Feliiletelemzési modszerek a fémiparban
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Bevezetés

“... hosszu tdvon mindenképp sziikségszerii a magasabb feldolgozottsagu termékek ardnyanak
novelése. Jelenleg ugyanis a magyar acélexport nagyobb részben alacsony feldolgozottsagu
termékekbdl all, mikozben a hazai felhasznalok jelentés mennyiségben importalnak draga,
feldolgozott termékeket.”

(Vilaggazdasag, 2001. marcius 26.)

Az egyik fontos acélipari exportcikk a hidegen vagy melegen hengerelt lemez, illetve a beldle
késziilt egyéb termék.

A lemezek tovabbi feldolgozasat, feldolgozhatdsagat rendkiviili mértékben befolyésolja a
feliilet mindsége, a feliileti szennyezettség mértéke és Osszetétele. A feldolgozott termékek
feliiletének, esetleges bevonatainak vizsgalata is egyre nagyobb szerephez jut.

Az aldbbiakban két fontos, a fémiparban egyre jobban elterjedd feliiletvizsgalati modszert
mutatok be.

Lemezmintak feliileti karbonszennyezettségének
gyors meghatarozasa

A hidegen hengerelt lemezek feliiletén megtapadd, a hengerlési emulzidbol vagy a hengerlés
soran véletleniil rakeriilé olajos szennyezddésbdl szdrmazd un. feliileti karbon gyors
meghatarozasa az utobbi idében egyre szélesebb korben terjed az acéliparban.

A tekercsbdl vett lemezminta tobb helyérél levagott 2 x 5 cm-es lemezcesik oxigén
atmoszféraban torténd hevitésekor a feliileten 1évd szénhidrogén szennyezddés égésekor
keletkezd CO, gazt és a vizgdzt az infravords (IR) elnyelésiik alapjan detektaljuk.

AZ RC-412 tipust termikus elemanalizitorban (/. dbra) rendelkezésre all 1 db IR cella a
viz elnyelésének, 1 db IR cella az alacsony CO, koncentracioju, 1 db IR cella pedig a

A berendezés ellenallas fitésti kemencéjét programozott fiitési sebességgel lehet a kivant
héfokra felfliteni és meghatarozott ideig ott tartani. Egymés utdn tobb hdfoklépcsdt is lehet
definialni, valamint a minta hevitését oxigén vagy nitrogén atmoszféraban is el lehet végezni.

Oxidalé atmoszféraban végezve a minta hevitését a szén minden formajat szén-dioxidda
konvertaljuk (kivéve néhany nehezen bomlé karbidot). A szerves szénvegyiiletek égésekor a
szén-dioxid mellett viz is keletkezik, igy a H,O és a CO, elnyelésének koincidencidjat
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1. abra.LECO RC-412 feliileti karbon elemz6 elemanalizator felépitése

Kétféle mérést hasznalnak a nemzetkdzi gyakorlatban a feliileti karbon meghatarozésara:
1. A lemezmintdt oxigén atmoszféraban 600 C°-on hevitjiik, igy a feliiletére tapadt
széntartalml szennyezddés szén-dioxidda ég el, ennek mérésével adjuk meg a feliileti karbon
szennyezettséget.
2. A mintat 100 C° / perc sebességgel 100 C°-r6l 600 C°-ra hevitjiik fel ugy, hogy a
hémérséklet-tartomanyt két részre osztjuk, 100 C°- 400 C° és 400 C°- 600 C° tartomanyra és
mindegyik fazisban kiilon - kiilon hatarozzuk meg a feliileti karbon szennyezettséget.

(2 abra)
Az 1. fazisban ( 100 C°- 400 C° ) megkapjuk a feliiletre ken6dott szénhidrogénekbol
szarmaz0, a 2. fazisban pedig (400 C° - 600 C°) a feliiletre keriilt szénbdl, grafitbol szarmazo
szennyezettséget.

- Az illékony szerves vegyiiletek egy része mar a 90 - 100 C° tartomanyban megjelené H,O
¢és a CO; elnyelésének egyiittes fellépésével bizonyitja égését oxigén atmoszféraban.
- A 200 C°-300 C° tartomanyban fellépé nagymértékii elnyelés a CO, és a H,O savjaban azt
mutatja, hogy a szerves komponensek féleg ebben a hdmérséklet tartomanyban tavoznak.
- A 400 C° feletti tartomanyban fellépd szén-dioxid cstics nem jar egyiitt a viz csuccsal, ez azt
bizonyitja, hogy ezen a hdmérsékleten a feliiletre tapadt grafitos szennyezddés ég el.
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2 abra. Hidegen hengerelt lemez feliileti karbonszennyezettségének felvétele

Feliilet - és osszetétel vizsgalat kodfény-Kisiiléses optikai emisszios spektrometriaval

A GD(OE)S rovidités, amivel ezt a spektrometriai 4gat jeldlni szoktdk az angol Glow
Discharge (Optical Emission) Spectrometry elnevezésbol szarmazik.

Bar a kodfénykisiilés, parazsfény kisiilés (vagy Glimm-Kkisiilés, ahogy Magyarorszdgon az
elnevezés elterjedt) jelenségét mar 1968 utan alkalmazni prébaltak analitikai célra, a Grimm-
lampa névvel tisztelt gerjesztéforras csak a 90-es években vonult be igazdn az
anyagvizsgalatok korébe és a radiofrekvencias gerjesztés 1997-ben tortént - gyakorlatban is
alkalmazhat6 - megvaldsitasa kiterjesztette a vizsgalhatd mintak korét a nem-vezetd anyagok
teriiletére is.

A mérés elve és a méréberendezés felépitése

A sik feliileti, kor vagy négyszogletes alakii mintat egy vadkuumkamra egyik oldaldhoz
rogzitjiik (3.abra). A kamrét alacsony nyomdsu inert gazzal, az esetek tobbségében argonnal,
toltjiik fel. A minta feliiletétol 0,1 - 0,3 mm tavolsagra egy kor alaku, 2,0 - 8,0 mm atmérdji
anodot helyeziink el. Az andd és a vezetd minta kozé kapcsolt 400 V - 1000 V elektromos
fesziiltség ( DC lizemmod) vagy pedig 13,56 MHz, 27,12 MHz, ill. 40,68 MHz frekvenciaja
radiofrekvencias tér Glimm-kisiilést indit az andd és a minta feliilete kdzotti térben.
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3. abra. A gerjesztoforras felépitése

A kisiilés hatdsara a minta feliiletérél atomok porlasztodnak be a kisiilési tér (hideg !)
plazmajaba, itt gerjesztett allapotba keriilnek és fényt bocsatanak ki. A fénysugéarzas
atomszinkép jellegli, azaz viszonylag vonalszegény ¢és a széles koncentracid tartomanyban
linedris az 0sszefiiggés a koncentracio és az intenzitas kozott.

A keletkezett fényt a csé alaki anodon keresztiil egy optikai emisszids spektrométer racsara
vezetjiik, ahol megtorténik a fénynyalab hullimhossz szerinti felbontdsa és egy koriv mentén
elhelyezett detektorok irdnyaba vald leképezése (4. abra). A beépitett detektorokkal torténik
az egyes eclemek altal kisugarzott fény intenzitdsanak mérése, majd ebbdl nemzetkdzi
etalonokkal tortént kalibralas utan a koncentracid kiszamitdsa. Ezen polikromatoros vagy
szimultan méréberendezéssel idoben egyszerre lehetséges a mintdban 1évo elemek mérése, de
csak azoké, amelyek fénysugarzdsanak mérésére a detektorokat beépitettiik.



Max. 64 csatorna

4. abra. Optikai emisszios spektrométer felépitése

Lehetdség van monokromator alkalmazasara is, hiszen homogén minta esetén a minta
leporlasztasaval allanddan potoljuk a plazméaban az elemeket, igy id6ben egymads utan
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szekvencialis spektrométerrel egy univerzalisan alkalmazhat6 berendezést kapunk (5. abra).
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5. abra. A monokromator mérési elve

Ha a Glimm-kisiilést a mintan bekapcsoljuk, folyamatosan torténik a minta feliiletér6l a
minta anyagédnak beporlasztdsa a plazmaba az anoddal szembeni teriiletrdl. Itt egy krater
keletkezik (6. dbra) és a kisiilés soran folyamatosan, mélyiil, azaz a minta egyre mélyebb
rétegeibdl keriilnek atomok a vilagitd plazmaba, igy lehetdség van a kiillonbozd mélységben
1év0 rétegek Osszetételének meghatarozasara is.

A gyartd cégek altal a mérdprogramokba beépitett un. kvantifikalé algoritmust felhasznalva
kiszamithatjuk, hogy a porlasztas soran az id6 mulasaval a feliilett6l szamitva a minta milyen
mélységben 1évd rétegébdl szarmaznak az atomok, igy lehetdség van a mélységprofil
mérésére.
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6. abra. A kodfény-kisiilés hatasara keletkezett krater a minta feliiletén

Az elozéekben leirtakbol kovetkezik, hogy a spektrométer hasznalata eldtt kétféle
kalibraciot kell hiteles anyagmintakkal elvégezni: Osszefiiggést kell keresni az adott
hulldmhosszisagu fény intenzitasa és a fényt kibocsato kémiai elem koncentracioja kozott. Ez
a szokdsos, minden spektrometriai elemzéskor hasznalatos moédszer. Kiilonleges, csak itt
hasznalatos, azonban az, hogy meg kell hatarozni azt is, a mérés soran éppen a minta milyen
mélységli rétegébdl szarmaznak azok az atomok, amelyek a mért fényintenzitast kibocsatjak.
Ez meglehetésen bonyolult, hiszen a kiillonbozé Osszetételii anyagok az adott gerjesztés
hatasara azonos i1d6 alatt kiillonb6z6 mennyiségben (vastagsagban) porlédnak le az andddal
szembeni teriiletrél, azaz a krater képzGdésének sebessége kiilonbozé lesz. fgy ebben a
masféle “kalibracioban” meg kell mérni az egyes anyagfajtdkra a szamitdsoknal majdan
hasznalandé “sputtering rate” (= porlasztasi sebesség) elnevezésli mennyiséget.

Ezt oly modon tehetjiik meg, hogy a kiilonb6zd 6sszetételli nemzetkdzi standardokat rogzitett
gerjesztési paraméterekkel és meghatarozott ideig porlasztjuk, majd megmérjiik a keletkezett
mennyiséget a késziilék softwarébe beirva, a program a beépitett, szabadalmaztatott
algoritmus segitségével kiszdmitja, hogy az adott kémiai Osszetételli minta esetén az el6zo
mérések soran rogzitett gerjesztési paraméterekkel végzett mérés soran éppen milyen
meélységbdl szarmaznak a fényt kibocsatd atomok.

Tehat a mérés soran kapott mélységprofilt, amely a mérési id6 fiiggvényében abrazolja az
egyes elemekre mért jelet (intenzités, feszlltség) atszamitjuk a kalibralasok alapjan a mélység
fiiggvényében abrazolt koncentraciova (7. dbra).

Ez mar az igazi mélységprofil!



=18 =]

Ph 220
Fe 372
Cr 425
¢ C 156
Al 396* 4.00
{ T 337
Go-345
} Si-2B8
S
H 154
Ni-341
{ bAa—4B3
ef Mg-280
( Cu-327
/ Ca 343

o372 Al 396
Ph 220 — ——CT AT el SRR Dfpm)

— L —— ———
6 8 i0 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

| My quanTUM | Result of Surface Analsis | [ 5ol 1240

7. abra. A mélységprofil kiszamitasa

Kiilon érdekessége a modszernek a viszonylagos matrixfiiggetlenség. Ez elsdsorban abbol
adodik, hogy -mint fentebb emlitettem - a szinkép atomszinkép jellegii.
Az alkalmazasi teriiletek miatt ennek rendkiviili jelentdsége van, hiszen ha példaul egy
horganyozott acéllemezt vizsgalunk, akkor eldszor cink matrixban kell meghatarozni a vasat
mint nyomelemet majd, amikor a krater mélysége olyan nagyra nétt, hogy atértiink a
bevonaton, akkor mar vas matrixban a cinket, mint nyomelemet kell analizalni.
Természetesen az dsszes tobbi alkotdt a mérés soran végig mérni kell mind a két matrixban.
Ha a porlasztasra egyenfesziiltséget alkalmazunk (DC lizemmod), csak elektromosan vezetd
anyagl mintak Osszetételét, illetve kiilonbozo mélységben 1évé rétegek Osszetételét
hatarozhatjuk meg.

Ha a porlasztasra radiofrekvencias teret hasznalunk (RF iizemmoéd), akkor a vezetd
anyagokon kiviil a nem-vezetd, szigeteldanyagu mintdk Osszetételét ill. rétegfelépitését is
vizsgalhatjuk (8. dabra).
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8. abra. Tobbrétegli bevonat mélységprofilja

A fent vazolt felépitésii optikai emissziés spektrométerrel a Glimm-kisiilés adta
lehetdségekkel €lve kiilonbozo, széleskoriien alkalmazhatd €s egészen specidlis felhasznélasi

tertiletek jelolhetok ki.
Altalanos alkalmazasi lehetéségek

-Kiilonb6z6 bazisu fémotvozetek osszetételének meghatarozasa.

(A hétkdznapi 6tvozetektdl az extrém anyagokig.)

- Fémbevonatok vastagsaganak és 0sszetételének meghatarozasa fém szubsztraton
- Tobbrétegl fémbevonat vastagsdganak és dsszetételének meghatdrozéasa

- Milanyagbevonatok vastagsaganak és 0sszetételének meghatarozasa fémeken

- Fémek feliileti szennyezettségének vizsgalata (vastagsag ¢s Osszetétel)

- Passzival6 bevonatok vizsgalata

- Korrdzios rétegek Osszetételének, mélységprofiljanak és vastagsdganak mérése
- Festett feliiletek festési vastagsaganak és a festék dsszetételének vizsgalata

- Kiilonb6z0 rétegek Osszetételének meghatarozasa a feliilettol szamitott mélység
fliggvényében

- Kiilonbozo elemek eloszlasanak mérése a mélység fliggvényében

crer



Osszefoglalo értékelés

A feliileti karbon elemzések egyre nagyobb szerepet jatszanak a tovabbi feldolgozasra keriild
lemezek mindségi jellemzdinek meghatarozasaban.

A két feliiletvizsgald miiszer segitségével széleskorlien alkalmazhato elemzési eredményeket
nyujto feliiletanalitikai vizsgéalati médszerek allnak rendelkezésiinkre.

Meghatarozhatjuk kiilonbdz6 bazist fémotvozetek dsszetételét, ha az adott alapfém elemzo
vonala a berendezésbe be van épitve, vagy a monokromatoron beéllithato. Radidfrekvencias
gerjesztés esetén ebbe beleértenddk a nemfémes elemek és a nemfémes (nem-vezetd) mintak
is.

Ezen multibazist alkalmazas széleskorti lehetdséget biztosit a kiillonbozo, egészen specialis
Osszetételll fémotvozetek elemzésére.

A kodfény-kisiilés plazméjaban gerjesztett atomok szinképének vonalai széles
intenzitastartomanyban linearis mérdgorbét adnak. A nagysebességii detektalorendszereket €s
a detektorokra adott fesziiltség szabalyozasat felhasznalva igy ugyanazon vonal alkalmas
lehet a nyomelem ¢és féelemként torténd elemzésére.

Rédidfrekvencids gerjesztést hasznalva ez alkalmazhat6 vezetd €s nem-vezetd anyagl mintak
esetén is.

A feliileti rétegek Osszetételének, mélységprofiljanak vizsgdlatan kiviil természetesen
lehetdség van a rétegek vastagsadganak és feliileti stirliségének mérésére.

A jovo

A jovire nézve olyan konkrét fejlesztéseket emlitiink meg, amelyek az elkovetkezd 5
— 10 évben esedékesek.
A legkonnyebb ut arra, hogy szamba vegyiik ezeket a fejlesztéseket, ha a GD — OES
technikat 3 f6 teriiletre osztjuk: berendezések; elmélet ¢s modszerek; €s alkalmazasok.

A GD-OES technika jovéje nagymértékben fiigg a piaci kereslettdl és a mas technikak

fejlédésétsl. Uj otleteket szerezhetiink és kozvetleniil is atvehetink dolgokat mas
modszerektdl. A jovOben lehetdség nyilik hibrid rendszerek létrejottére mas technikédkkal,
mint ahogy ilyenek mar 1éteznek vagy fejlesztés alatt vannak.

A gyartok és a kutatdcsoportok azon dolgoznak, hogy 1) paramétereket vezessenek be
a radidfrekvencids forras/plazma paramétereinek leirdsara. Ezen kiegészitd jellemzdk sokat
segithetnek a RF plazma tanulmanyozdsaban, 0j utakat nyithatnak a forrds szabalyozasara
vagy lehetOséget adnak az adatok korrekcidjara, hogy megndvelhessiik a pontossagot és a
megbizhatdsagot.

Nem egyszeri dolog az 10 paraméterek mérése, de gondoskodnunk kell az
eszk6zokrdl, hogy a gyakorlatban és megbizhatd médon meg tudjuk mérni ezeket, és meg
kell hatdroznunk milyen paramétereket vagy paraméterkombinéciokat kell mérni az altalanos
¢s a specialis alkalmazasokhoz. A lehetséges paraméterek és alkalmazisok nagy szama azt
jelenti, hogy ezt néhany évig folytatni kell.

Az egy minta mérési eredményének pontossaga fligg a belsd pontossagtol (azaz a jel
valtozasatdl a gerjesztés alatt) és fligg a kiilsd pontossagtdl (azaz a valtozasoktol gerjesztésrol
gerjesztésre , amit nem a minta inhomogenitdsa okoz). A jo RF berendezés tipikus belsd
pontossaga kisebb mint 1 % a f0 és 6tvozo elemekre, fémekben. A kiilsé pontossag rosszabb
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ennél, ezért ezt figyelembe kell venni , hogy az Osszetétel meghatarozasoknal a GD — OES
versenyben maradjon.
Ennek a valtozasnak a f6 oka a minta feliiletének elokészitése, a karcok a feliileten vagy a
plirozés finom nyomai. De a minta a forrds katddja és igy mint a forrds részét ezt is
figyelembe kell venni.

Az elmult években sok laboratérium megprobalkozott a fény-jel novelésével €s ezzel
az érzékenység novelésével, hogy attdrje a ppm gatjat. Ezek kozé tartozott a mikrohullam és
a magneses mez0 alkalmazasa, a gaz injektalas, stb . [1] Ezek koziil egy sem keriilt még be a
kereskedelmi késziilékekbe. Néhany legtjabb probalkozas a DC és az RF kombinalésa, [2]
az lireg katdd / sik katéd geometria kombinalasa, [3] és az impulzus gerjesztés. [4]

Tual korai még az elsd két kisérlet széleskorli elterjedését josolni, de az vilagos, hogy az
impulzus gerjesztés szamos elényt kinal.

A plazma pulzalasat a forrasra adott festiiltség pulzalasaval DC és RF modban is el6 lehet
idézni, de az RF gerjesztésnek magmarad az az elénye, hogy vezetd €s nem — vezetd mintat is
lehet vizsgalni.

Az analitikai célra hasznaland6 impulzus gerjesztéssel miikodo forrasok optimalis beallitasat
még meg kell hatdrozni. Az mar latszik, hogy mikro-szekundumtdl mili-szekundumig terjedd
impulzusokat lehet hasznalni kiilonb6z6 ismétlési idovel (azaz valtoz6é miikddési periodussal)
¢s sokkal nagyobb gerjesztési teljesitménnyel mint a folytonos gerjesztésnél.

A magasabb teljesitmény és az alacsony ismétlési frekvencia nagyobb érzékenységet biztosit,
kevésbé melegiti fel a mintat €s 0j lehetdséget nyljt a plazma-folyamatok vizsgélatara és a
feliiletek kémiai feltérképezésére. [5]

Jelenleg minden magasan fejlett berendezés fotoelektron-sokszorozokon (FES) alapuld
spektrométereket hasznal mind a polikromdtorban, mind a monokroméatorban. Ez azért van,
mert a FES —nek sokkal nagyobb a dinamikus tartomanya és a sebessége mint a most
rendelkezésre allo szilardtest detektoroknak.

Ezen FES —alapu spektrométereket fejlesztik, novelik a stabilitast, az érzékenységet, stb.
Lassan, ahogy a tudasunk novekszik, jobb analitikai vonalakat valasztunk, jobb
érzékenységgel, alacsonyabb interferencidkkal ¢€s alacsonyabb vagy ismert matrix —
fliggdséggel. Ezek a spektrométerek jobban automatizaltak lesznek példaul kezelésiikben és a
drifftkorrekcidban és teljesen automatizaltak a nagyfesziiltség szabalyozasaban.

Ahogy egyre tobb gyakorlatra tesziink szert a relative alacsony fényintenzitdsok mérésében a
GD-OES-ben , gy egyre jobb eszkdzoket taldlunk a zajszint csokkentésére, mindkettét a
spektrométeren beliil és a jelfeldolgozasban.

A technika masik két korlatja, néhany esetben a korlatozott mélységfelbontas és a térbeli
felbontas hidnya. Ezt tokéletesiteni lehet a spektrométer méretezésével.

Lassan a szilardtestspektrométereket is bevezetik a GD-OES technikédba, féleg az alacsony
teljesitoképességli  szinteken. Ezek a rendszerek nagyon mély benyomadst tesznek a
felhasznalokra, mert alacsony az aruk és lehetséges a spektrum nagy részének egyidejii
felvétele, de jelenleg hianyzik a megfeleld spektralis felbontas és sebesség. Ha a jovOben
novelni lehet a teljesitoképességiiket és fejleszteni a korlatozott térbeli felbontast valamint
érvényesiteni lehet a sok-vonalas lehetdségeiket, akkor versenytarsai lesznek a FES alapu
spektrométereknek.

A masik lehetséges ut a FES (fotoelektron sokszorozd) alapu és a szilardtest spektrométerek
kombinaldsa egy berendezésen belill , igy kihaszndlhaté mindkettd erdssége . A kozeli
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jovoben kifejlédik a spektrométerek egy nagyobb valasztéka , lefedve az ar €s a teljesitmény
sz¢les tartomanyat.

A minta eldkészitésén ¢és a késziilékbe helyezésén kiviil a szoftware az, amivel a
felhasznald a legtobb idot tolti a berendezéssel kapcsolatban. A késziilék mindsége, az
operator gyakorlata és szakérteleme, valamint a szoftware hatdrozza meg egylitt az analitikai
eredmények mindségét. A hasznalat konnylisége és a szoftware adottsdgai az eredmény
novekvden fontos részét képezik. A szoftware egyre inteligensebb lesz, mentesiti az operatort
¢s igy tobb iddt tolthet a mintakezeléssel és az eredmények értékelésével. A szoftware képes
lesz javaslatot tenni a forrds bedllitdsdra, az elem kivalasztdsara, stb, még specialis
alkalmazasok esetén is. A kalibralds jobban automatizalt lesz a kalibrald fiiggvények és a
korrekciok meghatarozasanal .

A kiilonb6z6 operatorok kiillonb6zé jogusultsagi szintekkel 1éphetnek be és a felhasznaloi
interfész alkalmazkodni fog a gyakorlatukhoz. Az internethez vald kapcsolodas lehetéveé teszi
a kozvetlen tanulast és segitséget.

Az eldzbleg publikdlt munkak megmutatjdk hogyan lehet a mélységfelbontést
javitani a krater alakja hatasanak figyelembevételével a mélységprofilra. A javito algoritmust
be kell épiteni a kereskedelmi szoftwarebe is.

Ahogy novekszik a tudadsunk a GD-OES teriiletén, konyvtarnyi informacidt gyijtiink
0ssze. Ezelket terjeszteni kell, 6sszehasonlitani €s a szoftwarekben olvashatdva tenni.

A porlasztasi sebesség mérése a legnagyobb hibaforras a GD-OES analitikdban.
Altaldban ez 3 — 15 % kozott valtozik. Lassan a GD kozosség Osszegylijti az altalanosan
hasznalt tobb szdz etalon porlasztasi sebességét, de ezen vizsgalatok mindsége jelentOs
mértékben valtozik. Algoritmusok keriiltek kifejlesztésre a porlasztdsi sebességek
kiszamitasara, remélhetdleg ezek alkalmasak lesznek a mért értékek Osszehasonlitdsara vagy
helyettesitésére €s a szamitott értékek egyre pontosabbnak bizonyulnak.
mm/perc dimenzidban.

A mélységet at kell szamitani tomeg / feliiletegység értékre, korrigalva a stirliséggel. Ez azt
jelenti, hogy sziikségilink van az anyag pontos striiségére. A stirliségi adatokat tartalmazé
konyvtarak mar fejlesztés alatt vannak. De a szoftwarenek szintén képesnek kell lenni a
stiriség kiszamitasara, hogy at tudja szdmitani a mérési idét mélységgé a mennyiségi
mélységprofil  kiszdmitdsanal. Ezeket a slrliség szamitdsi algoritmusokat Ossze kell
hasonlitani €s ki kell terjeszteni az ) anyagokra is.

Sok, a GD-OES-ben altaldanosan hasznalt vonal kis spektralis interferencia hatdsa alatt
all, de néhany vonal nagyon zavart, kiilondsen ha az elem nyomelem koncentracidban van
jelen a mintaban, vagy valtozasok vannak a hattér-jelben az egyik matrixb6l a masikba vald
atmenetnél a mélységprofil mérésekor. Az ismert interferencidk vonalkdnyvtira lassan
elkésziil és tokéletesednek az eszk6zok a sziikségessé valo hattér korrekciokhoz.

Nincs méd a DC vagy RF moddban miikodé GD forrdsnal az emisszids hozam
valtozasanak teljes kozombdositésére, amelyet a szabad forras-paraméterek vagy a minta
matrixdnak valtozdsa okoznak. Ezek a valtozasok vonal-specifikusak, igy ezekrdl lassan
novekszik az ismeretiink.

Bizonyos elemek esetén néhdny vonal jobb mint a masik specialis alkalmazasokra, mert
figyelembe kell venni az Onabszorpciot, vonal atlapolodast, érzékenységet, stb. Azok az
adatbazisok, amelyez azt tartalmazzak, hogy mely vonalak a jobban haszndlahtok az egyes
alkalmazasokban, szintén fejlesztés alatt vannak.
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Egyes munkak [6] felélesztették ismét az érdeklddést a molekulasavok irant. Ezek a
savok informéciot nyudjtanak a feliileten taldlhaté molekuldkrdl, nem csak az elemekrél. A
GD  kozosség csak kevés informacioval rendelkezik még a GD-OES -re vonatkozo
molekulasavok tekintetében.

A GD plazma modellezésésre vonatkozé munka féleg 2 laboratériumban folyik. [7 —
8].Ez a munka a plazméaban lezajlé alapvetd fizikai folyamatok mélyebb megértéséhez vezet.
Tokéletesedni fognak az analitikai modszerek amint tébbet értiink meg abbdl, hogy a valtozo
késziilék — paraméterek hogyan befolyasoljak a plazmat.

A nemzetkdzi szabvanyositasi szervezet — ISO/Technical Committee 201/Sub
Committee 8 (GDS) hamarosan befejezi a masodik nemzetkdzi szabvanyt a cink/aluminium
bevonatokrdl. Tobb szabvany is kibocsatasra keriil , nevezetesen a nem-vezetd bevonatokrol.
Egyre tobb laboratorium noveli a nyomast, hogy a helyi, a nemzeti vagy a nemzetkdzi
szabvanyokat az analizisrdl és az eredménykozlésrdl dsszhangba hozzdk. Ez a nyomdas a
gyartokat arra készteti, hogy az analitikai modszerek és eredménykdzlések jobban és jobban
megfeleljenek ezeknek a szabvanyoknak. A silirgetd teriilet a mérési bizonytalansdgok
megadasa. Példaul a jovében tobbé nem lesz elégséges sok esetben az egyszerii eredmény és a
szoras kozlése, hanem sziikségessé valik az eredmény és a mérési bizonytalansadg vizsgalata
is.

A GD-OES technika sok tulajdonsagat a kapcsolddo teriiletektdl orokolte €s most
sziikségessé valt a GD-OES egyedi szempontjainak érvényesitése. Ez magaban foglalja
példaul az Osszetétel vizsgalatoknal haszndlatos kalibrald fiiggvényeket is. Azokat az
eltéréseket a kalibralds és az analizis soran, amelyek kiviil esnek a késziilék pontossagén,
példaul a valtozasok a porlasztasi sebességben, nem tartalmazza a kalibracios fliggvény.

Egyre tobb és tobb mintatipust lehet sikeresen vizsgalni. A GD-OES technika korai
éveiben csak a fémek mennyiségi elemzésére volt lehetdség, aztan jott a fémbevonatok sora,
amelyek kozil kiemelkedik a cink és aluminium bevonat acéllemezen. Ez a lista most mar
masfajta fémbevonatokat is tartalmaz, mint példaul az elektrolitikus bevonatok, nem — fémes
vezetd bevonatok, kemény kérgek vizsgalata , valamint a szinezett polimer rétegek és iiveg
filmek.

Jelenleg sok laboratorium dolgozik a kiilonb6z6 oxide filmek és livegre felvitt filmek
elemzésén. Minden 1) alkalmazas egy j kihivast jelent a GD-OES analizis szdmara és 1j
ismereteket a mintarol és az elemzd technikarol.

A kiilonb6z0 mintatipusok kiilonb6zé elem csoportokat tartalmaznak, kiilonb6zo
koncentracié tartomanyban, igy mas-mas modon kell el6késziteni és mas gerjesztési
paraméterek kell alkalmazni a méréskor. Ezek ismerete szétterjed a GD kozdsségben
Osszegyllik és beépiil a késziilék tervezésébe és a szoftware-be. A felhasznalok a specialis
alkalmazasokhoz cé€l késziilékeket ¢és programokat tudnak vasdrolni az altaldnos
berendezésekhez.

A GD-OES technika egy kiforrott technika. Ezt a plazmaval és kulcs-paramétereivel
kapcsolatos ismereteink szintjébdl is lehet latni, valamint a kereskedelmi késziilékek magas
teljesitoképességébdl és a jelenlegi alkalmazasok széles valasztékabol. A GD-OES
berendezések eladasa folyamatosan ndvekszik, ahogy ez az elemzési mddszer egyre szélesebb
korben valik ismerté és elfogadotta, kiilondsen a feliiletvizsgalatok teriiletén.
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De a sok év ellenére, mig ezt a szintet elérték, az érdeklddés és a lelkesedés a GD —vel
foglalkozok kozott nem csokkent. A hosszi ideje GD méréssel foglalkozd embereket
tovabbra is elblivoli ez a technika. A GD kozosséghez csatlakozd 1) szakemberek 1)
otletekkel és intuiciojukkal erdsitik a technikat. De még sok tennivalé marad. Még sok otlet
van a késziilékfejlesztéssel kapcsolatban a fent emlitteken kiviil is. Még sokat kell
megtudnunk a csodalatos plazmardl és sok analitikai kihivas marad, kiilondsen az uj
alkalmazésok tertiletén.
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OSSZEFOGLALA S
Richard Payling — Pallosi Jozsef: Feliiletelemzési modszerek a fémiparban
A szerzOk a fémiparban hasznélatos két feliiletvizsgalati modszert bemutatnak be: A feliileti
karbonszennyez0dés termikus meghatarozasat ¢és a széleskoriien hasznalhato radiofrekvencias
gerjesztésti  kodfény-kistiléses spektrometria alapjait, alkalmazési teriileteit és varhatd
fejlodési iranyat.

SUMMARY

R. Payling — J. Pallosi: Surface analytical methods in metall industry
The authors show two surface analytical methods used in metall industry: The surface carbon
thermical determination and in wide area used glow discharge optical emission spectrometry

with radiofrequencies excitation source, base , application areas and future developments in
GDS.
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