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Preparation of thin film samples for
transmission electron microscopy

ABSTRACT

The procedure for specimen preparation for thin film analysis by
transmission electron microscope is described. In the first part the
mechanical procedure (thinning) is given for classical as well as
cross-section transmission electron microscopy. In the second part
an insight on ionic etching is given including a physical background
of the parameters choice.

POVZETEK

Opisan je postopek priprave vzorcey za analizo tankih plasti s pre-
sevnim elekironskim mikroskopom. V prvem delu je opisana mehan-
ska priprava vzorca (tanjsanje) tako za klasiéno kot udi 2a presecno
prasevno elektronsko mikroskopijo. V drugem delu govorimo o
ionskem jedkanju vzorcev z razlago fizikalnega ozadja izbire para-
metrow

1 Uvod

Presevni elektronski mikroskop (TEM) je eno osnovnih
orodij preiskave materialov. V osnovni izvedbi z njim
preiskujermno mikrostrukturo in 2z uklonom kristalno
strukturo, v novejsih izvedbah pa imamo na voljo Se
vrsticni nacin opazovanja (STEM), energijsko disperzij-
sko spektroskopijo (EDS), spektroskopijo izgub ener-
gije elektronov (EELS) itd. /1/.

Nasprotno od optiéne in vrstiéne elektronske mikro-
skopije moramo vzorec za TEM-analizo natancno
pripraviti. Glavna zahteva je, da mora biti vzorec preso-
jen za elektrone, kar pomeni, da opazovano podrodje
ne sme biti debelejSe od nekaj 10 nm. Za laZjo orien-
tacijo in zaéetno oblikovanje elektronskega snopa
moramo pripraviti odprtino v vzorcu. Okoli odpriine je
ob pravilni pripravi vzorca dovolj tanko homogeno
podrocje, kjer lahko opazujemo mikrostrukturo, uklon
itd. Naloga pri pripravi vzorca je torej naslednja: i) v
sredini moramo odvzeti ves material, da nastane
odprtina; ii) ob odprtini mora biti material stanj$an pod
¢im bolj ostrim kotom, da je za elektrone presojno
podroéje dovolj Siroko; i) robnih delov vzorca ni treba
posebej stanjSati, e posebej zato, ker zagotavljajo
mehansko oporo.

\ prispevku bomo govorili o pripravi vzorcev za analizo
tankih plasti. Zato plast predhodno nanesemo na
primermo podlago (denimo  silicijevo rezino). Pri
pripravi masivnih vzorcev za TEM-analizo (kar presega
okvir tega prispevka) moramo vzorec najprej razrezati
na rezine, da sploh lahko zaénemo tanjSanje. Le-to
poteka na dva nacina: najprej mehansko in ko dose-
zemo doloéeno debelino, $e z ionskim jedkanjem.

2 Mehansko tanjsanje

2.1 Postopek tanjsanja vzorca za klasiéno
presevno elektronsko mikroskopijo

Velik problem pri mehanskem tanj$anju - predvsem to
velja za keramiéne vzorce - je mehanska obstojnost

vzorca. Pri odvzemanju materiala so strizne sile velike,
povréina vzorca tudi, debelina pa vse manjsa. Zato
moramo poskrbeti, da je obremenitev vzorca med tan-
jSanjem cim bolj enakomerna. Ko je vzorec vse tanjsi,
moramo uporabljati manj grobe metode.

Zacnemo ponavadi z debelino vzorca nekaj desetink
milimetra, znaéilna povriina pa je okoli 1 cm2. Na
takdno dimenzijo nazagamo masivni vzorec, za pod-
lago pri nanosu tanke plasti pa uporabimo silicijevo
rezino (debeline 0,3 ali 0,5 mm), ki jo nalomimo na
manjée kose (slika 1a). Nato vzorec zaradi laZje ma-
nipulacije med nadaljnjo obdelavo prilepimo na
primerno podlago (npr. 2 voskom na steklo, slika 1b).
Ce nas zanima povriina vzorca ali tanka plast na njej,
ga moramo nalepiti tako, da bo stran, ki jo Zelimo
analizirati, obrnjena k podiagi.
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Slika 1: Mehanska priprava vzorca (podrobnej$a
razlaga je v tekstu): a) zacetni vzorec (v tem
primeru tanka plast na siliciju); b) pritrditev na
podiago in brudenje; c) "dimplanje”;

d) povrianje profila; e) pritrditev nosilcka;

f) ogstranitev podiage - vzorec je pripravijen
za ionsko jedkanje; g) po ionskem jedkanju -
vzorec je pripravijen za TEM-analizo.
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Tako pripravljen vzorec zaénemo tanjsati z brusenjem.
Na trgu so naprave razliénih proizvajalcev, ki omogo-
éajo dologitev hitrosti vrtenja brusne povrsine, sile na
vzorec in ¢asa brusenja. Namesto relativno drage
naprave lahko uporabimo le vrte¢o mizo za brusni
papir, vzorec pa pritiskamo roéno. Toda na ta nacin
bomo teze dosegli enakomerno tanj$anje, pa Se veliko
vecja je nevarnost, da zaradi nenadnih sunkov vzorec
razpade. V obeh primerih moramo postopno zmanj-
Sevati gradacijo brusnega papirja in vmes kontrolirati
debelino vzorca. Zazeleno je, da na ta nacin vzorec
stanjsamo na kakih 50 um.

Priporodljivo je, e posebej, €e nam zaradi krhkosti ni
uspelo dovolj stanjsati vzorca, da bi ga lokalno poglo-
bimo st. i. “dimplanjem” (slika 1c). Zato uporabimo vr-
tec¢o se kroglico, tako, ki je primerna za merjenje debe-
line /2/, ali pa na vrteci se vzorec pritiskamo posebno
kroZzno zago. Tudi tukaj moramo paziti na gradacijo in
vrsto abraziva (npr. diamantna pasta).

Po konéanem tanj$anju moramo z vzorca zacetnega
preseka, denimo 1 cm2, izrezati okrogli profil premera
3 mm, ki ustreza standardnemu leZiééu na nosilcu
TEM-a (slika 1d). To naredimo z ultrazvoénim svedrom.
Cenejsa, a manj zanesljiva metoda, je rono izrezova-
nje s skalpelom. Mehanska cbdelava vzorca je tako
konéana, moramo ga $e nalepiti na nosiléek in odstra-
niti s podlage. Uporabliamo standardne bakrene
nosiléke ¢=3 mm z odprtino v sredini. Na vzorec ga
prilepimo s srebrno pasto (slika 1e). Pri odstranjevanju
vzorca s podlage moramo paziti, da topilo poleg lepila
ne raztaplja tudi srebrne paste. Na koncu moramo
vzorec ocistiti - po moznosti v ultrazvoéni kopeli -, da
na njem ne ostanejo hlapne snovi (ostanki voska), ki
kvarijo vakuum. Vzorec je pripravijen za ionsko jed-
kanje (slika 1f).

Vrstni red opisanih korakov ni nujno taksen, prilago-
dimo ga napravam, ki jih imamao na voljo, in materialu,
Tako lahko vzorec izrezemo Ze na zacetku ali pa sele
potem, ko je nosiléek Ze pritrjen nanj.

2.2 Postopek tanj$anja vzorca za presecno
presevno elektronsko mikroskopijo
(XTEM)

Pravkar opisani postopek je primeren za homogene
vzorce oziroma za homogene tanke plasti. Vzorec
namreé stanjSamo tako, da ga lahko analiziramo na
neki doloceni globini ali povrsini. Veckrat pa nas
zanima, kako se mikrostruktura in druge lastnosti spre-
minjajo z globino. To e posebej velja za Studij povrsin,
vecplastnih struktur in superstruktur. ¥V tem primeru
moramo vzorec stanjsati pravokotno na povriino. Pos-
topek priprave je zahtevnejsi, pa tudi nevarnost, da
nam vzorec razpade, je vegja.

Sam postopek tanjsanja je enak, drugacna pa je pred-
priprava. Denimo, da je nas vzorec silicijeva rezina,
prekrita z neko vecplastno strukturo (slika 2a). Rezino
razzagamo na enako velike kose, npr. 1 cm x 1 cm
(slika 2b), in jih zlepimo, tako da sta po dva kosa
obrnjena eden proti drugemu (slika 2c). Tak “sendvi¢”
vstavimo v kalup - kovinsko cevko in z maso (ponavadi
epoksi) zalijemo Spranje med vzorcem in steno cevke
(slika 2d). Razliéni avtorji navajajo razliéne tipe in ma-
teriale, iz katerih je cevka, Barna /3,4/ npr. uporablja
cevke iz titana ali aluminija. Sele sedaj smo priéli do
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Slika 2: Mehanska predpriprava vzorca za presecna
TEM (podrobnejia razlaga je v tekstu):
a) zacetni vzorec (v tem primeru vedplastna
struktura na siliciju); b) razrez na manjse
kose; c) zleplienje kosov vzporedno skupa|
({na sliki sta zaradi jasnosti narisana le dva
kosa); o) vstavitev v kalup; e) pravoktoni
razrez; f) prifrditev na podiago in tanjsanje -
za nadaljnji postopek glej sliko 1

tiste tocke, kjer se postopek pokrije z opisanim za
klasitno TEM. "Sendvi¢”" raziagamo na rezine
(ponavadi s cevko vred), in sicer pravokotno na smer
prej zleplienjih rezin (slika 2e). Nato jih prilepimo na
neko podlago in zaénemo tanjSanje (slika 2f). Pri tem
je potrebna Se posebna previdnost, saj je tako
pripravljen vzorec Se bolj ranljiv od tistega pri klasiéni
pripravi.

MNa podoben nacin se za TEM-analizo pripravi praska-
ste vzorce. Prah vmesamo v lepilo in ga nalijemo v
kalup - ponavadi kovinski valj. Ko se lepilo strdi, ga s
kalupom vred narezemo na rezine, ki jih nato tanjsamo.

3 Tanjsanje z ionskim jedkanjem

Osnova ionske erozije je razprievanje atomov s povr-
Sine vzorca z ionskim curkom. Vzorec, ki smo ga me-
hansko stanjsali na nekaj deset mikrometrov, vstavimo
v vakuumski sistem, ki ga izérpamo do tlaka pod 105
mbar. Za delovni plin ponavadi uporabimo argon. V
ionski puski s pospesevalno napetostjo 5 do 10 kV
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oblikujemo ionski curek, kiga usmerimo na vzorec (glej
sliko 3). Vzorec opazujemo skozi optiéni mikroskop. Za
vzorcem mora biti 2arnica, tako da lahko opazimo, kdaj
nastane odprtina v njem.
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O
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vakuumska posoda

nosilec vzorca

Slika 3: Poenostavijena shema sistema za ionsko
jedkanje; prikazana je izvedba z dvema
ionskima izviroma

Hitrost tanjsanja oz. razprdevanja V je odvisna od
razpriitvenega koeficienta materiala. Le-ta je definiran
kot stevilo atomov, ki jih izbije en ion, in je odvisen od
vrste delovnega plina (tj. mase vpadlega iona) in po-
spesevalne napetosti (oz. energije vpadlega iona).
Predvsem pa je pomembna izbira vpadnega kota @
(merimo ga od pravokotnice, torej je pri pravokotnem
vpadu #=0). Hitrost razpréevanja najprej poéasi raste
z vpadnim kotom, doseze pri priblizno 55° vrh, potem
pa strmo pade (glej sliko 4). Pri vpadnem kotu 6=80"
je seveda enaka nic. Na prvi pogled bi biltorej optimalni
vpadni kot pri ionski eroziji kar 55°.

T AN

1-4 — e /n_ i
1.2 = A &

'I-D—l—n—y 8

V(p.e)

0.6
Q4
0.2

) N [ N N N N S Y
© 10 20 3 40 50 &0 TO BO 90

0 ()

Slika 4: Hitrost razprsevanja oz. tanjsanja kot funkcija
vpadnega kota
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Toda kako je s stanjem powrsine? Ker je mehansko
tanjanje, gledano z atomskega nivoja, zelo grob
proces, je na povrsini vzorca polno defektov (pragovi,
mikrorazpoke). Intuitivno lahko pricakujemo, da bo
ionski curek pod ostrim kotom (8 blizu 80°) te neravnine
zgladil, medtem ko bodo pri pravokotnem vpadu na-
pake ostale. Ce je ze osnovni vzorec zelo hrapav, bo
po koncanem tanjSanju komaj Se primeren za resno
TEM-analizo. Zato hitrost jedkanja $e zdale¢ ni edini
pomemben parameter.

Poglejmo si dinamiko jedkanja povrSine nekoliko po-
drobneje. Hrapavost vzorca si lahko poenostavijeno
predstavijamo tako, kot da je na vzorcu vrsta izboklin
oz. vdolbin, vmes pa so pragovi (slika 5a). Na sliki 5b
je skiciran spodniji del praga, « je naklon praga, tocka
P pa prevoj. V splodnem se hitrosti jedkanja na ravnini
in na pragu razlikujeta, torej V(0,c)=V(8). V nasem
primeru se prag hitreje jedka od ravnine, zato se lega
prevoja premika (iz P v P'). Odtod definiramo hitrost
gibanja praga (slika 5b), ki jo lahko izrazimo iz obeh
hitrosti:
V(c,8) - V(B)cosa -
sin o

Sp(8)

Da dobimo brezdimenzijsko koli¢ino, relativno hitrost
praga, gornji izraz delimo s hitrostjo jedkanja ravnine:

Wu'a}—cosu
_Sm(8) _V(6)
SR(0.0)= vie) sina

Ce poznamo kotno odvisnost hitrosti jedkanija (slika 4),
lahko izracunamo relativno hitrost praga kot funkcijo
vpadnega kota ionskega curka in naklona praga. Ce je
SA velik, pomeni, da se prag hitro giblje oz. da se Sirina
izboklin hitro zmanjsuje, sirina vdolbin pa povecuje. Ko
se izboklina in vdolbina enake visine srecata, pride do
anihilacije. V idealnem primeru bi bila hitrost praga
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Slika 5: a) Vzorec med ionskim jedkanjem, izbokline
oz. vdolbine pomenijo hrapavost povrsine;
b) detajl - premikanje praga med jedkanjem:
1 - povriina v ¢asu t; P - prevoj v ¢asu I,
2 - povriina v ¢asu t+Al; P’ - prevoj v casu
t+ At
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neodvisna od naklona praga, v praksi pa to ni res (glej
sliko B). Pri vpadnih kotih, manjsih od priblizno 80°, je
SR blizu 0. Gibljivost pragov je majhna, verjetnost za
anihilacijo izboklin in vdolbin prav tako, zato se hrapa-
vost povrsine ohranja. Nasprotno pa pri ostrih vpadnih
kotih gibljivost pragov moéno naraste, anihilacija
izboklin in vdolbin je vedno bolj intenzivna, tako da
ionski curek dejansko gladi povrino. Jedkanje ima pri
ostrin vpadnih kotih polirni efekt,

Poleg stati¢éne geometrije lahko pri danem vpadnem
kotu vzorec premikamo. V uporabi sta dva nacina, in
sicer vrtenje wvzorca (podobno kot gramofonska
ploiéa) in oscilacija. V tem primeru vzorec vrtimo v
dologeni smeri do nekega kota w, kjer smer vrtenja
obrnemo do -w in tako ponavljamo; e vedno pa je
gibanje omejenc na ravnino vzorca. V obeh nestatiénih
nacinih dela se naklon praga 8 med ciklom spreminja,
zato je tudi povpreéna hitrost praga drugacna kot v
staticnem nacinu. Pogosto uporabljamo dva ionska
izvira, tako da vzorec obstreljujemo iz dveh nasprotnih
smeri. Relativna hitrost praga je najvecja v stacio-
narnem primeru, sledi oscilacijski nacéin, najmanjsa pa
je v vrtljivern nacinu /4/. Toda v stacionarnem primeru
se pragovi gibljejo le v eni smeri, kar pomeni manjso
verjetnost za anihilacijo.

0 10 20 30 40 50 60 70 &0 S0

Slika 6: Relativna hitrost praga v odvisnosti od
naklona praga o pri razlicnih vpadnih kotih @
{vrteci nacin dela): a) linearna skala,
b) logaritemmska skala za ostre vpadne kote

20

VAKUUMIST 21/1(2001)

Doslej je bil govor le o jedkanju homogenega materi-
ala. Vzorec za XTEM-analizo pa ponavadi vsebuje tri
razlitne materiale: podlago, plast (tudi taima lahko veé
komponent) in lepilo. V splosnem imajo razliéne razpr-
Sitvene koeficiente, tako da tudi pri e tako skrbni izbiri
parametrov dobimo neenakomerno debel vzorec.
Delno se temu lahko izognemo z izbiro materialov, e
posebej to velja za lepilo.

V konkretnem primeru tanjsanja nekega vzorca je treba
prilagoditi parametre tanj$anja njegovi makro- in mikro-
strukturi ter vrsti materiala. Poglobljeno analizo poda-
jata Radndczi in Barna /5/.

4 Sklep

Za pravilno pripravo tankoplastnih vzorcev za presevno
elektronsko mikroskopijo potrebujemo sistem za me-
hansko tanjanje (brudenje, "dimplanje”, rezanje) ter
vakuumski sistem z ionskim izvirom. Tako pri mehan-
skemn kot pri ionskem tanj$anju bomo parametre pos-
topka prilagedili danemu vzorcu. Zaradi obcutljivosti
vzorca, Se posebej pri pripravi za preseéno presevno
elektronsko mikroskopijo, moramo biti pripravijeni na
to, da se bo na neki toéki vzorec uniéil in bomo marali
zaceti znova.
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Slika 7: Primer posnetka s presecno presevno
elektronsko mikroskopijo. Od spodaj navzgor
si sledijo: silicij, vecplastna struktura
Ni/Cr{Cra03, epoksi-lepilo, vecplastna
strukfura. Zaradi neenakomerne priprave se
spodnji in zgornji vzorec razlikujeta.



