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Bild 1: Schematischer LIBS-Versuchsaufbau. Die elementspezifischen
Emissionen aus dem Plasma werden detektiert und die erhaltenen
Spektren fiir die qualitative und quantitative Analyse herangezogen.

Konversionsschichten

Qualitatskontrolle sehr dinner Schichten in der Aluminium-Dinnschicht-Vorbehandlung
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habens ,InQuaNa’ (,Ent-

wicklung einer Methode
zur Inline-Qualitatssiche-
rung nasschemischer, Cr(VI)
-freier Konversions- und Ano-
disierschichten”, IGF Vorha-
ben Nr. 19579 N) wurden neu-
artige Methoden fiir eine ein-
fache und kostenglinstige
Qualitatssicherung von Kon-
versionsschichten getestet
und entwickelt. Das Fraunho-
fer-Institut fiir Fertigungstech-
nik und Angewandte Materi-
alforschung (IFAM) und die
Uni Osnabriick haben zwei
schnelle und zuverldssige
Messmethoden entwickelt,
welche prozessintegrierbar
und vielversprechend fiir die
Inline-Qualitatskontrolle sind.

I nnerhalb des Verbundvor-

Messmethoden

Das Fraunhofer IFAM hat die
fiir die Analyse von Metallle-
gierungen bekannte Methode
der Laserinduzierten Plas-
maspektroskopie (LIBS) auf
ihre Anwendbarkeit zur Detek-
tion von Konversionsschich-
ten untersucht und optimiert.
Bei diesem Verfahren wird ein
kurzer Laserpuls mit Nanose-
kunden-Pulsdauer auf die zu
messende Oberflache fokus-
siert. In dem sich bildenden
Plasma wird ein Teil der Probe
verdampft und angeregt. Bei
der darauffolgenden Relaxa-
tion wird elementspezifische
Strahlung ausgestrahlt, welche
sich mit einem hochauflésen-
den Spektrometer detektieren
und fir die quantitative Ana-
lyse auswerten lasst.

Parallel hierzu wurde an
der Universitat Osnabrick
ein neues optisches Verfah-
ren entwickelt, das auf einem
Laserpointer und dem Prin-

zip der Reflektanzmessung
beruht. Bei dieser Messme-
thode fallt der Lichtstrahl unter
einem sehr flachen Winkel
auf die Probenoberflache und
wird dort gestreut. Das Streu-
licht wird mit einem einfa-
chen Lichtleistungsmessge-
ratdetektiert und enthalt Infor-
mationen iiber die Qualitat der
Konversionsschicht.

Methodenoptimierung

Nach der Demonstration der
grundsatzlichen Machbar-
keit beider Messmethoden
zur Detektion von Konversi-
onsschichten unterschiedli-
cher chemischer Zusammen-
setzung auf verschiedenen
Al-Substraten erfolgte eine
Verfahrensoptimierung auf
Grundlage von Messreihen
mit unterschiedlichen Vorbe-
handlungsschritten bzw. Qua-
litdten der Konversionsschich-
ten auf ausgewéhlten Sub-
straten. Anhand der erzielten
Ergebnisse konnte gezeigt wer-
den,dassbeide Messmethoden
geeignet sind, eine schnelle
Messung der Probeneigen-
schaften vorzunehmen. So ist
inbeiden Fallen eine sehr gute
Korrelation mit dem Schicht-
gewicht gegeben. Bild 3 zeigt
dies exemplarisch fiir den Fall
einer Cr®/Zr*-basierten Kon-
versionsschicht (,SurTec 650)
auf dem Substrat AA3003. Der
gefundene Zusammenhang
von Streulicht- bzw. LIBS-Si-
gnal mit dem Schichtgewicht
stellt dabei die Grundlage fur
das neue Messverfahren zur
Qualitatssicherung dar, das
sich insbesondere durch eine
hohe Geschwindigkeit, Prozes-
sintegrierbarkeit und groflen
Messabstand zwischen Licht-
quelle/Detektor und Realbau-
teil auszeichnet.

Die Methoden arbeiten kom-
plementar: Die Reflektanzmes-
sung Uberzeugt durch ihren
einfachen und preiswerten
Aufbau. Als Messergebnis gibt

Bild 2: Versuchsaufbau fiir die Reflektanzmessung. Unter einem flachen Winkel beleuchtet der Strahl eines Laserpointers die Aluminiumprobe
und wird von dort gestreut, wobei der konkrete Strahlweg mit roten Linien schematisch gekennzeichnet ist. Die Leistung des hellen Punkts im
Streulicht wird mit einem Lichtleistungsmessgerat detektiert und dient als MaR fiir die Probenqualitat.
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Bild 3a: LIBS-Messergebnisse fiir die Messung an einer Versuchs-
reihe mit Laborproben (AA3003 mit Konversionsschicht auf Cr3* -
und Zr*-Basis). Die LIBS-Intensitaten korrelieren gut mit dem nass-
chemisch bestimmten Schichtgewicht (X-Achse).

o

Warum das wichtig wird

Durch die REACh-Verordnung miissen Cr¢*-haltige Vor-
behandlungen auf Aluminium durch Alternativen ersetzt
werden. Dies gelingt z.B. durch Konversionsschichten
auf Cr3*- und Zr*-Basis. Diese Schichten sind jedoch nur
wenige Nanometer dick, was eine Herausforderung fiir
die Qualitatssicherung darstellt. So ist u.a. die visuelle
Kontrolle tiber den Farbeindruck nicht mehr anwendbar.
Zusétzlich sind die Anforderungen an die Prozessfiihrung
im Vergleich zur Chromatierung hoher, um z.B. vergleich-
bare Ergebnisse beziiglich des Korrosionsschutzverhal-
tens zu erhalten. Die Laserinduzierte Plasmaspektrosko-
pie (LIBS) und die Reflektanzmessung bieten den Vorteil,
dass sie direkt am Bauteil zerstérungsfrei (Reflektanz)
bzw. zerstérungsarm (LIBS) eingesetzt werden kdnnen.

es ein ,1.0." oder ein ,n.1.0.
wobel die Analyse der Ursa-
che fiir eine geringere Schicht-
qualitat nicht ermdglicht wird.
Die LIBS-Messtechnik lie-
fert detaillierte Informationen
tber die chemische Zusam-
mensetzung der Probenober-
flache. Einzelne Elemente kon-
nen einschlieRlich ihrer Kon-
zentration bestimmt werden.
Dies ermoglicht die simultane
Bestimmung von Ursachen fiir
die Abweichungen vom Ideal-
zustand der Oberflache.

Die Reflektanzmessung
stellt somit eine einfache und

kostengiinstige Messmethode
dar, welche Abweichungen
vom Soll-Zustand einer Kon-
versionsschicht schnell detek-
tiert. Die LIBS ist hierzu eine
komplementére, vom Aufbau
komplexere, sehr oberflachen-
sensitive Messmethode mit
hohem Informationsgehalt,
welcher auch tiber die Ursache
einer moglichen Abweichung
Aufschluss geben kann.
Neben der bereits technisch
weit entwickelten und komple-
xen LIBS-Messtechnik wurde
ein neues Konzept fir die
schnelle, kostengiinstige und
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Bild 3b: Ergebnisse der Reflektanzmessung an dem gleichen Proben-
satz. Auch hier korrelieren die Messergebnisse mit den Schichtge-
wichten. Die Y-Achse zwecks ist besserer Vergleichbarkeit mit den

LIBS-Daten invertiert.

beriihrungslose Qualitétssi-
cherung von sehrdiinnen Kon-
versionsschichten erarbeitet.

Ausblick

Die Reflektanz-Messung zeigt
in den Versuchen ein grof3es
Potential flir die Erstbewer-
tung der Schichten und wurde
bereits erfolgreich an Realbau-
teilen getestet. Zudem kann
man die sehr schnelle Mes-
sung auch fiir das Scannen
groRer Flachen verwenden.
Durch das Abrastern von Ober-
flachen kann diese inline-fa-
hige Methode ortsaufgeldste,
flachige Informationen iiber
Schichtqualitéten liefern. Fir
die detailliertere Betrachtung
der chemischen Zusammen-
setzungund moglicher Abwei-
chungen ist die LIBS-Mes-
stechnik als komplementare
Methode besonders geeignet.
Mit nur einer Messung lassen
sich viele chemische Informa-
tionen iiber die Probe erhalten.
Die Messung ist ebenfalls sehr
schnell, so dass mehrere Mes-
sungen Uber eine Probenober-
flache leicht zu realisieren sind
und z.B. Konzentrationsgra-
dienten leicht detektiert wer-
den konnen. Die beiden Ver-
fahren bieten den Vorteil, dass
sie direkt am Bauteil zersto-

rungsfrei (Reflektanz) bzw. zer-
stérungsarm (LIBS) eingesetzt
werden konnen. Als néchstes
steht die Erforschung eines
modularen Baukastensys-
tems fiir die laserbasierte Sen-
sorik im Mittelpunkt, mit dem
diemaRgeschneiderte Anwen-
dung der neuen Verfahren fiir
sehr unterschiedliche techno-
logische und organisatorische
Randbedingungen schnell und
kostengiinstig gelingen soll.
Ausgangspunkt dieser For-
schungsaktivitat ist das Agile
Prototyping, das sich insbeson-
deredurch eine geringe Fehler-
anfalligkeitbeim Transfer vom
Laborgerat zum Inline-Priif-
system auszeichnet. [ |
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