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RFA Schichtdickenanalyse
Physikalisches Prinzip
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RFA Schichtdickenanalyse

Mehrfachschichten

m Basics (Emission)
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RFA Schichtdickenanalyse

Theorie

m  BaslCs (Emission) -eine Monoelement-Schicht
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RFA Schichtdickenanalyse

Grenzen

m Dicke Schichten / Analysentiefe der RFA?

Messeffekt Visualisierung

Zwei Effekte:
(1) Anregung der charakteristischen Strahlung
(2) Absorption der charakteristischen Strahlung

(1) Die Anregung bestimmt die Eindringtiefe und begren
die maximal erreichbaren Analysendicken:
(2) Die Absorption der charakteristischen Strahiung
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RFA Schichtdickenanalyse

Grenzen

m Dilnne Schichten / Nachweisgrenzen der RFA?

Berechnung von Schichtdicken und Fehlern

- JO v O 2 fstet fo % fspstf0
- JO v RN 2 [stet fo % fspstf0

200 % En.nm D [EB % s[5 % sstfo wn AU-M
A -
200 % -» [0026 ym | + 0002 um [B77 % s[5 % w0 wm - -
il i

EB® wechsel zu niederener-
getischer Strahlung:

Cale x>
Si

Nachweisgrenzen (sehr dinne Schichten):
e Signal/Untergrund-Verhaltnisse
e Untergrund hauptsachlich aus dem unter der Schich
befindlichen Material (keine Bremsstrahlung wie im
Elektronenmikroskop bei Elektronenanregung)
.oz 0.04 0.0& 0.03 0.1 012 014 016 | MeSSSignal vomi 2% einer
. . . Mikrometer . - . + Ubernahme maSSI\_/en Gold-Probe
entspricht nur 8 nm Au

und 5% stat. Fehler nur 1
nm im absoluten Fehler !




RFA Schichtdickenanalyse
Vergleich

m Spektren von Au/Pd/Ni Schichten auf Cu
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Bei der Anregung mit Elektronen in einem REM erfolgt die Abbremsung der
Elektronen in den obersten Materialschichten. Dadurch werden fir diese Schichten
hohe Signalintensitaten selbst fur dinnste Schichten erreicht, aber es gibt auch einen
hohen spektralen Untergrund (Bremsstrahlung) =» begrenzt Empfindlichkeit.

Das RFA-Spektrum (rot) hat diese Untergrundkomponente nicht, aber dafiir eine hohere
Eindringtiefe =» wesentlicher Vorteil bei der Analyse von Mehrfachschichten.




RFA Schichtdickenanalyse

Mehrfachschichten

Messkurven von Au/Pd/Ni Schichten auf Cu (standardfrei)

Messeffekt Yisualisierung

Messsignalldnendlichsignal in %
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sind 800 nm Pd oder bis
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RFA Schichtdickenanalyse

Mehrfachschichten

m  Messung von Au/Pd/Ni Schichten auf Cu (standardfrei)

Anregung und Absorption
S8 Anvegung: FELEES miissen Schicht fiir Schicht
bericksichtigt werden.

. 5 - i 54 % Die Summenformel erfasst die
Ient | 146 % Grenze der maximal
analysierbaren
Au 250 nm, Pd 800 nm, Ni 2.16 um Gesamtschichtdicke. In ihr sind
die Schichtelemente gewichtet .

10
Energie in ke

t(Ni) + 2.2 t{Pd) + 24 t{Au) < 13 pim




RFA Schichtdickenanalyse

Mehrfachschichten

m Messung von Au/Pd/Ni Schichten auf Cu (mit Standards)

Eine Rekalibration kann erforderlich sein da

» die Fundamental-Parameter nicht exakt bekannt sind, speziell fir niedere Energien
» die Gerategeometrie nicht genau bestimmbar ist

Fur die Rekalibration sind Referenzen zu messen und deren Intensitaten zu
berechnen. Die Dicken-Korrektur wird dann mittels eines Polynoms vorgenommen.
Insbesondere fur sehr diinne Schichten ist es allerdings sehr schwierig zuverlassige
Referenzen zubekommen so dass man oft auf standardfreie Analytik angewiesen ist.

Standardfreie
Kurven und
Rekalibration
far AuM- und
PdL-Schichten
mit Standards.

ratio layer signal to bulk specimen [%]
ratio layver signal to bulk specimen [%]

2
micran mictan




RFA Schichtdickenanalyse

Diunne Schichten

Messung von Au/Pd/Ni Schichten auf Cu - Nachweisgrenzen

Sehr dinne Schichten
liefern nur schwache
Signale. Um diese messen
zu kénnen, sind
hochauflésende Detektoren
erforderlich, die auch im
niederen Energiebereich
empfindlich sind.

Nachweisgrenzen (60s):

15 kV, 140 pA, 50 um, Vacuum

MDL-Au(M): 0.7 nm _ _
MDL-Pd(L): 1.7 nm Spektru_m 16 nm Au auf 36 nm Pd (auf Ni, Au-Basis)
Messzeit 20 s

[1 Peaks sehr klein !!

[0 Optimierung der Anregungs- und Messbedingungen
erforderlich




RFA Schichtdickenanalyse

Diunne Schichten

Messung von Au/ZrN auf Si / Ergebnisse / Nachweisgrenzen

I
i
Au| 1827 % > [0068 ym
z| [T % - 0184 ym

Calc >>>|

m Calculation of layer thicknesses and errors

+-|_|.I.IT| I_‘Z
+-|_|.I.IT| I_‘Z
+ [0001 ym [277 %

+ (0007 pm (335 %

sta [1 %
stat, [T 9%
stat, Iﬁ S

stat. [26 %

ratio layer signal to bu

Au-Dicke: 691 nm
Zr-Dicke: 194+ 7 nm

Micron

—=urn I
x Cancel

Nachweisgrenze (100 s):

MDL-Au(M): 0.9 nm

raximuim deviation:

0.00001 rmicron thickness

[0.011

%]

5 %

MDL-Zr(L): 5nm




RFA Schichtdickenanalyse

Diunne Schichten

m  Messung von Ni/ZrN auf Si / Ergebnisse /Nachweisgrenzen

j Ni-Dicke: 55+ 1;nm
- Zr-Dicke: 208 + 6|
— = -->|_|J.IT| +-|_|J.|T| I_E; stat.l'l_':}"-:-

- __>|_ urn |+ I_”m I_?; stat.l'l_':'a"f:-

% > [0058 |+ [0007 um [T82 % |stat [16 %

% -» |0.203 pr | +- |0006 pmo 288 & |stat |2.4 %o

nm

ratio layer signal to by

Nachweisgrenze (100 s):

IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII""i""l
g 9 0 11 12 13 14 15
Micron

MDL-Ni(K): 0.5 nm
rnaximum deviation: 0.0032 micron thickness (31 %] 5 % MDL-Zr(L): 2nm




RFA Schichtdickenanalyse

Dunne Legierungs-Schicht

m  Messung von AgAu/Ni auf Cu / Ergebnisse / Nachweisgrenzen

Recalibration for Eagle Coat Applications
B

monolayer recalibration I multilayer recalibration alloy layer recalibration NaC h Wel S g renze (60 S)

—
Load app.file | ---ikationen_Eagle\BruceNew2\Amkor Sample 2\AuA gNiCuZA30P5050-A_000#AuM_recalibrated.c03 MDL-Au Ag ( A g - |_) - 0.3 nm

Load ADThile | ... Sample 2Y5ample 2 unknown AuM\Sample 2 X3 pad ADT

counts  1/Ifinf)  um per cent
[ [ [ [ | Bemuee @B H =X Fram|s 3 v f ROl [~

|_ I I I | | Sample Z X3 pad ADT
Spectra Display

|§ 1196 {0.050 {0.004 [6.12 |4 —Iéfé?s”—‘” d N

lau [67 [o.oo4  fo.o04 @ [3388 |4 ] ’ - .
|7ese7 |03 [1.97 [100 [1970 i A!JAQ Dlee- 4 nm
Ni-Dicke: 1.97 pm

Layer-Type: Allop-L ayer with Inter-Layer [Emission)

4 Schichtzystem
2 Applikstion Legierungsschicht ***
* =chicht! (Legierung). AU &g

-= schichtdicke analysieren

-= Fuzammensetzung analysieren |33.E|? IEE.DE [¥ alle Eonz. berechnen
e 33.97% BB 03%

* Schicht2 (Monoelemert): Mi

-= schichtdicke analysieren :l Mi
e 183 pm

* Basizs: Cu

Cu

15,320




RFA Schichtdickenanalyse

Dunne Legierungs-Schicht

m  Messung von AgAuU/Ni auf Cu / Nachweisgrenze - max. Schicht
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In Emission waren Schichtdicken
von AgAu bis etwa 2 pm
analysierbar. In Absorption sind
sogar bis zu 6 um moglich.

Analysendynamik (60 s):
AUAQ: 0.3 nm ... 6 um (Cu-K Abs.)
... 9um (Au-L Emis.)

Messeffekt ¥isualisierung _lgl ﬂ
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Anwendungen
Beispiel fur dunne Au/Pd/Ni-Schichten

4

~ Leadframes Spotsize

LeadFrames werden aus Cu ausgestanzt und /
beschichtet. Die Kontakte werden mit einigen um Ag

beschichtet. Dazu sind sie vor der Beschichtung

kostenaufwendig zu maskieren.

Neue LeadFrames werden durchgehend mit sehr
dinnen Au / Pd / Ni Schichten versehen (over all
coating). Typische Schichtdicken liegen bei 10 — 30
nm Auund 20 — 40 nm Pd. Diese Schichten werden
elektrogalvanisch oder durch Sputtern hergestellt.

Fir die Analyse dieser Schichten sind sehr o
empfindliche Messungen erforderlich, die nur mit der
vorgestellten Methodik erreichbar sind.

Dabei ist auch zu beachten, dass die verfiigbaren
Messflachen infolge der hohen Integration sehr klein
sein kénnen. In diesen Fallen kann die erforderliche
Anregungsintensitat durch die Verwendung von
Réntgenoptiken realisiert werden.

Ag-Beschichtung




Ortsauflosung
Rontgenoptiken

s  Verwendung von Rontgenoptiken (Kapillar-Optiken)

Mit Rontgenoptiken kann eine
Konzentration der anregenden
Strahlung auf die Probe erfolgen
Monocapillary Poly capillary lens (b|S ZU @ 25 p.m m|t POly-KapiIIar-
Linsen)
[0 Auch kleine Probenflachen
konnen analysiert werden
[0 Die Anregungsintensitat ist
durch die Konzentration der
Strahlung ausreichend

Aperture

Gold mit ca. 0.7 nm Nachweis und

] Input Distance Transmission | Brilliance S0 Hm SpOtngBe erglbt:
Optic iameter | Target - Optic [epsium?] - Nachweis von ca. 0.3 fg
[Aperture |  tmm [ 120mm [ 100% [ 1 -
Monocapillary 300 pm 40mm = Nachweis von ca. 800.000 Atomen
Poly capillary lens Jmm B0 mm




Gerat

Eagle Il (Rontgenanalytik / EDAX)

B Mikro-RFA (Micro-XRF) Spektrometer “Eagle”

Parameter
Anregung
Spotgrolie
Detektor

Max Probengrdlie

Eagle Il XPL

EAGLE p-Probe

Eagle Il

Rh(Mo)-Réhre, 40 kV, 40 W

40 um (Linse), 300 um (Monokap)
Si(Li), 80 mmz2, 145 eV

250 x 250 x 100 mm?




Gerat
Eagle Il (Rontgenanalytik / EDAX)

Software zur RFA-Schichtanalytik

Definition der Schichtelemente

4 Benutzerfuhrung
4 Schichtsystem

Yy

Frimarfilker Sekundarfilter

Schrift Z2von 3 ? Wisual K Abbruch

(standardfrei)

—> Definition des Schichtsystems

— Wahl der Analysenbedingun-
gen

- Berechnung der Kurven und
Limits auf Basis des Funda-
mentalparameter-Ansatzes

— Erstellung einer Applikations-
datei in 3 Schritten

- Fehlerberechnung

R andbedingungen

10 2 [#

Datei  Erstellen  EBibliothek Dienste  Hilfe

B ?

Generierung und Grundkalibration Applikation Schichtdicke




Gerat
Eagle Il (Rontgenanalytik / EDAX)

m  Software zur RFA-Schichtanalytik

-
Recalibration for Eagle Coat Applications

Bl

monolayer recalibration | multilayer recalibration lm] alloy layer recalibration

Load app-file C:3\5chulung_FunM asteR\Neuer

Load ADT hle| ...Testapplikationen_E agleVAuPdNi_Monolayer\Mi9_9.ADT

pm thickness:

intensity nhinite

| 57774 10463.8 0,552 32

2 74700 10463.8 0.714 521 5.700
2] 9462 3 10463.8 0.904 11.489

| #5 10463.8

Mumber of layers: 3 fiwed offzet [pm)
“ Ni © Pd ( Au |standard = |

- Rekalibration mit Standards
- Einzel-Ergebnisberechnung

ratio layer signal to bulk specimen [3]

- Analyse mit Messung T
- Automatische Messungen, Scans und Maps




Zusammenfassung

Mit der RFA sind Schichten von weniger als 1 nm bis weit in den 50 um-Bereich
analysierbar

Die RFA ist wegen der hohen Eindringtiefe fur Mehrfachschichten gut geeignet

Die Analyse der diinnen Schichten erfordert eine hohe spektroskopische Auflésung des
verwendeten Detektors um ein gutes Peak-Untergrund-Verhaltnis zu erreichen.

Beschichtungen auf kleinen Flachen sind mit Kapillaroptiken herunter bis zu 50 um
analysierbar.

Die Analysengenauigkeit liegt bei standardfreien Analysen deutlich unter dem
statistischen Fehler. Bei der Verfligbarkeit von Referenzproben kann eine Verbesserung
durch Rekalibration erreicht werden.

Die Reproduzierbarkeit und Stabilitat ist bereits bei kurzen Messzeiten von 20 — 30 s sehr
hoch.

Die vorgestellte Methodik zur Schichtanalytik ist mit Nachweisgrenzen
iIm sub-nm Bereich sehr gut flr die neuen analytischen
Herausforderungen der
Nanotechnologien geristet.
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