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Nationales  Vorwort  

Dieses Dokument  enthält  die deutsche Übersetzung der Internationalen  Norm ISO 16962:2017, die vom Tech-
nischen Komitee ISO/TC 201 „Surface chemical analysis“ erarbeitet wurde, dessen Sekretariat von JISC (Japan)  

gehalten wird. 

Das zuständige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-08-16 „Chemische Ober lächen-
analyse und  Rastersondenmikroskopie“ im DIN-Normenausschuss Materialprüfung  (NMP). 

Für die in diesem Dokument  zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf  die entsprechenden 

deutschen Dokumente  hingewiesen: 

ISO 5725-1 

ISO 5725-2 

ISO 5725-6 

ISO 9000:2015 

ISO 11505 

ISO 14284 

ISO 14707 

ISO/IEC 17025:2005 

ISO 18115-1 

siehe 

siehe 

siehe 

siehe 

siehe 

siehe 

siehe 

siehe 

siehe 

DIN ISO 5725-1 

DIN ISO 5725-2 

DIN ISO 5725-6 

DIN EN ISO 9000:2015-11 

DIN ISO 11505 

DIN EN ISO 14284 

DIN ISO 14707 

DIN EN ISO/IEC 17025:2018-03 

DIN ISO 18115-1 
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Nationaler  Anhang NA  

(informativ) 

Literaturhinweise  

DIN EN ISO 9000:2015-11, Qualitätsmanagementsysteme —  Grundlagen  und  Begriffe  (ISO 9000:2015);  

Deutsche  und  Englische  Fassung  EN ISO 9000:2015  

DIN EN ISO 14284, Stahl  und  Eisen —  Entnahme  und  Vorbereitung  von Proben für  die Bestimmung  der  chemi-
schen  Zusammensetzung  

DIN EN ISO/IEC 17025:2018-03, Allgemeine Anforderungen  an die Kompetenz von Prüf-  und  Kalibrierlaborato-
rien  (ISO/IEC 17025:2017);  Deutsche  und  Englische  Fassung  EN ISO/IEC 17025:2017  

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit  (Richtigkeit  und  Präzision) von Meßverfahren  und  Meßergebnissen —  

Teil 1: Allgemeine Grundlagen  und  Begriffe  

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit  (Richtigkeit  und  Präzision) von Messverfahren  und  Messergebnissen —  Teil 2:  

Grundlegende  Methode für  Ermittlung  der  Wiederhol- und  Vergleichpräzision  eines vereinheitlichten  Messver-
fahrens  

DIN ISO 5725-6, Genauigkeit  (Richtigkeit  und  Präzision) von Messverfahren  und  Messergebnissen —  Teil 6:  

Anwendung  von Genauigkeitswerten  in  der  Praxis  

DIN ISO 11505, Chemische Ober lächenanalyse —  Allgemeine Verfahren  zur  quantitativen  Tiefenpro ilanalyse 

der  Zusammensetzung  mittels  optischer  Glimmentladungs-Emissionsspektrometrie 

DIN ISO 14707, Chemische Ober lächenanalyse —  Optische Glimmentladungs-Emissionsspektrometrie 

(GD-OES) —  Einführung  in  die Anwendung  

DIN ISO 18115-1, Chemische Ober lächenanalyse —  Vokabular — Teil 1:  Allgemeine Begriffe  und  Begriffe  für  die 

Spektroskopie 
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Vorwort  

ISO  (die Internationale  Organisation  für Normung) ist eine weltweite  Vereinigung nationaler  Normungsorga-
nisationen (ISO  Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung  von Internationalen  Normen wird üblicherweise von 

ISO  Technischen Komitees durchgeführt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an  einem Thema hat,  für 

welches ein Technisches Komitee gegründet wurde, hat  das Recht,  in diesem Komitee vertreten zu sein. Inter-
nationale  staatliche  und  nichtstaatliche  Organisationen,  die in engem Kontakt  mit  ISO  stehen, nehmen ebenfalls  

an  der Arbeit teil. ISO  arbeitet bei allen  elektrotechnischen Themen eng mit  der Internationalen  Elektrotech-
nischen Kommission (IEC) zusammen. 

Die Verfahren, die bei der Entwicklung  dieses Dokuments angewendet wurden und  die für die weitere P lege 

vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1  beschrieben. Es sollten insbesondere die unter-
schiedlichen Annahmekriterien für die verschiedenen ISO  Dokumentenarten beachtet werden. Dieses Doku-
ment  wurde in Übereinstimmung mit  den Gestaltungsregeln  der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2  erarbeitet (siehe 

www.iso.org/directives). 

Es wird auf  die Möglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte berühren kön-
nen.  ISO  ist nicht dafür verantwortlich, einige oder alle  diesbezüglichen Patentrechte zu identi izieren. Details  

zu allen  während der Entwicklung  des Dokuments identi izierten Patentrechten  inden sich in der Einleitung  

und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklärungen  (siehe www.iso.org/patents).  

Jeder in diesem Dokument  verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und  bedeutet 

keine Anerkennung. 

Eine Erläuterung  zum freiwilligen Charakter von Normen, der Bedeutung  ISO-spezi ischer Begriffe und  Aus-
drücke in Bezug  auf  Konformitätsbewertungen,  sowie Informationen darüber, wie ISO  die Grundsätze der Welt-
handelsorganisation (WTO) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse (TBT) berücksichtigt,  enthält  der fol-
gende Link www.iso.org/iso/foreword.html. 

Dieses Dokument  wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 201, Surface  chemical analysis,  Unterkomitee SC 8,  

Glow discharge  spectroscopy,  erarbeitet.  

Diese zweite Ausgabe  ersetzt die erste Ausgabe  (ISO 16962:2005), die technisch überarbeitet wurde. 
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Einleitung 

Dieses Dokument  ist eine Überarbeitung  von ISO 16962. Aufgrund von Entwicklungen  sowohl bei 

der GD-OES-Ausrüstung  als  auch  bei den derzeit hergestellten Arten metallischer Beschichtungen auf  

Zink- und/oder Aluminiumbasis  ist ISO 16962 teilweise veraltet  und  soll  mit  dieser Überarbeitung  auf  den 

aktuellen  Stand  gebracht  werden. 
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1  Anwendungsbereich 

Dieses Dokument  legt  ein Verfahren der optischen Glimmentladungs-Emissionsspektrometrie (GD-OES) zur 

Bestimmung  der Dicke,  lächenbezogenen MasseN1) und  chemischen Zusammensetzung von metallischen  

Ober lächenbeschichtungen aus  Werkstoffen auf  Zink- und/oder Aluminiumbasis  fest. Betrachtet werden die 

Legierungselemente Nickel,  Eisen, Silicium,  Blei  und  Antimon.  

Dieses Verfahren ist anwendbar bei einem Zink-Massenanteil zwischen 0,01 % und 100 %; einem Alumi-
nium-Massenanteil  zwischen 0,01 % und  100 %; einem Nickel-Massenanteil  zwischen 0,01 % und  20 %; 

einem Eisen-Massenanteil zwischen 0,01 % und  20 %; einem Silicium-Massenanteil  zwischen 0,01 % und 

15 %; einem Magnesium-Massenanteil  zwischen 0,01 % und  20 %; einem Blei-Massenanteil  zwischen 0,005 % 

und  2 %  sowie einem Antimon-Massenanteil  zwischen 0,005 % und  2 %.  

ANMERKUNG Aufgrund von Umwelt-  und Gesundheitsrisiken werden Blei  und Antimon  heutzutage  vermieden, dieses 

Dokument  gilt  aber auch  für ältere Produkte, welche diese Elemente enthalten.  

2  Normative  Verweisungen 

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug  genommen, dass einige Teile davon oder 

ihr gesamter Inhalt  Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen.  Bei datierten Verweisungen gilt  

nur die in Bezug  genommene Ausgabe.  Bei undatierten Verweisungen gilt  die letzte Ausgabe  des in Bezug  

genommenen Dokuments (einschließlich aller  Änderungen). 

ISO 14284,  Steel and iron —  Sampling  and preparation of  samples for the determination of  chemical composition 

ISO 17925,  Zinc  and/or aluminium based coatings  on steel —  Determination  of  coating  mass per  unit  area and 

chemical composition — Gravimetry,  inductively  coupled plasma atomic emission spectrometry  and  lame atomic 

absorption spectrometry  

3  Begriffe  

Es werden keine Begriffe in diesem Dokument  angegeben.  

ISO  und  IEC stellen terminologische Datenbanken  für die Verwendung in der Normung unter den folgenden 

Adressen bereit: 

— IEC Electropedia: unter http://www.electropedia.org/  

—  ISO  Online  Browsing Platform: unter http://www.iso.org/obp  

4  Kurzbeschreibung 

Das hierin beschriebene Analysenverfahren umfasst die folgenden Prozesse: 

a)  Vorbereitung der zu analysierenden Probe, im Allgemeinen  in Form einer ebenen Platte  oder Scheibe mit  

Maßen,  die für das jeweilige Messgerät oder die Analysenanforderung angemessen sind (geeignet  sind 

runde oder rechteckige Proben mit  einer Breite von mehr als  5 mm,  gewöhnlich 20 mm  bis 100 mm); 

b)  Kathodensputtern  der Ober lächenbeschichtung  in einer Gleichstrom- oder Hochfrequenz-Glimmentla-
dungsvorrichtung; 

c) Anregung der Analytatome  im Plasma,  das in der Glimmentladungsvorrichtung gebildet  wird; 

d) spektrometrische Messung  der Intensitäten  der charakteristischen Emissionsspektrallinien der Analy-
tatome und  -ionen als  Funktion der Sputterzeit (qualitatives  Tiefenpro il); 

N1) Nationale  Fußnote: Die  lächenbezogene Masse wird auch  als  Au lage  oder Massenbelegung  bezeichnet.  
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e) Umwandlung  des Tiefenpro ils in zeitbezogenen Intensitätseinheiten zu tiefenbezogenen Massenanteilen 

mittels Kalibrierfunktionen  (quantitative  Bestimmung).  Die Kalibrierung  des Systems erfolgt durch Mes-
sungen  an  Kalibrierproben mit  bekannter  chemischer Zusammensetzung und  gemessener Sputterrate.  

5  Prüfeinrichtung  

5.1  Optisches  Glimmentladungs-Emissionsspektrometer  

5.1.1  Allgemeines 

Die erforderliche Messausrüstung  umfasst ein optisches Emissionsspektrometer-System, das aus  einer (mit  

Gleichstrom oder HF-Wechselstrom betriebenen) Glimmentladungsquelle  vom Grimm-Typ [1] oder eines ähn-
lichen Typs und  einem optischen Simultanspektrometer  besteht,  wie in ISO 14707 beschrieben, und  das in 

der Lage ist,  geeignete Spektrallinien  für die Analytelemente  zu liefern. Es ist auch  üblich,  dieses mit  einem 

Sequenzspektrometer (Monochromator) zu kombinieren, wodurch ein zusätzlicher Spektralkanal  bei einer 

Tiefenpro ilmessung hinzugefügt werden kann.  Ein  Detektor vom Array-Typ, z. B.  ein ladungsgekoppeltes  Bau-
teil (en: charge-coupled device, CCD) oder ein Ladungsinjektions-Bauteil  (en: charge injection device, CID), 

kann  auch  für die gleichzeitige Detektion verwendet werden, um  einen breiten Spektralbereich  der Analysen-
linien  zu erfassen. 

Der Innendurchmesser der Hohlanode der Glimmentladungsquelle  sollte zwischen 2 mm  und  8 mm  betragen.  

Eine Kühlvorrichtung  für dünne Proben, z. B.  ein Metallblock  mit  zirkulierender Kühl lüssigkeit  wird ebenfalls  

empfohlen, ist jedoch für die Umsetzung des Verfahrens nicht zwingend notwendig. 

Da das Prinzip der Bestimmung  auf  dem kontinuierlichen Sputtern der Ober lächenschicht beruht,  muss das 

Spektrometer mit  einem digitalen  Ausgabesystem für die zeitaufgelöste Messung  der Emissionsintensitäten 

ausgestattet  sein. Es wird ein System empfohlen, das eine Datenerfassungsgeschwindigkeit von mindestens 

300 Messungen/Sekunde je Spektralkanal  erreichen kann,  für eine große Anzahl  von Anwendungen sind 

jedoch Geschwindigkeiten > 50 Messungen/Sekunde je Spektralkanal  ausreichend. In  der Praxis haben  sich 

10 Messungen/Sekunde bis 100 Messungen/Sekunde je Spektralkanal  als  geeignet erwiesen. 

5.1.2  Auswahl der  Spektrallinien  

Für jeden zu bestimmenden Analyten  gibt  es eine Reihe von Spektrallinien,  die genutzt  werden können.  Es müs-
sen geeignete Linien auf  der Grundlage  mehrerer Faktoren, einschließlich des Spektralbereichs des verwende-
ten Spektrometers, des Analytmassenanteil-Wertebereiches,  der Emp indlichkeit  der Spektrallinien  und  jegli-
cher spektralen  Interferenz durch andere in den Proben vorliegende Elemente ausgewählt  werden. Bei Anwen-
dungen,  in denen mehrere der untersuchten Analyten  die vorwiegenden Elemente in der Probe sind, muss dem 

Auftreten von Selbstabsorption  von bestimmten hochemp indlichen Spektrallinien  (sogenannten „Resonanz-
linien“)  besondere Aufmerksamkeit gewidmet  werden. Selbstabsorption  verursacht nichtlineare Kalibrierkur-
ven bei hohen Analyt-Massenanteilwerten,  weshalb  stark  selbstabsorbierende Linien für die Bestimmung  der 

Hauptelemente  vermieden werden sollten. Vorschläge bezüglich geeigneter Spektrallinien  sind in Anhang B  

enthalten.  Es dürfen andere als  die angeführten Spektrallinien  verwendet werden, solange  sie günstige  Eigen-
schaften haben.  

5.1.3  Auswahl des Typs des Glimmentladungsquelle  

5.1.3.1  Anodengröße 

Die meisten auf  dem Markt  be indlichen GD-OES-Messgeräte werden mit  Wahlmöglichkeiten  zur Verwendung 

unterschiedlicher Anodendurchmesser geliefert, von denen 2 mm,  4 mm  und  8 mm  die gebräuchlichsten sind. 

Einige ältere Messgeräte haben  nur eine Anode, gewöhnlich 8 mm,  während die gebräuchlichste Anode in 

modernen Messgeräten 4 mm  groß ist.  Eine größere Anode erfordert größere Proben und  eine höhere Leis-
tung  während der Analyse, wodurch die Probe stärker erwärmt wird. Andererseits führt eine größere Anode 

zu einem Plasma  größeren Volumens, das mehr Licht aussendet und  somit geringere Nachweisgrenzen (d. h.  

höhere analytische  Emp indlichkeit) zur Folge hat.  Des Weiteren unterstützt eine größere Anode die Maskie-
rung  von Inhomogenitäten innerhalb  einer Ober lächenschicht.  Das kann  je nach  Anwendung ein Vorteil sein 
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oder nicht.  In  einer Vielzahl von Anwendungen stellt  eine Anode von 4 mm  einen guten Kompromiss dar. Bei 

Anwendungen zur Ober lächenanalyse ist es jedoch recht üblich,  dass Probleme bezüglich der Überhitzung der 

Probe durch z. B.  Ober lächenschichten mit  schlechter Wärmeleitfähigkeit  und/oder sehr dünne Proben auf-
treten. In  derartigen Fällen  ist eine kleinere Anode (gewöhnlich 2 mm  oder 2,5 mm) vorzuziehen, auch  wenn 

damit  ein gewisser Verlust an  analytischer Emp indlichkeit  verbunden ist.  

5.1.3.2  Art  der  Stromversorgung  

Die Glimmentladungsquelle  kann  entweder ein mittels Gleichstrom(DC)-Stromversorgung betriebener Typ 

oder ein Hochfrequenz(HF)-Typ sein. Der bedeutendste Unterschied besteht  darin, dass der HF-Typ sowohl 

leitende als  auch  nichtleitende Proben sputtern kann  und  somit der einzige Typ ist,  der z. B.  für Polymer-
beschichtungen und  isolierende Oxidschichten verwendet werden kann.  Andererseits ist es technisch einfa-
cher, die elektrischen Quellenparameter  (Spannung,  Stromstärke, Leistung) einer DC-Quelle  zu messen und  zu 

regeln. Einige handelsübliche  GD-OES-Systeme können  mit  der Option  bereitgestellt  werden, zwischen DC- und  

HF-Betrieb umzuschalten; aber Systeme mit  ausschließlich HF-Betrieb werden immer gebräuchlicher. Zusam-
mengefasst, es gibt  eine sehr große Anzahl  an  Anwendungen, bei denen DC- oder HF-Quellen  verwendet wer-
den können,  und  einige, bei denen lediglich eine HF-Quelle  verwendet werden kann.  

5.1.3.3  Betriebsart  

Sowohl DC- als  auch  HF-Quellen  können  in verschiedenen Betriebsarten bezüglich der Regelung  der elektri-
schen Parameter (Stromstärke, Spannung,  Leistung) und  des Drucks betrieben  werden. Hierfür gibt  es mehrere 

Gründe: 

—  „historische“ Gründe (ältere Messgeräte haben  einfachere aber funktionelle  Stromversorgungen; derweil 

hat  sich die Technologie so entwickelt,  dass neuere Modelle  eine genauere und  leichter zu bedienende Quel-
lenregelung  haben); 

—  verschiedene Hersteller haben  unterschiedliche Lösungen für die Quellenregelung  gewählt;  

—  es gibt  einige anwendungsbezogene Aspekte, bei denen eine bestimmte Betriebsart vorzuziehen ist.  

Dieses Dokument  enthält  Anweisungen zur Optimierung  der Quellenparameter  auf  Grundlage  einiger verfüg-
barer Betriebsarten. Der wichtigste Grund hierfür ist die Bereitstellung  umfassender Anweisungen, damit  meh-
rere Typen von Messgeräten einbezogen werden. Bei den meisten Anwendungen gibt  es keinen wesentlichen 

Unterschied zwischen diesen Betriebsarten hinsichtlich der analytischen  Leistung, es bestehen jedoch andere 

Unterschiede in Form der praktischen Anwendbarkeit und  Leichtigkeit des Betriebs. Zum Beispiel wird ein 

mit  aktiver Druckregelung ausgestattetes  System bei jeder Anwendung eines bestimmten Analysenverfahrens 

automatisch auf  die gleichen elektrischen Quellenparameter  eingestellt.  Ohne diese Technologie ist gewöhnlich 

eine gewisse manuelle  Einstellung  des Drucks erforderlich, um  die gewünschten elektrischen Quellenparame-
ter zu erhalten. 

ANMERKUNG In  diesem Zusammenhang bildet  die als  Emissionsausbeute [2]  [3] [4] [7]  bekannte  Größe die Grundlage  

für die Kalibrierung  und  quantitative  Bestimmung  nach diesem Dokument.  Es hat  sich herausgestellt,  dass die Emissions-
ausbeute mit  der Stromstärke und Spannung  und  in geringerem Ausmaß  mit  dem Druck schwankt [4] [7].  In  der Praxis 

ist es aufgrund der Abweichungen in den elektrischen Eigenschaften der verschiedenen Materialien nicht möglich, alle  

drei Parameter für alle  Proben konstant  zu halten.  Bei einigen Messgerätetypen können  die elektrischen Quellenparame-
ter (die Plasmaimpedanz) daher mittels automatischen Systemen, die den Druck während der Analyse ändern, konstant  

gehalten werden. Alternativ gibt  es Verfahren zum Korrigieren der Impedanzschwankungen  mit  empirisch abgeleiteten  

Funktionen [4] [7],  und diese Art  Korrektur wird in der Software von handelsüblichen  GD-OES-Systemen implementiert.  

6  Justieren der  Einstellungen des Glimmentladungsspektrometrie-Systems  

6.1  Allgemeines 

Die Vorbereitung des Messgerätes für die Anwendung erfolgt entsprechend den Herstelleranweisungen oder 

lokal  dokumentierten Verfahren. 
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Beim optischen System besteht der wichtigste Vorbereitungsschritt in der Überprüfung, ob  der Eintrittsspalt  

zum Spektrometer ordnungsgemäß ausgerichtet ist,  wobei das vom Messgerätehersteller angegebene  Verfah-
ren befolgt  wird. Dies stellt  sicher, dass die Emissionsintensitäten an  den Scheitelpunkten  der Spektrallinien  

gemessen werden, um  ein optimales  Signal-Untergrund-Verhältnis und  eine gute Vergleichpräzision zu erhal-
ten. Bezüglich weiterer Informationen siehe ISO 14707. 

Der wichtigste Schritt bei der Entwicklung  eines Verfahrens für eine bestimmte Anwendung ist die Optimie-
rung  der Parameter der Glimmentladungsquelle.  Die Quellenparameter  müssen so gewählt  werden, dass die 

folgenden drei Ziele erreicht werden: 

a)  angemessenes Sputtern der Proben, um  die Analysendauer ohne Überhitzen der Probe zu vermindern; 

b)  gute Kraterform für eine gute Tiefenau lösung; 

c) konstante  Anregungsbedingungen bei Kalibrierung  und Analyse für höchstmögliche Genauigkeit.  

Zwischen diesen drei festgelegten Zielen sind oft Kompromisse notwendig. Genauere Anleitungen  zur Einstel-
lung  der Quellenparameter  sind in 6.2 und  6.3 angegeben.  

Die Einstellungen  der Hochspannung für die Detektoren hängen  von den Quellenparametern  ab,  das Verfahren 

ist jedoch für alle  Betriebsarten der Quelle  gleich. Dieses Verfahren wird daher nur für die erste Betriebsart  

beschrieben. 

Gleichermaßen sind die Schritte zum Einstellen  und  Optimieren der Quelleneinstellungen  bezüglich Signalsta-
bilität  und  Sputter-Kraterform grundsätzlich für alle  Betriebsarten ähnlich.  Daher werden diese Verfahren nur 

für die erste Betriebsart genau  beschrieben. 

ANMERKUNG Zwischen DC und HF besteht  kein  Unterschied hinsichtlich der Möglichkeiten zum Messen des Drucks. 

In  einer Quelle  vom Grimm-Typ gibt  es jedoch große Druckunterschiede, und die erhaltenen Druckmesswerte hängen  von 

der Lage des Druckmessgerätes ab.  Einige Gerätemodelle sind mit  einem Druckmessgerät zum Messen des tatsächlichen  

Drucks im Plasma  versehen, während andere ein Druckmessgerät näher zur Pumpe  auf  der „Niederdruckseite“ der Quelle  

haben.  Aus diesem Grund können  die Druckmesswerte bei einigen Messgeräten nur zur Einstellung  der Quellenparameter  

und  nicht  als  Maß  für den tatsächlichen  Betriebsdruck im Plasma  verwendet werden. 

6.2  Einstellung der  Parameter  einer DC-Quelle 

6.2.1  Eingespeister Konstantstrom  und Konstantspannung 

6.2.1.1  Allgemeines 

Die beiden Regelparameter  sind die eingespeiste Stromstärke und  die angelegte  Spannung.  Die Stromver-
sorgung für die Glimmentladungsquelle  wird auf  Betrieb  mit  Konstantstrom/Konstantspannung  eingestellt  

(Stromstärkeeinstellung  mittels Stromzufuhr, Spannungsjustierung  mittels Druck-/Gasstromregelung). 

Anschließend werden Stromstärke und  Spannung  auf  die vom Hersteller empfohlenen typischen Werte einge-
stellt.  Alternativ dazu wird die Stromversorgung auf  Betrieb  mit  Konstantstrom/Konstantspannung  eingestellt  

(Spannungseinstellung  mittels Stromzufuhr, Stromstärkejustierung mittels Druck-/Gasstromregelung). Wenn 

es keine empfohlenen Werte gibt,  werden die Spannung  auf  700 V und  die Stromstärke auf  einen Wert im 

Bereich von 5 mA  bis 10 mA  für eine 2-mm- oder 2,5-mm-Anode, 15 mA  bis 30 mA  für eine 4-mm-Anode oder 

40 mA  bis 100 mA für eine 7-mm- oder 8-mm-Anode eingestellt.  Bei fehlenden Vorkenntnissen bezüglich der 

optimalen  Stromstärke wird empfohlen, mit  einem Wert zu beginnen,  der etwa  in der Mitte des empfohlenen 

Bereichs liegt.  

ANMERKUNG Für die Anwendung dieses Dokuments besteht  kein  Unterschied zwischen den beiden vorstehend 

beschriebenen alternativen  Betriebsarten. Allerdings ist bei Anwendungen mit  sehr dünnen  Schichten das Auftreten 

einer geringfügigen Differenz in der sehr kurzen Anlaufzeit  der Entladung  möglich, wodurch die Analysenergebnisse 

etwas beein lusst  werden. 
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6.2.1.2  Einstellung der  Hochspannung der  Detektoren 

Es werden Proben mit  Ober lächenschichten aller  zu bestimmenden Arten ausgewählt.  Bei allen  Proben wird 

bei  eingeschalteter Quelle  das Ausgangssignal  der Detektoren für die Analytatome  beobachtet.  Die Hochspan-
nung  der Photoelektronenvervielfacher-(en: photomultilier, PMT-)Detektoren wird so eingestellt,  dass eine 

ausreichende Emp indlichkeit  beim geringsten Analytmassenanteil  ohne Sättigung  des Detektorsystems beim  

höchsten Analytmassenanteil  sichergestellt ist.  Bei Detektoren vom Array-Typ (CCD oder CID) wird die Inte-
grationszeit ebenso eingestellt wie die Hochspannung bei PMT-Detektoren. 

6.2.1.3  Einstellung der  Quellenparameter  

Für jede Art von Proben wird eine vollständige  Tiefenpro ilmessung durchgeführt, indem sie bei der Glimment-
ladung  für eine ausreichend lange  Zeit gesputtert wird, um  die Ober lächenschichten vollständig  zu entfernen 

und  anschließend deutlich  in das Grundmaterial einzudringen. Durch Beobachten der Emissionsintensitäten 

in Abhängigkeit  von der Sputterzeit (oft als  „qualitatives  Tiefenpro il“ bezeichnet) wird veri iziert, dass die 

ausgewählten  Quelleneinstellungen  stabile  Emissionssignale über das gesamte Tiefenpro il bis hinein ins Sub-
strat  ergeben. Sollte  sich dies nicht bestätigen,  wird einer der Regelparameter  geringfügig reduziert und  erneut 

durch die gesamte Ober lächenschicht gesputtert.  Ist  die Stabilität  weiterhin nicht zufriedenstellend, wird der 

andere Einstellparameter  geringfügig vermindert und  die Messungen werden wiederholt.  Wenn es sich als  not-
wendig erweist,  wird dieses Verfahren für eine Anzahl  an  Kombinationen  der Einstellparameter  wiederholt,  

bis stabile  Emissionsbedingungen erhalten werden. 

ANMERKUNG Instabile  Emissionssignale könnten eine thermische Instabilität  in den Ober lächenschichten der Proben 

anzeigen; das Kühlen  der Proben ist in dieser Hinsicht hilfreich. 

6.2.1.4  Optimierung  der  Kraterform  

Wenn ein geeignetes Pro ilmessgerät zur Verfügung steht,  wird folgendes Verfahren übernommen. Eine Probe 

mit  einer für die zu analysierenden Prüfproben typischen Ober lächenschicht wird auf  eine Tiefe von etwa  

10 μm  bis 20 μm  gesputtert,  aber ohne die Schicht zu durchdringen. Dies ist nur bei Anwendungen möglich, 

bei  denen Ober lächenschichten derartiger Dicke vorhanden sind. Wenn keine derartige Probe verfügbar ist,  

wird eine Stahl-  oder Messingprobe verwendet. Die Kraterform wird mit  dem Pro ilmessgerät gemessen. Die-
ses Verfahren wird einige Mal  mit  geringfügig anderen Werten von einem der Regelparameter  wiederholt.  Es 

werden die Bedingungen  ausgewählt,  die einen Krater  mit  optimalem  ebenem Boden ergeben. Diese Bedin-
gungen  werden dann  während der Kalibrierung  und  Analyse angewendet,  vorausgesetzt, dass die Stabilität  

der Emissionsbedingungen nach  6.2.1.3 nicht beeinträchtigt wird. In  einigen Fällen  ist ein gewisser Kompro-
miss zwischen diesen beiden Anforderungen erforderlich. 

6.2.2  Eingespeister Konstantstrom  und Konstantdruck 

Die beiden Regelparameter  sind der eingespeiste Strom und  der Druck. Die Stromversorgung für die Glimm-
entladungsquelle  wird auf  Konstantstrombetrieb  eingestellt.  Anschließend wird der Strom auf  einen vom Her-
steller empfohlenen typischen Wert eingestellt.  Wenn es keine empfohlenen Werte gibt,  wird der Strom auf  

einen Wert im Bereich von 5 mA  bis 10 mA  für eine 2-mm- oder 2,5-mm-Anode, 15 mA  bis 30 mA  für eine 

4-mm-Anode oder 40 mA  bis 100 mA für eine 7-mm- oder 8-mm-Anode eingestellt.  Bei fehlenden Vorkennt-
nissen bezüglich der optimalen  Stromstärke wird empfohlen, mit  einem Wert zu beginnen,  der etwa  in der 

Mitte  des empfohlenen Bereichs liegt.  Eine typische beschichtete Probe wird gesputtert und  der Druck so ein-
gestellt,  dass eine Spannung  von etwa  700 V in der Ober lächenschicht erreicht wird. 

Die Hochspannung der Detektoren wird nach 6.2.1.2 eingestellt.  

Die Quellenparameter  werden nach 6.2.1.3 eingestellt,  wobei zuerst die Stromstärke und,  sofern notwendig, 

der Druck eingestellt  wird. 

Die Kraterform wird nach 6.2.1.4 durch Einstellen  des Drucks optimiert.  Diese Bedingungen  werden dann  wäh-
rend der Kalibrierung  und  Analyse angewendet.  
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ANMERKUNG Vor dem Sputtern eines neuen Probentyps wird ein Versuchslauf durchgeführt, um  sicherzustellen, dass 

sich die Spannung  nicht um  mehr als  5 % gegenüber dem zuvor ausgewählten  Wert geändert hat.  Sollte  dies der Fall  sein, 

wird der Druck nachgeregelt,  bis der richtige Wert erhalten wird. 

6.2.3  Konstantspannung und Konstantdruck 

Die beiden Regelparameter  sind die angelegte  Spannung  und  der Druck. Die Stromversorgung für die Glimm-
entladungsquelle  wird auf  Konstantspannungsbetrieb  eingestellt.  Zuerst wird der Strom auf  einen vom Her-
steller empfohlenen typischen Wert eingestellt.  Wenn es keine empfohlenen Werte gibt,  wird die Spannung  

auf  700 V eingestellt.  Eine typische beschichtete Prüfprobe wird gesputtert und  der Druck so eingestellt,  dass 

ein Strom im Bereich von 5 mA  bis 10 mA  für eine 2-mm- oder 2,5-mm-Anode, 15 mA  bis 30 mA  für eine 

4-mm-Anode oder 40 mA  bis 100 mA für eine 7-mm- oder 8-mm-Anode in der Ober lächenschicht erreicht 

wird. Bei fehlenden Vorkenntnissen bezüglich der optimalen  Stromstärke wird empfohlen, mit  einem Wert zu 

beginnen,  der etwa  in der Mitte des empfohlenen Bereichs liegt.  

Die Hochspannung der Detektoren wird nach  6.2.1.2 eingestellt.  

Die Quellenparameter  werden nach 6.2.1.3 eingestellt,  wobei zuerst die Spannung  und,  sofern notwendig, der 

Druck eingestellt  wird. 

Die Kraterform wird nach  6.2.1.4 durch Einstellen  des Drucks optimiert.  Diese Bedingungen  werden dann  wäh-
rend der Kalibrierung  und  Analyse angewendet.  

ANMERKUNG Vor dem Sputtern eines neuen Probentyps wird ein Versuchslauf durchgeführt, um  sicherzustellen, dass 

sich die Stromstärke nicht um  mehr als  5 % gegenüber dem zuvor ausgewählten  Wert geändert hat.  Sollte  dies der Fall  

sein, wird der Druck nachgeregelt,  bis der richtige Wert erhalten wird. 

6.3  Einstellung der  Entladungsparameter einer HF-Quelle 

6.3.1  Allgemeines 

Die gebräuchlichsten Betriebsarten von HF-Quellen  sind die Folgenden: zugeführte Konstantleistung  und Kon-
stantdruck, angelegte  Konstantspannung  und  Konstantdruck  oder konstante  effektive Leistung und  angelegte  

Spannung.  In  diesem Dokument  sind alle  drei HF-Betriebsarten zugelassen, sofern sie die drei Ziele nach  6.1 

erfüllen.  Nachstehend werden gesonderte Anweisungen für die Einstellung  der Parameter für die unterschied-
lichen Betriebsarten gegeben.  

ANMERKUNG HF-Quellen  unterscheiden sich von DC-Quellen  in der Hinsicht, dass bei einigen Messgerätemodellen nur 

die zugeführte HF-Leistung (Vorwärtsleistung) gemessen werden kann  und  nicht  die im Glimmentladungsplasma  entfal-
tete tatsächliche  Leistung. Die zugeführte HF-Leistung liegt  üblicherweise im Bereich von 10 W  bis 100 W, jedoch ist anzu-
merken, dass die HF-Verlustleistungen in den Anschlüssen, Kabeln  usw.  zwischen den verschiedenen Messgerätemodel-
len  und  dem Kontaktpunkt  zwischen HF-Leistung und  Probe beträchtlich schwanken können.  Typische Verlustleistungen  

betragen  zwischen 10 % und 50 % der zugeführten Leistung. Außerdem sind die Möglichkeiten zum Messen der zusätz-
lichen elektrischen Parameter Spannung  und Stromstärke im Plasma  aufgrund technischer Schwierigkeiten mit  HF-Sys-
temen mehr oder weniger eingeschränkt, und  einige bestehende Gerätemodelle können  nur die zugeführte HF-Leistung 

messen. 

6.3.2  Zugeführte  Konstantleistung und Konstantdruck 

Die beiden Regelparameter  sind die zugeführte Leistung und  der Druck. Zuerst wird die zugeführte Leistung 

eingestellt  und anschließend wird der Quellendruck  auf  die vom Hersteller vorgeschlagenen Werte eingestellt.  

Wenn es keine empfohlenen Werte gibt,  werden die zugeführte Leistung und  der Druck auf  Werte eingestellt,  

die etwa  in der Mitte  der für das verwendete Messgerät verfügbaren Bereiche liegen.  An  einer Eisen- oder Stahl-
probe wird die Eindringgeschwindigkeit (d. h.  Tiefe je Zeiteinheit) gemessen, wobei die Leistung so eingestellt  

wird, dass die Eindringgeschwindigkeit etwa  2 μm/min  bis 3 μm/min  beträgt.  

Die Hochspannung der Detektoren wird nach  6.2.1.2 eingestellt.  
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Die Quellenparameter  werden nach 6.2.1.3 eingestellt,  wobei zuerst die zugeführte Leistung und,  sofern not-
wendig, der Druck eingestellt  wird. 

Die Kraterform wird nach  6.2.1.4 durch Einstellen des Drucks optimiert.  

Die Eindringgeschwindigkeit an  der Eisen- oder Stahlprobe wird nochmals  gemessen, wobei die zugeführte 

Leistung, sofern notwendig, so eingestellt  wird, dass sie wieder etwa   bis  beträgt.  Der 

Zyklus der Leistungs- und  Druckeinstellung wird solange  wiederholt,  bis keine wesentliche Änderung in der 

Eindringgeschwindigkeit oder Kraterform festgestellt  wird. Die angewendeten Einstellungen  der Leistung und 

des Drucks werden in Einheiten aufgezeichnet, die für den Messgerätetyp gelten. Diese Bedingungen  werden 

dann  während der Kalibrierung  und  Analyse angewendet.  

6.3.3  Zugeführte  Konstantleistung und konstante DC-Vorspannung 

Die beiden Regelparameter  sind die zugeführte Leistung und  die DC-Vorspannung. Zuerst wird die zugeführte 

Leistung eingestellt  und  anschließend wird der Quellendruck  eingestellt,  um  eine DC-Vorspannung zu errei-
chen, die für die vom Hersteller vorgeschlagenen Werte typisch ist.  Wenn es keine empfohlenen Werte gibt,  

werden die zugeführte Leistung und  die DC-Vorspannung auf  Werte eingestellt,  die etwa  in der Mitte der übli-
cherweise zur  von Metallproben  angewendeten Bereiche liegen.  Bei mit  aktiver Druckre-
gelung  ausgestatteten  Messgeräten kann  dies automatisch erreicht werden. An  einer Eisen- oder Stahlprobe 

wird die Eindringgeschwindigkeit (d. h.  Tiefe je Zeiteinheit) gemessen, wobei die Leistung so eingestellt  wird, 

dass die Eindringgeschwindigkeit etwa   bis  beträgt.  

Die Hochspannung der Detektoren wird nach 6.2.1.2 eingestellt.  

Die Entladungsparameter  werden nach  6.2.1.3 eingestellt,  wobei zuerst die zugeführte Leistung und,  sofern 

notwendig, die DC-Vorspannung eingestellt  wird. 

Die Kraterform wird nach  6.2.1.4 durch Einstellen der DC-Vorspannung optimiert.  

Die Eindringgeschwindigkeit an  der Eisen- oder Stahlprobe wird nochmals  gemessen, wobei die zugeführte 

Leistung, sofern notwendig, so eingestellt  wird, dass sie wieder etwa   bis  beträgt.  Der 

Zyklus der Leistungs- und  DC-Vorspannungseinstellung wird solange  wiederholt,  bis keine wesentliche Ände-
rung  in der Eindringgeschwindigkeit oder Kraterform festgestellt  wird. Andernfalls wird die DC-Vorspannung 

nachgeregelt,  bis der richtige Wert erhalten wird. Die Leistung und  die DC-Vorspannung werden in Einheiten 

aufgezeichnet, die für den Messgerätetyp gelten. Diese Bedingungen  werden dann  während der Kalibrierung  

und  Analyse angewendet.  

6.3.4  Konstante effektive Leistung und HF-Spannung 

Die beiden Regelparameter  sind die effektive Leistung und  die HF-Spannung.  Die konstante  effektive Leistung 

ist hier als  die zugeführte Leistung abzüglich der  Leistung und  der „Blindleistung“,  die mit  ange-
brachter Probe aber ohne Plasma  (Vakuumbedingungen) gemessen wird,  Die HF-Spannung  ist hier 

als  der Effektivwert  der Spannung  an  der ElektrodeN2) ohne DC-Vorspannung [8] [9]  

Die Stromversorgung für die Glimmentladungsquelle  wird auf  den Betrieb mit  konstanter effektiver Leis-
tung/konstanter  HF-Spannung  eingestellt.  Zuerst wird die Leistung auf  einen vom Hersteller empfohlenen 

typischen Wert eingestellt.  Wenn es keine empfohlenen Werte gibt,  wird die HF-Spannung  auf  700 V und  die 

Leistung beispielsweise auf  einen Wert im Bereich von 10 W  bis 15 W  für eine 4-mm-Anode oder 5 W  bis 

10 W  für eine 2-mm-Anode eingestellt.  Bei fehlenden Vorkenntnissen bezüglich der optimalen  Leistung wird 

empfohlen, mit  einem Wert zu beginnen,  der etwa  in der Mitte des empfohlenen Bereichs liegt.  

Die Hochspannung der Detektoren wird nach 6.2.1.2 eingestellt.  

Die Entladungsparameter  werden nach  6.2.1.3 eingestellt,  wobei zuerst die effektive Leistung und,  sofern not-
wendig, die HF-Spannung  eingestellt wird. 

N2) Nationale  Fußnote: Gemeint ist hier die Stelle  der Leistungseinkopplung.  
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