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ABSTRACT : Practical difficulties for preparing a good cross-
sectional specimen of GaN-based materials for transmission elec-
tron microscopy have arisen due to large difference of mechanical
properties between hard ceramic substrate and soft GaN-layered
materials. Uneven polishing, sudden cracking, delamination, and
selective sputtering during the conventional wedge polishing tech-
nique are often encountered as experimental hindrances. The pre-
paration technique based on Strecker’s method can be applied to
overcome these difficulties, which eventually leads to mechani-
cally stable TEM samples independent of the mechanical proper-
ties of materials. The basic idea is to use hard ceramic dummy
filler for embedding the sample of interest into the dummy frame.
In this study, we applied this technique into preparing cross-sec-
tional TEM specimen of the GaN-based materials with mechani-
cal instability and demonstrated usefulness of this hard dummy
filler method in which the possible modifications of the sample of
interest during the preparation must be avoidable. In addition,
practical precautions during the preparation were discussed. (오상
호, 최주형, 송경, 정종만, 김진규, 유인근, 유석재, 김영민:
Alumina dummy 충전재를 이용한 GaN 기반 박막재료의 단
면 TEM 시편준비)

Keywords : Cross-section specimen, GaN, Thinfilm, Hardness,
TEM

투과전자현미경 관찰을 위한 박막 시료 제작에 있어서

ion-milling 기법에 의한 시료 제작은 가장 보편적으로 활용하

는 기술이다(Weaver, 1997; Barna, 1999; Eberg, 2008; Okuno,

2008). 분석 목적에 따라 적층 박막 시료는 서로 다른 물리/

화학적 가공과정들이 추가되나 기본적으로 절단-연마-미세

연마 (dimpling)-ion milling의 일반적인 공정을 거쳐 시료가

완성된다. Si 기반 적층 시료의 제작 기술은 이미 보편화되

어 있고 시료 두께를 제어하며 양질의 TEM 시료를 만들 수

있는 다양한 가공기술들이 잘 축적되어 있다 (Mccaffrey,

1998). 이와 더불어 최근에 그 기술의 중요성이 크게 부각되

고 있는 focused ion beam (FIB)을 활용한 박막 단면 시료

제작 기술은 그 활용 연구가 광범위하게 수행되고 있으며

기존에는 불가능했던 시료 제작 문제의 한계들을 뛰어넘고

있다(Li, 2006). 그러나 아직 일반 연구자들이 이러한 고가

의 장비를 이용하기 위한 접근성과 보편성 측면에선 그 진

입 장벽이 여전히 높다고 할 수 있다. 

박막 단면 TEM 시료를 제작하는 주요 목적은 적층 구조

내의 구조 및 결함, 그리고 증착막의 성장 거동을 관찰하기

위함이다. 기판과 박막 간의 접착력이나 상호간의 기계적 물

성이 유사할 경우엔 Si 기반의 시료 제작 기술을 그대로 적

용하면 된다. 그러나 기판과 적층 박막의 기계적 물성 차이

가 큰 경우엔 이러한 보편적 기술을 그대로 적용할 수 없다.

왜냐하면 단면 시료 제작의 전 과정이 기계적/물리적 연마

과정 안에서 구현되기 때문에 이들의 물성 차이가 연마 속

도나 ion-milling 시 sputtering rate를 결정하여 적층 박막의

분리, 깨짐, 편마모 등의 현상이 발생하기 때문이다 (Zilan,

2005). 그 대표적인 예로 sapphire (α-Al2O3) 기판 위에 증착

된 GaN 박막을 들 수 있다. Sapphire의 경도와 파괴인성은

22 GPa과 2.5 MPa이며, GaN의 경도와 파괴인성은 12 GPa과

0.8 MPa로서 이들 간의 기계적 물성이 약 2배 이상 차이가

난다 (Drory, 1996; Yonenage, 2002). 참고로 Si의 경도와 파

괴인성은 9 GPa과 0.7 MPa로 GaN와 유사하다. GaN/sap-

phire의 박막 단면 시료 제작 시 기계적 연마 및 미세 연마

과정에서 쉽게 발생할 수 있는 현상은 두 물질의 연마 속도

차이에 의한 편마모와 경도가 더 큰 sapphire 기판의 깨짐,

경도가 약한 GaN 기판의 분리 등이 있다(Zilan, 2005). 이들

제작 공정 단계 이후 만들어진 샌드위치 형태의 단면 시료를

Cu 그리드에 수지접착제로 접착하고 ion-milling으로 천공을
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하게 되는데(Weaver, 1997), 이 단계에선 sapphire 기판보다

GaN 박막과 수지접착제 그리고 지지대로 쓰인 Cu 그리드

의 경도가 상대적으로 약하기 때문에 sputtering rate의 차이

에 의한 편마모 혹은 막분리와 오염을 쉽게 야기하게 된다.

극단적인 경우 기판에 의한 영향들을 배제하기 위해서 시

료 준비 과정에서 레이저를 이용하여 기판 부분을 제거하

고 증착막 부분만을 관찰시료로 제작하는 방법이 있으나

(Zilan, 2005), 이러한 방법은 증착막 자체의 구조 연구에는

유효하지만 기판과 증착막 간의 계면 현상을 연구하는 데

는 적용할 수 없다.

기계적 물성이 서로 크게 다른 재료들로 구성된 시스템

의 단면 TEM 시편 준비를 위해 dummy filler를 활용하는

여러 방법들이 제안되어 왔다 (Goodhew, 1985; Newcomb,

1988; Strecker, 1993). 기계적/물리적 연마 과정에서 연마

속도를 이들 dummy filler가 결정하게 함으로써 연마면의

평탄도를 높이고 편마모를 방지하며, 저각/저에너지 ion-

milling 시 dummy 외곽 frame이 shield 역할을 하게 함으로

써 수지 접착막과 연성 박막의 우선적인 sputtering을 예방

하는 효과를 도모할 수 있다. Strecker (1993)는 dummy

filler를 알루미나 세라믹 재료로 만들어 세라믹 복합 재료

의 TEM 시편 준비에 처음 활용하였고 기계적 물성 차이가

큰 재료 시스템에도 적용할 수 있는 가능성을 제시하였다.

본 연구에서는 GaN/sapphire 기판의 적층 박막 시료에 대한

단면 TEM 시편 제작에 있어 Strecker (1993)가 제안했던 방

법을 적용하여 그 가능성을 살펴보았다. 그리고 연성/취성

의 복합적인 기계적 성질로 구성된 시료들에 대한 보편적

적용을 위해 해당 시료 준비 과정에서 고려하여야 할 실험

적 요인들을 고찰하였다.

실험에 사용된 시료는 400 μm 두께를 가진 sapphire

(0001) 기판 위에 metal-organic chemical vapor deposition

(MOCVD)법을 적용하여 2 μm 두께의 GaN 층을 1,000도에

서 증착시켜 획득하였다. 고품질의 GaN 에피택셜 성장막을

얻기 위해 Nakamura (1991)에 의해 제안된 바와 같이 GaN

에피택셜 성장막과 sapphire 기판 사이엔 약 25 nm의 GaN

buffer 층이 도입되었다. 분석에 사용한 투과전자현미경은

초고전압 투과전자현미경 (HVEM, ARM1300S, Jeol Ltd.)으

로 관찰 가속전압은 1,250 keV였다. GaN/sapphire 시료는

일정한 크기로 절단하여 증착면을 마주보도록 G1 에폭시로

접착하여 전형적인 박막 단면 시료 준비를 위한 샌드위치

형태로 만들었다(Weaver, 1997). 일반적인 쐐기형태의 단면

가공 방법에 있어선 작은 GaN/sapphire 샌드위치 절편을

Cu 그리드에 접착하여 이후의 미세 연마 및 ion-milling 과

정을 거치게 되는데, 이러한 방법을 작용하면 이미 언급하

였듯이 시료의 변형과 파손을 피하기 어렵게 된다 (Fig.

1(a)). 기계적 시편가공 과정에서 연마 속도를 제어하기 위

해 알루미나 dummy filler를 Fig. 2와 같이 제작하였다. 알루

미나 dummy filler는 3 mm 외경과 1.9 mm 내경의 구조를

가진 실린더(Fig. 2(a))와 1.9 mm 외경에 w의 시료 삽입 폭

을 가진 슬릿 (Fig. 2(c))으로 구성된다. 샌드위치 형태의 단

면 시료는 삽입용 슬릿에 장착되는데 기판과 적층의 두께
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Fig. 1. Optical overviews of cross-sectional TEM specimens of GaN/sapphire substrate: Examples of (a) the specimen prepared by conventional
wedge polishing process in which the deformation and damage of the system has often arisen and (b) the specimen which shows a mechanical
damage-free prepared by the alumina dummy filler method in this study.

(a) (b)
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에 따라 w의 폭을 결정한다. 본 실험에선 w==0.9 mm인 슬

릿을 사용하였으며 사전 dummy 제작 시 다양한 두께를 가

진 슬릿을 제작하여 실험 상황에 맞게 적용할 수 있도록 준

비하였다. 샌드위치 형태의 GaN/sapphire 시료를 슬릿에 장

착한 후 예상되는 시료의 완성 형태를 Fig. 2(c)에 도식적으

로 나타내었다.

샌드위치 형태의 단면 접합 시편에 대한 알루미나 dum-

my filler 내의 삽입/접착 과정은 Fig. 3에 나타낸 과정을 따

른다. 먼저 Fig. 2의 도면대로 제작된 알루미나 dummy 실린

더와 슬릿을 준비하고 (Fig. 3(a)), 샌드위치 형태로 수지 접

착된 단면 시료(Fig. 3(b))를 슬릿에 끼워 넣고 G1 에폭시를

침투 (infiltration)시킨다. 이후 시료에서 나오는 과잉의 G1

에폭시는 닦아내고 오븐에서 70도를 유지한 채 12시간 이

상을 놔두게 되면, 접착제가 균일하게 침투되어 치밀하게

접착되고 기공이 거의 없는 시료를 얻을 수 있다(Fig. 3(c)).

만약 진공용기가 있을 경우 G1 에폭시 침투 후 진공용기에

Fig. 2. Design of alumina dummy filler for the preparation of cross-sectional TEM specimen of GaN/sapphire sample: Drawings of (a) the
cylinder frame and (b) the insertion-slit which are components of alumina dummy filler. (c) Geometrically schematic depiction as expected for
the use of the method. The scale unit in this drawing is mm.

15

15

9

w w

3
1.

9

Ø3

Ø1.9

Ø1.9 GaN/sapphire
sandwich specimen

(a)

(b)

(c)

Fig. 3. Schematic representation of the sample preparation using alumina dummy filler in preparing a cross-sectional TEM specimen of
GaN/sapphire sample.
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서 진공을 걸어 dummy frame과 시료 사이에 수지 접착제

의 균일한 침투를 도모할 수 있다면 시료 준비시간을 훨씬

더 단축할 수 있다. 균일하게 굳어진 시료/알루미나 dummy

시료를 diamond cutter를 사용하여 일정한 두께로 절단하고

Fig. 3(d)와 같은 시료 절편들을 만든다. 각각의 절편들은 전

형적인 쐐기형태의 가공방법인 연마-미세연마-ion milling

과정에 따라 단면시료로 제작된다(Weaver, 1997).

본 실험 방법과 일반적인 쐐기 형태 가공 기법과의 유일

한 차이는 일반적으로 사용하는 Cu 그리드의 사용을 배제

하고 알루미나 dummy filler를 적용하는 것이다. 이를 통해

연마-미세연마 과정에서 나타나는 GaN/sapphire 박막 시료

의 기계적 성질 차이로 인한 연마속도 차이를 균일하게 제

어할 수 있기 때문에 평탄도가 높고 기계적 파손이 없는 양

질의 시료 전처리가 가능하게 된다(Fig. 1(b)). 이후 고각/고

에너지 ion-milling에 의한 시료 천공과 함께 비정질층 및

오염층 제거와 시료 평탄도를 높이기 위해 저각/저에너지

ion-milling을 하게 되는데, 일반적인 방법과 같이 Cu 그리

드를 쓰면 sapphire 기판에 비해 금속 그리드와 GaN 및 수

지 접착층의 sputtering rate가 상대적으로 커서 편마모 및

막분리 그리고 추가적인 오염이 발생한다. 이러한 현상들은

증착막의 온전한 보존을 불가능하게 하여 증착막 그리고

그들의 계면 구조 연구에 빈번한 오류를 야기시킨다. 반면

알루미나 dummy filler를 적용하게 되면 저각/저에너지 ion-

milling 시 외곽부의 알루미나 dummy frame이 이온빔에 대

한 shield 역할을 하게 되어 중앙부에서 연성 박막 및 수지

접착증의 우선적인 sputtering을 억제해 줌으로써 시료 준비

과정에서 빈번히 발생하는 실험적인 문제들의 배제가 가능

하다. 본 실험 방법에 의해 준비된 Fig. 3(d)와 같은 시료를

연마-미세연마 과정을 거친 후 ion-milling을 하여 만든

GaN/sapphire 단면 시료에 대한 HRTEM 결과는 Fig. 4에

나타내었다. 앞서 언급한 바와 같은 기판 및 증착막 그리고

수지 접착막 간의 파손, 오염, 분리 등과 같은 시료제작 상

의 문제들이 본 방법의 적용에 의해 효과적으로 배제되고

고분해능 투과전자현미경 연구에 충분한 균일도와 청정도

를 가진 양질의 시편이 만들어짐을 확인할 수 있다. 이미

잘 알려져 있듯이 GaN 박막의 성장은 기판과의 결정학적

방위와 계면 에너지에 의해 그 성장 기구가 달라진다. 따라

서 시료 준비 과정에서 이들 시스템의 온전한 보존은 구조

연구에 필수적이다. 이러한 관점에서 보면 시료 준비과정에

서 sapphire 기판과 GaN buffer/증착막 간의 계면 사이에 선

택적인 이온 빔 식각이 일어나지 않고 시료의 변형을 유발

하지 않는 본 방법의 적용이 이들 계면에서 일어나는 구조

적 상관관계 연구에 매우 효과적임을 알 수 있다.

본 연구 결과를 통해 알루미나 dummy filler를 적용하는

시료 준비 방법은 연마-미세연마 공정 간에 일어나는 기계

적인 연마 속도를 균일하게 제어하고, 저각/저에너지 ion-

milling 시 알루미나 외곽 frame에 의한 shield 효과로 연성

박막/수지 접착층의 우선적인 sputtering을 억제하여 양질의

박막 단면 TEM 시편을 만들 수 있음을 확인하였다. 따라서

본 실험에서 사용한 GaN/sapphire 단면 시료 외에 연성/취
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Fig. 4. TEM results of the cross-sectional TEM sample of GaN/sapphire prepared by the alumina dummy filler method. The solid-line square in
(a) indicates the location of (b) in the sample.

(a) (b)
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성의 복합적 기계적 성질들을 가진 재료들로 구성된 시스

템에도 본 방법이 매우 효과적으로 적용될 수 있으리라 기

대한다. 여기서 한 가지 주지하여야 할 것은 dummy filler가

절연체이기 때문에 중/저전압 TEM을 활용한 HRTEM 연구

시 시료 charging이 발생할 수 있다는 것이다. 이러한 효과

는 가속전압이 높아지면 감소하게 된다(Egerton, 2004; Kim,

2008). 따라서 HVEM과 같은 장비환경하에서는 특별한 전

도성 처리가 요하지 않으나, 중/저전압 TEM 관찰 시에 시

료 charging 현상이 발생할 경우 얇은 carbon 코팅과 같은

전도성 후처리를 해주면 이러한 효과를 억제할 수 있다.
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