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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf
ein Verfahren zur Abscheidung von Schutzstrukturen
wie z. B. lokal begrenzten Schutzschichten auf festen
Substraten, insbesondere im Zuge der Praparation
von TEM-Lamellen.

[0002] Die transmissionselektronenmikroskopische
(TEM) Analyse ist, unter anderem wegen ihrer Aufl6-
sung von bis unter 0,1 nm, eine der wichtigsten Ana-
lysenmethoden in der Halbleiterelektronik. Die Pra-
paration geeigneter TEM-Proben ist jedoch kompli-
ziert, da nur ultradiinne Proben ("Lamellen”) vom
Elektronenstrahl durchdrungen werden kdnnen. Be-
sonders hat sich die Praparation mit fokussiertem lo-
nenstrahl (focussed ion beam, FIB) bewahrt, da auf
diese Weise ortsgenau Querschnitte durch das zu in-
spizierende Substrat prapariert werden kénnen. Hier-
bei werden oftmals Zweistrahl-Gerate unter Verwen-
dung von Elektronen- und lonenstrahlen verwendet.

[0003] Ein herkdbmmliches Verfahren zur Praparati-
on von TEM-Lamellen ist in der Internationalen An-
meldung W02008/051937 A2 offenbart, deren Offen-
barungsgehalt durch Inbezugnahme vollumfanglich
hierin aufgenommen wird. Dieser Anmeldung zu Fol-
ge werden Ausrichtmarken erzeugt und dann das
Substratmaterial beidseits einer 100-500 nm dicken
Lamelle mittels eines FIB abgetragen.

[0004] Eine herkdmmliche Vorrichtung zur Prapara-
tion von TEM-Lamellen ist in der Internationalen An-
meldung W02008/051880 A2 offenbart, deren Offen-
barungsgehalt durch Inbezugnahme vollumfanglich
hierin aufgenommen wird. Dieser Anmeldung zu Fol-
ge wird ein hohler Mikromanipulator dazu verwendet,
die Lamelle anzusaugen und somit an dem Mikroma-
nipulator zu halten.

[0005] In der Patentanmeldung US 2008/0054179
A1 wird ein herkémmliches Verfahren der Lamellen-
praparation offenbart, dem zu Folge zunachst mittels
CVD (chemical vapour deposition, chemische Gas-
phasenabscheidung) eine Schutzschicht aufgebracht
und dann daran ein Halter angeklebt wird.

[0006] In der Patentanmeldung US 2004/0016880
A1 wird ein alteres herkémmliches Verfahren der La-
mellenpraparation offenbart, dem gemaf die Lage,
Dicke und Orientierung der mittels eines FIB zu pra-
parierenden Lamelle entsprechend der Position, Gro-
Re und Anordnung des zu untersuchenden Bauteils
gewahlt werden.

[0007] Allerdings stellen bei der Anwendung eines
fokussierten lonenstrahls gestreute, rickgestreute
und Sekundéarionen ein Problem dar, da sie zur
Amorphisierung und zum graduellen Abtrag der Ori-
ginalprobe vor allem im Bereich der Oberkante der
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Lamelle flhren. Durch den lonenstrahl erfolgt auch
eine Kontamination mit den Fremdionen, z. B. Ga-lo-
nen. Um dies zu verhindern, kann ein lokaler Schutz-
streifen auf der Oberseite, d. h. der oberflachenseiti-
gen Schmalkante der Lamelle aufgetragen werden,
bevor mit dem Abtrag beiderseits des Schutzstrei-
fens begonnen wird.

[0008] Dazu kann zuerst ein Platin- oder Wolfram-
schutzstreifen mittels elektronenstrahl-induzierter
Gasphasenabscheidung EBID erzeugt werden. Auf
diese Schicht, die die darunterliegende oberflachen-
nahe Schicht der Lamelle schiitzt, wird dann der ei-
gentliche Schutzstreifen mittels ionenstrahlinduzier-
ter Gasphasenabscheidung (FIB) aufgebracht. Eine
Abscheidung des Schutzstreifens mit der FIB ohne
vorangegangene Elektronenstrahlabscheidung wiir-
de zu den eingangs erwahnten Effekten Antrag und
Amorphisierung fuhren. An die FIB-Abscheidung an-
schlieRend wird das Substrat beidseitig zu dem
Schutzstreifen hin abgetragen, und nur die Lamelle
mit dem dunnen Schutzstreifen darauf wird stehen-
gelassen. Diese kann mittels ionenstrahlunterstutzter
Gasphasenabscheidung an einer Wolframspitze ei-
nes Nanomanipulators befestigt, anschlief’end an ih-
ren Randern vom Substrat getrennt und aus diesem
herausgehoben werden.

[0009] Bei diesem Verfahrensablauf ist der Schritt
der Herstellens der ersten Schicht des Schutzstrei-
fens mittels elektronenstrahlinduzierter Gasphasen-
abscheidung geschwindigkeitsbestimmend fiir den
Gesamtprozess, da die nachfolgende ionenstrahlin-
dizierte Abscheidung erheblich schneller ablauft. Auf
diesen ersten, langsamen Schritt kann aber her-
kdmmlicherweise nicht verzichtet werden, da die di-
rekte Anwendung des lonenstrahls durch Amorphi-
sierung oder Materialabtrag zur Zerstérung der zu
untersuchenden Strukturen flihren kénnte.

[0010] Es ist daher eine Aufgabe der vorliegenden
Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mittels des-
sen die Nachteile des Standes der Technik vermie-
den werden kénnen.

[0011] In Ausfiihrungsformen wird dieses Problem
dadurch gelost, dass derjenige Oberflachenbereich,
in dem der Schutzstreifen fir die zuklnftige Lamelle
aufgetragen werden soll, voraktiviert und dann der
Schutzstreifen dort abgeschieden wird.

[0012] In Ausfiihrungsformen ergibt sich durch die
Voraktivierung eine signifikante Steigerung der Ab-
scheidegeschwindigkeit. Durch die Voraktivierung
wird vermutlich ein autokatalytischer Prozess in
Gang gesetzt, auf Grund dessen die elektronenstrah-
linduzierte Abscheidung erheblich, im Falle thermi-
scher Unterstitzung um mindestens eine Grolen-
ordnung schneller ablauft. Auch bei thermischer Un-
terstitzung erfolgt jedoch, anders als bei bekannten
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Verfahren ohne Einfluss eines Partikelstrahls — z. B.
CVD-Verfahren — bei moderaten Temperaturen, d. h.
Temperaturen unterhalb der Zersetzungstemperatur
des Precursors, noch keine grofRflachige Abschei-
dung, sondern erfolgt die Abscheidung im Wesentli-
chen nurin dem vom Primarelektronenstrahl Gberstri-
chenen Bereich oder den von Sekundareffekten des
Primarelektronenstrahls betroffenen Bereichen. Bei-
spielsweise kann mit einer moderaten Erwarmung
auf 100°C-150°C eine Beschleunigung um einen
Faktor von 500-1000 erreicht werden: Vermutlich
kommt es unter dem Einfluss des Elektronenstrahls
auf das Substrat oder auf die zuerst abgeschiedene
Schicht zu einer Kaskade von Sekundarelektronen,
die das Substrat wieder verlassen und weitere Ab-
scheidungsreaktionen initiieren.

[0013] Das Ausmal der Beschleunigung kann mit
Precursortyp, Substratmaterial und Priméarelektro-
nenenergie variieren. Als Beispiele flr die Voraktivie-
rung kommen eine Abscheidung einer ersten
Schichtlage aus katalytisch wirkendem Material, und
eine strahlinduzierte (z. B. strukturelle oder thermi-
sche) Voraktivierung in Betracht. Eine thermische Vo-
raktivierung kann durch eine Widerstandsheizung,
durch Warmeleitung und/oder Warmestrahlung erfol-
gen. Die Warmequelle kann in Ausflihrungsformen
von der Elektronenstrahlquelle verschieden sein. Die
aktuell erreichte Substrat-Oberflachentemperatur
kann mit geeigneten Mitteln, z. B, IR-optisch erfasst
und zur Steuerung des Precursorgasstroms und/oder
der Warmequelle verwendet werden.

[0014] Nach der beschleunigten (autokatalytischen)
Abscheidung einer beispielsweise 10-30 nm oder
auch bis zu 200 nm dicken Schicht mittels elektro-
nenstrahlinduzierter Gasphasenabscheidung kon-
nen noétigenfalls weitere beispielsweise 200-1000 nm
mittels  Ga-ionenstrahlinduzierter ~Gasphasenab-
scheidung aufgebracht werden. Ebenfalls mittels
elektronen- oder ionenstrahlinduzierter Gasphasen-
abscheidung kann eine Verbindung zu einem Nano-
manipulator hergestellt werden; so dass das solcher-
malen abgeschiedene Material einen Halter fur die
Lamelle bereitstellt. Das eigentliche Praparieren der
Lamelle erfolgt in Ausflihrungsformen durch einen fo-
kussierten (Ga-)lonenstrahl, aber ohne Abscheidung.

[0015] Mit der Herstellung des Schutzstreifens wird
in Ausfiuihrungsformen erreicht, dass der Praparati-
ons-lonenstrahl keine elektronenmikroskopisch de-
tektierbare Beschadigung der Lamelle hervorruft. Die
Dicke des Schutzstreifens Uibersteigt dazu die mittle-
re Eindringtiefe des lonenstrahls in das fir den
Schutzstreifen verwendete Material, beispielsweise
um mindestens das Doppelte, in Ausfihrungsformen
um das 2-5-fache. Anders ausgedrickt ist die Dicke
der Schutzschicht, ausgedriickt in Abhangigkeit ihrer
mittleren Massenzahl M, und der der lonen des
Strahls M, in u (mit u = atomare Masseneinheit), gro-
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Rer als

7 nm- (M, ~2-1g(M /M) ]

, wobei M, =12 u.

[0016] In Ausflihrungsformen umfasst das Aktivie-
ren das Bereitstellen einer lateral begrenzten
Schicht, auf der die elektronenstrahlunterstitzte Ab-
scheidung schneller ablauft, als abseits der Schicht.
Und zwar geht die bereitgestellte Schicht eine Reak-
tion mit einem in der Gasphase bereitgestellten oder
aus dieser adsorbierten Precursormolekdl ein, deren
Produkte zum einen Teil auf der Schicht verbleiben
und zum anderen Teil desorbieren. Solche beispiel-
haften Precursormolekile sind Metallcarbonyle, ins-
besondere Eisen-, Cobalt-, Chrom- oder Molybdan-
carbonyle. Zur Unterstltzung des Prozesses ist es in
Beispielen zweckmaRig, das Substrat thermisch vor-
zuaktivieren. Dies kann durch Erwdrmen der Probe
unterhalb jener Temperaturen erreicht werden, ab
der spontane thermische Zersetzung des Precursors
erfolgt. Fur Fe(CO), sind Substrate beispielsweise
auf 100°C-150°C, in Ausfiihrungsformen
115°C-130°C anzuwarmen; fir Mo(CO), sind Tem-
peraturen von 200-400°C, in Ausfiihrungsformen
250-300°C zweckmafig. Der Druck in der Bedamp-
fungskammer liegt in Beispielen zwischen 107 und
1072 mbar, in Ausfiihrungsformen zwischen 107 und
10~ mbar. Im Falle des Einsatzes von Geraten zur lo-
kalen Gaszufuhr, z. B. Disen oder lokalen Gasgefa-
Ren, sind im Gasgefall hohere Driicke bis maximal
1072 mbar und auferhalb bis unter 10~ mbar mdglich.
Die Elektronenstrahlenergie betragt zwischen 0,1 kV
und 70 kV, zwischen 0,5 kV und 50 kV, zwischen 0,7
kV und 25 kV und in einigen Ausfihrungsformen zwi-
schen 1 kV und 10 kV, der Strahlstrom zwischen 20
pAund 1 pA, zwischen 200 pA und 50 nA, und in Aus-
fihrungsformen zwischen 1 und 5 nA. Die Schichtdi-
cke liegt in Beispielen zwischen 10 nm und 2 pm, in
Ausfiihrungsformen zwischen 40 nm und 200 nm,
wobei leichtere Elemente dickere Schichten erfor-
dern.

[0017] In Ausfihrungsformen werden durch das
Verfahren mit Voraktivierung pro Zeiteinheit mehr
Atome abgeschieden, als ohne Voraktivierung, bei-
spielsweise wenigstens 1,5x-50x so viele. Bei Ver-
wendung von Metallcarbonylen als Precursor werden
hauptsachlich Metallatome und Kohlenstoffatome
abgeschieden. In Beispielen wird mehr Metall als
Kohlenstoff (nach Masse), oder mehr Metallatome
als Kohlenstoffatome abgeschieden. In weiteren
Ausfihrungsformen kann erstens auf die Erstab-
scheidung eine Phase des Annealings unter erhdhter
Temperatur ohne Reaktionsgas und Elektronenstrahl
folgen, oder zweitens die Zufuhr eines weiteren Re-
aktionsgases, welches die Reinheit oder die Kristalli-
nitdt der abgeschiedenen Schicht glinstig beein-
flusst, aber nicht selbst unmittelbar zur Abscheidung
beitragt. Ferner kann ein Precursor verwendet wer-
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den, der katalytische oder Oberflachen-einebnende
Eigenschaften hat.

[0018] Die Erfindung wird nachfolgend im Detail un-
ter Bezugnahme auf die folgenden Zeichnungen na-
her erlautert. Hierbei zeigen:

[0019] Fig.1a, b eine TEM-Lamelle mit einem
Schutzstreifen aus erfindungsgemal abgeschiede-
nem Material in zur Oberflachen-Normalen gekippter
Ansicht;

[0020] Fig.2a, b einen abgeschiedenen Schutz-
streifen (gekippte Ansicht);

[0021] Fig. 3a, b eine mittels FIB praparierte Lamel-
le (gekippte Ansicht);

[0022] Fig. 4a, b eine mittels FIB fast vollstandig he-
rausgeschnittene Lamelle (gekippte Ansicht);

[0023] Fig. 5a, b eine Lamelle mit daran abgebrach-
tem Nanomanipulator (gekippte Ansicht);

[0024] Fig. 6a, b eine aus dem Substrat herausge-
hobene Lamelle (gekippte Ansicht); und

[0025] Fig. 7 ein Flussdiagramm eines erfindungs-
gemalien Verfahrens.

[0026] Hierbei sind die mit "a” indizierten Figuren
Schemazeichnungen ohne, die mit "b” bezeichneten
Figuren sind elektronenmikroskopische Aufnahmen
mit Graustufen. Diese werden im Folgenden paar-
weise ohne Angabe der Kleinbuchstaben erlautert.

[0027] In der Fig. 1 ist eine TEM-Lamelle 4 mit den
Resten des vor der Praparation auf ihrer Oberkante
abgeschiedenen Schutzstreifens 2 zu erkennen. In
Bild 1 wurde vor und hinter der Lamelle das Substrat-
material 1 bereits entfernt (Trog 3), nicht jedoch an ih-
rer Peripherie. Die Dicke der Lamelle 4 wird zweck-
mafig so gewahlt, dass die Chance, den zu analysie-
renden Materialbereich, z. B. einen vermuteten De-
fekt, in ihr zu finden, verninftig grof3 ist, und anderer-
seits der Analyse-Elektronenstrahl die Lamelle 4
noch durchdringt.

[0028] Der erste Schritt zur Herstellung einer sol-
chen TEM-Lamelle ist die in Fig. 2 gezeigte Abschei-
dung eines Schutzstreifens 2 auf einem Areal an der
Position der zu praparierenden Lamelle, also ober-
halb des zu analysierenden Materialbereichs bzw.
des vermuteten Defekts in dem Substrat 1. Die Her-
stellung dieses Schutzstreifens umfasst eine Phase
der Vor-Aktivierung gefolgt von einer Phase der elek-
troneninduzierten Gasphasenabscheidung. Der Akti-
vierungsprozess kann in Ausfuhrungsformen auch
wahrend der Gasphasenabscheidung aufrechterhal-
ten werden, so dass diese Schritte teilweise simultan
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ablaufen.

[0029] Die nachfolgenden Schritte sind in den Fig. 3
bis 6 dargestellt, namlich das Praparieren der Lamel-
le 4 bis auf ihren peripheren Bereich (Fig. 3) durch
beiderseitiges Aushéhlen 3 des Substrats, das Ent-
fernen des Grof3teils der strukturell stitzenden Peri-
pherie der Lamelle 4 (Fig. 4), das Anbringen eines
Nanomanipulators 5 an der Lamelle 4 (Fig. 5) sowie
das Herausheben der Lamelle 4 aus dem ausgehohl-
ten Substrat 1 (Fig. 6).

[0030] SchlieBlich ist in der Fig. 7 in Form eines
Flussdiagramms dargestellt, wie die Herstellung des
Lamellenhalters erfolgt: Zunachst wird ein Oberfla-
chenbereich des Substrats aktiviert S1 und lateral be-
grenzt eine erste Schutzschichtlage darauf mittels
elektronenstrahlinduzierter Gasphasenabscheidung
erzeugt S2. Dabei wird die Voraktivierung und/oder
der autokatalytische Effekt ausgenutzt. S1 und S2
kénnen auch teilweise gleichzeitig durchgefiihrt wer-
den, z. B. indem der Aktivierungsprozess wahrend
der Abscheidung aufrechterhalten wird. Auf diese
erste Lage von 10-2000 nm Dicke werden optional
weitere Lagen von insgesamt 100 nm bis 1 ym Dicke
mittels ionenstrahlinduzierter Gasphasenabschei-
dung erzeugt S3. AnschlieRend wird die Lamelle mit-
tels eines fokussierten lonenstrahls (beispielsweise
5-30 keV Ga-Strahl; oder Helium-lonenstrahl) prapa-
riert S4. Bevor die Lamelle an ihrer Peripherie voll-
standig vom Substrat getrennt wird S6, wird mecha-
nisch oder mittels ionenstrahlinduzierter Abschei-
dung ein Nanomanipulator an ihr befestigt S5. Da-
nach kann die Lamelle mit dem Nanomanipulator aus
der Substrathéhlung herausgehoben bzw. das Subst-
rat nach unten von der mit dem Nanomanipulator
festgehaltenen Lamelle entfernt werden S7. Zur In-
spektion wird die Lamelle in ein Analysegerat, z. B. in
den Analyse-Strahlengang eines Transmissionselek-
tronenmikroskops Uberfiihrt S8 und mit dem Elektro-
nenstrahl durchstrahlt und damit inspiziert S9.

[0031] Die Art des Precursorkomplexes und des ab-
zuscheidenden Materials sind variierbar, solange ein
voraktivierender oder autokatalytischer Prozess
moglich ist. ZweckmaRige Beispiele sind die Carbo-
nyle von Fe, Co, Ni, Mo und W, insbesondere Eisen-
pentacarbonyl Fe (CD), Dicobaltoktacarbonyl
Co,(CO), und Molybdén- sowie Wolframhexacarbo-
nyl Mo(CO), bzw. W(CO),. Allgemeiner formuliert
sind flichtige Verbindungen, z. B. Organyle oder
Komplexverbindungen der Elemente in den Neben-
gruppen VA bis VIIIA, IB oder IIB des Periodensys-
tems der Elemente in den Perioden 4 bis 6 (ohne Tc)
geeignet. Es kdnnen auch mehrere Precursormateri-
alien gleichzeitig oder sequentiell abgeschieden wer-
den. Auch die Zugabe von Additiv-Gasen zur Veran-
derung der Schichteigenschaften oder Erhéhung ih-
rer Reinheit oder Homogenitat sind moglich. Ferner
ist es moéglich, den Gehalt an Verunreinigungen, bei-
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spielsweise einen Kohlenstoff- oder Sauerstoffgehalt
der Schutzschicht durch voriibergehende Tempera-
turerh6hung auf z. B. 400°C-600°C und/oder die Zu-
gabe von Reaktionsgasen zu verringern, bevor die
Schutzschicht vervollstandigt wird. Die Abschei-
dungseffizienz ist allgemein groRer als 0,05 Atome/e”
oder in ausgewahlten Ausflihrungsformen grof3er als
1 Atom/e". An Stelle von Metall-Carbonylen kénnen
in einigen Anwendungen andere Organyle, z. B. Di-
methyl-Platin(ll)-Trifluoroacetylacetonat, Pt(Acac),
oder C-freie anorganische Komplexverbindungen
eingesetzt werden. Der Precursor sollte bei Raum-
temperatur oder unter gelinder Erwarmung, bei-
spielsweise bis 120°C, hinreichend fllchtig, insbe-
sondere flichtiger als das abgeschiedene Material
selbst, aber bei etwas weiter erhdhter Temperatur
noch stabil sein, so dass keine spontane thermische
Zersetzung wahrend der Zufuhr eintritt. In Beispielen
wird das Precursorgas bis auf 10°-50° unterhalb der
Zersetzungstemperatur des Precursors erwarmt, so
dass dieser in ausreichender Konzentration in der
Gasphase vorliegt. In Beispielen wird das Substrat
auf 10°-50° unterhalb der Zersetzungstemperatur er-
warmt, so dass sich das Precursorgas andererseits
nicht erheblich thermisch zersetzt oder spontan auf
der gesamten Substratoberflache abscheidet, und
auch genligend lange adsorbiert bleibt, um die Ab-
scheidung in quantitativ signifikantem Ausmal} erst
unter dem Einfluss des Elektronenstrahls zu bewir-
ken.

[0032] Ein Precursor kann unter solchen Bedingun-
gen in der Gasphase an den Ort der zu praparieren-
den Lamelle gebracht werden, vermag dort an der
Substratoberflache zunachst adsorbiert zu werden,
um dann unter dem Einfluss des Elektronenstrahls
begleitet von der Desorption seiner Ligandenmoleki-
le zu zerfallen. In Ausflhrungsbeispielen sind unter
Voraktivierung und/oder Katalyse hergestellte Metall-
schichten relativ arm an Kohlenstoff und Sauerstoff,
im Vergleich zu herkémmlich mit einem Elektronen-
strahl hergestellten Schutzschichten. Eine Abschei-
dung mit Voraktivierung, beispielsweise eine ther-
misch unterstitzte Elektronenstrahlabscheidung
kann unter diesen Bedingungen schneller ablaufen
als eine ionenstrahlunterstiitzte Abscheidung, ver-
meidet aber Beschadigungen der zu untersuchenden
Strukturen des Substrats oder Verunreinigungen
durch Implantation der Primarionen des Strahls.

[0033] Ein Beipiel ist Eisenpentacarbonyl
(Fe(CO);), aus welchem auf einem auf
100°C-150°C, insbesondere auf 120°C-125°C er-
warmten Substrat eine im Vergleich zur herkémmli-
chen EBID ohne Voraktivierung kohlenstoffarme Ei-
senschicht abgeschieden werden kann, und zwar
weitaus schneller oder effektiver (> 100 um3/uC) als
dies bei Raumtemperatur mit einem Elektronenstrahl
moglich ware (ca. 0,15 pm3/uC), oder insbesondere
auch schneller als die Abscheidung mit einem lonen-

2010.09.02
strahl gelingt.

[0034] Zum Vergleich wurde unter ansonsten ahnli-
chen Bedingungen einerseits bei Raumtemperatur
eine Eisenschicht aus einem Eisenpentacarbo-
nyl-Precursor bei 1,25-10~° mbar Kammerdruck, 20
kV Elektronenenergie und 2,07 nA Strahlstrom auf ei-
nem Areal von 10 x 20 um? abgeschieden; die erhal-
tene Dicke betrug ~4 nm in 40 min. Diese Effizienz
von ca. 1,6 pm®uC ware flr praktische Belange zu
gering. Andererseits wurde bei wiederum 1,25-107°
mbar Druck, 20 kV Elektronenenergie und 2,07 nA
Strahlstrom, aber 120°C Substrattemperatur eine Ei-
senschicht aus einem Eisenpentacarbonyl-Precursor
auf einem Areal von 5 x 25 ym? abgeschieden; die er-
haltene Dicke betrug in diesem Fall ~150 nm in 80
sec. Daraus errechnt sich eine Effizienz von etwa 113
um®uC, also etwa 700mal mehr als bei Raumtempe-
ratur. Mit dieser Effizienz kann eine Lamellenschutz-
schicht zigig hergestellt werden (ohne die weiteren
Untersuchungsschritte Uber Gebuhr aufzuhalten
und) ohne Beschadigungen der zu untersuchenden
Substratstrukturen durch lonenstrahlen beflirchten
zu mussen.

[0035] Ein besonderer Vorteil beispielhafter Verfah-
ren ist in einigen Ausfuhrungsformen die hohe Ab-
scheidungsrate, die in einigen Anwendungen den
Einsatz eines lonenstrahls zu Abscheidungszwecken
obsolet macht. Der lonenstrahl wird dann nurmehr
zur Praparation der Lamelle oder wegen seiner ge-
zielt amorphisierenden Wirkung zur Planarisierung
bendtigt.

[0036] Ein weiterer Vorteil bei Ausfiihrungsformen
der erfindungsgemafien Metallabscheidung ist die
hohe Reinheit des abgeschiedenen Metalls, was sich
hinsichtlich der Leitfahigkeit giinstig auswirkt.

[0037] Grundsatzlich kann das vorgeschlagene
Prinzip mit geeigneten Precursorgasen oder Reaktiv-
gasen auch auf andere Bereiche angewendet wer-
den, also beispielsweise fiir Atzprozesse oder fir
Templates fir nachfolgende Abscheidungen. Bei-
spielsweise konnen erfindungsgemafle oder erfin-
dungsgemal’ hergestellte Abscheidungen auch als
Markierungen, z. B. fur Ausrichtungszwecke, oder als
leitfahige Strukturen dienen, z. B. als Schutz gegen
Aufladung oder zur Leitungsreparatur.

[0038] In einer typischen Anwendung des oben be-
schriebenen Verfahrens in der Halbleiterindustrie re-
sultiert eine Lamelle aus einem Halbleitersubstrat,
die eine metallene Kantenschicht aufweist, z. B. aus
Eisen, Wolfram, Molybdan, Gold oder Platin. Die Di-
cke der Lamelle wird zweckmafig so gewahlt, dass
ihre absorbierende Wirkung auf einen durchtreten-
den Analyse-Elektronenstrahl nur so grof} ist, dass
die Restintensitat der transmittierten Elektronen noch
zur Analyse ausreicht. Dazu kann ein gewunschter
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Grenzabsorptionswert festgelegt werden, der dann
durch den Elektronenstrahl-Absorptionskoeffizienten
dividiert wird, um die maximal tolerable Lamellendi-
cke zu ermitteln. In Ausflihrungsformen ist eine Diffe-
renz der dekadischen Logarithmen der eingestrahl-
ten und der minimal transmittierten Strahlintensitat
der Grenzabsorpionswert; der ist beispielsweise 2
oder 1, d. h. mindestens ein Hundertstel (Lg(100/1) =
2) bzw. ein Zehntel (Lg(10/1) = 1) der eingestrahlten
Leistung wird transmittiert.

[0039] Wegen der Vermeidung eines Ga-lonen-
strahls ist die Lamelle in erfindungsgemafien Ausfiih-
rungsformen in einem Bereich direkt unterhalb des
Schutzstreifens im Wesentlichen galliumfrei. In die-
sem Bereich unterhalb des Schutzstreifens befinden
sich vorwiegend die zu untersuchenden Bereiche in
dem Halbleitersubstrat. Allfallige Ga-Kontaminatio-
nen stammen aus den seitlich eintretenden Ga-lonen
wahrend der Herstellung der Frontflachen der Lamel-
le. Durch einen niederenergetischen Ar-lonenstrahl
(100-500 eV) konnen diese aber entfernt werden.
Zumindest sind in Ausfiuihrungsformen elektronen-
mikroskopisch keine aus auftreffenden lonen des
Strahls verursachten Beschadigungen feststellbar. In
Ausfuhrungsformen wird als lonenquelle eine
Be-Si-Au-Legierung eingesetzt, oder Helium.

[0040] Die in erfindungsgemafRen Ausfihrungsfor-
men aus Metallcarbonylen hergestellte Schutz-
schicht weist wenigstens 40% Metallatome neben
hauptsachlich Kohlenstoff- und Sauerstoffatomen
auf, oder in Ausfihrungsformen wenigstens 60 Me-
tallatome.

[0041] Das eingesetzte Precursorgas kann folgen-
de Eigenschaft haben: Zum einen dissoziiert das Pre-
cursorgas in Bestandteile, wenn es aktiviert wird.
Zum anderen ist es selbstkatalytisch, womit gemeint
ist, dass dann, wenn aus dem Precursorgas erst ein-
mal eine Anfangsschicht abgeschieden ist, das Pre-
cursorgas auf der bereits abgeschiedenen Schicht
oder in der Nahe davon ohne oder mit nur geringer
Energiezufuhr bei leicht erhdhten oder tblichen Um-
gebungstemperaturen, in Ausflihrungsformen zwi-
schen 0°C und 50°C, selbstandig weiter dissoziiert
und abscheidet. Als derartige Precursorgase kom-
men Metallorganyle, insbesondere Metallcarbonyle
in Betracht. Die Metallcarbonyle dissoziieren in den
einmal aktivierten Oberflachenbereichen — und nur
dort — unter Abgabe von Kohlenmonoxid in Metallato-
me sowie geringflgige Kohlenstoff- und Sauerstoff-
reste, die an der Oberflache verbleiben. Dadurch
scheidet eine Schicht ab, die die Metallatome sowie
Kohlenstoff und Sauerstoff aufweist. Sobald eine An-
fangsschicht abgeschieden ist, dissoziieren an der
Anfangsschicht adsorbierende Metallcarbonylmole-
kile aufgrund der reduzierten Aktivierungsenergie
weiter, so dass das Schichtwachstum sich selbstan-
dig fortsetzt, ohne dass eine weitere Aktivierung
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durch einen Elektronenstrahl oder einen sonstigen
energiereichen Strahl wie einen lonenstrahl oder ei-
nen Lichtstrahl erforderlich ware. Der weitere Ab-
scheidungsprozess kann aber in Ausflihrungsformen
durch Zufiihren eines solchen energiereichen Strahls
zusatzlich unterstutzt werden.

[0042] Ein derartiges Precursorgas hat die Eigen-
schaft, dass die Anwesenheit bereits dissoziierter
Bestandteile des Precursorgases zu einer Reduzie-
rung der Aktivierungsenergie fir eine Dissoziation
fuhrt. Die aufgebrachte Schutzschicht weist demzu-
folge eine unmittelbar auf der Oberflache abgeschie-
dene erste Schicht auf, die aus einem solchen Pre-
cursorgas abgeschieden ist.

[0043] Der Fachmann wird erkennen, dass die oben
beschriebenen Beispiele nur exemplarisch und nicht
limitierend zu verstehen sind, und dass insbesondere
auch Varianten dazu und Modifikationen daran mog-
lich sind, ohne den Schutzbereich der nachfolgenden
Anspriiche zu verlassen.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen einer Lamelle, um-
fassend:
— Herstellen eines Schutzstreifens auf einem Kanten-
bereich der zukiinftigen Lamelle; und
— Praparieren der Lamelle,
wobei das Herstellen des Schutzstreifens eine erste
Phase des Aktivierens eines Oberflachenbereichs ei-
nes Substrats, sowie eine zweite Phase des Abschei-
dens des Schutzstreifens auf dem aktivierten Ober-
flachenbereich durch Gasphasenabscheidung um-
fasst.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei in der zwei-
ten Phase die Abscheidung aus einem Precursorgas
erfolgt, das in dem in der ersten Phase aktivierten
Oberflachenbereich dissoziiert und in dem in der ers-
ten Phase nicht aktivierten Bereich nicht dissoziiert.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei die
erste Phase und die zweite Phase gleichzeitig ablau-
fen.

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei die
erste Phase und die zweite Phase alternierend ablau-
fen.

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei die
erste Phase und die zweite Phase mit einem dazwi-
schenliegenden Warteintervall ablaufen.

6. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, wobei die Lamelle unter Verwendung eines
lonenstrahls, insbesondere eines fokussierten lonen-
strahls (FIB), bevorzugt eines Ga-lonenstrahls pra-
pariert wird.

7. Verfahren nach Anspruch 6, wobei der Schutz-
streifen in einer Dicke und aus einem Material herge-
stellt wird, bei der der Praparations-lonenstrahl keine
elektronenmikroskopisch detektierbare Beschadi-
gung an dem Kantenbereich der Lamelle hervorruft.

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, wobei die
Dicke des Schutzstreifens so gewahlt wird, dass sie
grofRer ist als die mittlere Eindringtiefe des Praparati-
ons-lonenstrahls in dem Material des Schutzstrei-
fens.

9. Verfahren nach Anspruch 8, wobei die Dicke
des Schutzstreifens mindestens 1,5-mal so grof3 wie
die mittlere Eindringtiefe des Praparations-lonen-
strahls in dem Material des Schutzstreifens gewahlt
wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 6 bis 9,
wobei die Dicke des Schutzstreifens so grof3 gewahlt
wird, dass sie mindestens doppelt so grof ist wie die
mittlere Eindringtiefe des Praparations-lonenstrahls
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in dem Material des Schutzstreifens.

11. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, wobei das Aktivieren wenigstens teilweise
thermisch erfolgt.

12. Verfahren nach Anspruch 11, wobei die Akti-
vierung durch Warmeleitung erfolgt.

13. Verfahren nach Anspruch 11, wobei die Akti-
vierung durch Warmestrahlung erfolgt.

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis
13, wobei in der Gasphase ein Metallorganyl, insbe-
sondere ein Metallcarbonyl oder Metallacetylaceto-
nat, und bevorzugt ein Eisen-, Cobalt-, Molybdan-
oder Wolframcarbonyl als Precursor bereitgestellt
wird und der Oberflachenbereich auf eine Tempera-
tur unterhalb der Zersetzungstemperatur des Precur-
sors aufgeheizt wird.

15. Verfahren nach Anspruch 14, wobei der
Oberflachenbereich auf eine Temperatur oberhalb
40°C aufgeheizt wird.

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis
15, wobei die Temperatur des Oberflachenbereichs
auf einen Wert innerhalb von 30° unter der Zerset-
zungstemperatur eingestellt wird.

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis
16, wobei der Druck in der Herstellungskammer zwi-
schen 107° mbar und 1072 mbar liegt.

18. Verfahren nach Anspruch 17, wobei der
Druck in der Herstellungskammer zwischen 107
mbar und 10~ mbar liegt.

19. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis
18, wobei der Elektronenstrahlstrom zwischen 20 pA
und 1 pA, zwischen 200 pA und 50 nA, oder zwischen
1 und 5 nA liegt.

20. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis
19, wobei die Elektronenstrahlenergie zwischen 0,1
kV und 70 kV, zwischen 0,5 kV und 50 kV, zwischen
0,7 kV und 25 kV oder zwischen 1 kV und 10 kV liegt.

21. Verfahren nach einem der Anspriiche 11 bis
20, wobei kein lonenstrahl fir die Abscheidung ver-
wendet wird.

22. Verfahren nach einem der vorstehenden An-
spriche, wobei die Schutzschicht unter Verwendung
von Eisen, Cobalt, Chrom, Molybdan, Wolfram, Gold
und/oder Platin hergestellt wird.

23. Lamelle, hergestellt nach einem der Anspru-
che 6 bis 22, umfassend eine Kantenschicht aus ei-
nem Metall, insbesondere aus Fe, Co, Mo, W, Pt

8/15



DE 10 2009 008 166 A1 2010.09.02

und/oder Au, wobei die Lamelle in einem Bereich di-
rekt unterhalb der Kantenschicht frei ist von Elemen-
ten des lonenstrahls.

24. Lamelle nach Anspruch 23, wobei die Dicke
der Lamelle kleiner ist als ein vorbestimmter Grenz-
absorptionswert dividiert durch einen Elektronen-
strahl-Absorptionskoeffizienten des Substratmateri-
als.

25. Lamelle fir die TEM-Analyse, umfassend:
eine Platte aus einem Substratmaterial, wobei die Di-
cke der Platte kleiner ist als ein vorbestimmter Grenz-
absorptionswert dividiert durch einen Elektronen-
strahl-Absorptionskoeffizienten des Substratmateri-
als; und
eine an einem Kantenbereich der Platte angeordnete
Schicht, bestehend im Wesentlichen aus einem Me-
tall und optional Kohlenstoff und Sauerstoff.

26. Lamelle nach Anspruch 25, wobei die Kan-
tenschicht weniger Kohlenstoffmasse als Metallmas-
se, oder mindestens 40% Atome des Metalls auf-
weist.

27. Lamelle nach Anspruch 25 oder 26, wobei die
Kantenschicht mindestens 60% Atome des Metalls
aufweist.

28. Lamelle nach einem der Anspriiche 24 bis 27,
wobei die Differenz der dekadischen Logarithmen der
eingestrahlten und der minimal transmittierten Strah-
lintensitat als Grenzabsorptionswert fiir den Elektro-
nenstrahl 2 ist, insbesondere 1 ist.

Es folgen 6 Blatt Zeichnungen
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Fig. 1b
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Fig. 4b
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Aktivieren eines
Oberflichenbereichs des Substrats

—

S1

Beschichten des aktivierten
Bereichs mit einer Schutzschicht
mittels elektronen- oder
photonenstrahlinduzierter
Gasphasenabscheidung

Beschichten des beschichteten
Bereichs mit weiteren Lagen oder
Bearbeiten mittels Ionenstrahl

S2

S3

Préparieren der Lamelle

Anbringen eines
Nanomanipulators an der Lamelle

Ausschneiden der Lamelle an ihrer
Peripherie

S4

S5

Herausheben der Lamelle aus dem
Substrat

Uberfithren der Lamelle in ein
Transmissionselektronenmikroskop

S8

Inspizieren der Lamelle mittels des
Transmissionselektronenmikroskops

S9
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