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Schutzschichten kontrollieren

Tillmann Viefhaus, Peter Haug, Hans-Joachim Massonne

Ein konfokales Ramanmikroskop charakterisiert Eloxalschichten in situ und so schnell, dass es die

Verdnderung solcher Schichten bereits wéihrend des Produktionsprozesses zeigt. Dies erdffnet die

Maglichkeit, den Prozess zu optimieren.

® Die Kombination aus Raman-
spektroskopie und konfokaler Mi-
kroskopie macht die Raman-Mi-
krospektroskopie zu einer zersto-
rungsfreien mikroanalytischen Me-
thode. Anwendungen dieser Me-
thode gibt es in Forensik, Minera-
logie, Archaologie, Medizin und
Pharmazie.'™  Stoffanalyse und
Fehlerkontrolle sind die beiden
Hauptgebiete dieser Analysetech-
nik.

Aufbau und Prinzip

©® Abbildung 1 zeigt schematisch
den Aufbau eines konfokalen Ra-
manmikroskops. Mit einem sol-
chen Gerat lassen sich sowohl das
Innere transparenter als auch
Oberflachen undurchsichtiger
Proben messen. Sowohl grof3fli-
chige Messungen (Mapping) -
auch dreidimensional — als auch
Punktmessungen an Partikeln bis
zu 1 pm Grofle sind moglich, da-
mit erfasst man Informationen
itber makroskopische Eigenschaf-
ten und lokale Effekte. Da die
Messtechnik grundsitzlich zersto-
rungsfrei ist, gestattet sie Folgeun-
tersuchungen, die mit anderen
Messverfahren nicht ohne Weite-
res moglich sind.

Prozesskontrolle wihrend der
Schutzschichtherstellung

©® Diese zerstorungsfreie analyti-
sche Mikromethode eignet sich da-
zu, 5 bis 30 pm dicke Eloxalschich-

ten auf Aluminium (Abbildung 2)
zu charakterisieren und ihre Veran-
derungen wihrend des Produkti-
onsprozesses zu verfolgen.

In der ersten Stufe der Eloxal-
herstellung wird die Aluminium-
oberflache anodisch oxidiert.
Dann folgen zwei Verdichtungs-
prozesse: die Umwandlung des

erzeugten Aluminiumoxids bei
20 bis 30°C zu Bayerit
(0-Al(OH);, Kaltverdichtung)

und im zweiten Schritt die Dehy-

dratation des Bayerits bei zirka
95°C zu Boehmit (y-AlO(OH),
HeifSverdichtung). Diese Um-
wandlungen sind im Ramanspek-
trometer erfassbar: Die Umge-
bung der verschiedenen OH-
Gruppen hat im festen Zustand
eine andere Symmetrie und damit
haben sie auch eine andere
Schwingungsfrequenz. Abbil-
dung 3 zeigt die Banden der OH-
Gruppen der drei Eloxierstufen
eines Aluminiumblechs.
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Abb. 1. Aufbau eines konfokalen Ramanmikroskops.

(Abbildungen: Avispectro)
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Weiterhin zeigen die ramanspek-
troskopischen
dass Aluminiumsulfat und Hydro-
gensulfat, die das Resultat der in
der ersten Stufe eingesetzten
Schwefelsaure sind, auch am Ende
des Produktionsprozesses vorhan-
den sind.

Abbildung 2 zeigt den Aufbau
der Eloxalschicht, oben den Quer-
schnitt mit Eloxalschicht, Sperr-

Untersuchungen,

schicht und Metall, sowie unten
die hexagonale Struktur und Poren
des Aluminiumoxids. Substanzen,

die sich auf der Oberflache befin-
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Abb. 2. Aufbau der Eloxalschicht; oben:
Querschnitt mit Eloxalschicht, Sperrschicht
und Metall, unten: hexagonale Struktur

und Poren des Aluminiumoxids.

den, konnen von denen, die in den
Poren sind (z.B. Farbstoffe), durch
Wahl der Vergroferung und der
raumlichen Tiefe des Fokus unter-
schieden werden. Ist die Schutz-
schicht nicht oder unzureichend
verdichtet, zeigt das Ramanspek-
trum Strukturelemente der Vorstu-
fen an.

Ausblick

® Das Beispiel zeigt, dass die
konfokale Raman-Mikrospektro-
skopie detaillierte Informationen
auch von mehrkomponentigen
Systemen liefert.

Um die technischen Neuerun-
gen bei Mikroskopspektrometern
und das bessere Verstandnis der
Raman-Mikrospektroskopie  auf
aktuelle Fragen aus der Praxis an-
zuwenden, entstand im Jahr 2011
Avispectro als Transfer-Grunder-
unternehmung mit der Universi-
tat  Stuttgart. Weitere Anwen-
dungsfelder fur Raman-Mikro-
spektroskopie sieht das Unterneh-
men in der Pharmazie, bei Farben
und Lacken, Reaktionstechnik
und Korrosion sowie in der Elek-
trochemie.

In der Pharmazie ist unter an-
derem die Homogenitat der Ver-
teilung von Wirkstoffen inner-
halb von Tablettiermischungen
zu untersuchen. Mit Mapping las-
sen sich Stoffverteilungen in Tab-
lettenschnitten detektieren oder
auch Veranderungen wihrend
des Mischungsprozesses verfol-
gen.
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Abb. 3. Banden der verschiedenen OH-Gruppen der drei Eloxierstufen eines Aluminiumblechs
(4000-2500 ecm™; schwarz: unverdichtet, blau: kaltverdichtet, orange: heifSverdichtet.
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Bei Farben und Lacken geht es
um die Stabilitat gegentber Licht
und chemischen Einfliissen. Bei-
spiele sind UV-, Salz- und Bewitte-
rungstests.

In der Elektrochemie soll die
konfokale = Raman-Mikrospektro-
skopie Fragen zur Struktur, zu
Entladungsvorgiangen und Zerfalls-
prozessen bei Batteriesystemen
beantworten. Dazu kommen elek-
trolytische Beschichtungsvorginge
und die chemische Stabilitat derar-
tiger Beschichtungen.

Bei Reaktionstechnik und Kor-
rosion sind unterschiedliche An-
wendungen denkbar, bei denen
Oberflachenveranderungen  tber
kinetische Untersuchungen von
Reaktionen oder Korrosionsvor-
gangen verfolgt werden.
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