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Inhalt:
Schichtdickenmessung auf Metalloberflachen

 Funktionale oder dekorative Schichten?
 Korrosionsschutz

* Verbesserung der Adhasion

* Wichtige Verfahren zur Schichtdickenmessung
« Ellipsometrie
« Rontgenfluoreszenz
« Magnetinduktive und Wirbelstromverfahren
» Interferenz- und Reflexionsspektroskopie
« Anwendungen in der Prozesskontrolle
« Schnelligkeit
 Messen grol3er Flachen
« Einbinden in die Prozesssteuerung
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Korrosionsschutz - Oberflachenveredelung

» Konversionsschichten

— auf Stahl, Edelstahl, Legierungen, Zink, Aluminium

» zur Verbesserung der Korrosionsbestandigkeit und der Haftung von
Lacken, Klebern oder Dichtstoffen

— vorwiegend Chromatierungen oder Phosphatierungen

— aus Umweltgrinden (chromfrei) elektrochemisch erzeugte
Anodosierschichten, z.B. Eloxalschichten

— Self-Assembled Monolayers (SAMs)
— Nanokomposite Sol-Gel-Schichten
» Oberflachenveredelung
— Farben, Lacke
— Schichten aus Polymeren
— Emaill, u.a.
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Verfahren zur Messung dunner Schichten

» Wichtige online fahige Verfahren
— Ellipsometrie
— Rontgenfluoreszenz
— Magnetinduktive und Wirbelstromverfahren
— Interferenz- und Reflexionsspektroskopie

« weitere Verfahren
— Beta-Ruckstreu-Verfahren
— Photothermische Messverfahren
— Impedanzspektroskopie
— Oberflachenplasmonenresonanz (SPR)
— Ultraschallverfahren
— Zeitintegrierte Fluoreszenzanalyse, u.a.
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Ellipsometrie

« Misst die Anderung der Polarisationsrichtung bei der Reflektion von Licht
auf glatten Oberflachen
* Moglicher Wellenlangenbereich UV (190 nm), NIR (2 500 nm), IR (30 pm)
 Anderung der Polarisationsrichtung hangt ab von:
* Brechungsindex n (Materialeinfluss)
« Oberflache k (Rauhigkeit der Oberflache, Porositat)

« Schichtdicke d (Interferenzeffekte)

Lichtquelle Polarisator Spektrometer
nes, oie™ Analysator (rotierend)
pO/e”b/ért e\\'\()’{\sch F
Film: n,k,d

Probe Substrat: n,k
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Laser — und spektroskopische Ellipsometer

« Laser Ellipsometer
+ genaue Messung sehr dunner Schichten
(Haupteinsatz Halbleiterindustrie)
« Spektroskopische Ellipsometer

+ etablierte Methode bei der Halbleiter- und
Glasbeschichtung

— Schwierigkeiten bei rauhen Oberflachen  [[i=sne
— hoher apparativer Aufwand notig

Sputteranlage A q
* In-situ Anwendungen
+ Sputtern, Elektronenstrahlverdampfer

+ Uberwachung von Mehrfachschichten auf
bewegten Metallbandern, durch
i Aneinanderreinen mehrerer Ellipsometer

I
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Rontgenfluoreszenz

Methidund Mebverte ~ ®  FOKusierter Rontgenstrahl

NS TR R |

Rentgenrthre — — * angeregte Atome in Schicht und GW senden
—EE selbst Fluoreszenz-Rontgenstrahlung aus
Kathode ) ‘_ »  Detektor wertet Fluoreszenzstrahlung nach
e B T8 Energie und Intensitat aus
T + Beziehung zwischen Intensitatsverteilung und

Massengewicht kann berechnet werden

Linse :% Messung der Schichtauflage -> Umrechnung

Beohachtungs- Karmera | 2 - | , in Schichtdicke

piegel ) TR e 5 . Elemente der Ordungszahl Z=13 (Al) bis
Z=92 (U) kdnnen gemessen werden.

7 Ahirohr Soaie . Messung von galvanischen Schichtdicken
und Schichtzusammensetzungen
. *  Festkorper, Pasten, Flussigkeiten messbar
Follimator

Beispiel: Messung von Kontaktbandern
1] .

Fluoreszenz-
strahlung




Magnetinduktives und Wirbelstrom-Verfahren

Magnetinduktive Methode Wirbelstrom-Methode
Weicheisenkem der Sonde ~ ,Niederfrequentes Ferritkem der Sonde hochfrequentes
magnetisches magnetisches
Wechselfeld Werhaalfald
Erregerstrom
I —> Erregerstrom
e —p el. nicht
{ , leftender,
l hesssignal nicht mag-
Nicht mag- J=Td) netischer
netischer U=f(d) l Schicht-
Schicht- werkstoff
werkstoff Messsignal B f | |

4 N

A Induzierte
" Wibelstrdme

vy

—Fi=cher— elektnach leitendes Michteisenmetall
Welche Schichten lassen sich messen?
z. B. Zn, Cr, Cu, Sn, Lack, Kunststoff, Email hier auch anodisierte Schichten auf Al



100%-Stuckprufung von Beschichtungen
mit magnetinduktiver Messmethode

Automatisierte Messung der Lackdicke Automatisierte Messung der Chromdicke
auf Gehauseteilen aus Aluminium auf Kolbenstangen nach der
parallel mit drei Wirbelstromsonden magnetinduktiven Methode

Spezialsonde).

iﬁl:hél—'?




WeiRlicht-Interferenz

Messung von dunnen transparenten oder teiltransparenten Schichten

Gerichtete Reflexion

Medium 1 n,
(Luft)
Medium 2 N, = n, -ik,
(Deckschicht) =
Medium 3 N, = n, -ik,
(Aluminium)
- Ax = _——
Gangunterschied: cos(@) & Polytec

Wellenlangenbereich UV, VIS, NIR
200 — 2500 nm — dunne — dicke Schichten

Einfaches Messprinzip
Sehr flexibel einsetzbar, Lichtleiter
Anordnung: 45R45, ORO0, 45R-45, usw.
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Schichtdickenbestimmung -
Weillichtinterferenz

Dunne Schichten

Signal

Wellenzahl [cm]

Interferenz-Spektrum

Ultra diinne Schichten

Rel. Intensitat [%]

100
95
90
85
80
75
70
65
60
55
50

FFT

#

Zirkonium 3 nm

Anadisiertes Aluminiumoxid (80 nm)

450 500

550

600 650 700
Wellenlange [nm]

750

800

0.4

—p 3.57 um

Amplitude

0.0
0.000 0.005 0.010 0.015 0.020

Schichtdicke [cm]

—> Schichtdicke
(Berucksichtigen von n)

FT-Spektrum

Kalibrierung Uber chemometrische
—p Verfahren oder Neuronale Netze

Veranderungen sehr genau messbar (<1nm)
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Online-Messung von wassriger Losung auf verzinktem Stahlblech

Reflektivitat

-0.004

0.004

Online-Anwendungen

0.002 4

0.000 4

-0.002 4

T
7000

T T T
8000 9000 10000 11000

Wellenzahl [cm™] (N I R)

FFT

 —_—

0.0008 |

0.0007 -

0.0006 -

Amplitude

0.0002 -

0.0001 -

0.0000

0.0005 -

0.0004 -

0.0003 -

Schichtdicke [um]

Online-Messung von Druckfarbenauftrag auf Druckwalze

Absorption

0.24 +

——O0pum
—— 10 ym

T
6000

70I00 80IOO
Wellenzahl [cm™'] (NIR)

9000

T T T T T T T T T
0.0 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0 80.0 90.0 100.0

0.025
"B
Y=A+B*X
0.020| parameter  Wert Fehler
A -3949E4  9.64064E-5
B 218667E4  158849E-6
N 0.015 e
L
N
S
)
o 0.010
[0
2
w
0.005
0.000

T T T T
0 20 40 60 80

Schichtdicke [um]

T
100

Beispiele von Fa. & Polytec
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Kontrolle bei der Beschichtung von
Scheinwerfern

™ procoat2

|
Users Spectrometer Configuration About
Select Lens: Check Point 1: ABd Comment Spectrum
teste =
120
Select Varnish: 9 L} 5
LINT005 :I' Check Paint 2: Add Comment 9:'110
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Messergebnlsse einer 2-Schicht Messu ng
=SPECTRALYTICS

(hier noch at-line)




Messen von Mehrschichtsystemen

 Uberlagerung von mehreren Interferenzen
— Auswertung mit FFT

« Materialien sind unterschiedlich transparent
— abhangig von Wellenlange

CIS (CulnSe,) 2-3pm

NIR

UVVIS \vf\
CdS 20 -90 nm — W

Solarze”en Mehrschlchtsystem :ooo 1100 1200 1300 V\;;{?Snléng;fi?r?n) 16;00 1;00 1100 1900




Messen grofer Flachen

« Traversiereinrichtungen

— erfordern Aufwand, Platz, Wartung
— keine 100% Kontrolle

 Mehrere Messeinrichtungen parallel

— teuer
Alternative
* Imaging

— Viele Messungen parallel mit einer Messeinrichtung
— 100% Kontrolle moglich

Az
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Pushbroom Imaging

Object Lens Slit ImSpector CCD Camera
(Specim, Finnland) 1280 x 1024
Spectral

Spatial

Prism — Grating — Prism Axis X
1024 Spectren
gleichzeitig

. Man betrachtet eine Linie Uber die Probe gleichzeitig

. Man misst gleichzeitig alle Spektren entlang dieser Linie
. Bewegt die Probe unter dem Messkopf zu neuer Position
. weiter mit 1, usw, d.h. Pobe bewegt sich unter Messkopf

1
2
3
4
o i



Pushbroom Imaging

Vorteile:
» Mittlere bis hohe laterale Auflésung (1280 x 1024 pixels)
Mittlere bis hohe spektrale Auflosung (1280 x 1024 pixels)

sehr flexibel einsetzbar

viele denkbaren Konfigurationen — Individuallésung

Online-Kontrolle moglich

Nachteile:
» keine "cash and carry" Losung, Wissen ist einzubringen

 Hoher Datendurchsatz
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Imaging von Oxidschicht auf Aluminium

1
2
3
4
5
6 Reproduzierbarkeit
74
8 - -
i Schichtdicke 550 nm .
11 %
12 §
13 :
14 ——Punkt 8 zum ersten mal angesteuert
PlReT Punkt 8 zum zweiten mal angesteuert
=Punkt 8 zum dritten mal angesteuert
= = 03;0 4;0 4;0 iO ;0 G:D 6;0 :D
a5 Schichtdicke lateral - 7
o <+
75% <+
c
9o
3 5%+
(=
5 SV
2 Hinter jedem lateral
o
gemessenen Punkt
o d — Punkt7 steht ein Spektrum
45% p
=Punkt 8
=—Punkt 12
35% Ll LJ L L] L) L] L] Ll L] L) L] L] Ll L] : """""""""""
390 440 490 540 590 640 690 740
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Detektionsoptik durch LWL ersetzten

ImSpector UV, VIS und NIR von Spectral Imaging Ldt, Oulu - Finnland

Computer

Camera

ImSpector Light
Source

Ob e

Line Light Fiber

N

// "
Lichtleiter werden an Schlitz des \ o

ImSpector gekoppelt damit
Moglickeit vieler "Einzelspektrometer™
L%
£ — ]




Messung in unterschiedlichsten Geometrien
an vielen Stellen mit einem Spektrometer!

Ersetzen des Einzelmesspunkts durch

Viele Daten: Auswertealgorithmen o g #
mit datenreduzierenden Methoden e ; =

Herausforderung: Realtime Measurements

éﬁmo




Einbau in Prozesslinie

Process control

OPC-Server SentroProc

T30 e Messung Ol auf Stahl

I
— Beispiel von Fa. sentronic

|JC Traverse control unit
Fibre optical cable

Up to 50m
Sentro
Head
\vl

SentroHead NIR steel

flachige Messung Uber Traversieranlagen

Traverse

rererence— sample — Referenzmessung at-line
—

Coater 2

Referenzmessung online

—_—

Beispiel von Fa. Sentronic

o — H



Smart Processing

Product Property Design: - Feed Back + Feed Forward
- Produkt + Prozessdesign
- Qualitat 100 %
— > Design — > Design
Rohst_off Aufber«_altung Aufben:—zltung Produkt
Vorbereitung Schritt 1 Schritt 2
. T Fe<ed_back F;gback T
Eingangs- Endkontrolle
kontrolle I S 100 %
100 % Feed Forward Feed Forward
- On Line
- In Line
- 100 % Control \
On Line Kontrolle
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Qualitatskontrolle

Mehrere Eigenschaften bestimmen Produktqualitat

« Beispiel Korrossion:
— Schichtdicke
— Porentiefe, Porenanzahl
— Risse (cracks),
— Verunreinigungen, Homogenitat der Schicht

Messung der Schichtdicke beschreibt die Qualitat nicht vollstandig

Andere Messungen mit zusatzlicher Information notig!

A
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Schichtdicke

Technische Oberflache Ultragefraste Oberflache

(a) 100 (b) 100
80 - 80 4
— 60 A — 60 )
x 40 4 —— Messung x 40 4 — Messung
- - - Simulation - - - Simulation
- ein.Winkel = 30° - ein.Winkel = 30°
20 1 - d, = 456 nm 20 1 - d, = 445 nm
-n2=1,31 ko, =0,01 -n,=1,35 ky, =0,01
O T T T T 0 T T T T T T T
300 400 500 600 700 800 300 400 500 600 700 800
Wellenlange [nm] Wellenldnge [nm]

Griunde fur Abweichungen:

Variation von n und/oder d?
Fehlstellen? Porositat?

As
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Ideale Oberflache — Reale Oberflache

Interferenz |
T%\vx Absorption | Summe ergibt Spektrum

Metall Streuung

Informationen:
- Chemische Zusammensetzung
- Prozessparameter (Schichtdicke)
- Inhomogenitaten
- Fehlstellen

Uberlagerte Informationen

L e Tt e ST

Storungen der Oberflache
sichtbar gemacht durch Streulichtmessungen
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Zusatzliche Messanordnungen

Messung der Depolarisation Einfluss auf die Korrosionsneigung

85

Corrosion Rate

High
A
80+
9
c
S 757 \ 7 (1/R;)
=] N X7,
& Material *+, N\
& Transfer s o,&\e,'/
(o] \‘~ 'r’
o 70F (1Rs) > ,Y; Dehydratation
(=]

/\4/ 4 . ” CraCkS
m \ /
65 ! ! ! ! Tess
0 100 200 00 400 50C

Chromate layer thickness fam]

Bildung von Rissen, Poren

AR
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Zusammenfassung

Uberblick wichtige Verfahren der Schichtdickenmessung
Einsatz online moglich und durchgefuhrt
Weildlichtinterferenz ist vielseitig anwendbar

Pushbroom Imaging ermoglicht Messung von Flachen
Mit einem einzigen Spektrometer viele Messpunkte
Feed back und Feed forward Kontrolle moglich

Messung zusatzlicher Einflussfaktoren neben
Schichtdicke zur Qualitatsbeurteilung notwendig

O STZ Prozesskontrolle und Da‘renanalise ‘
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Mehrere Details nachzulesen in:

Herausgegeben von Rudolf W. Kessler ~ @WILEY¥CH Waltraud Kessler HWILEY-VCH
I S

Multivariate
Datenanalyse

fur die Pharma-, Bio- und Prozessanalytik

Prozessanalytik

Strategien und Fallbeispiele fiir
Wissensbasierte Produktion und Verfahren

Ein Lehrbuch




