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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　荷電粒子源と、
　粒子の集束ビームを生成し、前記ビームをサンプルに向かって誘導するための粒子光学
カラムであり、光軸を有する粒子光学カラムと、
　排気可能なサンプル室と、
　前記排気可能な室内に配置された移動ステージであり、前記光軸に対して移動可能な移
動ステージと、
　処理するためのサンプルを収容するための、前記排気可能な室内に配置されたセルと
　を備え、前記セルが、
　　前記ステージに接続され前記ステージ上に配置された囲いを形成する本体を含み、前
記ステージ上に配置され、前記ステージと一緒に移動可能な前記セルの少なくとも一部分
と、
　　前記セル内へガスを導入するための少なくとも１つのガス入口と、
　　放射状に外側へ延在する部材を含む、前記粒子光学カラムに対して固定された前記セ
ルの少なくとも別の一部分であって、前記セルの前記一部分の前記本体と前記セルの前記
他の一部分の放射状に外側へ延在する前記部材が、前記ステージが運動する間、前記セル
を実質的に密閉するために協働する別の一部分と
　を含む
　荷電粒子ビーム・システム。
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【請求項２】
　前記セルが、前記ステージと一緒に移動可能な前記セルの一部分と、前記粒子光学カラ
ムに対して固定された前記セルの一部分との間をシールするシールを含む、請求項１に記
載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項３】
　前記シールが、前記粒子光学カラムに対して固定された、前記セルの一部分上の第１の
平面と、前記ステージ上に配置された前記セルの一部分から延びる第２の平面とを含み、
前記２つの平面が、前記セルの内部から前記排気可能な室へのガス流を低減させるシール
を形成する、請求項２に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項４】
　前記第１の平面が、前記粒子光学カラムのレンズに取り付けられた、請求項３に記載の
荷電粒子ビーム・システム。
【請求項５】
　前記第１の平面および前記第２の平面が、ステンレス鋼、アルミニウム、またはポリテ
トラフルオロエチレンなどのフルオロポリマーを含む、請求項３に記載の荷電粒子ビーム
・システム。
【請求項６】
　前記第１の平面と前記第２の平面が、エラストマーを使用することなくシールを形成す
る、請求項３に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項７】
　前記シールが接触シールである、請求項３に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項８】
　前記シールが１ｍｍ未満の隙間である、請求項３に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項９】
　前記セルが、前記ステージと一緒に移動可能な前記セルの一部分と前記粒子光学カラム
に対して固定された前記セルの一部分との間の垂直移動を可能にする柔軟な部分を含む、
請求項１に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１０】
　前記セルが光子透過性の窓を含む、請求項１に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１１】
　前記排気可能な室を開かずに、前記粒子光学カラムに対して固定された前記セルの一部
分を後退させることができる、請求項１に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１２】
　前記集束ビームが衝突したときに前記サンプルから放出された放射を検出する放射検出
器をさらに備える、請求項１１に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１３】
　前記放射検出器が、Ｘ線分析のためにＸ線を検出し、またはルミネセンス分析のために
光を検出する、請求項１２に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１４】
　前記セルが、前記サンプルを加熱する加熱器を含む、請求項１に記載の荷電粒子ビーム
・システム。
【請求項１５】
　前記ステージ上に配置された前記セルの一部分を冷却する冷却器を含む、請求項１４に
記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１６】
　前記粒子光学カラムに対して固定された前記セルの一部分を冷却する冷却器を含む、請
求項１４に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１７】
　前記セルが、前記サンプルを冷却する冷却器を含む、請求項１に記載の荷電粒子ビーム
・システム。
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【請求項１８】
　ホトルミネセンス分析または光電子収率分光法を実行するため、ある周波数範囲にわた
る放射を前記サンプルに照射する能力を有する放射源をさらに備える、請求項１に記載の
荷電粒子ビーム・システム。
【請求項１９】
　前記セルがさらに、ガス・カスケード増幅によって増幅された前記サンプルからの電子
信号を検出する検出電極を含む、請求項１に記載の荷電粒子ビーム・システム。
【請求項２０】
　荷電粒子ビーム処理の方法であって、
　　排気可能な室と、
　　移動ステージと、
　　集束カラムと、
　　光軸と
　を有する荷電粒子ビーム・システムを用意するステップと、
　前記排気可能な室内に配置された、ガス環境中でサンプルを処理するための環境セルを
用意するステップであり、前記移動ステージに接続され前記移動ステージ上に配置された
、外側へ延在するフランジを有する囲いを形成する第１の部分、および、前記セルを密閉
するために、前記第１の部分の前記外側へ延在するフランジと協働する第２の部分を有し
、前記第２の部分は圧力制限アパーチャを含む、ステップと、
　前記圧力制限アパーチャが前記光軸に対して固定された状態を維持したまま、前記ステ
ージを移動させるステップと
　を含む方法。
【請求項２１】
　前記ステージを移動させる前記ステップが、前記環境セルのシール部分を、前記圧力制
限アパーチャに対して固定されたシール部材に対して移動させるステップを含む、請求項
２０に記載の方法。
【請求項２２】
　前記ステージを移動させる前記ステップが、前記環境セルの前記シール部分を前記シー
ル部材から分離することによって前記室内の前記セルの開閉を可能にするために、前記環
境セルを下げるステップを含む、請求項２１に記載の方法。
【請求項２３】
　前記セルと前記集束カラムの間に光子捕集器を挿入するステップと、前記光子捕集器を
使用して、前記サンプルによって放出された光子を検出器へ誘導するステップとをさらに
含む、請求項２２に記載の方法。
【請求項２４】
　前記光子が、前記荷電粒子ビームによって励起される、請求項２３に記載の方法。
【請求項２５】
　ガス環境中で前記サンプルを加熱するステップと、ガス環境中で前記サンプルを処理す
る前および処理した後に光子を捕集するステップとをさらに含む、請求項２３に記載の方
法。
【請求項２６】
　前記サンプルから放出された光子を前記検出器を使用して捕集する間、前記サンプルを
室温よりも低い温度に冷却するステップをさらに含む、請求項２５に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、荷電粒子ビーム・システムに関し、具体的には、反応性ガス環境中でワーク
・ピース（ｗｏｒｋ　ｐｉｅｃｅ）を処理することを可能にする荷電粒子ビーム・システ
ムに関する。
【背景技術】
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【０００２】
　走査型電子顕微鏡（ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ）（
「ＳＥＭ」）では、調査対象であるサンプルのある領域の上で１次電子ビームを走査する
。電子がサンプルに衝突する際に放出されるエネルギーは、サンプル中の別の荷電粒子の
遊離を引き起こす。２次的なこれらの粒子の量およびエネルギーは、サンプルの性質、構
造および組成に関する情報を提供する。用語「サンプル」は伝統的に、荷電粒子ビーム・
システム内で処理または観察されている任意のワーク・ピースを指すために使用されてお
り、本明細書で使用されるとき、この用語は任意のワーク・ピースを含み、より大きな母
集団の代表として使用されているサンプルに限定されない。本明細書で使用されるとき、
用語「２次電子」は、後方散乱した１次電子およびサンプルに由来する電子を含む。２次
電子を検出するため、ＳＥＭはしばしば、１つまたは複数の２次電子検出器を備える。
【０００３】
　従来のＳＥＭでは、ガス分子による１次電子ビームの散乱を防ぎ、２次電子の捕集を可
能にするため、サンプルが高真空中に維持される。しかしながら、生体サンプルなどの湿
ったサンプルは高真空中での観察に適さない。このようなサンプルは、正確な像が得られ
る前に、真空中においてその流体内容物の蒸発を経験し、蒸発したガスは１次電子ビーム
を妨害する。ガスを放出する物体、すなわち高真空でガスを失う固体も特別な考慮を必要
とする。
【０００４】
　比較的に高圧下にあるサンプルを使用して動作する電子顕微鏡が、例えば、「Ｓｅｃｏ
ｎｄａｒｙ　Ｅｌｅｃｔｒｏｎ　Ｄｅｔｅｃｔｏｒ　ｆｏｒ　Ｕｓｅ　ｉｎ　ａ　Ｇａｓ
ｅｏｕｓ　Ａｔｍｏｓｐｈｅｒｅ」という名称のＭａｎｃｕｓｏ他の米国特許第４，７８
５，１８２号に記載されている。このような装置は、高圧（Ｈｉｇｈ　Ｐｒｅｓｓｕｒｅ
）走査型電子顕微鏡（ＨＰＳＥＭ）または環境型（Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ）走査型
電子顕微鏡としての方がよく知られている。一例が、ＦＥＩ　ＣｏｍｐａｎｙのＱｕａｎ
ｔａ　６００　ＥＳＥＭ（登録商標）高圧ＳＥＭである。
【０００５】
　ＨＰＳＥＭでは、調査対象のサンプルが、一般に０．１トル（０．１３ミリバール）か
ら５０トル（６５ミリバール）、より一般的には１トル（１．３ミリバール）から１０ト
ル（１３ミリバール）の圧力を有するガス雰囲気中に置かれるのに対して、従来のＳＥＭ
では、サンプルが、一般に１０-5トル（１．３×１０-5ミリバール）未満のかなり低い圧
力の真空中に置かれる。従来のＳＥＭと比較したときのＨＰＳＥＭの利点は、ＨＰＳＥＭ
が、生体サンプルなどの湿ったサンプル、および従来のＳＥＭの高真空条件下では画像化
することが難しいと思われる他のサンプルの電子－光学像を形成する可能性を提供する点
である。ＨＰＳＥＭは、サンプルをその自然状態に維持する可能性を提供し、サンプルは
、従来のＳＥＭを使用した研究では通常必要であり、サンプルを変化させる可能性がある
乾燥、凍結または真空コーティングの不利な要件にさらされない。ＨＰＳＥＭの他の利点
は、プラスチック、セラミック、ガラスなどの絶縁サンプル中に蓄積する傾向がある電荷
の中和を、イオン化された画像化ガスが容易にする点である。
【０００６】
　ＨＰＳＥＭでは一般に、「ガス・イオン化カスケード増幅（ｇａｓ　ｉｏｎｉｚａｔｉ
ｏｎ　ｃａｓｃａｄｅ　ａｍｐｌｉｆｉｃａｔｉｏｎ）」または「ガス・カスケード増幅
（ｇａｓ　ｃａｓｃａｄｅ　ａｍｐｌｉｆｉｃａｔｉｏｎ）」として知られるプロセスを
使用して２次電子を検出する。このガス増幅では、２次荷電粒子が電場によって加速され
、画像化ガス中のガス分子と衝突して追加の荷電粒子を生み出し、生み出された荷電粒子
は別のガス分子と衝突して、別の追加の荷電粒子を生成する。このカスケードは、検出器
の電極において非常に多数の荷電粒子が電流として検出されるまで続く。いくつかの実施
形態では、サンプル表面からのそれぞれの２次電子が、ガス圧および電極構成に応じて、
例えば２０個超、１００個超または１，０００個超の追加の電子を生成する。
【０００７】
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　ＨＰＳＥＭは、圧力制限アパーチャ（ｐｒｅｓｓｕｒｅ－ｌｉｍｉｔｉｎｇ　ａｐｅｒ
ｔｕｒｅ）（ＰＬＡ）を使用して集束カラム内を高真空に維持することにより、高ガス圧
の領域をサンプル室に限定する。ガス分子は１次電子ビームを散乱させる。そのため、圧
力制限アパーチャは、１次ビームの妨害を低減させるために１次電子ビームが高圧領域内
を移動する距離を最小化し、同時に、２次電子信号の十分なガス・カスケード増幅が得ら
れる十分な移動距離をサンプルと検出器の間に提供するように配置される。
【０００８】
　米国特許第４，７８５，１８２号に記載のＨＰＳＥＭは、圧力制限アパーチャを有する
真空エンベロープ（ｅｎｖｅｌｏｐｅ）と、真空エンベロープ内に位置し、電子を放出す
ることができる電子ビーム源と、真空エンベロープ内に位置し、電子源によって放出され
た電子ビームを、圧力制限アパーチャを通して誘導することができる１つまたは複数の集
束レンズと、真空エンベロープ内に位置し、電子ビームを走査することができるビーム偏
向器と、高真空エンベロープの外側に置かれたサンプルプラットホームを含み、ガスに包
まれたサンプルを所望の圧力に維持することができるサンプル室とを備える。
【０００９】
　ＨＰＳＥＭは湿った生体サンプルを観察することができるが、このような観察にまつわ
る問題が依然として存在する。例えば、水和した材料を室温または体温で観察したときに
は、サンプル室内の全ての表面において水が凝縮する傾向がある。このような凝縮はＨＰ
ＳＥＭの動作を妨害し、腐食および汚染を引き起こす可能性がある。
【００１０】
　電子ビーム、イオン・ビームなどの荷電粒子ビームを使用して、サンプルをエッチング
するため、またはサンプルの表面に材料を付着させるための化学反応を誘起させることも
できる。このようなプロセスは例えば、「Ｅｌｅｃｔｒｏｎ　Ｂｅａｍ　Ｐｒｏｃｅｓｓ
ｉｎｇ」という名称のＭｕｃｉｌ他の米国特許第６，７５３，５３８号に記載されている
。基材の存在下で処理ガスと相互作用して化学反応を生じさせるこの荷電粒子ビーム・プ
ロセスは、「ビーム・ケミストリ（ｂｅａｍ　ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ）」と呼ばれている。
本明細書で使用されるとき、用語「処理」は、エッチング、付着などサンプル表面を改変
する処理と、画像化の両方を含む。用語「処理ガス」は、画像化のために使用されるガス
、または荷電粒子ビームとともに使用されてサンプルを改変するガスを含むために使用さ
れる。用語「画像化ガス」は、主として画像化のために使用されるガスを含むために使用
される。これらのガスの種別は相互排除ではなく、一部のガスは、サンプルを改変するた
めと像を形成するための両方の目的に使用されることがある。例えば、水蒸気は、炭素を
含むサンプルをエッチングするために使用することができる。水蒸気は、他の材料を含む
サンプルの像を形成するために使用することもできる。
【００１１】
　従来のＨＰＳＥＭは、効率的なビーム・ケミストリに対してあまりよく適合されていな
い。ＨＰＳＥＭシステムをビーム・ケミストリに使用することの１つの問題点は、サンプ
ル室内にＨ2Ｏなどの不純物が存在することである。ビーム・ケミストリは一般に、処理
に先立つ３ステップ手順を含む。第１に、スクロール・ポンプなどの粗引きポンプによっ
て支援されたターボ分子ポンプなどの高真空ポンプを使用して、サンプル室を高真空にポ
ンピングし、それによってサンプル室の圧力を１０-5ミリバールよりも低くする。第２に
、サンプル室を高真空ポンプから分離し、第３に、サンプル室に、ビーム・ケミストリに
使用する前駆体ガス物質を充填する。例えば、ＷおよびＰｔを含む材料を電子ビーム誘起
付着させる目的にはそれぞれＷＦ6およびＰｔ（ＰＦ3）4が使用され、ＳｉＯ2、Ｃｒなど
の材料をエッチングする目的にはＸｅＦ2が使用される。この方法の問題点は、第２およ
び第３のステップ、ならびにその後のビーム・ケミストリ・プロセス・ステップによって
、サンプル室内のＨ2Ｏなどの気体不純物の濃度が、１０-5ミリバールである初期ベース
圧力よりもかなり高い圧力まで増大することである。不純物濃度のこの増大は、上記のス
テップ２に起因するサンプル室のポンピング流量の劇的な低下の結果である。この不純物
は、サンプル室内の表面からの脱離と、ＳＥＭおよびＨＰＳＥＭ室に対して一般に使用さ
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れているＯリングを通した拡散とによって導入される。一般的な室では、背景不純物の圧
力が、１０-5ミリバールよりも低い高真空ベース圧力から、１０-3ミリバールよりも高い
ＨＰＳＥＭベース圧力に増大する。正確なＨＰＳＥＭベース圧力は、室の内側の表面積と
、実験室雰囲気から室を分離するために使用されるＯリングの数およびサイズと、別のポ
ンプによってポンプ排気されている電子光学カラムを通したＨＰＳＥＭサンプル室のポン
プ排気速度を制限する圧力制限アパーチャのサイズとの相関関係によって決まる。この不
純物は主にＨ2Ｏ、Ｎ2およびＯ2からなり、電荷制御のため、および真空に適合しないサ
ンプルの安定化のためにＨ2Ｏ蒸気などのガスを室に充填することを伴う従来のＨＰＳＥ
Ｍ動作を妨害しない。しかしながら、Ｈ2Ｏ、Ｏ2などの分子は、大部分の有機金属化合物
、ＷＦ6、ＭｏＦ6、Ｐｔ（ＰＦ3）4、ＸｅＦ2、Ｆ2、Ｃｌ2などの付着前駆体およびエッ
チング前駆体と反応し、これらの前駆体の分解を引き起こすため、これらの不純物はビー
ム・ケミストリを妨害する。これらの不純物はさらに、サンプル表面で表面部位を占有し
、それによってビーム・ケミストリに使用する前駆体分子の吸着速度を低下させ、付着時
にＷ、Ｍｏなどの材料の酸化を引き起こし、それによって付着先の材料の組成および機能
特性を変化させる。ＨＰＳＥＭベース圧力は、サンプル室と電子光学カラムの間の圧力制
限アパーチャのサイズを大きくすることによって低くすることができる。しかしながら、
これは、カラム内へのガス流量が増大し、使用可能な最大サンプル室圧力が低下するため
、望ましくない。ＨＰＳＥＭベース圧力は、スクロール・ポンプなどの粗引きポンプを使
用してサンプル室をポンピングすることによっても低くすることができる。しかしながら
、これも、しばしば高価で有毒である前駆体ガスの消費速度および排出速度を増大させ、
粗引きポンプの寿命を短くするため、望ましくない。ＨＰＳＥＭベース圧力は、Ｏリング
の代わりにナイフエッジ（ｋｎｉｆｅ－ｅｄｇｅ）金属－金属真空シールを使用する、分
析の前にサンプル室を焼くなどの超高真空技術で使用されている技法を使用して低くする
こともできる。しかしながら、これらの方法は、商用可変圧力（ｖａｒｉａｂｌｅ　ｐｒ
ｅｓｓｕｒｅ）ＳＥＭ（ＶＰＳＥＭ）システムの期待されている費用および融通性と両立
しない。
【００１２】
　ＨＰＳＥＭシステムをビーム・ケミストリに使用することの他の問題点は、ガスを導入
し、サンプル室からガスを排出するのに相当な時間を要することである。従来のＨＰＳＥ
Ｍのサンプル室は、リーク弁によってそこからガスが導入されるガス入口を含む。ガスは
次いでサンプル室全体に移動する。ガス分子の一部はＰＬＡを通ってカラム内へ漏れ、カ
ラムを低圧に維持する真空ポンプによって除去される。入口リーク弁は、ＰＬＡを通って
カラム内へ漏れるガスが、リーク弁を通して導入されるガスとぴったり一致することによ
って、所望の平衡圧が達成されるように調整される。ＨＰＳＥＭは一般に、平衡が達成さ
れた後でなければサンプルの処理を開始しない。ガスが平衡圧に達するには相当な時間が
かかり、ビーム・ケミストリ前駆体の蒸気圧がサンプル室の所望の動作圧と同様である場
合には特にそうである。一般的なＨＰＳＥＭシステムおよびデュアル・ビーム・システム
で使用されているものなどの３０リットルの大容積サンプル室では、処理ガスの分圧が平
衡に達するのに最大３０分かかることもある。「デュアル・ビーム」システムは、電子ビ
ームとイオン・ビームなど、単一のサンプル室に対して実装された２つのビームを使用す
る。
【００１３】
　複数の処理ガスをサンプル室内へ注入することをプロセスが含むとき、上記の問題はよ
り大きくなる。一般に、ニードル弁の下流のサンプル室側に圧力計がある。この圧力計は
一般にサンプル室内の全圧を測定し、混合ガス中の複数の処理ガスの分圧を別々に測定す
ることはできない。したがって、それぞれのガスの所望の分圧が達成されたことを知るこ
とは難しい。
【００１４】
　従来のＳＥＭ、集束イオン・ビーム（ＦＩＢ）またはデュアル・ビーム・システムでビ
ーム・ケミストリ処理を実行するとき、システム・オペレータは一般に、材料をエッチン
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グしまたは付着させることによって処理する対象領域に到達するために、サンプルの荷電
粒子ビーム像を得る。ビーム処理操作を実行した後、オペレータは一般に、プロセスの結
果を評価するため、そのサンプルの別の荷電粒子ビーム像を得る。ＨＰＳＥＭでは一般に
処理と画像化に異なるガスが使用されるため、この画像化、処理、画像化のシーケンスで
は、室内のガスを複数回取り替える必要があることになる。一部の処理ガスが画像化中も
室内に留まる場合には、画像化操作中に、ビームによってサンプルが意図せずに改変され
る可能性がある。１つのガスを完全に排出し、次いで別のガスで平衡圧を得るのに相当な
時間がかかるため、このような多ステップ操作はＨＰＳＥＭでは実用的でない。ビーム・
ケミストリに使用される一部のガスの分子は、室壁に留まる時間が非常に長い傾向があり
、完全に蒸発し、サンプル室から除去されるのにより長い時間がかかる傾向があるため、
場合によっては処理時間はさらに長くなる。
【００１５】
　ビーム・ケミストリに対して一般にＨＰＳＥＭが使用されない他の理由は、腐食性の処
理ガスがＨＰＳＥＭの構成要素を劣化させることがあるためである。例えば、ビーム・ケ
ミストリに関連したある種の処理ガスは、プラスチック管などの構成要素と自発的に反応
することができ、人間の健康にとって非常に危険である。ＸｅＦ2およびＭｏＦ6のような
ガスは、プラスチックのガス管をもろくし、ついには周囲環境への危険なガスの漏出を引
き起こしうる。
【００１６】
　ＨＰＳＥＭサンプル室のガス環境は、反応性ガスが存在する条件下での熱アニールによ
ってサンプルが改変される動的プロセスをＳＥＭによってリアルタイムで調査することを
可能にする。例えば、Ｏ2環境中で高温（例えば８５０°Ｃ）に加熱することによって鉄
、鋼などのサンプルを酸化させ、それによって、酸化中にリアルタイムで画像化すること
ができる微細構造の変化を生じさせることができる。しかしながら、ＨＰＳＥＭ内で実行
することができる調査の範囲は、ＶＰＳＥＭベース圧力の源である上述のＨ2Ｏ、Ｏ2など
の不純物によって制限される。これらの不純物は、Ｈ2のような還元ガスによって引き起
こされる熱誘起性還元、および不純物とサンプルの間、または不純物とプロセス前駆体分
子との間の意図しない反応に起因する多くの形態の化学蒸着（ＣＶＤ）のようなサンプル
改変プロセスを阻害する。
【００１７】
　参照によって本明細書に組み込まれる、本出願の譲受人に譲渡されたＰＣＴ／ＵＳ２０
０８／０５３２２３は、ＨＰＳＥＭ動作を可能にし、同時に、上記の問題のうちのいくつ
かを解決する環境セル（ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ　ｃｅｌｌ）のいくつかの構成を記
載している。「環境セル」は、サンプルの周囲の環境、一般に環境セルが置かれたサンプ
ル室内の環境とは異なる環境を提供する囲い（ｅｎｃｌｏｓｕｒｅ）を意味する。環境セ
ルは、サンプル環境の制御を改良し、ＨＰＳＥＭ処理中に存在するガス不純物の濃度を低
下させ、ＨＰＳＥＭ処理室の容積および内側表面積を小さくすることによって、上記の問
題のうちのいくつかを解決することができる。本発明の実施形態は、費用および工学的な
複雑さを低減させ、ビーム・ケミストリおよび酸化、還元、ＣＶＤなどの熱誘起性ガス媒
介性プロセスの研究および応用に対するＨＰＳＥＭの有用性を広げる、環境セル法の設計
の改良を含む。この改良には、サンプル環境の制御の向上、ＨＰＳＥＭビーム・ケミスト
リおよび熱誘起性ガス媒介性プロセスの研究および応用のための相補的な「相関」サンプ
ル分析技術の容易化、ならびに環境セル内で使用しなければならない材料の数の低減、お
よびその結果としての材料とプロセス前駆体との間の化学的不適合性の低減が含まれる。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１８】
【特許文献１】米国特許第４，７８５，１８２号
【特許文献２】米国特許第６，７５３，５３８号
【特許文献３】ＰＣＴ／ＵＳ２００８／０５３２２３
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【特許文献４】米国特許第６，０２５，５９２号
【特許文献５】米国特許出願公開第２００８／０３０８７４２号
【非特許文献】
【００１９】
【非特許文献１】Ｈｏｎｄａ他、「Ａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃ　ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ａｉ
ｒ，Ｎ2，Ｏ2，ａｎｄ　ｗａｔｅｒ　ｖａｐｏｒ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ
　ｅｎｅｒｇｙ　ｏｆ　ｔｉｔａｎｙｌ　ｐｈｔｈａｌｏｃｙａｎｉｎｅ　ｔｈｉｎ　ｆ
ｉｌｍ　ｓｔｕｄｉｅｄ　ｂｙ　ｐｈｏｔｏｅｍｉｓｓｉｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｓｐｅｃｔ
ｒｏｓｃｏｐｙ」、Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ａｐｐｌｉｅｄ　Ｐｈｙｓｉｃｓ、１０２、
１０３７０４（２００７）
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００２０】
　本発明の目的は、制御された環境を提供する能力を有する荷電粒子ビーム・システム内
でのサンプルの処理および／または分析を容易にすることにある。
【課題を解決するための手段】
【００２１】
　本発明の好ましい一実施形態によれば、ガス環境中でサンプルを処理することを可能に
するセルが提供される。いくつかの実施形態では、高真空環境中でもサンプルを処理また
は分析することができ、複数のタイプの処理および分析を同じ機器で実行することができ
るように、環境セルを構成することができる。さまざまな実施形態で使用可能な処理技法
および分析技法には例えば、以下の技法うちの１つまたは複数の技法が含まれる：高真空
およびＨＰＳＥＭ電子ビーム・ケミストリ、集束イオン・ビーム・ミリングおよびケミス
トリ、ならびにＸ線、陰極ルミネセンス、ホトルミネセンスおよび光電子収率分光法。
【００２２】
　一実施形態では、セルが２つの部分からなり、上部は、電子ビーム・カラムに対して固
定され、電子ビーム・カラム内へ流入するガス流を制限する圧力制限アパーチャを含み、
下部は、従来の高真空荷電粒子ビーム・システムの移動可能なステージ上に取り付けられ
る。セルの上部と下部の間の摺動接触シールが上部と下部の間の相対移動を可能にする。
電子ビーム軸に垂直な平面内のステージの平行移動は、セル内の副ステージを必要とせず
にサンプルを誘導することを可能にし、ビーム軸に沿った平行移動は、摺動接触シールを
開いてセル内部のより迅速なポンプ排気を可能にすることによって、セル環境から周囲の
真空室の環境への迅速な切替えを可能にする。上部およびカラムから遠ざかる方向のセル
の下部の軸方向運動はさらに、サンプルとカラムの間の空間を広げ、サンプルとカラムの
間に放物面鏡などの装置を挿入することを可能にし、それによって、セルのガス環境中で
の処理の前後に、陰極ルミネセンス分光法、光ルミネセンス分光法などの技法によってサ
ンプルを分析することを可能にする。いくつかの実施形態では、セルの上部が後退機構に
取り付けられ、この後退機構は、上部を後退させ、それによってサンプルの周囲の空間を
さらに広げることができ、それによって高真空処理室内のサンプルの小さな領域に処理ガ
スを送達するガス噴射毛細管などの装置、またはサンプルのＸ線分析に使用するＸ線捕集
器を挿入することを可能にする。本発明の実施形態は、サンプルを実験室雰囲気にさらす
ことなしに、プロセス・ワークフローを遅延させ、費用および複雑さを増大させる真空移
送装置を使用せずに、高真空処理装置および高真空分析装置を、セル内で遭遇する化学的
に腐食性の環境に適合させる必要なしに、柔軟で迅速な処理および分析を実施することを
可能にする。
【００２３】
　以上では、以下の本発明の詳細な説明をより理解できるように、本発明の特徴および技
術上の利点をかなり広く概説した。以下では、本発明の追加の特徴および利点を説明する
。開示される着想および特定の実施形態を、本発明の同じ目的を達成する他の構造を変更
しまたは設計するベースとして容易に利用することができることを当業者は理解すべきで
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ある。さらに、このような等価の構造は、添付の特許請求の範囲に記載された本発明の趣
旨および範囲を逸脱しないことを当業者は理解すべきである。
【００２４】
　次に、本発明および本発明の利点のより完全な理解のため、添付図面に関して書かれた
以下の説明を参照する。
【図面の簡単な説明】
【００２５】
【図１】環境セルを有する本発明の荷電粒子ビーム・システムの一実施形態を示す図であ
る。
【図２】後退可能な蓋を備えた環境セルを有する本発明の荷電粒子ビーム・システムの他
の実施形態を示す図である。
【図３】後退可能な環境セルを有する本発明の荷電粒子ビーム・システムの他の実施形態
を示す図である。
【図４】環境セルと光電子収率分光法用の光子源とを有する本発明の荷電粒子ビーム・シ
ステムの他の実施形態を示す図である。
【図５】本発明の一方法の諸ステップを示す流れ図である。
【図６】自然酸化物層を有するシリコン、自然酸化物層を除去するためにＸｅＦ2によっ
てエッチングされたシリコン、ヒ化ガリウムおよび金のガス増幅されたＰＹＳスペクトル
を示す図である。
【図７】大気中でアニールされたシリコン、次いでＸｅＦ2に暴露した後のシリコン、次
いでＮ2Ｏに暴露した後のシリコン、および次いでＸｅＦ2に再び暴露した後のシリコンの
ガス増幅されたＰＹＳスペクトルを示す図である。
【図８Ａ】環境セルの好ましい一実施形態の詳細を示す図である。
【図８Ｂ】図８Ａからとった断面を示す図である。
【図９】本発明の一方法の諸ステップを示す流れ図である。
【図１０】本発明の一方法の諸ステップを示す流れ図である。
【発明を実施するための形態】
【００２６】
　これらの添付図面は、一律の尺度で描くことを意図して描いたものではない。これらの
図面において、さまざまな図に示されている同一の構成要素またはほぼ同一の構成要素は
、同様の符号によって示されている。見やすくするため、全ての図面の全ての構成要素に
符号が付けられているわけではない。
【００２７】
　本発明の実施形態の一態様は、ガス環境中でサンプルを処理することを提供する荷電粒
子ビーム・システムである。本発明のさまざまな実施形態の中には追加の機能を提供する
ものがある。一実施形態では、本発明は、荷電粒子ビーム・システム内においてワーク・
ピースを比較的に高い圧力の中で処理するための環境セルを提供する。この環境セルは、
１つまたは複数のガス入口およびガス出口と、ガス・イオン化カスケード増幅を使用する
２次電子検出器とを含むことがある。いくつかの実施形態では、高圧走査電子顕微鏡法だ
けでなく、さまざまなタイプの処理または分析および柔軟な処理ワークフローを容易にす
るために、セルの蓋、１つまたは複数のセル壁などのセルの部分を除去するように、セル
を構成することができる。
【００２８】
　好ましい一実施形態は、サンプルステージ上に取り付けられた環境セルを、セルの内部
を荷電粒子ビーム・カラムの内部よりも高圧に維持する圧力制限アパーチャとは無関係に
移動させることを可能にするガス・シールを含む。好ましいことに、荷電粒子ビーム・シ
ステムの光軸と圧力制限アパーチャとの間のアラインメントを変化させることなく、環境
セルを移動させることができる。サンプルを含むセルをビームに対して移動させることが
できるため、いくつかの実施形態では、ビームに対してサンプルを移動させるために、Ｐ
ＣＴ／ＵＳ２００８／０５３２２３に記載されているもののような副ステージをセル内に
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配置する必要がない。サンプル副ステージを排除すると、少なくとも３つの理由からサン
プル環境の制御が向上することにより、費用および複雑さが低減し、セル性能が向上する
。サンプル副ステージを排除すると、第１に、一部のステージ移動機構と両立しない腐食
性ガスなどの処理ガスの使用が容易になる。第２に、処理ガスにさらされるセルの内容積
および表面の面積を小さくすることができ、それによって処理ガスのより迅速な排出およ
び切替えが可能になる。第３に、処理前にセル、加熱器およびサンプルを焼くことによっ
てサンプル環境からガス不純物を除去する効率が上昇する。焼く温度は、セル構成要素の
耐熱性によって制限され、ＰＣＴ／ＵＳ２００８／０５３２２３に記載されたセルの副ス
テージは一般に、システムの構成要素の中で最も耐熱性の低い構成要素である。
【００２９】
　環境セルの好ましい実施形態は、セルのガス環境中での荷電粒子ビーム誘起性の局所反
応を可能にするだけでなく、走査型電子顕微鏡内またはデュアル・ビーム機器内での化学
蒸着、触媒反応、酸化、還元、表面パッシベーションなどの熱処理も可能にする。熱処理
は、大域処理または局所処理とすることができる。「大域処理」は、サンプル全体または
サンプル表面の大部分に対して実施される処理を指し、「局所処理」は、反応物、触媒ま
たは反応を開始させるためのエネルギーの存在によって決まる、数平方ミリメートル、数
平方ミクロンまたはそれよりもずっと小さな面積に対して実施される処理を指す。例えば
、Ａｕコロイドなどの触媒種は、ＳｉのＣＶＤなどの熱駆動性、ガス媒介性のプロセスを
局所化することができる。別の例として、荷電粒子ビームもしくはレーザは、環境セル全
体に分布した処理ガスとの局所反応のためのエネルギーを供給することができ、または、
毛細管によるガス反応物の局所噴射は、全体的に加熱されたサンプルに反応物を供給する
ことができる。大域処理の例には、環境セル全体にガスを分布させ、サンプルを加熱して
、サンプル表面の酸化または還元を誘起させること、サンプル表面での膜のＣＶＤ、サン
プル表面をドライ・エッチングすることなどがある。
【００３０】
　いくつかの実施形態では、２つの部分、すなわちＳＥＭシステムまたはデュアル・ビー
ム・システムのサンプルステージ上に取り付けられたセル本体部分と、ＳＥＭの対物レン
ズの磁極片または磁極片のすぐ下に取り付けられた蓋部分であり、圧力制限アパーチャ（
ＰＬＡ）を含む蓋部分とからなるセルを構築することによって、セルとカラムの間の相対
運動を容易にする。電子ビーム軸はＰＬＡの中心を通る。セル本体は、荷電粒子ビーム・
ステージに取り付けられ、サンプルを収容する。蓋部分と本体部分の間のシールは、蓋部
分と本体部分の間の相対運動を可能にする。一実施形態では、このシールが、蓋の対合面
との間でシールを形成するのに適した滑らかな表面仕上げを有するフランジをセル本体の
上面が含む摺動接触摩擦シールである。例えば電子ビーム軸に平行なｚ軸に沿って荷電粒
子ビーム・ステージを上昇させることにより、セル本体のフランジを蓋の表面と接触させ
ることによって、ガス・シールが形成される。ステージの高さは、セルから周囲の室内へ
のガス流量を制限する、接触シールまたは小さな隙間とすることができる適切なシールが
形成されるように調整される。フランジの平面と蓋の平面は、エラストマーを使用し、ま
たは使用せずに、シールを形成することができる。ステンレス鋼およびアルミニウムは、
適切な接触シールを形成することが明らかにされているが、ポリテトラフルオロエチレン
（ＰＴＦＥ）などのフルオロポリマー、ニトリル・ゴム、シリコーン・ゴムなど、他の金
属および非金属シール材料を使用することもできる。これらのシール材料は、適切なシー
ルを形成しなければならないだけでなく、セル内で使用される処理ガスおよびセル本体の
運転温度と両立しなければならない。このシールは完全に気密性である必要はない。ある
程度のガス漏れは起こり、周囲の室に漏れたガスは真空ポンプによって排出される。セル
がシールされているときに、セル本体、したがってサンプルを、ｚ軸に垂直な平面内で平
行移動させるために、ステージのｘ軸およびｙ軸が使用される。
【００３１】
　いくつかの実施形態では、セル本体が、圧縮可能なベローズ（ｂｅｌｌｏｗｓ）などの
柔軟な部分を含み、この柔軟な部分は、一般に数ミリメートルであるサンプルの限定され
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たｚ軸方向の平行移動およびｘ－ｙ平面内の移動を可能にする。ベローズは、適切な接触
シールを維持し、同時にセルと蓋の間の滑らかな相対運動を可能にするのに十分な圧力を
、蓋のシール面とセル本体のシール面との間に加えるのに足る十分な剛性を有する。この
ベローズはさらに、ＳＥＭカラム内への機械的振動の伝達を低減させることができる。ス
テージに対して環境セルが傾くこと、または移動することを防ぐために、環境セルに機械
的支持を提供することができる。
【００３２】
　処理中または処理後に、真空を中断することなしに、すなわち、サンプル室を開いてサ
ンプルを実験室雰囲気にさらすことなしに、サンプルのＸ線分析を実施することを可能に
するため、いくつかの実施形態では、セルがＸ線透過性の窓を含むことができる。この窓
は、ベリリウムなどの金属またはポリイミドなどのポリマーから製作することができ、セ
ルの蓋に埋め込むことができる。Ｘ線検出器の検出立体角を大きくするため、ＳＥＭ室の
内部、好ましくは環境セルの外側に、Ｘ線集束光学部品を配置することができる。
【００３３】
　いくつかの実施形態では、顕微鏡を高真空モードで操作することができるように、また
、さまざまなタイプの処理および分析技法のためにサンプルにアクセスすることができる
ように、環境サンプルセルの一部分を構成することができる。いくつかの実施形態では、
蓋を後退させることができる。例えば、荷電粒子ビーム室内に配置された後退可能なアー
ムに、蓋を取り付けることができる。後退可能な蓋はさらに、セルにガスを充填する代わ
りに、公知のガス噴射システム（ｇａｓ　ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ　ｓｙｓｔｅｍ）（「ＧＩ
Ｓ」）の毛細管を使用してガスを局所的に送達し、その一方で、サンプルの残りの部分を
比較的に低い圧力下に置くことによって、荷電粒子ビーム支援エッチングまたは荷電粒子
ビーム支援付着の使用を可能にする。蓋が後退しているときに、追加の処理および分析を
実行することができ、これには、シールされたセル内では、技法の有用性および／または
セルの有用性を低下させることなしには実施することができない高真空技法が含まれる。
例えば、デュアル・ビーム・システムでは、「真空を中断する」必要なしに、すなわちサ
ンプル室を大気にさらすことなく蓋を後退させて、集束イオン・ビームによってサンプル
を処理することができる。後退可能な蓋はさらに、ガス環境中でのセル内動作、高真空集
束イオン・ビームまたは電子ビーム・プロセス、および毛細管を局所的に使用してサンプ
ルにガスを送達する高真空熱ガス・ケミストリ・プロセス相互を無換気で（すなわち「真
空を中断する」ことなく）切り替える必要があるマルチステップ・プロセスを可能にする
。高真空熱ガス・ケミストリ・プロセスは、サンプル全体までは処理しないが、一般的な
荷電粒子ビーム処理よりも広い面積を処理し、環境セル内での使用に適さない低蒸気圧前
駆体の使用を可能にする。後退可能な蓋は、電子ビームが衝突したときにサンプルから放
出された放射を検出する放射検出器、例えばＸ線分析のためにＸ線を検出するＸ線検出器
またはルミネセンス分析のために光を検出する光子検出器の使用を容易にする。後退可能
な蓋は、真空を中断しないサンプルの陰極ルミネセンス、ホトルミネセンスおよびＸ線分
析などの技法の使用を容易にする。Ｘ線分析は、セルのＸ線透過性窓を通して実行するこ
ともできるが、蓋を後退させると、センサをサンプルのより近くに配置することができ、
それによってＸ線検出器の捕集立体角を大きくすることができる。さらに、Ｘ線窓は、相
反する要件が両立するように構築されていなければならないため、Ｘ線窓は、検出システ
ムの効率を低下させる。例えば、Ｘ線窓は高いＸ線透過性を有していなければならないが
、同時に、セル本体の温度および通常のセル動作中に使用される反応性ガスとの接触に耐
える十分な頑丈さも持ち合わせていなければならない。後退可能なセル蓋はさらに、公知
の高効率陰極ルミネセンス分析システムの使用を容易にする。高効率陰極ルミネセンス・
システムは一般に、陰極ルミネセンス検出の間、サンプルとＳＥＭカラムの間に配置され
る後退可能な放物面鏡または楕円鏡を使用する。この鏡は、捕集立体角を、したがって陰
極ルミネセンス・システムの効率を最大にする。鏡後退機構は、陰極ルミネセンス分析の
前後に実行されるサンプル画像化プロセスおよびサンプル操作プロセスを鏡が妨害するこ
とを防ぐ。陰極ルミネセンスだけでなく、高効率ホトルミネセンスに鏡を使用することも
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できる。ホトルミネセンスでは、サンプルから放出された光子が、電子ではなく光子によ
って励起される。陰極ルミネセンスは、ホトルミネセンスによって達成することができな
い高い空間分解能の欠点を有する。
【００３４】
　いくつかの実施形態では、処理または分析のためにサンプルにアクセスすることができ
るように、環境セルの１つまたは複数の壁を後退させ、または他の方法で邪魔にならない
位置へ移動させることができる。
【００３５】
　いくつかの実施形態では、セルがさらに、高温サンプル処理中に好ましくは最小限のガ
ス放出を示すサンプル加熱器を含むことができる。ガス放出は、サンプルを高温で処理す
るために使用されるガス環境を汚染する可能性がある、加熱器からのＨ2Ｏなどの分子の
放出を伴う。処理中のガス放出を最小化するため、高真空環境中で、または流動している
Ｎ2、Ａｒなどの不活性ガスの存在下で、加熱器およびサンプルを予備加熱することがで
きる。このような「浄化プロセス」の効果は一般に、温度および時間とともに増大する。
例えば、サンプルおよび加熱器を、２５０°Ｃで２時間、または１００°Ｃで１０時間、
加熱することができる。加熱器は、パイロリティックボロンナイトライド（Ｐｙｒｏｌｙ
ｔｉｃ　Ｂｏｒｏｎ　Ｎｉｔｒｉｄｅ）（ＰＢＮ）などの材料を含む超高真空定格の加熱
器とすることができる。いくつかの実施形態では、酸化性ガス環境中での加熱器の寿命を
延ばすために、加熱器が、Ａｌ2Ｏ3などの材料からなってよい。セルの加熱およびそれに
伴うステージやＳＥＭカラムなどの顕微鏡の他の構成要素の加熱を防ぐため、サンプル加
熱器を使用するセルの実施形態はさらに、セル壁およびセル蓋の液体冷却を使用すること
ができる。セル壁とフランジの間のベローズを使用して、セル本体の水冷却に起因する振
動を抑制することもできる。反応性ガス環境中でのサンプル処理の前に、セル壁の放射加
熱およびＨ2Ｏなどの汚染物質のセル壁からの脱離が可能になるように、浄化処理ステッ
プの間は、水冷却を止めておくことができる。いくつかの実施形態では、セル・ベースか
ら分離することができるように、セル本体を製作することができる。この構成では、ＨＰ
ＳＥＭステージ上に取り付けられたセル・ベースに加熱器を取り付けることができる。こ
のセル・ベースをセル本体なしで使用することができ、それによって、公知の毛細管ガス
噴射システムを備える従来の高真空デュアル・ビーム・システム内で熱ガス・ケミストリ
を実施することができる。このように、単一セル設計は、浸漬ガス媒介性熱誘起性サンプ
ル処理と局所ガス媒介性熱誘起性サンプル処理の両方を可能にする。
【００３６】
　いくつかの実施形態では、サンプル加熱器とサンプル冷却器の人間工学的な交換を可能
にするため、加熱器の幾何形状が、ペルチエ冷却器などの冷却装置の幾何形状と同じであ
る。ビーム・ケミストリ・プロセスの速度がサンプル表面での前駆体分子の吸着時間によ
って制限されるときなど、場合によっては、冷却が望ましいことがある。
【００３７】
　いくつかの実施形態では、加熱器およびサンプルから、セル壁、セル蓋および電子検出
器などの周囲の構成要素への放射熱伝達を最小化するため、熱シールドが使用される。こ
の熱シールドは、加熱器およびサンプルを取り囲むことができ、電子ビームがサンプルに
到達することを可能にし、サンプルから放出された電子が検出器に到達することを可能に
する開口を含むことができる。本発明の譲受人に譲渡されたＫｎｏｗｌｅｓの「Ｈｉｇｈ
　Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　Ｓｐｅｃｉｍｅｎ　Ｓｔａｇｅ　ａｎｄ　Ｄｅｔｅｃｔｏｒ
　ｆｏｒ　ａｎ　Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ　Ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ　
Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ」という名称の米国特許第６，０２５，５９２号は、熱シールドを
有する高温試料ステージを記載している。非常に高いサンプル温度、例えば９００°Ｃよ
りも高いサンプル温度では、金属の熱シールドに数ボルトまたは数十ボルトのバイアスを
印加して、熱イオン電子（ｔｈｅｒｍｉｏｎｉｃ　ｅｌｅｃｔｒｏｎ）が画像化電子信号
を妨害することを防ぐことができる。このバイアスは、熱イオン電子を捕集するために正
とすることができ、または熱イオン電子をサンプル表面に向かって誘導するために負とす



(13) JP 5839935 B2 2016.1.6

10

20

30

40

50

ることができる。いずれの構成でも、このバイアスされた熱シールドによって低エネルギ
ーの２次電子も抑制され、画像化は、高エネルギーの後方散乱電子または透過電子によっ
てなされることができる。
【００３８】
　図１は、本発明の好ましい一実施形態を概略的に示す。荷電粒子ビーム・システム１０
０は、全て光軸１１４に沿って整列した、荷電粒子ビーム源１０４と、集束光学部品１０
６と、偏向器１０８と、磁極片１１２を含む対物レンズ１１０とを備える荷電粒子ビーム
・カラム１０２を含む。排気可能なサンプル室１２２は、サンプル１３０を収容するため
のセル１２６を収容したサンプル移動ステージ１２４を含む。ステージ１２４は少なくと
も、光軸に対する第１の平行移動軸または回転軸および第２の平行移動軸または回転軸を
有する。セルは、セル１２６内にガスを供給するためのガス入口１３４と、セル１２６か
らガスを除去するためのガス出口１３６とを含む。弁１３７は、セル内へのガス流量を制
御し、弁１３８は、出口１３６を通したセルからの流出を制御する。入口１３４および出
口１３６は、柔軟で、セル内で使用される処理ガスおよびサンプル室１２２に対するサン
プルステージ１２４のｘ－ｙ移動と両立するステンレス鋼ベローズ（ｂｅｌｌｏｗｓ）１
３９からなることができる。
【００３９】
　セル１２６は下部１４０および上部１４２からなる。上部１４２は、磁極片１１２上に
取り付けられており、セル１２６の内部から荷電粒子ビーム・カラム１０２へ流入するガ
スの量を低減させる圧力制限アパーチャ１４４を含む。ガス流の制限は、図１に示した中
空円錐、管、小さな開口を有する膜など、いくつかの幾何形状を使用して達成することが
できる。セルの上部１４２は、セルの下部１４０のフランジ１４８の対合面とシールを形
成して、セル１２６の内部のガスを維持するシール面を提供する蓋１４６を含む。下部１
４０は、サンプルステージ１２４上に支持されている。サンプルステージ１２４は、少な
くとも３つの自由度を有することが好ましい。すなわち、サンプルステージ１２４は、光
軸１１４に垂直な平面（「ｘ－ｙ」平面）内で移動することができ、光軸１１４に平行に
（すなわち「ｚ」軸に沿って）上下に移動することができることが好ましい。フランジ１
４８は、セルのステージと一緒に移動可能な部分とセルの粒子光学カラムに対して固定さ
れた部分との間の垂直移動を可能にする柔軟な部分、例えば任意選択のベローズ１５０に
よって、下部１４０の残りの部分に接続されることが好ましい。フランジ１４８および蓋
１４６は、処理ガスに適合し、滑らかなシール面を提供するように仕上げることができ、
シール面間の接触を維持する弾力性を与えることができる材料から製作されることが好ま
しい。高真空環境での冷間溶着の可能性を回避するため、フランジ１４８と蓋１４６は一
般に、異なる材料からなることができる。例えば、ステンレス鋼は適切なシールを維持し
、大部分の処理ガスに適合する。Ｏリングなど、他のタイプの摺動シールを使用すること
もできる。ベローズ１５０は、許容可能な摺動接触シールを維持するのに十分なフランジ
１４８と蓋１４６の間の垂直圧力を提供し、同時にｘ－ｙ平面内の移動およびｚ軸に沿っ
たサンプルの高さ調整を可能にする。セルが傾くこと、またはセル１２６とステージ１２
４の間の相対移動を防ぐため、クリップ、クランプまたはねじ付きロッドなどの機械構造
物によって、セル１２６をステージ１２４に固定することができる。室１２２からセル１
２６を取り外すことを可能にするため、ガス入口１３４およびガス出口１３６は、ねじ付
き管継手、Ｓｗａｇｅｌｏｋ（登録商標）　ＶＣＲ（登録商標）取付け部品などの取付け
部品を使用してセル１２６に接続することができる。当業者ならば、圧力制限アパーチャ
１４４を通ってカラム１０２内へ少量のガスが流入することを理解するであろう。このガ
スは、スクロール・ポンプ、ターボ分子ポンプ、イオン・ポンプなどの真空ポンプ１６０
によって除去されるが、あるいは、源１０４と圧力制限アパーチャ１４４の間に急な圧力
勾配を生み出すように、このようないくつかのポンプを、カラムの異なる部分に接続して
もよい。同様に、一部のガスは、フランジ１４８と蓋１４６の間のシールを通してサンプ
ル室１２２内へ漏出する。このガスは、ターボ分子ポンプ、スクロール・ポンプなどの真
空ポンプ１６２によって除去される。いくつかの実施形態では、このシールが接触シール
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ではなく、フランジと蓋の間の好ましくは１ｍｍ未満の隙間（ｇａｐ）である。接触シー
ルの欠点は、フランジ１４８と蓋１４６の間の摩擦が、ｘ－ｙ平面内のステージ１２４の
平行移動を妨害することがあることである。隙間シールの欠点は、セル１２６とび室１２
２の間のガス流量が隙間のサイズの増大とともに増大することである。
【００４０】
　サンプルステージ１２４上にセル１２６を配置し、セル１２６と光軸１１４の間の相対
移動を可能にすると、移動可能な別個のステージをセル１２６内に配置する必要がなくな
る。この２部分ガス・シールは、ＰＬＡ１４４が荷電粒子ビームの光軸１１４との整列を
維持し、同時に、サンプルの関心の領域をビームと整列させるためにステージがｘ－ｙ平
面内を移動することを可能にするような態様で、ＰＬＡ１４４を磁極片１１２に取り付け
ることを可能にする。
【００４１】
　磁極片１１２に対する蓋１４６の位置を固定し、ステージ１２４のｚ運動を使用してセ
ル１２６の下部１４０を配置すると、下部１４０をｚ軸に沿って移動させることにより、
セル１２６をシールすること、およびセル１２６を「開く」ことができる。このようにし
てセルを開くと、真空ポンプ１６２によって、非常に効率的かつ迅速にセル１２６からガ
スを排出することができる。ポンプ１６２は一般に、ポンプ排気速度が少なくとも１５０
リットル／秒のターボ分子ポンプである。このようなポンプは一般にセル１２６よりも大
きく、高いポンプ排気速度を維持しながら、このようなポンプを、１３６などのガス排出
口を使用してセルに直接に接続することはできない。ポンプ排気速度は、出口１３４のコ
ンダクティビティ（ｃｏｎｄｕｃｔｉｖｉｔｙ）によって制限されるためである。しかし
ながら、直径が少なくとも１０ｃｍである開口などの高コンダクティビティ開口１６３を
介してであれば、ポンプ１６２を室１２２に接続することができる。次いで、蓋１４６と
フランジ１４８の間に隙間、好ましくは１ｃｍよりも大きい隙間ができるようにセルを開
くことにより、ポンプ１６２を使用して、セル１２６から迅速に排気することができる。
【００４２】
　２次電子検出器は、セル１２６の壁から内側へ延び、セルの壁から電気的に分離された
針の形の導電性電極１６４を備える。導線が、電極１６４から画像化コントローラ１６５
へ信号を運ぶ。電極１６４上の電荷が、サンプル１３０から放出された２次電子１６６を
引き寄せる。電極１６４とサンプル１３０の間の電位差によって、サンプルからの２次電
子１６６は加速し、ガス分子と衝突し、衝突されたガス分子はイオン化されて追加の電子
を放出し、放出された追加の電子は加速し、より多くのガス分子をイオン化し、これによ
り、２次電子信号は、衝突カスケードを経由して増幅される。圧力制限アパーチャ１４４
または磁極片１１２上に取り付けられ、圧力制限アパーチャ１４４または磁極片１１２か
ら絶縁されたリング形検出器、ガス後方散乱電子検出器、固体後方散乱電子検出器などの
代替検出器（図示せず）を使用することもできる。後方散乱検出器の利点は、サンプルが
高温であり、そのために熱イオン電子電流が２次電子検出器を飽和させるときにも使用で
きることである。熱イオン電子のエネルギーは小さく、熱イオン電子は、熱イオン電子を
捕集し、または熱イオン電子をサンプル表面へ戻すようにサンプルまたはサンプルの近く
の電極をバイアスすることによって、抑制することができる。しかしながら、２次電子の
エネルギーも小さいため、この方法は、電子ビームによって励起される２次電子も抑制す
る。固体検出器は、サンプルに関する固有のトポグラフィ（ｔｏｐｏｇｒａｐｈｉｃ）情
報を提供することができるマルチセグメント検出器とすることができる。固体検出器の欠
点は、耐熱性が低く、ＸｅＦ2などの処理ガスに適合しない材料からなることである。
【００４３】
　任意選択の加熱器１８０は、サンプル１３０を加熱することを可能にする。絶縁プラッ
トホーム１８２は、ステージ１２４に接続されたセル１４０の下部から加熱器１８０を分
離する。熱処理のためにサンプル１３０を加熱する目的に加熱器１８０が使用されている
ときに、任意選択の冷却コイル１８４を使用してセル１２６の壁を冷却することができる
。任意選択の冷却コイル（図示せず）を使用して蓋１４６を冷却することもできる。セル
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をクリーニングしているときには、冷却を使用できないようにすることができる。セル・
クリーニング手順は、セルを開いて、セルの蓋１４６と下部１４０の間に大きな隙間、一
般に５ｃｍの隙間をつくり、その間に、真空ポンプ１６２によって室１２２から排気し、
セルの壁および蓋を例えば１００°Ｃまで加熱することができるように、サンプルおよび
加熱器を例えば４００°Ｃまで加熱することからなることができる。セルの壁と蓋の正確
な温度は、加熱器からセル壁への熱伝達速度、蓋およびセルの熱質量、ならびに蓋および
セルから周囲の荷電粒子ビーム・システム１００への熱伝達速度によって決まる。
【００４４】
　光子透過性の光学窓１８８は、機器の使用者がサンプルを観察することを可能にする。
Ｘ線分析を実行するために、光学窓１８８を使用して、サンプルからのＸ線１９０がＸ線
検出器１９２に入ることを可能にすることもできる。
【００４５】
　いくつかの実施形態では、排気可能な室を開くことなしに、粒子光学カラムに対して固
定されたセルの一部を後退させることができる。図２は、後退可能な蓋２４６を有するセ
ル２２６を含む荷電粒子ビーム・システム２００を概略的に示す。後退機構２８０は、セ
ル２２６の上から、図２に示された後退位置まで蓋２４６を移動させる。後退機構２８０
は、電気モータ、圧電モータまたは空気式スイッチを使用して、蓋２４６を、単一の軸に
沿って平行移動させることができる。圧力制限アパーチャ２４４を光軸１１４と整列させ
るため、後退機構２８０は、磁極片１１２に対する適当な位置精度で、例えば磁極片１１
２から約１００μｍ以内に、蓋を配置することができることが好ましい。後退機構２８０
は、圧力制限アパーチャ２４４を光軸１１４と整列させることを可能にする、２軸モータ
、一対の止めねじなどの任意選択のｘ－ｙ整列機構を含むことができる。蓋２４６が後退
しているときには、「Ｉｎ－Ｃｈａｍｂｅｒ　Ｅｌｅｃｔｒｏｎ　Ｄｅｔｅｃｔｏｒ」と
いう名称の米国特許出願公開第２００８／０３０８７４２号に記載されているエバーハー
ト－ソーンリー（Ｅｖｅｒｈａｒｔ－Ｔｈｏｒｎｌｅｙ）検出器などの２次粒子検出器２
８２を使用して、顕微鏡を高真空モードで動作させることができる。蓋が後退していると
きには、集束イオン・ビーム・カラム２８４からの集束イオン・ビームによってサンプル
２３０を処理することもできる。蓋２４６が後退しているときにはさらに、サンプル２３
０のガス支援イオン・ビーム処理、ガス支援電子ビーム処理または局所化された熱処理の
ためにガスを局所的に噴射するため、ガス噴射システムの毛細管２８６をサンプル２３０
に向かって挿入することができる。蓋２４６が後退しているときにはさらに、サンプル２
３０の陰極ルミネセンス分析を実行するために、後退機構２８８によって、放物面鏡、楕
円鏡２８７などの集光器を挿入し、配置することができる。電子ビームが衝突したときに
サンプル２３０から放出された光２８９は、鏡２８７によって検出器２９０内へ反射され
る。検出器２９０は、モノクロメータおよび光電子増倍管を含むことができる。任意選択
の蓋支持体２９２は、フランジ１４８と蓋２４６の間に接触シールを形成するためにセル
を上昇させるとき、およびシールされたセルをステージ１２４を使用してｘ－ｙ平面内で
平行移動させるときに、蓋２４６が磁極片１１２を傷つけることを防ぐ。任意選択で、蓋
２４６を後退機構２８０に恒久的に取り付けることができ、それによって、ガスの流れお
よびサンプルの処理を可能にするために蓋が挿入され、セルがシールされた後も、後退機
構はその場に残る。
【００４６】
　図３は、モジュール式のセル３０２を含む荷電粒子ビーム・システム３００を示す。セ
ル３０２は、セル・ベース３０４、セル壁３０６およびセル蓋３０８を含む。サンプル３
１０へのアクセスをより良好にすることができるよう邪魔にならない位置に移動された１
つまたは複数のセル壁３０６が示されている。一実施形態では、セル・ベース３０４のシ
ール３０８に、セル壁が挿入される。後退機構２８０と同様の後退機構３２０に取り付け
られた把持器の中にセル壁を保持している間に、サンプルステージ１２４を下げてベース
３０４を低くすることによって、壁３０６をユニットとして取り外すことができる。セル
壁３０６がシール３０８内にないときに、セル壁は、システム２００の後退する蓋２４６
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と同じように後退する。他の実施形態では、１つまたは複数の壁がベースに蝶番によって
取り付けられており、対応するそれぞれの蝶番を軸に壁を回転させて、邪魔にならない位
置へ壁を移動させることができる。示された構成では、ＳＥＭステージ１２４上に取り付
けられたセル・ベース３０４上の絶縁体１８２に、加熱器１８０が取り付けられている。
したがって、セル本体の他の部分および蓋がなくとも加熱器１８０を使用することができ
、それによって、標準ＳＥＭシステムまたは標準デュアル・ビーム・システムとして、熱
ガス・ケミストリを高い費用効果で実施することができる。
【００４７】
　本発明の他の態様は、高真空高圧荷電粒子ビーム・システム内での光電子収率分光法（
ｐｈｏｔｏｅｌｅｃｔｒｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｓｐｅｃｔｒｓｃｏｐｙ）（「ＰＹＳ」）の
使用を伴う。ＰＹＳは、表面感受性の（ｓｕｒｆａｃｅ－ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ）技法であ
り、一般に超高真空環境で実行される。しかしながら、大部分のＳＥＭシステムのサンプ
ル室で使用されている高真空環境などの高真空環境でサンプルを分析する目的に、ＰＹＳ
を使用することもできる。しかしながら、現在使用されているＳＥＭでのＰＹＳの有用性
は、サンプル表面の清浄度および全体的な状態の制御が不十分であること、ならびにサン
プル表面を流れるガスの純度および量を高度に制御する必要がある高品質熱処理を実行す
ることができないことによって、大幅に制限される。ＰＹＳは、ＨＰＳＥＭ内または上記
の実施形態内で使用されているものなどのガス・イオン化カスケードを使用して電子放出
電流が増幅されるガス環境でも実行することができる。しかしながら、高真空ＳＥＭの場
合と同様に、現在使用されているＨＰＳＥＭでのＰＹＳの有用性も、サンプル表面の清浄
度および全体的な状態の制御が不十分であること、ならびに高品質熱処理を実行すること
ができないことによって、大幅に制限される。
【００４８】
　ＰＹＳでは、電子放出電流が、サンプルに当たる電磁放射の周波数の関数として測定さ
れる。全電子収率は、入射光子のエネルギーの関数として測定される。電子収率は、表面
から放出された電子を検出することによって、または、表面を出る光電子の電荷を補償す
るサンプル電流、すなわちグランドとサンプルの間の電流を測定することによって測定す
ることができる。一般に約２ｅＶから約２０ｅＶの範囲にある光子エネルギーは、光イオ
ン化エネルギーおよびサンプルの最も高い占有状態に関する情報を与える。より高いエネ
ルギーの光子（例えば最高１０ｋｅＶのＸ線）は、（すなわちＥＸＡＦＳ（広域エックス
線吸収微細構造）技法の場合のように）価電子帯のより低い状態の調査を可能にする。
【００４９】
　ＰＹＳを使用して、ＨＰＳＥＭなどの荷電粒子ビームの環境セルまたはサンプル室内の
サンプルに関する追加の情報を提供することができる。サンプルのＰＹＳスペクトルは、
サンプルがガスにさらされたときに変化することがあり、あるいは真空環境またはガス環
境中での熱アニールによって改変されることがある。ＰＣＴ／ＵＳ２００８／０５３２２
３に記載されている環境セルなどの環境セル、特に本明細書に開示されている環境セルを
使用して、サンプル表面の気相不純物および吸着物質の濃度を低下させることでサンプル
環境の制御を改良することができ、それによっていくつかのＰＹＳ分析技術の使用を容易
にすることができる。ＰＹＳなどの技法をサンプル加熱器とともに使用して、サンプル表
面の不純吸着物質の影響を監視することによってシステムの清浄度を監視することができ
、さらに、ガス環境中での熱アニール、非局所ドライ・エッチングなどのサンプル改変プ
ロセスを監視することができる。サンプル電流計、またはマルチチャネル・プレート、エ
バーハート－ソーンリー検出器などの２次電子検出器を使用して、高真空中で、サンプル
のベースラインＰＹＳスペクトル（「ベースライン」）を得ることができるが、このよう
な高真空２次電子検出器の大部分は光に感応し、そのため、ＰＹＳに使用される光子によ
って検出器が飽和しないことを保証するための予防措置をとらなければならない。あるい
は、標準ガスとして規定され、光電子放出電流のガス・カスケード増幅の媒質として使用
されるＮ2、Ａｒなどの不活性ガス環境中で、サンプルのベースライン・スペクトルを得
ることもできる。この方法の利点は、前述の電極１６４などのＨＰＳＥＭ検出器は光に感
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応せず、ＨＰＳＥＭ　ＰＹＳ検出器として機能するのに、追加のハードウェアまたは変更
を一切必要としないことである。ベースラインＰＹＳスペクトルを使用して、サンプルの
初期特性を決定することができる。ベースラインを使用して、その後のシステム・クリー
ニングおよびサンプル表面でのサンプル処理の影響を検出することもできる。ベースライ
ンを得た後に、セルからガスを排出し、サンプルを追加のガスにさらすことができ、処理
ステップと処理ステップの間、処理ステップ中または処理ステップ後に、１つまたは複数
のＰＹＳスペクトルが得られる。ベースラインＰＹＳスペクトルを得るために使用した標
準ガスを使用して、最終的なスペクトルを得ることができる。図２および３に示した２４
６などの後退可能なセル蓋ならびに図３に示した３０６などの後退可能なセル本体は、Ｐ
ＹＳ分析を高真空環境中とガス環境中の両方で実行する必要があり、そのようなＰＹＳ分
析から利益を得る複雑なマルチステップ・プロセスを可能にする。例えば、図９は、サン
プルを処理する一般的なステップを示す。ステップ９０２で、セル内のサンプル上に、Ｃ
ＶＤを使用して膜を付着させる。ステップ９０４で、このサンプルをＣＶＤ前駆体ガスの
中に沈めたまま、サンプルの特性をＰＹＳによって評価する。ステップ９０６で、ＣＶＤ
前駆体ガスを除去し、高真空中でサンプルの特性をＰＹＳによって評価する。ステップ９
０８で、このサンプルが高真空環境中にある間に、デュアル・ビーム・システムのＦＩＢ
カラムを使用して、このサンプルに、高真空中で１ｋｅＶのＧａ+を注入する。ステップ
９１０で、ガリウム注入後に再び、サンプルの特性を高真空中でＰＹＳによって評価する
。ステップ９１２で、セルに還元ガスを充填し、サンプルが還元ガス環境中にある間に、
サンプルの特性をＰＹＳによって評価する。ステップ９１４で、Ｇａ+注入によって生じ
た構造的損傷の一部を回復させるため、セルの還元ガス環境中でサンプルを熱アニールす
る。ステップ９１６で、還元環境中でのアニールの後に、還元ガス環境中でサンプルの特
性をＰＹＳによって評価する。
【００５０】
　ＰＹＳは一般に、ＣＶＤ、ドライ・エッチング、触媒反応、酸化／還元／パッシベーシ
ョン、イオン注入、固－固および固－液相転移などの動的プロセスのインシチュ（ｉｎ－
ｓｉｔｕ）特性評価に使用することができる。荷電粒子ビーム室またはセル内での制御さ
れたガス雰囲気、エッチング剤および／またはアニールへの暴露によって改変されたサン
プルの特性を、本発明によって評価することもできる。
【００５１】
　図４は、ＰＹＳを実行するシステムを概略的に示す。図４のシステムは、図１のシステ
ムに似ているが、紫外線源、Ｘ線源などの放射源４０２が追加されている。源４０２から
の放射は、窓４０６を通ってサンプル４０４に当たり、それらの入来光子が、電子を遊離
させるだけの十分なエネルギーを有する場合には、サンプル４０４はそれによって光電子
を放出する。光電子は、衝突カスケード・プロセスによって増幅され、検出器１６４によ
って検出される。図４は、環境セル内で実行されているＰＹＳを示しているが、ＰＹＳは
、ＨＰＳＥＭのサンプル室内で実行することもできる。
【００５２】
　光電子放出収率システムをＨＰＳＥＭに組み込むと、既存のＨＰＳＥＭ技法によっては
得ることができない電子構造情報を得ることができ、光電子放出収率システムを組み込む
ことは、反応性ガス環境中での熱アニールなどの表面改変プロセスの調査を目的に設計さ
れたＨＰＳＥＭシステムに対して特に望ましい。
【００５３】
　源４０２によって供給される光子は一般に、サンプル４０４の表面における直径がＤで
ある集束ビームの形態をとり、この直径Ｄは、光子ビームが４０４を越えて広がらないよ
うに構成される。Ｄが１００μｍ未満、好ましくは１０μｍ未満である十分に集束した本
発明の高真空実施態様は、マルチビーム・システム上に実装された、液体金属イオン源ま
たはプラズマ・イオン源を有する集束イオン・ビームまたはレーザを使用して実行される
材料除去プロセスの終点を決定するのに役立つことがある。集束イオン・ビーム、レーザ
・ビーム、高真空検出器およびマルチビーム・システムの他の構成要素の動作を妨げない
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ように、セル３０２内でサンプル３１０を処理する前／処理した後に、蓋３０８、壁３０
６などのセル構成要素を後退させることができるため、ＰＹＳと図３に示したセル３０２
などのモジュール式セルとの組合せは、現在使用されているマルチビーム・システム上に
実装するのに特に適している。
【００５４】
　図５は、高圧荷電粒子ビーム・システム内でＰＹＳを実行する好ましい１つの方法を示
す。図５のステップは、環境セル内で実行するものとして説明するが、ＨＰＳＥＭの従来
のサンプル室内で実行することもできる。ステップ５０２で、環境セル内にサンプルを配
置する。ステップ５０４で、セルからガスを排出する。ステップ５０６で、光電子のガス
増幅に使用することができる標準ガスをセルに充填する。この標準ガスがサンプル表面、
したがってＰＹＳスペクトルに影響を及ぼすかどうかは、サンプルを構成している材料に
依存する。例えば、Ａｒ、Ｎ2、Ｈｅなどの不活性ガスは、大部分の材料の表面に最小限
の影響しか及ぼさず、一方、サンプルが酸化物であるときにはＯ2などのガスが好ましい
ことがある。セル内のガス圧は用途によって異なるが、一般に０．１ミリバールから１０
ミリバールである。ステップ５０８で、約２ｅＶから環境ガスのイオン化しきい値（一般
に１２ｅＶ超）までの範囲のエネルギーを有する光子をサンプルに送達する。イオン化し
きい値よりも大きなエネルギーを有する光子を使用することもできるが、ＰＹＳスペクト
ルを分析する際には、ガス中で生成された光電子を考慮しなければならない。光子源４０
２は一般に、セルの外側の室１２２の内部または室１２２の外部（図示せず）に配置され
、光学窓または光ファイバを通してサンプル４０４に送達される。大部分の可変調単色源
は、セル１４２内に配置するには体積が大きすぎる。
【００５５】
　ステップ５１２で、衝突する光子のエネルギーをある範囲にわたって変化させながら、
放出された光電子をガス・カスケード増幅によって増幅し、増幅された信号を、針または
リングなどの導電性電極検出器を使用して検出して、ベースラインＰＹＳスペクトルを形
成する。この光電子放出電流を使用して、光子が表面に衝突したところに存在する材料、
または光子が表面に衝突したところに存在する材料の状態を決定することができる。一般
に、この光電子放出電流を光子エネルギーの関数として測定して、サンプル表面に存在す
る材料のタイプおよびサンプル表面の性質を決定する。
【００５６】
　Ｈｏｎｄａ他、「Ａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃ　ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ａｉｒ，Ｎ2，Ｏ2，
ａｎｄ　ｗａｔｅｒ　ｖａｐｏｒ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ　ｅｎｅｒｇｙ
　ｏｆ　ｔｉｔａｎｙｌ　ｐｈｔｈａｌｏｃｙａｎｉｎｅ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍ　ｓｔｕ
ｄｉｅｄ　ｂｙ　ｐｈｏｔｏｅｍｉｓｓｉｏｎ　ｙｉｅｌｄ　ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
」、Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ａｐｐｌｉｅｄ　Ｐｈｙｓｉｃｓ、１０２、１０３７０４（
２００７）に記載されているとおり、光電流は、低光子エネルギーでは一般にゼロであり
、より低い最初のエネルギー・レベルの電子が表面から放出されるＩtで表わされるエネ
ルギーから、光電流は、エネルギーの増大とともにゆっくりと増大する。励起されていな
い外殻電子を除去するのに十分な放射エネルギーに対応する点Ｉ0で、光電子電流は、エ
ネルギーの増大とともに、より急速に増大し始める。より高いエネルギーにおいて、ビー
ム・エネルギーに対する光電子電流の依存性は、サンプル表面の電子構造の詳細によって
決まる。
【００５７】
　ステップ５１４で、ベースラインＰＹＳスペクトルを決定するのに使用したガスをセル
から除去する。サンプルの表面に吸着した残留ガスを脱離させるために、ステップ５１６
で、サンプルを加熱してもよい。ステップ５１２でベースライン・スペクトルを決定し、
ステップ５１４～５１６で標準ガスを除去した後、ステップ５１８で、セルに処理ガスを
充填する。次いで、ステップ５２０でサンプルを処理する。この処理は、反応性ガス環境
中での熱アニールなどの熱誘起処理、ＣＶＤ、または電子ビーム支援エッチング、電子ビ
ーム支援付着などの荷電粒子ビーム誘起処理を含むことができる。Ｏ2、Ｈ2、ＮＨ3、Ｘ
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ｅＦ2などのガス中での熱アニールは、さまざまな材料の酸化、還元またはドライ・エッ
チングを引き起こしうる。ＣＶＤ処理は例えば、それぞれシラン、四塩化ゲルマニウム、
エタノール、六フッ化タングステンまたはＴＥＯＳを使用したシリコン、ゲルマニウム、
炭素、タングステンまたは酸化シリコンの付着を含むことができる。
【００５８】
　処理がいつ完了したかを判定するため、または例えば表面の電子構造の変化が検出され
るまでサンプル温度を上昇させる実験において、処理がいつ始まったかを判定するために
、ＰＹＳを使用して処理を監視することができ、あるいは、処理後に、ＰＹＳを使用して
結果を分析することができる。処理中または処理後に、ステップ５２２でサンプルに向か
って光子を誘導し、ガス・カスケード増幅された光電流をステップ５２４で測定すること
によって、ＰＹＳスペクトルを再び測定する。ステップ５２２および５２４は、ステップ
５２０の処理が完了した後、またはサンプルを処理している間に実行することができる。
すなわち、連続したＰＹＳスペクトルを、処理時間の関数として収集することができる。
あるいは、固定された光子エネルギーを使用して励起させた光電子放出電流を、処理時間
の関数として測定することもできる。処理中にサンプル表面が変化すると、表面組成が変
化するにつれて光電流も変化する。ＰＹＳを使用して、ステップ５２０の処理がいつ完了
したかを判定することができる。
【００５９】
　ＰＹＳスペクトルは、ガス増幅用の処理ガスを使用して測定することができ、または、
処理ガスを除去し、別のガスを使用してＰＹＳスペクトルを測定することもできる。処理
が完了したと判断ブロック５２６で判定されたときには、終端ブロック５３０に示されて
いるように、このプロセスは終了となる。
【００６０】
　ＰＹＳスペクトルの空間分解能は、光子によって照らされる面積によって定義される。
対象となる用途の多くで空間分解能はそれほど重要ではないが、空間分解能が重要な用途
では、光子を小さなスポットに集束させ、その光子スポットによって照らされた小さな面
積からのスペクトルを得ることができる。任意選択のステップ５３２で、サンプル表面を
照らしているスポットを移動させることができる。例えば、焦点をラスタ走査して、表面
のマップを作成することができる。このマップを、それぞれの画素においてＰＹＳスペク
トルを取得することができるスペクトル・マップとすることができる。空間分解能は、集
束レーザ・ビームおよび近距離場光学部品を使用して最適化することができる。
【００６１】
　所望の数の異なるガスに暴露した後にスペクトルを測定するために、ステップ５１４～
５２４を繰り返すことができる。暴露と暴露の間に処理を実施しても、または実施しなく
てもよい。
【００６２】
　図６は、ガス・カスケード増幅を使用して得たサンプルのＰＹＳスペクトルを示す。グ
ラフ６０２は、自然酸化物層を有するシリコンサンプルのスペクトルを示す。グラフ６０
４は、酸化物層を除去するＸｅＦ2に暴露した後のシリコンサンプルのスペクトルを示す
。酸化物除去はしばしば、層を例えばＣＶＤによって付着させる前の予備ステップである
。グラフ６０６は、ヒ化ガリウムサンプルのＰＹＳスペクトルを示し、グラフ６０８は、
金サンプルのＰＹＳスペクトルを示す。
【００６３】
　図７は、逐次処理を経たシリコンサンプルのガス・カスケード増幅を使用して得たＰＹ
Ｓスペクトルを示す。グラフ７０２は、自然酸化物層を有するシリコンサンプルのスペク
トルを示す。グラフ７０４は、酸化物層を除去するであろうＸｅＦ2に暴露した後のシリ
コンサンプルのスペクトルを示す。グラフ７０６は、新たな酸化物層を生成するＮ2Ｏに
暴露した後のシリコンサンプルのＰＹＳスペクトルを示し、グラフ６０８は、新たな酸化
物層を除去するためにＸｅＦ2に再び暴露した後のシリコンサンプルのＰＹＳスペクトル
を示す。図６および７のグラフのデータは、エクスシチュ（ｅｘ　ｓｉｔｕ）セル内で、
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光電子のガス・カスケード増幅を使用して得た。これらのスペクトルは、光源および光送
達システムの周波数応答に関して補正されていない。
【００６４】
　前述のとおり、セル内で実行することができる他の分析技法は、陰極ルミネセンスであ
る。一般的なプロセスを図１０で説明する。ステップ１００２で、セルの蓋を後退させ、
セル内および荷電粒子ビーム室内のガスをポンプで排出して、セルおよび荷電粒子ビーム
室を高真空にする。ステップ１００４で、ＳＥＭを使用して、サンプルの対象領域の位置
を特定する。ステップ１００６で、サンプルとＳＥＭ磁極片の間に陰極ルミネセンス鏡を
挿入する。ステップ１００８で、陰極ルミネセンス分析を実行する。ステップ１０１２で
、陰極ルミネセンス鏡を後退させ、ステップ１０１４で、セルの蓋を挿入し、ステージの
ｚ軸を使用してセル本体を上昇させることによってセルをシールする。ステップ１０１６
で、サンプルの光電子工学的特性を変化させるＮＨ3などの反応性ガスの存在下でサンプ
ルを熱アニールする。ステップ１０１８で、ＮＨ3流を止め、サンプルを室温まで冷却し
、その間に、セル本体を下げ、蓋を後退させ、システム内のガスをポンプで排出して、シ
ステムを高真空にする。ステップ１０２２で、サンプルとＳＥＭ磁極片の間に陰極ルミネ
センス鏡を再び挿入し、ステップ１０２４で、陰極ルミネセンス分析を実行して、サンプ
ルに対するアニール処理の影響を評価し、ブロック１０３０でプロセスを終了する。任意
選択で、陰極ルミネセンス分析中に、例えばサンプルホルダおよびサンプル加熱器に組み
込まれた液体窒素冷却器を使用して、サンプルを、室温よりも低い温度に冷却することが
できる。冷却は、フォノン媒介性の緩和経路を抑制することによって、多くの材料の陰極
ルミネセンス分析を相当に改良する。図１０のワークフローは、反応性環境中での熱アニ
ールの前後に、サンプルを大気にさらすことなく、また、サンプル位置決め機構および真
空移送機構を必要とすることなしに、所与のサンプル領域を分析することができるという
利点を有する。このことは特に、ガスのタイプおよびサンプル温度の関数として実行され
る熱アニールなどの複数のプロセス・ステップの前後に、陰極ルミネセンス分析を実行す
る必要がある複雑なプロセスにとって有益であり、非常に都合がよい。
【００６５】
　図８Ａおよび８Ｂは、図１のセル１２６などの環境セル８００の好ましい一実施形態の
概略図である。ベローズ８２４の上端８２８は、図１のフランジ１４８などのフランジ８
１２に強固に取り付けられている。ベローズ８２４の下端８２６は、図１のセル１２６の
下部１４０などのベース８０４に強固に取り付けられている。図１のｘ－ｙ－ｚ軸の定義
を使用して説明すると、ベローズ８２４は、ベローズ８２４の下端８２６に対する上端８
２８の３つの運動度を容易に可能にすることができることは、当技術分野においてよく知
られている。この３つの運動度は、ｚ運動（ｚ軸に沿ったベローズの圧縮または伸長）、
ｘ軸を軸にした回転、およびｙ軸を軸にした回転からなる。一般に、ｚ軸を軸とした下端
８２６に対する上端８２８の回転運動は非常に望ましくなく、ベローズ８２４内の溶着部
の破損につながることがある。下端８２６に対する上端８２８の小さなｘ－ｙ運動も可能
だが、好ましい３つの自由度のために必要な力に比べて大きな力が必要となることがある
。したがって、ベローズの損傷を防ぎ、セルとカラムの間の望ましくない大きな力を回避
するために、好ましい３つの自由度を可能にし、同時に、ｚ軸を軸としたベローズのねじ
れを防ぎ、一方の端部に対するもう一方の端部のｘ－ｙ運動を最小化するように、環境セ
ル８００を構成することが望ましい。図８Ａは、ベローズ８２４の運動を好ましい３つの
自由度に限定するピン機構の概略側断面図である。図８Ｂは、図８Ａの環境セル８００の
Ａ－Ａ線上面断面図（図８Ａ参照）である。図１のフランジ１４８などのフランジ８１２
は、一般にＮ≧３であるＮ個の複数のポケット８２２を有するように構成されており、図
８Ｂは、Ｎ＝４の場合を示している。同じＮ本のピン８０６の下端８０８が、セル・ベー
ス８０４に強固に取り付けられている。ピン８０６の上端は玉形の端部８１０を備え、玉
形の端部８１０はそれぞれ、フランジ８１２の１つのポケット８２２にすべりばめされて
いる。ピン８１０は、ポケット８２２の中にゆるくはまっており、ベース８０４に対する
フランジ８１２の垂直相対運動８２０および８２１を可能にする。これらの運動は、垂直
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ｚ軸運動、ｘ軸を軸とした回転およびｙ軸を軸とした回転を含む。ベース８０４に対する
フランジ８１２のｘ－ｙ運動およびｚ軸回転は主に、ポケット８２２内での玉８１０の主
として垂直方向の運動によって防止される。蓋８０２に対する不可欠なベースのｘ－ｙ運
動は、図１と同様に、フランジ８１２と蓋８０２の間の摺動シールによって可能になる。
図１のステージ１２４などのステージ（図示せず）が、セル８００をｘ軸およびｙ軸に沿
って平行移動させるとき、ピン８０６は、ベース８０４のｘ－ｙ平面内の運動８１６がフ
ランジ８１２のｘ－ｙ平面内の運動８１４と一致することを保証する。相対的なｚ軸運動
、ｘ軸を軸とした傾斜およびｙ軸を軸とした傾斜は、対応するポケット８２２内でのそれ
ぞれの玉８１０の独立した垂直運動８２０および８２１によって可能になる。
【００６６】
　本発明の実施形態は、荷電粒子システム内で使用される従来のＳＥＭ／ＨＰＳＥＭ画像
化および分析に加えて、インシチュ処理技法およびインシチュ分析技法を提供する。この
ような追加は、新規の特性評価能力をＨＰＳＥＭシステムに提供することによって、研究
ツールおよびナノプロトタイピング（ｎａｎｏｐｒｏｔｏｔｙｐｉｎｇ）ツールに対する
このようなＨＰＳＥＭシステムの汎用性および価値を向上させることができる。
【００６７】
　したがって、本発明の好ましい実施形態は、荷電粒子源と、粒子の集束ビームを生成し
、このビームをサンプルに向かって誘導するための粒子光学カラムであり、光軸を有する
粒子光学カラムと、排気可能なサンプル室と、この排気可能な室内に配置された移動ステ
ージであり、光軸に対して移動可能な移動ステージと、処理するためのサンプルを収容す
るためのセルとを備え、このセルが、ステージ上に配置され、ステージと一緒に移動可能
なセルの少なくとも一部分と、セル内へガスを導入するための少なくとも１つのガス入口
と、ステージが運動する間、粒子光学カラムに対して固定されたセルの少なくとも一部分
とを含む荷電粒子ビーム・システムを提供する。
【００６８】
　好ましい実施形態では、セルが、ステージと一緒に移動可能なセルの部分と、粒子光学
カラムに対して固定されたセルの部分との間をシールするシールを含む。好ましくは、シ
ールが、粒子光学カラムに対して固定された第１の平面と、ステージ上に配置されたセル
の部分から延びる第２の平面とを含み、これらの２つの平面が、セルの内部から排気可能
な室へのガス流を低減させるシールを形成する。
【００６９】
　ある実施形態によれば、第１の平面が、粒子光学カラムのレンズに取り付けられている
。好ましくは、第１の平面および第２の平面が、ステンレス鋼、アルミニウム、もしくは
ポリテトラフルオロエチレンなどのフルオロポリマーを含み、または、第１の平面と第２
の平面が、エラストマーを使用することなくシールを形成する。好ましい実施形態では、
シールが、接触シールまたは１ｍｍ未満の隙間である。好ましくは、セルが、ステージと
一緒に移動可能なセルの部分と粒子光学カラムに対して固定されたセルの部分との間の垂
直移動を可能にする柔軟な部分を含む。
【００７０】
　好ましくは、セルが光子透過性の窓を含む。ある実施形態では、排気可能な室を開かな
くても、粒子光学カラムに対して固定されたセルの部分を後退させることができる。好ま
しい実施形態は、電子ビームが衝突したときにサンプルから放出された放射を検出する放
射検出器をさらに備える荷電粒子ビーム・システムを含む。好ましくは、放射検出器が、
Ｘ線分析のためにＸ線を検出し、またはルミネセンス分析のために光を検出する。
【００７１】
　好ましい実施形態では、この荷電粒子ビーム・システムが、サンプルを加熱する加熱器
、またはステージ上に配置されたセルの部分、粒子光学カラムに対して固定されたセルの
部分もしくはサンプルを冷却する冷却器を含む。この荷電粒子ビーム・システムはさらに
、ホトルミネセンス分析または光電子収率分光法を実行するため、ある周波数範囲にわた
る放射をサンプルに照射する能力を有する放射源を備える。好ましい実施形態では、荷電
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粒子ビーム・システムのセルがさらに、ガス・カスケード増幅によって増幅されたサンプ
ルからの電子信号を検出する検出電極を含む。
【００７２】
　本発明の好ましい実施形態はさらに、荷電粒子ビーム処理の方法であって、排気可能な
室と、移動ステージと、集束カラムと、光軸とを有する荷電粒子ビーム・システムを用意
するステップと、排気可能な室内に配置された、ガス環境中でサンプルを処理するための
環境セルを用意するステップであり、この環境セルが、移動ステージ上に配置され、圧力
制限アパーチャを含むステップと、圧力制限アパーチャが光軸に対して固定された状態を
維持したまま、ステージを移動させるステップとを含む方法を提供する。好ましくは、ス
テージを移動させるステップが、環境セルのシール部分を、圧力制限アパーチャに対して
固定されたシール部材に対して移動させるステップ、または環境セルのシール部分をシー
ル部材から分離することによって室内のセルの開閉を可能にするために、環境セルを下げ
るステップを含む。好ましいある実施形態では、この方法がさらに、セルと集束カラムの
間に光子捕集器を挿入するステップと、光子捕集器を使用して、サンプルによって放出さ
れた光子を検出器へ誘導するステップとを含む。好ましくは、光子が、荷電粒子ビームに
よって励起される。好ましい他の実施形態では、この方法がさらに、ガス環境中でサンプ
ルを加熱するステップと、ガス環境中でサンプルを処理する前および処理した後に光子を
捕集するステップとを含む。好ましくは、この方法がさらに、サンプルから放出された光
子を前記検出器を使用して捕集する間、サンプルを室温よりも低い温度に冷却するステッ
プを含む。
【００７３】
　本発明の好ましい実施形態はさらに、荷電粒子源と、排気可能なサンプル室と、粒子の
集束ビームを生成し、排気可能なサンプル室内のサンプルに向かってこのビームを誘導す
るための粒子光学カラムと、ある周波数範囲にわたる放射を、排気可能なサンプル室内の
サンプルに向かって誘導する能力を有し、それによってサンプルが光電子を放出する光子
源と、この光電子信号を検出する電極とを備える荷電粒子ビーム・システムを提供する。
好ましくは、この光電子信号がガス・カスケードで増幅される。いくつかの場合には、サ
ンプルまたはステージを流れる電流を光電子放出電流の尺度として検出するために、電極
が、サンプルまたはステージに接続される。好ましくは、放射源がレーザであり、または
、放射源が、約２ｅＶから約１０ｅＶまでの間のあるエネルギー範囲にわたる光子を供給
する能力を有する。好ましい実施形態では、この荷電粒子ビーム・システムがさらに、排
気可能なサンプル室にガスを供給するガス源を備える。好ましくは、排気可能なサンプル
室が、サンプル室内に環境セルを含む。好ましい実施形態はさらに、電極が環境セル内に
配置されており、放射源が環境セルの外側に配置されており、環境セルが、放射がサンプ
ルに到達することを可能にするフィードスルー（ｆｅｅｄ－ｔｈｒｏｕｇｈ）を含む荷電
粒子ビーム・システムを提供する。好ましくは、環境セルが後退可能な蓋を含み、この蓋
が後退しているときに、電極が、光電子信号を検出するために使用される。好ましい実施
形態では、この荷電粒子ビーム・システムがさらに、放射源からの放射をサンプルに向か
って導く放射ガイドを備える。
【００７４】
　好ましい実施形態はさらに、荷電粒子ビーム・システム内でサンプルを処理する方法で
あって、移動ステージおよび集束カラムを含む荷電粒子ビーム・システムを用意するステ
ップであり、この集束カラムが、移動ステージ上のサンプルに向かって荷電粒子のビーム
を誘導する能力を有するステップと、移動ステージを収容するための排気可能な室を用意
するステップと、排気可能な室内にガスを供給するステップと、排気可能な室内のガスを
サンプル表面と反応させるためのエネルギー源を用意するステップと、排気可能な室内の
サンプルに向かって光子のビームを誘導するステップと、この光子ビームによって生成さ
れたサンプルからの光電子信号を測定するステップとを含む方法を提供する。好ましくは
、光子ビームによって生成されたサンプルからの光電子信号を測定するステップが、電極
検出器に電圧を印加して、サンプルから放出され、ガス・カスケード増幅によって増幅さ
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性を決定するために使用される。
好ましくは、サンプルの特性を決定することが、処理が完了したかどうかを判定すること
、および処理が完了している場合に処理をやめることを含む。好ましくは、排気可能な室
内のガスをサンプル表面と反応させるためのエネルギー源を用意するステップが、サンプ
ルを加熱するステップ、またはサンプル表面に向かって荷電粒子ビームを誘導するステッ
プを含む。
【００７５】
　本明細書で特に定義されていない場合、その用語は、その通常の一般的な意味で使用さ
れることが意図されている。添付図面は、本発明の理解を助けることが意図されており、
特に明記しない限り、一律の尺度では描かれていない。
【００７６】
　本発明は、多数の発明態様および幅広い適用可能性を有し、上記の例において説明し、
示した多くの利点を提供することができる。本発明の実施形態は、具体的な用途によって
大きく異なり、全ての実施形態が、これらの全ての利点を提供するわけではなく、本発明
によって達成可能な全ての目的を達成するわけではない。本明細書に添付された特許請求
項または手続追行中に補正された特許請求項のうちの一部の特許請求項は、本明細書に記
載された本発明の実施形態のうちの全てではない一部の実施形態をカバーすることがある
。
【００７７】
　本発明および本発明の利点を詳細に説明したが、添付の特許請求の範囲によって定義さ
れた本発明の趣旨および範囲から逸脱することなく、本明細書に記載された実施形態に、
さまざまな変更、置換および改変を加えることができることを理解すべきである。さらに
、本出願の範囲が、本明細書に記載されたプロセス、機械、製造、組成物、手段、方法お
よびステップの特定の実施形態に限定されることは意図されていない。当業者なら本発明
の開示から容易に理解するように、本明細書に記載された対応する実施形態と実質的に同
じ機能を実行し、または実質的に同じ結果を達成する既存のまたは今後開発されるプロセ
ス、機械、製造、組成物、手段、方法またはステップを、本発明に従って利用することが
できる。したがって、添付の特許請求の範囲は、その範囲内に、このようなプロセス、機
械、製造、組成物、手段、方法またはステップを含むことが意図されている。
【符号の説明】
【００７８】
　１００　荷電粒子ビーム・システム
　１０２　荷電粒子ビーム・カラム
　１０４　荷電粒子ビーム源
　１０６　集束光学部品
　１０８　偏向器
　１１０　対物レンズ
　１１２　磁極片
　１１４　光軸
　１２２　排気可能なサンプル室
　１２４　サンプル移動ステージ
　１２６　セル
　１３０　サンプル
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