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Specific surface engineering technologies are widely used to improve decisively product characteristics vvhereas thin hard 
coatings are increasingly adopted in a broad range of industries. The quality assurance infrastructure for coated products is 
essential to determine their functional properties. For the reliable assessment of the intrinsic properties (coating thickness, 
hardness, chemical compositon, adhesion) as well as the tribological performance standardised test methods are required! 
International groups from research institutes and industries are working on this actual topic to develop comprehensive test 
methodologies including instrument calibration and reference samples. These will then be proposed to committees for 
standardisation for adoption as European standards. 
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Specifične površinske inženirske tehnologije se široko uporabljajo za povečanje karakterističnih proizvodov in tanke trde 
prevleke se uporabljajo v širokem spektru te industrije v naraščajočem obsegu. Zagotovitev kakovsti infrastrukture za prekrite 
proizvode je bistvena za določitev njihovih funkcionalnih lastnosti. Za zanesljivo opredelitev specifičnih lastnosti (debelina, 
trdota, kemijska sestava in adhezija prekritja) in triboloških lastnosti so zahtevane standardne testne metode. Mednarodne skupine 
iz raziskovalnih institutov in iz industrije delajo na tej aktualni temi s ciljem, da razvijejo razumljive metodologije za testiranje 
vključno s kalibracijo instrumentov in referenčnimi etaloni. Te bodo kasneje predložene komitetom za sprejem kot evropski 
standardi. 
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1 SURFACE ENGINEERING GAINING 
ADVANCED THIN HARD PROTECTIVE 
COATINGS 

S p e c i f i c s u r f a c e e n g i n e e r i n g t e c h n o l o g i e s a r e w i d e l y 

u s e d t o i m p r o v e d e c i s i v e l y p r o d u c t c h a r a c t e r i s t i c s . T h i n 

h a r d c o a t i n g s a r e i n c r e a s i n g l y a d o p t e d i n a b r o a d r a n g e 

o f i n d u s t r i a l s e c t o r s a s a m e a n s o f a c h i e v i n g a d v a n c e d 

p r o d u c t s . T h e m e c h a n i c a l p r o p e r t i e s o f t h e s e a d v a n c e d 

c o a t i n g s w i l l d e t e r m i n e t h e s e r v i c e l i f e b e c a u s e e l a s t i c 

a n d p l a s t i c b e h a v i o u r c o n t r o l f r a c t u r e a n d a d h e s i o n o f 

t h e c o a t i n g . T h e u s e o f w e a r r e s i s t a n t c o a t i n g s c a n l e a d 

t h e r e t e n t i o n o f b e t t e r t o l e r a n c e s t h r o u g h t h e l i f e t i m e o f 

t o o l s o r m a c h i n e p a r t s . I n a l i t h e s e c a s e s m e c h a n i c a l r e -

l i a b i l i t y r e q u i r e s o p t i m u m m a t c h i n g o f t h e d i f f e r e n t c o m -

p o n e n t s t o b e " a s s e m b l e d " , t h a t c a n o n l y b e o b t a i n e d b y 

m o d e l c a l c u l a t i o n s r e q u i r i n g p r e c i s e k n o v v l e d g e o f t h e 

c h a r a c t e r i s t i c s a n d f u n c t i o n a l p r o p e r t i e s 1 . I t i s e s t a b -

l i s h e d t h a t s u r f a c e c o a t i n g s a n d t r e a t m e n t s c a n l e a d t o 

c o n s i d e r a b l e i m p r o v e m e n t s i n t h e p e r f o r m a n c e o f a v v i d e 

r a n g e o f c o m p o n e n t s . M o d e r n P V D a n d C V D h a r d c o a t -

i n g t e c h n i q u e s o f t e n a l l o w f o r a l t e r n a t i v e , e n v i r o n m e n -

t a l l y f r i e n d l y s o l u t i o n t o w e a r p r o t e c t i o n 2 4 . 

2 QUALITY A S S U R A N C E - A KEY OBJECTIVE 

A s r e p o r t e d 5 - 6 , a b r o a d s e l e c t i o n o f m a t e r i a l s i s b e i n g 

o f f e r e d f o r c e r a m i c c o a t i n g s . W h e n s e l e c t i n g a c o a t i n g 

f o r c e r t a i n a p p l i c a t i o n , t h e s u b s t r a t e , t h e i n t e r f a c e a n d 

p o s s i b l e i n t e r l a y e r a n d t h e e n v i r o n m e n t i n f l u e n c e 

s t r o n g l y t h e o n s e r v i c e c o n d i t i o n o f t h e c o a t e d p a r t . A 

w i d e v a r i e t y o f c o a t i n g p r o c e d u r e s l e a d s t o a v v i d e r a n g e 

i n f u n c t i o n a l p r o p e r t i e s , v v h i c h c a n b e c l a s s i f i e d b y 

m e t h o d s o f t e s t 7 . I n o r d e r t o a l l o v v i n d u s t r y t o t a k e f u l i 

a d v a n t a g e o f t h i s r a p i d l y d e v e l o p i n g a r e a i t i s e s s e n t i a l t o 

e s t a b l i s h a q u a l i t y a s s u r a n c e i n f r a s t r u c t u r e f o r c o a t e d 

p r o d u c t s b y s t a n d a r d i s e d t e s t m e t h o d s . I n v i e v v o f f o s t e r -

i n g i n t e r n a t i o n a l c o l l a b o r a t i o n b e t v v e e n r e s e a r c h o r g a n i -

s a t i o n s , s t a n d a r d b o d i e s a n d i n d u s t r y o n p r e - s t a n d a r -

d i s a t i o n r e s e a r c h i n a d v a n c e d m a t e r i a l s t h e " V e r s a i l l e s 

P r o j e c t o n A d v a n c e d M a t e r i a l s a n d S t a n d a r d s " 

( V A M A S ) i s f u l f i l l i n g a u n i q u e r o l e . W i t h i n s e v e r a l t e c h -

n i c a l v v o r k i n g a r e a s ( T W A ) f o r m a l l i n k s v v i t h i n t e r n a -

t i o n a l s t a n d a r d s o r g a n i s a t i o n s a n d i n c r e a s i n g i n d u s t r i a l 

i n v o l v e m e n t h a v e b e e n f o r m e d . I n f a c t o n e a c t i v i t y o n 

d e v e l o p i n g m e t h o d s o f t e s t o f t h i n h a r d c o a t i n g s i s n o v v 

e s t a b l i s h e d 9 . T h e E u r o p e a n C o m m i t t e e f o r S t a n d a r -

d i s a t i o n ( C E N ) h a s a l s o e s t a b l i s h e d a t e c h n i c a l c o m m i t -

t e e o n c e r a m i c m a t e r i a l s v v i t h a v v o r k i n g g r o u p " M e t h o d s 

o f t e s t o f c e r a m i c c o a t i n g s " ( C E N T C 184AVG 5 ) . 

3 CHARACTERISATION OF PROPERTIES 

M a n y m e t h o d s e x i s t f o r t h e m e a s u r e m e n t o f p r o p e r -

t i e s o f c o a t i n g s (table 1), b u t f o r t h i n h a r d c o a t i n g s i s a 

g r e a t p a u c i t y o f s t a n d a r d s . I m p r o v e d t e s t m e t h o d s , t h e r e -



f o r e n e e d t o b e d e v e l o p e d o r t h e e x i s t i n g p r o c e d u r e 

s h o u l d b e f o r m a l i s e d a n d d r a f t s t a n d a r d s p r e p a r e d . T h e 

t e s t r o u t i n e s h o u l d l e a d t o a s u b s e q u e n t p r o c e s s c o n t r o l 

d u r i n g t h e p r o d u c t i o n r o u t i n e w h i c h i n c l u d e s p r e l i m i -

n a r y q u a l i t y c o n t r o l a s w e l l a s q u a l i t y c o n t r o l a f t e r t h e 

c o a t i n g p r o c e d u r e . T h e i r p r o p e r t i e s a r e d e f i n e d a s : h a r d -

n e s s r e s i d u a l s t r a i n , c o m p o s i t i o n , m o r p h o l o g y , m i c r o -

s t r u c t u r e , t h i c k n e s s o f c o a t i n g , e l a s t i c i t y , e l e c t r i c a l c o n -

d u c t i v i t y , m a g n e t i c s u s c e p t i b i l i t y , t h e r m a l c o n d u c t i v i t y , 

e t c a n d o n s e r v i c e c o n d i t i o n s a r e i n d i c a t e d b y w e a r a n d 

c o r r o s i o n r e s i s t a n c e , f a t i g u e a n d l i f e t i m e o r i e n t e d b e -

h a v i o u r , t h e r m o s h o c k s t a b i l i t y , a n d o t h e r c h a r a c t e n s t i c s " 
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Table 1: Characterisation of reference samples 

composition bulk 
materials 

spectroscopy, wet chemical analysis 

composition of coat-
ings 

X-ray fluorescence, EPMA, AES, 
GDOS, SIMS, SNMS 

thickness of coat-
ings 

roughness 
microstructure 

grain size and tex-
ture 
coating internal 
stress 

cap grinding, cross-section ing, X-
ray diffraction, step height 
measurement. NDT-test methods^ 
3D profilometry 
optical microscopy, SEM, TEM, 
XRD phase-analysis 
XRD, quantitative metallography 

X-ray diffraction, flexural strain, 
Ravleigh wave analysis 

density 
hardness, hardness 
gradient 

vveighting and volumina evaluation 
indentation method 

^iguioin 
adhesion of coatings scratch t™tin«>. indentation method 

ultrasonics, acoustic microscopy modulus of elastic-
i H . 

4 THE VALIDATION OF M E T H O D S OF TEST 

I n p r a c t i c e , m a n y o f t h e q u a l i t a t i v e t e s t s a r e u s e d a n d 

r e c o m m e n d e d , b e c a u s e t h e y a r e s u i t a b l e f o r s e v e r a l c o a t -

i n g m a t e r i a l s , s i m p l y t o h a n d l e a n d c o m m o n l y b a s e d o n 

v i s u a l e x a m i n a t i o n 1 3 . B e c a u s e o f l i m i t e d a p p l i c a b i l i t y o f 

t h e s t a n d a r d p u l i t e s t a m o d i f i e d s h e a r t e s t i s r e c o m -

m e n d e d f o r t h e t e s t o f a d h e s i o n o f c e r a m i c c o a t i n g s 1 2 . I n 

p r a c t i c e o f t e n a c c e p t e d i s t h e R o c k v v e l l i n d e n t a t i o n t e s t 1 -
f o r t h e q u a l i t a t i v e e x a m i n a t i o n o f t h i n h a r d c o a t i n g s , 

w h e r e t h e r e m a i n i n g p l a s t i c d e f o r m a t i o n a f t e r i n d e n t a -

t i o n c a u s e s a " s p a l l i n g o f f " o f t h e l a y e r , s o a n a r e a o f 

f a i l u r e r e m a i n s . B u t i n s p i t e o f r e f e r e n c e s a m p l e s p r o -

d u c i n g c a l i b r a t i o n d a t a u n d e r r e p r o d u c i b l e m e a s u r e m e n t 

c o n d i t i o n s t h i s m e t h o d o f t e s t i s n o t v a l u a b l e u n t i l n o w 

t o b e a d a p t e d a s a s t a n d a r d . 

4.1 Reference specimens for calibration 

C a l i b r a t i o n r e q u i r e s t h e p r o d u c t i o n o f a n e n s e m b l e o f 

v v e l l c h a r a c t e r i s e d s p e c i m e n s v v i t h h a r d c o a t i n g s o f p e r -

f e c t l y c o n t r o l l e d c h e m i c a l c o m p o s i t i o n , m i c r o s t r u c t u r e , 

a n d t h i c k n e s s u n i f o r m i t y , l i k e l y t o b e c o m e c e r t i f i e d u l t i -

m a t e ^ a s r e f e r e n c e s p e c i m e n s . T h e f o l l o v v i n g m e t h o d s 

a r e u s e d t o a s s e s s t h e s e p r o p e r t i e s . 

4.2 Measurement of the coating thickness 
F o r t h e m e a s u r e m e n t o f t h e c o a t i n g t h i c k n e s s t h e 

m e t h o d s o f s t y l u s p r o f i l o m e t r y 1 4 a n d c a p g r i n d i n g 1 5 a r e 

e m p l o y e d . A f u r t h e r d e v e l o p m e n t o f t h e c a p g r i n d i n g 

m e t h o d a l l o v v s t h e i n - s i t u d e t e c t i o n o f t h e c o a t i n g r e l i e f 

d u r i n g a b r a s i v e e x t r a c t i o n 1 6 . T h i s m e t h o d c a n a l s o b e 

m o d i f i e d f o r t h e d e t e r m i n a t i o n o f t h e c o a t i n g r e s i s t a n c e 

a g a i n s t a b r a s i v e v v e a r u n d e r d e f i n e d f r i c t i o n c o n t r o l . 

4.3 Measurement of the chemical composition 

C h e m i c a l a n a l y s i s 2 3 v v a s c a r r i e d o u t f r o m v a r i o u s l a y -

e r s o f d e f i n e d ( N / T i ) - c o m p o s i t i o n v v h i c h h a s b e e n r e a l -

i s e d b y r e a c t i v e m a g n e t r o n s p u t t e r i n g v v i t h n i t r o g e n 

v v h e r e t h e N - c o n c e n t r a t i o n h a s b e e n v a r i e d b y t r i m m i n g 

t h e g a s f l o v v 1 8 . T h e s p e c t r o c h e m i c a l a n a l y s i s o f t h e l a y e r 

l e d t o a c o n s t a n c y o f t h e c o m p o s i t i o n o f ± 1 % a t o m i c % , 

v v h i c h h a s b e e n c e r t i f i e d b y r e f e r e n c e l a b s 1 8 . 

4.4 Measurement of the coating hardness 
I t v v a s f o u n d b y r o u n d r o b i n c o m p a r i s o n t h a t e x i s t i n g 

s t a n d a r d s m e t h o d s o f h a r d n e s s t e s t s o n h a r d c o a t i n g s a r e 

r a r e l y v a l u a b l e f o r c e r t i f i c a t i o n . H a r d n e s s m e a s u r e m e n t 

b y l o a d - i n d e n t a t i o n 1 8 1 9 o n T i N c o a t e d t e s t p l a t e s o f t o o l 

s t e e l s h o v v e d u n d e r c e r t a i n c o n d i t i o n s , r e g a r d t n g t h e s u r -

f a c e q u a l i t y , c h e m i c a l h o m o g e n e i t y , s m o o t h i n t e r f a c e 

m o r p h o l o g y , h a r d s u b s t r a t e m a t e r i a l , r e p r o d u c i b l e h a r d -

n e s s v a l u e s o f 2 0 G P a b y m e a n s o f a t e s t f o r c e b e t v v e e n 

2 5 0 m N ( H U 0 . 2 5 ) a n d 1 N ( H U 1 ) v v i t h i n a n e r r o r v v i d t h 

o f l e s s t h a n ± 2 , 5 % o f t h e v a l u e a s d e t e r m i n e d a b o v e . 

T h e s e p l a t e l e t s , d e s c r i b e d i n 1 8 , c o u l d a c t a s c a l i b r a t i o n 

s a m p l e s f o r h a r d n e s s m e a s u r e m e n t . 

The surface morphology, respectively the surface 
roughness, plays an important role on accuracy and re-
producibility. Doubtless, the calibration of the Instru-
ments, their stability and constancy during the test pen-
ods give a guarantee for exact results. Several 
procedures, especially for the nanohardness scale, have 
been developed and controlled through various round 
robin tests19. 

4.5 Adhesion of the coating 
I n t h e s a m e w a y t h e i n f l u e n c e s o n s c r a t c h t e s t s e n s i -

t i v i t y a n d r e p r o d u c i b i l i t y o f r e s u l t s a r e c a r r i e d o u t . 

O b e y i n g t h e v v h o l e s y s t e m , s t y l u s g e o m e t r y a n d a d h e s i v e 

d e b r i s , s u r f a c e q u a l i t y , t h e e x i s t e n c e o f l u b r i c a n t s , h u -

m i d i t y a n d t e m p e r a t u r e t h e f u n c t i o n o f i n f l u e n c i n g p a -

r a m e t e r s i s s t u d i e d 2 2 . T h e n , u s i n g v a r i o u s c o a t i n g / s u b -

s t r a t e c o m p o s i t e s o f d e f i n e d c o m b i n a t i o n , s c r a t c h t e s t 

f a i l u r e m o d e s a r e a n a l y z e d a n d v a r i o u s f e a t u r e s c a t a -

l o g u e d . I m p r o v i n g t h e N D T t e c h n i q u e s f o r i n - s i t u c o n -

t r o l d u r i n g p r o c e s s r o u t i n e s , u l t r a s o n i c t e s t p r o c e d u r e s 

a r e v a l i d a t e d 2 0 . F o r t h i n h a r d f i l m s i t v v i l l b e r e a l i s e d b y 

s u r f a c e a c o u s t i c m e a s u r e m e n t t e c h n i q u e s . T h e i n p u t o t 

o n e s p e c i f i e d r e s e a r c h v v o r k i s t o e n h a n c e a n d c a h b r a t e 

t h e s u r f a c e a c o u s t i c v v a v e v e l o c i t y m e a s u r e m e n t t e c h -

n i q u e v i s a v i s r e f e r e n c e c o a t e d s u b s t r a t e s t a n d a r d s v v i t h 



t h e a i m o f d e v e l o p i n g a c o m p r e h e n s i v e t e s t m e t h o d o l o g y 

f o r c o a t i n g t h i c k n e s s . T h i s m e a s u r e m e n t m e t h o d o l o g y 

w i l l t h e n b e p r o p o s e d t o C E N f o r a d o p t i o n a s a n E u r o -

p e a n s t a n d a r d . 

5 ASSESSMENT OF TRIBOLOGICAL 
PERFORMANCE 

E n g i n e e r i n g c o m p o n e n t s o f t e n s u f f e r f r o m w e a r a n d 

f r i c t i o n r e s u l t i n g a t b e s t i n e n e r g y i n e f f i c i e n c i e s a n d 

l o s s e s i n p e r f o r m a n c e , a n d i n t h e w o r s t c a s e s c a t a -

s t r o p h i c f a i l u r e . T h e r e h a s b e e n c o n s i d e r a b l e r e c e n t i n -

t e r e s t i n i m p r o v i n g t h e t r i b o l o g i c a l p e r f o r m a n c e o f c o m -

p o n e n t s b y t h e a p p l i c a t i o n o f w e a r r e s i s t a n t c o a t i n g s t o 

t h e s u r f a c e o f t h e c o m p o n e n t s 2 2 . 

F o r r e l i a b l e a s s e s s m e n t o f t h e t r i b o l o g i c a l p e r f o r m -

a n c e o f p o t e n t i a l c o a t i n g s y s t e m s , r o b u s t a n d e f f e c t i v e 

t e s t i n g p r o c e d u r e s a r e r e q u i r e d . T e s t i n g o f t h e c a v i t a t i o n 

e r o s i o n b y u l t r a s o n i c a f f e c t s i n w a t e r c a n b e e s t i m a t e d a s 

a v a l u a b l e m e t h o d f o r s t a n d a r d i s a t i o n 1 8 . 

C u r r e n t f r i c t i o n a n d w e a r t e s t i n g p r o c e d u r e s a r e n o t 

s u f f i c i e n t l y w e l l d e f i n e d t o a l l o w d a t a c o m p a r i s o n s , a n d 

e v a l u a t i o n o f t h e s i g n i f i c a n c e o f r e p o r t e d d a t a i s d i f f i c u l t . 

T h e v v o r k t o b e c a r r i e d o u t i n o n e p r e n o r m a t i v e r e -

s e a r c h 2 2 i n v o l v e s t h e d e v e l o p m e n t o f i m p r o v e d p r o c e -

d u r e s f o r u n i a x i a l s l i d i n g w e a r t e s t i n g ; r e c i p r o c a t i n g 

s l i d i n g w e a r t e s t i n g a n d a b r a s i v e t e s t i n g . 

6 ASSESSMENT OF LIFE TIME OF COATED 
PARTS 

W h a t e v e r t h e m a i n t e c h n o l o g i c a l f u n c t i o n m a y b e , i n 

p r a c t i c e m e c h a n i c a l p r o p e r t i e s o f t h e c o a t i n g s u b s t r a t e 

c o m p o u n d v v i l l d e t e r m i n e t h e I i f e t i m e v v i t h o n s e r v i c e 

c o n d i t i o n s b e c a u s e t h e i n t e r a c t i v e e l a s t i c a n d p l a s t i c b e -

h a v i o u r o f c o a t i n g a n d s u b s t r a t e c o n t r o l s t h e f a t i g u e e n -

d u r a n c e , f r a c t u r i n g c o n d i t i o n s a n d t h e a d h e s i o n o f t h e 

c o a t i n g . A t first, t h e a i m s o f t h e r e s e a r c h v v o r k c o n d u c t e d 

i n o n e c u r r e n t p r o g r a m 2 2 a r e t o d e v e l o p a n d v a l i d a t e t h e 

m e t h o d s o f t e s t t o d e t e r m i n e t h e e l a s t i c p r o p e r t i e s o f t h e 

s u r f a c e l a y e r . I n c o m p a r i s o n t o t h e t r i b o l o g i c a l t e s t p r o -

c e d u r e s q u a n t i t a t i v e a s s e s s m e n t s b a s e d o n s c i e n t i f i c i n -

v e s t i g a t i o n s d u e t o s t r u c t u r e a n d c o m p o s i t i o n o f r e f e r -

e n c e s a m p l e s a r e p r o v i d e d . T h e s e i t e m s v v i l l i n v o l v e t h e 

d e v e l o p m e n t o f r e f e r e n c e m a t e r i a l s a n d t h e c o n d u c t i o n 

o f r o u n d - r o b i n i n t e r c o m p a r i s o n s . 
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