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Anregung der Schicht und  
Basis  mit Röntgenstrahlung. 

Messergebnis aus 
Fluoreszenzstrahlung von 
Schicht und Substrat.

Die gemessenen 
Impulsraten ändern sich 
mit der Dicke.

Die Schichtimpulsraten 
nehmen mit 
zunehmender Dicke zu –
die Impulsrate der Basis 
nimmt ab

Impulsrate = f (Dicke)

Spektrum:

RFA Schichtdickenanalyse
Physikalisches Prinzip



RFA Schichtdickenanalyse
Mehrfachschichten
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RFA Schichtdickenanalyse
Theorie

Basics Basics (Emission)(Emission)
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Integration über Anregungsspektrum und Exponentialfunktionen
Berücksichtigung des energieabhängigen Einflusses des Wirkungsquerschnittes

--eine Monoelementeine Monoelement--SchichtSchicht

--ohne ohne EnhancementsEnhancements



RFA Schichtdickenanalyse
Grenzen

Dicke Schichten / Analysentiefe der RFA?Dicke Schichten / Analysentiefe der RFA?

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

(1) Die Anregung bestimmt die Eindringtiefe und begrenzt 
die maximal erreichbaren Analysendicken.

(2) Die Absorption der charakteristischen Strahlung 
bestimmt, aus welchen Tiefen die Röntgenstrahlung die 
Probe noch verlassen kann

AuAu--LL

ZrZr--KK



RFA Schichtdickenanalyse
Grenzen

DDüünne Schichten / Nachweisgrenzen der RFA?nne Schichten / Nachweisgrenzen der RFA?

Nachweisgrenzen (sehr dünne Schichten):
Signal/Untergrund-Verhältnisse 
Untergrund hauptsächlich aus dem unter der Schicht
befindlichen Material (keine Bremsstrahlung wie im
Elektronenmikroskop bei Elektronenanregung)

AuAu--MM

ZrZr--LL

Messsignal von 2% einer Messsignal von 2% einer 
massiven Goldmassiven Gold--Probe Probe 
entspricht nur 8 nm Au entspricht nur 8 nm Au 
und 5% und 5% statstat. Fehler nur 1 . Fehler nur 1 
nm im absoluten Fehler !nm im absoluten Fehler !

Wechsel zu Wechsel zu niederenerniederener--
getischergetischer Strahlung:Strahlung:



Bei der Anregung mit Elektronen in einem REM (blau) erfolgt die Abbremsung der 
Elektronen in den obersten Materialschichten. Dadurch werden für diese Schichten 
hohe Signalintensitäten selbst für dünnste Schichten erreicht, aber es gibt auch einen 
hohen spektralen Untergrund (Bremsstrahlung) begrenzt Empfindlichkeit. 

Das RFA-Spektrum (rot) hat diese Untergrundkomponente nicht, aber  dafür eine höhere 
Eindringtiefe wesentlicher Vorteil bei der Analyse von Mehrfachschichten.

Spektren von Au/Pd/Ni Schichten auf CuSpektren von Au/Pd/Ni Schichten auf Cu

Au 21 nm, Pd 202 nm, Ni 2.16 µmAu 12nm, Pd 36nm, Ni 1.6µm

RFA Schichtdickenanalyse
Vergleich



RFA Schichtdickenanalyse
Mehrfachschichten

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

Auch unter 250 nm Gold Auch unter 250 nm Gold 
sind 800 nm Pd oder bis sind 800 nm Pd oder bis 
zu 8 zu 8 µµm Ni messbar!    m Ni messbar!    

Au 21 nm, Pd 202 nm, Ni 2.16 µm

Au 250 nm, Pd 800 nm, Ni 2.16 µm

Bei gegebener Dicke einer Bei gegebener Dicke einer 
Deckschicht ändern sich die Deckschicht ändern sich die 
Messkurven aller darunter Messkurven aller darunter 
liegenden Schichten.liegenden Schichten.



RFA Schichtdickenanalyse
Mehrfachschichten

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

Anregungsspektrum jeweils nach einer 
Schicht:

Au 250 nm, Pd 800 nm, Ni 2.16 µm

Die Summenformel erfasst die Die Summenformel erfasst die 
Grenze der maximalGrenze der maximal
analysierbaren analysierbaren 
Gesamtschichtdicke. In ihr sind Gesamtschichtdicke. In ihr sind 
die Schichtelemente gewichtet . die Schichtelemente gewichtet . 

Anregung und Absorption Anregung und Absorption 
mmüüssen Schicht fssen Schicht füür Schicht r Schicht 
berberüücksichtigt werden.       cksichtigt werden.       



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

Eine Rekalibration kann erforderlich sein da  
• die Fundamental-Parameter nicht exakt bekannt sind, speziell für niedere Energien
• die Gerätegeometrie nicht genau bestimmbar ist 

Für die Rekalibration sind Referenzen zu messen und deren Intensitäten zu 
berechnen. Die Dicken-Korrektur wird dann mittels eines Polynoms vorgenommen.
Insbesondere für sehr dünne Schichten ist es allerdings sehr schwierig zuverlässige 
Referenzen zubekommen so dass man oft auf standardfreie Analytik angewiesen ist.

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

RFA Schichtdickenanalyse
Mehrfachschichten



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

Sehr dünne Schichten 
liefern nur schwache 
Signale. Um diese messen 
zu können, sind 
hochauflösende Detektoren 
erforderlich, die auch im 
niederen Energiebereich 
empfindlich sind. 

Spektrum 16 nm Au auf 36 nm Pd (auf Ni, Au-Basis) 
Messzeit 20 s
⇒ Peaks sehr klein !!
⇒ Optimierung der Anregungs- und Messbedingungen 

erforderlich

RFA Schichtdickenanalyse
Dünne Schichten

Nachweisgrenzen (60s):Nachweisgrenzen (60s):

15 kV, 140 µA, 50 µm, 15 kV, 140 µA, 50 µm, VacuumVacuum

MDLMDL--Au(M):Au(M): 0.7 nm0.7 nm
MDLMDL--Pd(LPd(L):   1.7 nm):   1.7 nm



Messung von Au/Messung von Au/ZrNZrN auf Si / Ergebnisse / Nachweisgrenzenauf Si / Ergebnisse / Nachweisgrenzen

RFA Schichtdickenanalyse
Dünne Schichten

Au-Dicke: 69 1 nm
Zr-Dicke: 194 7 nm

Nachweisgrenze (100 s):Nachweisgrenze (100 s):

MDLMDL--Au(M):Au(M): 0.9 nm0.9 nm
MDLMDL--Zr(LZr(L):    5 nm):    5 nm



Messung von Ni/Messung von Ni/ZrNZrN auf Si / Ergebnisse /Nachweisgrenzenauf Si / Ergebnisse /Nachweisgrenzen

RFA Schichtdickenanalyse
Dünne Schichten

Nachweisgrenze (100 s):Nachweisgrenze (100 s):

MDLMDL--Ni(K):Ni(K): 0.5 nm0.5 nm
MDLMDL--Zr(LZr(L):   2 nm):   2 nm

Ni-Dicke: 55 1 nm
Zr-Dicke: 208 6 nm



Messung von Messung von AgAuAgAu/Ni auf Cu / Ergebnisse / Nachweisgrenzen/Ni auf Cu / Ergebnisse / Nachweisgrenzen

RFA Schichtdickenanalyse
Dünne Legierungs-Schicht

AuAg-Dicke:    4 nm
Ni-Dicke: 1.97 µm

Nachweisgrenze (60 s):Nachweisgrenze (60 s):
MDLMDL--AuAg (AgAuAg (Ag--L):L): 0.3 nm0.3 nm



Messung von Messung von AgAuAgAu/Ni auf Cu / Nachweisgrenze /Ni auf Cu / Nachweisgrenze -- max. Schichtmax. Schicht

RFA Schichtdickenanalyse
Dünne Legierungs-Schicht

In Emission wären Schichtdicken 
von AgAu bis etwa 2 µm 
analysierbar. In Absorption sind 
sogar bis zu 6 µm möglich.

Analysendynamik (60 s):Analysendynamik (60 s):
AuAg:AuAg: 0.3  nm 0.3  nm …… 6 6 µµm (Cum (Cu--K Abs.)K Abs.)

…… 9 9 µµm (Aum (Au--L L EmisEmis.).)



LeadframesLeadframes
LeadFrames werden aus Cu ausgestanzt und 
beschichtet.  Die Kontakte werden mit einigen µm Ag 
beschichtet. Dazu sind sie vor der Beschichtung 
kostenaufwendig zu maskieren. 
Neue LeadFrames werden durchgehend mit sehr 
dünnen Au / Pd / Ni Schichten versehen (over all 
coating). Typische SchichtdickenTypische Schichtdicken liegen bei 10 10 –– 30 30 
nm  Aunm  Au und 20 20 –– 40 nm Pd40 nm Pd. Diese Schichten werden  
elektrogalvanisch oder durch Sputtern hergestellt.
Für die Analyse dieser Schichten sind sehr Für die Analyse dieser Schichten sind sehr 
empfindliche Messungen erforderlich, die nur mit der empfindliche Messungen erforderlich, die nur mit der 
vorgestellten Methodik erreichbar sind.vorgestellten Methodik erreichbar sind.
Dabei ist auch zu beachten, dass die verfügbaren 
Messflächen infolge der hohen Integration sehr klein 
sein können. In diesen Fällen kann die erforderliche  
Anregungsintensität durch die Verwendung von 
RöntgenoptikenRöntgenoptiken realisiert werden.

Spotsize

Ag-Beschichtung

Over all -Beschichtung

Anwendungen
Beispiel für dünne Au/Pd/Ni-Schichten



VerwendungVerwendung von von RRööntgenoptikenntgenoptiken ((KapillarKapillar--OptikenOptiken))

Mit Röntgenoptiken kann eine 
Konzentration der anregenden 
Strahlung auf die Probe erfolgen 
(bis zu 25 µm mit Poly-Kapillar-
Linsen)
⇒ Auch kleine Probenflächen 

können analysiert werden 
⇒ Die Anregungsintensität ist 

durch die Konzentration der 
Strahlung ausreichend 

Ortsauflösung
Röntgenoptiken

Gold mit ca. 0.7 nm Nachweis undGold mit ca. 0.7 nm Nachweis und
50 50 µµm m SpotgrSpotgrößößee ergibtergibt::

NNachweisachweis von ca. 0.3 von ca. 0.3 fgfg
NachweisNachweis von ca. 800.000 von ca. 800.000 AtomenAtomen



Eagle III XPL

250 x 250 x 100 mm³Max Probengröße

Si(Li), 80 mm², 145 eVDetektor

40 µm (Linse), 300 µm (Monokap)Spotgröße

Rh(Mo)-Röhre, 40 kV, 40 WAnregung

Eagle IIIParameter

MikroMikro--RFA (MicroRFA (Micro--XRF)XRF) SpektrometerSpektrometer ““EagleEagle””

Gerät
Eagle III (Röntgenanalytik / EDAX)



Software Software zurzur RFARFA--SchichtanalytikSchichtanalytik

Gerät
Eagle III (Röntgenanalytik / EDAX)

FunMasteRFunMasteR (standardfrei)(standardfrei)
Definition des SchichtsystemsDefinition des Schichtsystems
Wahl der AnalysenbedingunWahl der Analysenbedingun--
gen gen 
BerechnungBerechnung derder KurvenKurven und und 
Limits auf Basis des Limits auf Basis des FundaFunda--
mentalparametermentalparameter--AnsatzesAnsatzes
ErstellungErstellung einereiner ApplikationsApplikations--
dateidatei in 3 in 3 SchrittenSchritten
FehlerberechnungFehlerberechnung



Software Software zurzur RFARFA--SchichtanalytikSchichtanalytik

Gerät
Eagle III (Röntgenanalytik / EDAX)

ReCalibReCalib
RekalibrationRekalibration mit Standardsmit Standards
EinzelEinzel--ErgebnisberechnungErgebnisberechnung

CoatMasteRCoatMasteR in in EagleEagle--VisionVision SoftwareSoftware
AnalyseAnalyse mitmit MessungMessung
AutomatischeAutomatische MessungenMessungen, Scans und Maps, Scans und Maps



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

• Die RFA ist wegen der hohen Eindringtiefe für Mehrfachschichten gut geeignet

• Die Analyse der dünnen Schichten erfordert eine hohe spektroskopische Auflösung des 
verwendeten Detektors um ein gutes Peak-Untergrund-Verhältnis zu erreichen. 

• Beschichtungen auf kleinen Flächen sind mit Kapillaroptiken herunter bis zu 50 µm 
analysierbar. 

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

• Die Reproduzierbarkeit und Stabilität ist bereits bei kurzen Messzeiten von 20 – 30 s sehr 
hoch.

Zusammenfassung

Die vorgestellte Methodik zur Schichtanalytik ist mit Nachweisgrenzen
im sub-nm Bereich sehr gut für die neuen analytischen 

Herausforderungen der 
Nanotechnologien gerüstet.
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