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Bei der industriellen Ana-
lyse von Produktoberfla-
chen auf Blechen oder
Bauteilen ist die Kontrolle
und Bewertung der Ober-
flichenreinheit von ele-
mentarem Interesse. Fir
die zerstoérungsfreie Ana-
lyse der Oberfldchenrein-
heitist die laserinduzierte
Fluoreszenzspektroskopie
LIF(t) ein schnelles, be-
riihrungslos arbeitendes
Verfahren.

Die Oberflachenreinheit stellt in vie-
len Féllen ein wesentliches Kriterium
zur Optimierung von Beschichtungs-
prozessen in unterschiedlichsten
Produktionsbereichen im Hinblick
auf eine verlassliche Qualitat des
Endproduktes dar. Dabei sind meist
die zeitnahen, prozessseitigen Gege-
benheiten, die ein weiterfihrender
Produktionsschritt an die Beschaf-
fenheit der Oberflache stellt, mit den
bisher géngigen Labormethoden
nur bedingt und stichprobenartig
zu ermitteln.

Eine effiziente inline Prozessanalytik
zur Reinheitsiiberwachung kann da-
her wesentlich zu einer nachhaltigen
Ressourceneinsparung sowie zur
Vermeidung von Fehlproduktionen
beitragen und damit die Wertschép-

Oberflachenanalytik
Fluoreszenzspektroskopie fur die
Inline-Reinheitsuberwachung

Trigger- Pause
Delay 1. Zeitfenster 2. Zeitfenster festes Delay von 1 ps 3. Zeitfenster
-
< > o
M. Nutzsignal Umgebungs-
ntergr Jna\ signal
signal [—
>
Laserpuls 1. Fluoreszenz- Zeit [ns]

photon
Bild 1: Das Messprinzip

fung eines Produktionsprozesses
steigern.

Mit der zeitintegrierenden laserin-
duzierten Fluoreszenzspektroskopie
LIF(t) steht ein schnelles, prozess-
analytisches und berihrungslos ar-
beitendes Verfahren zur Verfiigung,
das eine unmittelbare zerstérungs-
freie Analyse der Oberflachenrein-
heit direkt im Verarbeitungsprozess
erlaubt.

Das Verfahren

Grundprinzip der laserinduzierten
Fluoreszenzspektroskopie ist die Ab-
sorption der anregenden Laserstrah-
lung durch die nachzuweisende Sub-
stanz. Die dabei von den Molekilen
aufgenommene Strahlungsenergie
wird im Nanosekundenbereich
(10%) wiederum in Form von Licht,
der so genannten Fluoreszenz emit-
tiert. Diese Wechselwirkung erfolgt,
in Abhangigkeit von den beteiligten
Substanzen und Untergrundmedien,
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Bild 2a: Traversiereinheit fiir Blech: Ober-und Unterseite
Bild 2b (rechts): Beispiel Messung an einem Bauteil

mit messbar unterschiedlichen Ge-
schwindigkeiten.

Da die Fluoreszenzspektroskopie,
im Gegensatz zu anderen spektros-
kopischen Verfahren, eine absolute
MessgroBe liefert, fiihrt eine Regis-
trierung der Intensitatsverteilung
allein hierbei nicht zu einer signi-
fikanten Trennung von Signalen
der Zielsubstanzen und mdglicher
Umgebungs- (Stor-)komponenten.
Deshalb wird in dem hier vorgestell-
ten Verfahren eine zeitintegrierende
Messung des Abklingverhaltens der
Fluoreszenzsignale in einem geeig-
net gewahiten Wellenlangenbereich
durchgefiihrt. Die Methode der
zeitintegrierenden, laserinduzierten
Fluoreszenz ist patentrechtlich
geschitzt.

Die optische Anregung erfolgt mit
einem speziell entwickelten passiv-
gltegeschaltenen UV-Microchipla-
ser, der mit einer Wiederholfrequenz
im Bereich von 10 kHz einzelne Laser-
pulse mit einer Emissionswellenldnge
von 266 nm beziehungsweise 355
nm erzeugt. Diese werden Uber
eine Quarzglasfaser von bis zu 30 m
Lange und einen Messkopf direkt in
den Prozess, d.h. auf die Oberflache
oder das Bauteil iibertragen. Uber
eine zweite Quarzfaser erfolgt die
Aufnahme und Ubertragung der
Fluoreszenzsignale zum Detektor.
Nach jeder Anregung mit einem
einzelnen Laserpuls (ca. 1 ns ) wird
dabei das Abklingverhalten der Flu-
oreszenzstrahlung in zwei geeignet

positionierten Messfenstern zeitin-
tegriert als Intensitatswerte |, und |,
erfasst (Bild 1). Neben den absoluten
Intensitaten hangt insbesondere der
Verhaltniswert der beiden GréBen
/1, empfindlich von der Menge
(Konzentration, Schichtdicke, usw.)
der nachzuweisenden Substanz auf
der jeweiligen Oberflache ab und
ermdglicht gleichzeitig eine signi-
fikante Trennung von stérenden
Untergrundsignalen.

Stoffspezifische
Informationen

Die hier vorgestellte Technik wird
zwar Uberwiegend zur Schichtdi-
ckenbestimmung beliebiger or-
ganischer Spezies auf beliebigen
Oberflachen und Bauteilen sowie zur
Inline-Uberwachung von Minimal-
mengenschmierung eingesetzt. Da
die Fluoreszenzspektroskopie jedoch
grundsatzlich iiber eine GréBenord-
nung héhere Empfindlichkeit als
andere optischen Verfahren verfiigt,
ist damit auch der Nachweis der
Abwesenheit von Kontaminanten
maglich.

Die Zeitabhangigkeit der registrier-
ten Fluoreszenzsignale liefert zudem
in weiten Grenzen stoffspezifische
Informationen. Dadurch besteht
insbesondere fiir die Reinheitsiber-
wachung einerseits die Moglichkeit,
bekannte Kontaminationen gezielt
zu erfassen, d.h. spezifisch auf die
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Abwesenheit von Olen, Fetten
oder Reinigern etc. zu detektieren.
Darliberhinaus ermdglicht die sum-
marische Betrachtung aller und mit
hoher Empfindlichkeit detektierten
Einzelphotonen-Ereignisse eine sehr
gute Beurteilungsgrundlage der
Abreinigungssituation als summen-
parametrischen Indexwert.

Da die Laseranregung und die Be-
reitstellung der Messergebnisse mit
einer hohen Taktfrequenz erfolgen,
ist die LIF(t) ganz besonders fiir die
prozessanalytische Uberwachung
bei sich schnell bewegenden Medien
geeignet. Fiir die verfahrenstech-
nische Umsetzung, beispielsweise
an Blechbandern, kann sie auch mit
horizonal arbeitenden Traversierein-
heiten kombiniert werden.

Verunreinigungen
direkt nachweisbar

Das nachfolgende Beispiel zeigt
exemplarisch einen sicherlich nicht
untypischen Fall einer Reinheits-
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(Bild 3(b)). Die auf den jeweiligen
Blechproben nachtraglich durchge-
flihrte Abreinigung der Oberfléchen
mit Aceton dokumentiert in beiden
Fallen den Befund bei vollstandiger
Abreinigung.

Ein fir den jeweiligen Prozess in-
dividueller und betrieblich tolerier-
barer Reinheits-Grenzwert kann als
Indexwert daher mit LIF(t) ermittelt
werden und flihrt dann zu einer
Echtzeit- Kontrolle der Abreinigungs-
effektivitat.

An dieser Stelle sei darauf hingewie-
sen, dass mit Hilfe dieser Messtech-
nik nicht nur der Reinheitsgrad der
jeweils untersuchten Oberflachen
bestimmt werden kann, sondern
auch das Entfettungsbad selbst
z.B. mit einem eingeflanschten
Fliissigkeits-Messkopf kontinuierlich
liberwacht werden kann.

Obwohl die Erfahrungen aus der
langjahrigen Beschaftigung mit der
Fluoreszenzspektroskopie zu einem
tiefen und praxisnahen Verstandnis
liber die molekularen Vorausset-
zungen gefiihrt haben, ist eine
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Bild 3 a + b: Ergebnisse der fluoreszenzspektroskopischen
Oberflachenanalyse von Bearbeitungsélen auf

Nichteisenblechen

liberwachungim Bezug auf Bearbei-
tungsole auf Nichteisenblechoberflé-
chen nach der Behandlung in einem
Entfettungsbad.

Die gezeigten Ergebnisse machen
deutlich, dass zunéchst die Verun-
reinigung der Blechoberfléachen mit
den Bearbeitungsélen signifikant
nachgewiesen werden kann. Die
Streuung der einzelnen Messwerte
ist auf die inhomogene Verteilung
der Olreste an den zufillig ausge-
wiéhlten Oberflachenpositionen

zurlickzufiihren. Wahrend in einem

frisch angesetzten Bad eine gute
Reinigungswirkung erzielt wird (Bild
3(a)), fuhrt die Behandlung mit dem
bereits mehrere Wochen im Umlauf
befindlichen Entfettungshad zu ei-
ner Verstarkung der Verunreinigung
, ohne jeglichen Reinigungseffekt

sichere Vorhersage darliber, in wel-
chen Grenzen ein zu untersuchender
Stoff, oder dessen Abwesenheit
analytisch und signifikant zuganglich
ist, nicht in allen Fallen immer leicht
zu treffen.

Deshalb wird allen Interessierten
die Durchfiihrung einer kostenlosen
Machbarkeitsstudie angeboten.
Hierbei werden die Anregungswelle
und optimale Beobachtungsparame-
ter festgelegt und geprift, ob der
Einsatz unter diesen Bedingungen
anhand maglichst prozessnaher
Proben, d.h. im Idealfall unter Ein-
beziehung aller bekannten Prozess-
eintrage, moglich ist.
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