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Réntgen-Fluoreszenz-Analyse als effiziente Inspektions-
methode fiir Elektronikprodukte

Dipl.-Ing. Dr. rer. nat. Massimo Morresi, HTV Halbleiter-Test & Vertriebs-GmbH, HTV-Institut fir Materialanalyse

Mit der Entdeckung der Rontgenstrahlung im Jahre
1895 durch Wilhelm Conrad Rontgen [1] erweiterte
die moderne Wissenschaft ihren Kenntnisstand iiber
das elektromagnetische Strahlungsspektrum im kurz-
welligen Bereich. Darauf basierend entwickelten sich
zahlreiche neue Messverfahren, die die Bandbreite an
Analysemoglichkeiten signifikant erhohten. Hierzu
gehdren unter anderem die Rontgendiffraktometrie.

With the discovery of X-radiation in 1895 by Wil-
helm Conrad Réntgen [1] modern science expanded
its knowledge state on the electromagnetic radia-
tion spectrum in the shortwave range. Based on this,
numerous measuring methods were developed, which
significantly increased the range of analysis tools.
This also includes, among others, X-ray diffractom-

etry.

Die Rontgen-Diffraktometrie [2] (engl.: X-Ray Dif-
fraction, XRD) ist eine Methode, bei der Rontgen-
strahlen am Kristallgitter der Proben gebeugt werden,
um beispielsweise Informationen iiber die kristallo-
graphischen Eigenschaften von Festkdrpern zu erhal-
ten. Die Moglichkeit einer entsprechenden Charakte-
risierung ist aufgrund von kleinen Wellenldngen im
Bereich von ca. 0,01 nm bis 10 nm gegeben, da diese
den GréBenordnungen der Gitterkonstanten/Abstan-
den von Atomen entsprechen.

Die Abbildung 1 stellt die Einordnung der Rontgen-
strahlung in das elektromagnetische Strahlungsspek-
trum dar. Sie verdeutlicht, dass die Wellenldngen der
Rontgenstrahlen drei bis sechs GroBenordnungen
kleiner als die des sichtbaren Lichts sind.

Mithilfe der sogenannten Rontgen-Photoelektronen-
Spektroskopie [4] (engl.: X-Ray Photoelectron Spec-

troscopy, XPS) konnen aufgrund der, aus den kern-
nahen Bindungszustinden eines Atoms, erzeugten
Photoelektronen nun Aussagen iiber die elementare
Zusammensetzung eines Materials sowie iiber die
chemischen Bindungsverhéltnisse gemacht werden.
Die Rontgenmikroskopien [5] (engl.: X-Ray Micro-
scopy, XRM) ermdglicht die Aufnahme von ultra-
hochauflésenden Bildern. Diese zeichnen sich, im
Vergleich zur konventionellen Lichtmikroskopie, u. a.
durch einen zusitzlichen Materialkontrast sowie ein
groferes Auflosungsvermogen aus.

Viele der oben genannten Analysemethoden haben
den Nachteil, dass gewisse Anforderungen sowohl
an die Beschaffenheit/Eigenschaften der Proben
(beispielsweise glatte, ebene Oberflache) als auch
die Messumgebung (Ultrahochvakuum etc.) gestellt
werden. Zudem ist der Probendurchsatz aufgrund der
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Abb. 1: Ubersicht des elektromagnetischen Strahlungsspektrums [3]
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Abb. 2: Probeninspektion mittels Rontgenfluoreszenz-Analyse

meistens komplexen Handhabung sowie den langen
Messzeiten oft limitiert, sodass eine Anwendung im
Dienstleistungssegment oder im industriellen Maf@-
stab nicht oder nur eingeschrankt moglich ist.

Die Rontgen-Fluoreszenz-Analyse (RFA, engl.: XRF)
[6] dagegen zeichnet sich durch einfache Bedienbarkeit
aus, sodass héufig ohne aufwindige Probenpripara-
tion und mit einer hohen Wiederholprizision die qua-
litative sowie quantitative Elementanalyse einer Probe
moglich ist. Zudem konnen die Schicht-

dicken von diinnen Lagen innerhalb von
Mehrschichtsystemen bis in den Nanome-

terbereich zuverldssig bestimmt werden,

weswegen die RFA in zahlreichen Appli-

kationen, sowohl im Forschungsbereich als

auch in der Industrie, eingesetzt wird. So

finden sich z.B. in der Photovoltaik-, der
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nikbauteilen, Leiterplatten aber auch
mechanischen Komponenten oder
Halbzeugen

* Screening von Proben im Hinblick auf die
gemal der RoHS-Richtlinie 2011/65/EU
restringierten Substanzen

* Identifizierung bzw. Bestimmung der ele-
mentaren Zusammensetzung von anorga-
nischen Materialien wie zum Beispiel die
Zusammensetzung von Legierungen

* Lotzinnanalyse

Theoretische Grundlagen zur RFA

Trifft die in der Rontgenréhre des RFA-

Gerites erzeugte Rontgenstrahlung auf die

zu untersuchende Probe, werden im Falle
von geeigneten Anregungsenergien Elektronen aus
den kernnahen Bindungsniveaus bestimmter Atom-
sorten herausgeldst (,lonisierung® der inneren Scha-
len). Die Abbildung 3 zeigt die Wechselwirkung eines
Rontgenquants mit einem Elektron aus der K-Schale.
Die aufgrund der Entfernung des Elektrons entstan-
dene Liicke wird von einem Elektron aus einem hoher
gelegenen Energieniveau aufgefiillt. Die beim Uber-
gang des Elektrons frei werdende Energie wird als

k

Schmuck- sowie der Spielzeugindustrie
zahlreiche Anwendungsmdglichkeiten zur
Qualitatskontrolle [7, 8, 9]. Im medizini-
schen Forschungsbereich sowie in Bezug
auf biologische Materialien dient die RFA
unter anderem der Spurenanalyse [10, 11].
Als einer der filhrenden Anbieter von
Dienstleistungen rund um elektronische
Komponenten bietet HTV die Rontgen-
Fluoreszenz-Methode als eine von ver-
schiedensten Analyseverfahren an (vgl.
Abb. 2). Beispiele moglicher Analysen:
* Bestimmung der Zusammensetzung
(u.a. Bleifreiheit’) und Beschichtungs-
stirken auf Lotkontakten von Elektro-

Rontgenstrahlen

¥
Elektron @

4

K

Abb. 3: Schematische Darstellung zur Entstehung der Rontgen-Fluo-
reszenz-Strahlung. Ein Rontgenquant der anregenden Rontgenstrah-
len (rot) entfernt ein Elektron aus der inneren K-Schale. Der entstan-
dene unbesetzte Zustand (Liicke) wird von einem Elektron aus einer
energetisch hoher gelegenen Schale aufgefiillt. Die Energie der emit-
tierten Fluoreszenzstrahlung hangt nur von den am Elektroneniiber-
gang beteiligten Energieniveaus ab (charakteristische Rontgenstrah-
lung, hier K, oder Kp).
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Energiequant der entsprechenden Fluoreszenzstrah-
lung emittiert. Die Energie der Fluoreszenzstrahlung
hingt ausschlieflich von der energetischen Differenz
der am Ubergang beteiligten elementspezifischen
Schalen ab, weshalb diese als charakteristische Ront-
genstrahlung bezeichnet wird, da jedes Element ein-
deutige Energielinien aufweist. Wird beispielsweise
der unbesetzte Zustand in der K-Schale mit einem
Elektron aus der L-Schale gefiillt, so liegt ein K-
Ubergang vor. Im gemessenen Rontgenemissions-
spektrum liegen die Uberginge als Signale vor, deren
Intensititen unter anderem von den Ubergangswahr-
scheinlichkeiten der entsprechenden Elektroneniiber-
ginge abhangen.

Die RFA in der Praxis

Im Folgenden werden zwei RFA-Messbeispiele an
Elektronikprodukten prisentiert und diskutiert. Hier-
bei handelt es sich zum einen um die Vermessung der
Schichtdicken von Steckkontakten einer PC-Karte,
deren Endoberfliche aus chemisch Nickel-Gold
besteht (engl. Electroless Nickel Immersion Gold,
ENIG). ENIG-Endoberflichen finden aufgrund
ihrer guten Eigenschaften als 16tfahige, metallische
Oberflachen eine breit geficherte Anwendung in der
Leiterplattenfertigung.

Mithilfe der Réntgenfluoreszenzanalyse kénnen dank
quantitativer Messungen beispielsweise genaue Aus-
sagen zum Phosphorgehalt in der Nickel-Phosphor-
Zwischenschicht (NiP) und damit zur Haftfahigkeit
der Passivierungsschicht aus Gold (Au) auf NiP
gemacht werden. Zudem eignet sich die Schichtdi-
ckenanalyse mittels RFA zur Verifizierung der emp-
fohlenen Schichtdickenwerte der einzelnen metalli-
schen Lagen einer zuverldssig, weiter verarbeitbaren
ENIG-Leiterplatte. Diesbeziiglich werden bei der
HTV z.B. auch Fehleranalysen im Hinblick auf Haf-
tungsschwichen von elektronischen Bauteilen auf
Leiterplatten durchgefiihrt.

Bei der zweiten untersuchten Probe handelt es sich
um einen in Durchsteckmontage-Technologie (engl.:
Through Hole Technology, THT) ausgefiihrten koaxi-
alen Steckverbinder, der als Schnittstelle fiir Hoch-
frequenzanwendungen auf Leiterplatten verarbeitet
wird. Dabei basiert die durchgefiihrte Schichtdi-
ckenbestimmung auf der Fundamental-Parameter-
Methode [6], die prizise Messergebnisse auch ohne
eine vorhergehende Kalibrierung liefert.
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Zur Sicherstellung der Riickfiihrbarkeit der Mes-
sergebnisse, kann zusétzlich vor den Messungen
der eigentlichen Proben eine Vergleichsmessung an
einem Kalibrierstandard durchgefiihrt werden [12].
Verschiedene Kollimatoren zur Fokussierung der
generierten Rontgenstrahlung kénnen dazu verwen-
det werden, eine Untersuchung von Messbereichen
unterschiedlicher Grofen durchzufiihren. Zur Ermitt-
lung der Analyseresultate dient ein kleiner Schlitzkol-
limator, der sich im Hinblick auf Messungen an run-
den Werkstiicken oder Fine-Pitch-Létflachen als sehr
vorteilhaft erweist.

Messbeispiel: Steckkontakte PC-Karte

Die Abbildung 4 zeigt das Rontgenemissionsspek-
trum der Steckkontakte einer PC-Karte. Absicht-
lich sind exemplarisch nur die prominentesten
charakteristischen Rontgenemissionsintensitdten
der entsprechenden Elemente gekennzeichnet.
Wie erwartet lasst sich im Hinblick auf die qualitative
Analyse das Vorhandensein der Elemente Gold (Au),
Nickel (Ni) sowie Kupfer (Cu) nachweisen, was auf
den ENIG-Lagenaufbau Gold (Au) / Nickel-Phos-
phor (NiP) / Kupfer (Cu) schlieen ldsst.

Die Schichtdickenbestimmung erfolgt unter Verwen-
dung eines theoretischen Modellsystems, in dem das
Kupfersubstrat als unendlich dickes Volumenmaterial
(Grundwerkstoff) angenommen wird.

Im Hinblick auf die Riickfiihrbarkeit der Messergeb-
nisse sind in Tubelle 1 die Resultate der Schichtdi-
ckenmessung an einer Au/NiP,,/Cu-Kalibrierprobe
von Fischer inklusive den angegebenen Referenzwer-
ten fiir die Schichtdicken der einzelnen Lagen durch-
gefiihrt. Aus der Tabelle ldsst sich erkennen, dass die

Ni Steckkontakte PC-Karte s

L
2 Cu
e
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=
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Abb. 4: Rontgenemissionsspektrum zur Elementanalyse
von Steckkontakten einer PC-Karte



Abb. 5: Ubersichtsbereich Steckkon-
takte mit Messbereichen eins bis
fiinf (gelb). Exemplarische Darstel-
lung der Messpositionen in einem
Kontaktbereich (rot)

Referenzwerte sehr gut mit den gemessenen Durch-
schnittswerten iibereinstimmen.

Die Steckkontakte, an welchen die eigentlichen Mes-
sungen durchgefiihrt wurden, sind von eins bis fiinf
durchnummeriert (vgl. Abb. 5). Pro Steckkontakt
werden exemplarisch vier Messpositionen (rot) aus-
gewdhlt und pro Messposition ein Rontgenemissi-
onsspektrum bei einer Integrationszeit von 15 Sekun-
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Abb. 6: Ubersicht koaxialer Steckverbinder mit Bereichen des Gehéuses (griin)
sowie zentralem Anschlusskontakt (rot)

den erstellt. Zur Sicherstellung einer umfangreichen
Messstatistik wird in der Software eine Messroutine
programmiert, in der die einzelnen Messpositionen
der fiinf Kontakte nacheinander angefahren werden.
Diese Schleife, bestehend aus 20 Einzelmessungen,
wird insgesamt fiinfmal durchlaufen.
Die in Tabelle 2 aufgefiihrten Analyseresultate zei-
gen sowohl fiir Gold (Au) als auch Nickel-Phosphor
anwendungstypische Werte fiir ENIG-
Endoberflichen.

Tab. 1: Resultate zur Schichtdickenmessung an Kalibrierstandard

Koaxialer Steckverbinder

Aw/NiP10/Cu ]

i Im Folgenden werden die Analysere-

Element Gold Nickel- . .
() Phosphor (NiP) sultate der zweiten Messprobe, einem
L koaxialen Steckverbinder (siehe
Referenzwert 0,100 pm 4.4 um Abb. 6), dargestellt. Aus der Beschaf-
Gemessener 0,094 um 4,8 um fungsdokumentation kann im Hinblick
Durchschnittswert auf die materielle Zusammensetzung
Standardabweichung 0,002 pm 0,076 pm des théiuses (\{gl. exemplarisch griin
) markierte Bereiche aus 4bb. 6) der
Anzahl Messdurchlaufe 15 Lagenaufbau Gold (Au)/Nickel (Ni)/
Messdauer pro Messdurchlauf 30 Volumen-Messing (CuZn) mit einer

Tab. 2: Resultate zur Schichtdickenmessung an Steckkontakten

Mindestdicke von 0,076 um fiir Gold
(Au) und 2,540 pum fiir Nickel (Ni)
entnommen werden. Der zentrale

Anschlusskontakt (vgl. exemplarisch

iﬂj{ Nickel-Phosphor (NiF) rot markierter Bereich in 4bb. 6) besteht

- aus Gold (Au)/Nickel (Ni)/Volumen-

Durchschnittswert 0,195 pm 6,622 pm Kupferberyllium (CuBe) mit einer

Standardabweichung 0,015 um 1,424 pm Mindestdicke von 0,762 um fiir Gold
Anzahl Messdurchliufe 5 (Au) und 2,540 pm fiir Nickel (Ni).

Messdauer pro Messposition 155 Im Fokus der im Folgenden prisentier-

ten Untersuchungen steht die Uberprii-
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Tab. 3: Resultate zur Schichtdickenmessung an Kalibrierstandards

Gold (Au) Nickel (Ni)
Referenzwert 0,051 pm 1,29 um
Gemessener Durchschnittswert 0,051 pm 1,33 um
Standardabweichung 0,004 um 0,046 um
Anzahl Messdurchldufe 30
Messdauer pro Messdurchlauf 20s

Tab. 4: Resultate zur Schichtdickenmessung am Geh&usepin
(vgl. griin markierter Bereich in Abb. 6)

Gold (Au) Nickel (Ni)

Gemessener Durchschnittswert 0,043 pm 3,736 um
Standardabweichung 0,005 pm 0,056 pm
Anzahl Messdurchlaufe 30
Messdauer pro Messdurchlauf 20s

Abb. 7: Gehdusepin

Tab. 5: Resultate zur Schichtdickenmessung am Stecker
(vgl. griin markierter Bereich in Abb. 6)

Gold (Au) Nickel (Ni)

Gemessener Durchschnittswert 0,038 um 2,880 pm
Standardabweichung 0,005 um 0,043 um
Anzahl Messdurchlaufe 30
Messdauer pro Messdurchlauf 20s

Abb. 8: Stecker

Tab. 6: Resultate zur Schichtdickenmessung am zentralen
Anschlusskontakt (vgl. griin markierter Bereich in Abb. 6)

Gold (Au) Nickel (Ni)

Gemessener Durchschnittswert 0,062 pm 0,686 pm
Standardabweichung 0,005 pm 0,029 pm
Anzahl Messdurchldufe 30
Messdauer pro Messdurchlauf 20s

Abb.9: Zentraler Anschlusskontakt

fung der im Datenblatt angegebenen Mindestwerte ~ Schichtdicken durchgefiihrt. Dabei handelt es sich
fiir die Schichtdicken. In Analogie zur Messung  einerseits um eine Goldfolie mit einer Schichtdicke
an den Steckkontakten der PC-Karte, werden Ver-  von 0,051 um sowie einer 1,29 um dicken Nickel-
gleichsmessungen an Kalibrierproben bekannter  Schicht auf Kupfer-Volumenmaterial.
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Aus Tabelle 3 lisst sich eine sehr gute Ubereinstim-
mung der ermittelten Werte mit den Referenzwerten
ableiten. Der am Gehéuse ermittelte Durchschnitts-
wert fiir Gold (Au) liegt mit 0,043 pm unterhalb des
spezifizierten Mindestwertes von 0,076 pum. Der
gemessene Durchschnittswert fiir Nickel (Ni) in Hohe
von 3,736 um ist dagegen konform mit den Angaben
aus der Beschaffungsdokumentation. Im Hinblick auf
die Analyse des Steckerbereiches (vgl. 4bb. § und
Tab. 5) zeigt sich fiir die entsprechenden Elemente ein
dhnlicher Trend. Beim zentralen Anschlusskontakt
aus Abbildung 9 liegen sdmtliche ermittelten Werte
unterhalb der im Datenblatt angegebenen Mindest-
schichtdicken. Somit sind die RFA-Analyseresultate
am koaxialen Steckverbinder allgemein als auffillig
zu bewerten.

Zur Verifizierung der mittels RFA erhaltenen Mess-
werte konnen beispielsweise weiterfilhrende Untersu-
chungen an Schliffproben mit dem Rasterelektronen-
mikroskop durchgefiihrt werden.

Fazit

Aufgefiihrte Messbeispiele zeigen, wie mittels der
Rontgen-Fluoreszenz-Analyse verschiedenste Pro-
ben qualitativ und quantitativ untersucht werden kén-
nen. Ein wichtiger Aspekt ist hierbei, dass die Proben
zerstorungsfrei und hiufig ohne aufwindige Proben-
préparation analysiert werden konnen. Die Rontgen-
fluoreszenz-Analyse ermoglicht somit in Anlehnung

. Patente

Anfragen nach Fotokopien der vollstindigen Schriften zu in- und auslandi-
schen Patenten sind an Eugen G. Leuze Verlag KG, Bad Saulgau, zu richten.
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Schaltung und Verfahren zur internen Bestimmung der
dielektrischen Zuverlassigkeit einer Halbleitertechnologie
PN: DE102015100084A1; AD: 07.01.2015; PUB: 09.07.2015; |
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an diverse Normen (u.a. DIN EN ISO 3497, ASTM B
568, DIN EN/IEC 62321) eine schnelle und effektive
Qualifikation oder auch serienbegleitende Qualitits-
kontrolle von Beschichtungen. Auch die Identifizie-
rung von Verunreinigungen (beispielsweise auf Bau-
gruppen) ist moglich.

www.HTV-GmbH.de
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