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“ TEM Sample preparation ”
- Techniques
- Considerations

Today’s class contents

Useful links for TEM sample prep.

- http://TEM.snu.ac.kr (김영운 교수님 연구실홈피)

- http://www.biotech.ufl.edu/EM/tips/tem.html
- www.kaker.com

http://tem.snu.ac.kr/
http://www.biotech.ufl.edu/EM/tips/tem.html
http://www.kaker.com/


…



TEM specimen must be …

Methods:  depend on both the type of material and 
the information to obtain.

(100 nm)



How thin is thin?
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TEM preparation methods

• Powder material

• Plan-view specimens: surface study

• Cross-section specimens: interface study,...



Powder specimen
1. Dissolve the powder into a solution, mix.

2. Splash one drop of solution onto a copper grid 
with carbon supporting film

3. Wait until the specimen is dry before observing in TEM

Grid
- 주로 Cu 이고 Ni, Au, CP(Cu/Pd)도 이용



Techniques for Thin Foil

Electron 
Transparent 

Foil

Cut/
Grinding/
Polishing

Electro-polish

Chemical 
Thinning

Floating/
Lift-off

Replica

Cleaving
Crush

Ion
Milling



Cut/Grind/Polish

• Cutting
– Diamond Saw
– Cleave

• Grinding/Polishing
– Sand Papers, Diamond Impregnated Disc

– Lapping films (SiC, Al2O3, Diamond)*
• Lapping

– Tripod Polisher*
• Ultramicrotomy*

* Possible to make thin foils for TEM without further treatment



Cut/Grind/Polish

• Diamond saw

• 3mm disc cutter

Slurry circular cutter

Ultrasonic Cutter



Physical cutting
• Microtome



Electro-polishing

• Electrolytic etching/polishing

• Requirement :  the specimen must be conductive

- this process works like a galvanic cell. The applied current forces 
the anode(sample) into solution to deposit onto the cathode

• Initial condition of specimen surface influences polishing time

-better the surface at start the higher the current density, the shorter 
the polishing time

• 전압, 전해액 조성, 반응 온도, 용액 순환 속도에 따라 시간 결정

• Window technique / Jet polishing

Basic



Electro-polishing
• Jet polisher

* Every lab equipped with Jet polisher has their own know-how  
solution, but Perchloric acid+Acetic acid+Methanol(or Water) is 
the most widely used “universal” solution. - Safety First!



Electro-polishing
• Ballman method (window technique)

Protective 
coating

AC or DC

Platinum
Electrode

Chemical solution



Tripod Polishing
• 정밀 연마용 치구 및 diamond lapping film을 사용하여 전

자 빔이 투과 가능한 두께까지 균일하게 연마하는 것

• 원래 반도체 소자 제작공정상에서 주사전자현미경 분석

결과 결함이 있다고 여겨지는 수 ㎛크기의 특정 부위를 투과

전자현미경으로 정밀 분석하기 위해 고안.

• 저배율로 넓은 부위 동시 관찰에 매우 유리

• 아주 취약한 일부재료를 제외, 적용재료에도 제한이 없다.

비교적 높은 숙련도가 요구

• 시편표면에 최종 연마제 굵기에 해당하는 0.05㎛ 정도의

미세 흡집들이 남기 때문에 고분해상 획득 등 고배율 분석작

업에는 부적합

• 시편 표면을 짧은시간 동안 이온빔 polishing 하는 과정

필요 100-500Å정도로 얇은 박막층에 대한 평면 시편제작, 

ion milling 속도 차이가 매우 큰 충상재료의 단면시편 제작

등에 유용.

◈ Advanced method
* 방 법 : Tripod Polishing + Sector Speed Control

* 장 점
- 연마율 차이 제거
- 넓은 관찰 영역
- 저렴한 가격의 시편제작 방법
- 깨끗한 이미지 관찰 가능 (최소의 이온빔 연마 시간)

* 단 점
- 숙달 과정 요구

◈ Mechanical Polishing

* Tripod Polisher
- Designed to accurately prepare SEM and TEM samples 
of pre-specified micron-sized regions

- 이온 연마 시간을 획기적으로 단축
- 이온 연마에 의한 단점 제거 (연마속도 차이, radiation damage,
오염, 시편의 가열, 평탄하지 않은 표면 등.)

* 제작 과정
- 시편 절단 및 접착
- wax를 이용하여 시편을 pyrex에 부착
- 마이크로미터 조절
- Diamond abrasive film을 이용하여 wet polishing
(순서 : 60, 30, 15, 6, 3, 1 micron)

- 실리카 현탁액을 뿌린 연마천 위에서 미세 연마
- 시편을 아세톤에 담궈 떼어 냄
- 시편을 pyrex에 부착하고 마이크로미터 조절
- wedge 부분이 1micron 이하가 될 때 까지 같은 순서로 연마
- 실리카 현탁액을 뿌린 연마천 위에서 미세 연마
- 도립 현미경으로 시편 상태 수시로 관찰
- 2 x 1 oval grid에 부착, 시편 떼어냄



• Particle size vs. US Grit
 

Micron size US Mesh size 

• Damage from grinding
[Si surface was ground with 1200 grit]

9µm 1200 
12µm 1000 
15µm 600 
20µm 500 
30µm 400 
40µm 320 
45µm 280& 
50µm 240 
60µm 220 
80µm 180 
100µm 150 

& Typical diamond grinding tool bits. 

1µmBetter sample can be obtained when finer grid was 
used for surface finish (typically, ~ 1 micron before 
ion milling for Si).



Sample position

Si(001) plane is transparent when it is less than 10µm thick

• Example of lapping Si(001)











- Si thickness color chart

J.P. McCaffrey, Micron 29, 139 (1998)

Sample preparation



Chemical Thinning
• Choice of chemical

– Should not have preferential etching of grain boundaries, 

embedded second phase, and lattice defects.

– Can prepare damage-free surface in short time. 

– Time consuming to find literature related to the specific 

materials or trial-and-error.

– Good accumulation of materials for Silicon* and Germanium*.
* For example, see Thin Film Process First edition (Not that extensive in second edition) 

by John Vossen, page 438. Academic Press.



Preferential chemical etching
• Remove part of the sample by chemical etching to leave 

an area which is electron transparent







Diamond saw







Stage Rotation

Sample 

Griding Wheel rotation
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