Systematische Fehler bei Mikrohartemessungen

Dr. Josef Gahm

Es werden die verschiedenen Hartedefinitionen miteinander verglichen und es wird darauf
verwiesen, daB die "Héarte-Kennzahl" der "Comission on ore microscopy" eine gewisse Eigen-
stéandigkeit hat, so daR diese Zahl speziell bezeichnet werden muB.

Bei der Diskussion der systematischen Fehler ergeben sich gewisse Forderungen an die Wellen-
lange, Objektiv- und Beleuchtungsapertur, das Lastgebesystem und die Definition der
Diagonale. Der EinfluR der Belasiungsgeschwindigkeit, Verweilzeit, Erschiitterungen, Schliff-
justierung, des Anisotropieverhaltens und von optischen Einstellkriterien wird untersucht. Zur
Erreichung reproduzierbarer Relativwerte sollten diese GroRen ebenfalls gewissen erarbeiteten
Vorschriften genigen.

1. Definition der Harte.

Fur die Harte wurden u.a. in zeitlicher Reihenfolge etwa nachfolgende Definitionen
gegeben:

Il. Hertz Harte ist der Widerstand eines Materials gegen bruchlose Verformung.

12 Meyer: "Statische Héartezahl" = Last pro Kontaktflacheneinheit.
Hm *P/A |ko/mm21

Die Definition 11) wird zuséatzlich vorausgesetzt.

13. Eine genauere Analyse der Harte kann nur unter Einbeziehung des zeitlichen Ablaufes des
Verformungsvorganges durchgefiihrt werden, so dall etwa Wigge in Anlehnung an die
Meyer'sche Formulierung definiert:

“"Dynamische Hartezahl" H (t) = P (t) / A (t)

Die Deformation muf dabei additiv in einen elastischen und inelastischen Anteil aufge-
spalten werden. Allgemein missen die Deformationsanteile nach ihrem zeitlichen Ver-
halten gegliedert werden:
elastisch — zeitunabhéangig {reinelastisch)

zeitabhéngig (anelastisch, viskoseelastisch)

inelastisch - zeitunabhéangig (plastisch)
zeitabhéngig (Kriechen, Viskositat).

14. Definition der "Comission on ore Microscopy"
Die Mikroharteeindriicke sollen bei einer Belastung von 100 Pond und einer Verweilzeit

von 15 Sekunden erzeugt werden.



21.

211.

212.

213.

22.

221.

Bei der Bestimmung der Mikroharte wird allgemein die Definition nach Meyer der
Messung zugrunde gelegt; hierbei werden mehr oder weniger die zeitabhéngigen Vorgange
vernachléssigt.
Die Definition der "Comission on ore Microscopy" bertcksichtigt zusatzlich nicht die
wesentliche Forderung von Hertz, bei der eine bruchlose Verformung vorausgesetzt wird.
Da ein GroRteil der Minerale zu den spréden Materialien gezahlt werden muR, werden bei
der Last von ICK} Pond Spalteffekte und Brucherscheinungen ausgefost. Die gemessenen
Hartewerte" sind begrifflich und im Ergebnis deutlich verschieden zu den ublichen
Mikrohartewerten. Es muf damit klar herausgestellt werden, dafl die MeBwerte der
Comission on ore microscopy" nicht an die Gbliche Hartedefinition anschlieBen und u.U.
mit diesen Werten nicht vergleichbar sind. .Aus sachlichen Griinden mufR deshalb unbe-
dingt gefordert werden, daB diese "Hartewerte" eindeutig gegenuber den ublicherweise
gemessenen HartegréRen durch eine spezielle Kennzeichnung unterschieden werden.

Fehler und deren Definition:

Es sollen hier nur die wichtigsten systematischen Fehler analysiert werden. Bei guten
Kontrastierungsverhaltnissen kénnen im Mikroskop Einstellgenauigkeiten mit Standard-
abweichungen von ca. + 1 bis 2/10nm erreicht werden. Die absolute MePgeriauigkeit
durfte, wegen der vorgegebenen systematischen Fehler, nur selten diese Genauigkeit
approximieren.

Personenbedingt» Fehler

Auge - Augenfehler: Damit die hier anstehenden Fehlereinflisse gemindert werden, sollte
im Bereich des Maximums der Empfindlichkeit des Au&es, d.h. mit der Wellenlange
A =546 nm gemessen werden.

Adaption: im Mikroskop wird das Objekt in die Brennebene des Okulars abgebildet. Bei
richtiger Einstellung kann das Zwischenbild deshalb mit adaptionsfreiem Auge beobachtet
werden. Nach Mdéglichkeit sollten die Objekte bei guter Kontrastierung und starker Uber-
vefgréRerung betrachtet werden. Wenn madglich sollten nur Diagonalen gréRer 6*im ver-
messen werden.

Woulst-Bildung beim Harteeindruck:

Durch die plastische Deformation wird die verdrangte Materie im Bereich des Harteein-
druckes im "Wulst" gespeichert. Ohne optische Einstellkriterien kann die Eindrucks-
diagonale nur mit einer relativ groBen Streubreite eingemessen werden. Fir die Kontra-
stierung und als Etnstellkriterium bietet sich das Differentialinterferenz-Vertahren an. Mit
den Differentialinterferenzen kénnen bei optimalen Aperturen Kontraste + 1 erzeugt
werden. Zusétzlich kann entsprechend der differentiellen Anderung des Héhenprofils
nach der Ortskoordinate 5 h/S x ein wirksames EinsteNkriterium fiir den Héarteein-
druck gewonnen werden. Es kann dsmit eine hohe optische Auflosung mit einer guten,
reproduzierbaren Einstellgenauigkeit koordiniert werden.

GerStsbedingta Fehler:

Diamant: Die Schleif- und Justierfehler missen bei der Fertigung und Justierung des
Diamanten den Toleranzen entsprechen.
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ebringen etwa mit einer Genauigkeit von 1/2 bis 1% vom Lastbereich erfolgen. Dadurch
sind etwa folgende Zuordnungen gegeben:

Lastbereich 5 kp Fehler: +25 pond
500 pond * 2,5 pond

50 pcnd + 0,25 pond

5 pond + 0,025 pond

Aus diesen Daten leitet sich u.a. die Forderung nach einem speziellen Gerat fir den
Mikrohéartebereich ab und wird ein Gerdt mit untergliederten, umschaltbaren MeRbe-
reichen gerechtfertigt.

Beschleunigungskrafte: Die Beschleunigung des Lastgebesystems muB klein gehalten
werden, damit Tragheitskrafte nur untergeordnet wirksam werden. Durch weitgehende
Variation der Belastungsgeschwindigkeiten bei konstant gehaltener Last, kann dieser Ein-
fluR kontrolliert werden. Bei den vorgegebenen kleinen Belastungsgeschwindigkeiten und
tragen Massen bei Mikrohéarteprifern kann dieser EinfluB gewdhnlich vernachléssigt
werden. Nach der Theorie und Praxis ist die plastische Verformung bei Kristallen weit-
gehend unabhéngig von dem zeitlichen Ablauf der Verformung.

Erschutterungen: Jeder Lastgeber ist beim Aufbringen der Lasten auf das Objekt labil
gelagert. Mit steigender Empfindlichkeit muB zudem der Lastgeber mehr und mehr ent-
koppelt werden. Es mussen deshalb bei einem Mikrohéarteprufer alt die Flegeln der
Schwingungsentkopplung angewendet werden, die bei Prazisionswaagen selbstverstandlich
sind. Auf einfache Weise kann der gesamte Mikrohéartepriufer tber spezielle Gummipuffer
gewisser Gesta! t und Shorehéarte weitgehend vor Erschiitterungen geschitzt werden.

Verweilzeit: Sobald der Harteeindruck wesentlich durch die zeitabhéngige Verformung
mitgestaltet wird, mufl unbedingt eine konstante Verweilzeit eingeplant werden, damit
reproduzierbare Werte eingemessen werden. Diese Forderung ersteht zuséatzlich'bei
Geréaten, die nicht gentigend gegen Erschiitterungen geschitzt sind.

Definition der Diagonale: Wegen der Massenanisotropie der Kristalle variiert die Form des
Harteeindruckes mit der Flachensymmetrie der zu vermessenden Kristallflache. Die
Symmetrie des Eindruckes wird geformt durch das Zusammenwirken von Diamant- und
Flachensymmetrie. Gewohnlich wird die vierzédhlige Symmetrie der Diamantpyramide
durch den Verformungsvorgang auf eine vollkommene Asymmetrie erniedrigt. Dabei
unterscheiden sich die beiden Diagonalen systematisch in der Lange. Es muf deshalb
festgelegt werden, was unter dem Begriff "Diagonale" zu verstehen ist. Es ist nicht gleich-
glltig, ob nur eine Diagonale eingemessen wird, ob beide Diagonalen hintereinander ver-
messen werden und anschlieRend das arithmetische Mittel errechnet wird, oder ob beide
Diagonalen wahrend des MeBvorganges direkt optisch gemittelt werden.

Schlifforientierung: Damit nur die der Flachennormalen zugeordneten Verformungen aus-
gelost werden, muR eine einfache und wirksame Kontrolle der Schliffjustierung vorge-



228.

22

9.

23.

231.

iy

geben sin. Auf diese Weise kann das der Flache und dem Azimuth zugeordnete Aniso-
tropieverhalten eindeutig gegentiber Fehlmessungen differenziert werden. Eine diesbeziig-
liehe Justierung kann bequem im telezentrischen Strahlengang, d.h. in Autokollimation,
des Mikroskopes durchgefihrt werden.

Eichung der Messanordnung Das gesamte optische System mufR Uber ein Mikrometer
geeicht und eventuell Uber einen ausziehbaren Tubus adgeylsehen werden.

Optische GesetzméaBigkeiten: Das Auflésungsvermdgen eines optischen Systems wird
durch die Wellenlange, Objektiv- und Beleuchtungsapertur festgelegt. Damit vergleichbare
MeRergebnisse erreicht werden, missen diese GroRen konstant gehaiten werden Da man
maoglichst genau messen und haufig kleine Teilchen erfassen will, mufl eine maéglichst
hohe Objektivapertur eingeplant werden, immersionssysteme sind schwer zu handhaben
und kénnen u.U. den Verfor mungsvorgang beeinfluBen, so dal eine hohe Trockenapertur
gefordert werden muB.

Aquivalente Bedingungen entstehen dadurch, daR an der Negativform der "Bipyramiden-
flachen" des Eindruckes das Licht schrdg zur Mikroskopachse reflektiert wird und damit
die Wande des Eindruckes unter einer "Seitlichen hellfeldbeleuchtung” betrachtet
werden. Je nach der vorgegebenen Objektiv- und Beleuchtungsapertur variiert die
Kontrastschwelle an der Eindrucksberandung, so daf u.U. auf Grund der Kontrasteffekte
verschieden groRe Diagonalen eingemessen werden.

Auf diese Apertureinflisse sprechen besonders die spitzwinklig auslaufenden Knoopein-
dricke an. Je nach der vorgegebenen Konkav- oder Konvexform der Vickersecke
schwankt auch die Lénge der Vickersdiagonale entscheidend mit den Aperturwerten.

Bei konstant vorgegebener Wellenlange und einer zugeordneten konstanten Beleuchtungs-
apertur kénnen bei verschiedenen Objektivaperturen die Diagonalenldngen etwa zwischen
1/2 und einigen Mikrometern schwanken. Die gleichen GréRenordnungen der L&ngen-
differenzen werden bei konstanter Objektiv- und Beleuchtungsapertur, aber variabler
Wellenldnge bzw. bei konstanter Objektivapertur und Wellenlange, aber variabler Beleuch-
tungsapertur erhalten.

Bei eindeutig vorgegebenen gleichen optischen Arbeitsbedingungen kann eine Strecke von
verschiedenen Beobachtern etwa mit einer Differenz von 1 bis 2/1UMm angesprochen
werden.

Objektbedingte Fehler:

Anisotropieverhalten: Das Anisotropieverhalten der Mikroharte wird gewdhnlich bei den
Oetrachtungen vernachlassigt. Vergleicht man die MeRwerte der verschiedensten Autoren,
die unter Wiederholbedingungen gewonnen wurden, so kann man gewdhnlich neben
einigen AusreiBern, eine Streubreite der MeBwerte von 5 bis 40 % beobachten. Abwei-
chungen von 10 % sind normal und solche von 20 % haufig anzutreffen. Bei Mischkristal-
len ist diese Streubreite erwartungsgemal haufig wesentlich aufgeweitet.

Eine genaue Analyse des Anisotropieverhaltens an Einkristallen an wohldefinierten
Flachen bestéatigt diese Ergebnisse und liefert bei extremen Fallen Schwankungsbreiten
bis zu 200 %.
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Oberflachenschichten: Die Harten von Bearbeitungsschichten kénnen die Hartewerte der
Unterlage mehr oder weniger verfélschen. Bei der hier vorgegebenen relativ hohen Last
und den ublicherweise anstehenden spréden Materialien kann die Verfalschung durch die
Bearbeitungsschicht meistens vernachlassigt werden.

Kristalldimensionen: Die EinfluBsphéare des jeweiligen Eindruckes kann bis zu zehn
Diagonalenléangen Uberstreichen. Aus diesem Grunde sollte man fir die Messung méglichst
groBe Kristalle auswéhlen, die gewahrleisten, daR der Verformungsvorgang ungestort
ablauft.

Folgerungen:

Aus diesen Erdrterungen und MefRergebnissen sollten etwa nachfolgende Konsequenzen
von der "Comission on ore microscopy" gezogen werden:

Die Hartezahl muR eindeutig durch einen speziellen Namen - bzw. durch spezielle Buch-
staben bezeichnet werden, damit keine Verwechslung mit den iblichen "Hartewerten"
auftreten kann.

Die geratebedingten Fehler kénnen vom Hersteller weitgehend beherrscht werden. Damit
das Aufbringen der Last von 100 pond mit der erforderlichen Genauigkeit erfolgen kann,
mussen die MeRwerte Uber Mikrohartepriufer gewonnen werden, d.h. Gerédte . die etwa
den Bereich 0 < P < 200 pond erfassen.

Die Einmessung von Absolutwerten der Hérte ist praktisch unméglich. Damit vergleich-
bare Relativwerte registriert werden, mussen die Objektiv- und Beleuchtungsapertur sowie
die Wellenlange vorgeseftrieben werden. Sinnvolle Werte sind: Objektivapertur 0,9
Beleuchtungsapertur 0,4; Wellenlange X =546 nm.

Es muR eindeutig festgelegt werden, was unter dem Begriff "Diagonale" zu verstehen ist.
Besonders geeignet wére die direkte optische Mittelung beider Diagonalen.

Obwohl die Anisotropiewerte der Mikrohérte relativ hoch liegen, wird man diese GréfRen
nicht systematisch erfassen kénnen. Man' mufl diese Streubereiche als systematische
Fehler hinnehmen und kann sie als Grenzwerte fir die MeRgenauigkeit ansetzen.



