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Tiefenprofilanalytik von metallischen Uberztigen, diinnsten Schichten und
Materialien mit ,seltenen Elementen” unter Anwendung von
Rdntgenfluoreszenz, Rontgenstreuung, Elektronenrickstreuung und
elektroneninduzierter Rontgenemission als Hilfsmittel
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Die Einfihrung von Halbleiter-Detektoren wie CCDs oder CMOS in modernen Glimmentladungsspektrometern,
sei es als komplette Optiken oder als zusatzliche, in der Regel Uber Lichtleiter angekoppelte Zusatzoptiken, er-
maoglicht die Analytik praktisch jedes chemischen Elements. Die informationsspeichernden Eigenschaften dieser
Detektoren pradestinieren sie dabei auch fur den Einsatz in Verbindung mit gepulsten Plasmaquellen. Gleich-
zeitig fihren die aktuellsten Entwicklungen neuer Werkstoffe oder Beschichtungen und diinnster Passivierungs-
schichten zu einer Nachfrage entsprechender analytischer Moglichkeiten. Allein innerhalb der letzten zwei Jahre
wurden z.B. bei der TAZ GmbH Bulk- und Tiefenprofilanalysen der Elemente Fluor, Chlor, Argon (Einbauraten bei
PVD-Beschichtungen), Scandium, Gallium, Germanium, Selen, Brom, Yttrium, Ruthenium, Palladium, Indium,
Tellur, und Seltene Erden — darunter Neodym, Samarium, Terbium, Dysprosium, Ytterbium, angefragt. Selbst
,2gewohnliche” Elemente trifft man heute z.T. in Matrizes an, wo sie bisher nicht eingesetzt oder zumindest
analytisch nicht berucksichtigt wurden. Fur dieses sich wandelnde Arbeitsfeld fehlen gré3tenteils passende Re-
ferenzmaterialien zur Kalibration oder Uberpriifung der spektrometrischen Methoden. Hier bieten vergleichs-
weise kostengtinstige und einfach zu bedienende Laborausstattungen, wie energiedispersive Rontgenspektro-
meter in Verbindung mit Rontgen- (Fluoreszenzspektrometer) oder Elektronenquellen (REM) zur Anregung,
standardfreie Methoden zur Ermittlung von chemischen Zusammensetzungen und Schichtdicken. Von Seiten der
Wissenschaft oder staatlichen Stellen stehen Simulationstools (Casino, DTSA Il — Halley) zur Verfiigung, die
auch fur beliebige Schichtsysteme einen Abgleich von aufgezeichneten Spektren ermoglichen. Vorgestellt
werden 4 physikalische Effekte, die in Verbindung mit einfachen Laborgeraten gemessen werden kdnnen, und
ihre Einsetzbarkeit zur Beschreibung von Schichtdicken und chemischer Zusammensetzung.
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Verwendete Hard- und Software

* DTSA-II Power Tools for X-ray Microanalysis

« CASINO 2.48

* monte CArlo Simulation of electroN trajectory in sOlids
« Spectro Midex |l

« Spectro X-Lab Pro 5.1

* Peakaboo 4.0

* Image J 1.44p

« Sigma Plot 11.0
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Aktuelle Desktop-Gerate

SPECTROMIDEX

TM3000

Tadletop Mcroscope

HITACHI
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Rdntgenemission und Elektronenstreuung
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Rontgenspektrum mit/ohne Bremsstrahlung
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.Simulahon of CONaAIPCICaTiCrFeNiZnGe
B simulation of CONaAIPCICaTICrFeNiZnGe
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Software NIST DTSA-II

a NIST DTSA-II
File Process Tools Report Help
M simulation of CONaAIPCICATICIF eNiZnGe
ili 800+
7007
H
A
First page
ol
A Simulation Mode
iy Mext: Configure sample
wy
=
» 3 S
3 4004 ogene!
() Monte Carlo model of & bulk, homogeneous material
(=) Monte Carlo model of a film on a bulk, homogeneous substrate
¥ 300+ (=) Monte Carlo model of a sphere on a bulk, homogeneous substrate
() Monte Carlo model of a cube on a bulk, homogeneous substrate
() Monte Carlo model of an indusion in a bulk, homogeneous substrate
il () Monte Carlo model of a beam near an interface
p A
¥
100+ Message: Select the type of spectrum simulation to perform. More...
5 10 Back Finish
15 20
0 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 1 2 k| 4 ] g 7 g 9 10
Energy (keV)
Spectrum | Report | # Command|
Default Detector Spectrum Properties KLM Lines
[— Mone — - ] Name Value Element H [F1H
|~ None ~ | Acquisition time 24.09.19 11:09 4 @ Zorder () E-order
Spectrum List Aluminum window thickness 40 nm
" . " Azimuthal angle o= ) ik @ 5
Simulation of COMaAIPCICaTICrFeNiZnGe =
Beam energy 50,0 keV Hydrogen
Calibration GUID eb7170dc-cf7a-b0fe-2734-8101623a2a8¢
Dead layer 0,09 um Clear Clear Al
Detector Si(Li) - FWHM[Mn Ka] =132,0 eV - initial —— N
Detector GUID c7370183-47ae-118b-252-2292692595¢6 it Sl
Detector area 10 mm? Element Mass Fraction ~ Atomic Frac...
Detector orientation [-0,819,-0,000,0,574] Carbon 0,0224 0,0765 i
Detector position [40,958,0,000,-8,5679] Oxygen 0,0298 0,0769
X Detector thickness 5 mm ~  Sodium 0,0428 0,0765 i
TR T e E——

¥ A

Y

1 spectra selected
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Software Casino (hier Version 2.48)

File Edit View Simulation Settings X-Ray Display Help
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=) Au File Edit
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2@ Cu : Name

¢ UM § Au 50,00 nm

@@ Mn o Ni 500.00

@ Ni Cu 500.00 nm

@-(® Zn Zn 10.00 nm

B . 1mans Substrate
=-Ea 10.00 KeV

@) Distribution

P T e

* '@ X-Ray Radial Distribution
= 15.00 Kev

@) Distribution

@il Energy by Position

B o X-Ray

* '@ X-Ray Radial Distribution
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@) Distribution
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5 '@ X-Ray Radial Distribution
=-E3 25.00 KeV

@il Distribution

@il Energy by Position
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Ready 9400 [Elapsed Time: 00:01:29 |Time Remaining: 00:00:00 |Progress: 100.0% [Stopped
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Ruckstreuung
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Nutzung der Rickstreuung zur Schichtdickenmessung
0 — 200 nm Gold auf Nickel

0,45

0,40

0,35

Rickstreuung

B 0,25
B 0,30
B 0,35
1040
/1045
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Umrechnung von Analysenergebnissen
in Schichtdicken am Beispiel Aluminium
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Relative Intensity
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0,1

Zr Mo

21K (23588.9)
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Cuk+ZnK(0.0) 0’1 0’1
Zn K Pile-Up (1661.7) Ag Cd

Mo K (17581.0)
AgK(8794.1)
CAK (6364.0)

0,1
In

RuK(23.5)

RhK(0.0)

Pd K (44.0)

20
Energy (keV)

AuL(9.1)

\Hg L (0.0)

CuKPile-Up >3 (372.7)
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0,1 0,1
Pb Bi
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Comptonstreuung
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Comptonstreuung verschiedener Materialien

-
P Pile-Up + Bi M Pile-Up x5 (34153.0) PP P I FE SIOZ
511 Fila-Up X6 + Ta Wl Pils-Up x3 = W bl (10035 7)
B Pils-Up + Bi M Pile-Lip x5 (15627 6]
0 29 i K Pile-Up %6 + Ta M Pile-Up x3 + W M (8588.0) 0 55 1 1 1
] ] ]

SiK Pile-Up 6 + Ta M Pile-Up x3 + W M (5883.5)

Ta M + Bi M Pile-Up x6 (5293 8)

Rh K (1270.2)

20 20 20
Energy (keV) Energy (keV) Energy (keV)

FeS2 Fe203 Fe
1,32 3,03 5,29

SIKCPilg-Up 6 + Ta M Pile-Up 3 + W M (2056.6) SHKCPIe-Up 6.+ Ta M Plle-Up )3 + WM (2370.5)

Si K Pile-Upx6 + Ta M Pile-Upx3 + WM (1041.7)

Ta M+ Bi M Pile-Up x6 (780.7) Ta M+ Bi M Pile-Up x6 (679.2)
Ta M + Bi M Pile-Up x6 (448.5)

Rh K (80.6) " . Rh K (58.0)

20 20 20
Energy (keV) Energy (keV) Energy (keV)
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Relative Silberschichtdicke auf Kontaktflachen

Imaged3l
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Ortliche Siliciumkonzentration in Gusseisen

Imagedal Imagedal
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Online-Tool zur Berechnung der Interaktion zwischen Rontgenstrahlung und Material

(— = & @ @ henke.lbl.gov/optical_constants/filter2.html see & 7| | Q Suchen +IN D @

. . ~ 41203 Density=4., Angle=90.deg
Filter Transmission 41 Density—2.7, Angla90.deg

Choose from a list of common materials: [ E0uiE ﬂ

Chemical Formula: g% Enter Formula

T ! i he B - = - T
Density ﬁhcﬂl 3 (enter negativNEIIEN 1bulated values.)
- kness: = - - o
Thickness microns boron nitride

N Photon Energy (eV) - BLEHTEEN i " i steps (< 500).
silicon nitride

(NOTE: Photon Energy must be in the rar 0,000 eV and Wavelengths in the range of 041 nm = Wavelength < 124 nim)).
palypropylene

To request a TR ISR oress this b BN s

. : olycarbonate
To reset to default values, press this button: E paly
mylar

Atten Length {microns)

Teflon
Parylene-C Explanation of Tables
Parylene-M

2000
Material
The chemical formula 1s required here. Note that this 1s case sensitive (e.g. CO for Carbon Monoxide vs Co for Cobalt).
Density
If a negative value 1s entered, the chemical formula 1s checked against a list of some common materials. If no match 1s found then the density of the first element in the formula is used. If your favorite material 1s not on the list
just drop me a note and we'll add 1t.
Output
A GIF plot may be generated for quick viewing of the results. If you need anything fancier, the results are provided as a text file for use with your favorite plotting package.

Photon Energy (eV)
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Rdntgenemission von schwarzer Anodisierschicht und Grundmaterial
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Vielen Dank fur Ihre Aufmerksamkeuit!

Michael Koster
TAZ GmbH, Eurasburg
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