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Verfahren zur Pradparation einer Probe fiir elektronenmikroskopi-—

sche Untersuchungen, sowie dabei verwendete Probentrdger und
Transporthalter

Die vorliegende Exfindung betrifft ein Verfahren zur Préiparati-
on einer Probe fiir elektronenmikroskopische Untersuchungen,
insbesondere mit einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM),

sowie dabei verwemndete Probentridger und Transporthalter.

Mit fortschreitender Miniaturisierung in der Mikro- und Nano-
technologie und insbesondere in der Halbleitertechnik wird die
Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) innerer Grenzflichen

an ionengediinnten Querschliffen immer bedeutender. Dabei ist
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eine gezielte Prédparation einer ausgewdhlten Objektstelle, also
einer an einer Probenstelle des Substrates befindlichen Probe
erforderlich. So sind beispielsweise bei zukiinftigen MOS Bau-
elementen Proben bei Gateldngen von 10 nm bis 100 nm und Dicken
des Gateoxids von wenigen Atomlagen zielgenau fiir die hochauf-

l6sende TEM zu prédparieren.

Auch in vielen Bereichen der Werkstoffwissenschaften wird zu-
nehmend eine Zielprédparation auf bestimmte Mikrobereiche, 2z.B.
Phaseniibergange, Strukturdefekte, Warmeeinflusszonen, Rissspit-
zen, Grenzfldchen etc. gefordert. Im Bereich der Grenzfléche
zwischen Werkstoffen und biologischem Gewebe, wie sie bspw. bei
Implantaten auftreten, gibt es bisher ebenfalls keine geeigne-
ten Methoden zur zielgenauen Préparation von Proben fiir eine

nachfolgende TEM.

Um Proben fiir solche elektronenmikroskopischen Untersuchungen,
insbesondere fiir Untersuchungen mit einem Transmissionselektro-
nenmikroskop (TEM), 2zu prdparieren, ist es erforderlich, sie

von ihrem Substrat zu trennen und mechanisch zu fixieren.

Es ist aus dem Stand der Technik bekannt, die Probe hierzu mit
Hilfe eines hochenergetischen, fokussierten Ionenstrahls (Focu-
sed Ion Beam, FIB) durch physikalisches Atzen oder chemisch
unterstiitztes physikalisches Atzen von dem Substrat zu trennen.
Die Probe wird danach mit Hilfe einer Sonde entweder unter
einem Lichtmikroskop oder noch in der FIB-Vorrichtung aus dem
Substrat entnommen und dann mit Hilfe dieser Sonde an einem

Probentridger befestigt;siehe beispielsweise US 6,538,254 Bl.
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Die US 2003/0089869 Al beschreibt bspw. ein Verfahren, bei dem
die Probe mit FIB von einem Halbleitersubstrat abgetrennt wird,
wobei die Stelle, an der die Probe entnommen werden soll, mit
Hilfe eines Rasterelektronenmikroskops (REM) abgebildet wird.
Die Entnahme der abgetrennten Probe erfolgt mit Hilfe eines

elektrostatisch wirkenden Manipulators.

Die US 2002/0121614 Al beschreibt ein Verfahren, bei dem die
Probe in der FIB-Vorrichtung zundchst vollstdndig von dem Sub-
strat abgetrennt wird, bevor es an der Sonde fixiert wird. Die
Sonde kann dabei durch Ionenstrahl-induzierte Ablagerung (IBID)
oder Elektronenstrahl-induzierte Ablagerung (EBID) von Material
aus einem sogenannten Precursor, durch Kleber oder elektrosta-
tisch mit der Probe verbunden werden. Die Probe wird dann bspw.
an einen Probentrédger iibergeben und dort durch Materialablage-

rung befestigt.

Auch die WO 02/095378 beschreibt ein Verfahren, bei dem die
Probe mit Hilfe von FIB sowohl abgebildet als auch vom Substrat
abgetrennt wird. Vor dem Abtrennen wird durch IBID eine Sonde
an der Probenstelle befestigt. Mit Hilfe eines Mikromanipula-
tors wird die Sonde mit der abgetrennten Probe dann von dem
Substrat entfernt und die Probe auf ein TEM-Trédgernetz gelegt
und dort mit IBID fixiert. Danach wird die Sonde mit Hilfe des

Ionenstrahles von der Probe abgetrennt.

Aus der DE 42 26 694 ist ein vergleichbares Verfahren bekannt,
bei dem die Probenstelle iiber Sekundirelektronenemission in
einem Rasterionenmikroskop (RIM) abgebildet wird. Die abge-
trennte Probe wird durch IBID an der Sonde befestigt und kann

dann unter einem REM betrachtet und mit einem abgeschwichten
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Ionenstrahl weiter bearbeitet werden, um die Probe fiir die TEM
nachzudiinnen. Die Sonde weist einen diinnen und kleinen Sonden-
kopfabschnitt, an dem die Probe befestigt ist, und einen dicken
Halteabschnitt aus, an dem sie an einem Mikromanipulator befes-
tigt ist. Die Spitze hat einen Durchmesser von weniger als
10 um und der als Platte ausgebildete Halteabschnitt eine Dicke

von mehr als 50 um.

Overwijk et al., "Novel scheme for the preparation of transmis-
sion electron microscopy specimens with a focused ion beam",
J.Vac.Sci.Technol. B 11(6), 1993, Seiten 2021~2024 offenbaren
ein Verfahren, bei dem die Probe ebenfalls in einer FIB-
Vorrichtung abgebildet und prédpariert wird. Um die Oberfl&iche
der Probe beim Abtrennen der Probe durch FIB zu schiitzen, wird
die Probe iiber IBID mit einer Wolframschicht versehen, die auch
als Maske beim Abtrennen dient. Nach dem Abtrennen der Probe
von dem Substrat wird das Substrat mit der Probe, die in einer
durch FIB in dem Substrat erzeugten Vertiefung enthalten ist,
aus der Vakuumkammer entnommen und unter ein Lichtmikroskop
gelegt. Dort wird die abgetrennte Probe dann durch Haftwirkung
von einer Nadel erfasst und durch vorsichtige Manipulation auf

einem TEM-Trdger abgelegt.

Die insoweit beschriebenen Verfahren haben -jedoch alle den
Nachteil, dass die Probe durch die hohe Ionenenergie von iibli-
cherweise 30 keV geschddigt (Armorphisierung) oder verunreinigt
(Ionenimplantation) wird. Sie ist dann fiir eine Untersuchung

mittels TEM nur noch bedingt geeignet.

Die Schédigung erfolgt aber nicht nur beim Abtrennen der Probe

vom Substrat mittels FIB sondern auch schon beim Aufsuchen der
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Probenstelle, also bei der Abbildung des die Probenstelle ent-
haltenden Ausschnittes des Substrates im Ionenrastermikroskop.
Bei geringeren Ionenenergien wird die Probenschiddigung zwar
verringert, allerdings ist bei geringer Ionenenergie die Aufls-
sung bei der Abbildung stark reduziert, so dass ein gezieltes
Auffinden einer gewiinschten Probenstelle nicht mehr mdglich

ist.

Ein weiteres Problem stellt die mechanische Handhabung der
praparierten Probe dar. Nach der Prédparation miissen die winzi-
gen, duBerst fragilen Proben ndmlich auf ein TEM-Tridgernetsz
manipuliert werden, was h&ufig zu einem Verlust der aufwendig
prédparierten und teuren Proben fiihrt. H3ufig ergibt sich auch
ein schlechter thermischer und elektrischer Kontakt zwischen
Probe und Tradgernetz, was zu Abbildungsartefakten durch Aufla-

dung und Aufheizung der Probe fiihrt.

Aus der Verdffentlichung von Matsui und Mori: "New selective
deposition technology by electron beam induced surface reacti-
on" in J.Vac.Sci.Technol B4(1l), 1986, Seiten 299-304 ist es
noch allgemein bekannt, auf einem Substrat in einer Vakuumkam-
mer mit Hilfe eines Elektronenstrahles (EBID) eine Wolfram-
schicht abzulagern, wozu ein Precursor, hier bspw. WF,, iiber

eine Gasdiise in die Vakuumkammer eingeleitet wird.

Die Erfindung betrifft daher ein Verfahren zur Prdparation
einer Probe fiir elektronenmikroskopische Untersuchungen, insbe-
sondere fiir Untersuchungen mit einem Transmissionselektronen-

mikroskop (TEM), mit den Schritten:
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a) ein die zu prdparierende Probe an einer Probenstelle
enthaltendes Substrat wird in einer Vakuumkammer bereitge-

stellt,

b) auf eine Oberfldche der Probenstelle wird eine

Schutzschicht aufgebracht,

c) die unter der Schutzschicht befindliche Probe wird
durch einen Ionenstrahl von dem Substrat abgetrennt, wobei

die Schutzschicht als Maske dient, und

d) die abgetrennte Probe wird in der Vakuumkammer von

dem Substrat entfe:nt.

Ein derartiges Verfahren ist aus der US 6,188,068 D1 bekannt.
Bei dem bekannten Verfahren wird die Probe mit FIB freige-
schnitten und dann entweder mit einem TEM-Probentriger verbun-
den und iiber diesen von dem Substrat entfernt, oder iiber eine
Sonde entnommen, an der die Probe auf geeignete Weise gehalten

wird. Die Probe wird dann auf einem TEM-Probenhalter abgelegt.

Die Erfinder der vorliegenden Anmeldung haben erkannt, dass
gerade die Kombination wvon Schutzschicht und Handling noch in
der Vakuumkammer viele Probleme vermeidet, die im Stand der
Technik vorherrschen. Durch die Schutzschicht wird die Gefahr
einer Schddigung der Probe beim Abtrennen vom Substrat deutlich
verringert, widhrend das Handling noch in der Vakuumkammer me-
chanische Schédigungen vermeidet. In der Vakuumkammer ist es
jetzt m8glich, die abgetrennte Probe mit groBer Sicherheit und

Reproduzierbarkeit bspw. durch Adhdsion aufzunehmen. Der im
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Stand der Technik hidufig zu beobachtende Verlust der Probe beim

Handling wird so vermieden.

Auch Overwijk et al. beschreiben zwar eine Manipulation der
Probe unter Ausnutzung der Haftwirkung an einer Nadelspitze,
dies erfolgt jedoch unter einem Lichtmikroskop, also nicht im
Vakuum. Die Erfinder der vorliegenden Anmeldung haben nun er-
kanﬁt, dass die Haftwirkung im Vakuum besser kontrolliert wer-
den kann und reproduzierbarer ist als unter atmosphdrischen
Bedingungen. Dies liegt nach Erkenntnis der Erfinder an der
unter atmosphirischen Bedingungen wechselnden Luftfeuchtigkeit.
Je nach Grad der ILuftfeuchtigkeit haftet die Probe nédmlich
besser oder schlechter an der Nadel. Im Vakuum kann der fiir die
Haftung erforderliche Feuchtefilm jetzt gezielt ohne Abhdngig-

keit von duBeren Einfliissen bereitgestellt werden.

Ein weitere Vorteil bei diesem Verfahren liegt darin, dass die
Schutzschicht als Maske verwendet werden kann, so dass nicht
fokussierte, also hochenergetische Ionenstrahlen, sondern nie-
derenergetische Ionenstrahlen nach Art einer Ionenbrause zum
Abtrennen verwendet werden kSnnen, die eine geringere Ortsauf-
1losung haben als die hochenergetischen Ionen beim FIB. Die
erforderliche Ortsaufldsung fiir das Abtrennen der Probe wird
hier durch die Maske der Schutzschicht erreicht, die bspw. mit
einem Elektronenstrahl geschrieben werden kann, der eine noch
hohere Ortsaufldsung hat als der FIB. Auch durch diese Elektro-
nenstrahlabscheidung der Schutzschicht werden schon viele der
oben genannten Nachteile vermieden. Bei der Ablagerung der
Schutzschicht wird die Oberfldche der Probe ndmlich durch die

erfindungsgemd verwendbaren Elektronen nicht so geschddigt,



WO 2005/033650 PCT/EP2004/010364

wie dies durch die im Stand der Technik hierfiir verwendeten

hochenergetischen Ionenstrahlen erfolgt.

Vor diesem Hintergrund liegt der vorliegenden Erfindung die
Aufgabe zugrunde, das erwdhnte Verfahren derart weiterzubilden,
dass eine sichere und einfache Manipulation der Probe mdglich

wird.

Erfindungsgemd wird diese Aufgabe bei dem bekannten Verfahren
dadurch geldst, dass die Probe in Schritt c¢) oder d) mit einem
von einem Manipulator bewegten TEM~Probentrdger verbunden wird,
der als Halteende ein TEM-Trdgernetz, eine metallische Winkel-
segmentscheibe oder eine Kupfer-Halbscheibe und daran befestig-
te oder damit einstiickig ausgebildete Nadel aufweist, an der
eine diinne Spitze ausgebildet ist, wobei der Probentriger zur
Prédparation und gleichzeitigen mechanischen Fixierung der Probe

dient.

Die der Erfindung =zugrunde liegende Aufgabe wird auf diese

Weise vollkommen gelOst.

Die Erfinder der vorliegenden Anmeldung haben n#mlich erkannt,
dass durch die Verwendung eines derart ausgebildeten TEM-
Probentrdgers eine gute Manipulierung der Probe einerseits
sowie eine sichere Befestigung der Probe an dem TEM-
Probentridger andererseits mdglich ist. Weil ein Probentriger
verwendet wird, der an der Probe verbleibt, wird die Gefahr der
Beschddigung der préparierten Probe bel der nachfolgenden Mani-
pulation deutlich verringert. Ein umst&dndliches und riskantes
Entfernen der Probe von einer Sonde und deren nachtrédgliche

Befestigung an den Probentrdger entfdllt.
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Vorzugsweise wird dabei der Probentridger an seinem dickeren
Halteende von dem Manipulator ergriffen und in Schritt c) oder
d) mit seiner diinnen Spitze an der Probe befestigt, wobei wei-
ter vorzugsweise in Schritt c¢) oder d) der Probentridger, vor-
zugsweise seine diinne Spitze, durch Elektronenstrahlabscheidung

oder durch einen Klebertropfen an der Probe befestigt wixd.

Der Probentrédger stellt damit sozusagen die Verbindung zwischen
der Nanowelt an seiner Spitze und der Mikrowelt an seinem Hal-
teende her, wo er von einem iiblichen Mikromanipulator ergriffen

und bewegt werden kann.

Die Geometrie des dabei verwendeten Probentridgers hat den Vor-
teil, dass sie eine konstruktiv leicht herstellbare Verbindung

zwischen Nano- und Mikrowelt darstellt.

Das Halteende des Probentrdgers ist dabei vorzugsweise als
Kreissegment oder —sektor, also als Winkelsegmentscheibe oder
-netz ausgebildet, wobei der Offnungswinkel zwischen 30° und
180° liegen kann, vorzugsweise 90° betrigt. GemdR einem bevor-
zugten Ausfilhrungsbeispiel ist das Halteende als Viertelkreis

ausgebildet.

Diese Ausbildung hat den Vorteil, dass sowohl fiir den Ionen-
strahl als auch fiir den Elektronenstrahl die Sicht nicht ge—
stért wird, da nur eine geringe Fliche durch das Halteende

bedeckt wird.

Vor diesem Hintergrund betrifft die vorliegende Erfindung auch
einen TEM-Probentrdger mit einem vorzugsweise als Kreissegment

oder —sektor ausgebildeten TEM-Trdgernetz oder einer metalli-
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schen Winkelsegmentscheibe als Halteende fiir einen Manipulator
und einer an dem TEM-Trédgernetz, bzw. der Winkelsegmentscheibe
befestigten oder damit einstiickig ausgebildeten Nadel, die mit
ihrer diinnen Spitze an einer Probe fiir elektronenmikroskopische
Untersuchungen, insbesondere mit einem Transmissionselektronen-
mikroskop (TEM), befestigbar ist, wobei das TEM-Trigernetz,
bzw. die Winkelsegmentscheibe vorzugsweise einen Radius von ca.
500 ym bis ca. 2 mm und die Nadel eine Lidnge im Bereich des
Radius des TEM-Tradgernetzes aufweist, wobei die Nadel im Be-
reich ihrer diinnen Spitze einen Durchmesser von ca. 100 nm bis

ca. 10 ym aufweist.

Die US 6,066,265 beschreibt ein Verfahren, mit dem prinzipiell
auch der neue TEM—Probehtréger hergestellt werden Kkann. Dazu
wird ein dreilagiger Wafer mit einer dickeren unteren und einer
diinneren oberen Silizium~Schicht bereitgestellt, wobei zwischen
den beiden Silizium-Schichten eine Schicht aus Siliziumoxid als
Atzstopschicht angeordnet ist. Auf beide Silizium-Schichten
wird eine Atzmaske aufgebracht. Die obere Atzmaske entspricht
der Draufsicht auf Trédgernetz plus Nadel von oben, die untere

Atzmaske nur der Draufsicht auf das Trédgernetz von unten.

Dann wird zundchst das die Atzmaske umgebende Silizium wegge-
atzt. Es entstehen so das Halteende, dessen Dicke durch alle
drei Schichten bestimmt ist, und die einstiickig damit verbunde-
ne Nadel, deren Dicke durch die obere, diinnere Silizium-Schicht
und zundchst auch noch die Schicht aus Siliziumoxid bestimmt
ist. Das Siliziumoxid wird dann in einem weiteren Arbeitsgang
von der Unterseite der Nadel entfernt. Allgemein ist es bevor-
zugt, wenn in Schritt b) die Schutzschicht mit Hilfe eines

vorzugsweise fokussierten Teilchenstrahles, insbesondere eines
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fokussierten Elektronenstrahls (EBID), Ionenstrahls oder Photo-

nenstrahls auf der Oberfldche abgeschieden wird.

AuBer mit EBID kann die Schutzschicht auch mit einem Ionen-
strahl oder einem Photonenstrahl abgeschieden werden, wobei die
Energien jeweils so gewdhlt werden, dass eine Schidigung der

Probe vermieden oder stark minimiert wird.

Andererseits ist es bevorzugt, wenn in Schritt b) die Schutz-
schicht als mechanische Abdeckung auf die Oberfliche aufge-
bracht wird, wobei vorzugsweise als mechanische Abdeckung ein
NanorShrchen oder feiner Nanodraht auf die Oberfliche aufge-

bracht wird.

Dies ist eine Alternative zu einer iiber einen Teilchenstrahl
abgelagerten Schutzschicht. Die mechanische Abdeckung erfiillt
denselben Zweck und weist wie der Elektronenstrahl den Vorteil
auf, dass die Probe nicht geschddigt wird. Die AbmaBe der me-
chanischen Schutzschicht 1liegen wie die der abgeschiedenen

Schutzschicht im nm-Bereich.

In einer weiteren Ausfiithrung ist es bevorzugt, wenn die Schutz-
schicht durch Aufspriihen oder Aufdampfen auf die Oberfliche
aufgebracht wird, vorzugsweise mit Hilfe einer Schattenmaske

auf die Oberfldche aufgespriiht wird.

Dies ist eine weitere Alternative zu einer iiber einen Teilchen-
strahl abgelagerten Schutzschicht. Die aufgespriihte oder aufge-
dampfte Schutzschicht erfiillt denselben Zweck und weist wie der
Elektronenstrahl den Vorteil auf, dass die Probe nicht geschi-

digt wird.
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Allgemein ist es dabei bevorzugt, wenn in Schritt b) eine
Schutzschicht aus einem schlecht ionendtzbaren Material auf die

Oberfléche.aufgebracht wird.

Hier liegt der Vorteil darin, dass die Schutzschicht bei dem
nachfolgenden Abtrennen der Probe von dem Substrat, was mittels
eines Ionenstrahles erfolgt, einen hinreichenden Schutz fiir die
abgedeckte Probe liefert. Als Material fiir die Abdeckung kommt
insbesondere Wolfram, das sich in anderem Zusammenhang schon
als Schutzschichtmaterial bewdhrt hat, aber auch Platin, Koh-
lenstoffverbindungen, oder allgemein metallorganische Verbin-

dungen in Frage.

Es ist weiter bevorzugt, wenn im Schritt a) das Substrat in ein
Rasterelektronenmikroskop (REM) eingelegt und ein die Proben-
stelle enthaltender Ausschnitt des Substrates mit dem REM abge-
bildet wird.

Hier ergeben sich besondere Vorteile, weil auch die Abbildung
der Probe durch REM und nicht durch FIB erfolgt, so dass nicht
schon bei der Lokalisierung der zu préparierenden Probe eine

Schéadigung erfolgt.

Ferner ist es bevorzugt, wenn im Schritt c) die Probe durch
einen breiten Ionenstrahl (selected area ion beam: SAIB) von
dem Substrat abgetrennt wird, wobei vorzugsweise ein nieder-
energetischer TIonenstrahl verwendet wird, dessen Ionenenergie
kleiner als 10 keV, vorzugsweise kleiner als 5 keV ist. Diese
MaBnahme ist bei dem bekannten Verfahren auch fiir sich neu und

erfinderisch.
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Hier ist von Vorteil, dass die Gefahr einer Schddigung der
Probe verringert wird, denn der breite und niederenergetische
Ionenstrahl vermag nicht durch die Schutzschicht hindurch die
Probe ernsthaft zu schddigen. Auch eine Schddigung durch seit-
lich auf die Probe treffende, alsoc an der Schutzschicht vorbei-
geleitete Ionen ist Jjetzt nur von geringer Bedeutung, da durch

"die niederenergetischen Ionen Strahlenschdden minimiert werden.

Dabei 1ist es bevorzugt, wenn im Schritt c) die Probe zundchst
teilweise von dem Substrat abgetrennt, dann der Probentriger
mit der Probe verbunden, und dann die Probe vollstdndig von dem
Substrat abgetrennt wird, wobei das vollstdndige Abtrennen
durch den TIonenstrahl oder durch mechanisches Ausbrechen der

Probe erfolgt.

Hier ist von Vorteil, dass die Befestigung des Probentrdgers an
der Probe zu einem Zeitpunkt erfolgt, zu dem die Probe noch
iiber das Substrat mechanisch fixiert ist. Eine Schédigung der
Probe durch Verkippen oder Verkanten beim Befestigen des Pro-
bentrdgers wird dadurch vermieden. Ferner kann der Probentrager
an einer genau festzulegenden Stelle an der Probe befestigt
werden; die Probe kann beim Befestigen namlich nicht "verrut-

schen", da sie noch fixiert ist.

Beli dem neuen Verfahren ist es dann bevorzugt, wenn in Schritt
d) die von dem Substrat entfernte Probe zusammen mit dem Pro-
bentrdger in einen TEM-Probenstab eingelegt wird, an dem der

Probentrédger danach befestigt wird.

Hier ist von Vorteil, dass an der Probe selbst nach der Befes-

tigung an dem TEM-Probentrédger nicht weiter manipuliert werden
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muss, die weiteren Transport- und BefestigungsmaBnahmen erfol-

gen iiber den TEM-Probentridger.

Andererseits wird die Aufgabe bei dem bekannten Verfahren
geldst, wenn im Schritt c¢) oder d) die Probe durch Adhision an
eine hydrophile Fl&dche eines von einem Manipulator bewegten

Transporthalters erfasst wird.

Hier ist von Vorteil, dass die Probe den Beanspruchungen nicht
ausgesetzt werden muss, die mit dem Befestigen am Probentriger
einhergehen. Ferner steht die Probe nach der Entnahme und dem
Ablegen vollstdndig fiir die nachfolgende Untersuchung zur Ver-
fligung, es sind keine Bereiche durch einen "angel&teten" Pro-
bentrdger verdeckt. Insbesondere wenn die Probe aus geometri-
schen Griinden zur Entnahme von dem Substrat nur an den Berei-
chen ergriffen werden kann, die fiir die nachfolgende Untersu-
chung wieder frei éein miissen, entfdllt das umstdndliche und
riskante Entfernen des Probentrdgers von der Probe. Es ist
jetzt ferner mdglich, mehrere Proben nacheinander auf einem
Trdger abzulegen, bevor dieser zur weiteren Bearbeitung aus dem

REM entnommen wird.

Es ist dann bevorzugt, wenn im Schritt c) oder d) vor dem Ent-
fernen der Probe von dem Substrat ein feuchtes Gas auf die

hydrophile Flidche geleitet wird.

Hier ist von Vorteil, dass durch das feuchte Gas ein Feuchte-
film gebildet wird, der fiir einen sicheren Halt der Probe an
der hydrophilen Flidche sorgt. Da das neue Verfahren in einer
Vakuumkammer durchgefiihrt wird, kann der Feuchtefilm reprodu-

zierbar erzeugt werden, was bei dem Stand der Technik nach
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Overwijk et al. nicht vorgesehen ist, dort wird die Probe unter

atmosphérischen Bedingungen im Lichtmikroskop manipuliert.

Weiter ist es dann bevorzugt, wenn im Schritt d) nach dem Ent-
fernen der Probe von dem Substrat ein trockenes Gas auf die

hydrophile Fldche geleitet wird.

Auf diese verfahrenstechnisch einfache Weise kann fiir ein si-
cheres Abldsen der Probe von der hydrophilen Fléache gesorgt
werden. Die Probe kann so definiert abgelegt werden. Dies ist
beim Stand der Technik mdglich, denn unter atmosphdrischen
Bedingungen l&dsst sich die hydrophile Fldche, die Abmessungen
im Nanometerbereich oder unteren Mikrometerbereich aufweist,

auf diese Weise nicht reproduzierbar trocknen.

Ferner ist es bevorzugt, wenn die hydrophile Fldche einen
Schlitz aufweist, wobei die Probe so auf der hydrophilen Flache
positioniert wird, dass sie iiber dem Schlitz zu liegen kommt,
und dass die Probe nach dem Entfernen von dem Substrat auf
einem in den Schlitz eingreifenden Sockel abgelegt und die
hydrophile Fl&che danach in Richtung des Sockels von der Probe

entfernt wird.

Hier ist wvon Vorteil, dass die Probe definiert auf den Sockel
tibergeben werden kann, ohne dass die Gefahr mechanischer Be-

schadigung besteht.

Andererseits ist es auch mdglich, die Probe auf einen Proben-
halter mit Gabelstruktur abzulegen, wobei die Zinken der Gabel
sozusagen beiderseits neben der hydrophilen Fl&dche unter die

Probe greifen.
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Als Transporthalter kann dabei eine gezogene Glaskapillare,
bspw. eine Patch-Pipette, verwendet werden, an deren Spitze die

hydrophile Fl&ache ausgebildet ist.

Vor diesem Hintergrund betrifft die Erfindung auch eine gezoge-
ne Glaskapillare, bspw. nach Art einer Patch-Pipette, mit einem
hohlen, an seiner Spitze offenen ROhrchen und einer an der
Spitze befestigten, hydrophilen Fl&che als Transporthalter zum
Erfassen einer Probe fiir elektronenmikroskopische Untersuchun-
gen, insbesondere mnit einem Transmissionselektronenmikroskop

(TEM) .

Diese MaBnahme ist konstruktiv von Vorteil, denn im einfachsten
Fall kann eine bestehende Patch-Pipette verwendet werden, wie
sie in der Patch-Clamp-Technik eingesetzt wird. Sie muss ledig-
lich mit einer iiber ihre Spitze vorstehenden hydrophilen Fl&dche
versehen werden. Das feuchte und spdter das trockene Gas kdnnen
dann iiber die Patch-Pipette zu der hydrophilen Fl&ache geleitet

werden.

Bei dem neuen Verfahren ist es alternativ bevorzugt, wenn im
Schritt d) die Probe mit einer hydrophoben Flédche des Trans-

porthalters gegen die hydrophile Flédche gedriickt wird.

Diese MaBnahme erhdht auf konstruktiv einfache Weise noch ein-
mal die Sicherheit beim Transport der Probe, denn dies wird
nicht nur durch Adhdsion sondern auch durch Klemmwirkung gehal-
ten. Weil die zweite Fl&ache hydrophob ist, verbleibt die fragi-
le Probe nach dem Offnen der durch die beiden Fléachen gebilde-
ten Zange reproduzierbar an der hydrophilen Fldche und kann

definiert abgelegt werden.
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Als Transporthalter kann dabei ein Greifer mit zwei Nano-~Backen
verwendet werden, dessen eine Backe die hydrophile Fl&dche und

dessen andere Backe die hydrophobe Fldche aufweist.

Vor diesem Hintergrund betrifft die Erfindung auch einen Grei-
fer mit zwei mikromechanischen Zangenelementen, an denen je-
weils eine Nano-Backe ausgebildet oder befestigt ist, wobei die
eine Backe eine hydrophile Fldche und die andere Backe eine
hydrophobe Fliache aufweist, als Transporthalter zum Ergreifen
einer Probe fiir elektronenmikroskopische Untersuchungen, insbe-
sondere mit einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM), wobei
die Nano-Backen vorzugsweise eine Lidnge von ca. 100 nm bis ca.

10 um und eine Breite von ca. 100 nm bis ca. 10 um aufweist.

Die Nano-Backen k®nnen durch EBID bzw. IBID an die vorderen
Enden von Zangenelementen eines Mikrogreifers angekoppelt wer-
den, wie er bspw. von der Fa. Nascatec GmbH, Ludwig Erhard
StraBe 10, 34131 Kassel, produziert und iiber die Fa. NanoAndMo-
re GmbH, MerkstraBe 22, 64283 Darmstadt, erhdltlich ist. Ande-
rerseits ist es auch mdglich, die vorderen Enden der Zangenele-
mente solcher Mikrogreifer mit FIB nachzubearbeiten und somit

sozusagen anzuspitzen.

Bei dieser weiteren Miniaturisierung ist von Vorteil, dass die
Nano-Backen am vordersten Ende der mikromechanischen Zangenele-
mente einen Federeffekt bewirken, so dass die Gefahr der Be-

schiddigung der fragilen Probe weiter reduziert wird.

Es sei noch erwdhnt, dass mit dem neuen Verfahren Proben prépa-

riert werden k®nnen, die eine Dicke von ca. 5 bis ca. 200 nm
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und eine Lé&nge von ca. 1 bis ca. 200 uym aufweisen. Die HOhe

betrédgt dabei ca. 100 nm bis ca. 100 um.

Weitere Vorteile und Merkmale ergeben sich aus der nachstehen-

den Beschreibung sowie aus den beigefiigten Figuren.

Es versteht sich, dass die vorstehend genannten und nachstehend
noch zu erlduternden Merkmale nicht nur in der jeweils angege-
ben Kombination sondern auch in anderen Kombinationen oder in
Alleinstellung verwendbar sind, ohne den Rahmen der vorliegen-

den Erfindung zu verlassen.

Ausfiihrungsbeispiele der Erfindung sind in den Figuren darge-
stellt und werden in der nachfolgenden Beschreibung ndher er-

ldutert. Es zeigen:

Fig. 1 ein Substrat in einer Seitenansicht mit gestrichelt
dargestellter Probe sowie einem die Probenstelle ab-

deckenden Nanodraht und einem angedeuteten SAIB;

Fig. 2 ein Substrat in einer Draufsicht mit einer Schatten-

maske, die eine Probenstelle freigibt;

Fig. 3 in schematischer Ansicht ein Substrat, bei dem auf
die Oberfldche der Probenstelle eine Schutzschicht

aufgebracht wird;

Fig. 4 ein Substrat in einer schematischen Ansicht, bei dem
die Probe mit einem Ionenstrahl von dem Substrat ab-

getrennt wird;
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eine Darstellung wie Fig. 4, wobei die Probe zumin-

dest umfdnglich von dem Substrat abgetrennt ist;

eine Darstellung wie Fig. 5, wobel die Probe an der

Spitze einer Nadel befestigt wird;

eine Darstellung wie Fig. 6, wobei die an der Nadel

befestigte Probe von dem Substrat abgehoben wird;

in schematischer Darstellung ein Rasterelektronen-
mikroskop, in dem ein Substrat angeordnet ist, wvon

dem eine Probe prédpariert und analysiert werden soll;

in Seitenansicht und Draufsicht einen TEM-
Probentrdger mit TEM-Trédgernetz und Nadel, wie er bei
den Verfahrensschritten aus den Figuren 6 und 7 ver-

wendet werden kann;

ein weiteres Ausfithrungsbeispiel fiir einen = TEM-
Probentrdger, wie er bei den Verfahrensschritten aus

den Fig. 6 und 7 verwendet werden kann;

eine Draufsicht auf den TEM-Probentrdger aus Fig. 9,

mit an der Spitze der Nadel befestigter Probe;

den TEM-Probentrdger aus Fig. 10, der an dem TEM~-
Trdgernetz von Zangenelementen eines Greifers ergrif-

fen wird;

einen TEM-Probenstab, in den der TEM~Probentriger aus

Fig. 10 eingelegt ist;
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Fig. 13 in geschnittener, schematischer Seitendarsteliung
eine gezogene Glaskapillare mit hydrophiler Fl&che,

an der die Probe aus Fig. 5 befestigt ist;

Fig. 14 eine gezogene Glaskapillare wie in Fig. 13, wobei die
hydrophile Fl&dche jedoch als eine iiber die Spitze der

Glaskapillare vorstehende Nano-Backe ausgebildet ist;

Fig. 15 einen in dem Rasterelektronenmikroskop aus Fig. 8
verwendbaren Greifer mit zwei mikromechanischen Zan-
genelementen, an denen jeweils eine Nano-Backe befes-

tigt ist;

Fig. 16 eine Draufsicht auf die Spitze eines Zangenelementes
aus Fig. 15, wobei die hydrophile Nano-Backe einen
Schlitz aufweist, iiber dem die Probe zu liegen kommt;

und

Fig. 17 einen an die Nano-Backe aus Fig. 16 angepassten

Sockel, auf dem die Probe abgelegt wird.

In Fig. 1 ist mit 10 ein Substrat bezeichnet, aus dem an einer
Probenstelle 11 eine Probe 12 herausprédpariert werden soll, die
in Fig. 1 gestrichelt dargestellt ist. Die Probe 12 soll fiir
Untersuchungen mit einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM)
prédpariert werden, wozu es erforderlich ist, sie zun#ichst von

dem Substrat 10 zu trennen und danach mechanisch zu fixieren.

Die Probe weist eine Dicke 14 von 5 bis 200 nm sowie eine HOhe

15 von 100 nm bis 100 um auf.
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Auf einer Oberflache 16 von Substrat 10 und damit auch Proben-
stelle 11 ist eine mechanische Abdeckung 17 in Form eines Na-
nodrahtes 18 aufgebracht, der eine Schutzschicht fiir die unter
der Oberfliche 16 an der Probenstelle 11 herauszuprdparierende

Probe 12 darstellt.

Wie es weiter unten noch beschrieben wird, kann die Probe 12
jetzt mit einem bei 19 angedeuteten breiten Ionenstrahl von dem
Substrat 10 abgetrennt werden. Der Ionenstrahl 19 trdgt Jjetzt
namlich allseits von der durch den Nanodraht 18 geschiitzten
Probe 12 Material von dem Substrat ab, wobei die Probe 12 unter

der so gebildeten Schutzschicht ,stehen bleibt”.

Alternativ zu einer mechanischen Abdeckung 17 kann auf die
Probenstelle 11 auch eine Schutzschicht 21 aufgespriiht werden,
wie dies jetzt an Hand von Fig. 2 beschrieben wird. Zu diesem
Zweck ist im Bereich der Probenstelle 11 auf dem Substrat 10
eine Schattenmaske 22 aufgebracht, die den Bereich um die Pro-
benstelle 11 herum abdeckt, aber ein Fenster 23 enthdlt, das an
die Dicke und Linge der Probe 12 angepasst ist. Die Probe er-

hilt so eine bei 24 angedeutete Ldnge von 1 bis 200 um.

Auf die Probenstelle 11 wird jetzt durch einen bei 25 angedeu-
teten Sﬁrﬁhstrahl die Schutzschicht 21 aufgebracht, die aus
einem schlecht ionendtzbaren Material besteht. Nach dem Entfer-
nen der Schattenmaske 22 kann die Probe 12 dann mit einem brei-
ten Ionenstrahl 19 von dem Substrat 10 so abgetrennt werden,

wie dies in Fig. 1 angedeutet ist.

Die Schutzschicht 21 kann alternativ zu dem im Zusammenhang mit

Fig. 2 beschriebenen Aufsprithen auch mit Hilfe eines fokussier-
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ten Teilchenstrahls auf der Oberfldche 16 abgeschieden werden,

wie dies in Fig. 3 schematisch dargestellt ist.

zur Erzeuqgung der Schutzschicht 21 wird Material aus einem
sogenannten Precursor durch einen fokussierten Elektronenstrahl
27 auf der Oberfliche 16 abgeschieden. Weil der Elektronen-
strahl 27 fein fokussiert ist, ldsst sich die Probenstelle 11
trotz ihrer geringen AbmaBe doch prézise mit einer Schutz-
schicht 21 aus dem schlecht ionendtzbaren Material versehen.
Diese elektronenstrahlinduzierte Ablagerung (EBID) von Material
ist prinzipiell bekannt, sie wird bspw. in der eingangs erwdhn-
ten Verdffentlichung von Matsui und Mori beschrieben. Als Mate-
rial fiir die Schutzschicht 21 kommt insbesondere Wolfram, aber‘
auch Platin, Kohlenstoffverbindungen oder allgemein metallorga-

nische Verbindungen in Frage.

Alternativ zu einem fokussierten Elektronenstrahl 27 kann die
Schutzschicht 21 auch mit einem Ionenstrahl oder mit einem
Photonenstrahl abgeschieden werden, wobei die Energien jeweils
so gewdhlt werden, dass eine Schddigung der Probe 12 vermieden

oder zumindest stark minimiert wird.

Da die Schutzschicht 21 aus einem schlecht ionen&dtzbaren Mate-
rial besteht, bietet sie bei dem nachfolgenden Abtrennen der
Probe 12 von dem Substrat 10 einen hinreichenden Schutz fiir die
so abgedeckte Probe, die jetzt mit Hilfe des breiten Ionen-
strahls 19 von dem Substrat 10 abgetrennt wird, wie dies in
Fig. 4 schematisch dargestellt ist. Der breite Ionenstrahl 19,
der auch als Selected Area Ion Beam (SAIB) bezeichnet wird,
weist eine Ionenenergie auf, die vorzugsweise kleiner als 5 keV

ist. Auf diese Weise wird die Gefahr einer Schéddigung der Probe
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12 weiter verringert, der breite und damit niederenergetische
Ionenstrahl vermag nicht durch die Schutzschicht 21 hindurch

die Probe 12 zu schidigen.

Um die Probe 12 herum entsteht in dem Substrat 10 ein bspw.
kreisfOrmiger Bereich 28 von abgetragenem Material, so dass die
Probe 12 wie eine Art Lamelle in dem Bereich 28 steht und nur
noch an ihrer Unterseite mit dem Substrat 10 verbunden ist, wie

dies in Fig. 5 angedeutet ist.

Die Probe 12 wird dann mit einer Spitze 29 eines Probentfagers
oder Transporthalters verbunden, wie dies in Fig. 6 angedeutet
ist. Die Verbindung der Probe 12 mit der Spitze 29 kann durch
EBID, mit Hilfe eines Klebers oder {iber Oberfladchenspannung

erfolgen, wie dies weiter unten noch geschildert wird.

Die Probe 12 wird dann mit Hilfe der Spitze 29 aus dem Bereich

28 herausgehoben (lift out), wie dies in Fig. 7 angedeutet ist.

Das insoweit im Zusammenhang mit den Figuren 1 bis 7 beschrie-
bene Prdparieren der Probe 12 erfolgt unter Vakuum in einem
Rasterelektronenmikroskop (REM) 31, wie es in Fig. 8 in schema-

tischer Seitenansicht dargestellt ist.

Das REM umfasst eine Vakuumkammer 32, die {iber eine bei 33
angedeutete Tiir von auBen zugdnglich ist, so dass das Substrat

10 in der Vakuumkammer 32 positioniert werden kann.

In die Vakuumkammer 32 ragt zum einen eine bei 34 angedeutete
Elektronenquelle mit entsprechender Optik hinein, die sowohl

zur Abbildung der Probenstelle als auch fiir die Ablagerung der
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Schutzschicht mittels EBID eingesetzt wird. Ferner ragt in die
Vakuumkammer 32 eine Ionenquelle 35 hinein, mit der der breite
Tonenstrahl 19 erzeugt wird, iiber den die Probe von dem Sub-
strat abgetrennt wird. Ferner ist noch eine Precursor-Kammer 36
vorgesehen, die mit ihrer Gasdiise 37 in die Vakuumkammer 32
hineinragt, wo sie den Precursor abgibt, aus dem das Material
fiir die Schutzschicht sowie ggf. zum Verbinden der Probe mit
der Spitze eines Probentrédgers oder Transporthalters abgeschie-

den wird.

SchlieBlich ist noch ein Manipulator 38 vorgesehen, der einen
Greifer 39 trdgt, der von dem Manipulator 38 im Bereich des
Substrates 10 so verfahren werden kann, dass er die Probe 12
unmittelbar erfassen kann, oder aber einen Probentrdger oder

Transporthalter ergreifen kann, der an der Probe befestigt ist.

Sdamtliche Schritte zur Prédparation der Probe kdnnen in der
Vakuumkammer 32 durchgefiihrt werden. Zundchst erfolgt die Loka-
lisierung der zu prédparierenden Probe mit Hilfe einer Abbildung
durch die Elektronenstrahlquelle 34, was ohne Schddigung der
Probe mdglich ist. Dann wird die Schutzschicht 21 auf dem Sub-
strat 10 abgeschieden, was mit Hilfe der Elektronenstrahlquelle
34 sowie des Precursors erfolgt. Auch hierbei wird die Probe

nicht geschéddigt.

SchliefBlich wird die Probe mit Hilfe des breiten Ionenstrahls
19 von dem Substrat 10 abgetrennt, wobei die Probe einerseits
durch die Schutzschicht 21 wvor Schddigungen geschiitzt wird,
andererseits aber bereits durch den breiten, also niederenerge-
tischen Ionenstrahl 19 die Gefahr der Schadigung der Probe

stark reduziert wird. Auch eine Schddigung durch seitlich auf
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die Probe auftreffende, also an der Schutzschicht 21 vorbeige-

leitete Ionen ist damit nur von geringer Bedeutung.

Die Probe kann dabei entweder zundchst vollstdndig von dem
Substrat 10 entfernt werden, bevor sie an der aus Fig. 6 be-
kannten Spitze 29 befestigt wird oder unmittelbar mit Hilfe des
Greifers 39 erfasst wird. Andererseits ist es auch mdglich, die
Probe an ihrer Unterseite noch mit dem Substrat 10 in Verbin-
dung zu lassen und zundchst die Spitze 29 an der Probe zu be-
festigen bzw. sie mit dem Greifer 29 zu ergreifen. In einem
nichsten Verfahrensschritt wird die Probe dann endgiiltig wvon
dem Substrat 10 abgetrennt, was entweder wieder mit Hilfe des
Ionenstrahls 19 oder aber durch mechanisches Ausbrechen der

Probe erfolgen kann.

Die Probe kann in dem REM 31 also vollstdndig von dem Substrat
10 abgetrennt werden, ohne dass eine Schddigung der Probe durch
hochenergetische Ionen zu befiirchten ist. Dariiber hinaus kann
die Probe noch in der Vakuumkammer 32 mechanisch bspw. an einem
TEM-Probentriger fixiert werden, der dann in einen {iblichen
TEM-Probenstab eingelegt und dort befestigt wird. Auf diese
Weise sind nur geringe Transportwege und Fixierungs- und L&se-
vorgidnge erforderlich, so dass auch eine mechanische Schédigung

der Probe weitgehend vermieden wird.

In Fig. 9a ist oben in einer Seitenansicht und unten in einer
Draufsicht ein TEM-Probentrdger 41 gezeigt, der sowohl zur
Prdparation als auch zur mechanischen Fixierung der Probe ein-
gesetzt wird. Die Probe kann so an dem TEM-Probentrdger 41
verbleiben, was die Gefahr von Beschddigungen der prédparierten

Probe bei den nachfolgenden Manipulation deutlich verringert.
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Der TEM-Probentridger 41 weist ein dickes Halteende 42 auf, das
ein halbkreisfdrmiges TEM-Trédgernetz 43 ist, an dem einstﬁgkig
eine Nadel 44 ausgebildet ist, die in die aus Fig. 6 und 7
bekannte Spitze 29 auslduft. Das TEM-Trdgernetz 43 weist einen
Radius 45 auf, der im Bereich von ca. 500 pym bis ca. 2 mm
liegt. Vorzugsweise ist der Radius 45 an den Standarddurchmes-
ser von Aufnahmen in TEM-Probenstdben angepasst, der bei 2,3
oder 3,0 mm liegt. Die Nadel 45 weist eine Ldnge 46 auf, die im

Bereich der AbmafBe des Radius 45 liegt.

Bei 47 ist eine Dicke des TEM-Trdgernetzes 43 angedeutet, die
im Bereich von 10 pym bis 650 uym liegt, vorzugsweise entspricht

sie einer Standard-Waferdicke von 635 pum.

Die Nadel 44 weist an ihrer Spitze einen Durchmesser 48 auf,

der im Bereich wvon 100 nm bis 10 um liegt.

In Fig. 9b ist ein weiterer TEM-Probentrdger 41’ aufgezeigt,
der im Querschnitt dem Aufbau des Probentrdgers 41 auf Fig. 9a
gleicht. Unterschiedlich vom Aufbau her ist jedoch das dicke
Halteende 42’, das im Gegensatz zu der Fig. 9a nicht ein halb-
kreisférmiges TEM-Trdgernetz 43, sondern ein viertelkreisfdrmi-

ges TEM-Trdgernetz 43’ ist.

Allgemein kann das TEM-Trdgernetz 43 als Kreissegment oder —
sektor ausgebildet sein, wobei sein in Fig. 9b angedeuteter
Offnungswinkel o zwischen etwa 30° und 180° liegt, gemd&B Fig.

9b betrdgt er vorzugsweise 90°.

Verglichen mit dem TEM-Probentrdger 41 aus Fig. 9a hat der TEM-

Probentridger 41’ aus Fig. 9b den Vorteil, dass die von dem



WO 2005/033650 PCT/EP2004/010364

27

Halteende 42’ bedeckte Fliche kleiner ist, so dass weder der
Tonenstrahl 19 beim Freischneiden der Probe noch der Elektro-
nenstrahl 25 aus der Elektronenquelle 34 bei der Abbildung der

Probenstelle behindert wird.

Ein Verfahren, mit dem prinzipiell der TEM~-Probentrdger 41 aus
Fig. 9a oder b hergestellt werden kann, ist aus der eingangs

erwdhnten US 6,066,265 bekannt.

Das Halteende 42, 42' kann statt als TEM-Trdgernetz 43 bzw. 43’
auch als metallische Scheibe bzw. Folie in Form eines Winkel-
segmentes, also bspw. eines Halb- oder Viertelkreises ausgebil-
det  sein. Bspw. ist es mdglich, eine Viertelkreisscheibe aus
Kupferfolie mit einer Dicke von etwa 70 uym zu verwenden, an die
ein diinner Wolframdraht mit einem Durchmesser von 50 um als
Nadel angeklebt ist, der in eine diinne Spitze von bspw. 10 um
auslduft. Andererseits ist es auch mdglich, auch die Viertel-
scheibe aus Wolframfolie herzustellen, so dass die Nadel mit
dieser einstiickig auf mikrotechnische Weise hergestellt werden

kann.

In Fig. 10 ist der TEM-Probentrdger 41 aus Fig. 9a gezeigt,
wobei an der Nadel 44 jetzt eine Probe 12 befestigt ist. Diese
Befestigung der Probe 12 an der Nadel 44 kann durch EBID oder

durch einen Klebertropfen erfolgen.

Der TEM-Probentridger 41 wird jetzt an dem TEM-Trdgernetz 43 von
dem aus Fig. 8 bekannten Greifer 39 ergriffen, was in Fig. 11

dargestellt ist.
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Der von dem Manipulator 38 aus Fig. 8 bewegte Greifer 39 legt
den TEM-Probentridger 41 jetzt in einen in einem TEM-Probenstab
49 vorgesehenen Aufnahmeraum 51 ein, wo der TEM-Probentrdger 41
an seinem TEM-Trdgernetz mechanisch fixiert wird. Dies kann
durch eine gefederte Klappe oder durch einen Gewindering erfol-

gen, wie dies an sich bekannt ist.

In der Abfolge der Figuren 7 bis 12 ist der Ubergang von der
durch die Probe 12 reprédsentierten Nanowelt und der Mikrowelt,
wie sie durch das TEM-Trdgernetz 43, 43’ verkOrpert ist, darge-
stellt. Uber den Greifer 39 und den TEM-Probenstab 49 erfolgt

dann der Ubergang zur Makrowelt.

Der TEM-Probentrdger 41, 41’ stellt damit das wichtige Verbin-
dungsglied zwischen der Nanowelt und der Makrowelt dar, wobeil
die Probe 12 nur einmal an der Nadel 44 befestigt werden muss,
alle weiteren Schritte erfolgen ohne nochmalige unmittelbare

Manipulation an der Probe 12.

Alternativ zu der insoweit beschriebenen Befestigung der Probe
12 an einem Probentrdger kann die Probe 12 auch durch Adh&sion
an eine hydrophile Fl&dche eines von dem Manipulator 38 aus Fig.
8 bewegten Transporthalters 53 erfasst werden. Als Transport-
halter 53 kann bspw. eine gezogene Glaskapillare verwendet
werden, wie sie als Patch-Pipette 54 aus der Patch-Clamp-
Technik bekannt ist. Eine derartige Patch-Pipette 54 ist in den
Figuren 13 und 14 im Bereich ihrer Spitze 55 in stark vergr-
Berter, schematischer Seitenansicht gezeigt. In an sich bekann-
ter Weise besteht die Patch-Pipette 54 aus einem an seiner
Spitze 55 offenen ROhrchen 56, wobei an der Spitze 55 eine

hydrophile Fldche 57 ausgebildet oder befestigt ist. In dem



WO 2005/033650 PCT/EP2004/010364

29

Ausfiihrungsbeispiel gemdB Fig. 13 ist die hydrophile Fldche 57
Teil der Patch-Pipette 54, wdhrend die hydrophile Fldche 57 bei
dem Ausfithrungsbeispiel gemdB Fig. 14 an einer Nano-Backe 58
ausgebildet ist, die durch EBID bzw. IBID an der Patch-Pipette
54 befestigt ist.

Die Probe 12 haftet durch Adhdsion an der hydrophilen Fl&che
57, so dass sie nicht Beanspruchungen ausgesetzt sind, die bei

dem Befestigen an Probentrdgern auftreten k&nnen.

Um fiir einen sicheren Halt der Probe 12 an der hydrophilen
Fldche 57 zu sorgen, wird durch das ROhrchen 57 ein feuchtes
Gas 59 geleitet. Da das Ergreifen der Probe 12 mit Hilfe der
Patch-Pipette 54 noch in der Vakuumkammer 32 aus Fig. 8 er-
folgt, kann durch das feuchte Gas 59 reproduzierbar ein Feuch-
tefilm gebildet werden, der f£fiir einen sicheren Halt der Probe

12 an der hydrophilen Fl&ache 57 sorgt.

Um die Probe 12 reproduzierbar und ohne mechanische Belastungen
von der hydrophilen Flidche 57 wieder entfernen zu k&nnen, wird
ein trockenes Gas 60 durch das ROhrchen 56 geleitet, was in
Fig. 14 gezeigt ist. Durch dieses trockene Gas 60 wird der
Feuchtefilm von der hydrophilen Fldche 57 abgetrocknet, so dass
sich die Probe 12 wieder von der hydrophilen Fldche 57 1lost, so

dass die Probe definiert abgelegt werden kann.

Als Transporthalter 53 kann auch der aus Fig. 8 bekannte Grei-
fer 39 verwendet werden, der in einer schematischen Draufsicht

in Fig. 15 gezeigt ist.



WO 2005/033650 PCT/EP2004/010364

30

Der Greifer 39 ist ein mikromechanischer Greifer, der an einer
Platine 61 ausgebildet ist, auf der zwei elektrostatische Akto-
ren 62 vorgesehen sind, iber die zwei mikromechanische Zangen-.
elemente 63 nach Art einer Zange gedffnet und geschlossen wer-
den konnen. Ein derartiger Mikrogreifer wird bspw. von der

eingangs erwidhnten Firma Nascatec, Kassel, produziert.

Die Zangenelemente 63 weisen an ihrer Spitze 64 jeweils eine
Nano-Backe 65 bzw. 66 auf. Die Nano-Backen 65 und 66 konnen
entweder {iiber Nacharbeiten der Spitzen 64 mit FIB hergestellt
werden, wobei die Nano-Backen 65, 66 andererseits mit Hilfe von
EBID bzw. IBID an die Spitzen 64 angekoppelt werden kdnnen. Die
Nano-Backe 65 ist mit der hydrophilen Fl&che 57 versehen, wadh-
rend die Nano-Backe 66 eine hydrophobe Fliche 67 aufweist. Auf
diese Weise ist es mdglich, die Probe 12 zundichst mit Hilfe der
hydrophilen Fliche 57 der Nano-Backe 65 aufzunehmen und die
Probe danach mit Hilfe der hydrophoben Flache 67 der Nano-Backe
66 einzuklemmen. So bleibt die Probe 12 beim Transport inner-

halb der Vakuumkammer sicher gehalten.

Zum Ablegen der Probe wird dann zundchst der Greifer 39 geSff-
net, wobei die Probe reproduzierbar an der hydrophilen Flache
57 ,kleben” bleibt. Durch Einleiten eines trockenen Gases kann

die Probe dann definiert abgelegt werden.

In Fig. 16 ist eine Draufsicht auf die Spitze 64 des Zangenele-
mentes 63 aus Fig. 15 gezeigt. An der Spitze 64 sind zwei Nano-
Backen 65 so befestigt, dass sie zwischen sich einen Schlitz 68
aufweisen, fiiber dem die Probe 12 zu liegen kommt. Auf diese
Weise kann die Probe 12 definiert und beschéddigungsfrei auf

einem in Fig. 17 gezeigten Sockel 69 abgelegt werden, wobei die
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beiden Nano-Backen 65 dabei in zwei Vertiefungen 71 hineinfah-
ren, so dass die Probe 12 auf einem zwischen den beiden Vertie-
fungen 71 ausgebildeten Steg 72 sowie ggf. auf seitlichen Ste-
gen 73 zu liegen kommt. Auf diese Weise ist eine definierte
Ablage der Probe 12 auf dem Sockel 69 mdglich. Wenn das Abldsen
der Probe 12 von den hydrophilen Flachen 57 dabei noch durch
ein umspiilendes trockenes Gas unterstiitzt wird, besteht auch

beim Ablegen der Probe 12 keine Beschddigungsgefahr.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Pré@paration einer Probe (12) fiir elektronen-
mikroskopische Untersuchungen, insbesondere mit einem

Transmissionselektronenmikroskop (TEM), mit den Schritten:

a) ein die zu préparierende Probe (12) an einer Proben-
stelle (11) enthaltendes Substrat (10) wird in einer Vaku-

umkammer (32) bereitgestellt,

b) auf eine Oberfldche (16) der Probenstelle (11) wird
eine Schutzschicht (21) aufgebracht,

c) die unter der Schutzschicht (21) befindliche Probe (12)
wird durch einen Ionenstrahl (19) von dem Substrat (10)
abgetrennt, wobei die Schutzschicht (21) als Maske dient,

und

d) die abgetrennte Probe (12) wird in der Vakuumkammer

(32) von dem Substrat (10) entfernt,

wobei die Probe (12) in Schritt c) oder d) mit einem von
einem Manipulator (38) bewegten TEM-Probentriger (41, 41')
verbunden wird, der als Halteende (42, 42’) ein TEM-
Trdgernetz (43, 43’), eine metallische Winkelsegmentschei-
be oder eine Kupfer-Halbscheibe und eine daran befestigte
oder damit einstiickig ausgebildete Nadel (44) aufweist, an
der eine diinne Spitze (29) ausgebildet ist, wobei der Pro-
bentrdger (41, 41') zur Prédparation und gleichzeitigen me-

chanischen Fixierung der Probe (12) dient.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass in
Schritt b) die Schutzschicht (21) mit Hilfe eines fokus-
sierten Teilchenstrahles auf der Oberfldche (16) abge~

schieden wird.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass in
Schritt b) ein fokussierter Teilchenstrahl, insbesondere
ein Elektronenstrahl (EBID), Ionenstrahl oder Photonen-

strahl verwendet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass in
Schritt b) die Schutzschicht (21) als mechanische Abde-
ckung (17) auf die Oberfliche aufgebracht wird.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass in
Schritt b) als mechanische Abdeckung (17) ein Nanorthrchen
(18) oder feiner Nanodraht auf die Oberfliche (16) aufge-

bracht wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass in
Schritt b) die Schutzschicht (21) durch Aufsprithen oder
Aufdampfen auf die Oberfliche (16) aufgebracht wird.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass in
Schritt b) die Schutzschicht (21) mit Hilfe einer Schat-
tenmaske (22) auf die Oberfldche (16) aufgespriiht wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch ge-
kennzeichnet, dass in Schritt b) eine Schutzschicht (21)
aus einem schlecht ionendtzbaren Material auf die Oberfla-

che (16) aufgebracht wird.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch ge-~
kennzeichnet, dass im Schritt a) das Substrat (10) in ein
Rasterelektronenmikroskop (REM) eingelegt und ein die Pro-
benstelle (11) enthaltender Ausschnitt des Substrates (10)
mit dem REM abgebildet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch ge-
kennzeichnet, dass im Schritt c) die Probe (12) durch ei-
nen breiten Ionenstrahl (SAIB) von dem Substrat (10) abge-

trennt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch ge-
kennzeichnet, dass in Schritt c¢) ein niederenergetischer
Ionenstrahl (19) verwendet wird, dessen Ionenenergie klei-

ner als 10 keV, vorzugsweise kleiner als 5 keV ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch
gekennzeichnet, dass im Schritt c) die Probe (12) zun#chst
teilweise von dem Substrat (10) abgetrennt, dann der
Probentrdger (41, 41’) mit der Probe (12) verbunden, und
dann die Probe (12) vollstédndig von dem Substrat (10)
abgetrennt wird, wobei das vollstédndige Abtrennen durch
den Ionenstrahl (19) oder durch mechanisches Ausbrechen

der Probe (12) erfolgt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Probentrdger (41, 41’) an seinem
dickeren Halteende (42) von dem Manipulator (38) ergriffen
wird und in Schritt c¢) oder d) mit seiner diinnen Spitze

(29) an der Probe (12) befestigt wird.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch ge-
kennzeichnet, dass in Schritt c) oder d) der Probentriger
(41,41"), vorzugsweise seine diinne Spitze (29), durch E-
lektronenstrahlabscheidung oder durch einen Klebertropfen

an der Probe (12) befestigt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Halteende (42, 42’) als Kreisseg-

ment oder —sektor ausgebildet ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch ge-
kennzeichnet, dass in Schritt d) die von dem Substrat (10)
entfernte Probe (12) zusammen mit dem Probentriger (41,
41") in einen TEM-Probenstab (49) eingelegt wird, an dem

der Probentrédger (41, 41’) danach befestigt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch
gekennzeichnet, dass die Probe (12) eine Dicke (14) von
ca. 5 bis ca. 200 nm und eine Linge (24) von ca. 1 bis ca.

200 um aufweist.

TEM-Probentrdger mit einem vorzugsweise als Kreissegment
oder —sektor ausgebildeten TEM-Trdgernetz (43, 43') oder
einer metallischen Winkelsegmentscheibe als Halteende (42,
42') fir einen Manipulator (38) und einer an dem TEM-
Trédgernetz (43) bzw. der Winkelsegmentscheibe befestigten
oder damit einstiickig ausgebildeten Nadel (44), die mnit
ihrer dlinnen Spitze (29) an einer Probe (12) fiir elektro-
nenmikroskopische Untersuchungen, insbesondere mit einem

Transmissionselektronenmikroskop (TEM), befestigbar ist.
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TEM-Probentrdger nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet,
dass das TEM-Trégernetz (43) bzw. die Winkelsegmentscheibe
einen Radius (45) von ca. 500 uym bis ca. 2 mm und die Na-
del (44) eine Ldnge (46) im Bereich des Radius (45) des
TEM-Trdgernetzes (43) aufweist, wobei die Nadel (44) im
Bereich ihrer diinnen Spitze (29) einen Durchmesser von ca.

100 nm bis ca. 10 um aufweist.

Verfahren zur Préparation einer Probe (12) fiir elektronen-
mikroskopische Untersuchungen, insbesondere mit einem

Transmissionselektronenmikroskop (TEM), mit den Schritten:

a) ein die zu ?rﬁparierende Probe (12) an einer Proben-
stelle (11) enthaltendes Substrat (10) wird in einer Vaku-

umkammer (32) bereitgestellt,

b) auf eine Oberfldche (16) der Probenstelle (11) wird
eine Schutzschicht (21) aufgebracht,

c) die unter der Schutzschicht (21) befindliche Probe (12)
wird durch einen Ionenstrahl (19) von dem Substrat (10)
abgetrennt, wobei die Schutzschicht (21) als Maske dient,

und

d) die abgetrennte Probe (12) wird in der Vakuumkammer

(32) von dem Substrat (10) entfernt,

wobei in Schritt c) oder d) die Probe (12) durch Adhision
an eine hydfophile Flache (57) eines von einem Manipulator

(38) bewegten Transporthalters (53) erfasst wird.
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Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, dass
im Schritt c) oder d) vor dem Entfernen der Probe (12) von
dem Substrat (10) ein feuchtes Gas (59) auf die hydrophile
Fldche (57) geleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 20 oder 21, dadurch gekennzeich-
net, dass im Schritt d) nach dem Entfernen der Probe (12)
von dem Substrat (10) ein trockenes Gas (60) auf die

hydrophile Fléache (57) geleitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 22, dadurch
gekennzeichnet, dass die hydrophile Fliche (57) einen
Schlitz (68) aufweist, wobei die Probe (12) so auf der
hydrophilen Fl&che (57) positioniert wird, dass sie iiber
dem Schlitz (68) zu liegen kommt, und dass die Probe (12)
nach dem Entfernen von dem Substrat (10) auf einem in den
Schlitz (68) eingreifenden Sockel (69) abgelegt und die
hydrophile Fldche (57) danach in Richtung des Sockels (69)

von der Probe (12) entfernt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 23, dadurch
gekennzeichnet, dass im Schritt d) die Probe (12) mit ei-
ner hydrophoben Fldche (67) des Transporthalters (53) ge-
gen die hydrophile Flache (57) gedriickt wird.

Verfahren nach Anspruch 24, dadurch gekennzeichnet, dass
als Transporthalter (53) ein Greifer (39) mit zwei Nano-
Backen (65, 66) verwendet wird, dessen eine Backe (65) die
hydrophile Fléche- (57) und dessen andere Backe (66) die
hydrophobe Fldche (67) aufweist.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 23, dadurch
gekennzeichnet, dass als Transporthalter (53) eine gezoge-
ne Glaskapillare, bspw. eine Patch-Pipette (54), verwendet
wird, an deren Spitze (55) die hydrophile Fliche (57) aus-
gebildet ist.

Greifer mit zwei mikromechanischen Zangenelementen (63),
an denen jeweils eine Nano-Backe (65, 66) befestigt ist,
wobei die eine Backe (65) eine hydrophile Fliche (57) und
die andere Backe (66) eine hydrophobe Fliche (67) auf-
weist, als Transporthalter (53) zum Ergreifen einer Probe
(12) fir elektronenmikroskopische Untersuchungen, insbe-

sondere mit einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM).

Greifer nach Anspruch 27, dadurch gekennzeichnet, dass die
Nano-Backen (65, 66) eine Linge von ca. 100 nm bis ca.
10 pm und eine Breite von ca. 100 nm bis ca. 10 um auf-

weist.

Gezogene Glaskapillare mit einem hohlen, an seiner Spitze
(55) offenen ROGhrchen (56) und einer an der Spitze (55)
befestigten, hydrophilen Fl&che (57) als Transporthalter
(53) zum Erfassen einer Probe (12) fiir elektronenmikrosko-
pische Untersuchungen, insbesondere mit einem Transmissi-

onselektronenmikroskop (TEM).

Verfahren zur Prédparation einer Probe (12) fiir elektronen-
mikroskopische Untersuchungen, insbesondere mit einem

Transmissionselektronenmikroskop (TEM), mit den Schritten:
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a) ein die zu prédparierende Probe (12) an einer Proben-
stelle (11) enthaltendes Substrat (10) wird in einer Vaku-

umkammer (32) bereitgestellt,

b) auf eine Oberfldche (16) der Probenstelle (11) wixd
eine Schutzschicht (21) aufgebracht,

c) die unter der Schutzschicht (21) befindliche Probe (12)
wird durch einen TIonenstrahl (19) von dem Substrat (10)
abgetrennt, wobei die Schutzschicht (21) als Maske dient,

und

d) die abgetrennte Probe (12) wird in der Vakuumkammer

(32) von dem Substrat (10) entfernt,

wobei im Schritt c) die Probe (12) durch einen breiten

Ionenstrahl (SAIB) von dem Substrat (10) abgetrennt wird.

Verfahren nach Anspruch 30, dadurch gekennzeichnet, dass
in Schritt c) ein niederenergetischer Ionenstrahl (19)
verwendet wird, dessen Ionenenergie kleiner als 10 kev,

vorzugsweise kleiner als 5 keV ist.
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