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Oberflachenanalytik

Rasterelektonenmikroskopie (REM)

e Zerstérungsfreie Abbildung von Oberflachen.
e RoutinevergroRerungen bis 30 000-fach.
e Tiefeninformation: 10 —100 nm.

Prinzip: Ein feingebindelter Elektronenstrahl féhrt die
Oberflache ab. Die im elektrischen Feld mit 10—50
kV beschleunigten und durch elektromagnetische
Linsen geblndelten Priméarelektronen schlagen beim
Auftreffen auf die Probe energiedrmere Sekundar-
elektronen aus inneren Atomschalen heraus und
verlassen die Probe ohne groRBen Energieverlust als
Ruckstreuelektronen wieder.
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REM-Aufnahme einer Aktivkohleelektrode
Elektronenstrahlmikroanalyse (EDX)

e Zerstérungsfreie Elementanalyse und =il

Elementverteilung auf Oberflachen, =i
o vorteilhaft fir schwere Elemente (ab Natrium).
e Tiefeninformation ca. 1 um.

Prinzip: Energiedispersive Roéntgenmikrosonde; Zu-
satz zum REM. Das durch ein schnelles Elektron in = 1|
einer inneren Schale erzeugte Loch wird von einem
Elektron einer hoheren Schale aufgefllt, dabei wird
eine elementypische charaktistische Rontgenstrah- T ARA | L ad o B
lung frei. LA l—
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. EDX: M.etaiispurer.l aLif S-pezialpapier.

Auger-Elektronenspektroskopie (AES) 7.012.5pe
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e Zerstérungsfreie Elementanalyse und
Tiefenprofilanalyse auf Oberflachen (0,3—3 nm).

o Vorteilhaft fir leichte Elemente (Li bis Zn).

e Bindungszustand des Zentralatoms.

Prinzip: Komplementéar zu EDX. In das durch Elektro-
nenbeschuss erzeugte Loch springt ein Elektron
einer hoheren Schale (Priméarprozess); die Uber- 1000}
schussenergie befreit ein Auger-Elektron, das die
Probe mit bestimmter kinetischer Energie verlasst
(Folgeprozess). -1500|
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AES: Metalloberflache vor und nach Plasmareinigung.
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Rontgenfotoelektronenspektroskopie
(XPS, ESCA)

e Elementanalyse, Tiefenprofil, Bindungszustand.

Prinzip: Bei der Anregung mit weicher Réntgenstrah-
lung werden aus der Probe durch den &auReren
Fotoeffekt Primar- und Sekundarelektronen freige-
setzt, deren Energie gemessen wird.

counts

Sekundéarionen-Massenspektrometrie
(SIMS)

e Elementanalyse und Tiefenprofil.
e Bindungszustand der Elemente (ab H).

Prinzip: Abtrag der Probe mit Argonionen; massen-
spektroskopische Analyse der Sekundarionen.

Legierungs- und

Metallionenanalytik

Rontgenfluoreszenzanalyse (RFA)

e Quantitative Elementbestimmung (ab Fluor) in
Volumenproben, z. B. Filterstaube, Stahle, Legie-
rungen, Baustoffe, Dungemittel, Blut, Harn.

e Nachweisgrenze 0,1 ppm

o Tiefeninformation >1000 Atomlagen.

Prinzip: Bei der Anregung mit Rontgenstrahlung emit-
tieren die Atome ein elementspezifisches Linienspek-
trum (Rontgenfluoreszenz). Die in den inneren
Schalen entstandenen Locher werden durch Elektro-
nen aus hoheren Schalen besetzt; die Differenz-
energie wird als charakteristische Rontgenstrahlung
frei. Die Wellenlange der K-Linie (fir den Ubergang
L—K) hangt von der Ordnungszahl ab (Z ~ A™?).

Spektralanalyse (OES)

e Legierungs- und Stahlanalyse
o Referenzprobe erforderlich

Prinzip: Bei der Anregung im Lichtbogen emittieren
die Atome ein elementspezifisches Linienspektrum,
dessen Intensitat der Konzentration proportional ist.
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Atomabsoptionsspektroskopie (AAS)

e Quantitative Elementanalytik von Feststoffen und Analytik
Flissigkeiten im ppm-Bereich.
o Aufschluss der Probe erforderlich.

organischer Stoffe

Prinzip: Die Probe wird in der Gasflamme atomisiert
(F-AAS) und die konzentrationsabhangige Absorption

im Licht einer Hohlkathodenlampe gemessen. Infrarotspektroskopie (FTIR)

o Aufklarung organischer Stoffe und Kunststoffe
Atomemissionsspektrokopie (ICP-OES)

Prinzip: Infrarotes Licht versetzt chemische Bindun-
e Quantitative Simultan-Multielement-Analyse gen in charakteristische Schwingungen, deren Fre-

e Aufschluss der Probe meist erforderlich quenzen typisch fur die funktionellen Gruppen und
das Kohlenstoffgerust der Verbindung sind.

Prinzip: Bei der Anregung im Mikrowellenfeld senden
die Atome ein elementspezifisches Emissionsspek-
trum aus, dessen Linienintensitéat der Konzentration
proportional ist.

Ultraviolettspektroskopie (UV/VIS)

e Absorption oder Reflexion von Feststoffen,
Flissigkeiten, Papieren, Farbstoffen.
Thermoanalyse e Konzentration von Metallionen, Anionen und or-
ganischen Stoffen (Spektralfotometrie).

Prinzip:  Sichtbares und ultraviolettes Licht regt
Thermoaravimetrie (TGA charaktenstlsche Elektronenupergange in Molgkulen
9 ( ) an. Die Starke der Absorption korreliert mit der

« Wassergehalt oder Zersetzungstemperatur fester Konzentration des (farbigen) Stoffes ind er Lésung.

oder fliissiger Proben.
e Temperaturbereich: 25°C -- 1000°C.
e Inertgasatmosphare moglich.

Gaschromatografie-

Prinzip: Die Substanz wird im Mikrotiegel der Ther- Massenspektrometrie-Kopplung (GC/MS)
mowaage kontinuierlich erhitzt und die Massen-
anderung aufgezeichnet. e Fliichtige organische Stoffe (VOC) in der

Raumluft oder am Arbeitsplatz;
z. B. Formaldehyd, PCP, Aromaten.

e Zersetzungsprodukte aus Materialien nach
Warmebehandlung (Thermodesorption).

e PAKIn Filterstauben und Verbrennungsruf3.
Organische Sauren in Umweltproben.

e Qualitative und quantitative Analyse organischer
Stoffe, die bis ca. 300°C verdampfbar sind.

Prinzip: Das gasformige oder flissige Proben-
gemisch wird im Gaschromatografen in den Trager-
gasstrom (mobile Phase) verdampft und durch
Adsorptionswechselwirkungen mit dem Saulenmate-
rial (stationdare Phase) in die Einzelkomponenten
aufgetrennt. Die Stoffe werden im massenselektiven
Detektor (Quadrupol-Massenspektrometer) identifi-
Ziert.
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Korrosionsmessungen und Elektroanalytik

Impedanzspektroskopie (EIS)

e Frequenzgang, Innenwiderstand und Kapazitat
elektrochemischer Zellen, elektronischer Bau-
teile, Batterien, Brennstoffzellen oder Materialien.

e Kinetik von Elektroden- und Korrosionsvorgan-
gen.

Prinzip: Das elektrochemische System wird mit einem
Wechselstrom- oder —spannungssignal kleiner Ampli-
tude angeregt und aus der frequenzabhangigen
Phasenverschiebung der ,Systemantwort® die
Ortskurve der Impedanz (Wirk- und Bindwiderstand in
der komplexen Ebene) bestimmt.

Cyclovoltammetrie (CV)

e Elektrochemisches Verhalten von Redoxelek-
troden, elektrochemischen Zellen und Korro-
sionssystemen.

e Zersetzungsspannung von Elektrolyten.

Prinzip: Eine zeitlich linear ansteigende Spannungs-
rampe wird an das elektrochemische System
angelegt und er flieRende Strom gemessen.

Strom-Spannungs-Kurven (IE),
Chronopotentiometrie,
Chronoamperometrie,
Ruhepotentialmessung

e Korrosionsmessungen.

e Elektrochemische Stabilitat und Veranderlichkeit
von Materialien.

e Lade- und Entladeverhalten von elektrochemi-
schen Energiespeichern.

Prinzip: Der Prufling wird von konstanter Spannung
(potentiostatische Methode) oder konstantem Strom
(galvanostatische Methode) durchflossen und Strom
bzw. Spannung gemessen, bis sich ein stationarer
Wert einstellt. Bei der Ruhepotentialmessung wird die
Zellspannung bestimmt, bei dem kein auf3erer Strom
flie3t.

Current/A

Impedanzspektroskopie

Cyclic voltammogram
of 1 mol/l [Et4N]BF4 in acetonitrile

10% water

Voltage /V

Cyclovoltammogramm einer Elektrolytldsung




Welches Verfahren
fur welchen Zweck?

Was mochten Sie untersuchen?

Feststoffe und
Legierungen
Abbild: REM

Zusammensetzung:
ERDXTOES UCE

Tiefenprofil / Deckfilme:
XPS, SIMS, GDOS

Korrosion:
ElSSGYSIE

Schwermetalle

Umweltproben:
AAS, ICP

Organische Stoffe

Strukturaufklarung,
Absorption, Reflektion:
IR, UV/VIS, MS

Flichtige Stoffe (VOC),
Luftanalyse:
GC/MS

Thermische Zersetzung
TGA, DSC

Summenparameter
CSB, BSBs
TOC, AOX
Polymere
FTIR, GC/MS
TGA, DSC
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