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Fachaufsatz

XRF-Schichtdickenmessungen

Uber die vergangenen Jahrzehnte hat sich
die XRF-Technologie (insbesondere die
energiedispersive oder ED-XRF-Techno-
logie) durch signifikante Weiterentwick-
lungen der verwendeten Komponenten in
zunehmendem MaRe in der industriellen
Qualitatssicherung und Qualitatskontrol-
le nachhaltig etabliert. Dabei profitieren
insbesondere galvanische und vakuum-
bzw. plasmagestiitzte Beschichtungs-
prozesse vom ED-XRF-Messverfahren als
zerstorungsfreie Priifmethode, da diese
einen sehr breiten Elementbereich und ei-
nen weiten Schichtdickenbereich abdeckt.
Hier gehen die Anwendungen von der rei-
nen Dickenmessung tiber die Legierungs-
analyse und die Spurenanalytik bis hin in
die Losungsanalyse von metallischen lo-
nen in einem Elektrolyten.

Basierend auf einem Fundamentalparame-
teransatz' kann sowohl referenzfrei als auch
standardbasiert die Schichtdicke element-
abhingig vom Nanometerbereich bis in den
zweistelligen Mikrometerbereich mit sehr
hoher Prizision erfasst werden. Analysen
von Mehrkomponentenlegierungen und die
Kombinationen von Schichtdickenmessun-
gen und Legierungszusammensetzung sind
ebenfalls realisierbar.

Die Firma Helmut Fischer GmbH bietet
zum Beispie] ED-XRF-Geriite an, die mit-
hilfe einer speziellen Rontgenoptik (Poly-
kapillaroptik) Schichtdickenmessungen und
Materialanalysen an kleinen Strukturen und
Bauteilen erlauben. Diese Art der Messung
von Schichtsystemen auf Leiterbahnen,
Kontakten, Leadframes und Wafern finden
insbesondere fiir die Bestimmung von funk-
tionalen diinnen und sehr diinnen Schichten
(< 100 nm), zum Beispiel in der Elektronik-
und Halbleiterindustrie, Anwendung. Hier
sind insbesondere die Messung von elekeri-
schen Kontaktschichten und Kontakeschicht-
systemen zu nennen, wie beispielsweise die
ctablierten  ENIG*, ENEPIG’-Systeme,
bei denen die Gold-Palladium- und Nickel-
schichten sowohl Dickenspezifikationen als
auch gewissen Anforderungen in der NiP-
Zusammensetzung erfiillen miissen, um lang-
jahrige Zuverlissigkeit zu garantieren®.

Durch die (Teil-)Automatisierung der ge-
nannten XRF-Messungen in Form von Ko-
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Abb 1: ED-XRF-Gerat Fischerscope® X-RAY
XDV-p

ordinaten-Programmierung von Linienscans
oder Flichenscans ist es moglich, mikroska-
lige Analysen der Dickenhomogenitit und
der Zusammensetzung von Legierungen zu
erhalten. Dies erdffnet neue Méglichkeiten
in Materialentwicklung, Zuverlissigkeitsana-
lysen und Effizienzsteigerung von funktionel-
len Mehrschichtsystemen, wie beispielsweise
Energiespeichern, Solarzellen, Brennstoffzel-
len usw. Zudem ist es moglich, geringste
Konzentrationen an Schwermetallen wie Pb,
Cd, Hg im niedrigen ppm-Bereich zu detek-
tieren, um Elektro- und Elektronikproduk-
te auf Kompartibilitit mit akeuell geltenden
Herstellnormen zu tiberpriifen (zum Beispiel
RoHS 2 EU-Richdinie 2011/65/EU)°.

ED-XRF Geratekomponenten

Die Kombination von hochbrillanten Mikro-
fokus-Réntgenquellen, hochsensiblen SDD-
(Silicon Drift Detector)-Halbleiterdetektoren
mit den erwihnten Polykapillaroptiken bietet
eine bis dato nicht erreichbare Empfindlich-
keit und simultan eine hohe Anregungsin-
tensitit in industriellen Analysegeriten. Das
enorme Potenzial der Polykapillar-Rént-
genoptiken in Verbindung mit den hoch-
empfindlichen Halbleiterdetektoren erlaubt
hohe Zihlraten von mehreren 100 keps und
somit eine bislang unerreichte Prizision von
Schichtdicken- und Legierungsergebnissen
auf Messflecken mit einem Durchmesser von
deutlich unterhalb 100 pm bis hin zu Mess-
fleckgroflen von etwa 10 pm. Die Optiken
basieren auf dem Effeke der dufleren Totalre-
flexion an der inneren glatten Oberfliche von

Glaskapillaren. Der Grenzwinkel der Totalre-
flexion ist von der Energie des Rontgenstrahls,
der Dichte des reflektierenden Materials und
der Rauheit der reflektierenden Oberfliche
abhingig. Da Glas eine sehr geringe Rauheit
aufweist, ist es ein effizienter Werkstoff zur
Herstellung von Hochleistungs-Rontgenka-
pillaroptiken. Die Réntgenkapillarlinsen von
Helmut Fischer werden neben pXRF auch
fir pXRD (Mikrodiffrakcometrie) und im

Rasterelektronenmikroskop eingesetzt.

Abb. 2: Polykapillar-Rontgenoptiken

Durch die hohe energetische Auflssung
und die breite spektrale Empfindlichkeit
der SDD-Chips im einstelligen und unte-
ren zweistelligen keV-Bereich ist es moglich,
Elemente von Al(Z=13) bis U(Z=92) in At-
mosphidrenumgebung quantitativ zu erfassen.
Durch die Wahl des entsprechenden Primir-
filters kann die spektrale Anregung element-
spezifisch optimiert werden. Durch die Kom-
bination dieser Hochleistungskomponenten
ist es moglich, die Qualitdt und Produktivi-
tit im Vergleich zu EDXRF-Vorgingergene-
rationen, insbesondere auf einer kleinen zur
Verfiigung stehenden Messfliche, wesentlich
zu steigern. Dies soll im Folgenden an Bei-
spielen aus der Praxis hier gezeigt werden.

Polykapillar-Charakteristika

Um die Leistungsfihigkeit der Polykapillar-
optiken zu charakterisieren, wird standard-
miflig ein Kantenscan durchgefithre. Die
Schirfe der abgebildeten Kanten, die durch
die Auswertung der Cu-K und der Sn-K- bzw.
Sn-L-Signale erfolgt, kann die Spotgrofie fiir
die jeweiligen Anregungsbedingungen analy-
siert werden.

An lithografisch strukturierten (und so-
mit nahezu ideal scharfen Materialkanten
einer Sn/Ni/Cu-Struktur auf Si-Wafer) wur-
den Kantenscans an einem XDV-p mit halo-

im Grenzbereich
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Abb. 3: Sn-K-/Sn-L-Kantenscans einer halofreien 10-um-(XDV-p-Wafer)- und einer halofreien 20-um-(XDV-p)-Polykapillare

freier 20-p-Polykapillaroptik sowie an einem
XDV-p-Wafer-Gerit mit halofreier 10-p-Poly-
kapillaroptik durchgefithrt. Die Auswertung
der Scans in Form der Ableitung der Kurven
ist in Abbildung 3 gezeigt. Der Intensitits-
verlauf der Sn-L- und Sn-K-Kanten ergibt,
dass die gemessene Fluoreszenz-Intensitit der
Sn-K(Sn-L)-Linien eine Spotgrofie von etwa
17 pm (20 pm) fir das XDV-p-Wafer-Gerit
mit halofreier 10-p-Polykapillaroptik und et-
wa 20 pm (32 pm) fiir das XDV-p (90 Prozent
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Abb. 4: 35 ym groRe runde Sn-Ni-Cu-Bump-
Struktur auf Si-Wafer

Intensitit innerhalb des Durchmessers) nahe-
legt. Durch geeignete Positionierung mittels
eines prizise angesteuerten X/Y-Tisches ist
somit die Vermessung von mikroskopischen
Strukeuren in dieser Gréfenordnung méglich.

Sn- und SnAg-Bumps

Fiir die Realisierung von 3D-Packaging-L&-
sungen ist in der Aufbau- und Verbindungs-
technik im Zuge der zunehmenden Miniatu-
risierung, Reduktion der Leistungsaufnahme
und simultaner Leistungssteigerung die Her-
stellung von zuverlissigen 3D-Interconnects
relevant. Diese Strukturen werden tiblicher-

weise mittels Lithografieverfahren und Elec-
troplating hergestellt. Dabei unterscheiden
sich die Bumps je nach Generation und An-
wendung in der Grofle sowie in der Abfolge
von einzelnen Schichten. In der Regel werden
hier Pb-freie Materialien wie Sn oder SnAg
Lote neben Cu und Ni eingesetzt, um diese
elektrischen Kontakte herzustellen.

Die in Abbildung 4 gezeigte Sn-/Ni-/Cu-/
Si-Wafer-Struktur ist mit einem XDV-p mit
halofreier 20-pm-Polykapillare gemessen. Im
Rasterelektronenmikroskop wurden Schicht-
dicken von etwa 3 pm fiir die Sn-Schicht
bzw. 0,9 bis 1,0 pm fiir die Ni-Schicht gefun-
den.” Diese Daten kénnen bei korrekeer
Positionierung des Spots und Kalibrierung
mit passenden Standards hier mit d(Sn) =
(2,99+0,02) pm und d(Ni) = (0,90+0,01) pm
einwandfrei bestitigt werden. Die erreichbare

Prizision fiir die Sn- und die Ni-Schichtdicke
ist in Abbildung 5 dargestellc.

Zu erkennen ist der erwartete Zusammen-
hang, dass die relative Standardabweichung
mit der Wurzel aus der Messzeit abnimmt.
Dies ist sowohl fiir die Sn- wie auch fiir die
Ni-Schicht als Fit mit den zugehérigen Pro-
portionalititsfaktoren im Bereich der unter-
suchten Messzeiten von 1 s bis 80 s in Abbil-
dung 5 dargestellt. Die vergleichsweise bessere
Prizision der Sn-Schicht im Vergleich zur Ni-
Schicht resultiert aus der Absorption der Ni-
Fluoreszenz durch die Sn-Deckschicht. Ana-
log kénnen auch SnAg-Schichten gemessen
werden, wobei der Ag-Anteil im Bump mit-
bestimmt werden kann. Diese Messaufgabe
ist aufgrund der Kombination von Schicht-
dickenmessung und Konzentrationsbestim-
mung jedoch deutlich komplexer.

Wiederholprazision Sn/Ni/Cu/Si
XDV-u, n=25
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Abb. 5: Wiederholprazision an Sn-/Ni-/Cu-Struktur auf Si-Wafer
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Abb. 6: Spektren von Sn-/Ni-/Cu-/Si- und SnAg-/Ni-/Cu-/Si-Proben

mmm Abbildung 6 zeigt Spektren eines Sn-
Bumps (gelb) sowie ecines SnAg-Bumps
(blau). Durch den metallurgisch bedingten
niedrigen Silberanteil in der Legierung und
die etwas schwichere Transmisssion der Poly-
kapillaroptiken im hoheren Energiebereich
ist das Ag-K-Signal zumeist cher intensitits-
schwach und die Auswertung der SnAg-Le-

gierungszusammensetzung somit sehr an-
spruchsvoll.

Die mit einem XDV-p erreichbare Wie-
derholprizision ist in Abbildug 7 gezeigt. Hier
wurde an SnAg-Bumps mit einem Durchmes-
ser von unter 100 pm simultan die Wieder-
holprizision der Schichtdicke und des Ag-An-

teils (hier etwa 2,5 Prozent) gemessen und die

Wiederholprazision 30um SnAg, s/Cu/Si
XDV-u, n=50
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Abb. 7: Wiederholprazision an SnAg, .-/Cu-Struktur auf Si-Wafer
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Abb. 8: Wiederholprazision an 30 ym SnAg, .-/Ni-/Cu-Bumps
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Werte in Abhingigkeit der Messzeit als Graph
geplottet. Es ist zu erkennen, dass bei einer
Messzeit von 30 s eine Prizision der SnAg-
Schichtdicke von 1 Prozent und eine Prizision
des Ag-Legierungsanteils von etwa 3 Prozent
erreichbar ist. Dies entspricht bei einem Ag-
Anteil von 2,5 Prozent einem absoluten Fehler
von < 0,1 Prozent im Silbergehalt.

In Abbildung 8 sind die Daten zur
Wiederholprizision an 15 pm  dicken
SnAg, -Bumps gezeigt, gemessen auf einem
XDV-p-Wafer-Messgerit, das eine 10-pm-
Polykapillaroptik besitzt. Die Werte sind
analog zur Abbildung 7 in Abhingigkeit der
Messzeit als Graph aufgetragen. Es ist zu er-
kennen, dass bei einer Messzeit von t = 40 s
eine Prizision der SnAg-Schichtdicke von
< 2,5 Prozent und eine Prizision des Ag-Le-
gierungsanteils von etwa 6 Prozent erreichbar
ist. Dies entspricht bei einem Ag-Anteil von
3,5 Prozent in der Legierung einem absoluten
Fehler von 0,2 Prozent im Silbergehalt.

Mithilfe der Bilderkennung, die in der
WinFTM-Software® als optionales Paket inte-
griert ist, ist es iiberdies méglich, eine Vielzahl
von Bumps mithilfe eines XDV-p- oder XDV-
p-Wafer-Messgerites innerhalb von kiirzester
Zeit vollautomatisch sowohl im Hinblick auf
die Schichtdicke wie auch auf die SnAg-Legie-
rungszusammensetzung zu  charakterisieren.
Dazu konnen Koordinaten auf dem Substrat
programmiert werden, die exakte Positionie-
rung auf der Struktur wird dann mithilfe der
Bilderkennung vorgenommen.

Das prisentierte Beispiel zeigt eindriick-
lich die Méglichkeiten auf, durch Analyse der
Schichtdicke und der Beschichtungs-Homo-
genitit hochprizise Qualititskontrollen auf
mikroskopischen Strukturen vorzunehmen,
um reproduzierbar, kosteneffizient und &ko-
logisch zukunftsorientiert zu produzieren.

Dr. Cay-Uwe Pinnow
I
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