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Rontgen-Fluoreszenz-Analyse als effiziente
Inspektionsmethode fiir Elektronikprodukte
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Bild 1: Ubersicht des elektromagnetischen Strahlungsspektrums (Quelle
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Mit der Entdeckung der Rontgen-
strahlung im Jahre 1895 durch Wil-
helm Conrad Rontgen erweiterte
die moderne Wissenschaft ihren
Kenntnisstand Uber das elektro-
magnetische Strahlungsspektrum
im kurzwelligen Bereich. Bild 1
stellt die Einordnung der Rontgen-
strahlung in das elektromagnetische
Strahlungsspektrum dar- Sie ver-
deutlicht, dass die Wellenlangen
der Réntgenstrahlen drei bis sechs
Grofenordnungen kleiner als die
des sichtbaren Lichts sind.

Darauf basierend entwickelten
sich zahlreiche neue Messverfahren,
die die Bandbreite an Analysemdg-
lichkeiten signifikant erhéhten.

Hierzu gehort beispielsweise die
Rontgen-Diffraktometrie (X-Ray
Diffraction, XRD), eine Methode,
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bei der Rontgenstrahlen am Kri-
stallgitter der Proben gebeugt wer-
den, um beispielsweise Informati-
onen Uber die kristallographischen
Eigenschaften von Festkdrpern zu
erhalten. Die Méglichkeit einer ent-
sprechenden Charakterisierung ist
aufgrund von kleinen Wellenlangen
im Bereich von ca. 0,01 bis 10 nm
gegeben, da diese den Grolken-
ordnungen der Gitterkonstanten/
Absténden von Atomen entsprechen.

Mithilfe der sogenannten
Rontgen-Photoelektronen-Spektro-
skopie (X-Ray Photoelectron Spec-
troscopy, XPS) kénnen aufgrund
der aus den kernnahen Bindungs-
zustanden eines Atoms erzeugten
Photoelekironen Aussagen Uber
die elementare Zusammenset-
zung eines Materials sowie Uber

Bild 2: Probeninspektion mittels Rintgen-Fluoreszenz-Analyse
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die chemischen Bindungsverhalt-
nisse gemacht werden.

Die Rontgen-Mikroskopie (X-Ray
Microscopy, XRM) erméglicht die
Aufnahme von ultrahochauflésenden
Bildern, die sich im Vergleich zur
konventionellen Lichtmikroskopie
u.a. durch einen zusétzlichen Mate-
rialkontrast sowie ein gréferes Auf-
ldsungsvermogen auszeichnen,

Viele der oben genannten Ana-
lysemethoden haben den Nach-
teil, dass gewisse Anforderungen
sowohl an die Beschaffenheit/
Eigenschaften der Proben (bei-
spielsweise glatte, ebene Oberfla-
che) als auch die Messumgebung
(Ultrahochvakuum etc.) gestellt wer-
den. Zudem ist der Probendurch-
satz aufgrund der meistens kom-
plexen Handhabung sowie den lan-
gen Messzeiten oft limitiert, sodass
eine Anwendung im Dienstleistungs-
segment oder im industriellen Mal-
stab nicht oder nur eingeschrankt
maglich ist.

Die Rontgen-Fluoreszenz-Ana-
lyse (RFA, engl. XRF) dagegen
zeichnet sich durch einfache Be-
dienbarkeit aus, sodass haufig
ohne aufwandige Probenprépara-
tion und mit einer hohen Wieder-
holprazision die qualitative sowie
quantitative Elementanalyse einer
Probe mdglich ist. Zudem kénnen
die Schichtdicken von diinnen Lagen
innerhalb von Mehrschichtsyste-
men bis in den Nanometerbereich
zuverlassig bestimmt werden, wes-
wegen die RFA in zahlreichen Appli-
kationen sowohl im Forschungsbe-

Elsctronicfab 3/2017



eramEETaTTTEememreermee Qualitatssicherung eerreareeerrrmees

Bild 3: Schematische Darstellung zur Entstehung der Rintgenfluores-
zenzstrahlung. Ein Rontgenquant der anregenden Rontgenstrahlen
(rot) entfernt ein Elektron aus der inneren K-Schale.

Der entstandene unbesetzte Zustand (Liicke) wird von einem Elektron
aus einer energetisch hoher gelegenen Schale aufgefiillt. Die Energie
der emittierten Fluoreszenzstrahlung hingt nur von den am Elektro-
neniibergang beteiligten Energieniveaus ab (charakteristische Rént-

genstrahlung, hier K., oder K.,

reich als auch in der Industrie ein-
gesetzt wird. So finden sich z.B. in
der Photovoltaik-, der Schmuck-
sowie der Spielzeugindustrie zahl-
reiche Anwendungsméglichkeiten
zur Qualitatskontrolle.

Im medizinischen Forschungs-
bereich sowie in Bezug auf biolc-
gische Materialien dient die RFA
u.a. der Spurenanalyse.

Als einer der filhrenden Anbie-
ter von Dienstleistungen rund um
elektronische Kcmponenten bie-
tet die HTV GmbH die Rontgen-
fluoreszenz-Methode als eine von
verschiedensten Analyseverfah-

ren an (vgl. Bild 2). Beispiele mog-

licher Analysen:

+ Bestimmung der Zusammen-
setzung (u.a. ,Bleifreiheit”) und
Beschichtungsstarken auf Lot-
kontakten von Elektronikbau-
teilen, Leiterplatten aber auch
mechanischen Komponenten
oder Halbzeugen

+ Screening von Proben im Hinblick
auf die gemal der RoHS-Richt-
linie 2011/65/EU restringierten
Substanzen

+ |dentifizierung bzw. Bestimmung
der elementaren Zusammenset-
zung von ancrganischen Materi-
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Bild 4: Rintgen-Emissionsspektrum zur Elementanalyse von

Steckkontakten einer PC-Karte
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Parameter Au/NiP10/Cu

Element Gold (Au) | Nickel-Phosphor (NiP)
Referenzwert 0,1 um 4.4 um

gemessener Durchschnittswert | 0,094 um | 4,8 um
Standardabweichung 0,002 um | 0,076 pm

Anzahl Messdurchlaufe 15 15

Messdauer pro Durchlauf 30s 30s

Tabelle 1: Resultate zur Schichtdickenmessung an Kalibrierstandard

alien, wie zum Beispiel die Zusam-
mensetzung ven Legierungen
+ Létzinnanalyse

Theoretische Grundlagen zur RFA

Trifft die in der Rontgenrdhre
des RFA-Gerates erzeugte Ront-
genstrahlung auf die zu untersu-
chende Probe, werden im Falle
von geeigneten Anregungsenergien
Elektronen aus den kernnahen Bin-
dungsniveaus bestimmter Atomsor-
ten herausgeldst (,lonisierung” der
inneren Schalen). Bild 3 zeigt die
Wechselwirkung eines Rdntgen-
guants mit einem Elektron aus der
K-Schale. Die aufgrund der Entfer-
nung des Elektrons entstandene
Llcke wird von einem Elektron aus
einem hoher gelegenen Energie-
niveau aufgefiilit. Die beim Uber-
gang des Elektrons frei werdende
Energie wird als Energiequant der
entsprechenden Fluoreszenzstrah-
lung emittiert.

Die Energie der Fluoreszenz-
strahlung hangt ausschlieRlich von
der energetischen Differenz der am
Ubergang beteiligten elementspezi-
fischen Schalen ab, weshalb diese
als charakteristische Rontgenstrah-
lung bezeichnet wird, da jedes Ele-
ment eindeautige Energielinien auf-
weist. Wird beispielsweise der unbe-
setzte Zustand in der K-Schale mit
einem Elektron aus der L-Schale
gefullt, so liegt ein Kyg-Uber-
gang vor. Im gemessenen Ront-
gen-Emissionsspektrum liegen die
Ubergénge als Signale vor, deren
Intensitéten unter anderem von den
Ubergangswahrscheinlichkeiten der
entsprechenden Elektronentber-
gange abhangen.

Die RFA in der Praxis

Im Folgenden werden zwei RFA-
Messbeispiele an Elektronikpro-
dukten prasentiert und diskutiert.
Hierbei handelt es sich zum einen
um die Vermessung der Schicht-

dicken von Steckkontakten einer
PC-Karte, deren Endoberflache
aus chemisch Nickel Gold besteht
(Electroless Nickel Immersion Gold,
ENIG). ENIG-Endoberfldchen finden
aufgrund ihrer guten Eigenschaften
als lotfahige metallische Oberfla-
chen eine breit gefacherte Anwen-
dung in der Leiterplattenfertigung.

Mithilfe der Rontgen-Fluoreszenz-
Analyse kdnnen dank quantitativer
Messungen beispielsweise genaue
Aussagen zum Phosphorgehalt in
der Nickel-Phosphor-Zwischen-
schicht (NiP) und damit zur Haft-
fahigkeit der Passivierungsschicht
aus Gold (Au) auf NiP gemacht
werden. Zudem eignet sich die
Schichtdickenanalyse mittels RFA
zur Verifizierung der empfohlenen
Schichtdickenwerte der einzelnen
metallischen Lagen einer zuverlas-
sig weiterverarbeitbaren ENIG-Lei-
terplatte. Diesbezlglich werden bei
der HTV z.B. auch Fehleranalysen
im Hinblick auf Haftungsschwachen
von elektronischen Bauteilen auf
Leiterplatten durchgeflhrt.

Bei der zweiten untersuchten
Probe handelt es sich um ginen in
Durchsteckmontage-Technologie
(Through Hole Technalogy, THT)
ausgefihrten koaxialen Steckverbin-
der, der als Schnittstelle flir Hochfre-
quenzanwendungen auf Leiterplat-
ten verarbeitet wird. Dabei basiert
die durchgefihrte Schichtdicken-
bestimmung auf der Fundamen-
tal-Parameter-Methode, die prazise
Messergebnisse auch ohne eine
vorhergehende Kalibrierung liefert.

Zur Sicherstellung der Rickfiihr-
barkeit der Messergebnisse kann
zusatzlich vor den Messungen
der eigentlichen Proben eine Ver-
gleichsmessung an einem Kalibrier
standard erfolgen. Verschiedene
Kollimatoren zur Fokussierung
der generierten Réntgenstrahlung
kénnen dazu verwendet werden,
eine Untersuchung von Messbe-
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Bild 5: Ubersichtsbereich Steckkontakte mit Messbereichen eins bis
fiinf (gelb). Exemplarische Darstellung der Messpositionen in einem
Kontaktbereich (rot)

Parameter Gold (Au)  Nickel-Phosphor (NiP)
Durchschnittswert 0,195 um | 6,622 um
Standardabweichung 0,015 um | 1,424 pm

Anzahl Messdurchlaufe 5 5

Messdauer pro Messposition | 15 s 15s

Tabelle 2: Resultate zur Schichtdickenmessung an Steckkontakten

reichen unterschiedlicher Groflen
durchzuflhren. Zur Ermittlung der
Analyseresultate dient ein kleiner
Schlitzkollimator, der sich im Hin-
blick auf Messungen an runden
Werkstiicken oder Fine-Pitch-Lot-
flachen als sehr vorteilhaft erweist.

Messbeispiel 1: Steckkontakte
PC-Karte

Bild 4 zeigt das Réntgen-Emis-
sionsspektrum der Steckkontakte
einer PC-Karte. Absichtlich sind
exemplarisch nur die prominentesten
charakteristischen Réntgen-Emissi-
onsintensitaten der entsprechenden
Elemente gekennzeichnet.

Wie erwartet, lasst sich im Hin-
blick auf die qualitative Analyse das
Vorhandensein der Elemente Gold
{Au), Nickel (Ni) sowie Kupfer (Cu)
nachweisen, was auf den ENIG-
Lagenaufbau Gold (Au)/Nickel-
Phosphor (NiP)/Kupfer (Cu) schlie-
Ren lasst.

Die Schichtdickenbestimmung
erfolgt unter Verwendung eines
thearetischen Modellsystems, in
dem das Kupfersubstrat als unend-
lich dickes Volumenmaterial (Grund-
werkstoff) angenommen wird.

Im Hinblick auf die Ruckfihrbar-
keit der Messergebnisse sind in
Tabelle 1 die Resultate der Schicht-
dickenmessung an einer AU/NiP./
Cu-Kalibrierprobe von Fischer inklu-
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sive den angegebenen Referenz-
werten fur die Schichtdicken der ein-
zelnen Lagen durchgefiihrt. Aus der
Tabelle lasst sich erkennen, dass
die Referenzwerte sehr gut mit den
gemessenen Durchschnittswerten
Ubereinstimmen.

Die Steckkontakte, an welchen
die eigentlichen Messungen durch-
gefiihrt wurden, sind von 1 bis
5 durchnummeriert (vgl. Bild 3).
Pro Steckkontakt werden exem-
plarisch vier Messpositionen (rot)
ausgewanhlt und pro Messposition
ein Rontgen-Emissionsspekirum
bei einer Integrationszeit von 15 s
erstellt. Zur Sicherstellung einer
umfangreichen Messstatistik wird
in der Software eine Messroutine
programmiert, in der die einzelnen
Messpositionen der finf Kontakte
nacheinander angefahren werden.
Diese Schleife, bestehend aus 20
Einzelmessungen, wird insgesamt
fiinfmal durchlaufen.

Die in Tabelle 2 aufgefihrten
Analyseresultate zeigen sowohl
filr Gold (Au) als auch Nickel-Phos-
phor anwendungstypische Werte fir
ENIG-Endoberflachen.

Messheispiel 2: koaxialer
Steckverbinder

Im Folgenden werden die Analy-
seresultate der zweiten Messprabe,

Bild 6), dargestellt. Aus der Beschaf-
fungsdokumentation kann im Hin-
blick auf die materielle Zusammen-
setzung des Gehauses (vgl. exem-
plarisch griin markierte Bereiche) der
Lagenaufbau Gold (Au)/Nickel (Ni)/
Volumen-Messing (CuZn) mit einer
Mindestdicke von 0,076 pm flir Gold
(Au) und 2,540 um flir Nickel (Ni)
entnommen werden. Der zentrale
Anschlusskontakt (vgl. exemplarisch
rot markierter Bereich) besteht aus
Gold (Au)/Nickel (Ni)/Volumen-Kup-
ferberyllium (CuBe) mit einer Min-
destdicke von 0,762 um fiir Gold
(Au) und 2,540 pm flir Nickel (Ni).
Im Fokus der im Folgenden pra-
sentierten Untersuchungen steht
die Uberprifung der im Datenblatt
angegebenen Mindestwerte fiir die
Schichtdicken. In Analogie zur Mes-
sung an den Steckkontakten der
PC-Karte, werden Vergleichsmes-
sungen an Kalibrierproben bekannter
Schichtdicken durchgefiihrt. Dabei
handelt es sich einerseits um eine
Goldfolie mit einer Schichtdicke
von 0,051 um sowie einer 1,29 pm
dicken Nickel-Schicht auf Kupfer-

Bild 6: ibersicht koaxialer
Steckverbinder mit Bereichen des
Gehduses (griin) sowie zentralem
Anschlusskontakt (rot)

Volumenmaterial. Aus Tabelle 3
lasst sich eine sehr gute Uberein-
stimmung der ermittelten Werte mit
den Referenzwerten ableiten.

Der am Gehause (s. Bild 7) ermit-
telte Durchschnittswert fiir Gold (Au)
liegt mit 0,043 um unterhalb des
spezifizierten Mindestwertes von
0,076 um. Der gemessene Durch-
schnittswert fir Nickel (Ni) in Hohe
von 3,736 um ist dagegen konform
mit den Angaben aus der Beschaf-
fungsdokumentation. Im Hinblick
auf die Analyse des Steckerbe-
reiches (vgl. Bild 8 und Tabelle 5)
zeigt sich fir die entsprechenden
Elemente ein dhnlicher Trend. Beim
zentralen Anschlusskontakt aus
Bild 9 liegen samtliche ermittelten
Werte unterhalb derim Datenblatt
angegebenen Mindestschichtdicken.
Somit sind die RFA-Analyseresul-
tate am koaxialen Steckverbinder
allgemein als auffallig zu bewerten.

Zur Verifizierung der mittels RFA
erhaltenen Messwerte konnen bei-
spielsweise weiterflihrende Untersu-
chungen an Schiiffproben mit dem
Rasterelektronenmikroskaop erfolgen.

Parameter Gold (Au)  Nickel (Ni)
Referenzwert 0,051 um [ 1,29 ym
gemessener Durchschnittswert 0,051 pm | 1,33 um
Standardabweichung 0,004 pm | 0,046 pm
Anzahl Messdurchlaufe 30 30
Messdauer pro Durchlauf 20s 20s

einem koaxialen Steckverbinder (s. Tabelle 3: Resultate zur Schichtdickenmessung an Kalibrierstandards

electronice ) 5 /2017
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Bild 7: Gehduse-Pin

Bild 8: Stecker

Gemessener Durchschnittswert 0,043 uym | 3,736 pm Gemessener Durchschnittswert 0,038 um | 2,88 pm
Standardabweichung 0,005 pm | 0,056 pum Standardabweichung 0,005 um | 0,043 um
Anzahl Messdurchlaufe 30 30 Anzahl Messdurchlaufe 30 30
Messdauer pro Durchlauf 20s 20s Messdauer pro Durchlauf 20s 20s

Tabelle 4: Resultate zur Schichtdickenmessung am Gehduse-Pin
(vgl. griin markierter Bereich in Bild 6)

Fazit

Aufgefiihrte Messbeispiele zei-
gen, wie mittels der Rontgen-Flu-
oreszenz-Analyse verschiedenste
Proben qualitativ und quantitativ
untersucht werden konnen. Ein
wichtiger Aspekt ist hierbei, dass
sich die Proben zerstorungsfrei
und haufig ohne aufwendige Pro-
benpréparation analysieren lassen.
Die Rontgen-Fluoreszenz-Analyse
ermoglicht somit in Anlehnung an
diverse Normen (u.a. DIN EN ISO
3497, ASTM B 568, DIN EN/IEC
62321) eine schnelle und effektive
Qualifikation oder auch serienbe-
gleitende Qualitatskontrolle von
Beschichtungen. Auch die Iden-
tifizierung von Verunreinigungen
(beispielsweise auf Baugruppen)
ist moglich.
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Tabelle 5: Resultate zur Schichtdickenmessung am Stecker (vgl. griin
markierter Bereich in Bild 6)

Bild 9: Zentraler Anschlusskontakt
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Tabelle 6: Resultate zur Schichtdickenmessung am zentralen

Anschlusskontakt (vgl. griin markierter Bereich in Bild 6)
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