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Analyseverfahren
Optische Glimmentladungsspektrometrie ermdglicht die schnelle und direkte Elementaranalyse fester Proben wie Metalle, Keramiken, Glaser und Polymere. Sie
ermdglicht akkurate Bulk-Analysen ebenso wie Tiefenprofilierungen von Beschichtungen und oberflachenbehandelten Werkstoffen. Mit Hochfrequenzanregung
kénnen sowohl elektrisch leitende als auch nichtleitende Proben analysiert werden. Dabei kénnen alle Elemente des Periodensystems aulRer den Edelgasen
gemessen werden, also auch die leichten Elemente H, Li, Be, B.
GD-OES ist eine semiquantitative Methode, d.h. zur quantitativen Analyse der Elementkonzentrationen ist eine Kalibrierung mit Referenzproben nétig, zusatzlich
missen zur Messung von Tiefenprofilen (compositional depth profiling) Zerstdubungsausbeuten bekannt sein.

Schichtherstellung (2550 Leybold) Tiefenaufgeloste Elementanalytik mit GD-Profiler 2 (HORIBA Scientific, Longjumeau, Fr)
HF-Magnetron Zerstaubung in Ar bzw. Ar/O, (0,4-0,6 Pa) HF-Glimmentladung in Ar - Atmosphare, 4 mm Kathode:
Substrate: Silicium-Wafer, Hartmetall-Wendeschneidplatten Druck = 500 - 750 Pa bei Schichten (weniger bei Nichtleitern), 700 - 900 Pa bei Bulk-Proben)
oder Edelstahl, Substrat-Temp. 250°C / 500°C HF-Leistung = 10 - 40 W bei Schichten, (20 - 90 W bei Bulk-Proben)

GD-OES: Lithium-Glocke (HORIBA) GD-OES-Kraterprofil einer Li-Ni-O-Schicht GD-OES-Tiefenprofil einer LiCoO-Schicht
Kathodenzerstaubung zur Messung von Proben Leistung und Druck: wichtigste Mess-Parameter Kraterprofil konkav, Tiefe am Rand 4,4 pm, mittig 7,0 pm
analytisch angewandt unter Luft-Ausschluss optimal: : ]

_ | = rechteckiger Krater = 400 L'cg,?::gucm
N - ® Konkave Krater: ™ —

5 . Leistung zu gering J\ § 300 i 23,9 A0%

— T bei geg. Druck g”’J il £
= . & ® Konvexe Krater: S i\'ﬂw E 200

I.“‘”"." G Leistung zu hoch - ’ 3
e el bei geg. Druck o ! 10
Die zu analysierende Problem: o bt sa\::::f;; :;
Probe dient als Kathode Vermischung L i i : 0 .
der Glimmentladung. der Schichten ° : 2 3 4 s &

Tiefe / pm

GD-OES-Tiefenprofil einer Li(Ni 13Mn,;3C04,3)O, -Kathode
auf Al-Folie aus einer kommerziellen Pouchzelle (Enertech SPB98187250V1_40Ah), (qualitativ), gemessen mit einer 500 Pa Argon Glimmentladung bei 20 W
HF-Leistung. Im Neuzustand (links), nach mehrtégiger Lagerung an Luft (rechts), durch Batteriebetrieb zerstorte Folie (Mitte), nach 450 Zyklen bei 30-60°C war
die Zelle zum Zeitpunkt des Aufblahens vollstandig entladen. Die Kapazitat nach dem letzten Zyklus betrug noch 0,56 Ah von urspriinglich 40 Ah.
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Zusammenfassung
Die Oberflachen und Grenzflachen in diinnen, oxidische Funktionsschichten wurden mit GD-OES-Tiefenprofilierung untersucht. Besonders bei der Entwicklung
von Elektrodenmaterialien fur Lithium-lonen-Dinnschicht-Batterien kann GD-OES sinnvoll eingesetzt werden und zum Verstandnis der Oberflachenreaktionen und
Grenzflachenprozesse (Anode/Elektrolyt-, Kathode/Elektrolyt-Interface) solcher Zellen dienen.
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