DIENSTLEISTUNG

Die Rontgenfluoreszenzanalyse

Schichtdickenmessung von metallischen Schichten im akkreditierten Priiflabor

Element Au 1 [pm] Ni 2 [um]

Mean 0.043 4.79
Standard deviation 0.003 0.06
Range 0.011 0.23
Number of readings 30 30

Bild 1: Ein Kantensteckverbinder ist im Feld ausgefallen. Die Vermessung der
Schichtdicken mittels RFA-Methode zeigt eine Nickel-Schichtdicke von 4,8 ym
im Soll, jedoch eine Gold-Schichtdicke von 43 nm statt den spezifizierten

1000 - 3000 nm
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Die Rontgenfluoreszenzana-
lyse ist eine vielseitige, jenseits der
Metallveredelungsindustrie jedoch
oft weniger bekannte Methode zur
zerstorungsfreien Bestimmung der
elementaren Zusammensetzung
einer Probe bei gleichzeitiger Ver-
messung der Schichtdicken mehre-
rer Schichten eines Schichtsystems.

Das HTV-Institut flir Material-
analyse bietet, neben einer Viel-
zahl umfangreicher Analysemetho-
den, international anerkannte und
weltweit vergleichbare Ergebnisse
flr Schichtdickenmessungen nach
DIN EN ISO 3497 im vom DAKkS
akkreditierten Priflabor an.

Im Medizinbereich besteht oft-
mals die Notwendigkeit, Schichtdi-
cken von veredelten Oberflachen,
beispielsweise in der Prothetik oder
auch bei hochwertigen Goldkontak-
ten, nachzuweisen und zu doku-
mentieren.

Funktionsweise der
Rontgenfluoreszenzanalyse
(RFA)

Primar-Rontgenstrahlung aus
einer Rohre wird gezielt auf den

Messpunkt geleitet und ionisiert
dort die Atome der Probe. Llcken
in den niederenergetischen Scha-
len der Atome werden von Elektro-
nen aus hoherenergetischen Scha-
len gefilllt, die Energiedifferenz wird
in Form von Réntgenstrahlung frei-
gesetzt. Diese Fluoreszenzstrah-
lung hat niedrigere Energie als die
Primarstrahlung. Die Energie der
Fluoreszenzstrahlung eines Ele-
mentes ist charakteristisch. Wird die
Energie und Intensitat der Fluores-
zenzstrahlung im Detektor gemes-
sen, kdnnen die vorhandenen Ele-
mente und deren Konzentrationen
bestimmt werden. Es kdnnen alle
chemischen Elemente mit Ordnungs-
zahlen zwischen 11 (Natrium) und
92 (Uran) erfasst werden. Durch die
Anregung verliert die Primérstrah-
lung mit groRerer Eindringtiefe an
Intensitat, kann also in Folge die tief-
erliegenden Schichten weniger stark
zur Fluoreszenz anregen. Ist der
Schichtaufbau bekannt, kann durch
Intensitatsvergleich der Signale der
Elemente verschiedener Schichten
die Flachenmasse der Schichten
bestimmt werden. Unter Einbezug
der Dichte wird daraus die Schicht-
dicke berechnet. Die Dicken meh-
rerer Schichten kdnnen gleichzeitig
gemessen werden. Ebenfalls ist es
maglich, mit nicht vollstandig defi-
nierten Zusammensetzungen der
Materialen der Einzelschichten zu
arbeiten, um beispielsweise an einer
ENIG-Endoberflache die Schicht-
dicken der Gold- und der Nickel-
schicht sowie den Phosphorge-
halt der Nickelschicht gleichzeitig
zu bestimmen.

Anwendung der RFA in der
Praxis

Von anderen Methoden zur
Bestimmung der elementaren
Zusammensetzung einer Probe,
wie beispielsweise der energiedis-
persiven Rontgenspektroskopie
(EDX) mit Anregung durch den Elek-
tronenstrahl eines Rasterelektro-
nenmikroskops, zeichnet sich die
RFA-Methode dadurch aus, dass
fir sie kein Vakuum bendtigt wird.
Somit kénnen auch feuchte, flis-
sige und anderweitig Luftdruck-

empfindliche Proben untersucht
werden. Auch eine Probenprépara-
tion durch Beschichten zur Verbes-
serung/Herstellung der elektrischen
Leitfahigkeit ist bei der Rontgen-
fluoreszenzanalyse nicht notwendig.

Die RFA-Methode zur Bestim-
mung der elementaren Zusam-
mensetzung einer Probe wird in der
Geologie zur Analyse von Gesteins-
proben verwendet, ebenso las-
sen sich Proben von Zement und
Schlacke aus Hochéfen, Aschepro-
ben unterschiedlichster Herkunft,
Glaser und Keramiken analysie-
ren. Die RFA ermdglicht eine zerstd-
rungsfreie Analyse von Edelmetal-
len und wird deshalb in der Authen-
tizitdts- oder Reinheitspriifung von
Edelmetallen und Schmuck ange-
wendet. Mit entsprechenden Ana-
lysegeraten werden auch wertvolle
Gemalde untersucht, um die Zusam-
mensetzung der Farbpigmente zu
bestimmen — eine von vielen Mog-
lichkeiten, spater angefertigte Fal-
schungen zu entlarven.

RFA-Analyse in der Produk-
tionsprozesskontrolle

In der Metallveredelungsindu-
strie ist die RFA-Analyse eine
ubliche Methode der Produktions-
prozesskontrolle. Beschichtungsba-
der werden analysiert, um Konzen-
trationen von Primér- und Spuren-
elementen zu bestimmen. Die Dicke
und die Zusammensetzung der fer-
tigen Beschichtungen werden eben-
falls Uiberwacht, da Produkte mit zu
dicker Beschichtung die Herstel-
lungskosten erhéhen. Die RFA-
Methode ist schnell, zerstérungs-
frei und weist geringe Messun-
sicherheiten auf, weshalb sie sehr
gut flir die Serie geeignet ist.

In der Elektronikindustrie

werden vielfaltige Beschichtungen
angewendet — Létoberflachen und
Bond-Anschlussflachen auf Leiter-
platten, Hartgold-Platings auf Steck-
verbindern oder Zinn-Oberflachen-
beschichtungen von Lotkontakten
von elektronischen Bauteilen. Ins-
besondere in der Medizintechnik ist
eine kontinuierliche Leistung unver-
zichtbar, Ausfallzeiten kdnnen nicht
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Bild 2: Die Lotbeschichtung am Ende einer Litze wurde auf RoHS-Konformitt gepriift. Es werden nur Signale von Zinn, aus der Lotbeschichtung und Kupfer,
aus der Litze, festgestellt. Die RoHS-Konformitdt des Werkstoffes ist gegeben

toleriert werden. Wenn hohe Zuver-
|&ssigkeit der Komponenten gefor-
dert ist, ist es oftmals notwendig,
die Schichtdicken und Zusammen-
setzungen der Schichtmaterialien
zu Uberprifen, anstatt sich auf die
Angaben des Herstellers oder Lie-
feranten zu verlassen. Auch in der
eigenen Produktion ist eine Uber-
priifung von funktionelle Schichten
hinsichtlich Dicke und Zusammen-
setzung zumindest stichprobenartig
unerlasslich.

Bei der Untersuchung von Aus-
fallen aus Testphasen und dem Feld
bietet es sich an, auch auf die RFA-
Analyse zurlickzugreifen, da Ausfall-
teile fiir die Aufklarung der Ausfall-
ursache unersetzlich sind und nicht
unnoétig zerstort werden sollten.

Beschichtungen und
Oberflachen

von Produkten, die in Autoklaven,
Reinigungs- oder Desinfektions-
geraten desinfiziert oder sterilisiert
werden missen, sind dabei beson-
deren Belastungen ausgesetzt. Die
Bestandigkeit der Oberflachen muss
oft aufwendig in Testreihen veri-
fiziert werden. Die RFA-Methode
kann wiederholt verlasslich Schicht-
dicken messen, ohne teure Proto-
typen zerstoren zu mlssen.

RoHS-Konformitat von
Bauteilen

Die RFA-Materialanalyse spielt
auch beim Nachweis der RoHS-
Konformitt von Bauteilen eine
wichtige Rolle. Bei zweifelhafter
Zuverlassigkeit der Lieferanten kon-
nen dessen vertragliche Zusiche-
rungen der RoHS-Konformitat der
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Ware als nicht ausreichend beurteilt
werden, so dass weitere Mafinah-
men durchgeflihrt werden missen.
Die laut RoHS 2 (Richtlinie 2011/65/
EU) beschrankten Elemente Blei,
Quecksilber und Cadmium lassen
sich mittels RFA-Materialanalyse
nachweisen. Die Nachweisgren-
zen der Methode liegen dabei deut-
lich unterhalb der maximal zulas-
sigen Hochstkonzentrationen. Die
RoHS-2-Richtlinie restringiert auch
sechswertiges Chrom und Brom in
bestimmten Verbindungen (PBB und
PBDE). Liegen diese Substanzen in
relevanten Konzentrationen vor, so
lassen sich deren Anteil an Chrom
oder Brom mittels RFA nachweisen.
Werden die Elemente nicht nach-
gewiesen, kann also ein Vorhan-
densein der Verbindungen ausge-
schlossen werden. Nur wenn Chrom
oder Brom gefunden werden, muss
eine aufwandigere Untersuchung
zur ldentifikation der Verbindung
bzw. des Oxidationszustands, bei-
spielsweise mittels GC/MS, nach-
geschaltet werden.

Untersuchung unbekannter
Substanzen

Haufig findet die Methode auch
Anwendung bei der Untersuchung
von unbekannten Substanzen, bei-
spielsweise anorganischen Verun-
reinigungen oder Korrosionsspuren
auf elektronischen Baugruppen,
deren Herkunft aufgeklart werden
soll. Zur Vermeidung von Korro-
sion kann sich auch eine Prifung
von Kunststoffen auf halogen- oder
phosphorhaltige Flammschutz-
mittel lohnen.

Untersuchungen im
akkreditierten Priiflabor

Das Verfahren der Schichtdicken-
messung an Metallen mittels Rént-
genfluoreszenz-Verfahren ist mit der
DIN EN ISO 3497 normiert. Bei HTV,
einem der weltweiten Marktfiihrer
im Bereich Test, Bauteilprogram-
mierung, Langzeitkonservierung
und -lagerung, Analytik sowie Bear-
beitung elektronischer Komponen-
ten, kann dieses Verfahren im durch
die Deutsche Akkreditierungsstelle
GmbH (DAKKS) nach dem internati-
onalen Standard DIN EN ISO/IEC
17025 ,Akkreditierten Priflabor flr
Materialanalysen®, durchgeflhrt
werden. Die Akkreditierung ist eine
international anerkannte, formale
Bestatigung der Fachkompetenz
des Priflabors durch eine unab-
hangige Stelle. Ein akkreditiertes
Priflabor arbeitet unparteilich und

transparent, die Messergebnisse
sind verlasslich und metrologisch
rickfiihrbar, also in einer ununter-
brochenen dokumentierten Kette von
Vergleichsmessungen auf ein inter-
nationales Normal, in diesem Falle
eine Sl-Einheit, bezogen. Werden
bei den Messungen Abweichungen
vom Soll-Zustand festgestellt, sind
unparteiliche Durchfiihrung und ver-
lassliche Messergebnisse oft uner-
lasslich, um langwierigen Streit bei
Haftungsfragen zu vermeiden.
Um Schwachstellen und Fehler-
potentiale jedoch bereits friihzeitig
vor dem Auftreten von Ausfallen zu
identifizieren und damit das Risiko
fur Fertigungsprobleme, Vertrags-
strafen bei nicht plinktlicher Liefe-
rung und eventuelle Regressan-
spriiche zu minimieren, bietet HTV
zahlreiche weitere umfassende
Analysemdglichkeiten an. <
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Element SnAg1 [um] Sn 1[%] Ag 1[%] Cu 2[%] Zn 2 [%]

Mean 14.8 97.14 2.856 77.98 22.02
Standard deviation 0.09 0.12 013 095 095
Range 0.29 042 042 3.36 3.36
Number of readings 10 10 10 10 10

Bild 3: Die Beschichtung eines Lotkontakts eines Bauteils wurde erneuert.
Zusammensetzung und Dicke der neuen Beschichtung werden mittels RFA-

Methode iiberpriift
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