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introduccion

Desde hace mas de dos decadas se ha logrado un gran ‘avance en la |nvest|ga0|on de

las propredades fisicas de la materla mas aun en nuestros dias es necesano dlstlnguw

areas - especificas de la crencra‘ partrcularmente de - la Fisica, .en donde se ha o

desarrollado la fisica de pellculas delgadas y recubr|m|entos

. Por otro Iado las tecmcas de creC|m| nto actuales permiten preparar casi cualquner t|po ;

de pellcula [¢] recubnmlento ira n gran numero de aphcacrones eI a t|

evaporac:on termlca aI vacl e complementa con eI metodo de sputter' g otro mas I

dlsponemos actualmente en campos: de Ia electrénlca Ia optlca telecomumcacrones Y=

la generacion de energia eléctrica aprovechando la energia solar entre otras muchas

Este trabajo tiene como objetivo conocer.a’ fondo. y apl|car la técnica de sputtermg para :

crecer peliculas delgadas, asi como obtener una caracterlzacmn general de un conjunto

de muestras generadas en eI Laboratono de Vacio y Pehculas Delgadas deI

Departamento de Fisica Experrmenta del Instltuto de - Fisica, cuyas Ilneas de

Investigacion estan dmgldas a- Ia'preparacuon de peliculas delgadas multlcapa”para

aprovechamiento de la energia solar

Para cumplir con los ObJEUVOa de trabajo se seleccuonaron dos materlales quuel y

Titanio en forma de’blancos. 'solldo

sputtering tipo. magnetrén del Laboratono y se prepararon pelIculas delgadas sobre

'una.fuente de': :



“sustratos de vidrio, posterlormente se caractenzaron para obtener las propledades mas'

significativas; el trabajo resultante se estructuro en cmco capltulos en el prlmero se

crecimiento de las peliculas: "sobre-sustratos :de’vidrio- y flnalmente se’ descnben las -

técnicas de caracterizacion dlspombles que se aphcaron

Cabe sefialar que el presente trabajo cubre solo una caracterlzaCIon muy general de las
peliculas que se produjeron, ya que una caractenzacnon completa |mpl|ca ademas de la
general, la investigacion y evaluacidn de fodas las propnedades flsrcas y qulmlcas dela

pelicula producida, lo que resulta en la mayoria de los casos ‘una mversuon de tiempoy

de recursos que no estuvieron disponibles para el presente,lrabajo‘.

(%]



CAPITULO [

SPUTFERING
El fenomeno de sputtering se observo por prlmera vez en un tubo de descarga gaseosa :

con corriente dlrecta Grove (1852)[2 15] encontré que la superﬁcle del catodo se

erosjono por el impacto de los iones energéticos durante el proceso y el materlal deIJ

catodo se deposité sobre las paredes del tubo. En ese ‘momento e spthterin'

considerado como un fenomeno indeseado, ya que el catod Y Ia rejllla n el’tubo de

descarga se destruian contlnuamente Afos despues este fe omenao’ se aprovecho"

para producir peliculas metallcas para la capa reflejante enﬂespe]os y. postenormente se

aplicod para otros recubrimientos.

EI metodo de sputtering es una técnica vneja pero con eI ad emmlento de la tecnologia

fotones; el material erosionado en forma de vapor se acumula sobre una superfme o-

sustrato y forma capas. En la tecmca conomda como erosion por. magnetron el matenal

base del depdsito es el electrodo (catodo) al que.se apllca un voltaje negatlvo\

: Cuando se produce un depostto

Argon (Ar), que al |on|zarse por la presenma e un:campo eléctrico’intenso,: genera un'

-zona cercana aI blanco tlenen un recorrldo hbre medlo corto y Ia lomzacwn se

la:camara se‘mantiene ‘a‘una: presuon baja de gasv, .



mcrementa Losrlones de Argon se aceleran hacla eI catodo debldo al potenmal,

negauvo y lo golpean La energla de Ios iones es de vanos mentos de electron volts

) (eV) por lo que la colnsuon{con eI séhdo erosuona eI materlal superflcual que se vaponza y

postenormente se adhlere a la superﬂcle del sustrato medlante el mecanlsmo de

adsorclon

‘1 1 Interaccnones ‘de’iones con superﬁcu s

Cuando un |on se apro ima a la’ superﬁc:e de un SOlldO Ilamado blanco, flgura 1. 1

alguno o todos de}los fenomenos siguientes pueden suceder:

ralizado en el proceso.

lectron 'del blanco, este

s decir, se presenta el fenomeno de

El ion puede Ilegar,a ocultarse en el blanco,

implantacion del ion.

«_El impacto del ion puede prodticir alguin tipo de ~reestructuracion (vacancias e
intersticiales) en el material blanco.

« El impacto del ion puede provocar una serie. de colisiones ‘entre atomos del

blanco, produciendo la expulsion de uno de esos: atomos; el proceso de
expulsion es lo que se conoce como sputtering, gue es el fendmeno que interesa

en este trabajo.



lones reflejados y
neutros

lones incidentes

Electrones
secundarios

Atomos
‘eyectados

Superficie

_Cambios -
estructurales

: Los iones bombardeados
. pueden serlmplantados

Edéde producirse la
eyeccion de atomos del
blanco (Sputtering)

La particula puede S
quedar atrapada en el .-
sdlido o

Secuencia de la
- colisién

Flgura 1.1
Interaccnon de iones con superficies.
1.2 ‘Mecanismo del sputtermg
El sputtering es 'un proceso estadlsttco[Z] que se presenta como resultado de un
. intercambio de momento aneal (canthaq de mov1m|ento) en un proceso de colisiones

iniciado cerca de la superﬁcie 'déllbla'hco debido a la‘incidencia‘ dev,unr‘pr'é'yeétil

energético, las mteraccnones se pueden tratar como una serie de cohsn

donde hay una transferencra de energia Consaderando la cohslon entre dos partuculas

de masas my M, suponemos M inicialmente en reposo y que m colisiona con veloc1dad

TESIS CON
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vI y angulo 0 en Ia llnea de umon de Ios centros de m y M en eI mstante de Ia colls:on y

por conservacmn de momento Imeal y conservacnon de Ia energla la fraccnon dela

cantldad de energla cunétlca transferlda en un colls:on elast«ca es:

mv2/2=f=4mM/(m+M>

Los casos frbﬁteré‘ éon: gyrc“:ua"rl:'c.idfl‘é masa de ambasparticulas son semejantes y'otro
cuéndp u‘n‘a, es rﬁuvcho‘rhéyor‘a la otra. En el caso practico, este ultimo heché implica
o ‘ proyectilés (ibneé) cbn uha masa pequefia comparada con la masa del materialk del
blénco, en donde la transferencia de energia es muy pobre, lo que da como resﬁltado
una probabilidad muy baja de eyeccion, aumentando la probabilidad de choque corn el
consecuente auhento de temperatura, este hecho permite evaluar a nivel macroscépiéo
la efICIEHCla de sputterlng. aunque se sabe que la transferenma no es el umco factor

que la determma[Z]

'1.3 " Principio fisico asociado al proceso de deposnto por sputtermg

La palabra sputtering se aplica al proceso fi5|co en el que los atomos son removudos de

la superficie del material debido a la transferen a de momentum entre una pamcula

energética, generalmente en forma de lpn ~y‘los atomos superﬁ»cnalyesfde un blanco

implantadas; dentro de este proceso se Iogra que algunos de Ios ato T os del matenal



nealmente ‘con’ la energla del

“:las masas rel lvas del atomo y de on,

'1 4 Parametros de Sputtenng
: ""La proporcnon o rend|mlento de sputtermg S, es la proporcion de dtomos de la superfcne :
) “‘eyectados debldo al bombardeo de lones y se ‘define como el numero de atomos

; removrdos dela superﬂcne de un sohdo por |on |nc1dente

"8 = alomos removidos / jones incidentes

Ef rendimiento del spattering e uenciado por los siguientes factores:

= Energia de los ione

. Material [

. Angulo dei inc denc de Ios lones

. Estructura del blanco ;

1.4.1 Cnergla de los |ones

La f|gura 1 2 muestra Ia variacion tlplca de la produccion de sputtering con.la energia

-~ del ion incidente: =



£ 10-100 kel

Sce £ (£ 100 eV)

N

Pro.d.uccibn de sputtering (S)

Se £2 (Z <100 €V)

Energia del ion (E)

Umbral

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

La curva sugiere:

1. En una regién de baja energia, existe una energia umbral para que se presente

el sputtering. B

2. El rendimiento o eficiencia de sputtering tiene un valor maximo en la regién de

alta energia

El umbral de energia de sputtering se ha é’studiaqo de'bkid,o 'a'quev,se Zrélaci‘ottja con el
mecanismo del proceso y los valores se énqdé}ntrlaﬂin’éh,él interkvak_lo de 50'a 300 eV,
estos valores de energia se determinaron[é] ‘rn’iaijei';dpylérbyér‘dida deibesb‘ dél cétodo en
el intervalo de 10 atomos / lon. - '

La energia umbral es muy sensible a la contaminacion de la superficie del catodo, al

angulo de incidencia de los iones y a la orientacion 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 pbr la expresion:
S'=10%(W/Alt)

Donde W denota la perdida de peso del blanco durante eI tlempo t en el proceso de
sputtering, | es la corriente y A el numero atomlco del materlal blanco :
En la figura 1.3 se muestran algunos resultados tlplcos de Sen funcnon del numero

atémico.

Ag

T T
[—Ar* I0H N ’
(400 ev) Au

g

2>
=
-
b
P -
.
(=]
]
PNt
bl
c
]
—
-
=
<

Qooc_.—_-_.—y\)mmm

R

NLHEOODONLINDPONDL O
Py
-4
”
—
re

Producidon de sputterin
(atomos / ion)

Ce

(=]
-
(=)

20 30 40 50 60 70

Numero atomlco :

: Flgura 1 3
Produccion de sputtenng contra numero atomlco para algunos materiales.

1.4.3 Angulo de incidencia de los‘iones
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FALLA DE ORIGEN |




Durante eI bombardeo del “§6lido con iones, la direccion de los iones no es controlable,

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

establecer una dlrec‘ ;;n de mcudencna preferente, de tal forma que la produccion del

- sputterlng 'se |ncrementa con ‘el angulo de incidencia; experimentalmente[Z] se

: é_ncyuentra un':m 0" para angulos entre 60° y 80° di mlnuyendo rapldamente para

3keV . Ar' —pSi ———  Experimental
Angulo de incidencia — —  Simulacién

oblicuo i
\J

\
o, 60
"@
'
:

4—900

2 3

S(w) Unidades arbitrarias

Figura 1.4
Distribucién angular de atomos removidos para un angulo de incidencia oblicua.

En la Figura 1.4 los iones Ar * inciden sobre la superficie de un blanco de Si a 60° la

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

TESIS CON 1
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" atomos expulsados del blanco tienen preferencia de viajar hacia el frente; la distribucion

angular de los atomos removidos se rige por la ley.del coseno de Knudsen: '

Ecos O

-+ Figura-1.5

Ley del coseno.

 Cuando la energia E de los iones eyectados’aumenta Ia'distribucién se modifica‘ es:
claro que la probabulldad de que los atomos eyectados se ‘muevan en dlrecmon paralela

ala superfcne erosnonada es cero[2).

144 Estructura del material blanco ' i :

La produccion de sputterlng y Ia dlstl’lbUClOﬂ angular de Ias parﬁculas eyectadas’
resultan afectadas -por la’ estructura crlstallna de Ia superfcue del blanco .por lo que
para blancos compuestos de matenales pollcnstallnos se obt:enen dlstnbumones que

puede ser “bajo cosenoldal" ‘es decur hay mayor cantldad de matenal expulsado hacna B

"




\ X
fon Hg* ..~ Energia del ion incidente

Blanco Mo .

S\ 22

150

Figura 1.6
Distribucion angular de un blanco policristalino -

-los lados que en la direccion normal de la superficie del blanco, para éhérgias altas se

- obtiene una distribucion ‘coser fas mayores é‘y1y0vvkke\k/4 se 'c')bt’iene‘ una,

* distribucion - “sobre . cosenoidal ronocristalinos, ‘generalmente no se

‘observa una_ distribucion angular uniforme. -
1.5 La produccion de sputtering de'aleaciones -
‘La composicién quimica de las peliculas que se depositan a partir de un blanco de una

aleacién es muy cercana a la composicién quimica de dicho blanco, este hecho sugiere

| PALLA DE ORIGEN




alta, la pelicula -presenta - composicion :quimica’ diferente “como “resultado de la

aumento en Ia temperatura o por el lntercamblo de momento

”Para Ios proposﬂos de este‘ traba]o solo se conS|dera el método de sputtenng

1.6.1 EI metodo de sputtenng y la’ descarga gaseosa con cd

: EI arreglo tlpo dIOdO que se muestra esquem tlcamente"en Ia Flgura 1.7.es el mas

. snmple para aphcacmnes de crecumlento e'pell ulas y recubnmuentos

13



Camara de Vacio

Blanco
(Catodo)

VI!’ /

B o Diferencia de
< . potencial (-)

Figura 1 7
Arreglo de dIOdO cd

En Ia Flgura 1 7 los electrodos mrculares se mantlenen paralelos y separados una

7d|stancna d que puede vanar entre 2 y 10 cm en eI espaclo entre ellos se produce una

‘descarga gaseosa debldo al campo electnco mtenso que se genera a partlr de Ia

diferencia de potencial y un gas noble. Con una fuente de cornente dlrecta se allmenta

el sistema, el catodo tiene una doble func:on como blanco y com

el portasustrato o sustrato aumenta su temperatura cons:derablemente debldo al'

impacto de nticleos neutros, electrones y iones, pp lo que.c ebe refrlgerarse medlante ;
un circuito de agua u otro refrigerante. ’ i : ‘ k -
El arreglo de diodo -es un c:rcuuto electrlco, ‘en. donde la resnstencna depende; :
directamente de la naturaleza del gas ¥ su presion, este hecho hace mas complejo el

dispositivo, ya que se'debe mantener dentro de un espacio con atmosfera controlada.

14




Bl mtervalo de’ presmn Dara que se Ileve a cabo Iafdescarga depende del gas, de Ia

dlferencra de potenmal y ‘la dlstanma entre los electrodos sm embargo Ia presion se

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

Presion
| 8 A
| B
t— d —»}
' I(p.d)
Ry Gas de trabajo
¢ Pa v
| a

Tlempo de proceso ! descarga
gaseosa . -

= 5
=
v

Flgura 1.8
Clrcwto ele tnc Y. condtctones de

1.6.2 Proceso de sputtermg con una fuent de ‘ e‘h‘ta'qilén‘jdé‘¢drrike'nte'balt‘e‘rr'1a (13.56

MHz Radlofrecuenma)

~El mismo arreglo se puede allmentar con una fuente de corrrente alterna' Vel"yre'sultado

sistema.

' Cabe seﬁalarkque el proceso de sputtering se usa desde hace mas de 100 afios-y en

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

COTESIS (o | 5
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o 'iblanco Io qu

es la aphcac:on de voltajes alternos debldo a que se presenta el problema de

Ia arg’ que Ilevan Ios uones del gas al collsnonar con I" superﬂme del -

heutrallzacué )

in potencnal de aceluamon entre Ia superﬂcre del

,:fblanco y. el plasma

; ;Un arreglo do allme ado co 'una fuente de corrlente alterna se muestra enla

T Flgura 1. 9 destacando Ia fuente y cnrcuno RLC denommado auto entonador

Vv Fuente de radlo frecuencta
ca 13.56 MHz

4—— Auto entonador

I
¢ Electrodo (Blanco)
m

Figuré 1.9 RN
Circuito eléctrico con fuente de corriente alterna.

El.auto entonador al que se hace referenma en la 'n’ dispositivo eléctrico .

integrado por un cwcmto RC que permlte,acop|ar Ia mpedancnak 'del s:stema ‘de-

crecimiento a la fuente de aI:mentac:on‘ Los factores que mterwenen son la presmn del’

gas de trabajo la Iongntud del cable de |nterconex10n y la res:stencua del s:stema de
crecimiento. . o _ R
Yw DE Or\.u.ZEN
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1 7 Fuentes de sputtenng'tlpo magnetron

Para que el proceso de sputtermg sea et“mente para crecer pellculas delgadas a nivel

: comercnal o de Iaboratono es necesano mantener la; produccaon de lones durante

penodos largos, esto |mpllca’v na ‘ ontrolado A medlados de los

70°s, se realizaron varios prototspos de fuentes con geometrla cwcular que dleron como

resultado un arreglo en donde 'tnco se ,agrega al ledO, los campos N

cruzados dan como resultado’” Un-mecanismo ‘de—uonizécién eficiente"a'sir'éofno un
confinamiento efectivo del plas“ n ce cana ala superflme del blanco y

cercada por un escudo a tlerra os’ d|sposmvos :para deposuto por. sputterlng con la

combinacién de un campo eléctrico mtenso y un campo magnetlco se les denomlna

fuentes tipo magnetrén. El siguiente diagrama muestra el arreglo

! 2
/ o
- -

W‘(m -4

d—») €= /‘

(a) (b)

Figura 1.10
Diagrama de una fuente de sputtering tipo magnetron.

En el diagrama :

(a)1. Es el blanco solido; 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 posutlvo deI |odo Ia geome ria puede vanar, sm

embargo tiene que conservarse la dlstanCIa d entre el escudo y eI eIectrodo negatlvo.*

de mduccufm uniforme, asegurando una distribucién “ienica constante’ cercana ala

superf:c:e del blanco.

4. Es la fuente que propormona un voltaje negatlvo .que es el responsable de-la

aceleracnon de los lones

1.7.1 Movimiento de 'un»a particula qargéda_en unircamApJO magnético uniforme

La relacion fundamental de la fuerza magnética que recibé una carga en movimiento es:

=q vxB

y por defmlcuon de producto vectonal' Ia uerza F no soIo es perpendlcular a Ia velocidad

v smo tamblen al campo magnetlco B, ademas la ecuaclon antenor |mpllca que cuando

v.es paralela a B Ia fuerza es cero ;

S| Ia fuerza magnetlca es dependlente' de Ia velocndad sngnlﬁca que no es posuble

asociar una energla potenclal escalar con Ia lnteraccton magnetlca ademas Ia fuerza
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:,magnenca no puede dar trabajo,’ es declr una partlcula alrmoverse por un campo

magnetlco constante no cambla su energla cmetnca asl una parﬁcula somet:da a‘una

fuerza magnetuca camblara su velomdad pero sin camblar su valor sera desvnada pero

ni ganara ni perdera energla

Consideremos tres casos espéciales

1. v paralela o antiparalelaa B*

2.v perpéhdic.‘ula

‘instante hacna el‘centro’dela trayectona circular. en’la’que;se - mueve: la particula

cargada con un valor constante v.de suiv elomdad Ia particula cargada rodea Ias'

lineas del campo magnétlco en un plano perpendlcular a B Flgura 1 11(b)
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e D—
P S -
v
(@)
< TN
o i pd A\
A A N\
,.;’V(‘c)k"
Flgura1 11

“‘Una partlcula cargada movnendose ‘eniun’ campo’ uniforme (a) con.v. paralela a B la
. trayectoria .es. una recta; (b con.v. perpendlcular a B,la’ trayectorla es un circulo; (c)
~ para otros angulos entre vyBila trayectona es una héllce

* 3. De la segunda ley de Newton: ==
Fr=ma,
. Donde la fuerza radial resultante F, es la fuérza magnética

Fm=qv,B "~

y la aceleracion radial (o centripeta) es

TESIS CON 20
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a=v2/r =w?r

por lo tanto:
vt G \
qQvaBi=mvSi/r=muwir
En esta ecuacion r es el radio del 'circ;jlo‘y,w es la velocidad angular de la particula
cargada en orbita, finalmente’

r=mv/qB

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

B, existe una componente de la velocidad v, = cos 0 a lo largo del campo de induccion

B, permaneciendo esta componente sin cambiodé.dilréct:ién‘o magnitud,: ademas,.

existe la componente perpendicular a B, v, = v sen. 0, siendo estavcomponente';de

magnitud constante, pero cuya dlreccuon cambla continuamente: e mowmnento*g

resultante, es una superposmlon de un mowmlento con valor,constante de la veloc:dad :

en linea recta y de un mowmlento curcular uniforme ‘en un’plano. perpendicular.a dicha.”

se movera en una trayectorla helucondal y aunque' cada electron uene d|ferente
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potencial es igual a la energia cinética, por.lo'que se tiene

=@qe/m"?

y finalmente se tiene qvue_: :

r=Q2¢p ni/q) W24/B=(2m/e) "2,(({,) Y2/8
Donde: v v '
m es la masa del electrén secundario en Kg.
e es la carga del electron en Couloumbs
¢ la diferencia de potencial en volts

B Campo magnético en Teslas

r es el radio de giro de Ios electrones cuando estan |nmersos enun campo magnético B
en Teslas; ¢ es el potenclal deI blanco. Esta relacton permite establecer el ancho. del

campo oscuro que correspondefa 2r-es decur dos veces el radio 'electrénico en funcion
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“del voltaje que se aplica al blanco 'y”I'a intensidad del camprdihra’é‘r{é"tico »i:r;s”tailadio':erﬁa
fuente de sputtering tipo magnetron R : :

La presencia de un campo magnetlco, mejora Ia |on|zacnon debldo a que Ia trayectorla -

de los electrones se hace hehcondal ‘o que mcrementa Ia dlstancna que vuajan y a'su

- vez aumenta la probabmdad de lonlzacmn ademas de que reduce Ios desplazamlentos

laterales de los ,,electrones hacia las'paredes de Iaﬂ,camara

1 8 La descarga gaseosa

Htstoncamente la descarga ga eo0sa se ulilizd porque proporciond, un medio simple de

c, con voltaje Vy

(voltaje de Ia fuente) y resnstencua Ry( snstenma' tIe'Ia fu nt: ) fIg a

”In|C|almente Ia res«stencna del gas neutro sera mucho mayor.que la resustencua R,. asI

- - que eI voItaJe a través de la descarga sera V - V;. “por otro _Iado:hay;unrelectron libre,

que tal vez se formo por algunrayo cosmlco o algun fotéﬁ ultrav:oleta cerca del catodo,

entonces el campo eléctrico acelerara al electron hacta eI anodo Como resultado de la
aceleracion por el campo eléctrico el electron ganara energia y produmra la ionizacion
que provoca una multiplicacion en el nimero de electrones. esto dara origen a una

corriente electronica emitida desde el catodo:

lg = 1o exp(cd)
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"Donde: « es la probabilidad de que ocurra la ionizacién; d es la distancia de separacion

de los electrodos.

electrodos - son una funcion, generalmente no lineal, del producto de la presion del gas

y la longitud del hueco, normalmente escfftd c;brﬁ V.= f (p,d), donde p es la presion y d

es la distancia del hueco. En realidad, I‘é présibn,de'bve, féerhplazarse por la densidad de

gas).

Entonces, la descarga luminosa de dc'se Obti{e‘ne{él aplics run potencial entre los dos -
electrodos en un gas y en la mayoria dei éspacio eﬁlé vldéjcri_és:‘véléctrici)dosy se e.xt:iénd‘e‘ el
resplandor de la descarga luminosa, conocida conﬁq:dgs“éarga.negatlva; resulrtéﬂa:cla cie .
los procesos de excitacion y subsecuente recombina‘cién.'AdYacente,alfcatodo hay Qria &

region obscura conocida como espacio oscuro, que corfespohde_a la region en que se

produce una carga espacial por acumulacion de electroné_s“o iones, es decir, la regién

de transicion entre el plasma y la superficie sélida en contacto con ¢l

1.8 La descarga con RF
_El.proceso de sputtering que emplea.una f@éh;e de_radio freéuehcia (RF) se. puede

utilizar con blancos no conductores, -en este método unasuperficie es acoplada
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. capacmvamente con Ia descarga gaseosa y se produce un voltaje negatlvo conocrdo-

como bias, el acoplamlento antes menclonado reqmere que Ia corrlente neta para cada

‘ cmlo de RF'sea rgual a cero ya que en cada medlo CIC|O los electrodos se cargan con la o

eréh*er'osionados' or. sputterlng. sun embargo,

,Q‘Cuando Ios electrodos son:idéntico

y. deposnar' kna “pelicula se debe |ntroduc:|r alguna asrmetna_

para erosnonar un.blan,

1-del eyleeir d‘o a

tierra, el valor de Vac para el blanco sera mucho as grande que Vdc para el electrodo a

“tierra y la erosion por sputtering ocurnra pnmero en el blanco[14]
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’ CAPITULOII o
_ PELICULAS Y RECUBRIMIENTOS

La investigacion de las prop:edades flsmas y qulmlcas de Ia materla se “ha

mcrementado durante Ios ultlmos anos; actualmente Ia FISIca esta leldlda en areas

En general se investigan las prop|edades fisicas.de cuerpos trldnmenstonales porque

. 1sus parametros caracteristicos estan reIacnonados con~| nldad;de,volumen es .deCIr - .
se acepta como volumen mdependlente sin embargo esta suposiciéon es valida con tal

V,de que Ias d|mensnones sean normales esto es dentro de limites’ macroscoplcos.

en,cuanto,una dlmensmn .es tan‘p,equeﬂna que hay un:incremento’ considerable’ en’ v

. propo‘rcic'iri'd'e superficie a volumen, la supoéiciénvya no tiene validez.: La disminucion de

s _’ffy una dlmenswn de un matenal a un: orden de solo jarias capas atomlcas “crea un-?—

e sustema mtermedlo entre macro 5|stemas Y sustemas moleculares - lo,que en

_;f:consecuencna origina un método de mveshgacuon de naturaleza mlcroffs:ca de varlos

procesos

2.1, - Crecimiento de pehculas y recubrlmlentos
Como se mencnono en eI prlmer capitulo el sputtermg permlte crecer estructuras

"sohdasf sobre superfrg:xes: el jrproqeso de “crecimiento” |nvo‘lucra fenémenos fisicos
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‘conocidos como los denominados fenémenos de transporte y fenomenos superﬁéiales,:

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

Fenomenos
Material Energia de Estructura
— + Térmicay —» Vapor - [—  transporte —p Solida
Solido Mecanica Fenémenos Pelicula
-de Superficie

. Flgura 2.1
Cremmlento de peH ulas y recubr|m|entos

“En el deposlto por Sputterlng,‘asl como en otro tipo de procesos de deposno al. vaclo el

material alcanza aI sustrato en orma’atdémica.o: molecular o como agregados de unos

cuantos atomos (clusters) Ios atomos se difunden superficialmente con un.

la barrera a un sitio adyacente.o podria incluso saltar. fuera de la_superficie, en cuyo

caso, el atomo re- evapora

El atomo adsorbido superfcnalment: _ € époréfé de la superficie después de un cierto

tiempo o se unira a otro atomo para formar un par, que tiene menor movmdad pero es

.mas estable La probabllldad de ormar: pares atomicos depende de los atomos llbres;

que mcnden. este hecho se asocna ‘a la velocidad de depdsito. En el transcurso del

tlempo los pares se unen a otros atomos libres para formar tripletes, cuadrupletes y asi

TESTS CON
FALLA DE ORIGEN
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suceslvamente este proceso “de crecimiento se conoce como Ia fase de nucleacnon

que conduce ala formacton de islas cuasi- estables. cada una* contlene decenas o]

'; Hmentos de atomos cuya densudad t[plca es de 1010 atomos / cm ; La sugulente fase del

: proceso es el crecnmlento de Ias |s|as cuyo t mano S| | tlempo hasta

tocarse unas con otra ‘ esta fase se conoce como aglomerac:on [¢] coalescenma[13]

- Atomos y moléculas en
:|a fase de vapor

Energla cinética

Sustrato a una
temperatura T

Figura 2.2
Cinética del blanco.
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(a) Atomos (b} Migracion y {c) Colision y
individuales re-evaporacion combinacion

llegan al sustrato

e :

2 2
s T
2@ Prtere N

St e

(d) Formacién de (e) Coalescencia {f) Continuidad

islas (Nucleacion)

Figura 2.3
Proceso de crecimiento de una pelicula

En observaciones “in situ” se ha notado que Ias islas en fase de coalescencia tienen un

comportamlento semejante aI de Ios luqmdos ademas se presenta una; reornentamon

cnstalogréflca La fase de coale cen ia continua: que Ia pellcula alcanza la

. contlnuldad sin embargo ‘en’ algunos’ casos:esto no ocurre hasta que la’ pelicula tiene

“varios crentos de Angstrom (/\) de espesor promedlo fgura 2. 3.

2.2 Caracterizacion

“Una pelicula o recubnmlenlo sobre un sustrato es el resultado de la correcta aplicacion
‘de ‘un meétodo de crecnmlento ya sea f|$|co o qu:mlco. sin embargo no es’ posrble

conocer todas sus propledades de manera prectsa ya que exnsten factores ajenos al
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consnderarse:que\cada técnica tiene:su: propia - sensibilidad resolucuon I;mltes de

deteccwn y que algunas son destructivas

1,Para que hacer Ia caractenzacnon de una pelicula o recubnmlento?

- ‘Para que durante eI crecnmlemo se determme el‘efecto de Ias varlables del

proceso sobre las propledades y estructura del ‘material

- Para poder determinar la funcqqnallqad ‘establece Ios' Ifmltes de efnc1encua para

una aplicacion especifica. .

- Para determinar la estabilidad del mate

“Las disciplinas cuentif‘cas se |dent|t”can y d:snnguen por eI equupo experlmental y Ias

técnicas de medlda que se emplean lo mlsmo ocurre con Ia mencua y: tecnologla de
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tres categorias dan la informacién esencial, independiente de su ultima aplicacion::’

El espesor
La morfologia y estructura ..

La composicion quimica

2.2.1El espesor

Hlstorlcamente el"uso de eliculas en apllcaCIones optlcas estlmulolel desarrollo de

fundamental

'encuentran Ias peliculas decoratlvas y de proteccmn
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Espesor (e)

b —

Interface ,W [
4 N
4 R 4
Sustrato Sustrato
Pelicula de una capa Pelicula multicapa
Figura 2.4

Tipos de peliculas.

La termmologla de las peliculas y recubr|m|enlos es-en ocasiones confusa, ya que la

denommaclon de pellcula delgadai‘es a”arentemente muy dlferente aI termmo'

recubrlmlento sm embargo solo debe optarse por Ias convenciones establecndas por

‘las dlferentes asocnacnone

Pencula delgada es una estructura séllda Cuyo espesor.es menor. o |gual a 1 pm
es decir, menora 1/1000 mm :

Pelicula gruesa esla estructura» con-,un espersyor.may‘orvé 1 pm;’

. Como recubrimiento debe con5|derarse a una: pe cula gruesa o delgada que modlfca

Las aplicaciones actuales de mayorl p'ortancié ‘so'n en Ia‘indu§tria‘n‘iicroelectrc‘;hica. en

donde se requnere de pellculas multlcapa con espesor premso v un metodo de
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“crecimiento reproducibile: Ie:nnedidefae'liersbeéer 's; eeii'ene rnediente méteaes' opticos y -

mecanicos y dentro de estos se clasmcan en destructwos y no destructlvos

A contmuacnon se presentan brevemente Ios pnncnpales metodos su pnncnplo fisico yla

|nstrumentacuon necesarla‘ ST

: Me'todos 6pticos

Las técn:cas optlcas para determmar eI espesor de” una pellcula se usan ampllamente

B debldo ‘a‘que se obtienen valores de alta’ precnsuon, ademas de que se hace'

; rapldamente con frecuencia son no destructivas, el pnncl ) ba5|co del qu depende a‘

mayorla de las técnicas épticas es la interferencie.d_ d a ha’ces‘delrﬂz\féuya

diferencia del camino 6ptico esta relacionado al espesor de la pelicula, los detalles de la

instrumentacion difieren, dependiendo de la p’e‘li'cuila que eetlen‘e.

2.2.1 (a) Interferencia -

Hay un conjunto de metodos optucos que se basan en eI fenomeno de mterferencaa de

luz para poder medlr el espesor de una pelicula delgada en estos metodos a

‘Ia interferencia,:la ntenS|dad de la qu ‘se

interaccion de dos [} mas rayos produc

incrementa o se reduce en mertas d|re<:¢|ones' e incluso:puede haber una anulacmn
total de las vibraciones u ondas electromagnetlca

Para peliculas, una onda plana |nC|de sobre un: pellcula de ¢ espesor t ak un angulo a en.

la interferencia la onda es parclalmente refl jada y parcualmente refractada a un angulo

3, la onda refractada es parmalmente reflejada y refractada suceswamente flgura 2. 5:
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Flgura 2 [ R !
Interferenma de luz ‘en una pelicula delgada :

2.2.1 (b) Método de medlmon del coef‘cnente de absorcuon de radlaclon

En la mayoria de los casos, ,Ia rad|a0|pn absorA e de acuerdo a Ia ley exponenmal

et

1=l (1=R)?

Donde lo es la luz incidente; | la- luz: transmitida, t el espesor de la pelicula, a el
~ coeficiente de absorcion del material para una radiacién dada y R la reflectancia de la

pelicula

©.2.2.1(c) Elipsometria
'EI metodo ellpsometrlco también se conoce como espectroscopla de polarimetria y
: 5 polanzacmn y con su aphcacton dlrecta se obtlenen Ios espesores de peliculas y

recubrimientos, ademas de sus constantes dpticas.

TS CoN | ¥
FALLA DE ORIGEN.




TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

Sustrato con pelicula

Compensador

Analizador

\

Polarizador

Colimador

Telescopio

Filtro

o Detector (Ojo o
F ueple.c.ie + - Microfotémetro)
Radiacion Figura 2. 6 :

Diagrama esquematlco de operamon ‘de un ellpsometro

El método consiste en medir e interpretar los ca‘rﬁbiéé:éh los pla'nos de polarizacion que

ocurren cuando un haz de luz polanzada se refleja sobre la superfcue recublerta con un

angulo de incidencia, El dlagrama del a eglo de un ehpsémetro se muestra en la t”gura

26. e
VE‘I prjncfpio* de opera_cic')ri7"d'él'i‘bbevlipksonﬁet‘.rbf e’s';’con'id sig";v’uezb una ‘kfljénytve*dé' luz
“monocromatica genel;a un haz céliﬁi’édo y se polariza linealmente, al pasar a través del
compensador la luz se polariza ciréularmente y entonces incide en la superﬁcyi’e d‘e la”
rﬁuestra; después de la reflexion la luz es transmitida a través de.un segu}ndo”
polarizador que sirve como 'analiz’ador y finalmente la intensidad de Iu; se mide

cuantitativamente por un detector fotomultiplicador. El polarizador y el analizador se.
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s‘de la extmcton permlten

hacen rotar hasta"que ocurre I

‘determanar la dlferenma de fase (Ae) y: proporcwn de amplutud (tan ‘l‘) de los dos
componentes de luz reflejada de estos se puede obtener eI espesor de Ia pelicula oel

lndlce de’ refraccnon (n)

2.2 1 (d) Perfllometria 2
£ El lnstrumento para este metodo comprende de una punta de dlamante de radio 0.7
» hasta 2 pm que eJerce una presion sobre la superﬁcne Yy se mueve uniformemente; el

‘['mowmlento vemcal de la punta se produce por Ias lrregulandades de la superficie que

se transforma en una senal eléctrica que se ampllflca y reglstra

221 (e) Método de! cuarzo v:brante o

Es un método bastante utlllzado y Ia pellcula se crece sobre un electrodo de cuarzo
conectado a un circuito oscnador eI cnsta| de espesor t tlene una frecuencia de

resonancla. §
I
f:l _N
2t

Donde: v, es la onda elastica transversal en la direccion 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/pS)dm
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“Donde: dm es la masa depositada, p la densidad del cuiarzo y S el area de la pelicula, la~

frecuéncia cambia:
- df =:(f2dm)/(Np S) ~

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

‘cambio de frecuencia'y por lo tanto generarian error en la medida del espesor.

; _2 2.1 (f) RBS
"El espesor de las peliculas delgadas también puede ser determmado por el metodo ‘

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

colisiones entre nuicleos atdomicos, la informacién involucra medlcnones del numero y_

energia de los iones de un haz que retrodispersa después de cohswnar

la superficie de una muestra Con la informacion obtenida es posnble determmar masa

atémica y concentraciones elementales contra profundidad. - : L

2.2.1 (g) Espectrofotometria

La naturaleza de la interaccion entré:luz y méteria depénde derl‘é‘l‘on'gril‘ua Vde vorida de la
radiacién y de la estructufa de la hatéri:a las longltudes de onda utlles para Ia'
espectrofotometria se hallan localuzadas en el intervalo que comprende de 200 hastau‘
780 nm, que es el ;mtervalo UV/Visible, en este, las molegqllas,;'absvorbenkgne;gla 
luminosa que originan trénéiciones electronicas que producén m‘(’:)v\’/irhienté_dé eléétrqﬁes I

a un orbital superior, hay que sefalar que las moléculas: abSoirb’en‘ sélo aQUeIIas
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"“',Iongltudes de‘onda au k

“estado de energla supenor el resultado de esta absorcién es una graflca de

: fabsorbancna versus Iongltud de onda (espectro de absorbancla)

;En el espectrofot me ro asa luz de Iongltud de onda conocnda a tr ves de una

8090 100
) %vTransmrltanmab [

Flgura 2 7 :
~'Escala que muestra la conversion. Iogaritmlca de la absorbanma para d|ferentes valores
de la Transmitancia. s :

2.3 Morfologia y estructura. :

“,La —fnayoria de las propi‘e»dadeb

,de, Ios solidos se utilizan los metodos de

difraccion, estos métodos se basan en los principios  generales de la difraccion de las

38
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ondas o particulas al pasar a traves'de una sustanma cristalina, que para aquellas hacet

las veces de red de dlfracmon pecullar, cuyo parémetro es igual al orden de magnltud a,

la d|stanc:|a |nteratom|ca medla (10"° m); Ia imagen de difraccion se obtlene al;

”dlspersarse la radlacnon en eI crlstal ¥y se fua en una pelicula o placa fotografuca Por o

v.‘medlo de la lmagen de dlfracmon se puede tener una 1dea en forma mmed:ata y

) fmalmente si en la fgura de dlfraccuon hay un ha|o d|fuso o dos como maximo, la

imagen pertenece a un soélido amorfo, f|gura 2.7 (c).

(a) Imagen de (b) lmagen de (c) Imagen de
difraccion de un difraccion de difraccion de un
monocristal. un policristal. solido amorfo.
Figura 2.8
Patron de difraccion: (a) Sélido monocristalino, (b) Sdlido Policristalino, (c) Solido
amorfo.
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. (d) espesor del depos:to =
(e) angulo de mmdencta deI fIUJO de vapor

: >(f) pre5|on y naturaleza del gas de trabajo

*contacto una con otra forman uha\pelIi:uIa ‘continua, figura 2.3.

Las propledades de la pelicula son el resultado de las condiciones de crecumle, o y el

efecto de éstas durante el depdsito, en el sputtering, los atomos eyectados del blanco

llegan al sustrato en diferentes direcciones y con energias de entre. 003
ademas de que atomos energéticos reflejados del gas y iones del spuvtt: -
energia a la pelicula y produciran re-sputtering. 4
El efecto de los parametros anteriores sobre la estructura dgf la

representado por el diagrama de zonas desarrollado por Movdhénfy}jemt}":hishin y

40



inicialmente los ‘ejes del diagrama fueron la_temperatura Ts

(normalizado a la te\mp'ératq’ré de fusion del materia_l Trm) y presion ’dké'gabs A_fgén;

“Una'vez que se forma:la pelicula continua la-evolucién de la morfologia estructural-es

densidad de dislocaciones y un nivel alto de tension

ich Granos en
Estructura de transicion,
grano fibroso forma de

columna
densamente condensado < Estructura de

grano
recristalizado

Estructura porosa,
cristalitos adelgazados
separados por huecos

Pl

\ ,
It ‘,' ' 0.5 Temperatura Ty / Tm
j il 1 'v' 4 0.4
d LMK i .
Presion del 10 HIH '|l'|:"|l 0.3
Argon (mTorr) |‘,~|.l 0.2
> 0,1
Figura 2.9

Zonas estructurales en condensacién (Thorton).

et

%
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- Cuando la’ temperatura “del sustrato aumenta “la movilidad superficial de los. adétomosfi”
‘aumenta yla morfologla estructural se transforma primero a aquella de Ia zona T es‘ =

decir granos ﬂbrososfherméticamente condensados con’ limites de~gran0'débiles v o

L despues a una den5|dad' completa de morfologla columnar, figura 2.9 zona II el tamano &

: de Ios granos columnares aumenta cuando la temperatura de condensac:on aumenta

F 'ailrne‘:nte, 'altemp raturas'm altas la estructura muestra una morfologla de grano

',?equldlmensmnal ﬁgura 2 9 zona III[14 15]

-2, 4 Composmlon quim:ca :

‘Las propiedades de las’ pellculas delgadas tamblen son determinadas por ‘su

‘composicién quimica, el contenldo y tlpo de |mpurezas y por el tipo.y denSIdad de

defectos estructurales.

generalmente se-obtiene ya- que-el proceso’d

composicion de la pelicula, lo.que no es de: sorprender, al menos para el caso de

metales que reaccionan con vapor de agua o sus componentes, ademas de que existe

la continua desgasificacion de los comp'oneﬁtes del sistema, que son incorporados enel .

material de la pelicula como impurezas." -

2.4.1 Defectos en los cristales g

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

rigurosa en la ubicacion de los atomos, diversos. experimentos indican ‘que. en los

2



los mowmlentos termlcos de lo o’spor si'mismos alterarian la periodicidad

ideal,

rigurosa de la red ya que las oscil s de los atomos, incluso a tempera Uras

moderadas, puede conducir a una alte acion sensnble de la penodncndad de. Ia r’d[1]

Como se menciond, con el camblo de alemperatura varia el grado d alterac10n la

periodicidad de la red, estas alteracuones ermlcas de Ia estructura regular de Ia,red ‘,.,
siempre existen y son como eI fondo en eI,que se’ desarrollan todos Ios fenomenos de .
los cristales, lo que lmpllca o
dependen en una u otra forma de Ia,temperatura Solo para el cero. absoluto el cristal ‘se‘ﬂ

encuentra como Ilberado de estas alteracmnes de: Ia perlodlcnda como 5| encontrara =

completamente ordenado y solamente durante eI cero absoluto es’ posnble.el estado de

equilibrio completo, pero sdélo en este caso si en el cr|stal no hay mnguna otra aIterac:on
de la estructura o defectos como esta admitido Ilamarlos. 7

Aquellos defectos que no se refieren a los movimienfos (vél"n"liCOS.b a'pesér de que s'e"
originan precisamente debido a ellos, también existen pr;}cticamente sie_fnpre y tédos W
ellos tienen una influencia bastante importante ‘en_ Iés propiedades.. de‘ Ios ,,cr,istyayles.‘
Algunas de las formas mas importantes de defectos son: del tipo llamado defectos de

Schottky que consiste en que cualquier nudo de la red, en donde debena encontrarse
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“los étéwmo’s"'"'r'égmté:éeté?'des'e'c'(jpado"es't'os "sitibs’é\'/éda;hte's (ausencla de atomos en el"' o

nudo de la red) orlglnan un desplazamlento de Ios atomos vecmos con relacnon a su»

: posmnon norrnal Io que conduce a una alteracnon consuderable de la regulandad en Ia o

estructura de Ia red en Ia zona del smo vacante :

Otlfo tjpp qe defectos Ilamados defectp_s’de VFrenke|' se origin uéhdb'élguh'a ‘pert'leule

- abandona su°lugar-en el -nudo’de la red y se situa’en cualquier Itigar entre los nudos ;

'defectos del tipo descnto anteriormente, se conocen como defectos puntuales

-La tercera forma de defectos en el cristal conS|ste e que algunos Iugares de Ia red

estan ocupados por atomos extranos que forman nmpurezas en’l Iawsustanma‘

fundamental, los defectos de esta forma en algunos casos eJercen una gran mfluencua

-en las propiedades del cnstal

Otra forma . de defectos son Ias llamadas:dlslocamones (defectos Imeales), que

consnsten en.que en una parte del cristal aparece un plano atomlco mas que en la otra

el plano ‘atomico sobrante es una deformacnon‘de Ia red Ia dlslocat:lones son parte

|mportante en los cristales debido a que la presencua de una dlslocamon conduce a una

~disminucion en la rigidez, ademas de |nf|u1 ‘en: el proceso de crecnmlento de Ios‘

mencionados cristales.
En los cristales también existen defectos superflc:ales (dos dlmensmnes) que son:

primero la superficie del propio cr|stal segundo Ios limltes entrellas dlstmtas partes del

cristal, orientadas de modos diferentes (bloques de mosalco) tercero los. hmltes entre

los cristalitos en el policristal (limites de Ios granos).,Flnalmente, también ex}nsten los
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" “defectos volumétricos (t(és'afﬁiéh'éiéﬁie"é)"én"fdﬁh’éd'e"par’dé'{"g'riéta’s'dué'érlﬂgu'n'a"s'" o

veces se hallan en los cristales[1,7]. .
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METODOLOGIA EXPERIMENTAL
La oriéntacic’m académica del Laboratorio de Peliculas Delgadas yAlto Vacio requiere

de Ia preparac:on y caractenzacnon de pellculas delgadas apllcadas ala energia solar y

pelxcu|as reflejantes de diferentes materiales. Sin embargo omo se menciono en el
capltulo precedente. la metodologla de caracterlzamon ési’r como las variables
asociadas a cada instrumento de medicién son de carécter general, por lo que en este
trabajo se presentan los procedimientos generales, sih‘ tomar en cuenta los materiales
especificos involucrados en las disciplinas que se cultivan en el Laboratorio.

Para crecer las peliculas, es necesario tener un sustrato sélido que proporcione e|

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

- cm de ancho por 10 cm de longltud que n conomdos como porta objetos de la marca

Corning; los porta objetos se recodarpn para tener muestras de 2.5cmx 1.0 cm y un

espesor nominal del fabricante de}0.0B a.O.’1i1 cm. - Las dimensiones de los sustratos

estan sujetas a las dimensionés ',admuslbles .para - los diferentes instrumentos. de

caracterizacion.

Antes del deposito de la pellcUlév de|géda, los ‘sustratos de vidrio se preparan,para

eliminar al maximo la contammacnon superfcnal el proceso consiste: en lavar Ios

sustratos con dnferentes solventes para ellmmar |mpurezas de orlgen organlco e
inorganico a nivel superficial. La’ llmpleza es. fundamental en Ia caractenzacnon porque

ofrece confianza sobre la lntegndad de Ias pellculas 2 ademas hay meJor adherencna de

la pelicula delgada o recubnmlento con e sustrato En Ia Flgura 31 se muestra un

diagrama de la camara de creclmlento de peliculas delgadas por sputtenng mstalada en
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el Laboratorio de "Alto Vacio y Peliculas Delgadas del Departamento de Fisica

Experimental del Instituto de Fisica..

" Conector para fuente

: " / de poderderfocd .
r Bl ‘ R Magnetrén

\

Sensor de . :
presion total TT—u_____ Blanco
= /
Obturador
/ Sustratos
Medidores ><Plasma

Tierra \ \ Portasustratos
+
E E o 5 e’ e
Valvula electronica " ® \ .
para admision de gas Al sistema
de bombeo

Figura 3.1
Diagrama del Sistema de Crecimiento de Peliculas Delgadas por el
Método de Sputtering

3.1. El Sistema de‘Crecimiento
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"3.1.1 -'La camara de crecimiento. - T T
La camara de proces_b esta fabric_;.ad'a‘de Acer'o Irhroxidarble 304 no magnético con las
siguientes dimensiones:

Diametro. ~ =25cm
Altura .- = 30 cm

Volumeh '4720 cm®

Area de Ia sup rﬁc:e mt fna’= 2356 2 cm

Presmn de vapor del 88304 menor a: 10 Torr/ cm seg °C

La camara tiene 13 puertos que |ncluyen puertos de alto vacio pre vaclo un obturador

L de LNz y una valvula de alto vacno de tlpo manposa de 7.5 cm de dlametro La bomba

de dIfUSIOH de acelte se apoya con una bomba rotatlva de paletas cuyo desplazamlento

‘es de 5 m? / hr la'bomba mecanica: tiene una doble funmon apoyo ala- bomba de
dlfusmn y es la responsable del prevacno en la camara de crec1m|ento Con la
...-configuracion anterior, la cAmara alcanza una presion base ( pb ) enel orden de 3 x 10

Torr.
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T Los” métodos’ f15|cos en donde se genera vapor de un. blanco reqUIeren de condlcnones'

. de baja denS|dad molecular re5|dual para asegurar Ia calldad de Ia estructura sollda que
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3.1.2 Instrumentacit’)n'y'dontrol de qujo’de'gases

vde mtroduccuon es'de Acero Inoxidable 304 'Io .que; ‘asegl 4ra ‘quela’ ureza del gas se '
e conserva desde el tanque hasta la camara de crectmlento. :

,'::En la Flgura 3.2 se presenta el dlagrama del sistema de control por preéién:

Modulo
electronico

de control 0
Ar

Valvula
electrdnica

SIS CON
8= |yALLA DE ORIGEN

Figura 3.2
Sistema de introduccion del gas de trabajo.
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- -De las anteriores, se deduce una rela

" De acuerdo 'al'dia'g'ra'ma de la'figura 3.2, el gasto de Argon que:'se’:admite';"‘a Ia

de cremmlento depende de la presion seleccionada por el usuarlo el valor de Ia presnon

se obt|ene con un sensor de tipo capacitivo, asli, la apertura de Ia valvula electr nlca,

: depende de Ia pres:on real de la cdmara de crec:mlento La preslon ‘de trabajo es alta

por Io que el f|UjO de Argén debe ser mayor a la velocndad de _bombeo efectiva de Ia

l quba d}e‘alt‘o vaclo de difusion.

-Las condiciones en las que se prepararon las muestras objeto del presente trabajo son:

~‘los gases residuales, esta condicién

durante la descarga gaseosa y

" La presion de la camara de

kk|ntervalo de presnon atmosferlc a1x10°  Torr ‘y‘par‘ el iht rvalo de alto vacio se usaun-

Ios dos sensores esta

sensor-de catodo fr|o tlpo Pemng.

‘iristalados‘;en a.camara de

crecimiento.

3.1.3 El dispositivo portasuétratbs -

Tomando en cuenta el modelo teorlco del cos n para Ia dlstnbumon de matenal sobre un

sustrato, se diseiid y construyo un portasustrato que permlta crecer pellculas hasta en

__cuatro sustratos de. vudno de'1, O cm X 2 5cm,la dlstanma entre eI blanco y. los- sustratos‘.

es fija. La Flgura 3 3 es un dlagrama del arreglo para cremmlento de Ias muestras Iaj

ldea de crear un dlsposmvo donde se pudleran colocar vanos sustratos esta'
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By fundamentada’en:el hecho de"que ‘se tienen las 'mismas condiciones de crecimiento de”"

los recubnmlentos ya que dIChO porlasustratos permlte que con solo hacer una rotacion

de 90° se Iogra un camblo de sustrato

Fuente tT:ﬁpo L 1 Blanco (dénde
Magnetrén N é , l se genera el
= vapor)
F - A3 =
p .
K A "
. \ S \
I' ‘,{ \\\
.
8.0cm v e J AN .
. . 7 S ., .
’ll 11/ \\ \\\
/' i . \\
’ " N ~
s S A N AN
/ ; . .
’ . N .
A 4 / \
B ittt Fmes-- — N

! Sustratos de vidrio

ue no reciben vapor
durante el deposito

Portasustratos
giratorio

Eje y soporte .-
del porta
sustratos

Figura 3.3
Dlagrama esquematlco del porta sustratos ' y zona de vapor.

3 2 Preparacton de rnuestras

Se prepararon ocho pellcu|as cuatro con el blanco de quuel y cuatro con el blanco de

Tltanlo los sustratos se’ colocaron en el portasustratos rotatlvo y se procedid a iniciar la

etapa de prevamo del snstema en conjunto

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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la fuente de poder de

controlar el voltaje, la corriente

intervalo- de la preston deI ga traba]o

Cuando se lnlma el proceso de sputtenng, se toma un: tlempo de 3 a 5 mlnutos

para que la superﬁme del blanco se “Ilmple es decir, dado‘que el blanco se ha

expuesto ala atmosfera se produce una oxidacion superflcnal Ia que debe

eliminarse: antes de preparar la pelicula.

Postenormente se abre el obturador y se toma eI tlempo de cremmlento

Ya que se tlene la pellcula sélo se gira el portasustratos 90° para crecer otra

pehcula con Ias mismas ‘condiciones de pres n tem eratura y potenma EI

'portasustratos permlte colocar hasta cuatr su

i10 Termlnado el proceso de deposuto de Ias pellculas se apaga Ia fuente de poder

y se cnerra la valvula del gas de traba]o lo que termnna Ia descarga gaseosa
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11. Las peliculas obtenidas’se dejan en la camara para evntar “en’lo posnble que se
adhieran gases ambientales u otro tipo. de lmpureza por diferencia . de
temperatura en el ambiente y el recubnrnrento

12. Se ‘sacan las peliculas para preparar las muestras de acuerdo a las
caracterlstlcas propias de cada técnica de anallsls ’

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

replten del»4 al'12.

3 3 Parametros experlm ntales

TIpO de sustrato:V|dr|o Cornlng (érea de 2 5 cmde ancho y 1cm de longitud)

k ‘Drstancra del blanco al sustrato 8.0 cm.

Prevaclo = 1x ‘10 Torr
'Alto vacro 9 x40 Torr

5 Presmn de trabajo =1- 3 %107 Torr
Gas de trabajo: Argon 99.999 '

" Potencia = 250 Watts con cd y 180 Watts con RF

34 Técnicas de analisis

3.4.1 SEM/EDS

La técnica de microscopia electrénica de barrido requiere que la muestra a observar
sea colocada en un portamuestras como el de la Figura 3.4 (a), para obtener el analisis
quimico y la morfologia de la superficie; para determinar el espesor del refc:ulfrimiéhtd: se

colocd en forma vertical, Figura 3.4 (b).
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Contacto Sustrato de
Eléctrico vidrio

Pelicula
<X
N

@ Figura 3.4 " 0.8 em
Esquema de los portamuestras del SEM/EDS, (a) para analisis quimico y morfologia;
(b) para determinacion del espesor del recubrimiento.

3.4.2 TEM

o Esta técnica de analisis brinda informacion de - la’ estructura qrisatélo,g'réﬁc‘:a del
recubﬁmiento, para este caso fue necesario hacer el re;CUbrit;iienfES‘ sob!:é ’LrlnréLvlsrtt":atdj(’ie .
:'s’al (NaCl) para que posteriormente se retirara la pelicula del susti':atéy y\vc:c‘ilao':‘::éfl"la'en u,’rja .

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

0.3 em

Figura 3.5
Esquema de una rejilla de difraccion y una seccion del recubrimiento
sin sustrato.
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3.4.3 RBS

La técnica RBS proporc:ona Ia medrda deI espesor del recubrlm|ento para este anallsrs

sélo fue necesario aterrlzar Ias muestras es decrr, colocar algun contacto a trerra con Ia

pelicula para evitar que se cargue debrdo a que eI sustrato ‘es un arslante

Linea del
Acclerador

* Analizador

%

%

Preampliticador

Amplificador l

Principal

Esquema del arreglo de un espectrometro de Retrodlspersrén de Rutherford.

. Electrostitico \

Blanco

Detector

Analizador
Multicanal

3.4.4 Espectrofotometria.

Espectro de Absorbancia.

La disciplina tecnologica del Laboratorio de alto vacio y peliculas delgadas requiere -

Figura 3.6

Detector
de iones

ademas de la caracterizacion estructural, el andlisis de composicion quimica y la..

determinacion del espesor de las peliculas que se producen, asimismo, resulta Gtil una

caracterizacion dptica especifica del espectro de absorcidn en el intervalo UV-visible, ya

TESIS CON

FALLA DE ORIGEN
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Tqueen arreglos fotovoltalcos es’ necesarlo crecer multlcapas delgadas semlconductoras

de tipo N y P asu como matenales conductores

debudo a que Ia absorbancua es hnealmente proporcnonal ala concentracnén de’ acuerdo

a Ia ecuacnon sigulente

A, =logio (Po/P)=€bc.

Donde: ‘

A, es la absorbancia total medida a la lpngimd de o"nda'kkv
P es la potencia del haz luego de atravesar la ﬁwestra
Pg la potencia del haz incidente

¢ la absortividad

b el camino dptico

¢ la concentracion del material absorbente (constante)
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CAF’ITULO IV ,,,,, RN

RESULTADOS
En este capitulo se presentan los resultados y una breve dlscusnon de la caracterizacion
de las peliculas de Titanio y. Niquel crecndas por el metodo de sputtering; la
~caracterizacion se realiz6 en los equvpos dlspombles en el Instututo de Flsu:a de la

Unlver5|dad Nacional Auténoma de México.

4.1 Microscopia Electrénica de Transmiéiéh

En el microscopio electronlco de transmISIon (TEM) JEOL 100CX, un haz de electrones '

'vffavorablemente enfocado se kdmge hacia una muestra delgada (<200,nm) Estos;

electrones energetlcos mcndentes interactian con los" atomos di

produmendo radlacmn caractenstlca y particulas que proporc:lo an nfg[mac"n;para la .

caracterizacion de Ios matenales La informacion se obtlen
transmitidos, reflectados y retrodlspersados de los electrones secundal

emision de fotones.

4.1.1 Micrografias del microscopio electronico de transmisién JEOL 100CX.

Figura 4.1. Micrografia de transmision donde se muestra el patron de difraccién para la
pelicula de Titanio, su estructura es policristalina.
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cireulos concéntricos, que de acuerdo a los fundamentos presentados en el capitulo II,

permite deducir que la estructura generada es de cé‘r'é(:te?bdlidrls;talino.

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

Figura 4.3. Mlcrograha de transmision de campo oscuro de la muestra de Ti, a 100 000
aumentos.

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

posible determinar el tamario de grano (10 nm) en forma directa.
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f{.1:2 Migrggrgﬂasﬂopten!dasﬂ ern‘ ekl TEM JEOL 100CX para muestras de quuel.

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

‘pelicula delgada (espesor menor a 1x10® m) de Niquel (Ni).

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

En las micrografias de una seccién de la muestra de Niquel, el patrén de difraccion

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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Figura 4.6 Micrografia de campo oscuro de la muestra de Ni, a 100 000 aumentos.

De las micrografias superficiales de Niquel de campo claro y campo oscuro que se

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

/4.2 Microscopia Electronica de Barrido

En el—microscdpip—fele‘:ct’rq i de ;akjo vacloJEOL LV}SGOO !Iyas muestras

objeto deben estar libres de agua, solventes u otro material que evapore en el intervalo

~.de presic')n,de: obérac:éﬁ:del equip |‘nfé§ri‘dad del mismo y

. de la muestra;:ademas, las muestras ctoras o bien colocarse en un

pob(téniués'tfas'f conductor. Para este. eliculas de Titanio y Niquel no

- representan.un problema de contacto

" fue necesario colocar un contacto eléc se muestra en Ia figura 3.4:

:~Cuando el haz de electrones incide tra produiciendo electrones secundarios,

“‘.son colectados por un detectc un - detector : de - electrones

" retrodispersados, convirtiéndolos en un voltaj ) que’se aplica a la rejilla de” -

un tubo de rayos catédicosv(TRCi)”-_y’ prod@gedjfeféhteisk lhkt'énsida‘d’es [én Ioskphntkdvs, de
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T -_espesor del recubnmiento

_luz, la imagen generada consiste de miles_de puntos de intensidad variable en la.

_ pantalla del TRC que c'oﬁésponde a la topografia de la muestra, - -

’ 4 2 1 Mlcrografia obtemda con ‘el microscopio’ electrémco de barrldo para determmar el

”‘La mlcrografia de:la; Figura 4:7. corresponde. a’una:pelicula’ de Tita}hlio’"‘en"b'oéibién

'fi'vemcal ! plano’superficial ‘es paralelo al haz electrdnico; en este caso,:los

es,’dectrr

'~"ele¢trones inciden enel borde del arreglo, esta posncnon permite. observar el sustrato y

..k;eét'imérkeyl eépeso deila pelicula Con el mlcroscoplo de'barndo dlsponlble fue posible

'_estlmar el espeso : a pellcula en un intervalo, ademas se observa una interfase

s : defmda esto lmphca que se trata de un recubrimiento superficial (conocido como over

3 ’coatlng). es decur, no existe difusién. Este hecho es normal dadas las condiciones de

“temperatura del sustrato durante el crecimiento de la pelicula.

Pelicula de
Titanio

Sustrato de Interfaz

vidrio

I 2BKY XBS3 800 0.2 mm Titanio.

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

La siguiente micrografia corresponde a una pelicula de Titanio

Figura 4.8 Se observa una pelicula uniforme y suave, el tamafio de grano es menor a la
resolucién de equipo por lo que la informacion mediante esta técnica en cuanto a la
morfologia es muy limitada; cabe sefalar que en estos casos, puede realizarse una
evaluacion con microscopio de tunelaje y fuerza atomica.

La siguiente micrografia corresponde a una peticula de Niquel

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 tamafio de grano por la técnica SEM.
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4.3 Microanalisis Quimico por SEM / EDS

Microanalisis de Rayos X en mlcroscopla electromca de barndo

EI uso de tecnlcas analiticas no destrucllvas es cada vez mas habitual en diversos
campos de la ciencia en general y de la ClenCIa de Materlales en particular; entre estas
técnicas, el microanalisis por energla dlsperslva (EDS) como complemento a-la
microscopia electrénica resulta una herramlenta de especlal mteres en-.areas de,
‘aplicacion tan variadas como el control de calldad durante Ia fabrlcaclon de matenales ‘
o bien estudios de los procesos"de: d|fu5|én de corrosnon la caractenzacuon de :

contaminantes ambientales y analisis quimlco. entre otros Con esta técnlca se obtuvo‘

un analisis quimico de los sustratos de wdno Cornlng que se usan enie Laboratorlo ‘de’

Alto Vacio y Peliculas Delgadas cabe senalar que no se enco ferencna del

fabricante ( hoja técnica ).

4.3.1 Analisis quimico por la técnica EDS para el sustrato . .
Los resultados del analisis quimico por la técnica EDS se obtlenen dlrectamente

“Livetime : 100,0 Sec.
Technique: Least Squares Fit

Elements Present: o
C(B), 0¢8>, Na(i1i}), Al{13), Si(14),
K¢19>, Cal20)

Possible ARdditional Elements:

Mg(12>

Energy Intensity Elements Elements
(keV) {counts) Present Possible
0.272 2517 C Ka

0,530 89550 0 Ka

1,051 35041 Na Ka
*1,271 7239 Hg Ka
1.495 3329 Al Ka

1,751 159430 Si Ka

3.322 640 K Ka

3,702 6613 Ca Ka

4,015 813 Ca Kbl

% Check peak labels manuall_g, or acqu1re additional data
for better statistics and. re-run Automatic Ident.
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Figura 4.10 Espectro Rayos X obtenldo por SEM / EDS para el sustrato (Vidrio
Corning). :

4.3.2 Analisis quimico por EDS para el recubrim‘i'ent‘oy'c‘iejv'lfit‘anio.k SR

- Elements Present: T e
0¢8), Na(11), S5i{14), K(13), Ca(20),"
Ti(22) B
Possible Additional Elements:
S{16), Sc(21)

Energy Intensity Elements Elements
(keV) (counts) Present Possible
0,159 853 unidentified

3 TR e TESIS CON
i:SQE 58 iitentified FALLA DE ORIGEN _

1,751 541465 Si Ka
*2,314 3272 S Ka
3.319 4247 K Ka
3.704 34382 Ca Ka
*4,041 4616 Ca Kbl
Sc Ka
4,521 14318 Ti Ka
4,932 1761 Ti Kbl

Como se observa en el reporte del sistema pelicula-sustrato, a los componentes del
vidrio se suma el Titanio; sin embargo, no es posible determinar si se trata de Ti, TiO,
TiO;......
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Standardless fnalysis

Element  Relative Error Net Error
k-ratio (1-Sigma) Counts (1-Sigma)
Si-K 0,56808 +/- 0,00236 548855 +/- 2273
0 -K 0,26284 +/- 0,00215 97546 +/- 7398
Ca-K 0,07687 +/- 0,00184 36358 +/- B70
K -K 0,00881 +/- 0,00123 4755 +/- G666
Ti-K 0,04786 +/- 0,00149 17389 +/- 541
Na-K 0.03555 +/- 0,00083 33390 +/- 778
Adjustment Factors K L H
Z-Balance; 0,00000 0,00000 0,00000
Shell: 1,00000 1.00000 1,00000

PROZA Correction RAcc.Volt,.= 15 kV  Take-of f Angle=46,58 deg
Number of Iterations = 5

Element k-ratio ZAF  Atom X Element Wt X Err, No, of
{calc,} Wt 2 (1-Sigma) Cations

Si-K 0,3682 1,174 32,27 42,16 +/- 0,18 13,135
0 -K 0,1662 2,641 58,97 43,89 +/- 0.36 -
Ca-K 0,0486 1,137 2,97 5.53 +/- 0,13 1.207
K -K 0,0056 1.178 0.36 0,66 +/- 0,03 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 +/- 0,03 1,530
Total 100,00 100,00 16,702

40000
38000
36000
34000
32000 Si
30000
28000
26000
24000
22000
20000
18000
16000
14000
12000-
12000
suuo; O
6000
4000-

Ca

2000 ' A K Ti 14

A WA | Y U5

0.900 1.000 2.00C 3.000 4,000 S5.000 BH.000 ?7.000 8.000 9.000
keV

OVelcon

Figura 4.11 Espectro de Rayos X, obtenido por SEM / EDS para el sustrato con
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, 4.3.3 . El anallsus tamblen se obtuvo para el sustema sustrato de vndrlo pelicula de

N|quel Ios resultados se muestran a continuacion:

Anélisis‘qulmico' por EDS para el recubrimiento de Niqf{él o

Elements Present: S
C(B6), 0(8), Na(11), AI(13),:Si(14),~
K(19), Ca{20), Ni(28)

Possible Additional Elements:

Mg(12)

Energy Intensity Elements - Elements
(keV) {counts) Present “ Possible
0,274 405 C Ka
0.530 7422 0 Ka
0,866 4111 Ni Lai
1,057 3516 Na Ka

*1,269 1408 ’ Hg Ka
1.491 608 Al Ka
1,752 64762 Si-Ka
3.327 1210 K- Ka:

3.703 8502 Ca Ka.
4,028 1045 . Ca ‘Kbl
7.476 3003 Nx Kal

* Check peak labels: manuallg, or acquire additional data
for better‘ stat‘ d re-run. Automatic Ident,

Al igual que para el Titanio; ‘se encuentra en el anal15|s del sistema que aparece el
Niquel proveniente de Ia pellcula‘» S .

TESIS OON
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Filter Fit Hethod
Chi-sqd = 91,47

Ca-k  0.11398
Mg-K  0.00824
5i-K  0.50695
0 -k 0.21718
Al-K  0.00188
C -k 0,01383

Z-Balance:
Shell;

Element k-ratio

Ni-K 0,0387
Na-K 0,0134
K -K 0,00G7

Mg-K  0.0037
Si-K 0,2255
0 -K 0,0366
Al-K 0.0007
C -K 0.0088
Total

Adjustment Factors

Refit _Na-K" _K -K" _0 -K* _0 -K"

Livetime = 100,0 Sec,

Standardless finalysis

Element Relative Error
k-ratio (1-Sigma)
Ni-K 0,08694 +/- 0,00663
Ni-L ——= ==
Na-K 0,03014 +/- 0,00081
K -K 0.01501 +/- 0,00072

+/- 0,00146
+/= 0,00070
+/- 0,00234
+/- 0,00222
+/- 0,00055
+/- 0,00126

K
0.00000
1.00000

ZAF  Atom Z
1,184 1,58
3.210 3.79
1,260 0.44
1,193 3.06
2.3%0 0.7

4.463 54,57
1.823 0.10
7.986 11,91

100,00

Net Error
Counts {1-Sigma)
3094 +/- 236

4889 +/- 123
3242 +/- B7
1375 +/- 66
9554 +/- 122
980 +/- 83

64644 +/- 298
7532 +/- 77

220 +/- 72
453 +/- 29

L M
0.00000 0,00000
1.00000 1,00000

PROZA Correction Acc.Volt,= 25 kY Take-off Angle=46,58 deg
Number of Iterations = 8

Element Wt X Ere,
Wt X {1-Sigma)
4,58 +/~- 0,35
4.30 +/- 0,12
0.84 /- 0.04
6.05 +/- 0,08
0.85 +/- 0,07

33.07 +/- 0.15
43,11 +/- 0,4
0,14 +/- 0,04
7.06 +/- 0,45
100,00

The number of cation results are based upon 24 Oxygen atoms]

Na. of
Cations

19.981

15000

H

0.000

’ ta o

sl

Ca

Hy

recubrimiento de Niquel.

ey 20,48
Figura 4.12 Espectro de Rayos X, obtenido por SEM / EDS para el sustrato con
68
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4.3.4 Comparacion de elementos presentes en el sustrato y en sustratos con

recubrimiento.

Elemento C (o] Na Al Si K Ca Ti Ni
Muestra
Vidrio Corning [+] o o] o] c ¢ G
Titanio / Vidrio [ o] c (o] ¢ c
Niquel / Vidrio (o] (o] [ [ [o] [+ c c

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

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
pequefas discrepancias, esto se debe sin duda alguna a alguin 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 realizé el
recubrimiento tiene una pureza de 99% (segun certificado proporcionado por

proveedor).

B 4 4 Espectroscopia de Retrodlspersmn de Rutherford (RBS)

La Espectroscopia de relrodlsperSlon de Rutherf d (RBS) se fundamenta en

colisiones entre los nicleos atomlcos mvolucra medlc:ones del numero Y energia de

iones en un haz que retrodispersa despues de choca con Ios atomos superfmales de :

una muestra en la que el haz ha hecho blanco con esta knformacnon es posmle’

determinar el espesor del recubrimiento.

Los espectros que se muestran aqui ,50!1,1,?,5,?1!?1'\1'?@@'!16'5? para determinar el_espesor
de los recubrimientos de las muéstras de Titanio y Niquel, estas muestras son las

mismas que se usaron para détermvinak su espesor por medio de las micrografias con el
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\ila i6n hecha para él picd dela

circulos muestran los espectros experlmentales La s

muestra de Ti corresponde a una pell” cuyo espesor es_de 170 A

simulacion hecha para el pICO de Ia muestra de Ni corresponde a una pellcula delgada :

cuyo espesor es de 370 /\

Espectro RBS de muestra de Ti
‘He’ de 700 keV
3500 v T T T T T T

o Espectro
Simutacion

Espesort=170 A£20 A 1

Nimero de cuentas

T M ¥ T T T T
100 200 300 400 500 600 700 800

Figura 4.13 Espectro de energia de particulas alfa retrodispersadas por la muestra de
Ti, la energia de bombardeo fue de 700 keV, la linea continua corresponde a‘la
simulacion y los circulos al espectro experimental.

| FALLA g UniGtN |
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Espectro RBS de la muestra de Ni
‘He" de 700 keV T
3500 — — T

o Espectro : )

3000 'j Simulacién -

%é, Espesort =370 A £45 A ]

» 2500 -

i % *
@

2 2000+ | 4
(3]

g 1 ]

o 1500 ~ -

ﬂE.) 4

3 1000+ o
z

1 ]

500 .

o T T T T T T A
100 200 300 400 500 600 700 800
Numero de canal

Figura 4.14 Espectro de energia de particulas alfa retrodispersadas por la muestra de
Ni, la energia de bombardeo fue de 700 keV, la linea continua corresponde a la
simulacion y los circulos al espectro experimental,

Los analisis correspondientes se realizaron en el Acelerador de 700 KeV del
Departamento de Fisica Experimental del Instituto de Fisica de la Universidad Nacional

Auténoma de México.

4.5 Espectrofotometria

;. Para obtener los espectros de absorcién'deyﬂlas p'eliculas"‘generadas en el Laboratorio,

se uso un espectrofotémetro Spectronic Génesis 5 en el intervalo de 200 nm a 1100
nm, cabe sefalar que este ,instmm_en,toftien{e»el'_accesbrio'necesario para evaluar la
absorbancia y transmitancia de m‘uestra‘s ‘solidas ‘con -las dimensiones de las

producidas.

Las siguientes Figuras son los espectros de absorcidon de las muestras de Titanio
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4 000 T --Muestra de Ti,.tiempo ..

] de exposiciéon de 45 seg

]

] Densidad Optica = 0,600

b S -a 800 nm - :

AEs - Ly

I 0.000 - Tt SRR
T : ‘ll T !lllll

Figura 4.15 El espectrov_qku,e € encon

Los sngu:entes dos espectros d»l absor

para la'muestra mas delgada del conjunto.-

corresponden; a: dos muestras que se

crecieron en Ias m|smas condnctones de potencta electrlca\y presuon de trabajo el

: tlempo es Ia varlable

Muestra de Tl tlempo de

4.000 ST creCImlento 30 seg
o 20
: Densndad Optlca =0.400
: sira 800 nm-
HES L :

IEREY FRURS FUNTE R |
—

0. 300 ;‘| lbll il{”j TTT 'Clulblz‘l.l‘l‘l:l';'l',llllll T, lll T |u11—|
2, S ' 1100.6

: Flgura 4, 16 Espectro de una pehcula de T:tamo con tqempo de 30 s de crecnmlento.
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Muestra de Ti, tiempo de

Y.000 ; crecsmlento 60 seg’
Densidad Optica ‘V= 0.800 -
ABS 800 nm™

Llllllx“llllllllll‘ll

jazsl

0-0?" lllllllll'lllllll‘
: 1100:¢ -

"00 '.1

yde' 60's de‘érééimie‘kn‘t‘(‘i £

Figura 4.17 Especiro de una pelicula de Titanio, con tiel

i De acuerdo al modelo eI espesor dela muestra de 30 . es 0 5 el

espesor de Ia muestra de 60 segundos Este hecho es significativo ya que confrma la’ »

reproducibilidad del método de sputtering.”

Para el caso de las peliculas que se:crecen en arreglos multicapa_como’las’que se -

producen en el Laboratorio de Alto Vaclo 'y

cuatro blancos, el espesor de cada capa 'el ‘arreglose puede controlar. con una sola',

variable: el tiempo de exposlc;lon

Al igual que en el caso de las peliculas de:Ti, se encontrd el espectra de absorcion de

las peliculas de Ni‘que en gl_mt.évr’v_alo»de 200:a:1;
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E ~
-l "1“-“-
4 Sl
AE3 ] o
] Densidad Optica = 1.0
40 a 760 nm
.

-3, 500 ‘-llllillilllllvlllHIIHHIII ill”l‘llllllllll
200.0 i 410000

Figura 4.18 Espe:c'kt de'una pélilcuylya de Niquel, con tiempo de 60 s de crecimiento.

1.000 —

1o Densidad Op'titbza'k"—i 0.550
Ca7eonmii

En ambos casos, se uso la- denSIdad optl a'o' bsorbancna para una evaluacton

cuantitativa de! espesor de 'las pehculas generadas ‘es claro que el espesor en
: 74



unidades de Iéngitdd’ée ;;ﬁuedye’d’btvehg‘( aipa}ﬁ( dé la é}bé‘c‘arba‘nciai o densidad dptica si

‘'se’ conoce’la absortividad.‘del material.: Para una gran variedad  de:‘aplicaciones, la

- absorbancia o la'transmitancia se:lisa como’ pardmetro de’espesor, tal es el caso de’

* discos 6pticos o bien vidrio con funciones especiales.”
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CAPITULO V

‘ CONCLUSIONES

Para cumplir con Ios objetlvos propuestos al lmc{ del trabajo se selecmonaron dos

'matena|es utlles en dlsposmvos fotovoltalco y otras aplncacnones metal mecanlcas o

'blen para generar recubrlmlentos en V|dr|o Ios materlal ecclonados fueron quuel y :

delgada de 0.127 mm de espesor de Niquel de 99% ¢

. partir de una placa de 3 mm de espesor con 99% de’pureza.: Durante el proceso de’.
fabricacion de los blancos existié una interaccion de
propios del proceso de maquinado y con lé ‘atmosfera ‘durante su'manejo antes de’la’.

preparacioén de las pellculas muestra y su caracterlz

La instalacién de Ios blancos en Ia fue

.de la Ilberacmn de especnes adsorbldas en Ias superfmes del blanco _del sustrato y de‘

- la camara que se des adsorben a una temperatura mas alla SR
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“Para el proceso de’ creclmlento se uso una’ fuente de potenma de cornente alterna en eI

-intervalo de radlo frecuencna el proced|mlento resulta mas complejo que cuando se

: allmenta con una’ fuente' e cornente uecta ~y 1 que equnere de conducnones mas o

precisas de pre5|on de rabajo’ para un coplamlento de| circuito eléctrico de’ 50 Ohms e

estructura crlstallna espesor y la evaluacnon de la absorbancua como un parametro

i:‘cuantltatlvo del espesor Cabe destacar que la caracterizacion completa no es aplicable
"en la mayoria de los casos y es pertinente realizar sélo aquellas pruebas relacionadas
con la aplicacion.
De las micrografias del patron de difraccion que se presentaron en el capitulo IV, se
encontré que los recubrimientos de Titanio y los recubrimientos de Niquel tienen una
estructura policristalina, es decir, no se encontraron arreglos periodicos a lo lrargord_e Ia:r
superficie analizada y sé6lo se observan pequefios cumulos qué forn'uyé'n.,crista’le:stde

diversas dimensiones, este hecho se puede asociar en primer lugar, al meétodo de
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sputtermg, en donde se eyectan yatomos moleculas o cumulos Jal tupo de sustrato y ala™”

temperatura, que noies tan’ alta como para promover la d|fusnon supert”mal y el

o reacomodo de Ios atomos en.un red cristalina

Para las apllcaclones que se busca desarrollar en el Laboratono de Vac[o y Pellculas'

Bt D,elgadas la ’condlcu’) de poli stallmdad no es una I|m|tante y e metodo de sputtenng'

/resulta adecuado

equivalente a la del blanco.
La espectroscopia de retrodispérsién ‘(RBS)J ap}qrtoiresultados-con respeé(o al espesor

de las peliculas y la conclusion es que es un método bastante cpnﬁéble. ya-que no

depende de algun juicio personal para la obtencion de resultados: Por otro lado, si se
comparan los valores de espesor obtenidos con la técnica de 'r'nit':rost:opia electrénica
de barrido, estos dependen de la interpretacian y definicidon de las imagenes.

Finalmente, la técnica de espectrofotometria es una -técnica sencilla y rapida para

obtener un valor estimado del espesor sin unidades, sin. embargo, si es necesario un_.

valor preciso se puede obtener mediante otra técnica como las descritas en capitulo 1V:.
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Ty construtr una graflca de absorbancna (o ansmltanma) contra e espesor que sera’ B

e I|neal en un mtervalo grande de acuerdo a la Iongltud de onda seIeccuonada

- EI trabajo que se desarrollo ha ] etod s de caracterlzacmn en
varias categonas para su aphcaclon inmediat

pehculas fotovoltan:as que se desarrolla en

E Delgadas del lnstltuto de FIsnca a Ios métodos de ca ctenz cion deberan agregarse la

caractenzacnon eléctrica, respuesta fotovolta|ca y las pruebas de |ntemper|smo
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