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Die voestalpine - Steel Division

m Produkte
m warm- und kaltgewalzte
m elektrolytisch verzinkte
m feuerverzinkte
m und organisch beschichtete Bleche
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Die voestalpine - Steel Division

m Produkte 3
m Elektroband
m Grobblech

m Giel3ereiaktivitaten
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Die voestalpine Stahl GmbH produziert...

m ... eine Vielzahl an Produkten

m - eine Vielzahl an Anwendungsgebieten fur die
Glimmentladungsspektroskopie

mm-Bereich

m Bestimmung der Entkohlungstiefe an Werkstoffen bzw. Charakterisierung
des Kohlenstoffverlaufes tber die Tiefe

m Fehleranalysen - Vergleich von ,Gutbereich® vs. Fehlerbereich im
Tiefenprofil (cgd & pgd)

m Charakterisierung von dinnen Beschichtungen (100nm) “

m Charakterisierung von Oberflachenvorbehandlungen (Konversmns

V¥V Passivierungsschichten)
nm-Bereich

m Probenpraparation

voestalpine Stahl GmbH pgd = pulsed glow discharge VoeSta|plne
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Bestimmung der Entkohlungstiefe an Werkstoffen

bzw. Charakterisierung des Kohlenstoffverlaufes
Uber die Tiefe
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LIMI: Entkohlungstiefe 85 pm; GDOES: Entkohlungstiefe 95 um
C-Bulk  0.21 % Cgoy,BUlk  0.17%
voestalpine Stahl GmbH VoeSta|plne

Untersuchungen im Rahmen
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Fehleranalysen: Vergleich ,Gutbereich” vs.
Fehlerbereich

m Fragestellung: Unterschiedliche Auspragung von Oberseite und
Unterseite eines Stahlbleches - chemische Zusammensetzung?
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Fehleranalysen: Vergleich ,Gutbereich” vs.
Fehlerbereich
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Fehleranalysen: Vergleich ,Gutbereich” vs.

Fehlerbereich
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Fehleranalysen: Vergleich ,Gutbereich” vs.
Fehlerbereich
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m Im Vergleich der einzelnen Elemente fir OS und US sind Unterschiede erkenn-
und interpretierbar

m  Oxidschichten mit Dicken im pm-Bereich sind mit der konventionellen Sputterart
(kontinuierlich) gut auflésbar

m  Oft und immer haufiger sollen aber Schichtsysteme mit Dicken von

< 1 um analysiert werden

voestalpine Stahl GmbH
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Die gepulste Glimmentladungsspektroskopie

m Notwendigkeit, auch Oberflachen mit sehr dinnen Beschichtungen,
Oxidschichten, Kontaminationen mit hoher Tiefen- und
Elementauflosung zu charakterisieren

m Gepulste Glimmentaldungsspektroskopie
m Geringe Sputterrate
m Verringerter Energieeintrag in die Probe im Vergleich zum kontinuierlichen
Sputtern

m Geringere Aufheizung der Probe
m Geringere Diffusion von ,leichten® Elementen

m Parameter:
m 700V, 3 hPa
m Frequenz 503 Hz, Tastrate 25%

m 300 sec = 4.5 um (fur Fe S s\ S S S S ——— W ——
Hm | ) Q:AM/.W f'._\ r
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Beispiele fur die Anwendung der gepulsten
Glimmentladungsspektroskopie

m 1. Charakterisierung eine Ni-P- / Ni-Beschichtung auf Stahl

m 2. Bestimmung der S-Auflage auf galvannealtem
Stahlfeinblech und Vergleich mit weiteren analytischen
Methoden

m 3. Fehleranalyse: Fehlermuster auf der Oberflache von
elektrolytisch verzinktem Stahlfeinblech

voestalpine Stahl GmbH VOeSta| pl ne
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1. Beispiel: NiP — Ni — Beschichtung auf Stahl

Fragestellung: Charakterisierung einer etwa 1 pm dicken NiP — Ni —
Beschichtung auf Stahlfeinblech

Schichtaufbau:
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Ni-P-Schicht 500 nm

Ni-Schicht 500 nm

Stahlsubstrat

m Ni-P — Schicht 2> Gehalt von ~ 10% P in der Schicht erreicht?
m Sind weitere Elemente in der Ni-P— bzw. Ni-Schicht eingebaut?

voestalpine Stahl GmbH
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Massekonz. {%]

1. Beispiel: NiP — Ni — Beschichtung auf Stahl

Tiefenprofil:
o N ., Fe s _, @ NiP-Schicht: |
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o m  Abscheidungszyklen
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2. Beispiel: Bestimmung der S-Auflage auf
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galvannealten Stahlfeinblechen

Probe A
Probe B
Probe C
Probe D

0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5
um
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2. Beispiel: Bestimmung der S-Auflage
Vergleich mit weiteren Analysemethoden

Probe NC 1 NC2 RFA GDOES
[mg/m?] | [mg/m?3] | [mg/m?] [mg/mz]

O 0O ® >

16,8
32,2
12,5
21,2

16,4
37,8
12,2
22,6

12,1
19,6
9,8
16,1

34
14
28

NC1: Nasschemie Labor 1
NC2: Nasschemie Labor 2
RFA: Rontgenfluoreszenzanalyse

m RFA quantifiziert tendenziell zu niedrig im Vergleich zur nasschem.

Analyse

m GDOES quantifiziert tendenziell héher im Vergleich zur nasschem.

Analyse

m Verbesserung der Definition des Ubergangsbereiches zur ZnFe-Schicht

voestalpine Stahl GmbH
GD-OES Anwendertreffen
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3. Beispiel: Fehleranalysen: Vergleich
,Gutbereich” vs. Fehlerbereich

m Fragestellung: Finden der Ursachen flr das Auftreten eines
Fehlermusters auf elektrolytisch verzinkten Stahlfeinblechen

7 continuous glow discharge

Intensitat

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
voestalpine Stahl GmbH
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Sputterzeit [s]

Vermutung:
organische
Kontaminationen auf
der Zink-Oberflache

Kontinuierlicher
Sputterprozess (cgd:
continuous glow
discharge):

HF, 700 V, 3 hPa

voestalpine
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Intensitat

3. Beispiel: Fehleranalysen: Vergleich
,Gutbereich” vs. Fehlerbereich

pulsed glow discharge , bulsed glow discharge
7 Fehlerbereich

0.9

Intensitat

0.8

1", S ,Gut-Bereich’

Sputterzeit [s] Sputterzeit [s]

m Organische Kontamination auf der Be6lung konnte erst durch

Anwenden der gepulsten Glimmentladungsspektroskopie eindeutig
nachgewiesen werden!

voestalpine Stahl GmbH VOeSta| pl ne
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cgd/pgd zur Probenpraparation und Anwendung
welterer analytischer/bildgebender Methoden

m Gepulstes Sputtern zur Praparation von Stahloberflachen ftr die
Anwendung weiterer analytischer Methoden

m Anforderungen:
m Sichtbarmachen von Korngrenzen
m Vermeidung von starker Topographie (z.B. fiur AFM)
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Vielen Dank fur Ihre Auftmerksamkeit!
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