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Photoelektronenspektroskopie:

- Mit Rontgen-
, kanonen auf
Nanoschichten
schielRen

BeschieRen von Oberflachen mit Rdntgen-, Elektronen- und lonenkanonen, und das unter Hochvakuum- oder
Ultrahochvakuumbedingungen? Das mag zundchst nach Star Wars oder Raumschiff Enterprise klingen, aber auBer
Bordcomputer, Logbuch, Laborkleidung und High-Tech-Equipment haben die Spezialisten im Labor fiir Oberflachen-
analytik wenig mit den Science-Fiction-Akteuren gemeinsam. Denn bei ersterem geht es um die Aufklarung der
Oberflachenchemie von Produkten, um Materialien und Prozesse zu charakterisieren: Nanometer statt Lichtjahre.

Die Informationstiefe der sehr oberfla-
chennahen XPS-Methode betrigt wenige
Atomlagen (Metalle) bis hin zu mehreren
Nanometern (bei Kunststoffen). Da die
Energie der mit weicher Réntgenstrah-
lung herausgeldsten Elektronen gemessen
wird, muss mittels Turbomolekularpum-
pen ein Hochvakuum von bis zu 10" mbar
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erreicht werden (dies entspricht in etwa
dem Ultra-Hochvakuum, das die inter-
nationale Raumstation ISS umgibt). Erst
dann ist es moglich, die kinetische
Energie der herausgeldsten Elektronen
zu messen. Diese wird nun von der ein-
gestrahlten Energie (bekannt, Réntgen-
quelle) abgezogen. Als Ergebnis erhilt

man die Bindungsenergie der Elektro-
nen, die nicht nur charakteristisch da-
fiir ist, zu welchem Element die einzel-
nen Ursprungsatome gehoren, sondern
auch in welchem Bindungszustand sich
diese befinden, z.B. als elementares
Metall oder als Oxid, Sulfat oder Car-
bonat. 313

Nachweis verschiedener Oxidationszustinde von Platin
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Tiefenprofil einer Goldschicht auf
einem Trinkglas

Untersuchung der Dicke einer Tantaloxidschicht
auf metallischem Tantal
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»»» Die Quantifizierung der Elemente
wird in Atom-Prozent angegeben und
erfolgt zundchst aus einem intensitéts-
starken Ubersichtsscan (s. Abb. 1). Die
Nachweisgrenze der Methode liegt bei
etwa 0,1 Atom-Prozent (ist jedoch
elementspezifisch). Zudem lassen sich
fast alle Elemente des Periodensystems
nachweisen (auRer Wasserstoff und
Helium). Ublicherweise werden Fest-
stoffe gemessen, die im Hochvakuum
stabil sind. Jedoch kénnen auch Fliis-
sigkeiten untersucht werden, nachdem
sie mittels Fliissigstickstoff schockge-

froren und wihrend der Messung in
diesem Zustand gehalten werden.
Weitere Auswertungen befassen sich
mit der mathematischen Kurvenzerle-
gung des gemessenen Summensignals
der detektierten Elemente. Dadurch
kénnen die einzelnen Bindungs-/Oxida-
tionszustinde quantitativ ausgewertet
werden (s. Platin-Spezies in Abb. 2).
Die Oberfliche einer Probe kann durch
Sputtern kontrolliert abgetragen wer-
den. Durch das mehrfache Wiederholen
von Sputtern und Messen erhélt man ein
Tiefenprofil der Probe. Dadurch wird

Antworten auf verschiedene Fragestellungen:

Zu den vielféltigen Anwendungsfeldern der XPS gehéren:

+ Charakterisierung von Katalysatoren (z.B. Formierung, Aktivierung, Alterung,
Oxidation, Reduktion, Vergiftung durch Fremdelemente bzw. Ablagerungen,
Verkokung, Verinderung der Dispersion)

- Untersuchung von Pulvern (z.B. Aktivkohlen, IndustrieruRe, Mischoxide,
Farbpigmente) auf Reinheit und zur Bestimmung von funktionellen Gruppen

+ Untersuchung von beschichteten Folien und modifizierten Oberflichen
(z.B. Silanisierung oder Funktionalisierung, Test auf Fremdelemente oder
unerwiinschte Bindungszustinde relevanter Elemente)

- Schadensanalyse von Kunststoffbauteilen (Haftungsprobleme, Strukturfehler)

+ Untersuchung der Verfirbung, Korrosion, Passivierung sowie Reinigung von
Metallen und anderen technischen Oberflichen (Elementkonzentration, Ein-
schliisse, Schichtdicken)

Je nach Fragestellung wihlen wir die entsprechenden Experimente aus, damit Sie die
auf Ihre Bediirfnisse zugeschnittenen Ergebnisse erhalten. Ein hohes Qualitdtsniveau
aller Untersuchungen ist dabei selbstverstdndlich. Auf Basis ihrer umfassenden
Erfahrung werden unsere Spezialisten auch Antworten auf Thre Fragestellungen
liefern.

Gerne erstellen wir lhnen fiir lhre speziellen Fragen ein individuelles Angebot.
Bitte sprechen Sie uns an!
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die Informationstiefe der Methode vom
Nanometer- in den Mikrometerbereich
erweitert (s. Abb. 3 und 4). Besonders
feinschichtige Mehrlagen- oder auch
grébere Schicht-Systeme (z.B. Speicher-
systeme, Katalysatoren, optische Glidser,
Polymere) lassen sich auf diese Art und
Weise untersuchen. Die sich daraus erge-
benden Tiefenprofile geben Informatio-
nen liber den Verlauf der Konzentration
verschiedener Elemente sowie deren
Bindungsenergie und sind komplemen-
tdr zur EDX-Analyse im Rasterelektro-
nenmikroskop.

Die XPS (X-ray Photoelectron Spectroscopy)
oder auch ESCA (Electron Spectroscopy for
Chemical Analysis) genannte Methode geht
auf Kai Siegbahn zuriick, der in den 1960er-
Jahren das Konzept entwickelte und dafiir
im Jahre 1981 den Nobelpreis fiir Physik er-
hielt. Er nutzte den photoelektrischen Effekt
zur Analyse von Oberflachen mittels Ront-
genstrahlung.
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