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Introduccion

La fabricacion de peliculas delgadas tiene una gran importancia cientifica y repercusion
en el terreno de la fisica aplicada; particularmente en la industria. donde se requicren procesos
de alta produccion con reproducibilidad confiable en cada uno de los parametros de interés de
las peliculas elaboradas. Por citar un cjemplo. en ta fabricacion de celdas solares se depositan
en forma sistematica, controlada y cuantificada, varias capas de peliculas semiconductoras
tanto intrinsecas como extrinsecas, para lograr el ya conocido efecto fotovoltaico, tan itil en ¢f
campo de las fuentes de energia alternativas. Entre otros cjemplos se encuentran ademas, el
recubrimiento de espejos, elaboracion de circuitos integrados, cte.

Ll método de "magnetron sputtering” es muy usado industriahnente por reunir varias
caracteristicas deseables; es decir, se usan sistemas con capacidad para un niimero grande de
materia prima (substratos), con la ventaja de poder depositar un determinado namero de
materiales diferentes, sin necesidad de abrir el sistema para cambiar la fuente; esto cs, tener
multifuentes en el mismo sistema; y finalmente, las veees que el sistema puede usarse antes de
que se requicra abrir para hacer algin cambio (recargar materia prima, limpiar o cambiar la
fuente, mantenimiento del sistema, ete.).

[:n base a lo anterior, se puede apreciar que la importancia que tienen los equipos para la
produccion de peliculas delgadas es tanto cientifica como estratégica y ccondmica; por lo que
¢l desarrollo de tales equipos es esencial. Sin embargo, a pesar de esa importancia, tal
desarrollo es aislado y escaso en nuestro pais.

Haee algunos aitos, ol investigador emérito: Dr Ferando Alba Andrade, elabord en ¢l
Instituto de Fisica de la UN.AM. , un proyecto de diseiio y construecion de una camara de
vacio para el deposito de peliculas delgadas por el método de "magnetron sputtering”. Al
respecto, en ef capitulo I se mencionan brevemente algunos de los métodos empleados para ¢l
deposito de peliculas delgadas y se hace una comparacion de éstos con el de espurreo
("sputtering”); haciendo resaltar de este modo, las ventajas que se tienen al depositar peliculas
por dicho método.

Entre la senie de objetivos que se pretende alcanzar con dicho proyecto, es de interés
para el presente trabajo el cubrir los puntos siguientes, en apoyo a dicha investigacion,

1).- Controlar ¢l movimiento de una cortina fimitadora del "sputtering”.

2).- Desarrollar y construir un sistennt que permita medir el crecimiento del espesor de la
pelicula durante el deposito.

3).- Awtomatizar la operacion de la instrumentacion necesaria a los incisos anteriores, mediante
una microcomputadora tipo PC compatible con 1BM. cquipada con una tarjeta A/D - D/A de
patente.



Respecto al punto 2, si bien existen instrumentos de patente que permiten medir el
espesor de la pelicula durante el deposito de la misma tales como: STM-100 y el XTC
fabricados por Sycon Instruments y INFICON Leybold-Heracus respectivamente, son
instrumentos de alto costo (mayor a 4000 dolares) e importados, lo que implica en algunas
ocasiones un mantenimiento especiatizado ademis de costoso.

Esta fesis, swrgié en apoyo a ese proyecto, dedicindose particularmente al control del
sistema de movimiento (cortina y portamuestras) y la construccion de un dispositivo que
permita medir el espesor o espesores de peliculas depositadas sobre un determinado substrato.
Especificamente, el trabajo realizado comprende lo siguiente:

1.- Construccion de los circuitos que permitan ef control de velocidad y posicion de
motores paso a paso, desde una microcomputadora tipo PC, mediante una tarjeta A/D- D/A de
patente. Esto, para ser aplicado a los sistemas moviles descritos.

2.- Construccion de un sistema para medir la masa depositada, en base a variaciones de
frecuencia electromecanica en cristales piczoeléetricos empleados como sensores. Sc pretende
resolver masas de peliculas con espesores cntre 0.01 y 1 micras. Esta etapa implica la
construceion de:

a) Un oscilador de alta frecuencia (MHz) y amplitud variables en los intervalos de operacion de
los cristales, con impedancia de salida adecuada a los mismos.

) Un contador digital con desplicgue de 8 digitos y respuesta minima de 0.5 s

¢) Los circuitos de terconexion y control de los instrumentos anteriores para la citada
microcomputadora.

3) Elaborar 1a programacion basica para fa operacion wttomatizada del conjunto y
efectuar evaluaciones de éste en funcion de las variables: desplazamiento y velocidad, ademds
de lo referente a la cantidad de masa depositada, analizando sesultados contra valores obtenidos
por otras técnicas distintas a las mencionadas.

En el capitnlo 1 se deseribe ¢l diseno y construceion de los dispositivos desarrollados
para la realizacion de dichos objetivos, asi como, una justificacion tedrica que garantiza la
viabilidad de usar un cristal de cuarzo como transductor para medir espesores de peliculas
depositadas sobre un substrato.

En el capitulo 111 se presentan los resultados experimentales obtenidos mediante el
andlisis de varios depasitos de peliculas de oro sobre cristales de vuwrzo de 3.59575 Mtlz,
usados como transductores para la realizacion del segundo objetivo antes mencionado. Tales
resultados se comparan con la medida de los cspesores, -uleanzados en cada caso-, realizada



mediante la téenica de retrodispersion de Rutherford; haciendo las conclusiones pertinentes al
respecto.



Capitulo L- Peliculas delgadas
L L.- Antecedentey

E) término delgado, aplicado a peliculas, es muy ambiguo. Se le emplea para definir ¢l
espesar de las capas comprendidas dentro de wn intervalo de SA hasta 1 micra; en ocasiones se
utiliza el término de " Pelicula Gruesa " para describir espesores mayores. Para los fines que se
persiguen en este trabajo, se denominara como peficnla delgada toda capa depositada con
espesor menor O igual a 1p.

Las investigaciones de la estructura y propiedades fisicas de tales peliculas no son de
origen reciente, pero comienzan junto con el presente siglo. S¢ obscrva por primera vez en el
deposito de peliculas metalicas sobre las paredes de tubos de descargal, debido al fenomeno de
evaporacion. En 1937 Strong? publico, el libro " Pricticas de Laboratorio de Fisica Modema”,
que trata sobre ¢l desarrollo de tecnologia para la elaboracion de peliculas. A partir de
entonees. se generd una gean cantidad de publicaciones sobre el tema?, Fué hasta 1946, cuando
Aron* realiza una revision completa de dichas publicaciones sobre fas propiedades del espesor
de las peliculas. Desde entonces se han desarrollado técnicas para controlar et espesor de la
pelicula, durante el proceso de su elaboracion.

[l desarrollo de peliculas delgadas tiene mas de 90 aftos, durante los cuales los métodos
de deposito que mas se han trabajado son tanto el de evaporacidn como el de "sputtering”. Por
otro {ado, ¢f desarrollo tecuotdgico ha avanzado enormemente en la bisqueda de tener un mejor
control en la elaboracién de peliculas, tanto en su espesor como en la uniformidad; de tal
manera que existe una variedad de métodos para el depasito de peliculas delgadas, pero no
todos son capaces de depositar toda clase de materiales y algunos métodos requicren de mds
tiempo para la elaboracion de peliculas delgadas. Esto vltimo es un factor importante -sin
menospreciar la calidad de ta pelicula- en diferentes dreas de la industria y las ciencias, tales
como: optoelectronica, microetectronica, recubrimiento de productos mecinicos, preparacion
de componentes en semiconductores y aisladores; asi como el recubrimiento de espejos para
telescopios, por mencionar algunos ejemplos. Por tales motives, el tiempo que pueda durar la
elaboracion de peliculas delgadas resulta ser, por consiguiente, de importancia estratégica y
econonuca,

1.2.- Métodoy para la elaboraciin de peliculas delgaday

Los métodos existentes para depositar peliculas delgadas, se pueden clasificar en dos
grandes grupos; los que involucran procesos quimicos: deposito por citodo, sin electricidad,
por evaporacion quimica, oxidacion térmica, oxidacion dnodica;. y los que involucran métodos
fisicos: evaporacion térmica y el de "sputtering”. En ambos grupos se tiene una gran variedad
de téenicas de elaboracion®, de tal forma que para describir detalladamente a cada una de ellas,
por un lado, se requicre de mucho tiempo, y por otro, eso queda fuera del objetivo del presente
trabajo, Sin embargo se describen a continuacion los procesos fisicas, diado que en éstos es
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comin emplear un transductor para sensar el espesor de las peliculas, el cual es un objetivo que
se pretende alcanzar en este trabajo.

1.3.- Métodus fisicos

Entre los métodos fisicos, son de interés particulnr a este trabajo el método por
"sputtering” y el método por evaporacion térmica; ya que ambos son muy utilizados para
depositar paliculas metalicas, sin cmbargo se describen con mayor detalle el método de
"sputtering” por el interés que s¢ tiene en este trabajo.

1.3, 1.- Método de Evaporaciin Térmica

Para la evaporacion se emplea una cdmara de vacio (cuya presion puede ser del orden de
100 torr), como la que se muestra en la figura 1.1, En el interior de ésta se calienta un filamento
de tungsteno, mediante el paso de una corriente eléctricad. £l material, con el cual sc desea
recubrir una supesficie dada, se encuentra en contacto con el filamento para su evaporacion, de
tal forma que las moléculas de vapor tienden a adherirse sobre el substrato. Las bajas presiones
necesarias a este proceso, es para tener un camino libre de las molécutas evaporadas de varias
veees el didgmetro de la camara, a fin de que el material evaporado se desplace eficientemente
en todas dirceciones a partir de fa fuente. El substrato, que se encuentra situado a varios
centimetros de fa fuente, fienc una temperatura, determinada por la energia de radiacion
procedente de la fuente y por la energia cinética desprendida por las particulas al chocar; una
mayor temperatura facilita la adhesion en la pelicnla.

\
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Figura 1.1 Esquema de una cdmara de vacio para el
depasito de peliculas delgadas por el método de evaporaciin

Dependiendo de tipo del material que se desea depositar por este método, se usan
filamentos de diferentes geometrias. En la figura 1.2 se muestran algunos tipos de filamentos.
El tipo helicoidal se usa comlmmnente para metales que se suspenden sobre ol ungsteno en
formas de pequeias u de atambre. Frecuentemente se evaporan con este filamento materiales
como ¢l oro, el aluminio y tu plata. La configuracion de canasta y de navecilla se emplean para
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materiales que no pueden ser colocados ficilmente en forma de alambre. La canastilla tiende a
evaporar ¢l material, que se deposita en todas direccianes; mientras que fa navecilla, por su
forma, evapora (micamente hacia arriba.

Las fuentes antes descritas, funcionan bien con muchos materiales elementales y con
algunos compuestos. Pero, en algunas ocasiones, debido a las altas temperaturas que se
emplean en ¢l método de evaporacion, existen compuestos que se fraccionan y materiales que
reaccionan tan rapidamente, que es necesario emplear otra forma de cvaporarlos; ésta debe ser
tal que ocasione una evaporacion rapida en esos casos.

AR A KA
e \v{)\%j \\.: &{:)j\\\\/{/\\ S

Bobina Trenzada

Naveciila

R s T PR P R 7
ired /

Canastilla

Figura 1.2 Algunos tipos de calentadores pard la
evapaoracidn a bajas presiones de materiales diversos

1.3.2.- Método de "sputtering”

Para los procesos de “sputtering", existen un variedad de tecnologias: catodo, triodo,
magnetron, multibjancos, reactivo, ete. Todas ellas tienen el mismo principio, que consiste
principalmente, cn el bombardeo de la fuente por medio de un haz de iones. De dichas
tectiologias se describen solamente dos de ellas: "sputtering" por catodo y de magnetron; ya yue
la primera se utilizé en prucbas preliminares para el deposito de peliculas con el fin de evaluar
el espesor que se deposita en un determinado tiempo, ( procedimiento que se describe con
mayor detalle en el capitulo IHt); y la segunda, es de interés en el presente trabajo, que involucra
el controf e espesores de peliculas delgadas preparadas mediante ef uso de plasmas. Antes de
describir cada téenica (catodo y magnetrdn), se mencionan a continuacion algunos conceptas
sobre ionizacion y plasma.

1.3.3.- lonizaciin
Fste fenomeno se produce siempre que un dlomo newtro pierde o gana uno o mas

clectrones. Al dtomo cargado resultante se fe da el nombre de ion. Los clectrones se pueden
unir tamhién a atomos o moléculas neutras para producir iones negativos. Las fuerzas que



sostienen a los electrones adicionales sujetos a los atomos nentros son débiles, de manera que
los iones negativos puieden perder con facilidad el exceso de electrones con que cuentan. La
figura 1.3 muestra una grafica de la energia necesaria para separar el electron mis alejado del
nticleo de un atomo neutro, en funcion del nimero atomico Z. En esta figura se puede observar
que los dlomos de capas mas cercanas (helio, neon, ete.) requieren las energias de tonizacion
mayores y que los dtomos de metales alcalinos (litio, sodio, etc.), que solo tienen i electron en
sus capas externas parcialmente Henas, son los que se ionizan con mas facilidad. Los dtomos
que tienen energias de jonizacion bajas, forman solidos cuyas funciones de trabajo son bajas
también. Las principales fuentes de energia de ionizacion son los fotones (hv), la cnergia
térmica ( k 7') y 1a energia de colision ( mv2 /2),

He Energia delonizacion

i
f hd Ne
i e
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'
! L K Xe
: . 4
} L]
!
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i
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i g [ [ ]
: u Na K Rb Cs
Numero atomico Z

Figura 1.3, Energia de ionizacion de dtomos
neutros en funcidn de su ntimero atémico

lonizacion por Fatanes

Los atomos individuales de un gas pueden emitir electranes cuando se bombardean con
fotones cuya energia es mayor que la de ionizacion. Esto es energéticamente semejante a la
fotoentision de los solidos. Los iones producidos fotoeléctricamente en un gas, pueden
participar en la conduccion gaseosa cuando se aplican campos eléctiicos.

Innizacion Térmica

En los gases, se necesitan temperaturas muy elevadas para fa jonizacion térmica. Si se
desea producir una jonizacion térmica significativa; ¢l promedio de las energias cinéticas de la
particula (A7), debe ser del orden de la energia de ionizacion. Si ésta es del orden 10 eV, se
necesitan temperaturas del orden de 105 °K para producir una ionizacion térmica notable. A
temperatura ambiente, puesto que A7 = 140 eV, se produce una iomizacion térmica
insignificante. Puesto que fas energias cinéticas individuales de los atomos de un gas tienen
limites de variacion muy amplios (estadistica de Maxwell-Boltzmann ), fa jonizacion térmica
aparece poco a poco al aumentar la temperatura y no hay una energia de umbral, como sucede
en la fotoionizacion.



Tonizacion por Colisién

Cuando se tienen particulas cargadas moviéndose a velocidades altas, que bombardean
atomos neutros, la ionizacion o excitacion se produce con facitidad. En este caso, las fuerzas de
largo alcance de Coulomb actian entre el proyectil cargado y los electrones ligados; de manera
que la probabilidad de ionizacion es muy grande. Cuando se usan particulas neutras a altas
velocidades, solo actian fuerzas de corto alcance y la probabilidad de tonizacion es muy
pequefia. La experiencia demuestra que cuando una particula cargada, a velocidad alta, se
desacelera al pasar por un gas, produce en promedio un par de iones por cada 30 eV de cnergia
que pierde la particula. Este heclio se aplica al paso de cualquicr particula cargada en casi
cualquier tipo de gas; lo que permite calcular la energia inicial de una particula cargada,
basandose en una medicion del nitmero de iones que produce antes de Ilegar al reposo.

Plasma

Esta de moda referirse a los plasmas como el cuarto estado de ta materia; no son en
realidad un estado separado, son, mas bien, un fendmeno ambiental que pueden experimentar
los estados gaseosas, liquidos y solidos, en presencia de una cantidad suficiente de ionizacion.

En la figura 1.4, se indica como la distribucion del potencial en un diodo gaseoso de
clectrodos planos paralelos, puede cambiar con el tiempo a medida que la ruptura (V, )
prosigue hacia una corriente de estado uniforme limitada por el circuito exterior y a una
descarga de "resplandor”. Cuando t=t,, se aplica abruptamente al tubo un potencial mayor que
el de ruptura. En ¢l momento en que t= t,, la carga espacial neta es cero y la grafica del
potencial en funcion de la distancia es una recta. Si t = t; , se inician las avalanchas y legan
lasta el anodo. La concentracion de iones positivos es mayor cerca del anodo y a curva del
potencial comienza a alejarse de una linea recta conforme los electrones son atraidos
ripidamente hacia el anodo. Cuando t ~ t, , la concentracion de iones positivos es lo
suficientemente grande como para hacer que se reduzca el campo cercano al anodo. La energia
que los clectrones transportan hacia la region de baja densidad de campo, hace que aumente la
temperatura de esta region y se inicie la ionizacion térmica. La region de ionizacion en
avalancha comienza a reducirse en direccion del citodo. Cuando t = t; , la longitud de la region
de 1a avalancha se reduce bastante y la ionizacion térmica adquiere mayor interés, .a carga neta
de la region de baja intensidad de campo sc acerca a cero. Cuando se llega a un estado
uniforme, la descarga ha desarrollado dos regiones bien definidas, una de baja intensidad de
campo, que es un region neutra conocida con el nombre de plasma, en que la ionizacion se
produce térmicamente; y una region de ceida del cdtodo o cubicra, en la que se aceleran los
electroues que salen del catodo. A las descargas de este tipo se les da el nombre de descargas
de resplandor.
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Figura 1.4, Variaciones en el tiempo de la
distribucion del potencial durante lu ruptura

1.3.4.- "sputtering" por cdtodo,

Para la elaboracion de petivulas delgadas por el método de "sputtering” por cdtodo, se
utiliza un cquipo semejante al que se muestra en la figws 15, La fuente y el substrato se
encuentran colocados en una forma tal, que la fuente sea paralela al substrato. Ambos estan
separados a una distancia (fija) de entre 10 a 20 em. Una vez teniendo fa presion desemla se
mtroduve un gas, ordinariamente argdn, el cual se ioniza por la aplicacion de una difcrencia de
potencial (del orden de 5Kv) entre ¢l anodo y el citodo; las cuales se encuentran en contacto
con el substrato y la fuente respectivamente. Los fones de argdn (Ar+) sou atraidos fuertemente
por ¢l catodo, produciendo que choquen con la fuente a una velocidad tal que producen un
desprendimiento de dtomos (o moléculas) del material que sc desea depositar. Los dtomos
desprendidos del catodo por efecto de los fones que se estrellan, tienen sufictente velocidad
para adherirse at substrato ereando una pelicuta sobre éste, cuyo espesor depende, entre otras
cosas, del tiempo que se mantenga ke diferencia de potencial,

E} deposita por "sputtering” si bien depende de las propiedades de los materiales tales
como, su punto de fusion, el punto de ebullicion y el de sublimacion. no tiene el grado de
importancia como en el deposito por evaporacion: por lo tanto, i energia de tonizacion no esti
limitada v pennite usar este método para materiales refiactarios, que es una limitante que ticne
el depasita por evaporacion.
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Figura 1.3, Esquema de una cdmara de vacio para el
deposito de peliculas por el método de "sputtering” por cdtodo

£.3.5.- "magnctron sputtering”!

El continuo desarrotlo de nuevas téenicas de deposito por "sputtering” ha tenido buenos
resultados para el control y mejoramiento de lIas peliculas. Si bien ¢ método de deposito de
"sputtering” por citodo data desde hace mas de 90 ados, las aplicaciones de é&ste fueron
limitadas; no fué, sino hasta 1960 que se introduce la téenica de depdsito de "magnetron
sputtering”, cuando ¢l método toma gran importancia. Hoy dia, ¢s una de las principales
téenicas para el deposito controlado de capas sobre conductores, semiconductores y aislantes.

Los magnetrones son  dispositivos al vacio que generan o amplifican  ondas
clectromagnéticas de alta frecuencia. En los magnetrones se usan campos  eléctricos y
magnéticos perpendiculares para producir trayectorias cicloidales.

El concepto de "magnetron sputtering” ¥, basicamente consiste tanto en aplicar un campo
magnético (B), que puede estar dado por un iman permanente o electromagnético, como la
aplicacion de un campo eléctrico (L) perpendicular a B. El campo E tiene camo consecuencia
la jonizacion del gas que se introduce en el interior de Ta camara (argon ); wiientras que B,
concentra fos iones en una region donde el campo B es mis intenso (en el centro); impidiendo
de esta manera que no exista ionizacion en las fromeras de las lineas de campo (figura 1.6). La
fuente se encuentra a un potencial negativo, por o cual los jones del argdn son atraidos hacia la
superficic del material, con unit velocidad v = L/ By en forma cicloidal, relacionada por la
fucrza de Loventz q(i+ v x B.). El impacto de los iones con la superficie, produce un
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desprendimiento de atomos de ésta (figura 1.7), los cuales se dirigen hacia el substrato. Debido
a la tonizacion alta del proceso, podrian usarse pases a presiones bajas, lo cual permite
aprovechar al maximo ¢l depésito de Ia pelicula, De lo anterior se pueden ver algunas ventajas
que tiene el "magnetron sputtering”, sabre fos otros métodos de depasito, y que se describen a
continuacion’.

Lineas f
de Campo ! RS
Electrico
Plasma '.",
Lineas
de Campo
Magnetico ,/ S
[ |
A .
| ! 1 (R
s : T8

Figura. 1.6. Depdsito por "sputtering " mediante
plasma. En la regidn pequeiia donde el campo eléetrico
Y magnético Son perpendiculares, se observa como Ins

iones se dirigen hacia la fuente,

Adherencia

La adherencia que ticnen las peliculas sobre un substrato, depende en gran parte de la
energia de los dtomos que se depositan sobre éste. Para dlomos mds energéticos, que tienden a
penetrar a mayor profundidad, se tiene una mejor adherencia sobre el substrato. De lo anterior
s¢ puede hacer una comparacion entre el método de evaporacion y el de "sputtering”. Para
“sputtering”, se utilizan energias en un intervalo comprendido entre 1y 100 eV. En los métodos
de evaporacion, la energia se encuentra entre 0.01 y 0.1 V. de esta manera se concluye que la
adherencia de Ia pelicula por el método de "sputtering” es mejor que por el de evaporacion.
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Sigura. 1.7, Interaccion de particulas durante el proceso de "sputtering”
Uniformidad

El recubrimicnto de pelicula sobre la frontera de una superficie, es un problema que
presenta el método de evaporacion. Si bien el vapor se imadia en todas las direcciones del
interior de la cdmara, éste se dirige cn gran parte en forma lineal hacia el substrato. Ello
ocasiona que el espesor de la pelicula tienda a desaparecer al acercarse a los limites de la
frontera del substrato (figura 1.8), Esto se debe a que las presiones bajas necesarias para este
método, proporcionan un camino libre a las moléculas equivalente a varias veces el diametro de
la camara. Alternativamente, el método de "sputtering” a presiones de algunos mtorr,
proporciona un camino libre de los dtomos de 100 veces menor a la distancia entre la fuente y
el substrato. Esto implica que la trayectoria de los atomos desprendidos de la fuente no es recta
hacia el substrato, es parcialmente aleatoria, ocasionada por las colisiones que tiene con los
dtomos del gas que se introduce en el interior de la camara. De este proceso aleatorio resaltan
tres ventajas observables con respecto a la evaporacion.

1.- Se tiene un mejor recubrimiento en las tronteras del substrato.

2. La unién del material que se deposita y el substrato, exhiben un grado alto de

homogeneidad.

3.- Debido a la trayectoria azarosa de los dtomos procedentes de Ia fuente, se tiene una mejor
uniformidad sobre toda la superficie del substrato,
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Figura 1.8, Muestra como la pelicula, que se deposita por

el método de evaporacién, decrece conforme se aproxima

a los limites de la superficie del substrato, desapareciendo
sobre los costados de éste.

Con lo anterior, se podria suponer que el "sputtering” a presiones altas proporciona una
mejor uniformidad de la pelicula, debido a que las colisiones entre los dtomos son mds
frecuentes. Este criterio tiene sus limitaciones; una de ¢éstas es que la alta frecuencia de
colisiones podria ocasionar una reduccion en la energia de los dtomos que arriban de la fuente;
provocando que una gran fraceion de éstos janas llegue al substrato.

Manejo del plasma

Para lograr plasmas de densidad alta, se deben encontrar medios para reducir a un
minimo la velocidad con que los iones llegan a la superficic de un substrato. Si se coloca el
plasma cn un campo magnético, el movimiento de los iones serd helicoidal y su paso
perpendicular al campo magnético se vera limitado a las discontinuidades de sus trayectorias
helicoidales producidas por los choques. El método de deposito de "tagnetron sputtering” 1012,
mejora la distribucion y la intensidad del campo magnético. Este tipo de plasma se encuentra
confinado por los campos E y B. El iman del maguetron es paralelo a la superficie del
substrato, con ¢l fin de que el "sputtering" se dirija solamente hacia éste. Eso cs posible, por la
forma en que se producen las lineas de campo, las cuales parten del centro del magnetron hacia
sus extremos (figura 1.6), originando que solo en una pequetia region los campos (E y B) sean
perpendiculares, mientras que en sus extremos disminuye bruscamente. En ta zona en que los
campos son perpendiculares, ¢l “sputtering” se da directamente sobre la superficie del substrato
(figura 1.7).

1.4.- Técnicas para la evaluacion de peliculas delgadas

Hasta el momento se ha puesto énfasis en la elaboracion de las peliculas por los métodos
antes mencionados. Se did énfasis a los procesos fisicos, debido a su uso en la industria y la
investigacion. Sin embargo, ef deseo de obtener una buena calidad de Ta pelicula, lleva
intrinseca la medida del espesor que se desea alcanzar en el deposito. A continuacion se
describen algunas téenicas de evaluacion de peliculas delgadas.



Existen una gran variedad de técnicas para la evaluacion de la geometria de materiales.
La utilizacion de una u otra depende de las propiedades que se esperan del material a
caracterizar'?. De manera mas general, se pueden dividir estas técnicas de acuerdo al proceso
que se utiliza; a saber, técnicas fisicas: cspectroscopicas y nucleares, quimicas, ete. Cabe
sciialar que una caracterizacion total del material inchiye en ocasiones ¢l uso de mas de una
técnica. Para el interés del presente trabajo, se describen brevemente las técnicas
espectroscopicas y nucleares. :

1.4, 1.- Técnicas Espectroscopicus

Hay muchas de estas técnicas, pero todas trabajan bajo el mismo principio. Este consiste
en que, bajo ciertas condiciones, los materiales son capaces de absorber o emitir energia
presente en varias de sus formas, usualmente es radiacion electromagnética; sin embargo,
también puede ser en forma de ondas sonoras, particulas encrgéticas, etc. Del resultado
experimental, se obtiene una grafica de absorcion o emision como funcion de la energia. El eje
de la energia se expresa en términos de la frecuencia /', o bién de la longitud de onda A, de la
radiacion utilizada. Dichos términos se relacionan por la ecuacion:

E=hf =hcd Ly

donde /1 es la constante de Planck (6.6 x 10 J 5 ), ¢ es la velocidad de la luz (2.998x1010
cn/s), f la frecuencia (Hertz) y A la longitud de onda (cin.), quedando la energia expresada en
Joules. El espectro electromaguético cubre un intervalo enorme de frecuencias y por tanto de
energias. Las técnicas espectroscopicas cubren intervalos de frecnencia diferentes y limitados
de este espectro, deprendiendo del proceso y las magnitudes del cambio de energia que éste
envuelve, (figura 1.9).

Frecuencla Nombre

Rayos X
p® : w

|
18 Uliravioleta l Las caracteristicas ‘
10 e | corpusculares
Visible adquieren
10“ ’ importancia
inbaroja Aumenta " Aumehtala
12 Laenergia longitud de onda
10 e del foton )
10
10 Microondas |
10 NMR
108 ESR

Fig. 1.9 Espectro Electromagnético
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A frecuencias bajas; i.c. longitud de onda larga, los cambios de energia asociados son
pequeiios, pero quizd suficientes para causar la inversion del spin del niicleo o del electron en
un campo magnético aplicado. De este modo, se observa de la figura 1.9 que la resonancia
magnética nuclear (NMR) opera en la region de radiofrecuencia. Por otro lado, a frecuencias
altas, el valor de los cambios de encrgia y el movimicento vibracional de los dtomos en
moléculas o redes cristalinas, puede ser alterado por la absorcion o emision de radiacion
infrarroja (IR). A frecuencias mis altas, las transiciones electronicas dentro del dtomo pueden
ocwrrir de un nivel de energia a otro. Para las transiciones electronicas que involucran las capas
exteriores (bandas de valencia), la energia asociada usualmente se sitia en las regiones del
visible y el ultravioleta; sin embargo, para transiciones en capas interiores, las energias
asociadas san mucho mas altas y caen dentro de la region de rayos X.

Aunque varias técnicas espectroscopicas s¢ desarrollan inicialinente para aplicarse en
materiales moleculares, éstas encuentran muchas aplicaciones en el estado sélido. Las medidas
espectroscopicas en solidos complementan los resultados obtenidos de la difraccion de rayos X,
La espectroscopia da informacion sobre el orden local atdmico o molecular, mientras que la
difraccion da informacion sobre la estructura atdomica,

Espectroscopia vibracional infrarroja (IR)

Los dtomos en los solidos vibran & frecuencias de aproximadamente 1012 a 1013 Hz, Los
maodos vibracionales, incluyendo pares o grupos de dtomos unidos, pueden ser excitados a
estados de altas energias, por absorcton como funcion de la frecuencia o €l namero de anda. En
esta téenica la frecuencia varia en un intervalo bien definido. obteniéndose asi la cantidad de
radiacion absorbida o transmitida por la muestra,

Los espectros IR son muy usados para una identificacion correcta de grupos funcionales
bien especificos, especialmente en moléenlas organicas. En solidos inorganicos de cnlaces
covalentes, incrementan la intensidad de los picos en una cantidad pequeiia. Ya que los sélidos
iorgidnicos tienden a dar espectros vibracionales especificos, éstos pueden ser utilizados como
medios de identificacion. Consultando un archivo de espectros de relerencia, puede ser posible
identificar compuestos ¢ materiales desconocidos.

Aparte de los posibles usos rutinarios de identificacton de muestras, el espectro de IR
puede ser utihizado para caracterizar solidos y proveer alguna informacion estructural. Para
estos propositos, es necesario un conocimiento profundo de los espectros y en patticnlar la
asignacion precisa de picos de modos vibracionales especiticos.

Espectroscopia ultravioleta (UV)
A las transictones de clectrones entre niveles de cuergia mis externos al micleo se les
asocia cambios de energia del orden de 103 a 10> ¢V, Estas energias se sitian desde el cercano

infrarrojo. pasando por el visible hasta el ultravioleta (fig. 1.9); siendo por tal motivo asociadas
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por ef color. La espectroscopia visible y UV ticnen una gran variedad de aplicaciones segin la
estructura local de los materiales. Esto se debe a que las bandas de absorcion son sensibles a la
coordinacion de los atomos del material y al cardcter de enlace entre ellos.

En ambas espectroscopias (IR y UV) se obtiene un espectro como el que se muestra en
fa figura 1.10, donde se grafica tanto la absorcion de energia por el material y la longitud de
onda de fa luz incidente sobre el mismo. En dicho espectro se mide, mediante un "software”
propio para cada téenica (IR; UV), los maximos consecutivos de longitudes de onda (2, , 4, ),
ya que a partir de éstos se relaciona el espesor mediante la ecuacion siguiente.”

1{ A4
f = | R (1.3
‘ Zn(/l‘-/l:) 1-3)

donde n es el indice refraccion del material y d ef espesor de la pelicula

! “Absatcidn

—— ey

|
i
§
1
|
|
!
|
{
|

il
Sig.- 1.10. Espectra de obsorcidn obtenido por las téenicas UV y IR.
1.4.2.- Microscopia clectrénica

La microscopia electronica es una téenica versatil capaz de proveer informacion
estructwral en un grado considerable de amplificacion, Por un fado, fa microscopia clectronica
de barrido, SEM ( scanning electron microscopy), complementa a la microscopia optica en el
estudio de fa textura, topografia y cavacteristicas superficiales de polvos y piezas solidas.
Pueden obseivarse caracteristicas de tamafio mayor o algunas decenas de micrometros y fa
calidad de la imagen dependera de los instrumentos del SEM. Por otro lado, la microscopia
electronica de alta resolucion, HREM (high resolution electron microscopy), es capaz, bajo
circunstancias favorables, de dar informacion sobre ta escala atomica. Se pueden Hegar a
observar imdgenes divectas de la red con resolucion de hasta 2A.
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Los microscopios electronicos se disefian para ser de transmisidn y de reflexiin o
harrido. En et microscopio electronico de transmision: TEM (trasmission electron microscopy)
las muestras son generalmente mas delgadas que 2000A, porque los clectrones deben
atravesarlas; como interaction fuertemente con fa materia son completamente absorbidos por
muestras gruesas. La preparacion de la muestra puede ser dificil; especialmente si no es posible
obtenerla en laminillas delgadas. Las téenicas de adelgazamiento usadas, como el bombardeo
i0nico, no son siempre satisfactorias. como e¢s el caso de eerdmicos polieristalinos. Fxiste
también el riesgo de que el bombardeo idnico provoque una modificacion estructural del solido
en cuestion; o bien, que partes diferentes del material puedan ser atacadas, preferenciahnente,
en la direccion del haz ionico. Una solucion posible es usar instrumentos de muy alto voltaje
(IMV). Siel solido a examinar puede molerse en un polvo fino, entonces al menos algunas de
las particulas resultantes serfan lo suficientemente delgadas como para ser analizadas.

Enlos instrumentos de reflexion el espesor de Ta muestra no representa mayor problema
y no se requieren miétodos especiales de preparacion. Generalmente es necesario recubrir la
muestra con una capa de metal, especificamente si aquella es un mal conductor cléctrico; esto
se hace para prevenir el acumulanvento de carga sobre fa superficie. El instrumento principal
de reflexion es el nicroscopio electronico de barrido (SEM), que se usa para estudiar
estructurs sobre un mtervafo mucho mis amplio (102 a 102 p), Los intervalos de dnalisis en
lus diferentes tipas de microscopios se muestran en la figua 111,

SEM
HREM MICROSCQOPIA OPTICA
CTEM SIMPLE VISTA
A 10 A 100 A 0.4 pm i pm T pn 106 .;Lm f

Sig LU Intervalos de trabajo de varias téenicas usadas pura observar silidos CTEM =
microscopia conmvencional de transmisiin electrdanica; HREM = microscopia electrdnica de
alta resolucion; SEEM = microscopia electrinica de barrido

1.4.3,- Elipsometria

Laclipsometria es una téenica conveniente v prectsa para medi tanto el espesor como ol
indice de retraccion de pelicutas delgadas sobre superlicies solidas. Se basa en medidas dv fos
cambios ¢n el estado de polarizacian que sutre un haz de fuz eliptcamente polarizado al
reflejarse: sobre una superficie. Sila superficie rellejante estd completamente linpia, sus
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constantes opticas pueden ser caleuladas a partir de estos cambios. Una pelicula delgada
transparente o semitransparente, causa cambios adicionales a partiv de los cuales puede
determinarse el espesor y el indice de refraccion de la pelicula.

La ecuacion siguiente determina las constantes opticas de una superficie, o ¢l indice de
refraccion y espesor de la pelicula mediante la técnica de elipsometria:

o= tan e 1.2

Esta ecuacion' consiste basicamente en medir el valor de tany, el cambio en la amplitud
relativa; y A, el cambio de la fase entre las dos componentes del campo eléetrico de la luz que
incide sobre la superficie o pelicula; ambos producidos por la reflexion p. Las cantidades v y
A. son funciones de las constantes opticas de la pelicula, del substrato, del espesor de la
pelicula, de 1a longitud de onda de Ia luz utilizada y del angulo de incidencia. Un elipsometro
es un instrumento electro-optico de precision, diseiado especialmente para medir y y A. Sus
componentes se muestran en la figura 1,12,
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! i § |
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‘ TAMBORDEL | : °
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" .COMPENSADOR ANALIZADOR _ FOTODETECTOR
. \\ .
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LUZ LINEALMENTE -
POLARIZADA Rl A
ATENUADOR DE HAZ - Lz LINEIALMENTE
: PELICULA POLARIZADA
LUZ ELIPTICAMENTE | ;
POLARIZADA :
SUBSTRATO

Fig. 1.12 Esquema de un Elipsometro
L.5.- Rutherford Backscattering Spectrometry (RBS)

La Espectroscopia RBS es un método de analisis de la materia’, que consiste en el
bombardeo de un blanco con iones, analizando la energia de las particulas retrodispersadas por
las colisiones con los nucleos de los atomos de la muestra. Los iones al incidir sobre la
superficie de la muestra, unos son retrodispersados y otros penetran una cierta distancia x y son
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retrodispersados. Estos iones, al Hegar al detector, producen sefiales o pulsos de acuerdo a la
antidad de sus energias. Las sefales pasan a través de un amplificador para ser analizadas por
un multicanal que cuenta el niunero de iones recibidos por el detector, con una energia [y 1148
E) 5 en donde ef ancho del canal es 8E,; y a cada intervalo se le asigna un nimero de canal. Al
espectro, ju forman el nimero de cuentas o altura de cada canal, en donde es posible obtener fa
informacion del espesor de las peliculas, asi como de su composicion: mediante un programa
de simulacion,

Una particula « que tiene inicialmente cualquier direccion dewtro del area o = n b |
Hamada seecion transversal de fa interaceion, se dispersard con un dngulo igual o mayo que 0
Hamado angulo de dispersian.

Suponiendo que una famina metdlica de espesor t contiene n atomos por unidad de
volumen, entonces ¢l mimero de nicleos biancos por unidad de area es nt. Por lo tanto un haz
incidente de particulas o, en un drea A, encuentra ntA nacleos. Por lo que la fraccion [ de
particulas « dispersadas con un valor igual o mayor de 0 es la relacion entre la seccion global
dada por ntAao y el drest total A, por lo que se tienc'e:

[ = = ngah? (1.3)
vyaque o = by al sustituir b, se tiene

)

[ = /m/[/ﬁ-] cot” 0 (14)

4, 0 2

Al diferenciar bt ccuacion anterior se obtiene la fraccion de particulas « incidentes que
son dispersadas entre 0 y 0 +d0 danda

df = )T

e,

) .0 -
col ¢ ese” o dit) (1.5)
2 2

L1 stgno menos indica yue | disminuye al aumentar 0. Las particulas dispersadas entre 0
y 0+ dO forman una zona esferica de radio r de una anclura rd0 . 1 radio de esta zona s rsen
D2y por lo tanto ol drea (ds) barrida por las particulas es

. [z f)
dy = dar” sen ;cns';(/ﬂ (1.0)



Si el nimero total de Ni particulas « llegan a la Jamina entonces las particulas
dispersadas entre 0 y © + d0 es Nidf, el niimero real de particulas que incide en la pantalla del
detector por unidad de drea es N(0 ) y esta dado por

Nildf | - NintZ'e*
ds  (87,) r1 sen*(()z)

N(6) = (1.7)

L.a ccuacion (1.7) es la formula de dispersion de Rutherford, que calcula el niimero de

particulas por unidad de area que llegan a una pantalla fluorescente, colocada a una distancia r *

de la lamina de dispersion.
1.5.1.- Dispositivo RBS

En la figura 1.13 se muestra un esquema de un equipo para el analisis de muestras por la
técnica RBS. Una descripcion a grandes rasgos del funcionamiento de los dispositivos
mostrados en dicha figura, es la siguiente; mediante el acelerador se envia el haz de particulas,
las cuales antes de incidir sobre la muestra a estudiar, pasan a través de colimadares, filtros e
imanes, con el fin de seleccionar el tipo de particulas (protones o particulas alfa) y la energia de
éstas. Ya seleccionado el tipo de haz, éste incide perpendicularmente sobre la muestra, la cual
se encuentra en el interior de una camara de vacio a una presion del orden de 10-3 torrs. El
impacto del haz en el blanco, produce una retrodispersion de particulas (entre otros
fenomenos), las cuales tienen una energia menor a la inicial. Las particulas retrodispersadas son
detectadas por un colector cercano a la muestra (figura 1. 14) que proporciona sefiales cléctricas
de baja energia, las cuales pasan por una ctapa de amplificacion, para posteriormente scr
enviadas para su procesamiento, a una serie de circuitos anilogicos y digitales que se ocupan de
formar el espectro del analisis. Finahnente, el espectro obtenido se carga a una computadora; la
cual mediante programas de simulacion proporciona la interpretacion de dicho espectro,
redituando los resultados de interés.

De todas las téenicas de evaluacion de espesores hasta ahora descritas, se puede notar
que no solo se limitan a dar informacion sobre la magnitud del espesor de wna pelicula
depositada sobre un substrato. sino ademas proporcionan una informacion detallada de la
estructura del material.  Esta informacion, es de gran importancia para el area de la
investigacion, ya que en base a los resultados obteaidos por el andlisis, se puede elegir el
método 0 métados de depasito adecuados para una aplicacion especifica. Sin embargo, ya que
se ha elegido el método adecuado para depositar lus peliculas, ¢s poco conveniente depender de
estos equipos (nicamente para evaluar el espesor de las mismas.
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Capitilo 11.- Elaboracion sistemdtica y cuantificada de peliculas delgadas

En el capitulo anterior, se mencionaron algunas técnicas de elaboracion de peliculas
delgadas, ademds de varios métodos para evaluar el espesor de las mismas, entre otros. Esta por
demas resaltar la importancia cientifica de los topicos descritos y su repercusion tanto en el
terreno de la fisica aplicada; como en la industria en donde se requieren procesos de alta
produccion con repetibilidad confiable en cada uno de los parametros de interés de las peliculas
elaboradas.

En el presente capitulo se describen los dispositivos construidos, que dentro de la
camara de vacio, se necesitan para el control del movimiento de una cortina limitadora de
"sputtering"; ademis del sistema para medir el crecimiento de la pelicula durante el deposito de
la misma. A continuacion se describe una camara de vacio con dichas caracteristicas.

2.1 Un sistema de elaboracidn de peliculas delgadas

Un esquema de la parte bisica del proyecto de disefio y construccion de una camara de
vacio, para el deposito de peliculas delgadas por el métoda de "sputtering” con magnetrones,
del cual surgio la presente tesis; se muestra en la figura 2.1

Camarg de vaco
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Transductor
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P
‘ Hu ’ -
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ST TR
Metor de pas b
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pora carting Y SN

DALA JOHCNIMIERL
te miestra y trarsdijtor

Fig. 2.1. Esquema bdsico del conjunto para la elaboraciin de peliculas delgadas

A grandes rasgos, en el sistema ilustrado en la figura anterior, se colocan sobre el
portamuestras, tanto ¢l substrato como el transductor. El portamuestras y la cortina, son
moviles mientras que el magnetron es fijo; todo ello se encuentra a una misma presion (10-
Torrs). Sobre el magnetron se coloca el tipo de material que se desea depositar. El control que
se tenga en el movimiento de la cortina, garantizara la uniformidad y el espesor en el depasito
del material sobre el substrato.



Como un cjemplo de elaboracion de la pelicula delgada, midiendo ¢l espesor alcanzado
durante el proceso, usando el equipo que se muestra en la figura 2.1; se debe hacer lo siguiente:
Primeramente se mueve ¢l portamuestras hasta alinear la muestra sobre el material a depositar;
posteriormente se ubica la cortina entre ¢l substrato y el magnetron. Al activarse el magnetron
(figura 1.6, cap. 1) se inicia el proceso de "sputtering" sobre la muestra, controlando la
uniformidad de la deposicion por el movimiento gobernado la cortina. Este proceso, con los
mismos parametros, se repite para depositar sobre ¢l transductor, para que ¢l espesor alcanzado
sobre el substrato, sca el mismo que en el transductor. El aumento de material sobre el cristal
de cuarzo, que forma parte de un oscilador de alta frecuencia ( = 3.58 MHz ), produce
variaciones en la misma, las cuales son cvaluadas directamente ademas de enviarlas a una
computadora para el proceso numérico de conversion de frecuencia a espesor de la pelicula
depositada.

Esta tesis, surgio en apoyo a ese proyecto, dediciandose particularmente al control del
sistema de movimiento (cortina y portamuestras) y la construccion de un dispositivo que
permita medir el espesor o espesores de peliculas depositadas sobre un determinado substrato,
segun el cjemplo anterior. Especilicamente, el trabajo realizado comprende lo siguiente:

I.- Construccion de los circuitos que permitan el control de velocidad y posicion de
motores puso a paso, desde una microcomputadora tipe PC, mediante una tarjeta A/D- D/A de
patente. Esto, para ser aplicado a los sistemas moviles descritos.

2.- Construecion de un sistema para medir la masa depositada, en basc a variaciones de
frecuencia electromecinica cn cristales piezoeléetricos empleados como sensores, Se pretende
resolver masas de peliculas con espesores entre 0.01 y | micras. Esta etapa implica la
construccion de:

a) Un oscilador de alta frecuencia (MHz) y amplitud variables en los intervalos de operacion de
los cristales, con impedancia de salida adecuada a fos mismos.

b) Un contador digital con desplicgue de 8 digitos y respuesta minima de 0.5 s

¢) Los circuttos de interconexion y control de los instrumentos anteriores para la citada
microcomputadora.

3) Elaborar la programacion basica para la operacion automatizada del conjunto y
efectar evaluaciones de éste en funcion de las variables: desplazamiento y velocidad, ademis
de lo referente a la cantidad de masa depositada, analizando resultados contra valores obtenidos
por otras técnicas distintas a las mencionadas,

De acuerdo a lo antcrior, ¢l problema motivo de este trabajo se puede dividir en dos
grandes aspectos; a saber, ¢l sistema de medicion de la masa depositada durante la claboracion

de las peliculas, -que es la parte medular de la tesis-: y los medios que permitan optimizar dicha
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deposicion, fos cuales comprenden la instrumentacion necesaria pard la operacidn y cl control
de fas partes movilcs, en forma automatizada, incluyendo la captura y ¢l manejo de datos.

Para seguir el orden cronoldgico de desarrolio de este trabajo, se presenta a continuacion
el sistema de operacion y control de fos sistemas maviles, describiendo posteriormente el
desarrallo del sistema medidor de espesores, para finalizar el capitulo con la interconexion de
las etapas que forman el conjunto automatizado.

2.2.- Sistema de control de oy sistemas mdviles

De las especificaciones planteadas en ¢l proyecto global, cI movimiento, tanto de la
cortina como del portamuestras, debe estar bajo control maximo. De estos movimientos, ¢l mas
importante en la elaboracion de las peliculas es el de Ia cortina, ya que, del control de la
velocidad de éste, depende la uniformidad que se obtenga de fa pelicula. La velocidad mixina
para la cortina limitadora de “sputtering”, cs de 2 cm/s, mientras quc para el portamuestras
puedc ser un poco mayor (4 cm/s), ya que la funcion de éste iltimo cs dnicamente fa de alincar
la muestra y el transductor con el material que se desea depositar.

Las velocidades usuales en los sistemas moviles son alin mas lentas, por o que para
motores de induccion convencionales, se requiere de sistemas de reduccidn. Por otro lado, estos
motores, debido a su inercia en la rotacion no permiten un control optimo de la ubicacion; lo
que implica (al usarlos) dispositivos adicionales para el control de su posicion; es decir,
transductores de desplazamiento.

Como una alterpativa, entre los motores de induccion, se encuentran los motores de paso
a paso (p.a.p), los cuales permiten el control dptimo de la pasicion angular de su eje de giro en
¢l intervalo de velocidades (0, 60 ) rpm. A velocidades bajas. presentan la desventaja de que cs
notable la secuencia de pasos durante su movimiiento; ¢s decir, avanzan, paran, avanzan, ctc.;
sin embargo, a su velocidad méxima, este efecto es despreciable.

Tomando en cuenta lo anterior, sc decidio, usar motores p.a.p. girando a velocidades
altas, con reductores mecanicos de 100:1, -forimados par un juego de poleas o de engranes-, a
fin dc lograr la velocidad especificada bajo control maximo de posicion y efecto minimo de los
pasos que producen el movimiento. El funcionamiento de esta clase de motores y lo
desarvollada para su operacion, se describen a continuacion,

2.2, L= Sistema de control det movimiento del motor p.a.p.

Los motores de p.a.p. funcionan basicamente mediante una sccuencia de cuatro pasos,
para cuatro sefiales de entrada (SW1 a SW4) con niveles TTL; lo que hace girar al eje del



motor con desplazamientos angulares de 1.8° por paso (200 pasos por revolucion ). Tal
secuencia se ilustra en la tabla L.

Swi SwW2 SW3  SWd

] on off on off
2 on off off on
3 off on off on
4 off on on off
t on off on off

Tabla I.- Secuencia de entrada de cuatro pasos para el motor p.a.p

De acuerdo a lo anterior, es posible predeterminar y cfectuar desplazamientos angulares
discretos en este tipo de motores, controlando la cantidad de pasos en las sefiales que se envian,
Externamente, el motor posee 6 cables de alimentacion de los cuales 2 son referencias (tierras)
y los cuatro restantes reciben cada una de las sefiales en la secuencia tlustrada (tabla 1). Owa
forma de ver la secuencia de pasos, es graficando cada una de las sefiales contra e tiempo, fo
cual sc ilustra en Ta figura 2.2, donde se puede notar que las cuatvo sefiales que constituyen la
secuencia, se pucden obtener a partir de una sola, por corrimientos de fase sucesivos de 90°,
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Figura 2.2.- Sefiales manejadoras de un motor p.a.p.



En la grafica anterior, puede verse que esta clase de motores siempre mantienc dos de
sus fases alimentadas; particularmente el motor empleado tiene un consumo de 6 Ve, y 1.3
Amperes. por fase, por lo que se tuvo que construir una fucnte regulada de 6 Vyy , con
disponibilidad de corriente de por lo menos 2.6 Amperes, la cual fué hecha bajo técnicas
convencionales, considerando no necesario reportar mayor informicion al respecto.

Debido a las cantidades de corriente requeridas para el funcionamiento del motor
empleado y dada la disponibilidad de corriente que proporcionan las sefiales que envia
cualquier circuito intcgrado o compntadora (nenor a 0.1 Amperes); fué necesario construir
amplificadores de potencia, para cada fase, los cuales operan a corte y saturacion. El diagrama
de dichos amplificadores se muestra en la figura 2.3.
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“ig. 2.3.- Circuito de potencia para los motores a pasoy

Dado que ¢l proyecto original conterpla fa operacion y control por microcomputadora;,
se usd a ésta para geuerar las sepales Q , Q,, Qy y Q, necesarias a los amplificadores
anteriores. Para cllo se utilizd una interface de patente, que sc describe brevemente a
continuacion.

2.2.2.- Interface

Ya se sabe que una interface? es una etapa que existe entre dos 0 mds sistemas
electronicos digitales para poder transmitir o recibir informacién, mediante la cual se cubren
especificaciones tales como fa cantidad y funcion de cada uno de los circuitos involucrados asi
como el tipo y forma de tas sefiales con las cuales se efectita el intercambio de informacion.
Bajo las caracteristicas de la interface que se utilice, se ajustan los pardmetros necesarios para
Hevar a cabo la comunicacion, como son, el fonato de la informacion, la sincronia, la rapidez
de transmision, cte.

En este trabajo, se utilizo una interface A/D-D/A modelo PCL-812PG. Debido a las
multifunciones que proporciona. esta interface permite una variedad de aplicaciones, que
incluayen: el contrat de procesos, control de pruchas y automatizacion de equipos, ete. teniendo
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compatibilidad con computadoras IBM, PC/XT/AT. La PCL-812PG, tiene la viabilidad de ser
programable en ties tipos de lenguajes: Basic, C, y Pascal. Se incluyen a continuacion algunas

caracteristicas generales de dicha interface. 3

Tarjeta multi-canal Modelo PCL-812PG

Entrada analdgica (convertidor A/D)

Canales:
Resolucion:
Rango de entrada:

Sobrevoltaje:

Tipo de conversion:
Precision
Linealidad

Tipo de Disparador
Transferencia de
datos

Disparador externo

12 Bits

Bipolar: +/- 5V, +/-1.25V, +/-2,5V, +/-0.625V,
+/-0.3125V. Todos los rangos de entrada son
programables por software

Continyo +/-30V max

Aproximaciones sucesivas

0.015% en lectura de +/-1 bit

+- 1 bit

Disparador por software o externo.

Controlado por programacion, controlado por
un interruptor o DMA

compatible con TTL, carga maxima 0.4mA a
0.5V (Bajo) 0 0.05mA maximo a 2.7V (Alto)

Salida analdgica (convertidor D/A)

Canales:
Resolucion:
Rango de salida:

Voltaje de
referencia:

Tipo de conversion
Linealidad

Salida de corriente
ajuste de tiempo

Entrada digital

Canal

nivel

Entrada de voltaje
Carga de entrada

2

12 bit

0a+5Vo0a-+10V con referencia fijaa -5V
0-10V. +/-10V DC extena o referencia AC
interna: -5V (+-0.1V), -10V (+/-0.2V).
Externa: DC o AC, +/-10V max

12 bit monolitico multiplicable

+- 1/2 bit

+- SmA max

30 microsegundos

16 bit

Compatible con TTL

Bajo -0.8V max. Alto -2.0V min
Bajo -0.4mA max. a 0.5V

Alto -0.05mA max. a 2.7V

3



Salida digital

Canal 16 bits

Nivel Compatible con TTL

Salida de voltaje Bajo 8mA a 0.5V max
Alto -0.4mA a 2.4V min

Especificaciones Generales

Consumo de potencia +5V: S00mA, max. 1A
+12V: 50mA, max 100mA
-12V: 14mA, max 20mA

Conectores de /10 20 terminales, entrada de puertos /O de
analdgico / digital

Base de direcciones 1/0 Requiere de 16 localizaciones de direccion
consecutivos La base de las direcciones se
definen por la posicion de los switch por la
linea de direccion A8-Ad4.

Temperatura de vperacion 0 a +50°C

Peso 8.6 02(243 g)

De las caracteristicas antertores, se utilizo la salida digital de la interface para generar las
sefiales necesarias a los motores p.a.p., que en consccuencia controlan el movimiento de los
sistetnas maviles (ventana y portamuestras). La programacién efectuada, de acuerdo al manual
de dicha interface, consiste basicamente en un ciclo iterativo que genera sucesivamente las
cifras decimales 10, 9, 5, 6, 10, 9, 5... etc., - con pausas controladas entre una y otra-, debido a
que la codiftcacion en binario de cada una de cstas cantidades, comprenden la secuencia de
pasos ilustrada en la tabla 1, donde el estado "ON" se entiende como un 1 logico y el "OFF"
como 0. En la tabla siguiente, se muestra tal equivalencia.

SWI SW2 Sw3 SWd Decimal
1 0 | 0 10
] 0 0 i 9
0 | 0 i 5
0 i | 0 6
| 0 | 0 10

Tabla I1.- Codificaciin de la interface para la salida digital,

Con lo anterior, la cantidad de giro que debe efectuar ¢l motor, depende del nimero de
iteraciones. el cual ¢s dado por una variable de entrada. La velocidad de giro depende del
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tiemnpo de pausa que se programe entre el envio de una cifra y la siguiente; siendo éste por lo
general de la misma magnitud en toda la iteracion a fin de tener una velocidad uniforme; con la
ventaja de poder cambiarlo por "software" en un momento dado, cuando se desce un cambio de
velocidad durante determinada deposicion (no uniforme).

Debido a que un motor p.a.p. solamente necesita de 4 bits para su operacion y dado que
la salida de la interface usada, dispone de 16 bits; es posible tener el control de hasta 4 motores;
o bien los dos contemplados y disponer de 8 bits para otro tipo de aplicaciones, tales como el
encendido y apagado de magnetrones y/o sistemas de vacio, apertura o cierre de electrovalvulas
del gas, clc. etc.

Ademas de 1a salida digital anterior, la interface también tiene una entrada digital; 1a
cual, en forina analoga al proceso de la seiial enviada al motor p.a.p., pennite la captura de
infortacion binaria que se traduce al equivalente en decimal. Esta entrada digital, como se
describe posteriormente, sc usa para capturar las variaciones de frecuencia procedentes del
transductor de masa depositada. Al respecto, se describe a continuacion, la fundamentacion
tedrica minima necesaria concerniente al método empleado para cuantificar la masa depositada
en la elaboracion de peliculas delgadas. :

2.3.- Sistema de medicion de masas

[2n el capitulo | se mencionaron algunos métodos de evaluacion de peliculas depositadas,
las cuales, si bien proporcionan incertidumbres minimas en 1a medida de los espesores de las
mismas (ademis de otros datos, tales como composicion, estructura, elc.), requieren de un
tiempo de evaluacion relativamente largo y de cquipos especiales y costosos lo cual no permite
considerarlos como parte del sistema descrito en la seccion 2.1,

Por lo anterior fué necesario diseiiar y construir el dispositivo para la medicion de
espesores, dedicado totalmente a dicho sistema, utilizando cristales oscilando a altas
frecuencias (MHz), como transductores, los cuales cambian su frecuencia natural de resonancia
ante un depésito de masa sobre el mismo. Este fendmeno se empezo a estudiar desde 1940, aio
a pantir del cual surge una intensa busqueda por encontrar transductores electroaciisticos para el
cstudio de materiales. Durante este desarollo se encontrd, alrededor de 1960, un transductor
piczoeléctrico para Ia medicion de espesores en peliculas delgadas. A partir de entonces se
gencro una variedad de estudios experimentales, publicaciones® sobre teorias y aplicaciones de
materiales piczoeléctricos. Actualmente sus aplicaciones, son variadas en campos de la ciencia
y la tecnologia. De hecho, esta clase de aparatos ya existen en el mercado internacional; su
costo es de $ 9,000 US DIs. aproximadamente y sus transductores de repucsto. (cristales de
oro). valen alrededor de $ 80 US. DIs. cada wno. No se tiene conocimiento de que estos
dispositivos se hayan desarrollado o fabricado en el pais; por lo cual se decidio implementar
que se presenta en cste trabajo, con el que si bien no se pretende alcanzar la resolucion del de
patente (~1 A ), ademas de otras caracteristicas como precision, estabilidad, ctc., si se descan
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cubrir las necesidades del proyecto menciounado, contribuyendo de paso al desarrollo de la
tecnologia nacionat.

Dado el tipo de cristales de cuarzo, ya inencionado, que se usan como transductores en
este trabajo, es conveniente describir brevemente el fenomeno de piezoelectricidad, que es la
base del principio de funcionamniento aprovechado.

2.3.1.- Efecto Piezoeléctrico

Se conoce como material piczoeléctrico, aquél que es capaz de producir un voltaje
cuando éste experimenta una deformacion (compresion, expansion o torsion). La accion inversa
también tiene lugar, es decir, dado un voltaje se genera una deformacion mecanica del material.
Esto puede entenderse al considerar un cristal unidimensional, de espesor h, como el que se
ilustra en la figura 2.4, al cnal se le aplica un voltaje V'y un esfuerzo 7, lo que ocasiona que cl
cristal sufra una defonnacion relativa ¢, y un desplazamiento eléetrico /2 dados por las
expresiones ¢

e

D =g gl e, =ql+ i—/’;— .0

Donde, ¢ es la constante dieléctrica det material con esfuerzo nulo, ¢ es el coeficicnte de
deformacidn piezoeléctrico o el médulo piezoeléctrico y M es el médulo de Young con campo
F=0. Cady* da una tabla de valores de q para distintos materiales, en particular, el cuarzo posce
g=231x10-12C/N.

Se pueden analizar 3 casos del circuito mostrado en fa figura (2.4):

a) el voltaje V a circuito abierto bajo ¢l esfuerzo 7),

9

b) con los electrodos en corto circuito y et mismo esfuerzo T

¢) anulando la deformacion relativa (¢,, ), que correspande al caso del cristal empotrado.
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Fig. 2.4 Cristal piezoeléctrico, de espesor h,
al cual se le aplica una tensivn eléctrica 1
yunesfuerzo T,

Para el primer caso; debido a que los electrodos no pueden acumular carga, se tiene que
D=0y, por tanto.

pedl ey, (2.2)

£E, &E,
sustituyendo el vator F anterior en la expresion para ¢, (2.1) se tiene que la deformacion
relativa queda expresada como

/
PR LA S 'Y 22

i

siose despejia of modulo de Young de las ecuaciones (2.2a) y (2.1) y compariandolos, se
encuentra que para ¢l caso de circuito abierto M oes menor que cuande el campo F=0.
Reescribiendo D de la ccuacion 2.1 en términos de Ja polarizacion P, se obliene que D = €, I
+17 0, lo que implica

P g (2.20)

&



En el caso de cortocireuito, F'= 0, y por lo tanto se tiene de (2.1).
D=P=ql, (2.2¢)

comparando esta tltima ecuacion con (2.2b) se observa que P, en corto circuito, es & veces
mayor.

Para el caso en que el cristal esta emprotado (¢,,=0) y se le aplica un voltaje ¥, entonces
se produce un esfuerzo dado por

My

7, = -qui = 4=

(2.3)

Sustituyendo la ecuacion anterior en (2.1), se tiene que el desplazamiento eléctrico queda
expresado como

D=(ge,~q* M) (2.30)

Donde se puede notar, por comparacion con 2.1) que la constante dieléctrica es menor que
cuando el esfuerzo T,, es nulo. La polarizacion P queda determinada por

P=D-gol =[ede~ - ull (2.3b)

Lo que implica que la susceptibilidad x =e-1-g2AM/x,, es menor, en este caso, por un factor de
q‘]A’I/SO.

Cuando el cristal forma parte de un oscilador, como lo es en el caso de este trabajo;
varios de los parametros anteriores sufren modificaciones, segin se analiza a continuacion.
2.3.2.- Circuito equivalente de un cristal piezoeléctrico vibratorio

Retomando las ccuaciones (2.1), y expresando Dy 7, en términos de F'y ¢, . se tiene
que

AR (l;'[,’d - (/:A'[)l'. 1 (lel('m T'm (l(‘t’”'. t Mow (24)
Estas ecuaciones vigen solo para variaciones lentas de /'y 7, . os decir, para variaciones en las

cuales se puede suponer a ¢, 7y, Iy DD como constantes a través del material en un instante
dado.
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A frecuencias altas, se establecen en el cristal ondas mecdnicas estacionarias y ¢, , 7y,
Iy D seran funciones de x. Asi la ecuaciones (2.4) es valida para e . Ty, I\ Dy ; donde 1
es constante en el cristal y se expresa como.

D= =D _L: (2.5)

/i
donde Q/A ¢s la densidad de carga en lu superficie del electrodo y A es el area del mismo

Para reescribir las ecnaciones (2.4) en términos de nuevas variables se analiza la figura
2.5, Supdngase que existe una fuerza motriz +f,, que actia sobre una cara y una fucrza motiiz -
Ji» que actia sobre la otra cara. Asi, las caras vibran en oposicion de fase: si una se desvia en +
Ah desde la posicion de equilibrio y posee una velocidad +v, , la otra cara tendrd una
desviacion -Ah y una velocidad - v, . Por otro lado, es necesario expresar la carga  de los
electrones y la fucrza £, en términos de vy Afi, por lo que se usard [a notacion compleja del
algebra fasarial, de mado que, por cjemplo, para seiales senoidales v, = j wAh.
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Fig. 2.5.- Cristal piczocléctrico en vibracidn

La expresion para D de las ecuaciones (2.4), puede ser integrada con respecto a x entre
los limites -Y2h y +¥2h. quedando

Q= (epo- g M) 4 b - My 2Ah (2.7)
h h
debido a que
i hg e
h '
I Pule = '"(:;i“ J’}"I{/.‘. . f‘,"ll\(l.\' B 2/1\/]
N < I b2

-
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La expresion de 7;, en las ecuaciones (2.4) se reescribe en dos etapas. Se aplica primero
un voltaje ¥ y se supone ¢l cristal empotrado, de modo que ¢ = 0 en los bordes. Para esto hay
que aplicar un esfuerzo 7, ; entonces, en todas partes, e, = 0y I, = -}/h (ec. 2.3), de modo
que 7, =1, fu/A, es la misma en todas partes; y por ende

gMAl”
h

'/‘m: + (28)

Si después se aplica un esfuerzo 7,, = f;,/4 en los bordes ( o fronteras ) y se cortocircuita fos
electrodos (V=0 ); eso significa que el campo F, es nulo en todas partes, de modo que
Ta=Mey,, seglin, la ecuacion (2.4.); Tax Y Cinx SON alora 'funciones. de x. I"or otro ladp fi se
puede relacionar’con una impedancia mecanica 7, y una impedancia acistica Z,, mediante la
ecuacion

.fm = (anc + Z.lx') o2y (29)

Lo anterior merece una explicacion. Si v, es la velocidad de una cara, Ia velocidad de la
otra cara es -y y la velocidad relativa entre ambas 2v, . Ademas f,,/v representa una impedancia
mecdnica. Se necesita una fuerza motriz 7, #2v, para hacer vibrar el cristal y se requiere una
fuerza Z, #2v, para hacer vibrar ¢l medio (aire, agua u otro gas o liquido) en que se encuentra ef
cristal. Combinando (2.8) y (2.9), sustituyendo (2.4) y reescribiendo (2.7), se tiene que

Q=CF - 2KAh

j;n =+K} 4+ 2.].(U(Zmac +Za)AN (2 IO)

donde

Ay

(,':((,‘t,'«]—-c/“/W)-/i K = — (2.10a)
h h

Aqui, (" es la capacitancia de la placa vibrante y K es el llamado coeficiente de acoplamiento
electromecanico, expresado en coulombs/metro.

Para caleular Z ..y Z ., se usa un circuito equivalente eléctrico del cristal vibrante

(figura 2.6). Con tal propdsito, supongase que no se aplica fucrza externa (fiw =0); lo que
implica que el voltaje I aplicado, da origen a una carga
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O O Sz 2] 2.11)

de modo que la corriente | ¢s

2

]F’ (2.11a)

dQ [,
[= = joQ) = L/(/)( ! (Zmec + Zac) |

dt

Asi el cristal vibrante actia como transductor, transformando, 6 mejor dicho transduciendo, una
impedancia mecanica (Z,,,.+Z,.) en una impedancia cléctrica (7, +2,. YK?
A continuacion se demuestra que las impedancias anteriores estan dadas por.

1M (f_”ﬁ | ) 2.12
Loe == 4ﬂn¢m 7mu~2 c L!bh 1 +—ah (....L.)

Fig. 1.6.- Circuito equivalente eléctrico
de un cristal piezoeléctrico en vibracion

donde g, es la densidad del medio, ¢, la velocidad del sonido en el medio, ¢ la velocidad

actistica en ¢l cristal, A la longitud de onda del sonido en la placa y o un factor pequedio de
pérdida mecdnica. Se demuestra primeramente la founula para 7, . Se necesita una fuerza

para hacer vibrar el aire. La masa total m, pucsta en movimiento, por unidad de tiempo, en cada
lado de la placa es Acyp, v la potencia entregada, en cada lado, al aire vibrante es

P ‘»l,‘f’l«l\'a\"» b ‘;I" Admemi V',
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donde ¢l asterisco denota una cantidad compleja conjugada. Para ol aire en vibracion, la energia
cinética media y la encrgia potencial media son iguales entre si ¢ iguales a Ya(m, by v.*); el
factor 1/2 proviene del hechio de que la amplitud compleja v, representa una seital senoidal,

Por otro lado, 7 es también igual a la razon de energia suministrada por cada lado de Ia placa;
esto da P=Y2 /', v+, . Ipualando ambas expresiones, se obtiene

fo=4d, ¢, v, (2.12b)

Igualando (2.12a) y (2.12b) se demuestra la expresion para Z,, de las ecuaciones (2.12)

Para la formula para 7, , supongase que las placas son cortocircuitadas; tomando en
cuenta v, = j wAh, se necesita una fuerza para hacer vibrar el cristal

/": = ZmedVs = ')j(UZmecAh (2 ‘3)

En el eristal se cstablecen ondas cstacionarias; esto significa que si y=(10+)2n/)) es la constante
de propagacion de las ondas, 1a desviacion £ desde la posicion de equilibrio es ¢

1
&= 3 &lexp(y) - exp(~ )] = & senh px (2.14)

donde cl origen del sisteima de coordenadas esta en el centro de las placas. Puesto que &, =+Ah
en x=Ysh y & =-Ah en x=-Yah, se ticne

1
Al = ﬁwsenh(;yhj (2.14a)

Recordando que el cristal tiene los electrodos en corto circuito F=0, y la ecuacion (2.4) se
convierte en

14
7‘mx = A”L’m = Al “!;’\j" = A’l}’lgl COSh bA)
de modo que en x="%h
I ‘m i
T = lm = '[;““ = A’[}’A:l COS‘\(‘; }’J\') (2 l‘ﬂ))
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Por tanto, eliminando & | con (2.14a),

. |
S om= AMyctgh(;y h)Ah (2.15)

igualando esta ltima ecuacion con (2.13), se obtiene

sustituyendo

Yo Az 1] : (.'_ ) (_/ld_’_i”_’)
ool e Y cwhp e TS

donde ¢ es la velacidad aciistica en el cristal; esto proparciona la expresion para Z,,.. de las
ccuaciones (2.12).

Lo mds interesante en la expresién para Z,. es que posee un nimero infinito de
resonancias. Z,,,. es muy pequeiia si

h :—-(m + %) 0 W=wo= %(Zm +1) (m=012K) (2.16)

donde w,, es la frecuencia angular de resonancia. La frecuencia de resonancia mas importante
es la que ocurre cuando m=0. Para frecuencias cercanas a la de resonancia ay), se cumple

C

c/gh( l;i/l + gzlf) N 9’2}' + éﬁ Aw

donde Am-{w-wy), de modo que Z,,. puede ser aproximada como

MA (_q_/(_ A(u) 2.17)

e & —— - '_/h el
2¢ 2 20

Del anilisis hasta ahora descrito sobre el cristal de cuarzo, cabe resaltar la refacion que se

establece con la condicion del primer punto de resonancia en la ecuacion (2.16), de la cual se
obticne
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1o :(i] (2.18)

24,

Donde f; es el primer punto de resonancia del cristal, h el espesor y ¢ la velocidad acustica del
mismo, en vibracion. Si bien se ha obtenido una expresion de la frecuencia de oscilacion del
cristal en términos de su espesor (h), es necesario relacionar estas frecuencias con las masas
depositadas sobre él; por lo que a continuacion se hace un breve analisis al respecto.

2.3.3.- Dependencia de los cambioy de frecuencia con la masa.

En la seccidn anterior, se llegd a la expresion que relaciona el espesor de un cristal de
cuarzo bajo oscilacion con la frecuencia de la misma y la constante de velocidad acustica del
cuarzo. J. de Klerk 3, en sus estudios sobre la fabricacién de peliculas delgadas, por deposito
mediante vapor, utiliza como transductor piezoeléctrico a un disco de cuarzo, en el que se
satisface esa expresion (2.18), la cual también se puede escribir como?

f0=(-1y—j (2.18a
h

4]
Soh=N (2.18h
El valor de N depende de la direccion de propagacion en el cuarzo y es constante, cs
decir, del tipo de corte usado al obtener el disco. Dado que el usar estos tipos de cristales como
transductores inplica relacionar variaciones de su espesor con las variaciones de su frecuencia
de oscilacion, al obtener la diferencial de (2.18b), se puede escribir

Sodh+hdf, =0 (2.19)

donde fy=f, # dfj, , es la primera frecuencia de resonancia natural del cuarzo ( sin variacion).
Lo anterior se puede escribir como

4. dh

PR (2.19a)
Jo

y sustituyendo (2. 18b)

A

(( o = :{A%;fd/l (2.20)
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De este modo, la ccuacion (2.20) proporciona los cambios de frecuencia, df, . de un
cristal de cuarzo, dependiendo del tipo de corte que se le dé al cristal, asi como su f{recuencia
de resonancia natural f, ( la cual ¢s constante). Ahora bien, expresando la ccuacion (2.20) en
términos del espesor de una pelicula de oro por ejemplo, dhy, , que se deposita sobre la base
del cristal de cuarzo, y considerando la velocidad actstica ,¢', de la pelicula depositada, la ec.
(2.20) puede escribirse como:

-------- = (2.20a)

Donde N'=¢'72, ¢s la frecuencia natural de la pelicula depositada, o sea

dhy . dh 2
c T 2f3 (2.21)

combinando las ccuaciones (2.18), (2.20)y (2.21)

dhi . dh
¢ ¢ )
o ( '
dh.lu = ’Q‘“ (//I
C

N
o
o
~—

por sustitucion de Ta ecuacion (2.20), y recordando que N=¢/2 | se obtiene

La ceuacion (2.23), proporciona el espesor de una pelicula en funcion de las variaciones de
frecuencia que sufre el cristal,

De acuerdo a lo anterior, tedricamente es posible evaluar espesores de peliculas

depositadas, en terminos de los cambios de frecuencia del cristal; To cual impliea ¢l uso de
osciladores electronicos, que se describen a continiacion.
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2.3.4 .- Osciladores de alta frecuencia,

Existe una amplia variedad de osciladores a cristal de cuarzo®; tales como: Colpitts,
Clapp, Picree, ete.; los cuales se muestran en la figura 2.3, La 2.3a muestra un oscilador
Colpitts. El divisor de voltaje capacitivo, produce el volaje de retroalimentacion a la base del
transistor. El cristal actiia como un inductor que resuena con Cy y C, . La 2.3b es una variante
del oscilador Colppits. La seial de retroalimentacion se aplica al emisor en lugar de la basc.
Esta variacion permite que el circuito trabaje a una frecuencia de resonancia mayor. La figura
2.3¢ ¢s un oscilador Clapp con FET. La finalidad es mejorar la estabilidad de la frecuencia al
reducir el clecto de las capacitancias parasitas. Finalmente la figura 2.3d, es un oscilador
Picrce? con cristal, su ventaja principal es la simplicidad de su disefio.

Fig. 2.3, Diferentes tipos de osciladorey de cristal

Debido a que la estabilidad de la frecuencia de oscilacion del cristal, depende en gran
parte de la estabilidad de las componentes del ¢ircuito, se prefirié un oscilador como el que se
muestra en la figura 2.4, que utiliza el integrado MMS5369. Este integrado!® esta disefiado, entre
otras aplicaciones (secc 2.3.4), para hacer oscilar un cristal de cuarzo en el intervalo de 2 a
4Mllz; particularmente wtil para el cristal usado de 3.579545MHz. La ventaja en comparacion
con los circuitos descritos anteriormente, es que proporciona una mejor estabilidad en la
frecuencia de oscilacion, es decir, las variaciones en la lectura de frecuencia cambian a lo mas
en £ 100 Hz,; con el integrado, mientras que para los osciladores mostrados en la tigura 2.3, se
ticnen variaciones de hasta £1000 Hz. La importancia de obtener una buena estabilidad en la
frecuencia de oscilacion, garantiza una lectura confiable en fa medida de espesores de las
peliculas depositadas.
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Figura 2.4. Oscilador de cristal, empleando un 1C. 5369

En da terminal 7 del integrado MMS369, se obticnen las variaciones de frecuencia del
transductor. ocasionadas por el crecimiento del espesor de fa pelicula depositada sobre éste. La
ctapa de amplificacion mediante el transistor de efecto de campo, se agregd para tener un
optimo acoplamiento de impedancias con ef medidor de frecuencias, que también se atilizo
como etapa intermedia para enviar los datos correspondientes # la computadora; por lo que
tambidn wvo que desarrollarse segiin lo que se deseribe a cantinuacion.

2,3.5.- Frecuencimetro W

E} frecuencimetro se disefid con un despliegue de fecturas de 8 digitos; y con la
posibifidad de enviar estas fecturas a la microcomputadora, via la interface deserita en la
seceion 2.2.2. La figura 2.5 macstra las etapas de dicho frecuencimetro, las cuales se describen
a continuacion.
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ig.2.5.- Etapas del frecuencimetro implementado.
Base de Tiempo"?

Con esta etapa se proporciona el tiempo necesario para habilitar el frecuencimetro y asi
sensar las variaciones de frecuencia del cristal. Cominmente estos tiempos son llamados de
muestreo y tipicamente son maltiplos de 1s por ejemplo; 0.1, 1, 10 segundos. En estc caso se
optd por un tiempo fijo de 0.1s. con lo cual se realizan § lecturas por segundo.

Debido a la importancia en la exactitud de esta base de tiempo, se empleé nuevamente cl
circuito integrado 5369, en la configuracion recomendada por el fabricante (figura 2.6), lo cual
garantiza su estabilidad en la ya discutida oscilacion propia de otro cristal de cuarzo, también
de 3.58MHz. Internamente ¢l 5369 se encaiga de hacer divisiones en la frecuencia original tal
que en su terminal | entrega una frecuencia de 60 Hz.

Teniendo la frecuencia de 60 Hz. estable; el paso siguiente consistio en hacer un divisor

de frecuencia, para reducir de 60 a 10 1z, este divisor se logré con un contador de 6 pulsos de
reloj, & también llamado contador Mod-6, para asi tener ¢l tiempo de muestreo de 0.1s
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Fig. 2.6. Base de tiempo.

Divisor de frecuencia/Tiempo de muestreo

El contador Mad-6 se realizo con ¢l circuito integrado CDAS18, que es un contadoy
doble en BCD, con "ENABLE" y "RESET" independientes. En la tigura 2.7 se observa este
circuito integriudo, asi como su tabla de verdad.

S e e am CLOCK ENABLE RESET ACCION
A R H u L INCREMENTA CUENTA
ST o3 L L 1 INCREMENTA CUENTA
i L X L NO  CAMBIA
: X u L NO  CAMBIA
. , .l u L L NO  CAMBIA
' T i ] L L NO  CAMBIA
b N S are X X 1] Q1 A Q=0

Figura 2.7, Contador 4518

Iniciabimente las salidas Q, a Qy de los contadores estan en "0" lagico o L (Low); de
acuerdo con la tabla de 1a figura 2.7, si "ENABLE" estd en "1” y hay palsos en la entrada del
reloj, cada vez que exista una transicion de subida, el contador incrementard su cuenta. Si
ademis se realiza el producto fdgico entre (Qu - Q) por medio de una compucrta "AND"
(741.508), cuando el contador legue al estado Qy ="1", Q) ="0", Q7 ="1"y Q; ="0" (5 decimal),
en la salida de la compuerta "TAND" habra an "1”, de tal forma que al concctar esta salida al
"RESET" del contador, ¢ste reiniciara su cuenta cada 6 pulsos de entrada. En la salida Q, esta
la frecuencia buscada de 10 Hz (figura 2.8).
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Figura 2.8, Etapas de los circuitos: Divisor/Tiempo
de muestreo 0.1 s y Acopladar de impedancias.,

Contadores BCD

Esta etapa de contco decimal codificada en binario, se realizo mediante los
microcircuitos 74LS90 (de bajo consumo, alta velocidad) por la magnitud de las frecuencias a
registrar. Cada circuito integrado, de 4 bits, puede registrar digitos de 0 a 9 en decinal, por lo
que considerando la tabla de respuesta correspondiente (Figura 2.9), se tomaron en cuenta los
punitos siguientes: a) Para el conteo en forma BCD, 1a salida Q, es conectada a la entrada B, y
b) La condicién de "reset” (el 2° caso de la tabla ) se da cuando Ry(1)y R(2) se encuentran en
el estado alto y Ry(2) en el estado bajo; esto Gltimo, durante la construccion, se conectd
directamente a tierra. Ambos puntos s¢ cubrieron para todos los contadores.

RESET INPUT ouTPUT
i) Ro(h Ry(2) Rgt) Ry(2) Qp Qc Qg Qa
T O o H L X L L L L
TSI TR VI S H  H X L L L L L
| ' ‘ | X X H W H oL L oL
f X L oX L COUNT
| L X L X COUNT
. L X X v COUNT

‘[’ " j i 2 Lo X L L X COUNT
BN Ry we R R

! Fig. 2.9. - Contador LS7490
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Como sefal de "reset”, se usaron los pulsos de reloj de 0.1 s; que antes de conectarse a
las terminales, Ry(1) y R,(2), pasaron por una vtapa de acoplamiento de impedancias (figura
2.8); debido al nimero de compuertas que alimentan dichos pulsos, ya que éste mismo se usa
tambicn para habilitar las memorias temporales, (“"Latches”), que tienen la viabilidad de recibir
y retener {a lectwra enviada por los contadores, a fin de exhibir la fectura de frecuencia en 8
digitos, lo cual se consigue haciendo un arreglo de contadores en cascada. Al primer contador
se le conecta en la terminal "A", los pulsos que salen del integrado 7408, que corresponde a una
compuerta AND (figura 2.8), cuyas entradas de esta compuerta corresponden tanto a las
variaciones de frecuencia f, que experimenta el cristal, como los pulsos invertidos de reloj de
0.1 s (tiempo de muestreo). Una vez habilitado el primer contador, los demas se habilitan del
que le antecede, es decir; se conecta la terminal ), que corresponde al bit mas significativo,
con la entrada de la terminal A del comtador siguiente. Antes de que la condicion de “reset” se
presente, la lectura tomada se guarda en las memorias temporales SN74LS374N (figura 2.10a),
hasta el inicio del siguiente ciclo, ya que el dato que se presenta en las entradas DI a D8 es
transferido a las salidas Q1 a Q8 cuando los pulsos de reloj tienen una transician al estado bajo;
en caso contrario, aon cuando ¢l dato de entrada cambie, la salida sigue presentando el estado
anterior. La terminal 11, que corresponde al reloj de las memorias, es goberada por el tiempo
de muestreo (0.1s). De esta forma, la informacion es mantenida un tiempo igual al de conteo.
Dicha informacion se envia en codigo BCD del integrado 741.847, que es un decodificador de 7
seghientas (figwra 2.10b), la cual después de ser decodificada es enviada a los "displays" y al
mismo tiempo se transmite a la computadora,

OUTPUT
CONTROL CLOCK D OUTPUT
SRR LR R N T O e R Rt L L i L
1 s I . oA i L. L X Q.
FIA A D R sl i X X 4
e S TABLA DIL SN741.8374
a) b)

Fig. 2.10.- a) Memorias temporales SN741.83 74, b) decodificador de 7 segmentos
(1C.741.847)

En la figura 2.11 se muestra el circuito cléctrico final del frecuencimetro de 8 digitos.

D)
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Fig. 2.11. Frecuencimetro digital

Envio de los datos a la computaduvra

Para lograr la transmision de las lecturas hacia la computadora, es necesario un circitito
que seleccione cada uno de los ocho digitos de una fectura, y los envie a la linea de recepcion
(interface) de datos en el momento preciso. Esto se logra por medio de circuitos digitales
Hamados multiplexores (figura 2.12). La multiplexion significa transmitic un gran niimero de
unidades de informacion sobre un mimero mis pequedio de canales o lineas. Un multiplexor es
un cireuito combinacional que selecciona la infornacion binaria de una entre muchas lineas de
entrada y las dirige a una sola linea de salida. La seleccion de una sola linea particular de
entrada estid controlada por un conjunto de lincas de seleceion. Esto es, para 2 n lincas de
eitrada existen n lineas de seleecion cuyas combinaciones de bits determinan cual entrada se
selecciona.
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it INPUT QUTPUT ¥
S s A STROBE SELECT A B

B T H X X X H

o ot L L L X ]

: L L H X I

: L H X L i

. i L i X H L
U TR S T S
(R Wl e A NG

INPUT kNI

ig. 2,12, Mutltiplexor SN741.8158

Debido a las caracteristicas de las entradas digitales de la tarjeta PCL-812PG, se
requiere que la informacion sea enviada en paquetes de 16 bits; por tal motivo, se utilizaron
multiplexores (SN741.5158) de 8X4. Las datos de entrada a los multiplexores, se taman de las
salidas de las memorias temporales, antes de ser enviados a los decodificadores. De este modo
se obtienen paquetes de 16 hits (figura 2.13).
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2.3.6.- Conexion de los circuitos, en la cdmara de vacio

La figura 2.14, muestra un diagrama a bloques, de la conexion de los circuitos antes
mencionados, con la camara de vacio. En resumen, el funcionamiento del conjunto consiste en
lo siguiente. Primeramente se envian pulsos digitales previamente programados hacia la ctapa
de potencia que suministra la corriente necesaria para el movimiento del o los motores a pasos,
cuya funcion es la de mover el portamuestras y/o la cortina. El proceso de control de los
motores, tiene como finalidad, la de colocar tanto la muestra como el transductor, para
depositar un material dado, seglin lo mencionado en las secciones 2.1 y 2.2,

El cristal de cuarzo se encuentra oscilando por medio del circuito de la figura 2.4. Una
vez depositada la pelicula sobre el substrato, se repite el proceso sobre el cristal, el cual
experimenta variaciones en su frecuencia de resonancia, las cuales son enviadas al
frecuencimetro, y a la vez, a la microcomputadora, via la interface. De este modo, se obtienen
las tecturas de frecuencia que mediante un "software” adecuado, son procesadas para obtener el
espesor alcanzado.

En el apéndice A se presenta el diagrama de flujo utilizado para la programacion de la
interface, a fin de lograr la transmision y acceso de datos a la computadora. Se utilizé como
codigo de programacion al lenguaje C.
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OSCILADOR DE CRISTAL ] [ SISTEMA DE POTENCIA

o
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1 MOTORES DE PASO {

Fig. 2.14.- Conexion de circuitos sobre la cdmara de vacio
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Capitulo H1.- Evaluaciones experimentales y resultados,

De acuerdo a lo descrito en el capitulo anterior, se presentan aqui las evaluaciones
correspondientes a cada una de las etapas desarrolladas, haciendo particular énfasis en ¢l
sistema de medicion de masas depositadas ya que, por un lado se considera a éste como la parte
medular de la tesis y por otro, la instrumentacion restante, por su naturaleza de electronica

digital, no requirio mas evaluacion que confirmar su "si" & "no" funcionamiento, mediante cl
método adecuado, segin se describe mis adelante

Cabe mencionar que las evaluaciones y resultados que se reportan, no se practicaron
directamente  sobre el sistema para el cual fueron diseiiados (seccion 2.1), debido
principalmente a los motivos siguientes.

a).- Aln cuando la camara de vacio; ilustrada en la figura 2.1 del capitulo anterior, ya se
termind, estin todavia en proceso de construccion los sistemas mecanicos de soporte y rotacion,
ademas del montaje de los tambores y magnetrones .

b).- En lugar de una espera improductiva, se opto por evaluar bajo simulacion en condiciones
extremas, los sistemas de movimiento desarrollados, a fin de disminuir en lo posible la
probabilidad de problemas en el montaje definitivo.

¢).- Si en la evaluacion del sistema de medicion de espesores se usa un equipo de depésito de
peliculas delgadas de calidad inferior al pretendido,- pero bajo el mismo principio de
funcionamiento-; ademas de otra técnica de medicion de espesores altamente confiable (para
fines de comparacion); cs de esperarse que las etapas desarrolladas en este aspecto, mantengan
en el equipo final sus condiciones de operacion por lo menos igual que en las condiciones de
prucba.

Se describen a continuacion la evaluaciones realizadas.
3.-1.- Movimiento controlado del motor p.a.p.

Habiendo ensamblado las etapas descritas en la seccion 2.2 del capitulo anterior, se fijo
en un soporte al motor p.a.p bajo la accion de un fieno de prony, hecho con un tramo de angulo
de aluminio de 24 cm de longitud y 1 cm de ancho por lado. El punto de apoyo se ubicé a 6 cm
del eje de giro y a 18 em del mismo, en el extremo opuesto de la barra, se colocd una masa de 2
Kg de peso ( ver figura 3.1). Se analizaron la repetibilidad de la posicion y los limites de la
velocidad angular, usando, ademas de cronémetro, un transportador con resolucion de V2 grado
sefialado por una aguja indicadora sujeta al eje de giro del motor.

Via la microcomputadora, se ejecutaron mas de 100 movimientos distintos, combinando
los pardimetros siguientes en los intervalos especificados.



,,J,j___._._._i_*u,

R R é

ced

i
fransnrfano i
Fig. 3. 1.- Evaluacion del motor p.a.p. mediante freno de prony.

i).- N: Namero de vueltas, con N un nimero real en el intervalo (0, 120), aunque internamente,
- por "software”-, los valores de N fueron discretos y redondeados a mubltiplos de 0.005,
correspondiente a cada paso dado por el motor.

ii).- W: Velocidad angular en RPM's, con W real en el intervalo (0, 120). Cada wno de tales
giros, se repitio por lo menos 20 veces bajo las mismas condiciones.

Los resultados obtenidos de lo anterior permiten, en resumen, ascgurar repetibilidad total
de movimiento hasta el limite de velocidad angular de los 68 RPM's. Entre las 68 y 82 RPM's
se detectd un promedio de 16 % de fallas ("patinajes”), incrementindose el porcentaje hasta
40% en las 100 RPM's, arriba de las cuales las fallas fueron pricticamente totales.

La repetibilidad de 1a posicion, obviamente quedo sujeta al margen de seguridad de la
velocidad angular, siendo esa totalmente repetible,- dentro de la discrecion de los pasos-, para
velocidades inferiores a las 68 RPM's,

3.2.- Sistema de medicidn de espesores

Se describe el procedimiento experimental realizado para la comprobacion de la relacion
que existe entre los cambios de freeuencia en un cristal de cuarzo con la cantidad de masa que
s¢ deposita sobre dste. La parte fundamental de este trabajo es la de obtener dicha relacion, ya
que en base a ésta se podrd garantizar, por una parte, el uso de un cristal de cuarzo como



transductor de los espesores de peliculas, y por oto, la confiabilidad de la lectura que se
obtenga durante el depdsito.

Para evaluar los circuitos desarrollados en la seccion 2.3, conforme a la teoria
presentada, se uso para el deposito de peliculas una camara de vacio marca ERNEST F,
FULLAM, modelo DA-100 que utiliza el método de “sputtering” por catodo. En este equipo, el
parametro de control inas conocido para tograr un espesor deseado es el tiempo de exposicion,
bajo una relacion empirica que a lo mas asegura el orden de magnitud del espesor pretendido.
Por cllo, el procedimiento experimental para estas evaluaciones, consistio basicamente cn
medir los cambios de la frecuencia de oscilacivn en varios cristales de cuarzo sometidos al
proceso de "sputtering" durante tiempos distintos, para después, analizar el espesor alcanzado
en cada caso, mediante la téenica de retrodispersion de Rutherford (que se describe mas
adelante), para finalmente relacionar dicho espesor con el cambio de frecuencia medido. A
continuacion s¢ describen tales evaluaciones con mas detalle.

La fuente del material depositado fué oro faminado de 24 K, por la simple razon de que
éste ya sc encontraba en el equipo usado, el cual se muestra en la figura 3.2,
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Figura 3.2.- Dispasitivo usado para la elaboracion
de peliculas delgadas de ora

Dicho equipa consta entre otras cosas, del gas argon para ta produccion del plasma, una fuente
de corriente variable, una de voltaje constante (Vec), y la camara de vacio mencionada
anteriormente, Con la fuente de corriente se selecciona basicamente la intensidad de ionizacion
del gas, habiendo otra perilla que gobierna el tiempo en que la muestra permanecerd expuesta al
proceso de "sputtering” (cap. L sec. 1.4.4),

3.2 L.- Preparaciin de la cimara

Para el depésito de peliculas de oro, se utilizaron parametros sugeridos por el fabricante,
como lo son: presion de la camara 150 mtorts, un voltaje Vee = 1200 Volts, corriente de
ionizacion = 18 mA, gas Argon y distancia entre e} substrato y fa fuente = 17 cm. Estos
pardnietros o son Gnicos, ya que pueden ser variados segiin se requiera, pero son fos minimos
con los que el fabricante garantiza una elaboracion de peliculas aceptable.
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Antes de depositar dichas peliculas; fué¢ necesaria la construccion de una mas sarilla
(figura 3.3a), para cubrir el cristal de cuarzo, Evitando asi, que la pelicula s formara sobre tada
Ia superficie de la muestra, segin experiencias previas, lo que ocasiona un corto circuito entre
los electrodos. Dada la forna geométrica del cristal (figura 3.3b), la mascarilla se diseiio de tal
manera que el "sputtering” quedara direccionado sobre el centro del disco que constituye ¢l
material de cuarzo.

Posterionnente se introdujo la mascarilla con el cristal dentro de la camara, colocandolo
en el centro de la superficie del anodo, el cudl se colocd a una distancia de 17 centimetros del
catodo; quedando fa superficie del eristal paralela al mismo.

1

'

<o

i}

Figura 3.3.- a) Base para la colocacion del cristal, b) Cristal de cuarzo

Para obtener la presion de 150 mtorrs, se empled solamente una bomba mecdnica, la cual
se activo por ta menos 30 minutos antes de hacer el primer depdsito, Posteriormente se
introdujo el gas a la camara, controlando su flujo por media de una Have de paso con cuerda
mitimétrica, cuidando alcanzar la presion deseada. IEste procedimiento se hizo inicialmente para
10 muestras, tas cuales se ctiquetaron con niimeros sucesivos del 1 al 10 para su identificacion.

Debido a que la camara empleada tnicamente permite controlar el deposito del material
en base a determinados ticmpos de exposicion, fué necesario seleccionar el intervalo muestral
de los tiempos a los que se sometieron los cristales de cuarzo. Esto se hizo tomando en cuenta
que en este trabajo se pretende medir peliculas con espesores minimos de 100A, para los
cuales, los tiempos de exposicion son del orden de minutos.

Antes de depositar fa pelicula de oro sobre cada una de las muestas, se midio la
frecuencia natural de oscilacion (F; ) de los cristales empleados, -a presion ambiente, ¢s decir,
atmosférica-, por medio del oscilador mostrado en Ia figura 2.4, Una vez registradas las
frecuencias sc hicieron los depositos a los ticmpos de exposicion de 2.5, 5, 7.5, 10, 11, 13, 15,
17, 18 y 19 minutos, para cada una de las muestras; es decir, a la muestra 1 se e deposito una
pelicula de oro durante un tiempo de 2.5 minutos, con la inuestra 2 se emplearon 5 minutos, y
asi sucesivamente,



3.2.2.- Depasito de lay Peliculas

Habiendo efectuado los depositos en las 10 muestras, con los tiempos ya mencionados,
sc volvid a medir la frecuencia (F) de cada uwno de los cristales de cuarzo tratados; también a
presion ambiente. Con los valores de las frecuencias sin depdsito (F, ) y con deposito (F)), se
caleuld cada factor (Fi-Fy)/F* | que corresponde al cociente de dfy/f? involucrado en la
ecuacion (2.23) deducida en el capitulo anterior, del cual depende téoricamente el incremento
de espesor en el cristal (pelicula). Todos estos datos, asi como la presion promedio usada en
cada depdsito, se muestran en la tabla 1, a partiy de la cual se elaboraron las graficas 3.1y 3.2,
donde se ajustaron rectas por regresion lineal, por esperar ese tipo de comportamiento debido a
que el fabricante de la camara empleada asegura espesores linealmente crecientes con el tiempo
hasta 30 minutos de exposicion. El compartamiento de la presion en el tiempo debid, en el caso
ideal, ser una constante; por lo que se ajustd una recta para observar fa tendencia de su
comportamiento.

MUESTRA  TIEMPO Dli". Fi Fg (Fi-F[)/Fi:’- PRESION
EXPOSICION  (KHz) (KHz) (I/KMz)  (mtorrs)
I 2.5 3579.802  3579.584  1.7011E-8 158
2 5 3579.669  3579.262  3.1762E-8 158
3 7.5 3579.723  3579.077 S5.0412E-8 155
4 10 3579.695 357872 7G6087E-8 159
5 1 3579.687  3578.847 6.5551E-8 170
6 13 3579.747 3578576  9.1380E-8 140
7 15 3579.771 3578419 1.0550E-7 148
8 17 3579759 3578095  1.2981E-7 140
9 18 3579.760 3577903 14491E-7 135
10 19 3579.762  3577.953  14117E-7 140

Tubla 1.~ Frecuencias de 10 muestras con tiempos de exposicion diferentes
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(F.-F)/F, 2 (KHz) !

1,6x107

14x1074  y=A+B*X
5 7 Param Valor
12x10° 1 A -3,934E-8
.1 B 1,4671E-8
1.0x10° 7 R =0,98435
s | SD=84339E-9
8.0x10™" N=10
) ™
6,0x1078 -
4,0x10°8
2,0x10°8
0.0
-2,0x108 4
-4,0x10°8 - T 1
5 15
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Grafica 3.1.- Variaciones de frecuencia contra tiempo de depdsito
de peliculas de oro en cristales de cuarzo

6o



240 +

A

N

N

(o]
1

e

N

(=]

o
H

-

o2}

o
1

PRESIONES (mtorrs)
3
L "

4

120 4

5 15

TIEMPO (MIN)

Grafica 3.2.- Comportamiento de la presion promedio en la camara,
para cada uno de los 10 depdsitos de oro en los cristales de cuarzo

G



Si bien, se puede hacer una andlisis de los datos expuestos en la tabla |, asi como de las
graficas mencionadas, cabe recordar que este estudio no es muy importante para los propdsitos
que se persiguen en este trabajo. Sin embargo ambas graficas son relevantes para andlisis
posteriores, con referencia a los espesores obtenidos en el deposito de las peliculas. Se debe
recordar que el interés prevalece en encontrar la refacion que existe en el incremento de los
espesores de las peliculas con los cambios de frecuencia, por tal motivo, las muestras
depositadas con peliculas de oro fueron analizadas para fa evaluacion de sus espesores por la
técnica RBS. Como se menciond en el capitulo I, la espectroscopia de retrodispersion de
Rutherford, consiste en ¢l bombardeo de la muestra con un haz de particulas monocnergéticas,
con el fin de conocer de su espesor, composicion, estructura ete. En cste caso se utilizo el
acelerador Van de Graaff de 5.5 MeV del LF.UN.AM,, para bombardear cada uno de los 10
cristales de cuarzo con el depasito de fa pelicula de oro efectuado. La figura 3.4 muestra un
espectro obtenido por dicha téenica en la evaluacion de los espesores de las peliculas de oro
depositadas. En tal figura se muestran dos tipos de elementos, la curva mas ancha se identifico
como el substrato (cuarzo) y lt mas delgada como la pelicula de oro depositada,

En la interpretacion de la figura 3.4, para la evaluacion de los cspesores, se usd
bhisicamente un programa de simulacion conocido como RUMP, el cual identifica por medio de
su cnergia de dispersion, el tipo de clemento o elementos que constituyen al espectro;
posteriormente se sobreponen los espectros, tanto téorico (propio del programa de simulacion)
coma experimental, esto ultimo es posible proponiendo mediante dicho programa, ¢l espesor y
la estioquimetria que mejor se ajuste al espectro experintental.

los cspesores medidos por esta técnica se muestran cn la tabla 1, los cuales se
grificaron con respecto a (F-FYF32, -por los mismos motivos anteriores-, asi como con
respecto al tiempo, con ¢l fin de comparar estas grificas con las obtenidas anteriormente.

MUESTRA TIEMPO DE ESPESORES
EXPOSICION (min) +5A
I 25 70
2 5.0 100
3 7.5 105
4 10 170
5 11 120
6 13 200
7 15 220
8 17 210
9 18 300
10 19 250

Tabla I1.- Espesores obtenidoys por la técnica RBS
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Grafica 3.3.- Espesores contra variaciones de Frecuencia , en 10 cristales diferentes
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De observar las graficas obtenidas hasta ahora, es notable la dispersion de los puntos
medidos con respecto a las rectas esperadas. Aln cuando las rectas ajustadas pueden
considerarse accptables por los cocficientes de correlacion (R) y parametros de desviacion (SD)
obtenidos, dicha dispersion debe justificarse. La suposicion mas directa al respecto, es que los
cambios de presion, durante el depdsito de las 10 muestras ocasionaran tal alinealidad en el
espesor alcanzado en funcion del tiempo de exposicion, es decir, se puede atribuir el
comportamiento de la grafica 3.1 debido a lo graficado en 3.2. Esto, en consecuencia, también
explica la dispersion de puntos con respecto a la recta ajustada en la grifica 3.4 de espesores
alcanzados contra tiempo; pero NO justifica en forma evidente las desviaciones en la grafica
3.3 de espesorcs contra cambios de frecuencia, ya que la relacion de estos parametros entre si,
deberia ser independiente del método de depdsito empleado, segin la teoria al respecto, que
involucra constantes tanto del material depositado como del cristal de cuarzo usado como
substrato (ec 2.23). Esto condujo a suponer incertidumbre alta (poco probable) en los valores
de los espesores obtenidos por la técnica RBS, o bien adjudicar tales desviaciones a la
incertidumbre involucrada en dichas constantes de la ecuacion (2.23). De hecho ésto ultimo
segin sc analiza a continuacion, fué la causa mas probable de tales desviaciones.

3.2.3.- Andlisis de resultadoy

En lo referente al material depositado, se descarta la posibilidad de variacion ya que éste
fué el mismo para todos los casos. Para los cristales de cuarzo, aiin cuando todos fucron
adquiridos a la frecuencia nominal de oscilacion de 3,579,545 Hz, de hecho las frecuencias
inicialmente medidas presentaron la diferencia maxima de 133 Hz ademas de la incertidumbre
en la medida de la misma (% 10Hz).

Aun cuando en la grifica 3.3 de espesores contra ¢l cociente de (Fi-F/F2 , se utilizd el
valor de F, de cada cristal para obtencr cada punto; el usar el promedio de las frecuencias
iniciales como nico valor de F, , no altera apreciablemente los resultados de los espesores,
seguin sc mucstra en la grafica 3.5; sin embargo, al propagar la incertidumbre debida solo a F; ,
sc obtienen incertidumbres considerables en dichos espesores; a saber, reescribiendo {a
ecuacion (2.23) en la forma

¢ I:_ o
ll:-’-j(—?i) 3.1

(con h el espesor de la pelicula)

Aplicando la derivada parcial con respecto a F; se obticne

on (1 E-£)I
a/v‘;*‘(z/f i "JF (3.2)
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lo cual reescrito en términos de h queda como:

oh ¢! ! )
AL R, } ' 33
oF; (21'; ’)1%: G3)

de donde si se desea propagar solo la incertidumbre debido F, |, la derivada parcial puede
tomarse como total y operarse como cociente de diferenciales, para encontrar la incertidumbre
relativa en h, o sea:

dh ¢ dF
an | < o9 34
f (21-;/: 2) 34

Por tener una estimacion nuinérica, en la expresion anterior, a la incertidumbre relativa en F,; ,
s¢ le puede asignar el valor de dF/F; = 0.143 / 3579.545 = 39.95 x 10 por lo que e término
2dF/F; de la ecuacion (3.4) adquiere el valor de 79.90 x 106 | que resulta ser despreciable en
comparacion con ( ¢/2Fh )dF/F, , el cual para espesores de 70 y 250 A (puntos extremos de la
grafica 3.3) toma los valores de:

39.95x10°° = 0.252 = 25.2%

5_1]1' [ 1583.648x10° K11z 4
hiny \ (3579KkHz)(70 4)

0

d h‘ 1583 648x10°K{iz A
1509

o S T 139.95x00 ¢ = 0.070 = 7.0%
(3579KHz)(250 A)

habiendo usado como ¢'/2 al valor de la pendiente de la grifica 3.3 y como F; el valor nominal
de la frecuencia de los cristales.

La ecuacion de incertidumbres (3.4), que para espesores entre 100 y 10,000A (0.01, |
micras), puede ser aproximada a:

dh ¢ \dE
ez | e [ 3.
h (2[‘,‘/1) F 33

lo que permite asegurar que la regresion lincal efectuada en la grafica 3.3, no es la nejor forma
de relacionar los espesores de las peliculas depositadas con los cambios de frecuencia medidos,
debido a fas diferencias en las frecuencias iniciales de oscilacion en la muestra de cristales
supuestamente iguales; lo cual de acuerdo con la ecuacion (3.5), involucra mayor error a
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de los 10 cristales
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espesores mas pequedios. Esto también explica la existencia de la ordenada al origen de 39.31 A
en dicha grifica, que deberia ser nula.

Ya con base en esta experiencia se optd por lo siguiente:

1.-) Aceptar que la ecuacion (3.1) predice completamente el comportamiento de espesores
contra los cambios de frecuencia y calcular cada coeficiente ¢'/2 para cada cristal mediante sus
respectivos parametros h, F; y F;; y obtener un promedio de los mismos desechando el espesor
minimo de 70 A, por estar fuera del intervalo de medicion pretendido

2.-) Hacer un segundo depdsito a un solo cristal, con mejor control de los parametros asociados
a la misma, midiendo los cambios de frecuencia dentro de la camara de vacio para varios
tiempos de exposicion, -sin abrir la camara-; para finalmente evaluar el espesor final alcanzado.

Con respecto al primer punto, en la tabla Uf se presentan los coeficientes mencionados,
cuyo promedio resulto ser ¢/2 = 2,11427E9 A-KHz. A manera de comparacion, también se
muestran los espesores calculados (h,) mediante el producto del coeficiente promedio con cada
uno de los factores (F-F))/F;2 inedidos. Se presenta también la grifica 3.6 de h, contra el tiempo
de exposicion, para contrastar con la gréfica 3.4 antes obtenida.

Tiempo Espesores(h) (F-Fp/i2 ¢'/2 h,

(min) (A) (1/KHz) (A-KHz.) (A)
5 100 3.1762x10-8 3.1484x109 67.1
75 105 5.0412x108 2.0828x109 106.5
10 170 7.6087x10-8 2.2343x109 160.8
11 120 T 6.5552x108 1.8306x10 138.6
13 200 9.1380x108 2.1887x10Y 193.2
IS 220 1.0550x 107 2.0852x109 223.0
17 210 1.2985x10-7 1.6172x10° 2745
18 300 1.4491x 1077 2.0702x109 306.3
19 250 1.4117x107 1.7710x10° 298.4

Tabla I11.- Coeficicntes de proporcionalidad cntre variaciones de frecuencia y espesores.
Espesores calculados mediante el coeficiente promedio.
3.2.4.- Proceso de Medicidn en el Depdsito de Peliculas
Para confirmar las hipétesis de la seccion anterior, se llevd a cabo otro proceso de

deposito de pelicula de oro, siguiendo el método de preparacion tanto del equipo como de las
muestras reportadas; pero ahora con las variantes siguientes.
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a) La bomba de vacio se arrancd 3 horas antes de efectuar el deposito a fin de usar una presion
mas estable.

b) Se prepard un solo cristal cuya frecuencia de oscilacion inicial (F)) se midio tanta a presion
ambiente como dentro de la camara a 170 mtorrs, -antes de iniciar el "sputtering"-. para
detectar posibles cambios en dicha frecuencia. No hubo variaciones notables, habiéndose
registrado et valor de F; = 3579. 406 £ 0.01 KHz.

¢) 1 cristal fué previamente conectado al circuito oscilador descrito en la seceion 2.3.3. (lig.
2.4), habiendo introducido ambos en la camara de vacio, usando los atravesadores de fa misma
para concctar cf frecuencimetro (ubicado en el exterior) a fin de vegistrar la seiial de oscilacion
de interés antes del depdsito, durante el mismo y al concluirlo. De hecho, esta forma de
operacion del cristal es la originalmente contemplada (seccion 2.1) como transductor de
espesores durante el proceso de deposito de la pelicula.

De acuerdo a lo anterior, se activd el "sputtering” durante 3 minutos, al cabo de los
cuales se registrd ta nueva frecuencia de oscitacion; para después volver activar ¢l depdsito
durante otros 3 minutos y tener nuevamente dicha frecuencin. Este proceso se repitié con las
mismos intervalos de tiempo hasta completar 21 minutos de depdsito efectivo.

Cabe mencionar que durante eada deposito, el frecuencimetro no registraba la lectura
correcta, indicando a o mas 0.5 KHz con inestabilidad obvia. Al concluir el "sputtering”, éste
recuperabia fa lectura en 8 digitos que se mantenia estable hasta reiniciar el depdsito siguiente.
Esto es adjudicable a seitales de interferencia inducidas en el circuito oscilador, debido a que en
la formacion del plasima se utiliza un voltaje de ionizacion muy ¢levado en camparacion con fos
de operacion de dicho oscitador.

Fu fa tabla 1V se presentan los datos de frecuencias y presiones medidas para cada
intervalo de tiempo. Para la elaboracion de las graficas andlogas a los de las muestras
anteriores, tambidén se tabulan los cocientes (F,-F)/F2 (con F, = 3579..406 + 0.01 KHz inica
durante todo el proceso); ademas de los valores esperados del espesor de la pelicula (h)
después de cada intervalo de tiempo; los cuales fueron calculados mediante el producto de cada
uno de dichos cocientes, con 1a constante de proporcionalidad promedto ¢/2 = 2.11427x10%A-
Kiiz, obtenida en la seccion anterior,
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Grafica 3.6.- Espesores contra tiempo de depdsito de las peliculas,
obtenidos mediante h_=2.11427 E9 (F,-F, )/ F 2.
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Tiempo (min) Ff Fi-Ff (F-F)F2 Presion h, (A)

(KHz)  (1/KHz) (1/KHz) (mtorrs)
3 3579.256  0.150 1.1708x10-% 170 24.75
6 3579.069 0.337 2.6303x10-8 160 55613
9 3578.829 0.577 4.5035x10-% 165 95.21
12 3578.563 0.843 6.5797x10¥ 165 139. 11
15 3578279  1.127 8.7963x10-% 170 185.98
18 3577985 1421 1.1091x107 170 234.50
2] 3577669 1.737 1.3557x107 165 286.60

Tabla IV.- Cambios de la frecuencia con respecto a tiempoy de depdsito sucesivos de
peliculas de oro sobre un anico cristal de cuarzo

Tales graficas, de la 3.7 a la 3.9, muestran respectivamente los comportamientos de
variaciones de frecuencia contra tiempo, estabilidad de la presion durante todo el proceso y
evolucion esperada del espesor de la pelicula en el tiempo.

En estos resultados son apreciables las mejoras obtenidas al tener una mayor estabilidad
en la presion de la camara de vacio. que se nota al comparar las graficas 3.2 y 3.8, lo cual se
refleja también entre las graficas 3.1 y 3.7 ademas de la 3.9 con respecto ala 3.4y 3.6

Por otro lado, ¢l haber anulado la mayor parte de la incertidumbre en fa frecuencia de
oscilacion inicial del cristal, por haber usado ¢l mismo durante todo el praceso de "sputtering”,
contribiyd notablemente a las linealidades obtenidas.

La exactitud de los espesores (calculados) durante ¢l proceso de deposito, obviamente no
pudieron ser confirmadas por la téenica RBS, ya que ello implicaba sacar el cristal de la camara
para su andlisis y volverlo a regresar para continuar ¢l proceso con parametros (presion de la
cdmara, corriente de ionizacion, etc.) no facilmente repetibles, dada la calidad del sistema
usado.

Sin embargo, si se pudo analizar (por la misma técnica RBS), el espesor final de oro
depositado en el cristal a los 21 minutos acumulados de exposicion; para los cuales la
frecuencia final de oscilacién se registrd de 3577.669 +0.01 KHz tanto a los 165 mtorrs de
presion como en ambiente. Tal valor de espesor medido, es de 275 A contra 286.6 A esperados
segin ¢l altimo valor de h, calculado en la tabla 1V. La diferencia entre ambos es un error
relativo de 4.2%, comparable al que involucrara la técnica RBS misma.
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Grafica 3.7.- Valores de frecuencia contra el tiempo de deposito
de peliculas de oro, en un cristal con F=3579,406 KHz.
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Gréafica 3.8.- Comportamiento de la presion promedio de la camara,
durante el proceso de depdsito sucesivo sobre un cristal con
F=3579.406 KHz., a intervalos de 3 minutos
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Grafica 3.9.- Prediccion de espesores contra tiempo de depdsito
de peliculas sucesivas, sobre un cristal con F=3579.406 KHz
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Conclusiones,-
Los objetivos plancados al inicio del presente trabajo, fueron:

.- EL disedio y construccion de la instrumentacion necesaria para la awtomatizacion, mediante
una microcomputadora, del movimiento de una cortina limitadora para el proceso de
"sputtering”

2.- Diseilo, construccion y evatuacion de un sistema para medir Jos espesores de peliculas
delgadas.

Para el primer inciso, s¢ realizo la instrumentacion tecesaria para controlar, mediante
una computadora, la velocidad de la cortina limitadora. El motor paso a paso se evalud
mediante un freno de prony, para simular dicha cortina, observandose que en un intervalo de
medida de 0.1 rpm a 68 rpm, el funcionamicnto del dispositivo es altamente cohfiable. Para
revoluciones mayores, existe un margen de ervor que aumenta con las mismas hasta el 16%
antes de las 100 rpm.

La evaluacion final det sistema para ¢l dispositivo planteado, no pudo cfectuarse por los
motivos ya menciopados en el capituto 11, por lo que se decidio simular un dispositivo afin,
resultando fa evaluacion sastisfactoria dentro de los margenes de error antes mencionados.

Respecto al dispositivo construido para la evaluacion de los espesores de peliculas de
oro depositadas en este trabajo, se encontré un margen de error, cn ¢l espesar, del 7% para
espesores inayores a 2004 aumentando el porcentaje al 15% para espesores menores; estos
porcentajes son calculados sin tomar en cuenta el error que proporciona la téenica empleada
(RBS), para medir dichos espesores, y que es def 5%, con lo cual el intervalo de error se reduce
entre 2%y 10%. Comparando estos ltimos poreentajes con los que proporciona un dispositivo
de patente de la industria Sycon Instrutents modelo STM-100, se encontré en ¢l manual de
operacion de dicho dispositivo, que ef porcentaje de error, en la medida del espesor es del 10%,
esto ultimo sin considerar el factor de correcian que emplea el fabricante.

Con lo anterior, se puede concluir que el dispositivo construido en este trabajo para
medir espesores, puede competir con tos de patente, con la ventaja de que su disefio y
construccion es puramente nacional, Jo que facilita su mantenimiento, ademas de su costo bajo
(N$ 2,500 aproximadamente) comparado con los de patente ( tayores a 4,000 U.S Dis).
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