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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　真空試料室と、
　透過型電子顕微鏡もしくは走査型透過電子顕微鏡で観察可能な薄片試料を載置できる試
料ステージと、
　前記真空試料室内の前記薄片試料に集束イオンビームを照射する照射光学系と、
　前記真空試料室内にある前記薄片試料に前記集束イオンビームを照射して前記薄片試料
から微小薄片試料を摘出する移送手段とを有し、
　前記試料ステージは前記移送手段によって摘出された前記微小薄片試料を前記真空試料
室内で載置可能な試料ホルダをさらに備え、
　前記試料ステージは、前記薄片試料と前記試料ホルダを前記真空試料室内の真空を破ら
ずに当該真空試料室から抜き挿し可能で、かつ、透過型電子顕微鏡もしくは走査型透過電
子顕微鏡の真空試料室に抜き挿し可能であるサイドエントリ型試料ステージであることを
特徴とする試料作製装置。
【請求項２】
　請求項１記載の試料作製装置において、
　前記移送手段はプローブと、当該プローブを駆動する駆動手段を少なくとも備えること
を特徴とする試料作製装置。
【請求項３】
　請求項１記載の試料作製装置において、
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　前記試料ステージは、前記薄片試料と載置するメッシュを固定したメッシュホルダの設
置部を有し、透過型電子顕微鏡もしくは走査型透過電子顕微鏡によって、前記微小薄片試
料の摘出前の前記薄片試料を観察できることを特徴とする試料作製装置。
【請求項４】
　請求項３記載の試料作製装置において、
　前記試料ステージは、前記試料作製装置に挿入の際、前記メッシュホルダ設置部と前記
試料ホルダのほぼ中央で一旦停止できる停止位置を有することを特徴とする試料作製装置
。
【請求項５】
　請求項１記載の試料作製装置において、
　さらに、少なくとも透過型電子顕微鏡もしくは走査型透過電子顕微鏡の透過画像情報と
前記集束イオンビームの照射による二次粒子画像を保存すると共に、少なくとも前記透過
画像情報と前記二次粒子画像情報を重ね合わせた合成像を形成する計算処理部と、
　少なくとも前記透過画像情報、前記二次粒子画像情報、前記合成像のいずれかを表示す
る画像表示部とを有することを特徴とする試料作製装置。
【請求項６】
　請求項１記載の試料作製装置において、
　前記微小薄片試料を固定する前記試料ホルダは、角柱形状もしくは円弧部を有する形状
であることを特徴とする試料作製装置。
【請求項７】
　請求項６記載の試料作製装置において、
　前記角柱形状を有する試料ホルダは、凸状またはＬ字状もしくは矩型の断面形状を有す
ることを特徴とする試料作製装置。
【請求項８】
　請求項６または７記載の試料作製装置において、
　前記微小薄片試料を固定する箇所が、前記試料ホルダの長手方向のほぼ中央部に設けた
凹部であることを特徴とする試料作製装置。
【請求項９】
　透過型電子顕微鏡もしくは走査型透過電子顕微鏡で観察可能な薄膜試料の断面を、透過
型電子顕微鏡もしくは走査型透過電子顕微鏡で観察するための試料作製方法であって、
　薄片試料を透過型電子顕微鏡もしくは走査型電子顕微鏡で観察する工程と、
　観察視野に注目部と表面異物が入った、透過型電子顕微鏡もしくは走査型電子顕微鏡に
よる画像情報を記憶する工程と、
　前記画像情報を基に、前記注目部の位置が確認できるマークを前記薄片試料に集束イオ
ンビームで施す工程と、
　前記マークを基準にして、前記注目部を含む微小薄片試料を分離する工程と、
　前記分離した微小薄片試料を真空試料室内で試料ホルダに固定する工程と、
　前記試料ホルダに固定した微小薄片試料にイオンビームを集束イオンビームを照射して
前記注目部を含む上記薄膜試料の断面を透過型電子顕微鏡もしくは走査型透過電子顕微鏡
で観察できる試料に加工する工程を含むことを特徴とする試料作製方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は、透過型電子顕微鏡（TEM）や走査型透過電子顕微鏡（STEM）で観察する薄片試
料における注目部の断面を観察するための試料作製方法、また、注目部を解析するための
試料解析方法、さらには上記試料作製または解析方法を実現させる装置に関する。
【０００２】
【従来の技術】
TEMは、電子が透過しうる薄さ、例えば0.05から0.4μm程度の薄片試料に、電子線を照射
して透過した電子線を拡大して形成されるTEM像を観察する顕微鏡であり、STEMは上述の
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薄片試料上を集束した電子線を走査して透過した電子線を検出器に導入してSTEM像を得る
顕微鏡である。いずれも薄片試料に電子線を透過させるため、薄片試料の厚さ方向に積算
した形状情報が得られるが、高分解能で観察できるため、半導体を始め多くの分野での材
料評価に用いられている。
【０００３】
半導体装置の製造において、ある製造プロセスで検出された異物、形状不良、断線、短絡
などの不良部は、即刻、解析してその発生原因を究明して対策を打たなければ不良素子が
大量に生産され、製造会社にとっては収益に多大なる影響を与えてしまう。このため、半
導体装置の製造歩留り向上のためには不良部解析が必須である。不良部解析法のうち形状
観察についてはTEMやSTEMが大きな役割を果たしており、また、TEMやSTEMに分析機能を装
備することで高分解能の元素分析も可能となり、半導体の解析には不可欠なものとなって
いる。
【０００４】
TEMやSTEMによる解析（以下、観察や元素分析、計測を代表させて解析と略記する）では
、半導体ウェーハやチップなど試料の表面に対して水平方向の試料（以下、平面試料と略
記）と断面方向の試料（以下、断面試料と略記）についての観察が行なわれる。
【０００５】
断面試料については、機械的に断面を露出させて研磨とイオンシニングによって断面方向
の薄片加工を行なう方法が行なわれてきた。最近では、集束イオンビーム（以下、FIBと
略記）を用いて、所望の領域を精度よく断面薄片試料に加工する方法が行なわれるように
なってきた。
【０００６】
まず、研磨を用いた試料作製方法について図２で説明する。同図aのように、ウェーハな
どの試料20に対して観察したい領域に目印を付け、ダイアモンドペンなどで傷付け劈開す
るかダイシングソーによって、例えば切断線に沿って、短冊状ペレット21に切り出す（図
b）。次に、作製するTEM試料の中央部が観察領域となるようにするため、2枚の短冊状ペ
レット21の表面22同士を向かい合うように接着剤23で貼って、貼合わせ試料24を作る（図
c）。この貼合わせ試料24をダイシングソーなどでスライスし、スライス試料25を切り出
す（図d）。このスライス試料25の大きさは、3×3×0.5mm程度である。さらに、このスラ
イス試料25の断面を研磨盤上で薄く研磨し、厚さ20μm程度の研磨試料25'を作製し、これ
をTEM試料ステージに搭載する単孔メッシュ26に貼り付け（図e）、この研磨試料25'の両
面からにアルゴンなどのイオンビーム27の照射による（図f）イオンシニングを行い中央
部を薄くしていく（図g）。中央部に穴が開くか開かない程度の薄さになった時にイオン
ビーム27の照射を止め、100nm程度もしくはそれ以下に薄くなった薄片部28（図h中の円内
）をTEM観察領域としている。
【０００７】
また、FIBによる断面TEM試料の作製方法については、例えば、E.C.G.Kirkらが、論文集Mi
croscopy　of　Semiconducting　Materials　1989，Institute　of　Physics　Series　N
o.100.，p.501－506（公知例1）に記載している。
【０００８】
以下、図３を用いてFIBによる断面TEM試料の作製例を説明する。ウェーハなど試料20の観
察すべき領域の近傍にレーザまたはFIBで目印を付け、図aに示すようにウェーハをダイシ
ングを行って（破線が切断線）短冊状ペレット21を切り出し、さらに観察すべき注目部を
含むペレット21'に切断する（図b）。このペレットの大きさは、おおよそ2×0.1×0.5mm
である。このペレット21'を一部に切り欠き29'を有する円形の薄い金属片からなるTEM試
料ホルダ29に接着剤で貼り付ける（図c）。
【０００９】
このペレット21'を固定したTEM試料ホルダ29をFIB装置内に導入し、表面22の一部にFIB18
を照射して薄片部28'が残るように加工する。観察領域である薄片部28'の厚さが100nm程
度の壁になるように凹部22'が形成されるように加工（この加工方法を以下、薄壁加工と
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言う）してTEM試料となる（図e）。TEMにおいては、電子線65は薄片部28'に垂直に入射す
る。
【００１０】
FIB加工されたTEM試料の形状例を図４aと図４bに示す。断面形状は図aの凸形状や図bのL
字形状など種々変形もあるが、基本とするところは、ある程度機械的強度を有した下部30
AとFIB加工領域を少なくするためにできるだけ薄く機械加工を施した上部30Bとを有する
短冊状試験片21A、21Bにおいて、その所望の一部を電子が透過できるようにFIBによって
薄片部28'に加工したことにある。最後に、薄壁加工を終えた試料を試料ホルダごとTEMス
テージに載置し、TEM装置に導入することで、試料の断面TEM観察ができる。このような短
冊状試験片21A、21Bは、図４cに示すTEM試料ステージ6に搭載することでFIB加工とTEM観
察ができる。
【００１１】
試料ステージ6は、円柱部83と、試料ステージ6を持ったり操作するためのグリップ84と、
短冊状試験片21Aを保持するための固定具32、32'と、最先端には試料ステージ6の荷重を
支えたり、振動を軽減したり、回転軸のブレを防ぐための小突起87などから構成されてい
る。また、切り欠き31を有して軸回転可能なため、薄片部28'をFIBで加工した後90°回転
してTEM観察することができる。なお、この小突起87を支える支持部が試料ステージ6の軸
とほぼ同軸に試料室内にあるが図示は省略するとともに、試料ステージ6の円柱部83が長
いため図では途中を省略している。電子線は薄片部28'にほぼ垂直に入射する。この方法
によって、μmレベルの位置出しが可能になり、特定領域のある方向からの断面をTEM観察
できる。
【００１２】
なお、FIB装置については、例えばL.R.Harriottが論文集Nuclear　Instruments　and　Me
thods　in　Physics　Research　B55（1991）p.802－p.810（公知例2）に"The　technolo
gy　of　finely　focused　ion　beams"と題する論文に詳述している。FIBは、液体金属
イオン源から放出したイオンをアパチャおよび静電レンズによって直径数10nmまで集束し
たイオンビームで、このFIBを偏向電極で試料表面の所定領域を偏向走査して照射するこ
とで、試料表面を走査形状に従ってスパッタリングし、凹部形成などの加工ができる。さ
らには、FIB装置にガス供給部を装着し、デポジション用ガスや反応性ガスを導入しつつF
IB走査することで、走査領域にガス成分のデポジション膜を形成することができたり、高
速にエッチングすることなどができる。
【００１３】
一方、平面試料の作製法に関する典型的な従来方法を図５を用いて説明する。試料はウェ
ーハ状試料で、解析領域はウェーハのある特定領域で表面から約1μmの深さにある0.5μm
平方の領域とする。まず、図aのようにウェーハ20をダイヤモンドカッタやダイシンソー
などを利用して所望の解析部を含んで例えば10mm×10mm程度の大きさの試験片21に切断す
る（図b）。図aの破線は切断線である。
【００１４】
研磨用治具（図示せず）には、切断片21のうち所望の観察領域を含む1mm平方程度の切断
小片21B（図c）にしてから、その表面を接着面にして接着固定する。研磨治具には種々の
形態があるが、基本的にはマイクロメータヘッドなどμmオーダの寸法が計れる機器が設
置された研磨治具を用いて、試料の平面性を調節しながら研磨盤に押し当てて研磨する。
研磨材や、研磨盤の回転速度などを調整しながらウェーハ裏面から切断小片21Bを研磨し
て、厚さ10μm程度の研磨試料21Cができる（図d）。
【００１５】
この研磨試料21Cをさらに薄くするため、単孔メッシュ26Aに固定し（図e）、さらに単孔
メッシュ26Aを回転させながら図fのように表裏面からのアルゴンイオン27を斜め照射して
シニングする。最終的に図gのように中央周辺の100nm程度以下に薄くなった薄膜部28をTE
M試料とする。
【００１６】



(5) JP 4185604 B2 2008.11.26

10

20

30

40

50

この薄片試料28をメッシュ26Aと共にTEMステージに装着してTEM解析を実行する。平面TEM
試料の観察は、数100μm平方の広領域を一度に観察できるため、例えば、材料に点在する
結晶欠陥の分布を調査するなどには非常に効果的である。
【００１７】
平面試料の作製方法については、例えば、論文集「ウルトラマイクロスコピー」52巻、（
1993年）127頁～140頁（Ultramicroscopy，52（1993）127～140）においてH.Cervaらが"S
pecific　preparation　procedures　forn　failure　analysis　of（sub）micron　area
s　in　silicon　devices"（公知例3）と題して詳述している。
【００１８】
また、TEM試料作製に関してはウェーハを割断することなく実現する方法がある。上記公
知例2による断面試料作製方法では、ウエハを割断し、所望の解析領域を含む短冊状ペレ
ットを作製し、FIB加工しなければならない。これに対して、ウェーハなど元の試料を割
断することなく上記試料の一部分を分離してTEM試料にする方法について、特開平5-52721
号公報「試料の分離方法及びこの分離方法で得た分離試料の分析方法」（公知例4）に開
示されている。この方法は、ウェーハなど試料から所望の解析領域を含む微小試料片を、
FIB加工と微小試料の搬送手段を駆使して分離する方法である。この方法で分離した微小
試料を各種解析装置に導入することで、ウエハ等の元の試料を割断することなく不良部を
解析することができる。
【００１９】
図６を用いて説明する。まず、試料20の表面に対しFIB16を垂直入射、矩形走査させるこ
とにより、試料20の表面に所要の深さの角穴33Aを形成する（図a）。次に、試料20の表面
に対するFIB16の軸が約70°に傾斜するように試料20を傾斜させ、底穴33Bを形成する。試
料20の傾斜角の変更は、試料ステージ（図示せず）によって行なう（図b）。試料20の姿
勢をFIB16が再び垂直入射できるように設置し、切り欠き溝33Cを形成する（図c）。
【００２０】
マニピュレータ（図示せず）を駆動し、マニピュレータ先端のプローブ34の先端を、試料
20を分離する部分に接触させる（図d）。デポジション用ガスノズル35から堆積性ガス36
を供給し、FIB16をプローブ34の先端部を含む領域に局所的に照射し、デポジション膜37
を形成する。接触状態にある試料20の分離部分とプローブ34の先端はデポジション膜37で
接続される（図e）。FIB16で残りの部分を切り欠き加工し（図f）、試料30から六面体の
分離試料38を切り出すことができる。切り出された分離試料38はプローブ34で支持された
状態になる（図g）。このようにしてウェーハを割断することなく微小試料を摘出するこ
とができる。
【００２１】
さらに、ウェーハを割断せずにTEM試料を作製する別の方法として、FIBとプローブを用い
た微小試料を摘出する方法がある。L.　A.　Giannuzzi，J.L.Drown，S.R.Brown，R.B.Irw
in，and　F.A.Stevieが、“Materials　Research　Society，Symposium　Proceedings，v
ol.480　Specimen　Preparation　for　Transmission　Electron　Microscopy　4"におい
て、“Focused　Ion　Beam　Milling　and　Micromanipulation　Lift　Out　for　Site
　Specific　Cross　Section　TEM　Specimen　Preparation"（公知例5）と題する論文に
て示している。これは、試料基板に対して所望の観察部をFIBによって薄片加工して試料
基板と分離した状態で、上記試料基板を大気中に取り出し、光学顕微鏡下で針状のプロー
ブを先の上記薄片試料に接近させ、薄片試料を静電気力によって吸着させ、TEM観察用の
メッシュに移設させる方法である。
【００２２】
さらに、F.Shaapur，T.Stark，T.Woodward.，and　R.J.Grahamも、公知例5と同じ文献のp
.173－180に“Evaluation　of　a　new　strategy　for　transverse　TEM　specimen　p
reparation　by　focused　Ion　Beam　Thinning"（公知例6）と題した論文を示している
。この方法も、公知例5と同様の方法を用いる。
【００２３】
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【発明が解決しようとする課題】
通常、TEMやSTEMで得られる像は、薄片試料を通過した像であるため、薄片試料の厚さ方
向の情報が重なって見える。このため、薄片試料の厚さ方向の形状を正確に解析すること
は困難である。特に、最近の半導体装置の構造物は0.2μm程度の薄片試料内に入ってしま
うほど微細化している。例えば、プラグの最小のものは直径0.1μm程度で厚さ0.2μmの薄
片試料に入ってしまう。また、一旦、薄片試料を作製してしまうと、視角を変えて直角方
向から観察できないため、厚さ方向の形状を把握できず、結局、TEM像からはこのプラグ
形状を正確には解釈できない結果に終わる。さらにEDXなどの元素分析手段を用いて薄片
の2次元的分布が明らかになっても、先のプラグの立体的元素分布まで把握することはで
きない。
【００２４】
そこで、TEM観察用の薄片試料について、平面的に観察した同じ観察箇所について、この
薄片試料の断面方向からも観察できる方法が実現すれば、上記のような薄片試料内の構造
体を立体的に把握する上で非常に有効となる。そこで、薄片試料の断面試料を作製する簡
便で確実な方法、そのための装置、さらにはそのような平面および断面試料を用いた試料
解析方法を実現することが非常に重要となる。
【００２５】
薄い試料や研磨などで作製された薄片から断面試料を現状の技術で作製するときは、図７
aのような注目部41を含む薄片試料40に対して、両側をエポキシなどの硬化性材料42A、42
Bで被い（包埋し）固化して包埋試料43とする（図b）。その後、図cのように、元の薄片
試料40に対して垂直方向に包埋試料43を切断し、そのスライス試料44の両面を研磨して厚
さ0.1から0.2μm程度の断面薄片試料44'を作製する。さらにイオンシニングした後、図d
のように断面薄片試料44'に対して電子線65をほぼ垂直入射させて注目部41の断面を観察
することができる。
【００２６】
この方法では断面薄片試料44'も0.1から0.2μm程度の薄さに加工せねばならず、図aのよ
うに薄片TEM観察で検出した所望の注目部41が非常に小さく0.1μm程度のものであると、
注目部41を断面薄片試料44'を内に納めることがほとんど不可能に近い。つまり、位置制
御性がない。また、包埋や薄片加工や研磨、イオンシニングなど手間と時間を非常に要す
る。従って、長時間かけて研磨を行なっても、断面薄片に所望の注目部が含まれておらず
、注目部を視点を90°変えて観察して解析するという初期の目的が全く達成できないこと
がほとんどで、成功率が非常に低いという難点を有している。
【００２７】
公知例2では、断面薄片を従来の研磨方法に比べて、加工精度を高く、短時間に作製する
ことができるという利点を有している。しかし、図４aのような従来のTEM試料を一旦作製
すると、薄片部28'の断面をTEM観察できるように加工するためには、薄片部の両側（上部
30B）を削除しなければTEM観察できない。特に、長手方向に2mmから3mmもある試料21Aを
、薄片部28'の両側を数100μmにまで薄く加工するには膨大な時間を要し、ダイシングな
ど機械加工を追加する方法をとるときは、貴重な薄片部28'を破損させてしまうという致
命的な問題をも引き起こし、これら従来方式の適用は実用的ではなかった。
【００２８】
公知例4では試料を試料ステージに一度セットすれば、微小試料の分離まで人間が直接手
作業を行う必要はないし、ウェーハを無為に切断する必要もないという特徴を有している
。しかし、この手法では分離された試料片はプローブに支持された状態であるため、この
薄片部の断面を形成するためにはプローブを複雑に位置制御しなければならない。また、
形成した断面を観察するためにプローブをTEMに導入することが、観察面とプローブの位
置関係や角度の関係で制限を受けて容易ではない。さらには底穴33Bを形成する際、試料
ステージを70°も大きく傾斜させなければならず、大口径ウェーハを載置する試料ステー
ジでは構造上、精度上実用的ではない。
【００２９】



(7) JP 4185604 B2 2008.11.26

10

20

30

40

50

また、公知例5、6では、試料基板から注目部の薄片を静電気力で取り出すことができるが
、摘出した薄片試料はメッシュに接着剤によって貼りつけているため、再加工できないと
いう欠点を有している。つまり、TEM観察した薄片試料について断面を観察するための加
工ができない。また、これらの方法では、摘出試料を光学顕微鏡下でメッシュに貼りつけ
る作業であるため、薄片試料の観察部が不運にもメッシュと重なってしまい観察できない
という問題点も有している。さらに、公知例5、6にも著者自ら記載されているように、試
料をプローブとの静電気力によって吸着させるため、吸着の信頼性がないという欠点も有
している。
【００３０】
このように、従来技術が多くあるにも係らず、薄片試料の断面を観察するための簡便で確
実な試料作製方法がなく、断面方向から容易に観察できないのが現状であった。
【００３１】
そこで、上述の従来技術の諸問題に鑑み、本発明の第１の目的は、薄片試料の注目部を観
察や分析などの解析を水平方向と断面方向からTEMやSTEMで行なうための試料解析方法を
提供することにあり、また第２の目的は、TEMやSTEMで観察する薄片試料における注目部
の断面を観察するための試料作製方法を提供することにあり、さらには、第３の目的とし
て、上記第１の目的もしくは上記第２の目的を実現するための試料作製装置を提供するこ
とにある。
【００３２】
【課題を解決するための手段】
上記第１の目的は、以下の構成からなる試料解析方法により実現される。
【００３３】
（1）薄片試料を透過型電子顕微鏡（以下、TEM）もしくは走査型透過電子顕微鏡（以下、
STEM）によって観察する平面観察工程と、上記薄片試料から所望の注目部を含む微小薄片
試料を取り出す摘出工程と、上記微小薄片試料を上記薄片試料の表面に対して垂直方向の
断面試料に加工する断面薄片加工工程と、上記微小断面試料をTEMまたはSTEMによって観
察する断面観察工程を少なくとも含む方法によって、上記注目部を平面方向と断面方向か
ら解析する試料解析方法。
【００３４】
（2）試料を薄片試料に加工する薄片加工工程と、上記薄片試料をTEMまたはSTEMによって
観察する平面観察工程と、上記薄片試料から所望の注目部を含む微小薄片試料を取り出す
摘出工程と、上記微小薄片試料を試料ホルダに固着させる固着工程と、上記薄片試料の表
面に対して垂直方向の断面試料に加工する断面薄片加工工程と、上記微小断面試料をTEM
またはSTEMによって観察する断面観察工程とを含む方法によって、上記注目部を平面方向
と断面方向から解析する試料解析方法。
【００３５】
（3）サイドエントリ型の試料ステージに搭載した薄片試料をTEMまたはSTEMによって観察
する平面観察工程と、上記薄片試料を加工する試料作製装置に搭載して上記薄片試料から
所望の注目部を含む微小薄片試料を取り出す摘出工程と、上記試料ステージに予め搭載し
た試料ホルダ上に上記微小薄片試料を固定する固着工程と、上記薄片試料の表面に対して
垂直な断面薄片試料を上記試料ホルダ上で作製する断面薄片加工工程と、上記試料ステー
ジを上記TEMまたはSTEMに導入して上記断面薄片試料を観察する断面観察工程を含む試料
解析方法。
【００３６】
（4）特に上記（1）から（3）のいずれかの試料解析方法の断面薄片加工工程を集束イオ
ンビームの照射によって行なうか、
（5）上記（2）または（3）の試料解析方法における摘出工程および上記固着工程を集束
イオンビームの照射によって行なう。
【００３７】
（6）以上の方法において、薄片試料の注目部の平面方向のTEM観察もしくはSTEM観察によ
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る画像情報と、上記薄片試料の注目部の断面方向のTEM観察もしくはSTEM観察による画像
情報とによって、上記注目部の疑似立体的形状を把握する試料解析方法。
【００３８】
（7）以上の方法において、薄片試料の注目部のTEM分析もしくはSTEM分析による分析情報
と、上記薄片試料の注目部の断面方向のTEM分析もしくはSTEM分析による分析情報とによ
って、上記注目部の疑似立体的元素構成を把握する試料解析方法。
【００３９】
上記第２の目的である試料作製は、以下の構成からなる方法により実現される。
【００４０】
（8）TEMまたはSTEMによって観察もしくは分析する薄片試料から注目部を含む微小薄片試
料を摘出して、上記注目部を上記薄片試料の表面に平行な方向から観察できるように上記
微小薄片試料を上記薄片試料面の方向に電子が透過しうる薄さに加工を施す試料作製方法
。
【００４１】
（9）電子が透過しうる薄さの薄片試料から注目部を含む微小薄片試料を取り出す摘出工
程と、摘出した上記微小薄片試料を別部材に固着させる固着工程と、さらに上記薄片試料
の一部に加工を施して電子が透過しうる薄さの断面薄片試料を作製する試料作製方法。
【００４２】
（10）目的とする試料を電子が透過しうる薄さの薄片試料に加工する薄片加工工程と、上
記薄片試料をTEMまたはSTEMによって観察する平面TEM観察工程と、上記薄片試料から所望
の注目部を含む微小薄片試料を取り出す摘出工程と、上記微小薄片試料を試料ホルダに固
着させる固着工程と、上記微小薄片試料の注目部を含み上記微小薄片試料の面に対して略
垂直で、電子が透過しうる薄さの断面薄片試料に加工する断面加工工程とを含む試料作製
方法。
【００４３】
（11）サイドエントリ型の試料ステージに搭載したTEM観察用の薄片試料のうち注目部を
含んだ一部分の微小薄片試料を取り出す摘出工程と、上記試料ステージに予め搭載した試
料ホルダ上に上記微小薄片試料を固着させる固着工程と、上記微小薄片試料のうち注目部
を含み上記微小薄片試料の面に対して略垂直で、電子が透過しうる薄さの断面薄片試料に
加工する断面加工工程とを含む試料作製方法。
【００４４】
（12）上記（9）または（11）における薄片試料および微小薄片試料への加工が、少なく
とも集束イオンビームによる加工を含む試料作製方法。
【００４５】
（13）上記（9）から（12）のいずれかにおける薄片試料および上記断面薄片試料が、特
に、TEMもしくはSTEMによる観察もしくは分析のための薄片試料である試料作製方法。
【００４６】
（14）上記（9）から（13）のいずれかにおける摘出工程が、上記注目部を含む領域に保
護膜を形成する過程と、上記保護膜を含んだ領域の周辺に集束イオンビームを照射して上
記薄片試料の一部で保持された片持ち梁試料に加工する過程と、上記片持ち梁試料に搬送
手段を固定する過程と、上記片持ち梁試料を上記薄片試料から分離する過程とを少なくと
も含む試料作成方法。
【００４７】
（15）上記（9）から（13）のいずれかにおける上記固着工程、もしくは（14）の片持ち
梁試料に搬送手段を固定する過程が、集束イオンビームとデポジションガスによる局所デ
ポジション膜による接着である試料作製方法。
【００４８】
（16）上記（9）から（13）のいずれかにおける摘出工程が、TEMもしくはSTEM観察で得た
上記薄片試料のTEMもしくはSTEM画像と、集束イオンビームの照射によって得た上記薄片
試料の二次電子画像とを重ね合せて、上記注目部の位置を特定する過程を含む試料作製方
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法。
【００４９】
（17）上記（9）から（13）のいずれかにおける摘出工程が、上記注目部を含む上記薄片
試料のTEMもしくはSTEM画像を記憶する過程と、上記TEM像もしくはSTEM像の特徴的パター
ンを輪郭線にする計算処理過程と、集束イオンビームの照射によって得た上記薄片試料の
表面の二次電子画像と上記輪郭線を重ね合せて、上記所望の注目部の存在位置関係を特定
する過程とを含む試料作製方法。
【００５０】
上記第３の目的は、以下の構成を有する装置とすることで実現される。
【００５１】
（18）薄片試料の所望の領域に集束イオンビームを照射する集束イオンビーム照射部と、
上記集束イオンビームの照射によって上記試料から発生する二次粒子を検出する二次粒子
検出器と、上記集束イオンビームの照射領域にデポジション膜を形成するデポジション用
ガス供給源と、上記薄片試料を載置し試料ステージと、上記薄片試料の一部を分離した微
小薄片試料を別の部材に移し変える移送部と、上記微小薄片試料を載置する試料ホルダを
保持する試料ホルダ保持部とを有した試料作製装置。
【００５２】
（19）上記（18）の試料ステージは、TEM用メッシュを固定するメッシュホルダを取り付
けるメッシュホルダ固定部を有する構造である試料作製装置、または、（20）上記（18）
の試料ステージは、メッシュホルダ固定部と上記試料ホルダ保持部とを有するサイドエン
トリ型試料ステージである試料作製装置。
【００５３】
（21）上記（20）の試料の固定部は、薄片試料を搭載するTEM用メッシュを固定するメッ
シュホルダを取り付ける固定部である試料作製装置。
【００５４】
（22）上記（18）から（21）のいずれかにおいて、特に、上記試料ホルダにおける微小試
料を栽置する面と上記メッシュの面とが平行な位置関係にある試料作製装置。
【００５５】
（23）上記（20）におけるサイドエントリ型試料ステージは、TEMまたはSTEMのうちの少
なくとも一方、および、上記試料作製装置とに共通して抜き差しできる構造である試料作
製装置。
【００５６】
（24）上記（18）において、TEMもしくはSTEMによるTEM画像情報を受け取る計算処理部を
有しているか、または、
（25）上記（18）において、ネットワークを介してコンピュータに蓄えたTEMもしくはSTE
Mによる画像情報を受け取る計算処理部を有しているか、または、
（26）上記（18）において、少なくともTEM画像情報と上記集束イオンビームの照射によ
る二次粒子画像情報を保存すると共に、少なくとも上記TEM画像情報と上記二次粒子像情
報を重ね合せた合成像を作成する計算処理部と、少なくとも上記TEM画像情報または上記
二次粒子画像情報または両者の合成像のうちの少なくとも何れかを表示する画像表示部と
を有する試料作製装置。
【００５７】
また、上記第３の目的である試料作製装置は、
（27）試料作製装置と、TEMまたはSTEMと、コンピュータと、上記試料作製装置と上記TEM
またはSTEMと上記コンピュータの相互を接続するネットワークとを含む試料作製システム
であってもよい。
【００５８】
さらに、上記第３の目的である試料作製装置を実現させるための試料ホルダとしては、
（28）薄片試料の所望の一部を分離した微小薄片試料を固定するTEMまたはSTEMのための
試料ホルダで、特に、角柱形状もしくは円弧部を有する形状であるか、または、
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（29）上記（28）における角柱形状の断面が特に、凸状またはL字状もしくは矩型である
か、または、
（30）上記（28）または（29）における微小薄片試料を固定する箇所が、上記試料ホルダ
の長手方向のほぼ中央部に設けた凹部であるか、または、
（31）上記（30）において、特に、上記凹部の底部に上記凹部の深さより低く、上記試料
ホルダの幅より薄い支持台を上記微小薄片試料を固定するために設置した試料ホルダが好
適な形態である。
【００５９】
また、上記第３の目的を達成するための試料の形態としては、
（32）TEMまたはSTEMによって少なくとも垂直な2方向から観察もしくは分析すべき試料が
、高さ0.4μm以下、幅0.4μm以下、長さ1μm以上の四角柱を含む形状に加工した試料でる
ことが好適である。
【００６０】
【発明の実施の形態】
本発明による試料解析方法の実施の形態は、電子が透過しうる薄さの薄片試料の所望の領
域をTEMもしくはSTEMによって観察もしくは分析した後、さらに、上記薄片試料の所望の
箇所を断面薄片に加工してTEMまたはSTEMで観察もしくは分析する方法である。
【００６１】
以下、本発明の具体的実施例を示し、さらには、本発明による試料作製方法、試料作製装
置の実施例について図９から図１６を用いて説明するが、ここでは、まず用語を統一する
ために図８を用いて説明しておく。
【００６２】
図８aのように少なくとも一部にTEM観察できる程度の薄片部45を有する試料や、研磨やイ
オンシニングなど加工、未加工に関係なく図８bのように全面にわたって薄板状の試料を
薄片試料46と称する。薄片試料46は元試料の基準面に平行な平面TEM試料や、垂直な断面T
EM試料を指す。薄片部45や薄片試料46の断面を観察するために、図８cのように薄片部45
の一部を抜き取ることを摘出と言う。
【００６３】
ここで、符号Dは薄片試料46の平面観察時の電子線の入射方向で、薄片試料の厚さEはおよ
そ0.05μmから0.4μmであることが望ましい。また。摘出した試料を微小薄片試料47とい
う（図８d）。ここで断面観察方向はFまたはF'を指すが、観察断面に平行な幅が薄いほど
加工時間は短くて済む。この微小薄片試料47の少なくとも一部の幅を電子線が通過するほ
ど細く加工した試料を断面薄片試料48と名付ける。符号D'は断面薄片試料46の断面観察時
の電子線の入射方向で、この時の試料の幅E'はおよそ0.05μmから0.4μmであることが望
ましい。
【００６４】
＜実施例１＞
本発明のうち試料解析方法について例を挙げて図９と図１０を用いて説明する。本実施例
は、製造プロセスを完了した半導体装置について電気的検査を行なった結果、動作不良部
を検出し、この不良部について平面TEM観察を行ない、観察で発見した欠陥をさらに断面
方向（平面TEM試料の側面方向）から観察する例を取り上げて説明する。以下、試料解析
方法の手順を明確にするためいくつかの工程に分割して説明する。
【００６５】
（1）平面TEM用薄片加工
まず、半導体装置について、プローバなど電気的検査装置によって動作不良部（以下、総
称して注目部という）の座標情報を記憶する。座標情報の記憶は、チップに予め設置した
チップマークを基準にして不良箇所の座標情報として計算処理装置に記憶しておく。この
座標情報をもとにチップ（約8mm×15mm）のうち、注目部を含んで1mm平方程度の大きさの
小片を機械的に切りだして図４のような従来技術を用いてチップ裏面からの研磨とイオン
シニングによって、注目部の厚さが0.1μm程度になるまで薄片化して平面TEM試料とする
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。この薄片試料をメッシュに貼り付けてTEMステージに搭載する。TEMステージの構造に関
しては本発明の重要な部分であるため後の実施例で詳述する。
【００６６】
（2）平面TEM観察
TEMステージをTEMもしくはSTEMに導入して観察を行なう。TEM観察方法は公知でここでは
詳細説明はしない。観察によって先に記憶した不良部の座標情報を基にTEMで同じ座標領
域を観察した結果、視野には長さ3nm程度の微小な線状欠陥が見つかったとする。平面TEM
観察で得られたTEM画像情報を低倍率から高倍率までTEMの計算処理部に記憶する。計算処
理部では必要に応じてTEM画像情報を処理して、注目部とその他特徴ある構造や形態を輪
郭線表示するようにもできる。さらには、取得したTEM画像は拡大縮小、表裏反転や左右
反転などの処理もでき記憶することができる。
【００６７】
（3）微小薄片試料の摘出
この工程は、試料ステージを試料作製装置に設置して、上述の薄片試料から注目部を含む
微小薄片試料を摘出する操作である。この工程を図９を用いて説明する。
【００６８】
図９aはメッシュなどに固定された薄片試料50を示す。但し、メッシュは図示せず。厚さ
はおよそ0.1μmで、大きさは1mm平方程度であるが特に限定しない。まず、薄片試料50か
ら注目部を含む微小薄片試料を摘出する際、注目部を正確に把握しなければならない。特
に、薄片試料の表面に目印になるような特異パターンがないとSIM像（FIB走査によって得
られた二次電子像、Secondary　Ion　Microscopy：以下、SIM像）から注目部の位置特定
は非常に困難となる。SIM像では試料の表面形状は観察できるが、TEMで観察できた内部欠
陥などは観察できないため、内部欠陥を含む注目部分を摘出しようとしても、SIM像から
は正確な加工位置が判断つかないからである。そこで、上記TEM画像を基に加工位置を判
断する次の方法を採用した。
【００６９】
ここで、加工位置の決定方法について図１６を用いて説明しておく。図１６aはTEM像であ
る。観察視野110には注目する内部欠陥111、表面異物112、112'、さらに点状欠陥113や線
状欠陥114の存在が確認できる。このTEM画像情報を一旦計算処理機に記憶しておく。
【００７０】
図１６bはSIM像である。SIM像視野115はTEM像視野110より広い。SIM像は試料表面の形態
が観察できるため、TEM像で観察できた表面異物112。112'の他に別の表面異物116、117、
118、119も観察できる。このSIM画像情報も計算処理機に記憶する。上記の計算処理機は
、先のTEM画像情報を記憶した計算処理機と同一である必要はなく、必要に応じてお互い
の画像情報を特定の計算処理機に呼び出して編集、解析できればよい。ここでは先に記憶
したTEM画像情報をネットワークで別の計算処理機に呼び出しで観察倍率、視野の向き、
不要なバックグラウンド信号の除去、注目する内部欠陥の強調、表面異物の輪郭の強調処
理などを計算処理機で行なって、TEM視野、SIM視野の両方にある表面異物112、112'を基
準にSIM像視野115に重ねあわせる。
【００７１】
図１６cはSIM像と処理したTEM像を重ねた合成像120である。この合成像120において符号1
10'が処理したTEM像で、この合成像からSIM像では認識できなかった注目する内部欠陥111
や点状欠陥113や線状欠陥114の位置関係を確認することができ、内部欠陥111をその側面
からTEM観察するために必要な摘出領域121が決定できる。
【００７２】
なお、上記画像処理において、TEM画像やSIM像には試料や画像を区別するために、例えば
、識別番号122a、122b、122cや記号を画像情報として記入するようにし、さらに、以降の
工程で摘出した微小薄片試料にも対応する識別番号や記号をFIBによって記入しておくこ
とによって、SIM像やTEM処理画像、試料の管理が確実になる。
【００７３】
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このようにして得た合成画像120を基に、注目部の位置が認識できるマーキングを施す。
【００７４】
図９bはマーク51の付け方の例を示しており、例えば観察断面を形成する両端にFIB52やレ
ーザ加工等で施す。マーク51'は、さらに精密な位置合わせを実現するために線幅の細い
マークである。本例では、観察領域を挟んで10μmと1μm間隔で線分マーク51を4個、FIB5
2の照射によって施す。
【００７５】
次に、図９cに示すように上記2個のマーク51を結ぶ線分を被うように試料保護のための保
護膜53を形成する。保護膜53はデポジション用ガスを供給しつつFIB52を矩型に走査する
ことで走査領域に金属膜を形成することができる。本例では、幅約2μm、長さ14μm、高
さ1μm程度のタングステン膜を形成した。ただし、保護膜53はタングステンに限ることは
なく、炭素膜やプラチナ膜など、他の材料でもよい。
【００７６】
次に試料の分離工程に入る。図９dのように、保護膜53を囲むように、コの字状にFIBによ
って切り込み54を入れることで、カンチレバー状構造55ができる。一例として寸法は、お
およそ幅4μm、長さ18μm、試料厚さ0.1μmとした。
【００７７】
次に、図９eのようにカンチレバー状構造55先端部にプローブ56を接触させる。プローブ
は微小試料の移送手段（図示せず）の先端に固定したもので、移送手段の駆動部（図示せ
ず）には、不注意なプローブの押し付けによるカンチレバー状構造55やプローブ56の破損
を避けるために、プローブ56が試料に接触した時点で駆動を停止させる機能を有している
。プローブ56をカンチレバー状構造55に固定するために、プローブ56先端を含む約2μm平
方の領域にデポジション膜57を形成する。デポジション膜57は保護膜53と同じ方法で形成
し、同じ成分である。こうにしてプローブ56とカンチレバー状構造（摘出すべき試料）55
とが接続できる（図９f）。
【００７８】
その後、図９gのようにカンチレバー状構造55の支持部58にFIB52を照射してスパッタ加工
して、カンチレバー状構造55が切断される。切断後、プローブ56を徐々に上昇させると、
図９hのように微小薄片試料59として元の薄片試料50から分離、摘出できる。
【００７９】
（4）微小薄片試料の固定
この工程は摘出した微小薄片試料59を試料ホルダに固定する操作である。図１０を用いて
説明する。微小薄片試料59の薄片試料から試料ホルダ60への移動は、プローブ56を薄片試
料から上昇させた状態で停止させて試料ステージを移動させることにより微小薄片試料を
相対的に移動させ、図１０iのように試料ホルダ60が微小薄片試料59の真下に来たとき試
料ステージを停止させる。次いで、図１０jのようにプローブ56を降下させて試料ホルダ6
0に接着させる。微小薄片試料59が試料ホルダ60に接触した時、プローブ56の降下は自動
停止できる。
【００８０】
次に、微小薄片試料59を試料ホルダ60に固定するためにデポジション用ガスを導入しつつ
図１０kのようにFIB52をデポジション膜61の一部が微小薄片試料59面に、一部は試料ホル
ダ60に付着するよう走査させた。本実施例でのデポジション膜61は、微小薄片試料59の長
手方向の端辺に2μm平方程度に形成した。その後、プローブ56と微小薄片試料59を分離す
るためにデポジション膜57にFIB52'を照射する。
【００８１】
デポジション膜57の除去後、プローブ56を試料ホルダ60から遠避ける。そこで、図１０l
のように、微小薄片試料を試料ホルダに確実に固定するために、微小薄片試料59の長手方
向の他端辺に2μm平方程度のデポジション膜61'を形成する。
【００８２】
（5）断面加工
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これまでの操作により、注目部を含む微小薄片試料が試料ホルダに固定できた。次に、図
１０mのように固定された微小薄片試料59に対してFIB52を照射して、試料ホルダ60ととも
に側面を削除して凹部62を形成する。本例では凹部62の間口は約10μm、奥行約2μm、深
さは約3μmとした。さらに、反対側面も削除して、中央部に厚さが約0.1μmの薄壁ができ
るように凹部形状62'に加工する（図１０n）。
【００８３】
図１０oが完成した薄片試料の断面試料で、中央の薄壁部63の上部が微小薄片試料59の断
面試料64で、実際、TEMもしくはSTEMで観察するのはこの部分で、高さ約0.1μm、幅約0.1
μm、長さ約10μmの細線状になっている。参考のために、TEM観察時の入射する電子線65
は、その方向を矢印で示したように、微小薄片試料59の表面にほぼ平行に入射する。
【００８４】
このように、図９と図１０で示した手順によって、薄片試料の断面を観察するための試料
が作成できる。本方法によると、これらの工程がすべて真空雰囲気中で行なうため、不要
な微粉末を付着されることが殆どなく、高精度に位置出しできる。
【００８５】
（6）断面TEM観察
試料作製装置内で作製した上記断面薄片試料は試料ステージから取り外すことなく、試料
ステージをTEMに差し入れる。この時、電子線経路と断面が垂直に交わるようにTEMステー
ジを回転させることでTEM観察できる。その後のTEM観察技術についてはよく知られている
のでここでは省略する。
【００８６】
上記の試料作製手順は、TEM試料に限らず、EDX（電子線X線回折分析法）による元素分析
や観察手法に用いることも可能である。
【００８７】
（7）立体形状把握
上記（2）の工程で得られた平面TEM像と（6）の工程で得られた断面TEM像とを複合的に解
釈して注目部の立体構造を推測することができる。このように、平面のみ、もしくは断面
のみのTEM観察では解釈のつきにくい試料であっても、同一箇所を90°異なった方向から
観察することによって、試料構造の正確な解釈ができるようになった。
【００８８】
＜実施例２＞
本実施例は、本発明による試料作製装置に関し、図１の概略構成図を用いて説明する。
【００８９】
試料作製装置1は、半導体チップや薄片試料、断面試料などの試料2の加工や観察をするFI
B照射系3、このFIB照射によって照射部から放出する二次電子や二次イオンを検出する二
次粒子検出器4、FIB照射領域にデポジション膜を形成するための材料ガスを供給するデポ
ジションガス源5、試料2を載置する試料ステージ6、試料の一部を摘出した微小薄片試料
を固定する試料ホルダ7、試料ホルダ7を保持する固定具8、微小薄片試料を試料ホルダに
移し変える移送部9などを少なくとも有した構成である。
【００９０】
さらに、試料ステージ6の位置を制御するためのステージ制御部10、移送部9を試料ステー
ジ6と独立に駆動するための移送手段制御部11、計算処理部15、試料ホルダ7や試料2や移
送部9などを表示する画像表示部16、FIB照射系2のFIB制御部13なども含む。
【００９１】
上記計算処理部15は、ステージ制御部10、移送手段制御部11、二次粒子検出器制御部12、
デポジションガス源制御部13、FIB制御部14、などを制御し、さらにはSIM画像情報やTEM
からの画像情報の記憶や処理もできる。また、画像表示部16はSIM像の他に、TEM画像やTE
M画像を処理した画像も表示でき、さらには、計算処理部15で処理してSIM像とTEM画像を
重ねて表示することができる。TEMの画像情報はTEMに備えられた計算処理部19からネット
ワーク19‘を介して転送することも可能であるし、記憶媒体によって計算処理部15に導入
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してもよい。
【００９２】
さらには、メインコンピュータを中心にしたネットワーク化され、メインコンピュータの
データベースに試料作製装置やTEMによる試料の形状や元素情報データをネットワークを
経由して登録する機能を有している。これにより、SIM画像やTEM画像、さらには画像を処
理した処理画像を一元管理することができると共に、試料作製装置やTEM、さらには他の
計算処理部がネットワークを介してメインコンピュータのデータベースから画像情報など
を呼び出すことができる。このため、試料作製装置やTEMに隣接した所で、画像合成や処
理をする必要はなく、作業環境の異なる場所で、さらには、異なる情報を盛り込んで計算
処理することができる。
【００９３】
FIB照射系3は、液体金属イオン源、ビーム制限アパチャ、集束レンズ、対物レンズなどか
ら構成され、上記イオン源から放出させたイオンを、数10nmから数μm径のFIB17とする。
このFIB17を偏向器を用いて試料2上で走査させ、走査形状に対応したμmからサブμmレベ
ルの加工を行う。ここでの加工とは、スパッタリングによる凹部形成や、FIBアシストデ
ポジションによる凸部形成、もしくはそれらを組み合わせて試料形状を変形させる操作を
指す。FIB照射によって形成するデポジション膜は、移送手段9の先端にあるプローブ56と
試料2を接続したり、微小薄片試料を試料ホルダ7に固定するために使用する。ここで用い
た試料ホルダは、本発明の試料作製装置において重要な構成品であるため、実施例３で詳
細に説明する。
【００９４】
試料ステージ6はサイドエントリ方式である。サイドエントリ式の試料ステージ6は試料室
17の真空を開放することなく試料室17に挿入、設置できる。また、抜き出したい時も、試
料室17の真空を破ることなく引き抜くことができる。本試料ステージ6は薄片試料2とこの
薄片試料2から摘出した微小薄片試料を搭載できる構造であることが特徴である。
【００９５】
なお、試料ステージ6の抜き挿し時の真空保持などの原理は、従来、走査型電子顕微鏡や
透過型電子顕微鏡に用いられているサイドエントリ型ステージおよびその挿入口の原理と
おなじである。しかし、薄片試料と微小薄片試料の両者について加工を施すため、試料ス
テージの軸方向にが少なくとも2箇所停止でき、それぞれの停止位置で試料の加工、観察
をすることができる点で、従来のサイドエントリ型ステージと異なる。また、ここで用い
た試料ステージ6については本発明による試料作成装置における重要な構成品であるため
、詳細な構造については実施例３において詳述する。
【００９６】
微小試料の移送部9はXYZの3軸に動く粗動機構部とZ方向に微動する微動機構から構成され
、いずれも移送機構制御部11によって動作する。先端には微小薄片を摘出するためのプロ
ーブ56が設置されている。
【００９７】
図１１上記は移送部9をさらに詳しく説明するための図であり、粗動部70と微動部71から
構成された例である。粗動部70は球体部72を支点として支柱73が3個のエンコーダ74X、74
Y（図示せず）、74ZによってXYZ方向に移動できる。粗動ストローク、移動分解能はエン
コーダの性能によるが、10mmのストローク、1μmの分解能はある。エンコーダによる力に
抗する力はバネ75aなどによるが、ここでは詳細を省略する。粗動部70の駆動系は試料室
壁76の横ポートを介して大気側にあり、真空はベローズ77、Oリング78によって遮断され
ている。
【００９８】
微動部71はZ軸のみでバイモルフ圧電素子79を採用し、サブミクロンの移動分解能が得ら
れる。バイモルフ圧電素子79の先端は直径30μm程度で、先端曲率半径は0.1μm程度に先
鋭化した針状のタングステン製のプローブ56を固定した。バイモルフ圧電素子79は、数10
V程度まで徐々に電圧を与えることでプローブ56先端はZ方向に微動できる。プローブ56と
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の導通、および、バイモルフ圧電素子79への印加電圧は端子80を通じて行なう。
【００９９】
このようなプローブ56を備えた移送部9およびFIB加工によって、薄片試料50の所望の箇所
にサブμmレベルの正確さで接触して図９のように微小薄片試料59を摘出することができ
、また、摘出した微小薄片試料59を正確に試料ホルダ60に固定することができる。
【０１００】
上述の構成の試料作製装置1によって、TEM観察用の薄片試料50からさらに断面方向の微小
な薄片試料を作製することができる。また、このような薄片試料から薄片断面試料の作製
が実現することで、試料のサブμmレベルの注目部について2方向からの詳細な観察が可能
となり、疑似的な立体評価ができるようになった。
【０１０１】
FIB照射部3の構成例については公知例2などに記載されている。さらにデポジション用ガ
ス供給部5を装着し、ガスを先端のノズル5'から試料に導入しつつFIB走査することで走査
領域にガス成分のデポジション膜を形成することができる。このデポジション膜は試料の
表面保護等の役割を果たす。
【０１０２】
＜実施例３＞
本実施例は、本発明による試料作製装置における試料ステージ6の例に関し、試料室の真
空度を悪化させることなく真空容器壁面から抜き挿しできるサイドエントリ式の試料ステ
ージで、特に、TEMと試料作製装置に兼用の試料ステージであることが特徴である。
【０１０３】
本発明による試料ステージ6と従来のサイドエントリ式TEMステージやFIBステージとの大
きな相違点は、TEM観察用の薄片試料を固定したメッシュもしくはメッシュホルダと、微
小薄片試料を固定できる試料ホルダ7が搭載できる構造としたことである。TEM観察を終え
た時、この試料ステージ6をTEMから引き抜いて試料作製装置に移し替え、試料作製装置で
試料の加工が完了すれば再度TEMに導入して観察することができる。
【０１０４】
以下、図１２を用いて説明する。図１２aは試料ステージ6をFIB光学軸に垂直な方向から
見た図で、図１２bはイオン源側から見た図（図１２（a）を90°軸回転させた状態）を示
し、TEM観察時の電子線の通過方向は紙面に平行となる。
【０１０５】
試料ステージ6の概略構成については図４cで説明したが、本実施例で用いた試料ステージ
6の特徴的なところは、薄片試料25'が設置されたメッシュ26を固定したメッシュホルダ82
を搭載するためのメッシュホルダ設置部85と、その先端にTEM観察によって検出した注目
部を摘出した微小試料を固定する試料ホルダ60を設置する試料ホルダ設置部86とを備えて
いる点にある。なお、この小突起87を支える支持部が試料ステージ6の軸とほぼ同軸にあ
るが図示は省略している。
【０１０６】
メッシュホルダ82や試料ホルダ60はそれぞれの設置部85、86に固定される。試料ホルダ60
における微小薄片試料59の設置面はメッシュ19面と平行な関係にある。また、試料ステー
ジ6はステージ制御装置10（図１参照）によって3次元（X，Y，Z）方向移動および回転制
御ができる。このように、本試料ステージ6は薄片試料25'を載置するメッシュホルダ82と
摘出した微小薄片試料21を固定する試料ホルダ7が同一の試料ステージ6上に搭載できるサ
イドエントリ構造であることが最大の特徴である。また、試料ステージ6には、微小薄片
試料59へのFIB52の入射を阻害しないように試料ホルダ7の上部88が開放状態であり、この
試料ステージ6はTEMと試料作製装置の両方に搭載可能である。
【０１０７】
図１２aの状態から90°軸回転させてTEMに導入する状態が図１２bであり、電子線の入射
方向を矢印89、89'で示した。このため、試料作製装置内で加工した観察試料を試料ステ
ージの挿入口から抜き挿しするだけで、直ちにTEM観察することができ、しかも摘出前の
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薄片試料25'と加工後の微小薄片試料21もTEM観察できることも大きな特徴である。このよ
うな構造により、TEM観察用の薄片試料から摘出した微小薄片試料を別の特殊な試料加工
装置や緊張と熟練を要する手作業を施すことなく、分析や観察に適した試料形状に加工し
て、試料ステージを抜き挿しするだけで、直ちに分析や観察作業に移ることができるよう
になった。
【０１０８】
さらに、図１２には図示できなかったが、試料ステージ6にはメッシュホルダ82の回転機
構を有しており、TEM観察しながら薄片試料25'を面内回転できる。この構造により、薄片
試料25'の所望の注目部の向きを試料ステージ6の軸に平行に設定することができ、移送手
段（図１参照）に回転等の複雑な動きをさせることなく、容易に薄片試料25'から摘出し
た微小薄片試料21を試料ホルダ60に移設できる。
【０１０９】
試料ステージ6は、試料ステージ挿入口からの導入の際、メッシュホルダ固定部および試
料ホルダのそれぞれほぼ中央で一旦停止できる構造である。停止状態を試料ホルダ（摘出
試料）からメッシュホルダ（薄片試料）に、またはその逆の操作を行なうには、試料ステ
ージをわずかに押し込むか引き出せばよい。これにより試料ステージを設置する際、メッ
シュホルダまたは試料ホルダのいずれかが必ず視野に入る。このようにして、それぞれの
停止位置でFIB照射やTEM観察など、目的とする領域を素早く視野中央に移動させることが
できる。また、中央部からずれている場合には、試料ステージ制御装置によってX，Y移動
させて探索することができる。
【０１１０】
なお、試料ステージをメッシュホルダで停止させるか、試料ホルダで停止させるかの機構
は公知の技術により容易に達成することができる。例えば、試料室の壁面側に設けた基準
面と試料ステージの基準部との間隔の計測手段を設置しておくことで、試料ステージを所
望の位置で停止させることができる。
【０１１１】
本方法では、元の薄片試料から観察試料を試料作製装置内で摘出できるため、従来の薄片
試料の作製のような機械研磨が不要で、しかも摘出する試料がμmレベルであるため、例
えば100μm平方の薄片試料から複数の微小試料を摘出して、各々の断面をTEM観察する試
料を作ることができる。
【０１１２】
試料ホルダ60は、図９の薄片試料50から摘出した微小薄片試料59を固定して、TEM観察時
に電子線が通過しやすくFIB加工するための部材である。従来のTEM観察におけるメッシュ
に相当する。
【０１１３】
本実施例で用いた試料ホルダの例について図１３で説明する。図１３aは試料ホルダ60の
一実施例であり、凸状断面の短冊形状の、シリコンで形成された部材である。長さ約2mm
、下部90の幅400μm、凸部91の幅は40μm程度である。特徴は凸部91の長手方向中央付近
に沈み部92を設けて、この沈み部92の底面93に摘出した微小薄片試料59を固定する。この
沈み部92は、固定した微小薄片試料59、または薄片化加工を行なった微小薄片断面試料が
、試料ホルダ60の取り扱い時に破損しなように設けてある。また、固定のために微小薄片
試料を沈み部92の底面93にプローブを操作してもプローブは周囲に接触することはない。
沈み部92の寸法は、一例として、幅が約200μm、深さは約50μmである。
【０１１４】
図１３bは微小薄片試料59を沈み部92の底面93のほぼ中央に設置し、薄壁加工を行なった
様子を示している。その沈み部92を拡大したのが図１３cである。微小薄片試料59の両側
面をFIBによって削除して凹部62、62'を形成して、微小薄片試料59の一部を断面方向に薄
壁加工する。TEM観察時の電子線の照射方向は図の矢印65のとおりである。ここに示した
寸法は一例に過ぎないが、幅はプローブが接触しない程度でなるべく狭く、深さについて
も微小薄片試料59が確実に底面93に固定できる程度でなるべく深いことが望ましい。
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【０１１５】
試料ホルダ60自体の断面は図１３aの凸状に限定されることはなく、図１３eのL字形状の
断面で沈み部92に薄片台94を設置した形状でもよい。薄片台94は幅4μm、長さ20μm、高
さ15μm程度で、プローブによる搬送とFIBアシストデポジション膜による接着を利用して
設置できる。この薄片台94の上面に摘出した微小薄片試料59を固定する。この構造によっ
てTEM観察時に、電子線65が沈み部92の底面93の凹凸の影響を受けることなく、微小薄片
試料を照射、通過できる。
【０１１６】
さらには図１３fのように半円形状の試料ホルダ60の直径方向の側面に沈み部92と薄片台9
4を設けた構造でも同じ効果を生む。これらの構造のポイントは微小な試料を固着させて
、観察や解析の終了後、試料ホルダを保管したり再度観察を行なうなど、試料ホルダを取
り扱う際に他の部材と接触などによる損傷を防ぐために、微小薄片試料の固定部を若干沈
める（凹部を設けた）形状にしたことにある。また、電子線の通路を妨げないように、観
察部への通路に障害物が突出しないような構造でもある。また、材質はシリコンに限定す
ることなく、シリコンカーバイドなど導電性セラミック、モリブデン、タンタル、ニオブ
などの金属などでもよい。
【０１１７】
次に、図１４を用いて試料ステージ6'の別の実施例を説明する。図１４においては試料ス
テージ6'のうち特徴ある先端部のみを示し、グリップなどの記載は省略した。この試料ス
テージ6'は従来ダイシング装置とFIB加工によって加工した図７のTEM試料40のうち、薄片
部であるTEM観察領域の断面をTEM観察することを実現する新たなサイドエントリ型試料ス
テージの形態である。
【０１１８】
構造的には、第１の試料ホルダ95と第２の試料ホルダ60を同時に搭載できるように各々の
固定部を有し、さらに第１の試料ホルダ95が面内で回転できる構造が特色である。第１の
試料ホルダ95は上記公知例2で説明したダイシングとFIB加工を用いて形成した断面TEM観
察用試料40を設置するための治具で、一部が欠けたリングである。第２の試料ホルダ60は
断面TEM観察試料40のうち断面TEM観察領域41から摘出した微小薄片試料59を固定する治具
で、固定具86などによって固定される。ここで示す第２の
60は図１３aで示した形状である。
【０１１９】
この試料ホルダ60の試料設置面（紙面に垂直）は断面TEM観察領域41の面（紙面に平行）
とほぼ垂直の位置関係ある。ダイシングした短冊状試料を薄片加工するためのFIB52'が入
射しやすくするためと、断面TEM観察領域41から摘出した微小薄片試料59を第２の試料ホ
ルダ60に移送する場合に移送プローブの邪魔にならないようにそれぞれの試料ホルダ側面
には切り欠き88、88'を設けた。試料ステージ6'をTEMもしくは試料作製装置のいずれかに
導入すると、断面TEM観察用試料40または第２試料ホルダ60のいずれかのほぼ中央で一旦
停止できる構造であるために、試料ステージ6'を設置すると、断面TEM観察領域41または
微小薄片試料59のいずれかが必ず視野に入る。このようにして、それぞれの停止位置でFI
B照射やTEM観察など目的とする領域を素早く視野中央に移動させることができる。また、
中央部からずれている場合には、試料ステージ制御装置（図１の符号10）によってX，Y移
動させて探索することができる。
【０１２０】
試料作製装置によって断面TEM観察用試料40の薄片加工を終えた後、試料ステージ6'を引
き抜き、TEMに導入して観察領域41を観察する。TEM観察の結果、異常形態が観察されたと
する。この異常形態を観察領域41面に平行な方向からその断面形状を観察するための試料
を作製するために、この試料ステージ6'を試料作製装置に再度挿入して以下のような操作
を行なう。
【０１２１】
第１の試料ホルダ95を90°回転させ、図１４bのような位置関係に設定し、観察領域41か
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ら注目部41'を含む薄片を摘出する。断面TEM試料の薄片部からの微小試料の摘出方法、試
料ホルダへの固定方法については後述する。摘出した微小薄片試料がプローブ先端（図示
せず）に固着した状態で、一旦、試料ステージから退避させ、試料ホルダを軸中心に90°
回転させる。この時、第２試料ホルダ60の試料設置面はFIB光学軸に垂直な関係になって
いる。そこで、プローブを第２の試料ホルダ60に接近させ、試料設置面に固定する。微小
試料の固定方法も上記と同じである。プローブ切断後、微小薄片試料を薄片面に対して垂
直に薄片加工する。垂直薄片加工についても上述同様である。薄片化にあたっては、試料
ホルダもしくは高さ調整のための台も同時に加工しても構わない。加工終了後、試料ステ
ージを引き抜き、TEMに導入して断面を観察することができる。
【０１２２】
上記のような試料ステージにより、薄片TEM試料において注目する部分の断面薄片試料を
作製することができる。また、この一連の試料作製作業により平面TEM試料の断面、もし
くはある方向の断面試料の側面を容易にTEM観察することができ、これまで薄片試料につ
いて、薄片に垂直な方向のみのTEM像のみから情報を得ていた微細構造や形状や欠陥につ
いて、同一試料を90°異なった方向からも観察できるため、上記微細構造や形状や欠陥を
疑似的に立体解析でき、試料の構造に関して一方向からの観察だけでは明らかにならなか
った新たな知見が得られるようになった。
【０１２３】
＜実施例４＞
本実施例は、本発明による試料作製方法の実施例のうち、FIBによって作製した断面TEM観
察用試料をTEM観察して検出した注目部を90°観察方向を変えてさらに薄片の断面観察す
る例で、図１５を用いて説明する。なお、試料ステージは図１４に示したものであり、試
料作製装置におけるFIB52'による断面薄片加工後の手順を説明する。
【０１２４】
（1）断面TEM観察
図１５aのように従来方法で形成した断面TEM試料40のTEM観察領域41を電子線89が透過し
やすいようにTEM観察領域41の向きを調整する。TEM観察領域41の厚さは0.1μm前後の薄片
である。図中A部の拡大を図１５bに示す。断面TEM観察の結果、注目部100をさらに詳細に
観察するために、以下、注目部100を挟み、間隔約0.1μmに位置する面101、101'で切断し
てその断面からTEM観察するための試料作製を行なう。
【０１２５】
試料ステージをTEMから試料作製装置に移し替える。試料ステージの移動については、既
に説明したようにサイドエントリ型ステージであるため、真空引きなどで時間をかけるこ
となく容易にできる。試料作製装置に導入した試料ステージは、まず、微小薄片試料が摘
出しやすいように、約90°回転補正して、面101、101'が摘出した微小試料を固定する試
料ホルダに平行になるように設定する。（図１５c参照）
（2）微小薄片試料の摘出
次に、図１５dのように、注目部100を保護するためにTEM観察面41上の一部に保護膜53を
形成する。また、摘出すべき薄片の周囲の一部をFIB52'によって切断するとともに、移送
手段であるプローブ56の先端をTEM観察面41上の一部にデポジション膜57によって接続す
る。その後、さらにFIB52'の走査による切り込み54によって、TEM試料40から微小薄片試
料59が分離できる。図１５eは微小薄片試料59をプローブ56によって摘出した様子である
。
【０１２６】
（3）微小薄片試料の固定
プローブ56の移動とともに試料ステージの移動によって、微小薄片試料59を試料ホルダ60
の真下に位置させる。その後プローブを徐々に降下させて試料ホルダ60に接触させる。な
お、試料ホルダ60の具体的形状については既に説明したので図１５fでは微小薄片試料59
の固定部である一部のみを図示した。次に、図１５gのように試料ホルダ60と微小薄片試
料59の固定はデポジション膜102によって行なう。両者の固定を行なった後、プローブを
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固定しているデポジション膜57をFIBによってスパッタ除去して微小薄片試料59とプロー
ブ56を分離する。
【０１２７】
（4）微小薄片断面加工
次に、注目部100が残るようにFIB照射して両側を除去する。最終的に微小薄片試料59のう
ち、注目部100を含んで薄片幅0.1μm程度になるように加工する。このようにして、試料
ホルダ60に固定された微小薄片試料59は断面観察用の薄片103となり、高さ約0.1μm、幅
約0.1μm、長さ約10μmの細線状になっている。また、試料ホルダ60にはFIB走査によって
凹部104、104'が形成されるが、これら凹部104、104'によってTEM観察時、電子線105は周
囲の形状に影響されることなく目的とする薄片103を照射して注目部100を観察できる。
【０１２８】
（6）断面TEM観察
上記までの操作によって、薄片試料59の断面観察用の薄片103が完成し、この試料ステー
ジをTEMに搭載して注目部100の観察ができる。
【０１２９】
（7）立体形状把握
本発明によれば、上記（1）で得られた断面TEM像と（6）で得られた90°観察方向の異な
る断面TEM像とを複合的に解釈して注目部100の構造を疑似立体的に解釈することができる
。このように、平面のみ、もしくは一面の断面のみのTEM観察では解釈のつきにくい試料
であっても、同一箇所を90°異なった方向からもTEM観察できるようになったので、試料
構造に関する知見が広がり、構造、形状により正確な解釈を下すことができるようになっ
た。さらに、上記の試料作製手順は、TEM試料に限らず、他のEDX分析など元素分析にも用
いることが可能である。
【０１３０】
【発明の効果】
本発明によると、薄片試料の注目部を平面方向と断面方向からTEMやSTEMで解析すること
ができ、また、平面方向と断面方向からTEMやSTEMで解析するための試料作製することが
できる。さらには、上記解析やその解析を行なうための試料作製を実現するための試料作
製装置を提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【図１】本発明による試料作製装置の一実施例を示す概略構成図。
【図２】従来の研磨とイオンシニングを用いた断面試料作製方法の説明図。
【図３】従来のダイシングと集束イオンビーム加工を用いた試料作製方法の説明図。
【図４】従来のダイシングとFIB加工によるTEM試料の形状と試料ステージの説明図。
【図５】従来の研磨とイオンシニングを用いた平面試料の作製方法の説明図。
【図６】従来の微小試料を分離する方法の説明図。
【図７】従来の薄片試料の断面TEM観察を行なう試料作製方法の説明図。
【図８】本発明の一実施例による試料作製方法の説明説明図。
【図９】本発明の一実施例での微小薄片試料の摘出工程の説明図。
【図１０】図９の続きの微小薄片試料の摘出工程の説明図。
【図１１】本発明一実施例の試料作製装置の特に移送部の縦断面図。
【図１２】本発明一実施例の試料作製装置の試料ステージ部の平面図および部分断面図。
【図１３】本発明の一実施例の試料作製装置に用いた試料ホルダの実施例の説明図。
【図１４】本発明の一実施例の試料作製装置の試料ステージの他の例を示す説明図。
【図１５】本発明の一実施例の断面を観察するためのTEM試料作製方法の説明図。
【図１６】本発明の試料作製方法おける摘出位置を決定する方法の説明図。
【符号の説明】
1…試料作製装置、2…試料、3…FIB照射部、4…二次粒子検出器、5…デポジションガス源
、6，6'…試料ステージ、7，7'…試料ホルダ、8…固定具、9…移送手段、10…ステージ制
御装置、11…移送手段制御装置、12…二次電子検出器制御装置、13…デポジションガス源
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制御装置、14…FIB制御装置、15…計算処理部、16…画像表示部、19…計算処理装置、19'
…ネットワーク、45…薄片部、46…薄片試料、47…微小薄片試料、48…断面微小薄片試料
、50…薄片試料、51…マーク、52…FIB、56…プローブ、59…微小薄片試料、60…試料ホ
ルダ、64…断面試料、65…電子線、82…メッシュホルダ、89，89'…電子線、92…沈み部
、94…微小台、95…第２の試料ホルダ、110…TEM像、111…内部欠陥、112，112'…表面異
物、115…SIM像、120…合成像、121…摘出領域、122a，122b，122c…試料認識番号。

【図１】 【図２】



(21) JP 4185604 B2 2008.11.26

【図３】 【図４】

【図５】 【図６】
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【図７】 【図８】

【図９】 【図１０】
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【図１１】 【図１２】

【図１３】 【図１４】
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【図１５】 【図１６】
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