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Einführung

LSM bietet seit den sechziger Jahren analytische Dienste für viele Branchen an, seit 1990 auch in speziell dafür gebauten, hochmodernen Einrichtungen. LSM ist für den Großteil seiner Verfahren nach UKAS akkreditiert (Labor 1091). Als Teil des LSM Konzerns werden seit vielen Jahren die Ansprüche vieler verschiedener Kunden bezüglich Genauigkeit und schneller Abwicklung erfüllt. Während dieser Zeit hat LSM auch seine Kapazitäten in Bezug auf Analysetechniken und -verfahren sowie Personal ausgebaut. Dank der Zusammenarbeit mit unseren Kunden und da wir in den Anfangsstadien der Entwicklung neuer Branchen dabei waren, kann LSM nun ein breites Spektrum von analytischen Diensten anbieten.
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Diese Broschüre wurde erstellt, um das Leistungsangebot von LSM darzustellen, gibt dem Leser aber auch eine nützliche Übersicht über die analytischen Verfahren und wichtigen Themen. 
XRD und XRF: Eine kurze Frühgeschichte der Verwendung von Röntgenstrahlen zur Analyse

Röntgenstrahlen sind elektromagnetische Strahlen mit Wellenlängen im Bereich von ungefähr 0,05 bis 100 Angström. Sie wurden 1895 von Röntgen entdeckt. Ihre Ähnlichkeit zu Licht führte zu den Untersuchungen der etablierten Wellenoptik: Polarisation, Diffraktion (Beugung), Reflexion und Refraktion. Mit nur beschränkten Versuchsmöglichkeiten konnte Röntgen dafür keine Anzeichen finden und nannte die Strahlen daher "X rays" (Englisch: unbekannte Strahlen).

Das wesentliche Wellenverhalten der Röntgenstrahlen wurde 1912 von Laue, Friedrich und Knipping nachgewiesen. Sie zeigten, dass Röntgenstrahlen von einem als 3D-Beugungsgitter wirkenden Kristall gebeugt werden können. 
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Streuungsversuche von Barkla und Sadler im Jahr 1908 zeigten, dass Röntgenstrahlen für das Zielmaterial charakteristische Komponenten enthalten. Im Jahr 1913 zeigte Bragg mittels Beugungsversuchen, dass diese Strahlungen deutlich definierte Wellenlängen haben. 

Das Bragg'sche Gesetz beschreibt den Mechanismus der Röntgenstrahlbeugung und war eine äußerst bedeutende Entdeckung. Sie bildete die Grundlage für die heutige Kristallographie.
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Im selben Jahr zeigte Moseley, dass die Wellenlängen nicht nur für das Element, aus dem das Ziel bestand, charakteristisch sind, sondern auch, dass sie die selbe Reihenfolge wie die Ordnungszahlen haben. Damit konnten Ordnungszahlen erstmals eindeutig bestimmt werden.

Nur wenig später wurde außerdem festgestellt, dass in jedem mit primären Röntgenstrahlen bestrahltem Material sekundäre fluoreszierende Röntgenstrahlen erregt werden. Damit begann die Erforschung der Möglichkeiten der Fluoreszenz-Röntgenspektroskopie als Mittel zur qualitativen und quantitativen Elementaranalyse.

XRD: Röntgenbeugung

LSM hat firmenintern ein Programmpaket entwickelt, das eine Reihe von Bestimmungen ermöglicht, z. B.:

· Phasenidentifikation kristalliner Materialien

· Phasenquantifizierung, einschließlich kristallines Siliziumdioxid

· Glasgehalt von Hüttensandmehl

· kundenspezifische Qualitätskontrollverfahren

Das Analyseentwicklungsteam von LSM entwickelt außerdem neue Verfahren, um den Anforderungen der Kunden gerecht zu werden.

XRF-Probenvorbereitung
Wie bei jedem Analyseverfahren ist die Probenvorbereitung von entscheidender Bedeutung und LSM war einer der frühen Pioniere der Borat-Glasperlentechnik und entwickelte Methoden für die Analyse von Gemischen aus Feuerfestmaterialien und Oxiden seltener Erdmetalle sowie einer Reihe von Ferrolegierungen, Stählen und Hartmetall-Karbidpulvern. Dies ist eine wertvolle Möglichkeit, Fehler mit Materialien auszuschließen, die eine veränderliche Zusammensetzung aufweisen oder deren Präsentation in anderen Formen schwierig ist.

XRF: Röntgenfluoreszenz-Spektrometrie

XRF liefert die Bestimmung von Haupt- und Spurenelementen in Feststoffen. Es gibt zwei Arten von XRF-Spektrometern:

· Wellenlängendispersiv (WDX oder WDS) – bessere Auflösung und Nachweisgrenzen

· Energiedispersiv (EDX oder EDS); kleiner, häufig tragbar

Elemente werden unter Verwendung einer Reihe vormontierter Kanäle, die um die Probe platziert werden, gemessen. Dabei handelt es sich im Prinzip jeweils um ein unabhängiges Spektrometer mit einem Kristall und einem Detektor, die auf den Empfang einer bestimmten Wellenlänge abgestimmt sind.

LSM bietet außerdem ein hervorragendes quasi-quantitatives Paket an, das alle mit XRF messbaren Elemente, von Fluor bis Uran, in einer Analyse behandelt. Brauchbare Ergebnisse können selbst von kleinen Proben gewonnen werden. Durch Kombinieren einer quasi-quantitativen Analyse mit XRD steht ein kostengünstiges Untersuchungswerkzeug für Abscheidungen, Korrosion, Kontamination und andere Unbekannte zur Verfügung.

Atomabsorption

Ein Atom besteht aus einem Kern, der Neutronen und Protonen enthält. Es hat außerdem eine Zahl von umgebenden Elektronen, die auf verschiedenen Energieniveaus an den Kern gebunden sind. Wenn ein Elektron einen Übergang von einem bestimmen Energieniveau eines Atoms zu einem niedrigeren Energieniveau macht, wird ein Photon an Energie freigesetzt, was der Energie des reduzierten Niveaus für das Elektron entspricht. Das Photon bildet eine atomare Spektrallinie.
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Die Frequenz (v), bei der die Spektrallinie auftritt, hängt nach dem Planck'schen Gesetz mit der Energie (E) zusammen: E = hv, wobei h die Planck'sche Konstante ist. Die erzeugte Atomstrahlung kann durch Emissions- und einen Absorptionskoeffizienten charakterisiert werden.

Induktiv gekoppeltes Plasma – optische Emissionsspektrometrie (ICP – OES)

Wenn ein Material ausreichend erwärmt wird, strahlt es sichtbares Licht in einem diskreten Spektrum ab, das für die Elemente in dem Material charakteristisch ist. Jedes Element hat ein eindeutiges Atomemissionsspektrum (sichtbares Licht und Röntgenstrahlen).

Es gibt drei gebräuchliche Verfahren zum Erwärmen einer Probe, um die optische Emission zu erzeugen:

· Lichtbogen-/Funkeninstrumente: Wärme in einer Funkenentladung

· ICP (Induktiv gekoppeltes Plasma): Probe in Säure auflösen und die Lösung in einem Argonplasma "verbrennen"

· Glühentladung; Oberfläche mit Argon bedampfen und die gedampften Atome erregen

Nachfolgend werden ICP und OES kurz beschrieben. Das ICP ist einfach das Mittel, mit dem die Wärme erzeugt wird. Das ICP ist im Wesentlichen eine Quelle hoher Energie (Plasma), um die Energieniveaus von Elektronen zu erhöhen und so eine optische Emission einzuleiten.

Im Leben eines Lichtstrahls gibt es drei Stadien: er wird erzeugt, er bewegt sich durch den Raum und er wird zerstört. Das ICO ist das zum Erzeugen des Lichtstrahls verwendete Mittel. Die Wechselwirkung von Licht mit Elektronen ist für seine Erzeugung und Zerstörung verantwortlich.

In Bezug auf das doppelwellenähnliche und partikelähnliche Verhalten von Licht, ist es am einfachsten, sich das partikelähnliche Verhalten in Bezug auf Photonen vorzustellen. Wie unter "Atomabsorption" beschrieben, können Elektronen auf eine höhere Energie angehoben werden, indem sie Photonen absorbieren (Licht zerstören) oder auf niedrigere Energien abgesenkt werden, indem sie ein Photon abgeben (Licht erzeugen).
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In Atomen sind die Elektronen negativ geladen und werden von den positiv geladenen Protonen im Kern des Atoms gehalten bzw. sind von ihnen gebunden. Die spezifische Bindungsenergie verschiedener Elemente bestimmt ihre spezifischen optischen Emissionen.

Wärme fördert die Emission von Licht im gesamten Energiebereich des sichtbaren Lichts. Der Aufgabe des ICP ist die Erzeugung eines Spektrums schmaler Linien, deren Energie über das sichtbare Spektrum verteilt ist. Jede Linie ist durch das Elementatom charakterisiert, das das Licht emittiert.

Kohlenstoff-, Schwefel-, Stickstoff-, Sauerstoffanalysegeräte

Unter Verwendung von Leco Analysegeräten können gasförmige Elemente bis auf Spurenkonzentrationen herab in einer Reihe von Materialien analysiert werden. Die Geräte ermöglichen die Bereichserweiterung für C und N in Karbiden und Nitriden.

C: wird in einer Sauerstoffatmosphäre zu CO2 konvertiert, das dann durch Infrarot nachgewiesen wird.

S: wird in einer Sauerstoffatmosphäre zu SO3 konvertiert, das dann durch Infrarot nachgewiesen wird.

N: N2, durch Wärmeleitfähigkeit gemessen.

O: Ein Graphittiegel wird zum Verbrennen der Probe und Erzeugen von CO2 verwendet, das dann durch Infrarot nachgewiesen wird.

Wasserstoffanalyse

Die Probe wird in einem Heliumstrom in einem Tiegel erwärmt.

Der Wasserstoff wird in das Heliumgas freigesetzt/extrahiert und mittels Wärmeleit-fähigkeit nachgewiesen.

Boranalyse mit der Neutronentransmissions-methode

LSM hat Verfahren zur Analyse von Bor durch Neutronentransmission entwickelt, wo sich Aufschlussverfahren als schwierig erwiesen haben.

Kolorimetrische und volumetrische Analyse

LSM führt einige klassische Nassanalyseverfahren durch.

Partikelgrößenanalyse

Siebanalyse: unter Verwendung einer Reihe zertifizierter Siebe für die Bestimmung der Partikelgrößenverteilung.

Laserbeugung: erzeugt einen kompletten Datensatz für den Partikelbereich zwischen 0,02 und 2.000 Mikron.

Spezifische Oberfläche 

Das BET-Stickstoffgas-Absorptionsverfahren liefert Porengrößenverteilungen und Porenvolumenparameter für mesoporöse Materialien.

Lichtmikroskopie

Die Probenvorbereitung für die Lichtmikroskopie ist nicht einfach, da um die besten Ergebnisse zu erhalten normalerweise eine hochpolierte Oberfläche benötigt wird. Alle Mikroskope enthalten eine Linse, die Licht biegt, damit ein klareres Bild gesehen werden kann. In einem Lichtmikroskop vergrößert das Objektiv kleine Dinge, so dass sie größer erscheinen. 
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(Übereutektische Al-Si-Kolbenlegierung)

Das Labor hat viele Jahre Erfahrung in der metallographischen Probenvorbereitung, Prüfung und Untersuchung. Insbesondere werden tägliche Kontrollen des firmeneigenen Sortiments von Vorlegierungen auf Al-Basis und TiBAl-Kornverfeinerern durchgeführt.

Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Das Labor hat Zugriff auf hochauflösende Bilderzeugungsgeräte der allerneuesten Generation. 
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Neben der stark vergrößernden Bilderzeugung verfügt das das REM über eine als energiedispersivers Spektrometer (EDS) bekannte Instrumentierung, die die Analyse einer Fläche von ungefähr 1um Durchmesser ermöglicht.  Das ermöglicht die Analyse von Phasengrenzen, Oberflächenfehlern, den Vergleich verschiedener Bereiche der Probe usw.  Bei älteren Generationen von REMs musste die Probe elektrisch leitfähig sein, wozu eine Gold- oder Kohlenstoffschicht auf die Oberfläche gedampft werden musste.  Wenn die Probe durch Aufbringen einer Beschichtung jedoch elektrisch isolierend ist, kann die Probe jetzt im Niedervakuummodus abgebildet werden. 

WEEE- und RoHS-Richtlinien

WEEE: Waste Electrical and Electronic Equipment (Richtlinie über elektrische und elektronische Altgeräte) vom 01.07.06.

RoHS: Restriction of the use of certain Hazardous Substances (Beschränkung der Verwendung bestimmter gefährlicher Stoffe)

Die europäischen Richtlinien WEEE und RoHS regeln die Rückgabe gebrauchter elektrischer und elektronischer Geräte, ihre Wiederverwendung bzw. ihr Recycling. Diese Bestimmungen umfassen ein Verbot von Gefahrenstoffen einschließlich den Elementen Blei, Kadmium, Chrom (VI) und Quecksilber sowie polybromierter Diphenyle und polybromierter Diphenylether (Flammschutzmittel in Kunststoffen) bei der Herstellung elektrischer und elektronischer Geräte.

Die Höchstgrenzwerte werden vom Technical Adaptation Committee der EU festgelegt. Die ersten vorgeschlagenen Grenzwerte für diese Stoffe sind 0,01 % für Kadmium und 0,1 % für die anderen Stoffe. 
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Analytische Dienste und Fertigungseinrichtung:

Fullerton Road, Rotherham, South Yorkshire

S60 1DL, England

Tel: +44 (0)1709 828500 (Direktwahl: 833731)

Fax: +44 (0)1709 830391







