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Introducción 

Desde hace más de dos décadas, se ha logrado un gran avance en la investigación de 

las propiedades fisicas de la materia, más aun, en nuestros dlas es necesario distinguir 

áreas especificas de la ciencia, particularmente de la Flsica, en donde se .ha 

desarrollado la fisica de peliculas delgadas y recubrimientos. 
'::~.- _. 

Por otro lado, las técnicas de crecimiento actuales permiten preparar casi cualquier tipo 

de película o recubrimiento para un g.ran número de aplicaciones; el antiguo lllétodo d~ 
evaporación térmica al ~a~I·~ ~e.complementa con el método de sp~tte;i~g'~otr~ ~ás 
sofisticados y costosos co.,;~ la ablación láser, el depósito qulmki~ d~ ;apór~s o el 

crecimiento epitaxial de peliculas por haces moleculares .. E~; ~l¡fr~-~Üe I~ ~ombin~clÓn . 

de estos dos factores, dan como resultado los .ava~ces tecno;ógicos de los que 

disponemos actualmente en campos de la el~c;tr~·~ib~. !;óptica, telecomunicacion~s y 

la generación de energia eléctrica aprovechando(.a energla solar entre otras muchas. 

Este trabajo tiene como objetivo conocer a ~b~~oy aplicar la técnica de sputtering para 

crecer peliculas delgadas, asl como obtener u~a caracterización general de un co~junto 

de muestras generadas en el Laboratorio de Vacio y Peliculas Delgadas del 

Departamento de Física Experimerit~Í del Instituto de Fisica, cuyas lineas de 
.. ··. -.·;- -

Investigación están dirigidas a la p~~~aración de peliculas delgadas mul!Ícapél_ para 
"::-''" 

aprovecl1amiento de la energla solar:· 

Para cumplir con los objetivos de. trabajo, se seleccionaron dos .materiales, Níquel y 

Titanio en forma de blancos sólidós ~circulare~ 'que s'Elcins"t~l~rbn ~r/Jna fuent~ de . 

sputtering tipo magnetrón del Laboratorio y se prepararon peliculas delgadas sobre 



sustratos de vidrio, posteriormente se caracterizaron par; obtener las propiedades más 

significativas; el trabajo resultante se estructuró en cinco capitules: en el primero se 

desarrollan los fundame.ntos y prinéipiosfisi~os asociados a la:·técnic~_desputtering y 

se presenta una descripciónde los factores pri~~ipal~s ~ue infÍ~ycin;enl~s propiedades 

finales de una película delgada. O recubri~iento,' ~ara·fi~~imente •COhcluir con una 

descripción breve de los dispositivos ma~~etr6r( y ~IJ. r~l~c\~n . éon las ·descargas 
. . ·,· ., ·, ·-' 

'' -,, 
gaseosas. 

En el capítulo dos, el punto central es el pro~eso de C:redÍrni~~t~ de las películas y 

recubrimientos, además, se describe~ 1l~ tédniC:~~ 8~ ~·~ra~t~rii~C:ió~més u~uales y la 

información que ofrecen del recubrirrii~r;t~ o ~eii~~la, i~de~~n'di~nte de su última 

aplicación. 
., 

El método experimental se describe,am'plia~Eln,te. eh ~ic~&itulo. tre~ del trabajo y se 
• • > - ·- - ~· • • - •• _.. • • ·._- - • - ·~ 

divide en tres partes: la descripción cietall~d~ d~I slstelli~ de crecirriieni~ de peHculas 
. ~:·~:;:_;.-~-.-~,_- .·.,:;..---_--,º::_~,--· ------- ·--~-"_:-- ----- . 

instalado en el Laboratorio y •sus accesorios; .Ja; métodologia y condiciones de 
,,;·-_·_:- -·:· :·- " 

crecimiento de las películas sobre sustratos de.vidrio y finalmente se describen las 
- -,- - ·-· -;· - ---·-- "\'" .. 

técnicas de caracterización disponibles qÚe se aplicare~: · 

Cabe señalar que el presente trabajo cubre sólo una caracterización muy general de las 

películas que se produjeron, ya que una caracterización compÍeta implica, además de la 

general, la investigación y evaluación de todas las propiedades físicas y quimicas de la 

pelicula producida, lo que resulta en la mayoria de los casos, una inversión de tiempo y 

de recursos que no estuvieron disponibles para el presente trabajo. 
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CAPÍTULO 1 

SPUTTERING 

El fenómeno de sputtering se observó pOr primera vez en un tubo de descarga gaseosa 

con corriente directa, Grove (1852)[2,15] encontró que la superficie del cátodo se 

erosionó por el impacto de los iones energéticos durante el proceso y el material del 

cátodo se depositó sobre las paredes del tubo. En ese molTlento, ~I i~putt~rhíg fue 

considerado como un fenómeno indeseado, ya que el cátodC> y.i~ -r~jiUa :~n ~I tubo de 

descarga se destruian continuamente. Años después, este fenóllleno• se aprovechó 

para producir peliculas metálicas para la capa reflejante eh espejos y posteriormente se 

aplicó para otros recubrimientos. 

El método de spi.Jttering es una técnica vieja, pero con el,advenimiento de la tecnologia 

moderna del vacio, hoy en día, el sputtering se us~ ~~ara limpieza y/o grabado de 
. . -· 

superficies y depósito de peliculas delgadas, entre ~;ras.·• 

El proceso de sputtering es la erosión de un n1aferi~I blahciJ por lo~~.im~actos de 

partículas energéticas, que pueden ser: iones, átci~¿'s ri~ut~o;;~rieut;dri~si electrones o 

fotones; el material erosionado en forma de vapor 'se éli:u1T1Úla' sobre u~a superficie o 

sustrato y forma capas. En la técnica conocida como erÓsión por magnetrón, el material 

base del depósito es el electrodo (cátodo) alque:s~ ~·pUdaun volt~je~egativo, 
Cuando se produce un depósito, la cáma~~ s'e :mahiieh~ ·~· uria presión baja de gas 

\ '.:;O:. :;-:,.,:__ . - .. • .. - ·-·· ·-·. ·--· 

Argón (Ar), que al ionizarse por la présencia'de l.Jíl'~~rr;po eléctrico interi;o,· gehera un 
• ' - .• ·- '' - .· .• ··•• -· - 1- '· ·-· • - .. '., - -··. '• 

plasma autosostenido. apoyado por Un campci de''ih_ducción n.;agílélica. en la región 

cercana al cáÍodo y cuy~ fúndóñ"adi~iorlal é~s CClrlrl~ar ~I pl~lim~;· ios -~l~ttrCJne~ en la 

zona cercana al bl.~nco tienen uh recorrido . libre m~~io corto y la ionización se 

3 



lncren1eni8.- Los _iOnes -de- -Arg-¿r, se ace1era;,-_ h8cia 8f CáfOdO d8bid0 al potencial _____ _ 

negativo y lo golpean. La energía de los iones es de varios cientos de electron-volts 

(eV) por lo que la colisióncon el sólido erosiona el materi.al superficial que se vaporiza y 

posteriormente se adhiere a la superficie del sustrato mediante el mecanismo de 

adsorción. 

1.1 lnteracciones'de ion'es co~ ¡;uperficies 
. . : ' ' .. ' ,' ~· . - . 

Cuando un ion se ~proxima a la:S~perficie de un sólido llamado blanco, figura 1.1, 

alguno o todos de lo.s r~rió~~no~~iguie~tes pLÍeden suceder: 
,.-, ._, j :. . ' <~, ; •• _,, ., ' ' - .- • ' 

'. ... -. 
-

El ion. puede ser. reflejado y pr~bablem~níé sea' ne~tralizado en el proceso. 

El impacto.'clel •. i~~ pJe'cie Jr6ciucii1a~xpLJlsiéin·•d~un 'e1ectró~ del blanco, este 

. - ~':l ... 

El ion puede llegar~ o~ulÍ~~se. en el blanc~. es decir; ~~ presenta el fenómeno de 
.. · ,., 

implantación clel ion. 
.·:. 

El impacto del ion pu~de producir algún tipo -de~ reestrJb~~racióK (vacarieias e 

intersticiales) en el material blanco. 

El impacto del ion puede provocar una serie de colisiones. entre átomos del 

blanco, produciendo la expulsión de uno de esos átomos, el proceso de 

expulsión es lo que se conoce como sputtering, que es el fenómeno que interesa 

en este trabajo. 
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Iones incidentes 

Superficie 

Secuencia de la 
colisión 

L~ partlc~la pu~de 
qUedar atrapada en el 

sólido · 

Iones reflejados y 
neutros 

I ;:::;,:;:,,>mo, 
/ . · eyectados 

Cambios 
estructurales 

Los iones bombardeados. 
pueden ser implantados 

o 

Figura 1.1 

Puede producirse la 
eyecclón de átomos del 

blanco (Sputtering) 

lnteracCión de iones con superficies. 

1.2 Mecanismo del sputtering 

El sputtering es un proceso estadistico[2) que se presenta como resultado de un 

intercambio de momento lineal (cantidad de movimiento) en un proceso de colisiones 

iniciado cerca de la superficie del blanco, debido a la incidencia deun proyectil 

energético, las interacciones se pueden tratar como una serie de colisiones binarias. en 

donde hay una transferencia de energia. Considerando la colisión entre dos partículas 

de masas m y M, suponemos M inicialmente en reposo y que m colisiona con velocidad 

TESIS CON 
FALLA DE OPJGEN 
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V¡ y ángulo O en ia lfn~~ de unión de los centros de mcy M, en el i~stante de la colisión y 

por conservación de momento lineal y conservación de la energla, la fracción de la 

cantidad de energla cinética transferida en un.a.colisión elástica es: 

. . 

Ec = m v2 
/ 2 = (= 4m M l (m + M) 2 

Los casos frontera son: cuando la masa de ambas partículas son semejantes y otro 

cuando una es mucho mayor a la otra. En el caso práctico, este último hecho implica 

proyectiles (iones) con una masa pequeña comparada con la masa del material del 

blanco, en donde fa transferencia de energla es muy pobre, lo que da como resultado 

una probabilidad muy baja de eyección, aumentando la probabilidad de choque con el 

consecuente aumento de temperatura, este hecho permite evaluar a nivel macroscópico 

la eficiencia de sputtering, aunque se sabe que la transferencia no es el único factor 

que la determina[2). 

1.3 Principio físico asociado al proceso de depósito por sputfering. 

La palabra sputtering se aplica al proceso flsico en el que los átomos son removidos de 

la superficie del material debido a la .transferencia de· níomentum entre una partícula 

energética, generalmente en forma de iorÍ, y los áio~os, superficiales de un blanco 

sólido; un gran nl'.unero de átomos superfi~Íale~ s~fren: una d~svi~6ión que prov~ca un 

desplazamiento de su posición normal en la red 6rlstalina prod~cié~cfose urÍa estructura 

desordenada que también contiene' alg~n~szde~las'partl~~las indi~e~tes qu~ son 

implantadas; dentro de este proceso se logra quei algunos de los átom_os del material 
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- - -- --- - -----

blahco seañ desplaz·a.dos de la .sUperficie y si ti~nen la energia s~_ficiente. escapa_r:i d_el 

blanco como átomos libres. Lá producción de sputtering (número de átomos libres por 

ion incidente) sé· iricreme'nta casi.linealmente con Ja energla del ion y _como 

consecuencia del prÓc~so ~t3i~a·n~fer~ncia de íncírnentum, Ja producción depende de 

las masas rel~tiva~d~fátomo ~del ion,• 

1.4 Parámetros de Spllttering 

La proporCión o rendimiento de sputtering S, es Ja proporción de átomos de Ja superficie 

eyectados debido al bombardeo de iones y se define como el número de átomos 

removidos de Ja superficie de un sólido por ion incidente: 

S = átomos removidos / iones incidentes 

. . . 
El rendimiento del spúttering está influenciado por los siguientes factores: 

Energía de l~s íri~~s:} '· ... 

Material del blaricó 

Angulo de íncicle~C:iade Jos iones 

Estructura del blanco 

1.4.1 Energía de los iones 

La figura 1.2 muestra Ja variación típica de la producción de sputtering con Ja energía 

del ion incidente. -

7 



E., 10 -100 kelr 

1 Energla del ion (E) 
Umbral 

Figura 1.2 
Variación de S con la energia del ion incidente. 

La curva sugiere: 

1. En una región de baja energía, existe. una energía umbral para que se presente 

el sputtering. 

2. El rendimiento o eficiencia de sputtering tiene un valor máximo en la región de 

alta energia 

El umbral de energía de sputtering se ha estudiado debido a que se relaciona con el 

mecanismo del proceso y los valores se encuentran en el intervalo de 50 a 300 eV, 

estos valores de energía se determinaron[2) midiendo la pérdida de peso del cátodo en 

el intervalo de 10-4 átomos / Ion. 

La energía umbral es muy sensible a la contaminación de la superficie del cátodo, al 

ángulo de incidencia de los iones y a la orientación cristalina de los materiales blanco. 

TESIS CON 
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1.4.2 Material del blanco 

Experimentalmente[2], la eficiencia del sputtering S se determina por la expresión: 

s = 105 (W t Alt) 

Donde W denota la perdida de peso del blanco ·durante el tiempo t en el proceso de 

sputtering, 1 es la corriente y A el nú~ero atómico del matérial blanco. 

En la figura 1.3 se muestran algunos resultados ·típicos de S en función del número 

atómico. 

Ol 
e 
·¡: 

2~ 
-e ;:¡o 
0.·
Ul ...... 
11> Ul 

"O o 
cE 
·O O 
.¡j ·ro 
::i~ 

"O 

2 
o. 

2.6 
2.4 
2.2 
2.0 
1.B 
1.6 
1.4 
1.2 
1.0 
0.8 
0.6 
0.4 
0.2 

1 1 

-Ar+ 1011 
-(400 eV) 

Cu 

j .,, 

Cr .. J Cn 
Al 1 r::n •Ge 

1 
J _Y, Zr 

Be ·Si . 
C• 

Ag 

Au 

Pd 

D• 

'Ru _ J 1 r 
( Mo ,- r' Os 

u 
1 Nb -'-'WI Th 

1 1 .. · . 
1. 1 

O 1 O 20 JO 40 50 60 · 70 80 · 90 

Número atómico 

Figura 1.3 
Producción de sputtering contra número atómico para algunos materiales. 

1.4.3 Ángulo de incidencia de los iones 

'rnSIS CON 
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Durante el b-C>mbardeodel sólido con iones, la dirección de los iones no es controlable, 

sin embargo, en. ciertos arreglos geométricos del campo eléctrico externo, se puede 

establecer una dirección_ de incidencia preferente, de tal forma que la producción del 

sputtering. -se - incrementa con el ángulo de incidencia; experimentalmente[2] se 

encuentra un máximo para á_ngulos entre .60° y 80° disminuyendo rápidamente para 

- ángulos fl1ayorei;: ~J~ndo el_ ángulo de incidencia es normal a la superficie la 

p;oducción de ~putteririg se r~duce a un v~lor ~~rc~~ci a cero y los iones de alta energla 

tienen una probabilidad ali~ d~ implant~rse; 

3 kcV Ar• +si 
Ángulo de incidencia 
oblicuo 

Experimental 

Simulación 

' 

~ 
Blanco de Si 

S(u) Unidades arbitrarias 

Figura 1.4 
Distribución angular de átomos removidos para un ángulo de incidencia oblicua. 

En la Figura 1.4 los iones Ar• inciden sobre la superficie de un blanco de Si a 60º, la 

magnitud de las flechas indica la probabilidad de dirección de la particula eyectada. Los 

TESIS CON 10 
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átomos expulsados del blanco tienen preferencia c:ie viajarhacia elfrente; la di~tribución 

angular de los átomos removidos se rige por la ley del coseno de Knudsen: 

Ecos 0 

Figura 1.5 
Ley del coseno. 

Cuando la energía E de los iones eyectados aumenta, la distribución se modifica; es 

claro que la probabilidad de que los átomos eyectados se muevan en dirección paralela 

a la superficie erosionada es cero[2]. 

1.4.4 Estructura del material blanco 

La producción de sputtering y la distribución angular de las partículas eyectadas 

resultan afectadas. por la estructura cristalina de la superficie del blanco,. por lo que, 

para blancos compuestos de materiales. pÓlicristalinos, se obtienen distribuciones que 

puede ser "bajo cosenoidal", es decir, hay mayor cantidad de material expulsado hacia 
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Figura 1.6 
Distribución angular de un blanco policristalino 

los lados que en la dirección normal. de la superficie del blanco, para energías altas se 

obtiene una disfribucíó~ c~serioíd~I y p~ra 'energlas ,,.;ayo res á 1 O keV se obtiene una 
\ 

distribución "sobr~ . cosen6id~I~'. En blanc~s 'monoc~ístalínos, generalmente no se 

observa una. distribución anguia~ uniforme. 

1.5 La producción de sputteríng de aleaciones 

La composición química de las películas que se depositan a partir de un blanco de una 

aleación es muy cercana a la composición química de dicho blanco, este hecho sugiere 
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que el proceso de sputfodng no está gobernado -por procesos térmicos, sino por 

procesos de transferencia de momento. 

Cuando la temperatura del blanco se eleva demasiado la composición qufmica cambia 

como resultado de la difusión tér~ic~/por lo t~nt~; la ~e116~1~'~ue se obtiene presenta 

una composición qufmica ciifer~nt~.· m~s _aún,':cu~nclci el sustmtotiene una temperatura 

alta, la película presenta i;c;rr;~osi~ión :qu!mica di;er~~te<como resultado de la 
:-; ., . ,., -'·. ~ _i~' . 

reevaporación del materiál i:le'positado:;, ~· 

1.6 Técnicas de depósitci'J~ peÚculaséÍ~1~ada~ y recubrimientos 
.. ' ~ ·.' --,,_- '• _., ·'"" ·;· ... -.. , ··-·::;--· - . --

En los métodos fisic6s pafá. depó~itÓ, la~ peilfculas y recubrimientos generados sobre 
·-· '-e"• v. .-.- ••• ;:.~·-' •• '" : • • _;- -

un sustrato tienen' la ;.;.¡·¡s,.;;'~ :gatu~~l~;a que el material blanco; fas técnicas se dividen 
,,, __ .. :;-, ·--"\·:~.-, ' 

en dos grupos: la eváporac-iÓrí: térmica y el sputtering, en ambas, el material en fase 

sólida se 1leva a' I~' f~-~e d~ Y~p6r mediante un aumento de energía, ya sea por un 

aumento en la temperatura o por el intercambio de momento. 

Para los propósitos dé esié' trabajo, sólo se considera el método de.sputtering. 

1.6.1 El método de sputtering y la descarga gaseosa con cd 

El arreglo tipo diodo que se muestra esquemáticamente en la Figura 1. 7 es el más 

simple para aplicaciones de crecimientod~ películas y. recubrimientos. 
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Blanco 
(Cátodo) 

Cámara de Vacío 

~Ánodo 

Figura 1.7 
Arreglo de diodo cd 

Sustrato 

Diferencia de 
potencial (-) 

En la Figura 1. 7 los electrod.os circulares se mantienen paralelos y separados una 

distancia d que puede vaíiar entre 2 y 1 O cm; en el espacio entre ellos se produce una 

descarga gaseosa debido al campo eléctrico intenso que se genera a partir de la 

diferencia de potencial y un gas noble. Con una fuente de corriente directa sé.alimenta 
. . .. ' 

el sistema, el cátodo tiene una doble función, como blanco,y como electrodo',:;egativo, 

el portasustrato o sustrato aumenta su temperatura considerablemente debido al 

impacto de nücleos neutros, electrones y iones, por lo'qu~ de,~e ~efrigerarse mediante 

un circuito de agua u otro refrigerante. 

El arreglo de diodo es un _circuito __ eléctrico, _en· donde -la resistencia :depende 

directamente de la naturaleza del gas y su presión, este hecho hace más complejo el 

dispositivo, ya que se debe mantener dentro de un espacio con atmósfera controlada. 
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El intervalo de presión para que se lleve~ a cabo la descarga depende del gas, de la 

diferencia de potencial y la distancia entre los electrodos, sin embargo, la presión se 

puede ubicar entre 0.01 Torr y 10 Torr para voltajes menores a 10 000 V. 

Vr 
Presión 

i l(p,d) 

Gas de trabajo 

+ 
TiempO de proceso / descarga 

gaseosa 

- - -

- Figura 1.8' • _ · •. ·.-_.- __ • --
Circuito eléctrico y condiciones de-presión. · 

;~·· ; : . -- .::-~~.~::.. . : ;::,; ;. -- .' -

1.6.2 Proceso de sputtering con un~· fuente 8e alirnenta~ión de corrientealterna (13.56 

MHz Radiofrecuencia). 

El mismo arreglo se puede alimentar con una fuente de corriente ~lteirnay el :resultado 

es similar, sin embargo, el principio asociado es más complejo en virtud de que la 

resistencia del sistema involucra una frecuencia, por lo quede~~-n C:·~n°slderars~ otros 

parámetros eléctricos como la reactancia inductiva y la reactancia ;capacitiva del 

sistema. 

Cabe señalar que el proceso de sputtering se usa desde hace más de 100 años y en 

este tiempo se han encontrado aplicaciones en donde se depositan películas de 

. 1ESIS e:.~. ---·--¡ 
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materiales conductores, semicon_ductores y aislantes, para éstos últimos la única opción 

es la aplicación de voltajes alternos, debido a que se presenta el problema de 

neutralizació_n de la cargáque llevan los iones del gas al coli_sionar con la superficie del 

blanco, io que aificultá lll~~¡ener ün potencial de aceleración entre la superficie del 
'· . .· 

blanco y el plasma; 
,, ·. ·.' .. - . . . 

Un arreglo de di~d~ alimentado con l.Jna fuente de corriente alterna se muestra en la 

Figura 1.9 destacando la fuente y circuito RLC,denominado auto entonador: 

' ¡ ... - d 

Rr 

Fuente de radio frecuencia 
13.56 MHz 

' - .... ¡ Auto entonadár 

o Electrodo (Blanco) 

Figura 1.9 
Circuito eléctrico con fuente de corriente alterna. 

El auto entonador al que se hace referencia en la _Figura 1.9 es un dispositivo eléctrico . . . ' .... · ... ' " 

integrado por un circuito RC que permite a2oplar la impecl~~cia del sistema de 

crecimiento a la fuente de alimentación .. Los factores que intervienen son la presión del 

gas de trabajo, la longitud del cable de interconexión y la resistencia del sistema de 

crecimiento. 
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1.7 Fuentes de sputtering tipo magnetrón 

Para que el proceso de sputtering sea eficiente para ,crecer peliculas delgadas a nivel 

comercial o de laboratório, es necesario mantener la producción de iones durante 

periodos largos, esto implica una-prcidudéiónde ~la~~~ c~ntrolado. A mediados de los 

70's, se realizaron varios prototipo!; de fue_nteis con ge¡om'etria circular que dieron como 

resultado un arreglo en don~e ugca~p-b: m~g~~tic~se agrega al diodo, los campos 

cruzados dan como resultado : Jh ::~~ci~nismo de ionización eficiente asi como un 

confinamiento efectivo del plasn1á en LJ-~~ zonacercana a la superficie del blanco y 

cercada por un escudo a tierra,- i~s dÍsposit'ivos para depósito por sputtering con la 

combinación de un campo eléctrico intenso y un campo magnético se les denomina 

fuentes tipo magnetrón. El siguiente diagrama muestra el arreglo: 

13 

(a) (b) 

Figura 1.10 
Diagrama de una fuente de sputtering tipo magnetrón. 

En el diagrama : 

(a)1. Es el blanco sólido; la superficie expuesta a la zona del plasma se erosiona por el 

choque de los iones acelerados por la presencia de un potencial negativo. 
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2. Es el escudo a tierra y el electrodo positivo del diodo, la geometría puede variar, sin 

embargo tiene que conservarse la distancia d entre el escudo y el electrodo negativo. 

La distancia d corresponde al "espacio oscuro;' de Faraday y se obtiene a partir de la 
.. ¡_ . . .... -- ' ,-- '"·'" ' 

intensidad del campo de inducción magnético, d~ la intensidacfdelcampo eléctrico y la 

naturaleza de la especie electrónica, en este c~~6: ele l~s '~lectrones s~cundarios 
provenientes del blanco. /~-}· 
3. Es el arreglo (magnético) que se instalá d~tÍá~ :ael:bl~8c~; el arr:!glo si: limita a 

materiales no magnéticos o bien a blancos ~a~r1étic~s %~{~~1~'ad~·~; . 

(b) La configuración concéntrica de un botó~ y un a~illgrn~~~~tfco~ gerie~anurí campo 

de inducción uniforme, asegurando una dist;ib:~¿¡g~ !lóni~~ j¿nstant~ c~rcana a la 

superficie del blanco. 

4. Es la fuente que proporciona un voltaje negativo, que es el responsable de la 

aceleración de los iones. 

1. 7 .1 Movimiento de una partícula cargada en un campo magnético uniforme 

La relación fundamental de la fuerza magnética que recibe una carga en movimiento es: 

Fm = q V.X 8 

y por definición de producto veclorial~_ la fuer;a F no ;Ólo 13s perpend-icular a la velocidad 

v, sino también al campo magnéticos! ademásla ecuación anterior implica que cuando 

V es paralela a 8, la fuerza es cero.,,.

Si la fuerza magnética _es dependiente de· 1a. velocidad, significa .que no es posible . ' . . 

asociar una energía potencial escalar con la interacción magnética, además, la fuerza 
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magnética. no puede dar irabajo; es decir~~una partícula' al moverse por un campo 

magnético constante no cambia su energía cinética, así, una partícula sometida a una 

fuerza magnética cambiará su velocidad, pero sin cambiar su valor: será desviada pero 

ni ganará ni perderá energía.~ 

Consideremos .tres caso.s especi,ales 

' , ; ''./.: ·-:~~:·: 

2. v perpendicular á.B. 

3. Otros ángulos entre V y B 

. . ' 

1. Una partlcula \:arga,cta que se mueve al principio en la dirección del campo 

magnético, avanza en':esa dlrección sin cambiar el ,valor de su velocidad, como se 

muestra en la figura)\11(a) · ·. ·· .. ·· ·· .. · 
-- - -- _ .. ....;:.~-~ - ' -·. 

2. Cuando 1'a_~e·l~cid~d ~~ l.~ ~iirúcul~ -~~· p~rp~·~di~~1aXa1 ca~po magnético, se 

obtiene un movii,li~~to' CirC:ül~r" ~~¡f~~ni~. l~~fges~~"-~~%~uc~:a'.~_urlta en. cada 

instante hacia, el ~c:~ntro'.a~ la t;aye~t~ria ~Circular ~n la que se lllu;;íie .'la partícúla 

cargada con un valor co·n~tant~ v d~- su ve16cidad; • I~ p~rtlcula carri~da rodea las 

lineas del campo magnético en un plano perperidicul~raB. ~igura 1.11 (b). 
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---}D-------------
~ .. 

V ... 

(a) 

0 
(b) 

0 

/~·7~ _L.··•• .. · ... ·. / / ;;;;=2 ~ 
... · ... ·. . B 

(e) 

. . . :Figura 1.11 
Una partlcula cargada moviéndose en un campo uniforme (a) con v paralela a 8, la 

. trayectoria es una. recta;. (b) conv perpendicular a B, la trayectoria es un circulo; (c) 
para otros ángulos entre V y B; la trayectoria es Urla hélice. . .. . 

3. De la segunda ley de Newton: 

F,=ma, 

Donde la fuerza radial resultante F, es la fuerza magnética 

y la aceleración radial (o centrípeta) es 

Fm = q v, B 

g-· -iE-1-SI-S -cn-.. Ñ.-
FALLA DE ORlGEN 
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por lo tanto: 

En esta ecuación r es el radio· del circulo y w es la velocidad angular de la partícula 

cargada en órbita, finalmente 

r=mv/qB 

(cuando la trayectoria de una partícula cargada con velocidad v no es perpendicular a 

B, existe una componente de la velocidad v,, = ces O a lo large;i del campo de ind.ucción 

B, permaneciendo esta componente sin cambio de direcdón_ o magnitud, además, 

existe la componente perpendicular a B, v,_ = v seri Ó.'~ie-~cio;e~tii"coÍnponeinte de 

magnitud constante, pero cuya dirección 'cambi~- ~~~un·¿~frient~; 'el.·• movimiento 

resultante, es una superposición de un movimiento cdn ~alor.c~rÍsta'riie:de la velocidad 
-.•. -.- ---,, .... - -;-._-. --. ,' ; ;-,- ' ;}<"• - . --: _,_ --- ~- - ' - ·. _-- ·' ., 

en linea recta y de un movimiento circular uniforme ce~ ~~~iaril~~~p~ndicd1~r á'dicha 
r ,.,,' -.·_, ·• .·,·,,,_','• , .. ¡'' _,. . . 

recta, es decir, la partlcula cargada se müeve ~onuna tr~ye~fo~i~'~elic~icl~I ciuyo,eje de 

simetría es la dirección del campo magnético encacla _in~ta~tE!, ~Ígura 1:11(c). Siempre 

que es proyectada una partícula con carga en Ün campo rnagnético Ünif6rrne, se mÜeve 

con un valor constante de la velocidad en' una ~~iicé enroll<i~a ~lred~dgr>d~ las Íineas 

del campo magnético, si las párticÚlas cargadas• s'On ei~C:ti~nÚ, :~'¿e,~ifieren en su 

se moverá en una trayectoria helicoidal y aunqüe 6acta electrón ti~ne diferente 
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velocidad entre 51, c¡;_-dauna mantiérié constante sú ve10Cidad. uri feriameno releva-nte 

es que todos los electrones, a pesar de. la diferencia en sus energias, velocidades y 

trayectorias: completan .una vuelta· en E!1 mismo tie~pb, -por lo que tienen la misma 
" '. - ~ . ·-~· - ' - . ,, . . ' " - . 

frecuencia y se denomina frecuenciii" del ~i~lot~ón;c ;/ . 
En fa ecuación obtenida ante~iorm~nteY1~ ~elocidad v.és desconocida,.por lo que hay 

que determinarla en.términos deila dife~E!nci;,¡ depoter1ciá1,'E!ríioncessupondremos que 
·,· ~"' ,. _;< -~ - • : " 

no hay pérdida de energía y p'ofla: Ley de la C:cms~r\l~cióri de 1á energla, la energla 

potencial es igual a la en°ergia ci~~tib~, ~br I~ duese tiene: 

y finalmente se tiene que: 

r = (2 <p m I q) 11 2 1 I B = (2 m I e) 112 (<p) 1121 / 8 

Donde: 

m es la masa del electrón secundario en Kg. 

e es la carga del electrón en Couloumbs 

<p la diferencia de potencial en volts 

B Campo magnético en Teslas 

res el radio de giro de los electrones cuando están inmersos en un campo magnético B 

en Teslas; <p es el potencial del blanco. Esta relación permite establecer el ancho del 

campo oscuro que corresponde· a 2r, es decir dos veces 'el radio electrónico en función 
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del voltaje que se aplica al blanco y la intensidad delcainpo ma-gnétlco instalado en la 

fuente de sputtering tipo magnetrón. 

La presencia de un campo magnético mejora la ionización, debido a que la .trayectoria 

de los electrones se hace helicoidal,· lo que incrernentá la distancia que viajan y a su 
. . - . \ -. . . . 

vez aumenta la probabilidad de ionización, además de que re.duce los desplazamientos 

laterales de los electr~neis haci~ l~s par~des de la cámara. 

1.8 La descarga gaseosa 

Históricamente, la descarga gaS~os~ s~ utilizó porque prbporciono unmedio simple de 

dirigir el flujo uniforme' de iones .. a J~i. bl~~co cié m~tal 'para 'producir efectos de 

sputtering, aún hoy, la descarg:{gaseosél es la f~e~t~ principal de io~es. El proceso de 

formación de la desc~rga po:dd·~ ~.6~~sicl:ra ~n~i~t~~~ qÜe ini~ia:lmentetiene. una 
·"'-'.~;'..·_, ,·.::._.e - . 

presión P0 de gas, consi~ de dos elebrodÓs to~ectados a\in~· f~entedc; con voltajeVr 
; ~ •• o-·: __ --c-,_;-_• .'O_'.;;:;;-·: .~~_::-··.=-'~-;·~~-~~.7-0_:' ---- • - ~ ::;- _: - • ->- .,_ ---',-.-·'º -

(voltaje de la· fuente) y resistencia Rr (Resisténéia de la fuente), figura 1 :a. . . ,_.. . _- ·- -- .·. ' . 

l~icialmente, la resistencia del gas. ne~trÓ ~eiíá m'~éhó m~yÓr qUe' l~resiste~cia. Rr. a~í 
e ·- - ·. - -·- •- _;._-~ - ·, '·-~;- ""- ::.:=: - - ·--. - -- - ·-- -

que el voltaje a través de la descarga será V ; \li~ ~or c'itro lado ha~ un electrón libre, 

que tal vez se formó por algún rayo cósmico o algún fotón ultravioleta cerca del cátodo, 

entonces, el campo eléctrico acelerará al electrón hacia el ánodo. Corno resultado de la 

aceleración por el campo eléctrico el electrón ganará energía y producirá la ionización 

que provoca una multiplicación en el número de electrones. esto dará origen a una 

corriente electrónica emitida desde el cátodo: 

Id = 10 exp(ad) 
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Donde: CL es la probabilidad de que ocurra la ionizacló~n; des la cfi-sfancia de separación 

de los electrodos. 

El campo eléctrico también acelerará los iones y cuándo l()s)ones impactan el, cá!odo 

serán emitidos los electrones secundarios, q~~ tambié~i será~\:1celerados;'porel campo 
:':.' ... ·., <<_, .. ·~· -·>.- . : .. - ,:< .. <.:< ·,· -.. _!, 

eléctrico, generando más ionización y consecuentemente ll1á's iones;;ia corriente l(p,d) 

se incrementa rápidamente y se le llama la ~;n~i¿i~n;~t~~s~a¡g~.·~lvoltaj~.mfnimo 
para iniciar la descarga se conoce como la leyde'Pasche~ (l~'1~Yesencialmente afirma 

que las características de la descarga en un hu,~co;·---~i~i'~ncia de separación de los 
~· - ' ·- ,>. -- • - -;_-. ' ' '-

electrodos - son una función, generalmente noHnea,l,:d~I prCJducto de la presión del gas 

y la longitud del hueco, normalmente escrito como V ~t'(p;d), donde p es la presión y d 

es la distancia del hueco. En realidad, la presión debe reemplazarse por la densidad de 

gas). 

Entonces, la descarga luminosa de de se obtiene al aplic¡¡r un potencial entre los dos 

electrodos en un gas y en la mayoría del espacio ente los dos electrodo_s se extiende el 

resplandor de la descarga luminosa, conocida como desca_rg~ ~~gatiya;_res_ult~~o de 

los procesos de excitación y subsecuente recombinación. Ady~bent~al éátod~ hayuna 

región obscura conocida como espacio oscuro, que corresponde.a'_ia::~gión en qu~ se 
- ,· '' .··-- ,·," '. 

produce una carga espacial por acumulación de electrones.º io~es; e~ decir, la región 

de transición entre el plasma y la superficie sólida en contacto con él. .·. 

1.8 La descarga con RF 

El proceso de sputtering que emplea una fuente de. radio frecuencia (RF) se puede 

utilizar con blancos no conductores, en este método una superficie es acoplada 
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capacitivamente con la descarga -gase-osa y .se produce un voltaje negativo conocido 

como bias, el acoplamiento antes mencionado requiere que la corriente neta para cada 

ciclo de RF sea igual a c~ro, ya que encada medio ciClo Jos electroclosse cargan con la 
' .... ,, .. -;.'·.· -· : \·._ 

misma cantidad de cargas po~itiv~s • q~e ~~gatiJas. 

Cuando los electrodos son idéntico;,; serán erosionados por sputtering, sin embargo, 
~ .. 

para erosionar un blanco y d~'posita~ Ún~(peJÍ~ula: se debe introducir alguna asimetría 

en el arreglo, ya sea el elect~~dolíla~co mái pequeñb comparado con el otro que está 

a tierra, lo anterior es la configuración' t;pi?a q~e normalmente se utiliza en u~ sistema 
. . ' .· . 

de sputtering, ya que un electrodo está en contacto con las paredes de la cámara, 
·. . . . ,. . 

El espacio oscuro frente a cada electrodo. tiene lJna capacitanciél ,cuyo v~lor ·aumenta 

con el área y disminuye con la distancia,·. Í~s ,dos el~~trodCl; dlspuestCls ci~:.dicha 

manera, forman un divisor de capacitancia y la .111ayor caída·•de p_otencial. ocurre en el 

electrodo más pequeño. Como el área del bl~nco'.~~}ll!l~b_r~~e'e,iá~~a del.~lectrodo a 
.-,._.:;·--· 

tierra, el valor de Vdc para el blanco será mucho más grande queVdc para el electrodo a 

tierra y la erosión por sputtering ocurrirá primero en el blanco(.14]. 
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CAPÍTULÓll 

PELICULAS Y RECUBRIMIENTOS 

La investigación de las propiedades ·· flsicas y quimicas de la materia se ha 

incrementado durante los últimos años; actualmente, la Fisica esta dividida en áreas 

específicas distantes una de otras, una de estas ·ra~as :~s I~ Ffsíca de Peliculas 

Delgadas, que trata con sistemas que tienen una pro~í:cl~cÍ ~~:mú.n: su espes~r (menor 

a 1 µm), aunque todas las otras propiedades físicas d~ dichos iistemas pueden ser 

diferentes, asi como la metodologia de preparación y car~'.¿fe,rf~a~i¿n, 
En general, se investigan las propiedades físicas,de-cÚerpos tridimensionales porque 

sus parámetros característicos están reiacion~~~~c~~ 1~Jnid~d.~e voi~lllen; es'decir, 

se acepta.como volumen independiente, sin emb~rgo,~;ta 5J,¡:i()ifti6g~~:váliclacon tal . · .. ,·, ·. ' _. -· 

:· de que las dimensiones sean normales, esto es, de~tr6 d~·lil11iíe~ ~~C:l"¿~~Ó~i¿os; Pero 
, - . ,. ,- • -- ··-·' •· ,. 'e' .. '" - . '. . ~ ., ' > 

proporción de superficie a volumen, 1a suposición ya no tiene va1iclei. l:a c!ismir{udón cie 
, . · . ·. _ . ·, · · •. -;-;;, ,,·_e'. ,_·-.·'_/ •·<-•/. '··~·;7 :·.· ... ·.:·. ,:=.· -;-

una dimensión de un material a un orden de sólo v'adas.~ap~~ ~tóriii~as/ crea un 

sistema intermedio entre macro sistemas y . sistemas m'oleculares, lo - que en 

consecuencia origina un método de investigación de naturaleza micr.oflsica. de varios 

procesos. 

2.1. - Crecimiento de películas y recubrimientos. 

Como se mencionó en el primer capitulo, el sputtering permite crecer estructuras 

sólidas sobre superficies; el -proceso de crecimiento involucra fenómenos físicos 
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conocidos como los denominados fenómenos de transporte y fenómenos superfiCiales,-

entre otros. Este hecho se muestra mediante el siguiente diagrama de la figura 2.1. 

Material 
- + 

Sólido 

Energia 
Térmica y 
Mecánica -·EJ-

_ FigÚra 2.1 

Fenómenos 
de 

transporte 

Fenómenos 
de Superficie 

Crecimiento de pel_ícuias y recubrimientos 

Estructura 
Sólida 

Pellcula 

En el depósito por Sputtering, asÍ como en otro Úpóde p~ocesos de depósito al vacío, el 

material alcanza al sustrato en,f~ri'.ii~ ~tó~-i~ª º m~1~~C1ar- º como agregados de unos 

cuantos átomos (clusters); los átomos se diftmdell'süperficialmente con un .movimiento 
·.~_:-,,,__, 

determinado por su energía térmic°a y ~~ erie'~gfa 'de ~~~rr~ a I~ t~m'per~tura del 

sustrato. Energéticamente, la supe~cie;d~I sÜs;r~i~ es uñ~-s~~~;~¿r~;··p~rosa", cada 
. -"ce'~ , . 

una de las depresiones constituye. un p~-ntó- te~p~i~I d~ 'ci~scans6;a" ün sitio de 

adsorción para depositar o difundir los-¡t'omos: en-~ada "crest~.'. ~1'áto~o ialtará sobre 
; •: .·' ·.,e 

la barrera a un sitio adyacente o podrlá in~fuso sélltar- fue~a de la ~uperficie, en cuyo 

caso, el átomo re-evapora. 

El átomo adsorbido superficialrrie;nt~-se evaporará de la superficie después de un cierto 
.- "'< e" 

tiempo o se unirá a otro átomo para forínar ün par, que tiene menor movilidad pero es 

más estable. La probabifid_ad.d~fÓfm~r pares atómicos depende de los átomos libres_ 

qUe -inciden, este hecho se a~ocia -a la velocidad de depósito. En el transcurso_ del 

tiempo, los pares se unen a otros átomos libres para formar tripfetes, cuadrupletes y asi 
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sucesivamente, este pro~eso de crecimiento se conoce como la fase d~e nuclea~lón, 

que conduce a la formación de islas cuasi-estables, cada una ·contiene decenas o 

cientos de átomos cuya .densidad tfpica es de 101º átomos/ cm2 
•• La siguiente fase del 

.. · : - ' -· - ' 

proceso es el crecimiento de las islas, cuyo tárnaño se' i~creinenta el1 el ti~mpo hasta 

tocarse unas con otras; e~ta fase se conoce como aglo~eración ocoalescencia[13]. 

Energla cinética 

Átomos y moléculas en 
la fase de vapor 

Sustrato a una 
temperatura T 

Figura 2.2 
Cinética del blanco. 

28 



• • 
• • • 

• • 
• • 
• 

(a) Atamos 
individuales 

llegan al sustrato 

(d) Formación de 
islas (Nucleación) 

(b) Migración y 
re-evaporación 

(e) Coalescencia 

Figura 2.3 

(c) Colisión y 
combinación 

• (f) Continuidad 

Proceso de crecimiento de una pelicula 

En observaciones "in situ" se ha notado que las islas en fase de coalescencia tienen un 

comportamiento semejante al de los Jíquidos,'. además se presenta una reorientación 

cristalográfica. La fas~ de c~al¡¡sceíli::i~ 6onlinú~h~st? que la. película alcanza la 

continuidad, sin embargo, eri algunos casos esto no ocurre hasta que la película tiene 

varios cientos de Ángstrom (Á)·d~'.es~E!s~rpr6meclio, figura 2.3. 

2.2 Caracterización 

Una pelicula o recubrimiento sobr.e un sustrato: es el resultado de. la correcta aplicación 

de un método de crecimiento ya sea fisico. o químico, sin embargo, no es posible 

conocer todas sus propiedades de manera precisa, ya que existen factores ajenos al 
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' método que modifican u na ocvarias de las propiedades teóricas predecibles, este hecho 
' - ·- ·-. --

establece la necesidad de evaluar de manera directa las propiedades de interés para la 

aplicación preestablecida~ , ,ll.I cc>njunto .'de prue¡ba~ y evalUació[l directa de las 

propiedades de interés 'se le d,enomi~a de manera genérica como caracterización; a 

pesar de que el tér~i~o ~~n1~y ~;,,pi:~~ ' ... 

La carácterizáción d~ s~~érfici~~ de películas y l"ecubrirnientbs de diversos materiales 

ha recibido una con~id~rable'.at~nciÓn a trav'é~ de los' últirllo~ años, lo que h~ motivado 
'-' • ·_I ~.:::. ..'· __ :,-)\ e·. 

a mejorar y ampliar lás técrlicas•anaÍíÍicás' con 6bjet0 de obtener la mayor cantidad de ... ·,' 
informació'n • de las caráderlsÍic~s Elstructurales: ff~icÓ-qlJlmi~as, rlloÍfolÓgicas,' entre 

otras. La infor~a~;ó~ qie· se(ob:ti~~e,· d~p~~8~ dri1. ·~étO~~ ~~ cre6l~ie~to, . el , tipo· de 
' ' - .. . . . ·- - . " : ,. ' " . .. . -~ - ' . - -

sustrato y d~ I~ corr~ct~·~~iicá6'ió~ ~~ J~O t~~~i6a ~ás :con'le~iente, sin embargo, debe 

considerarse _que ;c~~a-téc(lic(}ieqe i~ .·~~~pig~~~sibilicl~~;·, resoÍució~. limites de 
-

detección y qUe algun_as sor1clestr1Jctivas. 

¿Para qué hacer Ja caracterización de una pellcula o recubrimiento? 
._, . .: ' 

Para que durante el crecimiento se determi~e el' efecto de las variables del 
·_ '> ·:"··.<.«·-__ ·._·:_ .. <; 

proceso sobre las propiedades y estrubt~r~ ci~(~~t~rial. 

Para poder determinar la funcionalidad y e~Ía~J~c~¿los Úmites .de eficiencia para 
-- >,.· ::'~L: 

una aplicación específica. ;:; . '' · ·' · -> .. : 
,. 

Para determinar la estabilidad del níaterialbase en concliciones,de 'degradación. 
,'.\-, 

-- ' _-, ·;,_'~-. :.:--~~-.:_ 

Las disciplinas cientificas se identifi~an ~~di:~¡~g-~:n por el equipo experimental y las 

técnicas de medida que se emplean, Jo .mismo ocurre con la ciencia y tecnología de 
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pellculas delgadas. lnl~l~lri"l~~Í~ Í~s~ p~¡¡~~I~~ delgadas solo tenia un uso utilitario de 
- ' ,-- ' - ~- ; - . . - .· . -- - -

decoración, sin embargo, con el acelerado crecimiento en la utilización de películas 
: ,- • '·. :_. 1 

delgadas para· 1a · indust~ia microelectrÓni~a •. además .del aumenÍo iriterdisciplin~rio de 
' . . . ' - -. ' '' - . '' ~ -. - . -

aplicaciones, fue necesario .entender la'. naturaleza intrfnseé:a, que originó~ nuevas 
:,.:_: _··_:·'. . _,. ·_' - - -·: ·'. ' :._, ' - '.'. . ·. . ,• '3.' .. · 

demandas para la caracterización y la evaluación de otra~. propiedades: Las siguientes 

tres categorfas dan la informa~iÓn ese~cial, inclependient~de:~u ul¡;m~ a~lic~ción: 

El espesor 

La morfologfa y estructura 

La composición qufmica 

2.2.1 El espesor 

Históricamente, el Üso de pellculas en aplica~iones ópticas estimuló el desarrollo de 

técnicas para m¡;¡dir !31 ¡;¡iip;~~dcon ~Ita' precisié>~. despreciando ~tras propiedades 

importantes como la ei~trüctura ycomposí6ión; La n.;edid~ de1'~spesof de una película o 

recubrimiento ••. e~ furid~~e~tal·.µ~i~ '• ~~~k'~u~lqui~r •..• ap.licaciÓn ~o <.inv~stig~ción 
fundamental, sin em6'~rg~·. e~ist~~ algun~s aplicaciÓnes.en.i~~'.qu~ el esp~so~ de la 

. pelicula no es partié:~l~rmenie éruéi~I par~·· funcionar . y c~mO ejempl6 ·de ello se 

encuentra~· las pe116~1~scl~~~ra~i~a~ y ·~e ~r~teicción. 

31 



TESIS CON .. 
FALLA DE OIUGEN 

Espesor (") 

lnterface--.,.~4=::::;t==--..,.:--~~~ 
Sustrato Sustrato 

Pellcula de una capa Película multicapa 

Figura 2.4 
Tipos de películas. 

La terminologla de las peliculas y recubrimientos es en ocasiones confusa, ya que la 

denominación de pelicula delgada es • aparentemente muy diferente al término 

recubrimiento, sin efT1bargo,. sólo cl~be ~;t~rs~ g6r las con;ericiones establecidas por 

·. . 
es decir, menor a 1/1000mm=1x10-6 m·. 

~ - • - ---- - 'o, ,- . - ;.: :__ 

Película gruesa es la estructura con un espesor mayor a 1 µm. 

Como recubrimiento debe considerarse a. una peli.cula gruesa o delgada que modifica 

sustancialmente las propiedades del sustrato, ya sea .de manera superficial.o bien como 

una capa difundida en la superficie del material del su~trato. 

Las aplicaciones actuales de mayor import~ncia s~n en la industria microelectrónica, en 

donde se requiere de películas multicapa con . espesor preciso y un método de 
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crecimiento reproducible; la medid.a del espesor se obtie~~~-inediante métodos ópticos y 

mecánicos y dentro de éstos se clasifican en destructivos y no destructivos. 

A continuación se presentan brevemente los principales métodos, su principio flsico y la 

instrumentación necesaria. 

Métodos ópticos 

Las técnicas ópticas para determinar el espesor de una película ~e usan ampliamente 

debido a que se obtienen valores de alta precisión, además de que se hace .. . 

rápidamente, con frecuencia son no destructivas, el principiobási~~ciel que depende la 

mayorfa de las técnicas ópticas es la interferencia de dos oiilás ha~es de luz. cuya 

diferencia del camino óptico está relacionado al espes~rd~ la película, losd~talles de la 

instrumentación difieren, dependiendo de la pe;Ículaq~~ se tiene. 

2.2.1 (a) Interferencia 

Hay un conjunto de métod9s ópticos que .se basan en el fe,nórneno de interferencia de 

luz para poder medir el espesor de una pelfcula delgada, en' estos métodos, la 

interacción de dos o más rayos produce da i;nterferenci~. la intensidad de la lu.z se 

incrementa o se reduce en ciertas direcciones. e indúso puede haber· ún'a anUlación 

total de las vibraciones u ondas electroll1ag~~tic~sF 
Para películas. una onda plana incide Sobre un~'película,de espésor ta un ángulo n, en 

''· "· - - ' ••• > 

la interferencia la onda es parcialmente reflejada y parcialiilente refractada a un ángulo 

fl, fa onda refractada es parcialmente reflej~da y refractada ~ucesiv'arnente, figura 2.5, 
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Figura2.5 ·.· 
Interferencia de luz en una peUcula delgada. 

2.2.1 (b) Método de medición del coeficiente d~ absorción de radiación 
; •.; ... . 

En la mayoría de los casos, la radiación se absorbe de_ acuerdo a la ley exponencial: 

1 = lo (1- R)2 e<· utl 

Donde 10 es la luz incidente, 1 la lu.z transmitida, t el espesor de la película, a el 

coeficiente de absorción del material· para una radiación dada y. R la reflectancia de la 

película 

2.2.1 (c) Elipsometria 

El método elipsométrico también se conoce como espectroscopia de polarimetria y 

polarización y con su aplicación directa se obtienen los espesores de películas y 

recubrimientos, además de sus constantes ópticas. 
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Compensador 

Polarizador 

Colimador 

Filtro 

Fuente de 
Radiación 

Sustrato con película 

Figura 2.6 
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Analizador 

Telescopio 

Detector (Ojo o 
Microfotómetro) 

Diagrama esquemático de operación de un elipsómetro. 

El método consiste en medir e interpretar lo.s ca.mbios· en los planos de polarización que 
o:= .--- • ~ _._ ~ ', _-
. . . 

ocurren cuando un haz de luz polarizada se refleja sobre la superficie recubierta con un 

ángulo de incidencia. El diagrama del mreglode un elips~metro' se muestra en la figura 

2.6. 

El principio de operación del elipsómetro es como sigue: una fuente ·de· luz 

monocromática genera un haz colimado y se polariza linealmente, al pasar a través del 

compensador la luz se polariza circularmente y entonces incide en la superficie de la 

muestra; después de la reflexión la luz es transmitida a través de un segundo 

polarizador que sirve como analizador y finalmente la intensidad de luz se mide 

cuantitativamente por un detector fotomultiplicador. El polarizador y el analizador se 
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determinar la diferencia de· fase .. ·(~.) y· proporción de ·amplitud (tan 'I') de los dos 

componentes de luz reflejada~ de éstos se puede obtener el espesor de la pelicula o el 

indice de refracción (n). 

2.2.1 (d) Perfilometrla 

El instrumento pam este método comprende de una punta de diamante de radio 0.7 

hasta 2 ~tm, que ejerce una presión sobre la superficie y se mueve uniformemente; el 

movimiento vertical de la punta se prodUce por las irregularidades de la superficie que 

se transforma en una señal eléctrica que se amplifica y registra. 

2.2.1 (e) Método del cuarzo vibrante 

Es un método bastante utilizado y la película se crece sobre un electrodo de cuarzo 

conectado a un circuito oscilador, el cristal de espesor t tiene una frecuencia de 

resonancia: 

v,, N 
f =-=-

21 t 

Donde: 1•,, es la onda elástica transversal en la dirección del espesor t y N es la 

constante de la frecuencia. 

Si una cierta cantidad de material se deposita sobre el cristal, el espesor se incrementa: 

dt = (1 I fJ S) dm 
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Donde: dm es la masa depositada, p ládensidad del cuarzo y S el-áreadé fa pelicula,-la 

frecuencia cambia: 

df = -(f 2 dm) I (N p S) 

En este método es necesario considerar factores adicionales que pueden afectar el 

cambio de frecuencia y por lo tanto generarlan error en la medida del espesor. 

2.2.1 (f) RBS 

El espesor de las pellculas delgadas también puede ser determinado por el-método 

nuclear conocido como RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy); que se basa en 

colisiones entre núcleos atómicos, la información involucra mediciones. del número y 

energía de los iones de un haz que retrodispersa después de colisionar con átomos de 

la superficie de una muestra. Con la información obtenida es posible determinar masa 

atómica y concentraciones elementales contra profundidad. 

2.2.1 (g) Espectrofotometría 

La naturaleza de la interacción entre luz y materia depende de la longitud de onda de la 

radiación y de la estructura de la materia. las longitudes de onda _útiles para la_ 

espectrofotometria se hallan localizadas en el intervalo que comprende de 200 hasta 

780 nm, que es el intervalo UVNisible, en este, las moléculas_ absorben energía 

luminosa que originan transiciones electrónicas que producen movimiento_ de electrones 

a un orbital superior, hay que señalar que las moléculas absorben sólo aquellas 
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longitudes de onda queºcontien~en- la cantidad correcta de energía pará-moÍlerlas a un 

estado de energla superior, el resultado de esta absorción es una ·gráfica de 

absorbancia versus longitud de onda (espectro de absorbancla). 
'" .,, ',· 

En el espéctrofotómelÍo' pasa luz de longitud de onda conocida -a través de una 
' ' ' :, ,'"• r •, ' 

muestra y se mide la cánUdad de luz que alcanza una fotocelda ~-bicada al otro lado, los 

. resultados se pres~nta~ ~omoun porc~ritaje de Tra~s~ita~¿ia/colllo Absorbancia, el 

po~centaje de. Transmi~:·n~i~ ;s si~plemente la prhpor~ió~i~e r~cH~ciÓ~-incid;nte que . ' ·. - . . , ~.·, ' .. ,,., .. ' - ' _· '. - -

llega a la fotocelda; en ~tras palabras,~ la Trarisrnitancia es consecÜencia de las 

interacci.ones entre los fotones y la·~ pa~16J1~s a~s~iberites: 
-, -· '.~·>·:·_::_: ·.:-:\:: >_::::.·_:_~· 

Absorbancia ··-· 

2 1 0.7 0.5 0.4.: 0.3 0.2 0.1 o.o 
1 1 I' 1 1 1 1 J ·. ' ..•. 1 \ ' 1 1 1 1 1 1 
o 10 20 30 40 so. 60 70 80 90 100 

%Transmitancia 

Figura 2.7 
Escala que muestra ia conversión logadtmica de ia absorbancia para diferentes valores 
de la Transmitancia. · · · 

2.3 Morfología y estructura. 

La mayoría de las propiedades flsicas .··de las películas delgadas utilizadas en 

aplicaciones prácticas dependen considerablemente de su estructura final, por 
- ·-- -- - - -. ,-·.· ,.- ' 

consiguiente, es importante conocér qué factores pueden influir en la estructura durante 

el crecimiento de ia pelicula e incluso procesos más allá del crecimiento de la misma. 

Para determinar la estructur~ atómic~ de .los sólidos se utilizan los métodos de 

difracción, estos métodos se basan en los principios generales de la difracción de las 
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ondas o partlculasal pasar a travésde urú3-sustancia cristalina, que para aquéllas hace e -

las veces de red de difracción peculiar, cuyo parámetro es igual al orden de magnitud a 

la distancia interatómica media '(10·10 m); la imagen de difracción se obtiene al 

dispersarse la radiación en· el cristal y se fija en una pellcula o placa fotográfica; Por 
. . 

medio de la imagen de difracción se puede tener una idea en forma inmediata y 

cualitativa del estado estructural del sólido, si la figura de difraéción ~s~'un ¿onjunto de 

reflejos puntuales obtenidos al dispersarse_ la radi~ción e~ ~~ter~i~ad~; ~isiem~s de 
- -· ; ,, '·-¡.-· .·- - ... - ' ...... ' . : ' 

planos cristalográficos {hkl}, el sólido exhibe la i~~~~~ ~fr~ ¡_f 6rr,esp~~d~ a una 

estructura monocristalina, figura 2.7 (a), si la figura d~ dif;ac¿biÓ~i'~~'-'l.Jn ~~nju~to de 
. : ·::· . '""". ,::;;·~,~, 

anillos concéntricos (cuando se registra sobre una piaca'fotográfic¡{plana) Ell sólido 
_.. · .. ' ,- ... , .. -.- - -

- " .-.' -. ~ - . -;'··.. ' ... : ' -.':, .. _ . ·- ; ,' 

exhibe una imagen que corresponde a una estructura policristalina, figUra 2.7 (b) 

finalmente, si en la figura de difracción hay un halo difuso, o dos como máximo, la 

imagen pertenece a un sólido amorfo, figura 2.7 (c). 

(a) Imagen de 
difracción ele un 

rnonocristal. 

(b) Imagen de 
difracción de 
un policristal. 

Figura 2.8 

(c) Imagen de 
difracción de un 
sólido amorfo. 

Patrón de difracción: (a) Sólido monocristalino, (b) Sólido Policristalino, (c) Sólido 
amorfo. 
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2.3.1 Microestructura de condensados de PVD 

La condensación de depósitos. producidos por el método PVD (Physical Vapor 

general, son depósitos policristalinos y las variables 

principales irivolucradas ,son:< 

(a) naturalez~ d~I sustr~ÍC:, 
',, . , . -- - :·,, •. ; .-e~ - -

(b) temperatura del sustrato durante el crecimiento del depósito 

(c) velocidad de depósito·· 

{d) espesor del d~pósito 

(e) ángulo de incidencia del flujo de vapor 

(f) presión y naturaleza del gas de trabajo 

,_ -· ,_ - . - - -

Contrario a lo que podría.ser intuitivamente esperado el: depósito no.inicia ~orno una 

película continua o una ~onóca~a de espesor ~ue \la creci~~do, sino que se forman 

núcleos tridimensionales en sitio; fá\/o~~CidClS en el SLJStrato; ~StOS ríúcl~OS crecen 
- - .:.___ ::-,_:--·:·_--- :_.:'_-. 

lateralmente y en espesor (fase llamada crecimiento de islas), finalmente;:al hacer 

contacto una con otra forman una pelicula ·continua, figura 2.3. 

Las propiedades de la película son el resultado de las condiciones de crecirniénto. y el 

efecto de éstas durante el depósito, en el sputtering, los átomos eyectados ~el blanco 

llegan al sustrato en diferentes direcciones y con energías de entre 0.03)í 20 eV, 

además de que átomos energéticos reflejados del gas y iones del sputt~ring ~nt~egarán 
energía a la película y producirán re-sputtering. 

El efecto de los parámetros anteriores sobre la estructura de la. está 

representado por el diagrama de zonas desarrollado por Movchan y Demchishin y 
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modificado por ThC'lrllton; iílicialmente los ejes def diagranú.1 füeróff la temperatura Ts 

(normalizado a la temperatura de fusión del material T ml y presión de gas Argón. 
- -.,., ·: -

Una vez que se forma la pellcu.la continua· la evolución de la morfologla estructural es 
· ,. '· - · · · .. · r c-i .-.: · ~ •• · - - • ., · · - , - - ·_ - • , · • · • 

como sigue: a bajas temperatü~~s I~ movilidad ~Lp~rticial d~los ad~ton,~s es r.educida 

y la estructura crece como cristalitos aclelgazadci~. la e~trüctura no e~ complet~mente \ - -··· - .---. - ·-:1 .... ¡ .. '" ' ·, "'• -

densa sino que contiene porosidades entre 1C>s cristalitcis; también: éontiene ·una alta 

densidad de dislocaciones y un nivel alto de tensión. Figur~ k.9, zon~ 1[14]. 
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Presión del 
Argón (mTorr) 

Estructura de transición, 
grano fibroso 

densamente condensado 

¡· 

Figura 2.9 

Granos en 
forma de 
columna 

Estructura de 
grano 

recristalizado 

l. o 

Temperatura T, I T m 

Zonas estructurales en condensación (Thorton). 
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Cuando la tempera!Ura·del.sustrafo aurrienta, la rnovilidad·superficial de losadátomos 

aumenta y la morfología estructural se transforma primero a aquella de la zona T, es 

decir, granos fibrosos herméticamente condensados con límites de grano débiles y 

después a una densidad completa de morfología columnar, figura 2.9 zona 11,·el tamaño 
. - . ; 

de los granos columnare.s a~ménta cuando la temperatura de condensación aumenta. 
:.¡' 

Finalmente, a temperatu'rás'más altas la estructura muestra una moÍfología d.e grano 

equidimensional, figura 2.9 zona IH[14, 15]. 

2.4 Composición química 

Las propiedades de las películas delgadas también son determinadas por su 

composición química, el contenido y tipo de: impurezas y por el tipo y densidad de 

defectos estructurales. . . :·. ·. . . - -. 

Cuando partimos de la idea de dep~~it~r'~n~ película delgad~ de .algún material 

frecuentemente se intenta obtener las misrílas propiedades .del material usado como 

blanco, excepto que ~n rórlllJ ci~: p~1ri:U1aél~lg,ada, ~in embargo/e~¡º·~() es• ló que 
- ' ',,<-.·~ -·' 

generalmente se obtiene ya que el r:ír~c~l>o d~;spúttering ·por sí 'misriio afo~ia la 

composición de la película, lo que no es d/~¿r~rend~r. ~I ;i,~~~s .pkr~ el c~so de 

metales que reaccionan con vapor de agua o s~s ~~m~on~~te~; a~emá~ ·~~que existe 

la continua desgasificación de los componentes ~el sisten1a,.que so~I~co;p~rados en el 

material de la película como impurezas. 

2.4.1 Defectos en los cristales 

En los cristales reales no se puede observar el orden impecable y la periodicidad 

rigurosa en la ubicación de los átomos, diversos experimentos indican que en los 
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cristales se quebranta la reglil~ridaCl Cleiao'col6C:ación c:le Jos=átomos=en una u otra forma 

a pesar de que 16s átomos• se colocan ·en· lá red. cristalina·. en aquellos lugares que 

corresponden a su eq~ilibrio, esto no. sig.~iftca qJ~ ·se e~cuentran. sin· movimiento. Los 
,· -... .-. ,._ -'_,.: ·. ' -- ... ,· . ·-·-. ·. - -

átomos en. el cuerpb sólido,' igualme~te que 'en ~I liquido'; el. gas, constantemente 

realizan movimientostérrnicos cuya ellergf~ d¿ter~ina Ja temperatura del cuerpo, estos 
' .. .. :··· ··. ,. 7-·. - - _ .. ,- .. 

movimientos tienen Un é:~récte~c:f~ ~¿~u~•~as cis~ilaci~nes alrededor de la posición de 
- . ··- - "' -- '~ - ,:, - - - -·· .. - - - - -

equilibrio, que es el núdo de la re~. i~61u~~sjel cristal tuviese una estructura regular 

ideal, los movimientos térmic~s d~ 1~i'.~t6:11los por si mismos alterarían la periodicidad 

rigurosa de la red ya que las oscil~.c.ioBes de los átomos, incluso a temperaturas 

moderadas, puede conducir a una aft~i~diém sensible de Ja periodicidad de.la red¡1{ · 
- -.- ·-·· :' ~ -- ·> : . - --·: ; 

Como se mencionó, con el cambio de' la't~niperatura varia el grado de alteración la 

periodicidad de la red, estas alteracio~es térmicas de la estructura regularde la red 

siempre existen y son como el fonc:lo ·~.~. ~I qu~ se desarroll~~ todos lo~ f~~Óm.en~~ de 

los cristales, lo que implica que . tocÍ~s; !a's,pr¿piedade~ · •. d~ ésto~;·.· p~ácüb:;;ni'ente, 

dependen en una u otra forma de I~ te~8eratu~a. SÓio par~ el cero élbsoJUf~ elcii~t~I se 

encuentra como liberado de e~tas alteraciones c:le ·.la ~~;io'di6idad ~orno ~i · e~contr~ra 
completamente ordenado y solamente durante el cero abs~luto es posible el éstado de 

equilibrio completo, pero sólo en este caso si en el cristal no.hay ninguna otra alteración 

de la estructura o defectos como está admitido llamarlos. 

Aquellos defectos que no se refieren a los movimientos térmicos, a pesar de que se 

originan precisamente debido a ellos, también existen prácticamente siempre y todos 

ellos tienen una influencia bastante importante en las propiedades de los cristales. 

Algunas de las formas más importantes de defectos son: del tipo llamado defectos de 

Schottky que consiste en que cualquier nudo de la red, en donde debería encontrarse 
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los átómos;cresulfa estár desOcüpado, esfos "sitios~ vacantes" (a-üsenC::iade át6m6s~en er 
- - ,-

nudo de la red) o-riginan un desplazamiento de los átomos_ vednos con_ relación a su 

posición normal, lo que conduce a una alteración considerable _de la regularidad en Ja 

estructura de la red en Ja zona del sitio vacante. 

Otro tipo de defectos 'uamados defect~s de Frenkel, se ~rlgin~,c~~nd(},algu~a partícula 

abandona su· Jugar en el nudo· de la red y. se sitúa en ~u~fquié~ 1liciaí''entré ios nudos 
.·_ - . . :... . ___ ._ , ,, .. _ _,_.,,' ., __ ,_ -··· -

(lugares "internodales"); c~rca de Jos átomos que ocupa ns~ ftJgar::;1ecia1" e~ Ja red, en 

este caso, se forman a la vez dos defectos (par de Frenk~I), y~qUle1' ll~cl~ vacíÓ y el 

átomo entre Jos nudos infringen en la misma medida ;1a r;gularida~ d~ Ja r~d. Los 

defectos del tipo descrito anteriormente, se conoce_n comodefectos puntuales.- -

La tercera forma de defectos en el cristal consiste en; que algunos Jugares de Ja red 

están ocupados por átomos extraños , que - forman impu_rezas en Ja sustancia 

fundamental, los defectos de esta forma en algunos casos ejercen una gran influencia 

en las propiedades del cristal. 

Otra forma de defectos 'son las Íla_m~das dislocaciones (defectos lineales), que 

consisten en que en una parte d~I cristalapareC:e un plano atómico más que en Ja otra, 

el plano atómico "sobrante'' es una d~formación d~ Ja red; las dislocaciones ~on parte 

importante en los cristales debido a que la pre~encia de _una dislocación c~nduce a una 

disminución en la rigidez, además de influir en el · proce'so ·_de, crecimiento de los 

mencionados cristales. 

En los cristales también existen defectos superficiales (dos dimensiones) que son: 

primero la superficie del propio cristal; segundo, los limites entre_Jas distintas partes del 

cristal, orientadas de modos diferentes (bloques de mosaico); tercero, los límites entre 

los cristalitos en el policristal (límites de Jos granos). Finalmente, también existen Jos 
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defectos volumétricos (tres dimensión-es) en forma de poros y grietas que algurlas 

veces se hallan en los cristales[1,7]. 
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. CAPÍTULO 111 

METODOLOGIA EXPERIMENTAL 

La orientación académica del Laboratorio de Películas Delgadas y Alto Vacío requiere 
.__ .· .. 

de la preparación y caracterización de películas delgadas aplicadas a la energia solar y 

películas reflejantes de diferentes materiales. Sin embargo,'Como se mencionó en el 

capítulo precedente, la metodología de caracterización, así como las variables 

asociadas a cada instrumento de medición son de carácter general, por lo que en este 

trabajo se presentan los procedimientos generales, sin tomar en cuenta los materiales 

especificos involucrados en las disciplinas que se cultivan en el Laboratorio. 

Para crecer las pellculas, es necesario tener un sustrato sólido que proporcione el 

soporte mecánico a la estructura, para este trabajo se usaron sustratos de vidrio de 2.5 

cm de ancho por 1 O cm de longitud que son conocidos como porta objetos de la marca 
. . ··-,· - - , 

Corning; los porta objetos se recortaron para óbtener muestras de 2.5 cm x 1.0 cm y un 
-- - " -

espesor nominal del fabricante de O.O~ ~'o.1;1 ·cm.· Las dimensiones de los sustratos 
._- _._-,;, .-

están sujetas a las dimensiones .admisibles para los diferentes instrumentos de 

caracterización. 

Antes del depósito de la pellcula delgada, los sustratos de vidrio se preparan para 

eliminar al máximo la contaminación superficial, el proceso consiste en lavar los 

sustratos con diferentes solventes para eliminar impurezas de origen orgánico e 

inorgánico a nivel superficial. La limpieza es fundamental en la caracterización porque 

ofrece confianza sobre la integridad de las películas y además hay mejor adherencia de 

la pelicula delgada o recubrimiento con .el sustráto. En la Figura 3;1 ;' se' muestra· un 

diagrama de la cámara de crecimiento. de pellculas delgadas por sputtering instalada en 
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el Laboratorio de Alto . Vacío y Pelicula-s. Delgadas -del - Depariamerito de . FísiC:a 

Experimental del Instituto de Física. 

Sensor de 
presión total --

Medidores 
delvaclo --

™'''JIJ. 

Válvula electrónica -
para admisión de ~as 

---- Conector para fuente 
de poder de rt o cd 

Figura 3.1 

-------------- Al sistema 
de bombeo 

Diagrama del Sistema de Crecimiento de Películas Delgadas por el 
Método de Sputtering 

3.1. El Sistema de Crecimiento 
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3.1.1 - La cámara de crecimiento. 

La cámara de proceso está fabricada de Acero Inoxidable 304 no magnético con las 

siguientes dimensiones: 

Diámetro = 25 cm 

Altura = 30 cm 

Volumen = 14720 cm3 

Área de la superficie interna = 2356.2 cm2 

Presión de vapor.del SS304 menor a 10-10 Torr1. cm2 seg ºC 

La cámara tiene 13 puertos que incluyen: puertos de alto vaclo, pre vaclo, un obturador, 

tres ventanas de vidrio de 7.5 cm de diám~tro, Ún ~uerto ~e entrada de ga~ de trabajo, 

dos puertos para los medidores. de vaCio, und·~~;~llo~un s~n~orde ~resi¿n total para 

control de presión, un puerto en la Íap~ s~~~;ior dond~ s~ a6;pla ¡~ iu;,;nte de sputiering 

La cámara se evacúá co'n un;sisiema de l:iombeÓ~ integr~do'por Úna bomba de alto 

vacio de difusión de aceite con velociciad•de bombeon~minaléfe' .. 4oó ltslseg, ésta 

velocidad de bCJmbeo se reduée notablemente por ia pri{s~nci~ de Una traíiipa esférica 

de LN2 y una válv~la de alto vacio de tipo maripo~~ ~e7.Xcm cié:~iá~~tr~. La bomba 

de difusión de aceite se apoya con una bomba rotativa efe p~l~t~s·6~yo desplazamiento 

·es de 5 m3
., hr; la bomba mecánica tiene una doble función: apoyo a la bomba de 

difusión y es la responsable del prevacio en la cámara de crecimiento. Con la 

configuración anterior, la cámara alcanza una presión base ( Pb ) en el orden de 3 x 10-6 

Torr. 
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Losmétodosflsico-sen·dande-segeneravapor-deün-f>lanco-requier!fnde~conéliCionés 

de baja densidad molecular r~s-idual par~ ~~egur~rla calidad de la estructura sólida que 

se genera; en el sistema del L~bÓratorio; cua~do la pr~~ión bas~ es d_e _3x10·5 Torr, la 

densidad molecular es cer6ana ~ 9'i~Ó 1 ~ ~a~-lcul~s /~m~ ~ 20 ºe, ~¿~ esto, la presión 

parcial de 02 es menor a 10·9 To~/. Io cuaTevi;~1 la CJxid~ción dá los~apores -a~i como de 
: .. :·,::-,:- .' ':< - __ ;_' .. "'-: . ; ' ,,.: -.~. " 

la película en proceso de crecirnierifo. Además; para el método de sputtering,. es 

indispensable que la presión. bas~~~l:i·s·;~~;:·se~'~Jy ~~ja
0

;~ra ~u~~~t~~ 1:· relación 
_,_. -" . ' --<..:::'-· -· ·-:<;:~ ~::,;\: ,>!'"';''·'·;;·.; - ·,, __ ,~·;·"· . 

gas residual al gas.de·t~a~f:lj~./·.. u-:< · ~-:~~: ;~_::-:·¡·, .<·~1\: ·,·:~\:-~~ .. -- :·,:, ... · 
---. .._,'\ ·¡-:;. ~: :{~;.-··.:':.; _,.. 

Para generar el vapor del rné!t~rial se usa una'fuerÍte~cle spUtterÍng -tipo magnetrón con 
-·· : · , . ·- '•¡" · ." ... "·'···.o·. - . .':.' . ' '·'.'--,'.;·,' ·. \• c.·.'•c;o.> · o ·" '-'. -;· ;,:_-,· ,<,·,."'.- '• .,,.., .. . ::-

geometría circular que se construyó en 'ei t~llerfoeneral idel. 1·FLJNAM/los materiales . .: :,.·,~·,,~· .. :·::-_ ·:.- -.. -.·· .. ···-;::::>··-_::,-__ ._ ·:--:·' ~'/·.· ... :·:.'·: ,_·:;;·,,:., ~ ........ ~ '.-,' 

involucrados _son Alum.inio_ 6063 y Acero_ l~o~id8,~le' 304' no, maef r;iético; .· iá Jue_nte de 

sputtering circular per~ite~rosión~rbl~;cbs ~~r{{~teriJle~,ri~ ril'agn,~ti~b~ ci~ 7~ m·m de 
~·~·'.:__ •.• - • ·.< .;·,_·_ :_; - .·-,__,. ' - .. - - -

diámetro y de o: 127 nim ,héÍsta'.3.0\ mni de espesor, para ( bléÍncos magnéticos las 
~ ~--~·-"_-_:· - ··- ----- -- ::,·:;_-_",.:;,?--~·-.-'-= 

El campo magnético cie fatÚEÍnt~~í;spLJttering ~s ú~,~rfeglÓ de imanes permanentes de 

SmCo con intensidad rnáxirna.éfe {i<GaÜss, ~iibe destacar que el diseño de la fuente 

de spuitering permite que ~e' aH111enie~'c61lcórrieníe directa por medio de una fuente de 

1.5 KWatts o con u~~ fuE;rÍ¡~'.éfe é:~~;iente 'alterna en el intervalo de radiofrecuencia a 

13.56 MHz y ¡JOte~Xi~ rTlá~i~~c!~~OO Watls. La fuente de corriente directa se usa para ..... -. ·- -·:.- " ·-, . ' -

-depositar matedales donclu~tcfr~s f la de iadiofrecuencia permite depositar materiales 

conductores, semiconductores y aislantes; 
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3.1.2 Instrumentación y-control de flujo de gases. 

De acuerdo a lo presentado en el capitulo 1, el método de sputtering es muy versátil, ya 
,' -

. . -
que permite crecer peliculas y recubrimientos de prácticamente cualquier-material y 

- . /· :- -- ; ._,__ ·< __ , . ~'_:· -'"'.- .-

sobre cualquier sustrato s_ólido que cumpla con los requerí-mientas para ~lcanzar un_ alto 

vacío en la ,:cámara··- de:_ crecimiento,,. estas-, propiedade~ \-ú~icas; -del:,, método se 

aprovechan al ~-~ximo enlacámarade crecirnienfo del La~oratoriÓ,ya,~u~ademá's del 
, . • .. ,-' - . ·•.,·' ·, _,. '""-_;. ,. '" .. . . '· .. . ... ' 

sistema 'de bolTlb~o,' lacámara~cúént~'_Óo~'-u~-~ist~m~-- ~uiom~tizad~ -ci~ ~ontrol de 
,· / 

presión dei gas de trabajd/asi, _LJii~ ~~z ~lle ~e 'alc~~ii1CI pre~iÓ~ base de I~ ca mara de 
·'- ·. 

crecimiento; _.basta seiecCionar úna' presión' dei trabajo para, la preparación de, las 
,. . ' . -· . . .· :,: ; ' . ( ' . 

muestras: Se utilizó gas ArgÓ~ de_alta pu~eza: co~:o' das de trabaj~ yI~ lin¿a del sistema 

de¡ i~trodu.cción esid~Aéero_lno~idable _304, loq~e as~gu~a ¡qu~ la p~reza del_ gas se 

conserva desde el tanque hasta la cá_mara de crecimiento. 

En la Figura 3.2 se presenta el diagrama del sistema de control por presión: 

Módulo 
electrónico 
de control 

Medidor de 
presión total 

tipo capacitivo 

Figura 3.2 

electrónica 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 

Sistema de introducción del gas de trabajo. 
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De acuerdo al diagrama de la figura 3.2, el gasto de Argón que se-admitea lácámara 
- -

de crecimiento depende de la presión seleccionada por el usuario, el valor de la presión 

se obtiene con un sensor de tipo capacitivo, asl, la apertura de la válvula_ electrónica 

depende de I~ presión real de la cámara de crecimiento. La preslÓn de trabajo es alta, 

por lo que el flujo de Argón debe ser mayor a la velocida_d d; bom~~o ~fec;iva de la 

bomba de alto vacfo de difusión. 

Las condiciones en las que se prepararon las muestras objeto d~I pre~e~te trabajo son: 

Presión base de la cámara de proceso= Ja;S x10·~~¿;{< • • 
·:·:·:.,¡··:·>-. -· ··-•~;-. c._••<cc•· 

Presión de trabajo= Pbase + PArgón = _8 x 10 .a_2 X¡10~ __ Torr 

De las anteriores, se deduce una relación~pr~xi~:d~-de ;{~oo:1 de Argó~ respecto de 

los gases residuales, esta condición ~s~g¿r~ ~-~él ~r~d~cci~~~lta el~ iones(proyectiles) 
;.,· i' .".,:.;· ~-' .- -:·.:.;_ .. ' ·_;:.; -~ -': ; -"'·::.· . ' .:~: --.. 

-durante la descarga gaseosa y como resu1í'adc:l una 'tasa- alía de 'erosión del blanco. 
-· -·- '.·?·'-.. ·---~-=-~·.-..~-,_ __ -o-,- - :_,''.~_, __ --;-i:c::.-~: :·. \•.- <-~~ . ..-. 

La presión de la cámara de crepimie'ríto se mide~con se~soíestipo termopar para el 

intervalo de presión atmosféripaa 1x1ó·3 l-orr ;¡ ~~ra el_i~te;_;a1oci~ alto ~aC:1<l se usa un 

sensor de cátodo frío tipo Pening,-los ele~ sensores están instalados en la cámara de 

crecimiento. 

3.1.3 El dispositivo portasustratos. 

Tomando en cuenta el modelo teórico del ces n pa;a la distribuC:iónde m_aterial sobre un 

sustrato, se diseñó y construyó un portasustrat~- que permita crecer películas hasta en 
. - . ... ·.·-. -'. . 

cuatro sustratos de vidrio ele! 1,o cm x ?·5 crl1; léJdistan_cia entre __ el ~!anc() y los s.llslra~os 

es fija. La Figura 3.3 es un -diagrama del a;reglo p~r~ cr:ci~i~nt6de 'las muestras; la . . ~ . . 

idea de crear un dispositivo donde se pudieran colocar varios sustratos está 
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--~ fundamentada-en'el hecho de que se tienen las mismas condiciones de crecimiento de 

los recubrimientos, ya que dicho portasustratos permite que con sólo hacer una rotación 

de 90° se logra un cambio de sustrato. 

8.0cm 

Portasustratos 
giratorio 

Blanco (dónde 
se genera el 

vapor) 

Sustratos de vidrio 

ºff7:1trt"--=::::::::=71ue no reciben vapor 

Figura 3.3 

durante el depósito 

Eje y soporte 
del porta 
sustratos 

Diagrama esquemático del porta sustratos y zona de vapor. 

3.2 Preparación de muestras. 

Se prepararon ocho pelicul~s. cuatro con el blanco ·de Nlquel y cuatro con el blanco de 

Titanio; los sustratos·$~ co16~ar~~ en el portasustrátos rotativo y se procedió a iniciar la 

etapa de prevacío del sistema e_n ~onjunto. 
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1. Se hace vacío en el sistema hasta üna presión basede-3 x 10·5 Tofr: 

2. Se refrigera la fuente magnetrón con agua a 15° C y un gasto de 1.5 gpm 
. : - ' . 

3. Se fija la presión de trabajo enel coílfrÓlador automático y se introduce el gas de 

trabajo hasta una presiÓn en el int~~ai~ ~~ 1 ~~ x 1 () ::3 'T()k e:,• 

4. Se aplica la diferencia de pCJtenci~I·, progr~~ari~o ;u~á pót~n~ia de 250 Watts en 

la fuente de poder de corriente cHr~~ta~.~.La:r,u~nte de alirii~~.tación. permite 

controlar el voltaje, la corriente Q, la;, ¡:iótencia; además;·:· alcanza\ la .• potencia 
·: :: ·. '~ ·. ,, -:::.;.,· . 

descarga instantánea o chispaz_o. ·/:.·: -
::· .. · 

5. La ionización del Argón se inicia y. se pre~~~t~ I~ dese~;~ª gaseosa auto 
:~ . - ' ' 

sostenida cuando se alcanza la potencia seleccionada. 
• ,_' - .- -. '· • v•_ .••'O 

6. El plasma confinado a la región cercana' al ~l~nbo ~~ ~·rigen ~ la erosión del 

blanco; cabe destacar que la cofrierÍte iJ;~áP~~ ,una función lineal .-en un 

intervalo- de la presión del ,gas de trabajo. 

7. Cuando se inicia el proceso de'sputtering, se toma un tiempo de 3 a 5 minutos 
. _. - ~ -- . 

para que la superficie del blanco se "limpie", es decir, dadó que el blanco se ha 

expuesto a la atmósfera se produce una oxidación superficial, la que debe 

eliminarse antes de preparar la pellcula. 

8. Posteriormente, se abre el obturador y se toma el tiempo de .crecimiento. 

9. Ya qué'se tiene la película, sólo se gira el portasuitr~tós 90°, para crecer otra 

película con las mismas condiciones de presi~n •. ie~peratura y potencia. El 

portasu~tratos permite colocar hasta cuatro ::iu~t~atos .. -
r ·; - - .~. --

1 O. Terminado el proceso de depósito de las películas, -se apaga la fuente de poder 

y se cierra la válvula del gas d~ trabajo, lo que termina la descarga gaseosa. 
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11. Las películas obtenidas se dejan en la cámara páráevitar; erf lo posible, que se 

adhieran gases ambientales u otro tipo de impureza, por diferencia de 

temperatura en el ambiente y el recubrimiento. 

12. Se sacan las pellculas para preparar las muestras de acuerdo a las 

caracterlsticas propias de cada técnica de análisis. 

13. Para el caso en que se utiliza una fuente de radio frecuencia, los pasos se 

repiten del 4 al 12. 

3.3 Parámetros experimentales 

Tipo de sustrato;Vid:io Corning (área de 2.5 cm de ancho y 1cm de longitud) 

Distancia del blanco al sustrato= 8.0 cm. 

Prevaclo = 1 x 10·3 Torr. 

Alto vacío= 9 x 10'6 Torr. 

Presión de trabajo= 1-.3 x 10·3 Torr. 

Gas de trabajo: Argón 99.999 

Potencia = 250 Watts con cd y 180 Watts con RF 

3.4 Técnicas de análisis 

3.4.1 SEM / EDS 

La técnica de microscopia electrónica de barrido requiere que la muestra a observar 

sea colocada en un portamuestras como el de la Figura 3.4 (a), para obtener el análisis 

químico y la morfología de la superficie; para determinar el espesor del recubrimiento se 

colocó en forma vertical, Figura 3.4 (b). 
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Contacto 
Eléctrico 

Sustrato de 
vidrio 

(a) Figura 3.4 (h) 
O.Bcm 

Esquema de los portamuestras del SEM/EDS, (a) para análisis químico y morfologla; 
(b) para determinación del espesor del recubrimiento. 

3.4.2 TEM 

Esta técnica de análisis brinda información de la estructura cristalográfica del 

recubrimiento, para este caso fue necesario hacer el recubrimiento sobre un sustrato de 

sal (NaCI) para que posteriormente se retirara la pelicula del sustrato y colocarla en una 

de las rejillas propias del microscopio. La Figura 3.5 muestra el arreglo. 

~~--------------------¡-

0.3 cm 

~ ___________________ _l_ 

Figura 3.5 
Esquema de una rejilla de difracción y una sección del recubrimiento 

sin sustrato. 
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3.4.3 RBS 
- - - - .. 

La técnica RBS proporcion~ la ine.dida del espesor del-recubrimiento, paraeste análisis 

sólo fue necesario aterrizar las muestras, es decir, colocar algún contacto a tierra con la 

película para evitar que se cargue debido a que el sustrato es un aislante. 

Linc.a del 
Acelerador 

·Analizador ....$ 

11 ~ Detector 

Electrostático ( "" . 

=::=:=:===it----------1l .. de iones 

J>rcamplilicador , .... 

Amplificador 
Principal 

c=J/ 

Amtli1.ndor 
1\-lulticanal 

llaz '',, 

131anco 

Detector 

Figura 3.6 
Esquema del arreglo de un espectrómetro de Retrodispersión de Rutherford. 

3.4.4 Espectrofotometría. 

Espectro de Absorbancia. 

La disciplina tecnológica del Laboratorio de alto vacío y peliculas delgadas requiere 

además de la caracterización estructural, el análisis de composición quimica y la 

determinación del espesor de las películas que se producen, asimismo, resulta útil una 

caracterización óptica especifica del espectro de absorción en el inteivalo UV-visible, ya 
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' . 

- que en-arreglos fotovoltaicos es necesario crecer multicapas delgadas semiconductoras 

de tipo N y P, así con:io materiales conductores. 
. . 

La evaluación de la ~bsorbancia de una pelíc~la resulta importante cuando se busca 

establecer un parámetro>"eqúiv~lente" al espesor de ima pelí~Úla 'e) recubrimiento, 

debido a que la absorbancia es linealmente proporcional a la concentración, de acuerdo 

a la ecuación siguiente: 

A,= log10 (Po I P) = e: b c 

Donde: 

A,es la absorbancia total medida a la longitud de onda~-

P es la potencia del haz luego de atravesar la muestra 

Po la potencia del haz incidente 

e la absortividad 

b el camino óptico 

c la concentración del material absorbente (constante) 
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CAPÍTULO IY .. --

RESULTADOS 

En este capitulo se presentan los resultados y una breve discusión de la caracterización 

de las películas de Titanio y Niquel crecidas por el método de sputtering; la 

caracterización se realizó en los equipos disponibles en el Instituto de Flsica de la 

Universidad Nacional Autónoma de México. 

4.1 Microscopia Electrónica de Transmisión. 

En el microscopio electrónico de transmisión (TEM) JEOL 1 OOCX, un haz de electrones 

favorablemente enfocado se dirige hacia una muestra delgada {<200 nm). Estos 

electrones energéticos incidentes interactúan con los átomos • ele la· mUestra 

produciendo radiación caracteristica y particulas que proporcionan inforllla~ión·p~~a la 
__ , . , ·'' 

caracterización de los·· materiales. La información se obti~ni.>d~"-10-s 'elecfrones - -

transmitidos, reflectados í¡ retrodispersados, de los electror1~~· ~~<Sliíld~;io~ y'p~r la 

emisión de fotones. 

4.1.1 Micrografias del microscopio electrónico de transmisión JEOL 1 OOCX. 

Figura 4.1. Micrografia de transmisión donde se muestra el patrón de difracción para la 
pelicula de Titanio, su estructura es policristalina. 

- l 1 TESIS CON 
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En _la micrografla de la pelfcula de Ti se p~ec:f~()b~~f'.'ªL~n p~(r"ón d~~?ifrac.clé>n de 

circules concéntricos, que de acuerdo a fos fundamentos· ·presentados en el capitulo 11, 

permite deducir que la estructura generada es de caráéter policrlstalino . 

. ·;·.; . 

. . 
' 

........ , ... 

Figura 4.2 Micrografia de transmisión de campo claro de la muestra de Ti, a 100 000 
aumentos, 

Figura 4.3. M1crografi;:i de transmisión de c<Jmpo oscuro de la muestra de Ti. a 100 000 
aumentos. 

De fas micrografias superficiales de campo claro y campo oscuro que se muestran, fue 

posible determinar el tamaño de grano (1 O nm) en forma directa. 
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4.1.2 Micrograflas obtenidas en el TEM JEOL 1 OOCX para muestras de Niquel. 

Al igual que en las muestras de Ti, las siguientes micrograflas corresponden a una 

película delgada (espesor menor a 1x10"6 m) de Níquel (Ni). 

Figura 4.4. Micrografia que muestra el patrón de difracción para la muestra de Ni, su 
estructura es policristalina. 

En las micrografias de una sección de la muestra de Niquel, el patrón de difracción 

resultante indica claramente que se tiene una estructura policristalina. 

Figura 4.5 Micrografia de campo claro de la muestra de Ni, a 100 000 aumentos. 
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De las micrografías superficiales de Níquel de campo claro y campo oscuro que se 

muestran, también fue posible determinar el tamaño de grano que fue de entre 5-20 nm. 

4.2 Microscopía Electrónica de Barrido 

En el microscopio electrónico de 'b~rrklo. de ·bajo vaclo, JEOL LV~5600 las muestras 

objeto deben estar libres d~ agua.~olventes u otro materia( que evapore en el intervalo 
., 

de presión de operación del equipo,: ~sía' condición asegúra la integridad del mismo y 

de la muestra; además, la~ nill~;tras;~e~~~·s~r,cc:l.~d~ctCJ,ras o bien colocarse en un 

portamuestras conductor. Para este caso, la/'.~eHc~las de Titanio y Nlquel no 

representan un problema de contacto el~ciric~'~n~irt~dde que son conductoras y sólo 

.·, fue necesario colocar un contacto eléc~ricciji~~I~ cgm'Jse muestra en la figura 3.4. 
·,·--

Cuando el haz de electrones incide en la mue:~t;~a-prodÜciendo electrones secundarios, 

son colectados por un detector. ',se~Gn~'ario . o • . un detector. de electrones 

retrodispersados, convirtiéndolo~~-~ U~'lloÍt~j~é;a~pliÍic~cio,'quese.aplica a la rejiÜa de 

un tubo de rayos catódicos (TRC) y ~;od~ce'~iferentes intensidades en los puntos de 
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luz, .. la. imagen. ge_nerad~ .. cC>nsi:;¡~e df3~11lil~s de puntos de .intensidad variable en. la . . . . - ·. 

pantalla del TRC que C:orr~sponc:lé~ léltopo.graiia dÉ! la muestra. . . . . .. . 

4:2.1 Micrograffa obtenida cori el microscclpio··electrónico de barrido para determinar el 
·espesor del recubrimiento; . · · · ··· · · 

' '. _._ , : 

La micrografl~ dé la;Fig~ra'4.7 ~orresponde a una ~e116J1a<de Titanio en posición - .. _, . ,,, - . -'~·-; . . ' -'", ' -

vertical, es ci~6ir,. ~I ~Í~;n¡j ;sJ~~rfici~I es ·p~ralel~ ~;I h~z ~lectiÓni66: en este caso, los 
' · ' · '.'. ',;,. ' e~d'• '· -· · · '· ~ - · · ·, ~ · · '· '" ··: ' · · ;. ;: ' . · · · · · ·. · 

-- ' -- •• - - , ___ - "· -- -· ,, ...... . _, . '. - . -- . '"· .· - • - - -· ·- "'º . ··-' - ·- .. - -·-"' '··-

eleCtrones lncÍden' en éi b~rdedel ~rreglÓ, es!a 'posición permite obsérvar el sustrato y 
' e <.•, < ~ ·Y~;· .. ; ,/·:;,_:,¿.,. ,•,;;.._• 

estimar el espesor.de~la pellcula. Con el microscopio de barrido disponible, fue posible 

estimar el esp.~sor, d¡:·I~ pellcula en un intervalo, además, se observa una interfase 

definida, esto implica que se trata de un recubrimiento superficial (conocido como over 

·c~ating), es decir, no existe difusión. Este hecho es normal dadas las condiciones de 

temperatura del sustrato durante el crecimiento de la pellcula. 

Pellcula de 
Titanio 

l 
Sustrato de 

vidrio 

Figura 4.7 Micrografia donde se muestra la aproximación del espesor del recubrimiento, 
por medio del microscopio electrónico de barrido 
El espesor estimado para esta pelicula de Titanio fue de 100 nm (0.1 µm). 
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4.2.2 Micrografías obtenidas con el microscopio electrónico de barrido. 

La siguiente micrografía corresponde a una pelicula de Titanio 

Figura 4.8 Se observa una pelicula uniforme y suave, el tamaño de grano es menor a la 
resolución de equipo por lo que la información mediante esta técnica en cuanto a la 
morfologia es muy limitada; cabe sefialar que en estos casos, puede realizarse una 
evaluación con microscopio de tunelaje y fuerza atómica. 

La siguiente micrografía corresponde a una pelicula de Níquel 

Figura 4.9 Al igual que la muestra de Titanio, se observa una superficie suave y en 
ninguno de los casos es posible determinar el tamaño de grano por la técnica SEM. 
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4 .. 3 .Microariálisis Qulmico por SEM_/ EDS 

Microanálisis de Rayos X en microscopia electrónica de barrido. 

El uso de técnicas analíticas no destructivas es cada vez más habitual en diversos 

campos de la ciencia en general y de la Ciencia de Materiales en particular; entre estas 

técnicas, el microanálisis por energía dispersiva- (EDS) como complemento a la 

microscopia electrónica resulta una herramie11ta de especial interés en áreas de 

aplicación tan variadas como el control de calidad durante la fabricación de materiales, 

o bien estudios de los procesos de difusión, de .corrosión; la caracterización de 

contaminantes ambientales y análisis qui mico, entre otros; Con esta _técnica ~e 'obtu_vo 

un análisis químico de los sustratos de vidrio Corning que se usan en el laboratorio de 

Alto Vacío y Películas Delgadas; .cabe señalar que 'no se ~nco11tró un~ referen~ia del 

fabricante ( hoja técnica ). 

4.3.1 Análisis qulmico por la técnica EDS para el sustrato. 

Los resultados del análisis químico por la técnica EDS se obUenen directamente. 

Livetime : 100.0 Sec. 
Technique: Least Squares Fit 

Elements Present: 
CC6), 0(8), NaC11), AlC13), SiC14), 
KC19), CaC20) 

Possible Additional Elements: 
MgC12) 

Energ!:J Intensit!:l Elements Elements 
CkeV) (counts) Present Possible 
0.272 2517 c Ka 
o.530 89550 o Ka 
1.051 35041 Na Ka 

*1.271 7239 Ms Ka 
1.495 3329 Al Ka 
1. 751 159490 Si Ka 
3.322 640 K Ka 
3.702 6613 Ca Ka 
4.015 813 Ca Kb1 

* Check peak labels manuall!:J, or acquire additional data 
for better statistics and re-run Automatic Ident. 
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400fl01 

Figura 4.10 Espectro Rayos X, obtenido por SEM / EDS para el sustrato (Vidrio 
Corning). 

4.3.2 Análisis qufmico por EDS para el recubrimiento de Titanio. 

Ele111ents Present: 
0(8), Na<11>, 51(14>, KC19l, Ca(20>.' 
T!(22l 

Possible Addi tional Ele111ents: 
5(16), Sc<21l 

Energ!J lntensit!J Ele111ents Ele111ents 
(keV> (counts> Present Possible 
0.159 853 
0.452 
0.525 88494 
1.046 47039 
1.281 7519 
1.751 541465 

unidentified 
Ti La1 
o Ka 
Na Ka 
unidentified 
Si Ka 

TESIS CON 
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*2.314 3272 s Ka 
3.319 4247 K Ka 
3.704 34382 Ca Ka 

*4.041 4616 Ca Kb1 
Se Ka 

4.521 14318 Ti Ka 
4.932 1761 Ti Kb1 

Como se observa en el reporte del sistema pelfcula-sustrato, a los componentes del 
vidrio se suma el Titanio; sin embargo, no es posible determinar si se trata de Ti. TiO, 
Ti02 ..... . 
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40000 
38000 
36000-
34000 
32000-
30000 
28000 
26000-

e 24000-
a 22000 

n 
20000-

t 18000-
" 16000-

14000 
12000 .. 

Standardless Ílnal~sis 
Element Relattve Error 

Si-K 
O -K 
Ca-K 
K -K 
Ti-K 
lfo-K 

k-rat10 (l-S19ma) 
0,56808 +/- 0,00236 
0,26284 +/- 0,00215 
0,07687 +/- 0,00184 
0,00881 +/- 0,00123 
0,04786 +/- 0,00149 
0.03555 +/- 0.00083 

íldjustment Factors K 
Z-Balance: 0,00000 
Shell: 1,00000 

Net Error 
Counts Cl-Si9111a) 

548855 +/- 2279 
S7546 +/- 799 
36358 +/- 870 
4755 +/- 666 

17399 +/- 541 
333SO +/- 778 

L H 

º·ººººº º·ººººº 1.00000 1,00000 

PROZA Correctian Rcc,Volt.= 15 kV Take-off Rngle=46,58 deg 
Nu111ber of 1 terations = 5 

Element k-ratio ZRF íltorn % Ele111ent Wt % Err, No, of 
(cale.> Wt % Cl-Sigrna) Cations 

St-K 0,35S2 1,174 32,27 42.16 +/- 0,18 13,135 
O -K 0.1662 2.641 58,S7 43,8S +/- 0.36 
Ca-K 0,0486 1,137 2,S7 5.53 +/- 0,13 1.207 
K -K 0,0056 1,178 0.36 0.66 +/- o.os 0,147 
Ti-K 0,0303 1,237 1,68 3.74 +/- 0,12 0,684 
Na-K 0,0225 1.789 3.76 4.02 +/- o.os 1.530 
Total 100.00 100.00 16,702 

Si 

¡;~~~~· lt~ "" ! '" 
2000 '-"'-- K .A Cu :!:._i Ti 

o ~ -~=::===r=::::'.l~;:::=:c::::,~~~-..~~-..-~~~~~~~~-l 
o . 00 1 . 000 2. 000 3. 000 4 . 000 5 . 000 6.000 7.000 8.000 9.000 

keV 

Figura 4.11 Espectro de Rayos X, obtenido por SEM I EDS para el sustrato con 
recubrimiento de Titanio. 
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4.3.3 · El análisis .ta-mbién se obtuvo para el sistema sustrato de vidrio-pellcula de 
- Níquel; los re.sulta'dos se muestran a continuación:-

Análisis qulmico por EDS para el recubrimiento de Nlquel 

Elements Present: 
C(6), 0(8), Na<11l, AIC13l, SiC14l, 
KC19l, CaC20l, N!C28l 

Possible Additional Elements: 

Energ!:J 
CkeVl 
0,274 
0,530 
0,866 
1,057 

*1.269 
1.491 
1.752 
3,327 
3,703 
4,028 
7.476 

Mg<12l 

Intensit!J 
(counts) 

405 
7422 
4111 
3516 
1408 
608 

64762 
1210 
8502 
1045 
3003 

Elements 
Present 
C Ka 
o Ka 
Ni Lal 
Na Ka 

Al Ka 
Si Ka 
K Ka 
Ca Ka 
Ca Kbl 
Ni Kal 

Elements 
Possible 

Mg Ka 

* Check peak labels manuall!:J, ar acquire addi ti anal data 
far better statistlcs:.arid re-.run .Automatic ldent • 

. , 

Al igual que para el Titanio;-se encuentra en el análisis del sistema que aparece el 
Níquel proveniente de la película. 

..-------------·---
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15000 

Refl t Na-K" K -K" O -K' O -K" 
Fllter-F1t Hethod - -
Chl-sqd = 91.47 Livetl•e = 100,0 Sec. 
Standardless rlrial~sis 
Elernent Relaltve Error 

(1-Sigrna) 
+1- 0.00663 Ni-K 

Ni-L 
Na-K 
K -K 
Ca-K 
Hg-K 
51-K 
O -K 
Al-K 
C -K 

k-ratio 
0.08694 

0.03014 
0.01501 
0,11398 
0,00824 
0,50695 
0.21718 
0,00168 
0,01989 

Adjusllflcnt Factors 
Z-Dalance: 
Shel l: 

+/- 0,00081 
+/- 0,00072 
+/- 0,00146 
+/- 0,00070 
+/- 0,00234 
+/- 0.00222 
+/- 0,00055 
+/- 0,00126 

K 

º·ººººº 1.00000 

Net Error 
Ccunts (1-Sigriia) 
3094 +/- 236 
4889 +/- 123 
3242 +/- 87 
1375 +/- 66 
9554 •/- 122 

980 +/- 83 
64644 •/- 298 
7532 +/- 77 

220 •/- 72 
459 +/- 29 

L H 

º·ººººº º·ººººº 1.00000 1.00000 

PROZn Correct 1 en Acc.Volt.= 25 kV Take-off Angle=46.58 deg 
Nulflber of 1terat1 ons = B 

Elernent k-rat10 ZAF Atorn % Elel'llent Wt % Err. No. of 
(cale.> Wt % <1-Slg"1al Cations 

Ni-K 0,0307 1.184 1.58 4,58 •1- o.35 0,694 
Na-K 0,0134 3,210 3.79 4.30 +/- 0.12 1.667 
K -K O,OOG7 1,2GO 0,44 0,84 +/- 0.04 0.192 
Ca-K 0.0507 1.193 3.06 6.05 +1- 0.08 1.344 
Hg-K 0.0037 2.330 0.71 0,85 +/- 0.07 0,313 
51-K 0,2255 1.4G7 23,85 33.07 +/- 0.15 10.487 
O -K 0,0966 4.463 54.57 43.11 •1- 0.44 
nl-K 0,0007 1.823 0.10 0.14 +/- 0.04 0.045 
C -K 0.0088 7 ,986 11.91 7 ,06 •/- 0.45 5.238 
Total 100.00 100,00 19.981 

The nuíllber of catton results are based upen 24 Ox~men atoriic 

Figura 4.12 Espectro de Rayos X, obtenido por SEM I EDS para el sustrato con 
recubrimiento de Níquel. 
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4.3.4 Comparación de elementos presentes en el sustrato y en sustratos con 

recubrimiento. 

~nto e o Na Al Si K Ca 
Muestra 

Vidrio Corning e;: e;: e;: e;: e;: e;: e;: 
Titanio I Vidrio e;: e;: e;: e;: e;: 
Níquel/ Vidrio e;: e e;: e;: e;: e;: e;: 

Ti 

e;: 

Tabla1. Muestra los elementos presentes en el sustrato y los elementos 
presentes en sustrato con recubrimiento. 

Ni 

e;: 

En la tabla 1 se comparan los elementos presentes en el sustrato versus elementos 

encontrados en sustratos con recubrimientos. La muestra de Titanio presentan algunas 

pequeñas discrepancias, esto se debe sin duda alguna a algún tipo de contaminante. 

La muestra de Niquel exhiben los mismos elementos quimicos que las constituyen, esto 

es algo que ya se esperaba debido a que el blanco de Niquel con el que se realizó el 

recubrimiento tiene una pureza de 99% (según certificado proporcionado por 

proveedor). 

4.4 Espectroscopia de Retrodispersión de Rutherford (RBS) 

La Espectroscopia de retrodispersión de Rutherford ~ (RBS) se fundamenta en 

colisiones entre los núcleos atómicos, involucra mediciones. del número .y energla de 
-- -- - . -· 

iones en un haz que retrodispersa después de choéar con. los átomos superficiales de 

una muestra en la que el haz ha hecho blanco, c:n .esta información es posible 

determinar el espesor del recubrimiento. 

' - - . 

Los espectros que se muestran aqui son las simulac.iones. pac~ determinar eLespesor 

de los recubrimientos de las muestras de Titanio y Nlquel, estas muestras son las 

mismas que se usaron para determ.inar su espesor por medio de las micrografías con el 
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. microscopio elec!róriico_~e barri~o .. Las _dJferencia_s cl,;_espes~r31Je . s~ (Jc~s;rvan '.entre 
.. ; . .· .. · .... ',· . 

uno y otro método se debe a' la escasa nitidez en las imágenes del microscopio. 
. ' . . 

Las siguientes Figuras son los espectros RBS de_ las muestras de ,Ti y Ni,. l,os cuélles se 

analizaron usando el programa RUMP; la Hnea contin~amuestra,la simulación y los 

clrculos muestran los espectros experimentales; La sÍ111ul~ción hecha para el pico de la 

muestra de Ti corresponde a una pellculá delgada· ~Úyo espesor es de 170' A; la 

simulación hecha para el pico de la muestra de Ni correspon~e a una película delgada 

cuyo espesor es de 370 Á 

3500 

3000 

"' 
2500 .,, 

e: 
QJ 2000 ::i 
o 
QJ 

'O 
1500 e 

QJ 

E 
1000 •::J 

z 

500 

o 
100 

Espectro RBS de muestra de Ti 

'He· de 700 keV 

Espectro 
-- Simulación 

Espesor t = 170 A ± 20 A 

200 300 400 500 600 700 800 

Figura 4.13 Espectro de energia de partículas alfa retrodispersadas por la muestra de 
Ti, la energia de bombardeo fue de 700 keV. la linea continua corresponde a la 
simulación y los círculos al espectro experimental. 
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3500 

3000 

CI> 
2500 

.!!! 
e: 
Q) 2000 ::l 
u 
Q) 
'O 1500 e 
Q) 

E 
1000 •:::> 

z 

500 

o 
100 

Espectro RBS de la muestra de Ni 
4He• de 700 keV , 

200 

o Espectro 
-- Simulación 

Espesor t = 370 Á ± 45 Á 

300 400 500 

Número de canal 
600 700 800 

Figura 4.14 Espectro de energla de partículas alfa retrodispersadas por la muestra de 
Ni, la energía de bombardeo fue de 700 keV, la línea continua corresponde a la 
simulación y los círculos al espectro experimental. 

Los análisis correspondientes se realizaron en el Acelerador de 700 KeV del 

Departamento de Física Experimentar del Instituto de Física de la Universidad Nacional 

Autónoma de México. 

4.5 Espectrofotometrla 

Para obtener íos espectros de absorción de las películas generadas en el Laboratorio, 

se uso un espectrofotómetro Spectronic Génesis 5 en el intervalo de 200 nm a 1100 

nm, cabe señalar que este instrumento tiene el accesorio necesario para evaluar la 

absorbancia y transmitancia de muestras sólidas con las dimensiones de las 

producidas. 

Las siguientes Figuras son los espectros de absorción de las muestras de Titanio 
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Figura 4.15 

'f.01)1) 

lo 

RBS 

Muestra de Ti, tiempo 
de exposición de 45 seg 

Densidad Óptica = 0.600 
a 800 nm 

El espectro que se encÓMtró'~ar~ Ía rriuestra más de'lg~da del conjunto. 
. . '. ·, ·: .. ·, "--<~"· .. _-i,{:1:~~:··- .. , . ... ~. -.. ·' 

:· <:··. -... - _,' ', .·:. ,:· 
. ,·· ... ,_ - ··'· ' 

c:;Jrreip~n~en a dos muestras que se 

crecieron en .las mismas con~iciones de pote~~¡: éléctrica y presión de trabajo, el 

tiempo es la vari.able: 

'l. 00(• 
Muestra de Ti, tiempo de 

crecimiento: 30 seg: 

1 

Densidad Óptica = 0.400 
a 800 nm 

Figura 4. 16 Espectro de una peli¿ula de Tita¡,io, ~oii tiempo de 30 s de crecimiento. 
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•t. O(IQ 

AllS 

o. (l(ll) 

Muestra de Ti, tiempo de 
···crecimiento: ao·seg:· 

Densidad Óptica = 0.800 
a 800 nm 

Figura 4.17 Espectro de. una pellcula de Tita~i:.cln°Úe*plde ria s de crecimiento 

De acuerdo al modelo, el espesor de la muestra de 30feg'JndL·d~expÓsición es 0.5 el 

espesor de la muestra de 60 segundos. Este hecho e~s/~~¡~¿i~ti~~ ~·a'qu~ confirma la 
': :'·'.~~~. ·._;:-~ 

reproducibilidad del método de sputtering. •· :e" ,::· · 
Para el caso de las pellculas que se crecen'en -¡¡~reglos:;rnui~~a~a corl1o'la~·que se 

producen en el Laboratorio de Alto Vacío y,Pelf~G1~{6~rgkd~s ~oXÚn ~istema de 

cuatro blancos, el espesor de cada capa de1_·~r~~glo se puede cohtrol,a.r eón una sola 

variable: el tiempo de exposición; · 

Al igual que en el casode laspellculasd~Ti, s~;~~c6ntróelespeé:tro de absorción de 
~ ·' . . .. ~ . . ' . ' '_ '_ 

las películas de Niquel,>e~ ~I interJalÓ de 200 a 11 oó .nm. 
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-•).5•)(1 

Densidad Óptica = 1.0 
a 760 nm 

Figura 4.18 Espectro de una peHcula de Niquei, con tiempo de 60 s de crecimiento. 

1.0M l .-.... 

,.,-J -/-~e"'lded J,~~::~--N e760om 

,_.;oo ! 11 
'' i '.1 ' 'I' " 1

l1''
1J 1 1!'L''• 11 l, 11 l1l'"'l 1 1 '' 1 

:!O!).•) : Jll ; OiiD ,,·\ :.:·,,·:.-.,. : · -.. · ii(a). •) 

Figura 4.19 Espectro .de absorbancia para p~IÍ~ula :J~ Níq~ei". con 30 sdecrecimiento. 

o-· • --"'o-~.'-::'.~~· - ';~··¿_·~ ··;J;'~~,· ~;-~~~-~ 

En ambos casos, se uso la densidad óptica .o absorba11cia para una evaluación 

cuantitativa del espesor de las películas generadas, es claro que el espesor en 
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unidades de longitud_";E)_~~E!~e obtener a partir de la absorbancia o densidad óptica si 

se conoce la absortividadc_del material. Para una gran variedad de aplicaciones, la 

absorbancia o la transmitancia s~ usa como p~rámetro de espesor, tal es el caso de 
- -

discos ópticos o bien vidrio con funciones especiales. 
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. CAPÍTULO V 

CONCLUSIONES 

Para cumplir con los objetivos propuestos al inicio, del trabajo, se seleccionaron dos 

materiales útiles en dispositivos fotovoÍtaicos y otras aplicádones metal-mecánicas o 
. ; . . . 

bien para generar recubrimientos en vidrio; los materiales seleécionados fueron Níquel y 

Titanio, los blancos disponibles enel laboratorio sefo~'ricaron'a ~~·~ir~/de~unlamina 
delgada de O, 127 mm de espesor de Níquel de 99°~ de pur~Íá~:el,~fa~~o deTit'anio a 

partir de una placa de 3 mm de espesor con 99% Je pur~i~.(gu:~nte ci1 proceso de 

fabricación de los blancos existió una. interacción de lo~ ~at~riale~ ¿g¡, ()tro~ ~ateriales 
propios del proceso de maquinado y con la.atmósferá durante su'mariejo antes de la 

. '-. ·.·,; :'._:_,.:: .. ,~--' ,:_:: . :<";-~'-'_::, - ' 

preparación de las pelfculas muestra y su caracteriza'ciÓn,;,, ; . 

La instalación de los blancos en lá fuente de ¿p~tt~;i~~ tipo ~agn~t;¿n no ~epresentó un 
- - ·_ . -- :..__.: ·----··- ,_ . ___ ---~-::::~:::::-:'.·-::-:· ~ --~·:~·; --'l~·:,._ '--"-- ;':;:::_;_ _'.: - ·----- - . '_ --

problema, al igual que el. proceso .de bóÍlibeo'.desde';preslón'~tmosféi'icá hásta• la 
- -'-•- - -·-- ·--------~::~""-, ----· -·--o_-..:_··-·-·--- .. --··----------- - -~--- ~'::·=;·-~-----·-·---·-·'-·------- - _,, . -

presión base del sistema, este h~c~o indica.qu~ lo~ blanca'~ y ·~us!rato~ ~e mantenían 
-::-··,. _;··_·2.· 

"limpios" y los gases:ad~orbi~C>scy ;I YªP..º~:~.e.:'~gu:~6§ re~res'~~tfü1 ~.~ •• probl~llla.de 
contaminación al menos ~ 1~ t~ríl'peÍatLi~'amlli~nt~ del La'b6f~to;rib. ' ~:., ·• ; · > · 

Durante el proceso de creci~ienl~. ·~1' bl¡ncd~ los s~st~~t~~:~Ü~e~t~n su temp~ratura 
debido al impacto ióníco y a I~ ~r~s~ncía dJi plasll!a''.~e('gas ~e.j~¡llaj~: · ío ci~e p~~voca 

•. ,..,.,. '; :< ;.• ~_,-_ ~· ,. , -· ::.·-,:~. :"' ·-

que al inicio de. la descarga,. el 'C:ó1or éáracterísiico de la ciescárg'a cíe:Argón' lle se 
-·~ ·.'·- -~-0_:_,;., 

presentó y la presión total ein la cániara aumentó, El'ste C::ambio de presión es resultado 
e" r • Ó r, •"¡ \ <·.~ '. • ;J' -•, • • '•, ,' , _;' :\ •, ' ,> 

de la liberación de especies ad~orbíd~s en las superficies: del blanc~, d~I sustrato y de. 

la cámara, que se des-adsorben a una temperatura más alta ... 
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Para el proceso de c-recimientcfse uso una fuente de potencia de- corriente alterna en 'el -

intervalo de radio frecuencia, _el procedimiento resulta más complejo que cuando se 

alimenta con una fuente de corriente directa, ya que requiere de condiciones _más 

precisas de presié>n de trabaj~- para un aécíplamieníó del circuito eléctrico de 50 otims 

de impedancia.Sinernba/do,un~ vez qué: se op:~irTli~ó- la~elació~ potencia-presión-
,·,.e"" 

distancia blanco-5G5trát6, e1-·pr6cesó decfecimientoes í-nasericie~te que ~ontuentes 
'<-- ·- '.·:.,~. ~-' '·•·'- ;_ _-.-~'- ·"' ~·. 

de _corriente· direéta, este ~~dilo ~~! ~bmp'ro6ó cU~~db is~ ~v~l~~~la ~~mpera;Ura del· 
• --~-~-, - .... -.' ·;.,. ·, :! ; :; - ·~-----~,. - ';;;. :·< ' ;;_ :~ •,1, ,_ 

blanco y del sustrai~., ' '. .. <; - >~-\'--~_-·;< :.\_._·,.-.'.-_-_._·_.'_:·-·_( -~.' -.'._·'. .:·· .:,<,' ,(~;~-, 
- - ·;- ]'.; _:,_ /• -. 

</' - ._ ·~~: 

particulares de un objeto ó como en este caso de •aigúrÍ material, de tal modo que 
. ", .... ·'· . - " .,· ',) .. --··. ..,_ . •\ . .,, . 

'·'·' 
claramente se distinga de los de..;,ás: para' este casÓ,u~a_caraderi~ación compietade 

-- .,, - - - - -.~ ,_- •' ·- •• : ~ :- - -·· •• - ·-. , •• - _-' • - • • .-•• - ',, •• - - ·- '· ., ",. - <" _., - ' - • - - -

una pelicula produCida en el Í~b~rato~io ~ÚbÍirla las~ p;Ópi~dades eléctricas, magnéticas, 

estructurales, quimicas y m;ecáriícas~entre otras, siii elllhargo,' la disponibilidad de los 
. - -~ ~-;,_.,., -~--. - -

instrumentos fÜe uiía'H~it~nte, por lo que la _caracterización de las pelic;ulas delgadas 

que se crecieron estúvd'orientada a las categorías de morfologla, composición qui mica, 
•· ..... ·. ·'"< 

estructura cristalina, '-ei~~~6r y la evaluación de la absorbancia como u~ parámetro 

cuantitativo del espesor. Cabe destacar que la caracterización completa no es aplicable 

en la mayoria de los casos y es pertinente realizar sólo aquellas pruebas relacionadas 

con la aplicación. 

De las micrografías del patrón de difracción que se presentaron en el capitulo IV. se 

encontró que los recubrimientos de Titanio y los recubrimientos de Níquel tienen una 

estructura policristalin_a, es decir, no se encontraron arreglos periódicos a lo largo de la 

superficie analizada y sólo se observan pequeños cúmulos que forman. cristales de 

diversas dimensiones, este hecho se puede asociar en primer lugar al método de 

77 



sputtering' en donde se eyéctari átórriósfoolécula's o cúmúlos,~al tipci de sustrafo y a la. 

temperatura,· que no ~s t~n alta como. para promover la difusión superficial. y el 

reacomodo de los átomos en un red cristalina. 

Para las ·apli~aciones que s~ ~u~~a ;~~s~~~oliar en el Laboratorio de Vacio y Películas 

Delgadas, la condició~ el~ policristalini~a~ no es una limitan!~ y el mÉltodo de sputtering :, . . . .. - . - - -
'. 

"• ·:' ::.·:~-· ,. -resulta adecuado, >ff ¡;'. ,. 

Adicionalmente, las micir. ogr~fia~ d~ I~ ~up~~icie d~ la~'mUestras rev~lan una 'superficie 
·~ • • • .-,. - - •• ,_, •. J •. - - • • ' -·- • ., • - - " - ' -

tersa y úniforme •.. c~~~cf~ la~mplific~ci~n es' b~j~, ~orl'io~~·· ~is~~· (X17~~0), sin 
'., .. · ·. · .. ·· .-... _ .. '---·' - . ,, - '·-·" ' 

embargo a una alta resolución, como eri ¿1)1ef1l'•(x1o'o9?0) ~'e é~rciiben y e~posible 

determinar el tamaño de grano, hecho que confi~mél laccmdici~n de policristalinidacl que 
:- ~. ~ - --

exhibe el patrón de difracción. De lo anterior Sf!.cleducé que la, t.écnica de sern no tuvo la 

resolución para determinar el tamaño de grano.'· · :: 
·~ 

El análisis de la composición química proporcionó resultados que p~r~iten ~oncluir que 

el método de sputtering es adecuado ¡Jara obtener peliculas con iacorrÍposición química 

equivalente a la del blanco. 

La espectroscopia de retrodispersión (RBS) aportó ~esÚlt~d'.6fi~n ;especto al espesor 

de las películas y la conclusión es que es un m~todCÍ b~'~t~~;~· confiable, ya que no 

depende de algún juicio personal para la obtención de resultados~ Por otro lado, si se 

comparan los valores de espesor obtenidos con la técnica de microscopia electrónica 

de barrido, estos dependen de la interpretación y definición de las imágenes. 

Finalmente, la técnica de espectrofotometria es una técnica sencilla y rápida para 

obtener un valor estimado del espesor sin unidades, sin embargo, si es necesarioun 

valor preciso se puede obtener mediante otra técnica como las descritas en capítulo IV 
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y construir una gráfica de absorbanéia (o-fransmitanciafcorifra el espesor, que será 
- - -- ---· 

lineal en un intervalo grande, de acuerdo a la longitud de onda seleccionada. 

El trabajo que se desarrolló ha permitido evaluar los métodos de caracterización en 

varias categorías para su aplicación' inmedi~t~ en eL pro~ecto de producción de 

películas fotovoltaicas que se desarrolla· en·· el Laborátorio · .. de· Vacío. y Películas 
_·,,,. . !-,. - ·... -

Delgadas del Instituto de Ffsica; a los métodos de caia6terii:acióndeberán agregarse la 

caracterización eléctrica, respuesta fotovoltaica y las pruebas de intemperismo. 
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