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Industrial Analysis -- Problems and their Solutions 

Summary. Industrial analysis means the whole chemical- 
analytical activities that are needed for an industrial process 
or for different steps of a complex production unit. It has to 
face up to technical and economic challenges. The problems 
connected with the investigation of inorganic and organic 
materials and the multielement and multicomponent 
determinations are discussed by examples from the iron and 
steel industry. The problems were solved in most cases by 
instrumental methods. 

After a statement about the advantages of rapid and 
special methods closely adapted to the process in question, 
the analysis of raw materials and products, i.e. metallic, 
oxidic and organic substances, are described. Finally, the 
importance of analytical chemistry for material science is 
stressed, and an outlook is attempted for the further 
development in the field of analytical chemistry relevant to 
industrial processes. 

Zusammenfassung. Der Ausdruck ,,Industrielle Analytik" 
umfal3t die gcsamte chemisch-analytische T/itigkeit, die fiir 
einen industriellen Prozel3ablauf oder f/ir mehrere Produk- 
tionsschritte einer Produktionseinheit zu verrichten ist. Sie 
hat prozeBbezogenen Forderungen zu genfigen und mug 
wirtschaftlichen Erfordernissen gerecht werden. An Beispie- 
len aus dem Bereich der Eisen- und Stahlindustrie wird 
die Problematik der Untersuchung von anorganischen und 
organischen Stoffen auf eine Vielzahl von Komponenten 
erSrtert. Dabei waren die gestellten Aufgaben in aller Regel 
nur durch instrumentelle Verfahren 15sbar. 

Nach einer Darstellung der Vorteile schneller, prozel3ge- 
rechter Analysenverfahren werden Probleml6sungen bei der 
Untersuchung von Einsatzstoffen und Produkten aus dem 
metallischen, oxidischen und organischen Bereich be- 
schrieben. Ferner wird die Bedeutung der Analytik ffir die 
Werkstoffkunde herausgestellt und ein Ausblick auf die 
Weiterentwicklung der Analytik versucht. 

1. Einleitung 

Der an den Anfang gestellte Begriff ,,Industrielle Analytik" 
verlangt zun/ichst nach einer Erl/iuterung: Hierunter soll die 
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insgesamt ffir einen industriellen ProzeBablauf oder mehrere 
Produktionsschritte einer (weitgef/icherten) Produktionsein- 
heit oder die allgemcin f/it industrielle Belange auszufiih- 
rende chemisch-analytische T/itigkeit verstanden werden. 
Sic hat prozeBbezogenen Forderungen zu geniigen und muB 
wirtschaftlichen Erfordernissen gerecht werden. Unter 
diesen Aspekten, vor allem der Zeitgerechtheit und Wirt- 
schaftlichkeit, sind in aller Regel eine Vielzahl yon Stoffen 
- h/iufig anorganischer und organischer Natur - auf eine 
Vielzahl von Komponenten zu untersuchen. Diese Aufgaben 
sind nur durch die Anwendung mehrerer Analysenprinzi- 
pien 16sbar. Dabei ist industrielle Analytik heute weitgehend 
instrumentelle Analytik. 

Die nachfolgenden Ausfiihrungen und Beispiele ent- 
stammen zwar dem analytischen Bereich der Eisen- und 
Stahlindustrie, sic besitzen aber beispielhaften Charakter, 
von dem sich eine gewisse Allgemeingfiltigkeit ableiten 
lassen dtirfte. Es sollte an dieser Stelle aul3erdem festgehalten 
werden, dab in diesem Fall nut die Chemie und hier insbe- 
sondere die Analytische Chemic den gesamten Produktions- 
ablauf vom Eingang der Rob- und Hilfsstoffe bis zum Aus- 
gang der Produkte fiberspannt, w/ihrend andere Prfifmetho- 
den stets nur Teilbereiche betreffen. 

Werkstoffentwicklung und Werkstoffherstellung stellten 
zu allen Zeiten eine Herausforderung an die Analytische 
Chemic dar. Diese Herausforderung wurde in der Vergan- 
genheit von den Analytikern stets problem- und zukunfts- 
orientiert angenommen, und so wird es in der Zukunft nicht 
anders sein [1]. An dieser Stelle sei als Beleg aus der j/ingeren 
Vergangenheit erw/ihnt, dab erst der Einzug der Emissions- 
spektrometrie in die Hiittenlaboratorien ein neues Zeitalter 
der Stahlherstellung erm6glichte [2] und dab heute eine ge- 
zielte Schmelzffihrung bei den Sauerstoffblasverfahren [3] 
und eine Sicherstellung der Produktqualit/it ohne die mo- 
derne Spektrometrie nicht mSglich ist [4]. 

2. Aufgaben der industriellen Analytik 

2.1 Probenahme 

Der allgemeine Auftrag zielt immer auf die Optimierung der 
Untersuchungstechnik und mit ihrer Hilfe auf diejenige des 
Produktionsablaufes, wobei sich die einzelnen Aufgaben aus 
den jeweiligen Anforderungen, in diesem Fall der metallur- 
gischen Prozesse, ergeben. Am Beginn einer jeden analyti- 
schen Untersuchung steht - so auch hier - die stoff- und 
sachgerechte Probenahme. Bei der Produktionsiiberwa- 
chung in einem Stahlwerk besteht beispielsweise die Aufgabe 
darin, aus einer ,Schmelze yon 200 oder gar 300 t Stahl eine 
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Abb. 1. Metallurgische und stoffiiche Bereiche der Analytischen 
Chemie bei den Sauerstoffblasverfahren zur Stahlherstellung 

ftir das Material oder den Prozeg charakteristische (repr/i- 
sentative) Probe zu entnehmen. Bei einer Masse einer aus 
der flfissigen Schmelze entnommenen Prim/irprobe von 
200 g und im Falle der Spektralanalyse einer effektiv zur 
Untersuchung gelangenden Probe von rund 0 ,5 -1  mg ste- 
hen die Massen im Verh/iltnis 1:106 bzw. 1:1011. Allein 
diese Zahlen m6gen die mit der Probenahme verbundene 
Problematik, aber auch ihre Bedeutung ffir die gezielte Her- 
stellung bestimmter Produkte aufzeigen. 

Jahrelange intensive Arbeiten haben schlieBlich zu dem 
heute erreichten Stand der Technik gefiihrt [5]. Als End- 
punkt dieser Entwicklung ist die automatische Entnahme 
von Stahlproben aus dem stehenden (blasenden) Konverter 
zu erw/ihnen [6]. 

Auf andere Techniken der Probenahme yon festen, flfissi- 
gen und gasf6rmigen Stoffen kann trotz manch interessanter 
Aspeke zu diesem Zeitpunkt leider nicht eingegangen wer- 
den. Allein ein Schema fiber die Schwerpunkte chemischer 
Analytik in einem Blasstahlwerk macht die Vielfalt der Fra- 
gesteltungen deutlich (Abb. 1). 

2.2 Instrumentelle AnaIytik zur L6sung 
prozeJ3bedingter Aufgaben (ehemisehe ProzeJ3analytik) 

Eingangs war bereits angedeutet worden, dab industrielle 
Analytik in weiten Bereichen instrumentelle Analytik ist. 
Das gilt insbesondere ffir die L6sung prozeBbedingter Auf- 
gaben, d.h. bei der Untersuchung der an verschiedenen 
Punkten des betrieblichen Ablaufes entnommenen Proben. 
Dabei erfolgt in Hfittenwerken die Analyse der metallischen 
Proben (Roheisen und Stahl) fiberwiegend mittels der Emis- 
sionsspektrometrie, wfihrend h6herlegierte St~ihle und oxidi- 
sche Proben mittels R6ntgenfluorescenzspektrometrie ana- 
lysiert werden. Beide Analysenprinzipien wurden bereits vor 
fund 25 bzw. 15 Jahren in die Eisen- und Stahlindustrie 
eingef/ihrt; mit ihrer Hilfe wird heute der gr613te Teil der 
analytischen Aufgaben bei der Eisen- und Stahlherstellung 
erffillt [2]. 

Die damit gegebenen M6glichkeiten zu einer prozegge- 
rechten Analytik hatte nicht nur eine Neuinstrumentierung, 
sondern auch eine Neuorientierung der analytischen Labo- 
ratorien zur Folge. Aus der strategischen Aufgabe der zeit- 
gerechten ProzeBkontrolle erwuchsen die analytischen Auf- 
gaben der Methodenoptimierung. Erst die systematische 
Untersuchung, beispMsweise der Verfahrensparameter bei 
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Abb. 2. Zeitablaufschema der spektrometrischen Stahlanalyse nach 
dem HEPS-Verfahren 

der Emissionsspektrometrie und die BescMftigung mit dem 
Geschehen im Brennfleck metallischer Proben (Aufschmel- 
zen eines Teilbereiches der Probenoberflfiche), ffihrte zu ira, 
mer kfirzeren Analysenzeiten (Abb. 2). Diese Entwicklung 
ist hinsichtlich der Optimierung der Anregungsbedingungen 
durch die beiden Anregungsformen ,,High energy pre-spar- 
king" (HEPS) [7] und ,,High repetition rate source" (HRRS) 
[8] charakterisiert. Die Entwicklung des Zeitbedarfs bei- 
spielsweise ffir die Bestimmung des Kohlenstoffgehaltes in 
Stfihlen zeigt eindrucksvoll die enge Beziehung zwischen 
verfahrenstechnischem Erfordernis und analytischer Pro- 
bleml6sung: Wfihrend zur Zeit des Bessemer-Verfahrens vor 
rund 130 Jahren eine Kohlenstoffbestimmung etwa 7 h dau- 
erte, ist sie heute mit Hilfe der Emissionsspektrometrie in 
7 s m6glich. 

Die durchgreifende Rationalisierung der Laborarbeit 
gelang dutch den steigenden Einsatz von EDV-Anlagen, die 
zunfichst nut der Gerfitesteuerung und der reinen MeBwert- 
verarbeitung dienten [9], schlieglich gerfite- oder gar labor- 
fibergreifende Funktionen erhielten [10]. Wie in anderen 
Wirtschaftszweigen vollzog und vollzieht sich - neuerlich 
durch die Verwendung von Mikroprozessoren - eine Auto- 
mation in und mit der Analytischen Chemie [11]. 

Unter dem Blickwinkel der Wirtschaftlichkeit und der 
Kostenminimierung als Bestandteil der gestellten Aufgabe 
lassen sich die Vorteile schneller, prozeBgerechter Analysen- 
verfahren wie folgt zusammenfassen: 

1. Verringerung der Anzahl von Fehlchargen und damit 
Erh6hung der Treffsicherheit hinsichtlich der chemischen 
Zusammensetzung der Produkte; 

2. Erh6hung der Qualitfit der Produkte; 
3. Senkung der spezifischen Kosten des Produktions- 

betriebes dutch kurze Analysenzeiten; 
4. Senkung der Kosten ffir Zuschlag- und Hilfsstoffe 

dutch Erh6hung der Genauigkeit der Analysenverfahren; 
5. Senkung der spezifischen Analysenkosten; 
6. Steigerung der Produktivit~it des Laboratoriums, d.h. 

der Bestimmung pro Mann und Zeit. 
Um einen HerstellungsprozeB ffihren und ein Produkt 

erzeugen zu k6nnen, bedarf es bestimmter Rob-, Hilfs- und 
Verfahrensstoffe. Daher geh6ren zum Bereich der chemi- 
schen ProzeBanalytik auch folgende Aufgaben, die auger- 
dem noch zeigen, dab sowohl anorganische wie organische 
Stoffe Untersuchungsgegenstand in der Stahlindustrie sind. 
Folgende drei Beispiele sollen diese analytischen Teilgebiete 
erlfiutern: 

1. Aus dem Bereich der metallischen Stoffe: Die Analyse 
von Ferrolegierungen als die Mittel zur Erzielung vorgegebe- 
ner Werkstoffzusammensetzungen; 

2. Aus dem Bereich der oxidischen Stoffe: Die Analyse 
der Stahlwerksschlacke zur Gewinnung von Gr6gen ffir die 
Steuerung des Prozesses; 
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3. Aus dem Bereich organischer Stoffe: Die Untersu- 
chung yon Walz61en im Rahmen der ProzeBkontrolle eines 
Walzverfahrens. 

Zu 1. Ferrolegierungen enthalten meist zum iiberwiegenden 
Teil das Element, das dem fliissigen Rohstahl als Legierungs- 
bestandteil zugegeben wird, um eine bestimmte Werkstoff- 
eigenschaft zu erzeugen. Neben der ftir den Einkaufverbind- 
lichen, nicht zeitgebundenen Analyse ben6tigt der Betrieb 
unter Umst/inden zu Dispositionszwecken die schnelle Ana- 
lyse einer Lieferung. Diese Aufgabe kann auf zwei Wegen 
gel6st werden: Durch Oxidation und AufschluB der Probe 
[12] oder durch Umschmelzen der Probe unter Zugabe von 
Reineisen [13]. Die anschlieBende Analyse erfolgt im ersten 
Falle vorzugsweise mittels R6ntgenfluorescenzspektrome- 
trie (RFA), im zweiten problemorientiert mit der Emissions- 
spektrometrie (OES) oder RFA. 

Zu 2. Zur Prozel3steuerung yon Sauerstoffblasstahlwerken 
wird neben der schnellen Stahl- und der kontinuierlichen 
Abgasanalyse eine schnelle Schlackenanalyse ben6tigt. Die 
Kenntnis der Schlackenzusammensetzung gestattet die Be- 
rechnung der Gehalte bestimmter Elemente des fliissigen 
Stahls, der mit der Schlacke in Bertihrung steht (angenfiherte 
chemische Reaktionsgleichgewichte). Ferner wird auf diese 
Weise bei gleichzeitiger Erfassung yon Einsatzgewichten, 
Temperaturablfiufen usw. die Aufstellung von W~irme- und 
Mengenbilanzen m6glich, die u.a. ffir die Berechnung von 
Schrott- und Erzsfitzen zur TemperatureinsteUung der 
Schmelzen ben6tigt werden (Abb. 3). 

Die gestellte analytische Aufgabe wurde wie folgt gel6st: 
Da sich ein SchmelzaufschluB als zu langwierig erwies, 
wurde ein Pre61ingsverfahren erarbeitet, bei dem die Stahl- 
werksschlacke lediglich mit einer Scheibenschwingmiihle 
zerkleinert, gesiebt und in eine Alu-Kapsel gepreBt wird. Die 
anschlieBende Analyse erfolgt mit einem simultanmessenden 
R6ntgenfluorescenzspektrometer [14]. F/Jr die Auswertung 
sind spezielle Eichkurven notwendig, die natfirlich matrixab- 
h/ingig sin& Fiir die Untersuchung von Erzen, Sintern und 

anderen oxidischen Einsatzstoffen wurde ein allgemein an- 
wendbares Aufschlul3verfahren bearbeitet, um einen ratio- 
nellen Einsatz der Ger/ite zu erreichen. 

Zu 3. Beim Kaltwalzen von Stahlband werden zur Verringe- 
rung der mechanischen Belastung, zur Wfirmeabfuhr und 
zum Transport von Eisenabrieb Walz61emulsionen einge- 
setzt. Diese unterliegen dabei einer starken thermischen und 
mechanischen Belastung und erfahren Verfinderungen ihrer 
chemischen und technologischen Eigenschaften, die zu Ver- 
schmutzungen an Walzen und Blechen fiihren k6nnen. Da- 
her ist die Kenntnis chemischer Ver/inderungen der charak- 
teristischen Komponenten dieser Emulsionen von groBem 
Interesse. 

Die Kennzeichnung von Walz61en geschieht noch haupt- 
s/ichlich mit physikalisch-chemischen Daten, wie Ober- 
fl/ichenspannung, Leitf~ihigkeit sowie Verseifungszahl und 
pH-Wert. Zur Erkennung yon chemischen Ver/inderungen 
des Emulsionszustandes w/ihrend des Walzprozesses sind 
diese Gr6gen hfiufig nicht aussagef/ihig genug. Die analyti- 
sche Problematik liegt in der hohen Siedetemperatur der in 
den Olen enthaltenen Fetts/iuren. An synthetischen Walz- 
61en wurde daher die Analyse der Einzelkomponenten ver- 
sucht. Zur L6sung dieser analytischen Aufgabe wurde die 
Massenspektrometrie mit gas-chromatographischer Vor- 
trennung (GC-MS) herangezogen [15]. Rechner, Bildschirm 
und Plotter erm6glichen eine schnelle Auswertung und Dar- 
stellung der Ergebnisse, wobei in diesem Fall eine gespei- 
cherte Spektrenbibliothek mit mehr als 31000 organischen 
Verbindungen eine unsch/itzbare Interpretationshilfe dar- 
stellt und in sehr vielen F/illen eine schnelle qualitative Iden- 
tifizierung erm6glicht hat. Abbildung 4 zeigt in der oberen 
Darstellung das Gesamt-Gas-Chromatogramm eines Oles, 
daxunter die ersten 7,5 min des Gesamtablaufes der Analyse. 
Es wird hier die Vielfalt der Inhaltsstoffe deutlich, von denen 
11 Fetts/iuremethylester (C9 bis C23) identifiziert und quan- 
tifiziert werden konnten. Zur Uberpriifung der Ergebnisse 
kann in vielen F/illen die IR-Spektrometrie herangezogen 
werden. 



100,0 

RIC 

SCANS 1T01600 

19456. 

RIC 
SAMPLE: SYNTH.WALZ[)L 

16 

680 

578 [ 793 11(t 18 1190 

�9 ' , "  . '-JW . " , "  . . . .  

200 400 600 800 1000 1200 1400 SCAN 
3:30 7:00 10:30 14:00 17:30 21:00 24:30TIME 

100.0 

RIC 

RIC 
SAMPLE:SYNTHIWALZ (JL 

206 

SCANS 1TO 500 
309 1330. 

353 

11382 
lOO 200 360 4bo S'CAN' 
1:45 3:30 5:15 7:00 TiME 

Abb. 4. Ergebnis der GC/MS-Untersuchung eines Walz61es 

2.3 Analyse der Einsatzstoffe und Produkte 

Bei der Analyse der Einsatzstoffe und Produkte spielt die 
Atomspektroskopie ebenfalls die hervorragende Rolle. 
Atomabsorptions- und ICP-Spektrometrie (ICP-OES) sind 
die dominierenden Analysenprinzipien, die nicht nur der 
Charakterisierung der genannten Stoffe dienen, sondern 
auch als Referenzverfahren zur Sicherstellung der zur Pro- 
duktionsiiberwachung notwendigen Analysendaten dienen 
[16]. Die hier zu erw/ihnende Stoffpalette reicht von festen 
metallischen und oxidischen Proben bis zu den verschiede- 
nen Betriebsw/issern, in denen nicht nut die Anteile an Ka- 
tionen, z.B. mittels AAS oder ICP, sondern auch die an 
Anionen bestimmt werden mfissen. Eine Rationalisierung 
dieses Aufgabenbereiches war dutch Einsatz eines photome- 
trischen Mehrkanal-Analysators m6glich [17]. 

Die Untersuchung der Produkte besitzt natfirlich einen 
besonderen Steltenwert. Zur Qualit/itssicherung dieser Pro- 
dukte mug der Analytiker einen wichtigen Beitrag leisten 
[4], wobei hierffir zum groBen Teil die bereits genannten 
Analysenprinzipien eingesetzt werden. Hinzu k6nnen die 
noch nicht erw/ihnten Methoden der Einzelelementbestim- 
mung von C, S, O, N und H [18] kommen, auf die an dieser 
Stelle nicht weiter eingegangen werden kann. 

Allerdings sollten noch folgende spektralanalytischen 
Verfahren der Produktkontrolle und der Werkstoffcharakte- 
risierung erw/ihnt werden. Um eine Verwechslung yon Werk- 
stoffen oder Werkstoffteilen beim Einsatz oder im Ferti- 
gungsgang auszuschlieBen oder eine schnelle Sortierung 
nach Gfitemerkmalen zu erm6glichen, wurden fahrbare 
Spektrometer entwickelt, die in wenigen Sekunden die Iden- 
tit/it eines Werkstoffes zu bestimmen gestatten [19]. Die spek- 

trale Anregung erfolgt in bekannter Weise mittels Bogen 
oder Funken fiber eine flexible Abfunkvorrichtung, der 
Transport des emittierten Lichtes geschieht mit Glasfaser- 
lichtleitern. Die auf dem Markt befindlichen Ger/ite unter- 
scheiden sich im wesentlichen in ihren optischen und elektri- 
schen Parametern. Es sollte erw/ihnt werden, dab es auger- 
dem Systeme gibt, bei denen nicht das Licht, sondern ein 
vom Prfifger/it erhaltenes Aerosol dem Spektrometer zuge- 
leitet wird [20]. 

Ein Gebiet, das steigendes Interesse besitzt, ist die 
Oberfl/ichenanalytik, insbesondere metallischer Werkstoffe. 
Metalloberfl~ichen weichen in ihrer chemischen Zusammen- 
setzung vonder  der Werkstoffmatrix ab (bis in den lain-Be- 
reich). Spezielle Anforderungen an Stahlflachprodukte ver- 
langen nach einer mfglichst umfassenden Kenntnis der stoff- 
lichen Art ihrer Oberfl/ichen. Die Forderung nach einer 
schnellen Oberfl/ichencharakterisierung und Information 
vermag die Emissionsspektrometrie mit einer Glimmlampe 
als Anregungsquelle zu erfiillen [21]. Eine Registrierung von 
Zeitintensit/itskurven der interessierenden Linien erlaubt 
Aussagen fiber die dutch Kathodenzerst~iubung erodierten 
Schichten einer metallischen Probe. Eine umfassende Nut- 
zung der analytischen Informationen und verschiedene 
M6glichkeiten der Darstellung in Form von Tiefenprofilen 
setzt einen entsprechenden Rechnerkomfort voraus [22]. 

2.4 Spurenanalytik yon Produkten 

Die Anwendbarkeit der verschiedenen Analysenprinzipien 
zur Bestimmung von Spurenelementen h/ingt zun/ichst ein- 
real vonder  analytischen Aufgabenstellung ab. Als Spuren 
werden in dem hier besprochenen Zusammenhang der Stahl- 
analytik Anteile von 10 -2 bis 10-5%, vorzugsweise aber 
solche von 10-3 bis 10-4%, bezeichnet. Wegen des Einflus- 
ses der Spurenelemente auf die Eigenschaften der St/ihle 
ergibt sich die Forderung nach zuverlfissigen Bestimmungs- 
verfahren [23]. Hier haben sich in der Routine vor allem die 
AAS und das ICP eingeffihrt. Beide genannten Methoden 
haben ffir die Spurenanalytik interessante Varianten erfah- 
ren: Die AAS durch die Graphitofen- bzw. Feststoffproben- 
techniken [24] sowie durch die Hydridtechnik [25], das ICP 
z.B. durch Anwendung der Sample Elevator Technique 
(SET), bei der feste oder fliissige Proben (10 mg bzw. 10 gl) 
direkt in das brennende Plasma eingeffihrt werden [26]. 

Am Rande sollte erw/ihnt werden, dab sich das ICP 
auch als Detektor ffir die Gas-Chromatographie [27] und die 
Massenspektrometrie eignet. 

2.5 Werkstoffkunde und Analytik 

Werkstoffkunde und Werkstoffentwicklung bedfirfen einer 
sehr umfassenden Analytik zur L6sung ihrer Probleme. Die 
dabei dem Analytiker gestellten Aufgaben umfassen zu- 
n/ichst einmal die Bestimmung aller im werkstoffkundlichen 
Sinne wirksamen Elemente. Die dazu herangezogenen Ver- 
fahren wurden im Vorstehenden im wesentlichen behandelt. 
Hinzu kommen die verschiedenen Gebiete der Phasenana- 
lyse [28]. Phasenanalytische Untersuchungen sind in be- 
stimmten Ffillen die konsequente Fortsetzung dernur  sum- 
marisch beurteilbaren Elementanalysen [29]. Dabei wird 
unter Phasenanalytik die Summe aller chemischen, che- 
misch-physikalischen und physikalischen Methoden ver- 
standen, die der Ermittlung der Bindungsformen eines Ele- 
mentes oder mehrerer Elemente dienen und Aussagen fiber 



Menge, chemische Zusammensetzung, Verteilung, Kristall- 
struktur, Morphologie u./i. zulassen. 

Typisch ffir diese Art der analytischen Aufgabenstellung 
ist, dab nur selten nach ,,vollst/indigen Analysenvorschrif- 
ten" gearbeitet werden kann und dab die Untersuchungs- 
technik meist erst der Fragestellung angepagt werden mull  
Das Gebiet der Phasenanalyse ist im Vergleich zur Element- 
analytik yon einer noch gr6geren Vielfalt der Unter- 
suchungsmethoden gepr/igt. Trotz des verbreiteten Einsatzes 
analytischer Grogger/ite zur Lokalanalyse, wie Elektronen- 
strahlmikrosonde, Ionenmikrosonde, Rasterelektronenmi- 
kroskop (REM) u. a. ist in bestimmten F/illen die ,,Isolie- 
rungsteclmik", d.h. die Zerlegung des Werkstoffes in ver- 
schiedene Gefiigebestandteile, das einzige Mittel, um z.B. 
Informationen fiber die Verteilung der vorliegenden Phasen 
im dreidimensionalen Raum zu erhalten [30]. 

Als Beispiel ffir die kombinierte Anwendung der Isolie- 
rungstechnik und verschiedener instrumenteller Methoden 
sei die Phasenanalyse von Oxiden im Stahl erw/ihnt (Abb. 5). 
Die Untersuchung z.B. Al-beruhigter St/ihle erfolgt durch 
elektrolytisches Aufl6sen von etwa 10 g Stahl. Die erhalte- 
nen Oxidmengen genfigen ffir eine Multielementanalyse (z. B 
mittels ICP-OES), ffir eine R6ntgenbeugungsaufnahme, eine 
Untersuchung mit dem REM und/oder dem Lichtmikro- 
skop [31]. Das Ergebnis sind qualitative und quantitative 
Informationen fiber die w/ihrend der Stahlbehandlung auf- 
tretenden Oxidphasen. 

Als besonderer Hinweis sollte an dieser Stelle erw/ihnt 
werden, dab auch die IR-Spektroskopie auf diesem Feld 
hilfreich sein kann. Mit ihr lassen sich z.B. geringe Bor- 
anteile und ihre Bindungsform in Isolaten bestimmen [32]. 

Ein chemisches Verfahren ganz anderer Art kann zur 
Beurteilung der Nitridbildung in St/ihlen herangezogen wer- 
den. Die Proben werden in Spanform im Wasserstoffstrom 
bei 450~ extrahiert (,,Ni~-Verfahren") [33]. Dabei tritt an 
der Stahloberfl/iche eine quantitative Umsetzung des im 
Eisen gel6sten und des als Eisennitrid gebundenen Stick- 
stoffs zu Ammoniak ein. Die Indikation erfolgt kondukto- 
metrisch oder coulometrisch in Abh/ingigkeit von der Zeit 
[34]. 

3. Probleml6sungen und Auswirkungen 

Die Beschreibung der Aufgabenstellungen hat bereits einiges 
fiber die Art erkennen lassen, in der Probleml6sungen ge- 
sucht werden und gezeigt, welche Auswirkungen das analyti- 
sche Geschehen auf den betrieblichen Ablauf hat. Dabei 
laufen stets folgende ,,L6sungsschritte" ab: 

Erkennen des analytischen Problems (abgeleitet aus 
einem prozeBbedingten Erfordernis, aufgrund eigenen ana- 
lytischen Sachverstandes oder eigener analytischer For- 
schung); 

Wahl oder Entwicklung des Analysenverfahrens; 
Probenahme und Probevorbereitung; 
Analyse; 
Datenverarbeitung und statistische Auswertung; 
kritische Interpretation. 
Bei Probleml6sungen, die aus prozeBtechnischen und 

wirtschaftlichen Grfinden gesucht werden mfissen, sind 
fach- und methodenfibergreifende Kenntnisse zwingend not- 
wendig. 

Die prozeggerechte Stahlanalyse mit Hilfe der OES hat 
das Zeitalter der visuellen Gewinnung metallurgisch relevan- 
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Abb. 5. [soiierung und Analyse yon Oxidphasen desoxidierter St/ihle 

ter Schnellinformationen beendet. Das Zeitschema, Abb. 6, 
belegt, dab auf dem Wege veto Hochofen bis zum VergieBen 
des fertigen Stahls die Analyse an allen Betriebspunkten nur 
einen Bruchteil der betrieblichen ,,Handlings-Zeit" bean- 
sprucht und damit nicht zu negativen Auswirkungen hin- 
sichtlich tier ProzeBdauer ffihren darf. Das schlieBt nicht 
aus, dab in speziellen FNlen weiter nach Probleml6sungen 
gesucht werden muB, die z. B. ein Messen im on-line-Verfah- 
ren erlauben. Hier darf als Beispiel die EMK-Messung zur 
Bestimmung der Sauerstoffaktivit/it in Stahlschmelzen er- 
w/ihnt werden [35]. 

Die st/indigen Forderungen nach der Wirtschaftlichkeit 
von Verfahren werden die Entwicklung weitertreiben und 
neue Probleml6sungen, die durch einen h6heren Grad der 
Automatisierung gekennzeichnet sind, werden die Folge 
sein. Das gilt ftir die Verfahren der Probenahme ebenso wie 
ffir die der Analyse. Auf der Suche nach Pr/izision und 
Richtigkeit sind ebenfalls noch allgemeingfiltige Problem- 
16sungen zu suchen. 

4. Ausblick und Weiterentwicklung 

In Erkenntnis der Tatsache, dab die instrumentelle und da- 
mit die industrielle Analytik in den letzten beiden Jahrzehn- 
ten eine ungeahnte Entwicklung genommen hat und wegen 
ihrer Charakteristika heute von beachtlicher verfahrenstech- 
nischer und wirtschaftlicher Bedeutung sind, mug anderer- 
seits festgehalten werden, dab noch 1/ingst kein Ende in der 
instrumentellen Entwicklung zu sehen ist. 

Triebfeder dieser Entwicklung sind wissenschaftlich- 
technische (prozegtechnische und werkstofftechnische), 
wirtschaftliche aber auch umweltbezogene Fragestellungen, 
wobei folgende analytische Gebiete zuktinftig sicher Schwer- 
punkte [1] darstellen werden: 

1. Entwicklung ,,schnellster" Analysenverfahren ffir die 
Produktionsfiberwachung von Metallen; 
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Abb. 6 
Vergleich der Analysenzeiten 
(Summe: Probenvorbereitung, 
Analyse, Auswertung) [] mit den 
betrieblichen Rfistzeiten ~ in 
Minuten bei den verschiedenen 
Verfahrensstufen der 
Roheisenerzeugung und 
Stahlherstellung 

2. Oberflfichenanalyse mit  hoher  Prfizision, hoher  late- 
raler und Tiefenaufl6sung; 

3. Mult ielementspurenanalyse;  
4. Verteilungsanalyse (Verteilung yon Spurenelementen 

und ihr EinfluB auf  die Eigenschaften von Werkstoffen);  
5. Beschreibung analytischer Ergebnisse (z.B. Probe-  

nahmefehler, Beschreibung der Homogenitf i t  von Stoffen). 
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