ein weiteres, sehr interessantes Beispiel
ist die Online-Dickenmessung von Be-
tonplatten in der Produktion. Die Beton-
platten werden auf Stahlplatten in Iicken-
losem Abstand transportiert. Mit einer
Messsonde EA70, welche in fixem Ab-
stand Uber dem ,Transportband“ aus
Stahlplatten angeordnet ist, wird der
Abstand zu dessen Oberflache, also der
Auflageflache der Betonplatten, gemes-
sen. Mit einem ebenfalls in festem Ab-
stand montiertem Lasermesssystem
misst man parallel dazu dessen Abstand
zur Oberflache der Betonplatten. Aus der
Differenz der beiden Messwerte wird
dann die Dicke der Betonplatten berech-
net. Die EA70 wird benétigt, da die
Stahlplatten nicht immer eben, sondern
auch durchgebogen sein kdnnen, die
Lasermessung alleine also nicht ausrei-
chen wirde.

Dipl.-Ing. Peter Neumaier
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X-RAY Anwenderseminar, 1. und 2. Juli 2009

Vom 1.-2. Juli 2009 fand das spezielle
X-RAY-Anwenderseminar im Stammhaus
in Sindelfingen statt. Im Zwei-Jahres-
Rhythmus bieten wir hier unseren Kun-
den die Md&glichkeit, ihr Wissen Uber die
Grundlagen des Réntgenfluoreszenzver-
fahrens zu vertiefen.

Vormittags wurden zunachst grundle-
gende Fragen beantwortet, wie z.B.:
Welche Hochspannung und welcher Fil-
ter soll verwendet werden? Was ist bei
der Spurenanalytik zu beachten? Oder:
Warum braucht man Vakuum?

Nachmittags bot sich dann die Gele-
genheit Uber die Schwerpunktthemen
,Leiterplatte” sowie ,Stecker und Kon-
takte” ausfuhrlich zu diskutieren. Den
Abschluss bildete ein Vortrag zur Mess-
mitteliberwachung. Trotz der fortge-
schrittenen Stunde wurden bei diesem
Thema alle noch einmal hellhérig, da hier
ein wichtiger Punkt zum Thema Quali-
tatssicherung angesprochen wurde.

Dr. Simone Dill

Messe CONTROL 2009 in Stuttgart vom 5.-8. Mai 2009

Auch 2009 war die Messe CONTROL
in Stuttgart wieder die wichtigste Fach-
messe fur Messtechnik und Qualitats-
sicherung in Deutschland. Ausgestellt
wurde unser Gerdteprogramm mit den
aktuellen Neuheiten, z.B. unsere neue
Handgerateserie FMP10-40 mit geflihr-
ter Bedienung und hochprazisen Sonden.

Zur automatisierten Messung mit dem
magnetinduktiven Verfahren wurde un-
ser neues motorisches Stativ gezeigt in
Kombination mit 2 programmierbaren
Messtischen sowohl fiir die XY-Messung
auf Flachen als auch fir die Serienmes-
sung an Kleinteilen in einem Drehtisch.
Das neue Stativ ermdglicht ein fast im-

MESSEHINWEISE

Messen 2009 und 2010

Productronica, Miinchen
10.11. - 13.11.2009
Analytica, Miinchen
23.3.-26.3.2010

Paint Expo, Karlsruhe
13.4.-16.4.2010
CONTROL, Stuttgart

45.-7.5.2010
0 & S, Hannover
8.6.—10.6.2010

pulsfreies Aufsetzen des Sondenpols
durch wegabhéngige Geschwindigkeits-
steuerung und vermeidet dadurch Ein-
druckfehler, insbesondere bei weichen
Schichten.

Bei den Rontgenfluoreszenzgeréten wur-
de das neue X-RAY XAN® 120 zur schnel-
len und prézisen Analyse von Edelme-
tallen vorgestellt, sowie 2 Ger&ate mit
schnellem, genauem programmierbarem
XY-Tisch, das X-RAY XDV®-SD zur hoch-
aufldsenden Analyse und Schichtdi-
ckenmessung, sowie das X-RAY XDLM®
fur die automatisierte Messung von
Schichten, insbesondere auch an Kklei-
nen Teilen wie Steckerkontakten.

SEMINARE

Seminare 2009 und 2010

Dies ist nur eine Auswahl der nach-
sten Termine.

Mit der Rontgenfluoreszenzmethode:
28. und 29.10.2009, Miinchen
10. und 11.03.2010, Wuppertal

Mit klassischen Messverfahren:

13. bis 15.10.2009, Berlin

10. und 11.02.2010, Wuppertal
24. und 25.03.2010, Miinchen

Das Fischer Messeteam mit Besuchern auf der
CONTROL 2009

Dipl.-Ing. (FH) Gerhard Hdmmerle
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