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1. Introduction

Carbidic coatings are normally used as a
wear protection layer in different industries,
e.g. Paper, oil or construction. Among other
things, hardness is an indicator for the qual-
ity of a HVOF spray coating, which is de-
termined by default via common small-load
test procedures (HV 0.3).

The work group “sample preparation” within
the materialography expert group initiated
a joint test to determine the potential hard-
ness fluctuation range of such carbidic
spray coatings. 19 companies participated,
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1. Einleitung

Karbidische Schichten werden im Allgemei-
nen als VerschleiBschutzschichten in ver-
schiedenen Industriezweigen, z.B. Papier-
industrie, Erdol- oder Bauindustrie eingesetzt.
Ein Kriterium fur die Qualitéat einer HVOF-
Spritzschicht ist unter anderem die Harte, die
standardmaBig mit gangigen Kleinlastprufver-
fahren (HV 0,3) bestimmt wird.

Der Arbeitskreis ,Probenpraparation® im Fach-
ausschuss Materialographie initiierte einen Ge-
meinschaftsversuch, um die mégliche Schwan-
kungsbreite der Harte an solchen karbidischen
Spritzschichten zu bestimmen. Daran nahmen
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of which 15 participants were able to con-
tribute values to the hardness test. A prereg-
uisite for the small-load hardness test is the
metallographic preparation up to a certain
surface roughness. In addition to the hard-
ness test, the section is metallographically
evaluated in terms of layer thickness, car-
bide size and distribution as well as foreign
inclusions. This assignment was completed
by 18 participants.

2. Sample Material and Assign-
ment

Thermally sprayed WC-Co-Cr coatings
(86% WC, 10% Co, 4% Cr) were used as
sample material on a steel substrate, provid-
ed by the company H. C. Starck GmbH, now
Hoganas Germany GmbH, Laufenburg. The
samples were produced in one step to mini-
mize production-related fluctuations.

For the application of the coatings, the
HVOF spraying technique was used. Typi-
cal target layer thicknesses were approx.
300 um. After spraying larger test pieces
these were cut into smaller portions (ap-
prox. 40 x 20 x 4 mm) using wet separation
methods.

The following assignment was formulated:
Preparation of the coatings in cross-section
for microscopic evaluation (microscopic
images at 100x, 200x and 500X, respec-
tively) and hardness test (12 measurements,
HV 0.3).

3. Results
3.1 Layer Preparation

The particpants prepared the sample mate-
rial within the bounds of the technical pos-
sibilities available. After preparation was fin-
ished, the hardness was identified and the
porosity was determined as an additional
measured value at fixed magnifications
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19 Firmen und Institute teil, wovon 15 Teilneh-
merWerte zur Harteprifung beisteuernkonnten.
Voraussetzung fur die Kleinlastharteprdfung ist
die metallographische Praparation bis zu einer
bestimmten Oberflachenrauheit. Zuséatzlich zur
Harteprifung wird der Schliff metallographisch
auf Dicke der Schicht, KarbidgréBe und -vertei-
lung sowie Fremdeinschlisse und Poren beur-
teilt. Diese Aufgabe wurde von 18 Teilnehmern
gelost.

2. Probenmaterial und Aufgaben-
stellung

Als Probenmaterial wurden thermisch ge-
spritzte WC-Co-Cr-Schichten (86% WC, 10%
Co, 4% Cr) auf einem Stahlsubstrat verwen-
det, bereitgestellt durch die Fa. H. C. Starck
GmbH, jetzt Hoganas Germany GmbH, Lau-
fenburg. Die Proben wurden in einem Schritt
gefertigt, um produktionsbedingte Schwan-
kungen zu minimieren.

Als Auftragsverfahren fur die Schicht wurde
das HVOF-Spritzverfahren eingesetzt. Typi-
sche Zielschichtdicken lagen bei ca. 300 ym.
Nach dem Spritzen gréBerer Probestlcke
wurden diese mittels Nasstrennverfahren in
kleinere Abschnitte (ca. 40 x 20 x 4 mm) vor-
getrennt und an die Teilnehmer zur weiteren
Praparation verteilt.

Die Aufgabenstellung wurde folgendermalBen
fixiert: Praparation der Schichten im Quer-
schliff zur mikroskopischen Beurteilung (mi-
kroskopische Aufnahmen bei je 100x, 200x
und 500x) und Harteprufung (12 Messungen,
HV 0,3).

3. Ergebnisse
3.1 Préparation der Schichten

Die Teilnehmer praparierten das Probenmate-
rial nach den ihnen zur Verfligung stehenden
technischen Maoglichkeiten. Nach erfolgter
Praparation wurde die Harte ermittelt und als
zusatzliche MessgroBe an einigen Proben die
Porositat bei festgelegten VergroBerungen
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via common image analysis software. The
measurement data was reviewed, evaluated
and discussed centrally in the work group.

Ifthe samples were separated again, main-
ly wet abrasive cutting procedures were
used. Precision cutting machines and the
use of diamond cutting discs are recom-
mended.

Fig. 1 shows the possibility of embedding
samples first and then cutting them. With
this method the potential danger of larger
breakouts trough the cutting process could
be minimized theoretically. However, it also
means additional time and work, as the
separated sample pieces often have to be
mounted again. Compared to a sample that
was cut first and then mounted, there are no
significant differences in terms of the micro-
structure determined, so that this procedure
can also be ommitted.

Mostly cold curing epoxy resin systems,
partly filled under vacuum, were used to
mount the sample pieces. Some test par-
ticipants used acrylic resin systems, which
are cured under pressure for better infiltra-
tion and the reduction of blistering. Cold
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Fig. 1: Cutting of already
mounted samples to protect the
spray coating.

Bild 1: Bild 1: Trennen bereits
eingebetteter Proben zum
Schutz der Spritzschicht.

mit gangiger Bildanalysesoftware bestimmt.
Die Messdaten wurden zentral gesichtet, aus-
gewertet und im Arbeitskreis diskutiert.

Sofern die Proben nochmals getrennt wurden,
kamen hauptsachlich Nasstrennschleifver-
fahren zum Einsatz. Empfohlen wurden Pra-
zisionstrennmaschinen und der Einsatz von
Diamanttrennblattern.

Bild 1 zeigt die Moglichkeit, Proben vor dem
Trennen einzubetten und im Anschluss zu
trennen. Damit hat man den theoretischen
Vorteil, dass die potentielle Gefahr von gro-
Beren Ausbrichen durch das Trennen mini-
miert werden kann, bedeutet aber einen zu-
satzlichen Zeit- und Arbeitsaufwand, da die
abgetrennten Probensticke meist nochmals
eingebettet werden mussen. Im Vergleich
zu einer erst getrennten und danach ein-
gebetteten Probe ergeben sich jedoch keine
signifikanten Unterschiede hinsichtlich des er-
mittelten Geflugezustandes, so dass auf diese
Vorgehensweise auch verzichtet werden kann.

Fur das Einbetten der Probesticke wurden in
der Mehrzahl kalt aushéartende Epoxidharz-
systeme, z. T. unter Vakuum verfUllt, verwen-
det. Einige Versuchsteilnehmer setzen Akryl-
harzsysteme ein, die zur besseren Infiltration
und Verringerung der Blasenbildung unter
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mounting was rarely used; a number of par-
ticipants did not give feedback about the
mounting method.

It was assumed that, due to the high con-
tent of finely dispersed carbides and the
associated lower adhesion between the
agglomerates, breakouts are possible dur-
ing grinding and polishing, which can lead
to seemingly higher porosity. Therefore,
rather thinner and harder epoxy resin or
acrylic resin systems were recommended
for these kinds of coatings. However, since
it was mostly a very dense and largely
closed porosity, the effect of mounting
under vacuum (epoxy resin) or pressure
(acrylic resin) was negligible. Only in the
upper range of the layer (first third), pores
filled with mounting material were detected
via fluoresence. The bright dots (arrows in
Fig. 2) indicate cavities filled with epoxy
resin and fluorescent powder.

During the grinding and polishing process,
wet abrasive papers as well as diamond
grinding discs were used. Starting with a grit
size of 80, the grinding was partly performed
up to a grit size of 2000. Afterwards, fine
polishing was performed on hard surfaces,
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Fig. 2: HVOF spray coating
after mounting in fluorescent
epoxy resin and vacuum im-
pregnation.

Bild 2: HVOF-Spritzschicht
nach Einbettung in fluores-
zierendem Epoxidharz und
Vakuumimprégnierung.

Druck ausharten. Das Warmeinbetten wurde
selten angewandt; von einer Reihe von Teil-
nehmern gab es keine Ruckmeldung zur Ein-
bettmethode.

Aufgrund der Vermutung, dass wegen des
hohen feindispersen Karbidanteils und der
damit verbundenen geringeren Haftung der
Agglomerate untereinander beim Schleifen
und Polieren Ausbrliche mdglich sind, die
zu einer scheinbar héheren Porositat fuhren
kénnten, wurden fur diese Art der Schichten
eher dunnflissige hartere Epoxidharz- oder
Akrylharzsysteme empfohlen. Da es sich
allerdings vorrangig um eine sehr dichte und
groBtenteils geschlossene Porositat handelte,
war der Effekt der Einbettung unter Vakuum
(Epoxidharz) oder Druck (Akrylharz) eher
zu vernachlassigen. Nur im oberen Bereich
der Schicht (erstes Drittel) wurden mittels
Fluoreszenz mit Einbettmittel verfullte Poren
detektiert. Die hellen Punkte (Pfeile in Bild 2)
kennzeichnen mit Epoxidharz und fluoreszie-
rendem Pulver versetzte Hohlraume.

Im Schleif- und Polierprozess wurden fir das
Planschleifen sowohl Nassschleifpapiere als
auch Diamantschleifscheiben eingesetzt. Be-
ginnend mit Kérnung 80 erfolgte das Schleifen
teilweise bis zur Kérnung 2000. AnschlieBend
wurde haufig mit 9 pm Diamantsuspension,
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often using 9 um diamond suspension,
but also bound diamond grain. The polish-
ing steps involving 3 pm diamond and, in
some cases, 1 or ¥4 um diamond on hard
synthetic fibre cloths were preceding a final
polishing with colloidal SiO,. Tab. 1 shows
an overview of the participants' preparation
steps, as far as these were provided.

3.2 Hardness Value Determination

The hardness values were measured accord-
ing to the standards using HV 0.3 (12 meas-
urements each per section), mostly parallel
to the layer course (Fig. 3). One particpant
set the measurement points perpendicular
to the layer course (Fig. 4). During the hard-
ness measurement, the minimum distance of
the hardness indentations had to be minded.
Therefore, the arrangement shown in the fig-
ure is not allowed. The hardness values were
in arelatively constant scatter range between
1150-1350 HV 0.3. This scatter of 200 HV 0.3
could be attributed to the high hardness
(small indentations at low loads and thus
diagonals which are difficult to measure,
see also data of the participants 8, 12, 13,
15, who measured using different loads) and

IiMEnl

Fig. 3: Hardness traverse measurement paral-
lel to the layer course.

Bild 3: Hérteverlaufsmessung parallel zum
Schichtverlauf.
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aber auch mit gebundenem Diamantkorn, auf
harten Unterlagen feingeschliffen. Die Polier-
schritte mit 3 pm-Diamant und in einigen
Fallen 1 bzw. 4 uym Diamant auf harten Kunst-
fasertlchern gingen einer abschlieBenden End-
politur mit kolloidalem SiO,, voraus. Tab. 1 zeigt
in der Ubersicht die Praparationsschritte der
Teilnehmer, soweit diese angegeben wurden.

3.2 Bestimmung der Hartewerte

Die Hartewerte wurden entsprechend der
Vorgaben mit HV 0,3 (je 12 Messungen pro
Schliff), meist parallel zum Schichtverlauf,
gemessen (Bild 3). Ein Teilnehmer setzte die
Messpunkte senkrecht zum Schichtverlauf
(Abb 4). Bei der Hartemessung war auf den
Mindestabstand der Harteeindrlcke zu ach-
ten, somit ist die in dieser Abbildung gezeigte
Anordnung nicht zulassig. Die Hartewerte ver-
liefen in einem relativ konstanten Streuband
zwischen 1150-1350 HV 0,3. Diese Streuung
von 200 HV 0,3 konnte einerseits der hohen
Harte (kleine Eindricke bei geringer Last und
damit schwer auszumessende Diagonalen,
vergleiche auch Daten der Teilnehmer 8, 12,
18, 15, die mit unterschiedlichen Lasten ge-
messen haben) und den variierenden Schicht-

Fig. 4: Hardness traverse measurement perpen-
dicular to the layer course with a failure to achieve
the minimum distance of the diagonals; measure-
ment not admissible.

Bild 4: Hérteverlaufsmessung senkrecht zum
Schichtverlauf mit Unterschreitung des Mindestab-
stands der Diagonalen; nicht zuldssige Messung.
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Fig. 5: Hardness values HV 0.3 on WC-Co-Cr spray coating. Several values of a participant corre-
sponded with different loads, as far as this was indicated.

Bild 5: Hértewerte HV 0,3 an WC-Co-Cr-Spritzschichten. Mehrere Werte eines Teilnehmers korres-
pondieren mit unterschiedlichen Lasten, soweit das angegeben wurde.

the varying layer properties themselves. An
overview of the averaged hardness values is
shown in Fig. 5. Some participants were not
able to perform a hardness measurement
and were not listed in the diagram.

3.3 Microscopic Examinations

After the coatings had been prepared, light
microscopic images were evaluated. Micro-
graphs were performed at 100x, 200x and
500x, respectively. Differences were de-
tected in terms of porosity of the layer as an
indicator for the grinding qualitiy reached.
It was also found, however, that the layers
themselves showed areas with different de-
grees of porosity. While some preparation
parameters verified very dense layers in the
results (Fig. 6), some images of the layers of
other participants seemingly showed more
porous structures (Figs. 7 and 8).

Pract. Metallogr. 56 (2019) 11

eigenschaften selbst zugeschrieben werden.
Die gemittelten Hartewerte sind in der Uber-
sicht in Bild 5 dargestellt. Einige Teilnehmer
hatten keine Mdglichkeit der Hartemessung
und wurden im Diagramm nicht aufgefuhrt.

3.3 Mikroskopische Untersuchungen

Nach der Praparation der Schichten wurden
mikroskopische Aufnahmen bewertet. GefU-
geaufnahmen erfolgten bei jeweils 100X,
200x und 500x. Unterschiede waren im Hin-
blick auf die Porositat der Schicht als Merkmal
fur die erreichte Schliffqualitat erkennbar, je-
dochwurde auch festgestellt, dass die Schich-
ten selbst unterschiedlich pordse Bereiche
aufwiesen. Wahrend einige Praparationsteil-
nehmer im Ergebnis sehr dichte Schichten
nachwiesen (Bild 6), zeigten die Bilder der
Schichten anderer Teilnehmer scheinbar po-
rosere Strukturen (Bilder 7 und 8).
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Fig. 6: WC-Co-Cr layer after end polishing (dia-
mond polish 1 um).

Bild 6: WC-Co-Cr-Schicht
(Diamantpolitur 1 um).

nach Endpolitur

The porosity values determined for the car-
bidic spray coatings caused a very lively
discussion in the work group. The poros-
ity of the carbidic spray coatings is a factor
that is becoming more and more important.
Manufacturers advertise porosities under
one percent, which is difficult to verify due
to preparation-related reasons, however.
Thus, the right preparation is primary for the
representation of the true microstructure,
and secondary for the hardness determina-
tion, as shown in point 3.1. Allthough car-
bidic spary coatings tend to smear, making
a good end polishing necessary, the possi-
bility of “micro cracks” was discussed after
the end polishing steps. Figs. 9 to 11 show
the development of the porosity after differ-
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ALY

Fig. 7: WC-Co-Cr layer after end polishing (oxide
polish 0.1 um).
Bild 7: WC-Co-Cr-Schicht nach Endpolitur (Oxid-
politur 0,1 um).

Fig. 8: WC-Co-Cr layer after end polishing (dia-
mond polish 0,25 um).

Bild 8: WC-Co-Cr-Schicht nach Endpolitur (Dia-
mantpolitur 0,25 um).

Eine sehr rege Diskussion im Arbeitskreis
wurde anhand der ermittelten Porositatswerte
der karbidischen Spritzschichten gefthrt. Die
Porositat der karbidischen Spritzschichten
ist ein immer starker in den Vordergrund tre-
tendes Kriterium. Hersteller werben mit Po-
rositaten unter einem Prozent, was aber préa-
parationsbedingt sehr schwer nachzuweisen
ist. Damit ist die richtige Praparation zur Dar-
stellung des wahren Geflges primar, fur die
Hértebestimmung wie in Pkt. 3.1. dargestellt
sekundar. Karbidische Spritzschichten neigen
zwar zum Verschmieren, weshalb eine guten
Endpolitur notwendig ist, jedoch wurde auch
die Moéglichkeit von ,Mikroausbrichen” nach
den Endpolierstufen diskutiert. Bilder 9 bis
11 zeigen die Entwicklung der Porositat nach

Pract. Metallogr. 56 (2019) 11
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After fine grinding step with 9 pm diamonds; 10 min / Fig. 9: WC-Co-Cr after fine grinding
Nach Feinschleifschritt mit 9 um Diamant; 10 min (9 um diamond suspension on hard
synthetic fibre cloth).

Bild 9: WC-Co-Cr-Schicht nach

Feinschleifen (9 um Diamantsuspen-
sion auf hartem Kunstfasertuch).

After polishing step with 3 um diamonds; 10 min / Fig. 10: WC-Co-Cr after fine polish-
Nach Polierschritt mit 3 um Diamant; 10 min ing (3 um diamond suspension on
hard synthetic fibre cloth).

Bild 10: WC-Co-Cr-Schicht nach
Polieren (3 um Diamantsuspension
auf hartem Kunstfasertuch).

Fig. 11: WC-Co-Cr after polishing

After fine polishing step with 1/4 um diamonds; 5 min /
Nach Feinpolierschritt mit 1/4 um Diamant; 5 min (1/4 um diamond suspension on soft

synthetic fibre cloth).

Bild 11: WC-Co-Cr-Schicht nach
Polieren (1/4 um Diamantsuspension
auf weichem Kunstfasertuch).

Pract. Metallogr. 56 (2019) 11 727
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Fig. 12: Development of the surface of the HVOF spray coating (WC-Co-Cr) after different etching times
under ion beam exposure (from top left to top right: Original state: 10 min, 20 min; from bottom left to
bottom right: 30 min, 40 min, 50 min).
Bild 12: Entwicklung der Oberfldche der HVOF-Spritzschicht (WC-Co-Cr) nach verschiedenen Atz-
zeiten unter lonenstrahlbeschuss (von links oben nach rechts oben: Ausgangszustand; 10 min, 20 min;
von links unten nach rechts unten: 30 min, 40 min, 50 min).

ent preparation steps. It can be noted that
an apparent change of porosity after the
9 um fine polishing step with is an indica-
tion for exposed pore spaces after the 3 pm
polishing step. After another step (1/4 um),
a change can hardly be detected.

This exposure of pores and/or decontami-
nation of the surface was confirmed using
a sample, which was cleaned under an ion
beam (ion polishing device voltage 5 kV,
2.5 mA) Fig. 12 shows the development of
the apparent porosity after different etch-
ing times (original state is the mechanically
polished sample surface in the top left).
There seems to be an optimum here, as the
contrasts increase after very long ion pol-
ishing times, but to not really contribute to
a real increase in porosity. As the light mi-
croscope reaches its resolution limit at this
point, only scatter electron microscopic im-
ages can provide clarification. As this would
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verschiedenen Praparationsschritten. Es ist
erkennbar, dass nach dem Feinschleifschritt
(9 um) eine scheinbare Anderung der Porosi-
tat Hinweis auf freigelegte Porenrdume nach
der 3 um-Polierstufe ist. Nach einer weiteren
Stufe (1/4 um) ist eine Anderung kaum noch
zu erkennen.

Diese Freilegung von Poren und/oder De-
kontamination der Oberflache wurde anhand
einer Probe bestatigt, die einer Reinigung unter
lonenstrahl (lonenpoliergerat Spannung 5 kV,
2,56 mA) ausgesetzt wurde. Bild 12 zeigt die
Entwicklung der scheinbaren Porositat nach
verschiedenen Atzzeiten (Ausgangszustand
ist die mechanisch polierte Probenoberflache
oben links). Es scheint hier ein Optimum zu
geben, da nach sehr langen lonenpolierzeiten
sich die Kontraste erhohen, aber diese keinen
wirklichen Beitrag zu einer echten Porositats-
erhdhung zu leisten scheinen. Da hier lichtmi-
kroskopisch die Auflésungsgrenze erreicht ist,
kénnten nur rasterelektronenmikroskopische
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go beyond the scope of the joint test, the
important subject of real porosity will not be
discussed in more detail here. This has to
clarified in further studies.

4. Summary

The results of the studies showed that the
hardness values can be measured within
a certain scatter range, which is relatively
independent from the previous prepara-
tion. The scatter width is more likely to be
caused by the layer quality. Accuracy is im-
portant when measuring the diagonals, as
the high hardness of the layer is caused by
very small indentations (HV 0.3). The poros-
ity, which was determined as an additional
measured variable, depends more strongly
on the preparation, which can be attributed
to the very fine layer components and the
associated preparation artifacts. A clear
verification of the carbidic layers' true level
of porosity is not possible from today's per-
spective, however.
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Aufnahmen Klarung bringen. Da dies den Um-
fang des Gemeinschaftsversuches sprengen
wurde, wird auf das wichtige Thema der ech-
ten Porositat hier nicht naher eingegangen.
Dieses musste in weiteren Untersuchungen
geklart werden.

4. Zusammenfassung

Die Ergebnisse des Versuchs zeigten, dass
die Hartewerte in einem bestimmten Streu-
band ermittelt werden konnten, das von der
vorangegangenen Praparation relativ un-
abhangig ist. Die Streubreite wird eher durch
die Schichtbeschaffenheit verursacht. Zu be-
achten ist die Messgenauigkeit bei der Dia-
gonalenmessung, da es sich bei der hohen
Héarte der Schicht um sehr kleine Eindrtcke
(HV 0,3) handelt. Die als zusétzliche Mess-
groBe bestimmte Porositat weist eine starkere
Abhangigkeit von der Praparation ab, die auf
die sehr feinen Schichtbestandteile und die
damit verbundenen Praparationsartefakte
zurickgefuhrt werden konnte. Eine endgulti-
ge Klarung zur wahren Hohe der Porositat der
karbidischen Schichten ist nach derzeitigem
Stand jedoch nicht moglich.
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