Mathias Opper, Zwingenberg

Flir die automatische Prozessregelung
galvanischer Bader gibt es im Wesentli-
chen zwei Konzepte. Eine Methode be-
ruht auf der Automatisierung der chemi-
schen Analyse der Badbestandteile. Die
praktische Anwendung beschrdnkt sich
jedoch auf wenige einfach zusammenge-
setzte Elektrolyte; eine Aussage Uber
den Elektrolytzustand ausschlieBlich an-
hand chemischer Analysen ist in den
meisten Féllen unvollstindig, der appa-
rative Aufwand zu hoch [1]. Die zweite
Moglichkeit ist die Prozessregelung
uber elektrochemische Messungen. Sie
ermoglicht es, die Abscheidungsbedin-
gungen des Elektrolyten zu bestimmen
und zu steuern.

Vorbild Zink-Operator

Fir die automatische Prozessregelung
des alkalischen cyanidfreien Zinkverfah-
rens befinden sich seit etwa zwei Jahren
drei Zink-Operatoren [2] im praktischen
Einsatz. Diese tiberwachen und Kkorrigie-
ren sowohl die Badgrundwerte als auch
die Additivkomponenten des Verfahrens.

Gleich bleibender
Badzustand

Automatische Prozessregelung
fUr saure Kupferelektrolyte

Elektrochemische Messungen ermdglichen eine Aussage Uber die
Abscheidebedingungen galvanischer Bader. Dies macht sich der
Kupfer-Operator fir die Prozessregelung zu Nutze. Der Regler
dosiert Badbestandteile automatisch nach und garantiert einen
gleich bleibenden Badzustand des sauren Kupferelektrolyten, was
vor allem fUr die Druckindustrie von Bedeutung ist.

Samtliche Badkomponenten werden im
Zink-Operator tiber elektrochemische
Messungen bestimmt. Die Genauigkeit
der Zinkanalyse erwies sich in der An-
fangsphase als problematisch, da die
Messung sehr empfindlich auf die Akti-
vitat der Messelektrode und die Elektro-
lyttemperatur reagiert. Die Auswertung
gestaltete sich schwieriger als erwartet.
Mittlerweile wurde diese Messungenau-
igkeit der Zinkanalyse auf eine Abwei-
chung von 0,5 g/l verbessert. Das war
moglich durch eine zusatzliche Tempe-
raturmessung und die automatische Ka-

1.5 Abweichung

librierung mit Hilfe einer Eichlosung
mit bekanntem Zinkgehalt. Die Regel-
karte (Bild1) zeigt die Abweichungen
der Zinkanalysen des Zink-Operators ge-
geniiber der jeweiligen nasschemischen
Analyse. Fiir cyanidfreie alkalische
Zinkverfahren sind Abweichungen im
Zinkgehalt von + 1 g/1 tragbar. Der Zink-
Operator hilt den fiir den jeweiligen An-
wendungsfall definierten Sollzinkgehalt
konstant, indem er anhand der Analysen
Zinkkonzentratlosung aus dem Lose-
abteil automatisch nachdosiert. Fliissige
Natron- beziehungsweise Kalilauge wird
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Bild 1. Abweichungen der Zinkanalyse des Zink-Operators von nasschemischen Kontrollanalysen
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Bild 2. Abscheidungsmerkmale und Einflussgrdfien

anhand der Ergebnisse aus den Leitfa-
higkeitsmessungen nachdosiert.

Beztiglich der Additivkomponenten ar-
beitet das System sehr stabil. Sowohl die
Schichteigenschaften (hier sind vor allem
Duktilitat, Metallverteilung und Glanz-
grad entscheidend) als auch die Abschei-
dungsrate sind seit Beginn der automa-
tischen Prozessregelung konstant geblie-
ben; es sind weder Uberdosierung noch
Additivmangel aufgetreten.

Der Wartungsaufwand beschrankt
sich fiir den Anwender auf regelméaBiges
Kontrollieren und Auffiillen der Additiv-
vorratsflaschen, der Mikrodosiereinrich-
tungen im Zink-Operator und des Behél-
ters fiir die Eichlosung der Zinkanalyse.
Die Messelektrode muss im Abstand
von zwei bis vier Monaten gewartet wer-
den (abhidngig von der Produktions-
zeit pro Tag). Dafiir wird ein Schleifkon-
takt gereinigt beziehungsweise ausge-
tauscht.

Erweiterung des Konzepts
auf andere Elektrolyte

Der erfolgreiche praktische Einsatz des
Zink-Operators was der Anlass, Operato-
ren fiir andere galvanische Verfahren zu
entwickeln. Automatische Prozesskon-
trolle ist besonders fiir stoffintensive
Verfahren interessant, bei denen kon-
ventionelle nasschemische Analysen auf
Grund ihres hohen Zeitaufwandes einer
Automatisierung im Wege stehen. Dies
ist zum Beispiel bei der sauren Verkup-
ferung von Tiefdruckzylindern der Fall,
wo auf Grund der idealen Geometrie
(konstanter Anoden-Kathoden-Abstand)
und der Rotation des Zylinders (kontrol-
lierter Stofftransport) mit hohen Strom-
dichten gearbeitet wird, um innerhalb
einer kurzen Zeit eine moglichst hohe
Schichtdicke zu erzielen. Daraus ergibt
sich eine hohe Badbelastung; die Ab-
scheidungsbedingungen im Elektrolyten
andern sich sehr schnell.

eigenschaften, zum Beispiel

Héarte und Duktilitait. Das be-

dingt eine stdndige Kontrolle
der Konzentration folgender Badbe-
standteile:

Kupfer,

Schwefelsaure,

Chlorid,

Glanzzusatz,

Einebner.

Infolge der Badalterung und durch
Schwankungen in den Badgrundwerten
andern sich die bendtigten Mengen an
Glanzzusatz und Einebner. Die Analyse
der absoluten Mengen im Elektrolyten
(zum Beispiel durch HPLC) ldsst folglich
keine direkten Riickschliisse auf die Ab-
scheidungsbedingungen zu. Grundsitz-
lich beeinflussen immer mehrere Fakto-
ren die Abscheidungsbedingungen und
die daraus resultierenden Schichtmerk-
male, wobei sich die einzelnen Faktoren
gegenseitig verstdrken oder einander
entgegengesetzt wirken konnen (Bild 2).

Die wirklichen Abscheidungsbedin-
gungen erfihrt man ausschlieBlich aus
Testabscheidungen. Konventionell ge-
schieht dies durch die Beschichtung von
Hullzellenblechen.

Der Kupfer-Operator geht einen dhn-
lichen Weg: Durch die Aufnahme von
Stromspannungskurven wird der mo-
mentane Badzustand aufgezeichnet. Ei-
ne Stromspannungskurve stellt das Re-
sultat samtlicher EinflussgroBen dar
(Bild 3). Sie enthalt die notwendigen In-
formationen {iber die jeweiligen Ab-

scheidungsbedingungen und kann somit
als eine Art ,elektronisches Hullzellen-
blech® betrachtet werden, das sich im
Gegensatz zum echten Hullzellenblech
mit Hilfe des Computers automatisch
auswerten lasst.

Die elektrochemische Messung beruht
auf dem Prinzip der zyklischen Voltam-
metrie, wobei mit der klassischen Drei-
elektroden-Anordnung (Bild4) das Po-
tenzial (U) zwischen Arbeits- und Be-
zugselektrode eingestellt wird und der
aus der Zellspannung (U,) resultierende
Strom (I) zwischen Arbeits- und Gegen-
elektrode flieBt.

Messzelle und Elektroden sind so kon-
struiert, dass sie geringen Wartungsauf-
wand erfordern. Datenerfassungs- und
Elektrodensystem werden wahrend der
Messzyklen automatisch kalibriert. Von
der fiir jeden Anwendungsfall unter-
schiedlichen, optimalen Elektrolytzu-
sammensetzung wird eine Stromspan-
nungskurve aufgezeichnet und diese als
Soll-Kurve im Kupfer-Operator abgespei-
chert. Ein standiger Vergleich des Ist-Zu-
stands (Stromspannungskurve der aktu-
ellen Badprobe) mit dem Soll-Zustand
zeigt, ob der Elektrolyt richtig einge-
stellt ist.

Beim Registrieren einer Abweichung
vom Soll-Zustand ermittelt der Operator
durch Testdosierungen in die elektro-
chemische Messzelle, wie viel von jeder
Additivkomponente nachdosiert werden
muss, um den Soll-Zustand wieder zu
erreichen.

Neben den Additiven sind, wie oben
erwahnt, die Badgrundwerte (Kupfer-,
Schwefelsdure- und Chloridgehalt) fiir
die Abscheidungsbedingungen verant-
wortlich. Im Messzyklus des Operators
werden auch die Badgrundwerte iiber-
priift. Die Leitfahigkeit des Elektrolyten
héngt vor allem von der Schwefelsaure-
konzentration ab. Registriert der Opera-
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tor ein Absinken der Leitfahigkeit, do-
siert er Schwefelsdure nach. Der Kupfer-
gehalt wird durch eine Photometer-Son-
de ermittelt. Hier wird die Eigenfarbe
des sauren Kupferelektrolyten genutzt,
was die Bestimmung des Metallgehalts
im Vergleich zum alkalischen Zinkver-
fahren wesentlich erleichtert. Zur Be-
stimmung des Chloridgehaltes wird das
Signal der anodischen Chloridoxidation
im positiven Potenzialbereich jenseits
der Kupferauflosung ausgewertet.

Die ermittelten Badgrundwerte sowie
die berechneten Dosiermengen werden
nach jedem Messzyklus angezeigt und
auf der Festplatte des Operators gespei-
chert, wodurch eine liickenlose Doku-
mentation fiir die Qualitdtssicherung ge-
wahrleistet wird. Durch die Einbindung
von bestehenden Dosiersystemen kann
die Badeinstellung voll automatisiert
werden.

Erste Installation

Der erste im Einsatz befindliche Kupfer-
Operator versieht zur Zeit seinen Dienst
bei der Beschichtung von Tiefdruck-
zylindern. Dort sorgt er seit mehr als
sechs Monaten fiir gleich bleibende Po-
renfreiheit und Schichtharte der Kupfer-
schicht, was fiir die anschlieBende
mechanische Bearbeitung entscheidend
ist. Durch die Kupferanalyse iiber eine
Photometersonde musste hier in der
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Bild 4. Messzelle und Messprinzip (BE = Be-
zugselektrode, AL = Arbeitselektrode, GE =
Gegenelektrode, RSE = rotierende Scheiben-
elektrode)

Praxiserprobung keine weitere Optimie-
rungsarbeit geleistet werden.

Ausblick

Die Druckindustrie ist nicht die einzige
Branche, fiir die das Operatorenkonzept
interessant sein diirfte. Auch in der
Halbleitertechnik werden zur Zeit ver-
starkt saure Kupferelektrolyte zur Her-
stellung von Interconnect-Verbindungen
fir die neuen Prozessor-Generationen
verwendet. Fir die Beschichtung dieser
Mikrostrukturen sowie fiir die Beschich-
tung von immer komplexeren und kom-
pakteren Leiterplatten ist eine gleich
bleibende Elektrolytqualitit ebenfalls
von entscheidender Bedeutung fir die
Produktqualitat und die Prozessoptimie-
rung.

Die gute Ubertragbarkeit des Zink-
Operator-Konzeptes auf den sauren Kup-
ferelektrolyten zeigt, dass das Operato-
renkonzept mit Sicherheit auf weitere
Elektrolyttypen angewendet werden
kann. Mit den zunehmend hohen Anfor-
derungen an die konstante Qualitdt be-
schichteter Bauteile und dem steigenden
Interesse an Qualitatssicherung und Pro-
zessoptimierung wird die automatische
Prozessregelung, wie sie die Operatoren
leisten, in Zukunft in verstiarktem MaBe
angewendet werden.
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