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INTRODUCCION

Este trabajo se desarrollé en el Laboratorio de Alto Vacio del Instituto de Fisich' de la
Universidad Nacnonal Auténoma de México cuyos objetivos académicos son d'sarrollar la

'lecnologla que permita producir peliculas y recubrimientos en éreas grandes sobre sustratos
-Taller del__‘

no conductores; los prototnpos y sxstemas de CreClmlentO ‘se han const

“Instituto de Fisica. . : .
‘La lmportanma de- este trabajo radlca n ‘que‘ se”ha ‘desarrollado’ Iatecnologia’ para la !

-La proydu:ccfl;én de peli
E trata_de Izi~pi‘6du¢ci
mstrumentac:oh' que p
metodo de sputtermg,

sustratos pollmenco

El trabajo kde tesis. qu

referencm a l

amplia para el metodo de sputtering. La segundu parte esta enfocada a los: procesos de

crecimiento de pehculas y recubrimientos  dando las caractenstlcas de las recndas por “el

método de sputtering.

v




: "umformes pudlendose cumpllr con el objetivo planteado desde eI inicio de esta tesis, sin

embargo enel desarrollo fue dificil controlar algunos factores externos del sistema, como
_en ‘caso de Ios motores electncos responsables  del porta sustratos, que para sustratos
* pequefios resulta muy efectlvo sin’ embargo; para grandes sustratos debe modificarse y
optlmlzarse A pes1r de las fallas locahzadas se pudo obtener un resultado satisfactorio ya

que se consxgulo desarrollar un sistema que permnte ccrecer peliculas en Polyvinylchloride

(PVC) con un mlervalo de unlformldad que va del 70% al 99%, lo cual cumple

satlsf’actonamente con las expectatlvas del trabajo




CAPITULO 1

INTERACCION DE PARTiQULAS DE ALTA ENERGIA
CON SOLIDOS

1.1 Efectos al interaccionar particulas de alta energia con sélidos
En este Capitulo, se revisan algunos de los conceptos fisicos y mecanismos asociados con
la preparacién de peliculas y recubrimientos por el método de sputtering,

Los efectos fisxcos resultames de la mteraccxén de pnrtlculas energétlcas sobre superficies y

re sustratos dependen de la masu, del ﬂu10 y de la energia

: cuundo se deposxtan p

f_;u':ié y la éﬁbsﬁperﬁcie del

Particula

encrgéllca
Incremento en la . -
movilidad superficial Aumento en las reacciones qulmlcus |
it Atomos espurreados
Partlculas (lomus cs urreados Iun:slnemrus (foncs)
absorbidas en ln : pur ; Electrones O
mpu—ﬂclt 0 secundarios O
1 x ¢
" Retrodispersado
z ';::.'.‘.f.':.':.'—><> s \C\‘ / O
2 x ,
L_:, implantads entare ‘l - A S
g |
2
:E ’(‘:, E g Superficie
g , 4 e
= - egion
* ﬂcxplnzxuuimm Trapping Alterada
Tmplantacion Cascada de ‘}
colisiones

Regitn préxima a la superficie

Figura 1.1 Descripcién esquemitica de los efectos del bombardeo de purt!culns energeucns sobre la
superficie y peliculas en crecimiento.

'




1.1.1 Efectos ¢n la superficie:
* Desorcion de particulas de enlace débil con la superficie.

. Eycccién de electrones secundarios.

s Reflexion de particulas energéucas neutras

e Eyeccién de dtomos superﬁcm s por transferencia de momento ‘a través de una

cascada de collslones I‘ menqde sputtering-

Incremento de la‘h vilidad ‘superficial de los dtomos en la superficie.

dela \rcd )

e Las pnr'lfcu]‘as'niéviilcs pueden atraparse en los dyéfeét

o “Gran parte de la cnerg(a cinética de las partfculns se tr'msforma cn nlor

hace que los efeclos descrltos

no ‘de tunelzue a través de la red crlstnlm

puednn presenturse al interior del blunco —matenal sélldo-




~Entre todos los: fenémenos que’ 'se; presentan'd manera ‘simulténeu, el»'spu‘tté’rih‘g cs"el"

" fenémeno relevante para este trabajo; el sputtering se produce en'un blnnco cuando un’ |on g

. energético interacciona con los dtomos de SOlldO,'de forma tal que (,l lOn lcs cedc p'uu de

Interaccion 1on-superﬁ<:|e

-

\ Sustrato

Blanco sélido
(cétodo)

Fuente de
jones

Figura 1.2 Diagrama de un arreglo basico para crecer peliculas y recubrimientos por sputtering -

En el dingi‘arﬁd de la figura 1.2, el blanco es el._v‘mlb'térié'll:soll' 0 n‘dondé_’i’ﬁcfdéniloé ibn.es;de

campo clccmco mtenso dcbldo n potencml




' 1.1.3 interhcc 6n jon-sélido

myy, cQSO}; .'n(,u, .

p 2 2 2a) 2
nf,(tl, + v, sen 0)+ y2m,u, ;

Despejando wen (1.1) y susklviluyehdo’ en (1.2) se o’b‘ti:enerlz; sipuiente expresion:

e N2 3
Smypy” i,

Asi, la fraccién de energfa transferida de la masa m,a la masa m,es: .

1.2



1V mou? 2
E, / mu, m, 2m,v 4m,m, .
S .42 o= I cos@ ~——ltcos’ 0 1.4
. E, %m,v, mw, m, +m, ( my+m Y

Esta ecuaclén tiene un vulor midximo como funclon del cos 0 cuando m, m, y resulta

proceso de sputtering.

('&,ura 1 3

-~

hEum l 3 Colisién eldstica electrén — dtomo




elaisucas, asx por

argén depcnde de ]a energm del clectron. :

En el proée$o 'de spu't'tering,‘ ]\asfpértidula's mciach es re

sponsnbles del Fenomcno son

partfculas de alm energfn, usualmente iones posmvos de ulguno d Ios gases nobles como

argén o xenén Ios cuales son generudos a pnmr de una descarga gaseosa.

.2.Produccién’de iones

descuré,a Iummosa. 5




o @ — @)

Figura 1.4, Impacto electrénico y i‘oniihdiéh'del 4tomo neutro

potencial de ionizacién. "

‘ ‘L'a.iyahizd’c'iéh no sé6lose produce, por;impacto’ electrénico;




resultar del impacto del electron o de Ia foto-excitacion d'ekcitééién térmica. La figura 1.5

muestra esquematicamente este hecho:

\ -
—>

e + Ar—oAr* + ¢

Figura 1.5 Excitacién por impacto clectrénico.

El estado exc:tado se representa convencnonalmente por un astensco Ar* yal igual que con

: F.r,ura 16 se muestla un esquema en el que se representa el fenomeno de relajaclon



® @,

Figura 1.6 Relajacion o desexcitacién

1.2.4 Recombinacion
La recombinacion es el proceso inverso de la ionizacion, ocurre cuando un jon positivo

captura un electrén libre para formar un dtomo neutro figura 1.7.
\ - CiA
e+AY > A

Figura 1.7 Recombinacion
En los sistemas de crecimiento por sputtering, la recombinacién se realiza en. mayor

proporcion cuando los iones acelerados impactan la superficie del blanco metalico.’

1.3 Movimiento de las particulas
Un plasma de descarga luminosa puede verse como un medio‘en’el que la ériérgigx eléctrica

se transmite a un gas via un campo eléctrico; de este:

gas se usan para producir reacciones quimicas o’ pa

dando lugar a efectos tales como el sputtering, por




energia durante las colisiones:que involucran’ a las” particulas del plasma-son de enorme

irhpdrtancn

aseosa se expresa en términos del parametro

esivas:: EI'CLM y la seccion eficaz de colision se

que considera’a las part

“donde A estd en centimetros 'y o es la seccién eficaz

‘El-“camino - libre . medio - result u

““crecimiento’ de’pe

; d‘er;sidad‘de’pa culas c » : de alcal el sustrato,

1077 JouleS/Kelyin) , T la temperatura

en my p la presion en Pascales.

2°(:CLM:). que ki:or'responde_ala'kdistkal_icia' pi'ldmedlkd_i]i.lyej'

esferas’

ues'los ‘atomos eyectados del:sdlido recorreran un medio’gaseoso de alta




1.4 La Descarga Luminosa

Es |mportante entender la descarga luminosa para comprender el funcnonamxento de los

sxstemas de deposito por sputtering dado que practlcamente todas las partlculas

energetlcas incidentes se originan en el plasma ’.-

“ En un tubo descarga de diodo (un snstema snmp]e 1 '\{:ﬁltaje‘ ‘minimo que inicia'la descarga .

; se denomma voltaje de romplmlento V.'

1.8

'donde pes la presiéh'del gas, / es la separacién entre los electrodos yay b son constantes.

. La relacron entre “el ‘voltaje de’la chispa V;y la’ presnon del gas p se llama ley de Paschen.

U Un resultado txplco que:ilustra’ la”existencia de un voltaje de ruptura ala presién P, se

» muestra en la fgura 1.8.

rVQli‘aje de chispa -‘ :

Figura 1.8 Vc’)l‘tajcl c
“(separacién del clectrod

En siste as de
: Para mncnr la des

expresada por



‘p,sﬂg/l/'_ S e

donde Ao es el camino libre medio de los electrones en la descarga del gas, el cual esta dado

'po:‘"

Columna Positiva

Brillo de! Anodo

, vjyﬁirillodeyailo'do E T
- Citodg - .- /- Brillo Negativo

Anodo

¥

5
A
5

3

‘.

i

S
%

el

5

%
3
%
0
5
%

%

5
S
By

R

g

i

4

K

&

%
2

%

“Espacio oscuro de Adton - ¥ S
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Espacio oscuro de Faraday P 9

Espicio oscuro deiCroolies

“4— Voltaje de descarga

Potencial cspacial atodo de caicia -

“Citodo el T Anodo

S Figh(ix 1.9 Tubo _dc; dcschrga




En el tubo que se'muestra en la'f gura ] 9 el campo eléctrlco ntenso que, resulta de la’

dlferencna de potencnal es el responsable de la descarga gaseosa, sta geometrfa no es .

S ,aphcable a sxstemas de crecimiento reales, ya que es dnf cxl mamener 1 plasma'durante
kuempos largos ademas, requiere de una diferencia de potenclal I ta,f pz}ra su,autqk

* sostenimiento.

" 1.5 Descarga en un campo magnético
En presencia de un campo magnético, los electrones en un tubo de descarga de gas

muestran un movimiento orbital alrededor de las hneas de Aﬁxerza del campo magnetlco

como se muestra en la figura 1.10.

(ianipé Magnético

© Figura 1,10 Movimicnto cicloidal dc'el \cs ‘en in campo magnético

En el campo magnético 'dve'lntenSldad_’B,- el radio de la orbita es:




»‘y una défis/a dél 'ﬁ:ént'ro de la orbit en la direccion de ExB éoh‘unz‘i vélbqi&éd dé % ébmo

se. muestra en la figura 1. 11, “este’ movimiento del - electrén ncrementa_la probablhdad de

cohsnon entre los- electrones y. moléculas o’ que permite bajar-la presioén deI gas a presnones

de 10" Torr i

L Campo Magnétic

‘Campo eléeirico

direccion axial (1).

14




r=15mm

Voltaje de ruptura n= 5mm
3000 — i p=0,04Torr Aire
E Electrodo Copper
2000 [— SR

"Esto muestra los efecto

de campo magnético; que

1.6 Sputtering magnetron
El sputtering requiere de un medio para bombardear zfiklk vblva'nkc [

suficiente cantidad de movimiento. Los iones positivos

que su energia y su momento pueden cont

El Argén u otro gas noble se ioniza en la descarga gaseosa o plasma; aunque se han usado

muchos tipos de.déscargajs pqr‘a; el sputtering’ (es “decir diodos, triodos). las ﬁlépteé de

15




la" corriente - se incrementa

donde'n depende de la pi'esic')ﬁ y tiene'val_oryesv .éntre Syl2.




Como producto de la baja 1mpedancxa la ﬁjente de poder es tanto de corrlente constante

como de potencxa constante y puede ser capaz de summlstrar dens1dades de cornente de

eometrlas ndemas la preswn de operacmn esta n un intervalo que'va de 0.1 a5 Pa.;

Un hecho consnderable es que una fuente de sputtermg tipo magnetron tiene la’ capac:dad de

mantener una tasa de erosion constante durame un tlempo indefinido, es 'decir,’la geomemag :

! y campo magnético mantienen una descarga auto- sostemda

1.7 Produccion de sputtering

La produccién de sputtering se define como. el m'xiﬁéro promédi de atomos que se

remueven de la superficie de un sélido por cada IOI"l mcxdente y esta dado por Ia relacnon

atomos removndo

S=




cuando inciden normalment




Aéﬁ;féngi‘é esta entre 45°y 75°.

1.8 Efectos dél angulo de incidencia

‘Como se'menciona en la seccion anterior, la produccién de sputtering varia con el éngulo .
de mcndencna de los i iones. Asi los metales como Au, Ag, Cu y Pt tienen una produccnon

alta de: sputtenng y exhiben el efecto de angulo levememe, mlentras que meta]es como Fe

19




CAPITULO 2

METODOS DE DEPOSITO DE PELICULAS Y
RECUBRIMIENTOS

EI avance tecnologlco actual y el conocimiento de algunos principios fisicos han permitido
: 'desarrollar la metodologla y la instrumentacion que permite crecer peliculas delgadas y

frecubnmlentos de cualqmer material.

I ‘Las tecmcas de preparaclon de recubnmlentos estan(basadas en el depéslto fisico : de :

on olada con

Sustrato T
S --m=--==----° 44— Recubrimiento " .-

axp A |
22T

"Figura 2.1 Esquema del proécéo

Camara de
vacio

En las tecmcas f'stcas (PVD) se parte de un matena

-

mediante calentamlento (evaporacmn) o bo ‘Abar 0
forma de vapor termma condensandose sobre la

delgada

20




En lzvlsk técnicas cjufmicas (CVD) se péfté'direétarﬁémc de gases (a veces en forma lfi]uida

s cuales mediante la reaccién dan un producto nuevo que-

syyey’condéhsiqy en férma de p\elicliljadelgada 'ibre el sustrato.~ - -

" En el Diagrama 2.1 se muestran las subdivisiones de¢ estos pfoé{:sos de depbsitos.

nto de pelicula

g EVaparaéién Evaporacién Térmica al Vacio
SR e i s térmica ~ Ablacién Laser
Iv’rio’cesu“s '7"-“"5, ‘ Crecimicnto Epitaxial
Sputtering Cafién de iones
! Procesos de Cahén de electrones
crecimiento —|
de peliculas
. Plasma CVD
——Procesos quimicos Sol gel

++ Laser CVD

Diagrama 2.1 Esquema de los procesos de crecimiento de peliculas.

2.1 Depésito Fisico de Vapores (PVD)
El recubrimiento de superficies sélidas con peliculas delgadas mediante condchshéién_-de
vapor sc ha llamado depésito fisico de vapor (PVD); ya que sdlo estin involucrados ‘cfgcytos :

fisicos. Si el proceso dc formacion de la pelicula involucra reaccipnes quimicas se tiene un

caso especial de evaporacién reactiva,

La preparacién de una pelicula se lleva a cabo en tres etapas: -

1. Gcnemciéh\delfvapo

21



electrones:

; Se expondr'x en pnmcr térmmo y con mayor énfasis: la’ técnica 'de Spunermg ya que la°

o produccxén de los recubrimientos en grandes dreas sc hlZO medlante estn técmca. o

2.1.1 Sputtering

Cuando la superficie de un SOlldO se bombardea con parllculas cncrgellcas lales como iones

acelerados, los dtomos superﬂcmles dcl solldo son dxspcrsados en la dlrecclén opuesta ala-

de los. iones que_mcxdc‘n;debldo :las cohsnones entre los dtomos ‘de la supe;ﬁcnc y las

particulas encrgélicus; figu 2.2,

B /\lphm espurreddo » I6n incidente

S Atomo del blanco
Superficie del blanco

. «4— 16n implantado

Figura 2.2 Proceso fisico del sputtering
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dando ‘como  resultado 1z 6 , S éculas! que (después’d orrer cl

: éspaciO'e;i(re los electrodos ‘se condensan sobre ‘el sustrato’ para_formar.la’ pelicula. En el




yéput‘tevring reactivo.

Cuando se agrega un cnmpo nmgneuco, se denomm'x fuente de sputtermg upo magnetron.

E!l arreglo consiste de un campo de mduccxén sobrepuesto al blanco con las Im us de

campo magnético paralelas al plano del ca do. Los electrones secundanos lnteruccmnan

con el campo de mduccmn en una‘region: cercuna' al blanco y presentan un’ movmnento

cicloidal. El cemro de Ia 6rbxln de der esté n'lad ’eccnén de E X B con una velocxdad




depésltos amorfos

e La temperatura ‘del strato pqéde yhriur desde temperaturas bajo:cero hasta altas -

. Habxhdad pam reproduclr recubnmxentos 0 formas aulo soportadas a altas

veloculudes de depésno.

. Los dcposxtos pueden tener alta pureza.’

. L‘xcelenle enlace del recubrimiento con el sustrato.

"« Excelente acabado superficial el cual puede ser |guul que el sustrato

. Ehml‘nacxénrd contaminantes y efluentes durante el | proccso el cual es'un fuctor de
cardcter ecologico

» Control de’ spe:

212 '~Evanorg

* El método general consis ‘material dgntro 'depna»czimcira que se manticne‘n

(1. 3>< 10 I’a) las partfculas enla fase de vnpor se

‘una presién total menor.a:l1x 107 Torr

d de baJn densndad molecular y se condensan sobre una

“superficie o susirato. |
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’2.1.3'P0r resistencia eléctrica

: El 'tc'rmino “cvnporacién térmica” es muy genernl y comprende vanos métodos para

& aumentar la temperalura del sélido base.

Bl mecamsmo de calemumxemo mas usual es un f' lamemo que se ca]nenta cuando se aplica

una dlferencm de potencml (Efecto Joule).:

A pﬁ;ﬁp de !q Ley de Ohm, l'a‘diferéncm:idé polencial :

V=Rl 2.1

y desde luego la potencia eléctrica
W=RI S 2.2

en dondc R es la resmlencm clccmca del ('lamento que normalmcntc es lunz,steno el la

corncme summnstradn nl sistema; en’ la mnyorfa de los procesos el potencnal es baJo emre

1?._ y 24 V\DC pcro la corriente alcanza 105‘50 0 60 Amperes.

R mmennl -a;dep

Este mctod se conoce. como evaporacion termncu nl vacro En:la ﬁgura 2 4 se muc.stra la'

cumqra de,crec‘l_mlento por evz_:pornclén téyrmxcu.‘
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Cxininrn :

de vaclo ' T
" '

/ c Material a
evaporar

Filamento con

l resistencia R
M
. L
Vaci W
aclo v _ ‘«f;’

Crisol

Figura 2.4 Procesos de evaporacién térmica FVE»fuén'lé de evaporacion; S sustrato; C calefactor

»El malcrml a deposxtar se evnpora por-el: calentamiento de la resistencia en forma de

y ﬁlamcnto oenun crlsol los o soles son de cuarzo, gmhto, nlumma (AI203), bcnha (BeO) &

~mtruro de boro (BN) y cxrcoma (ZrOz) Es “método’ se conoce conio evnpqr_acnon térmica’
: Tl vacfo.

2.1 4 Ablacién hser., o :

La ablacién léser se usa para ‘el deposito de-aleaci ‘compuestos que. requiéren una
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Sustrato
Cdmara de vaclo

Blanco

/
Haz Ldsel;/
Ventana

Figura 2.5 Arreglo de un sistema de crecimiento por ablacion laser

2_.1.5 El proceso de crecimiento cpitaxial por haces moleculares (MBE)

I Impresora I

Espectrémetro de masas

Difractémetro de
¢lectrones por barrido
de alta energia

Sclector de masas -

Unidad de
. control .~
- 8/7-1130

Analizador Sa Al Ga Ge Mg

Auger . . 
nitrégeno — —
liquido Vacio

: I‘.lmprcsqm “l

Figura 2.6 Sistema de crecim‘iémo epitaxial por haces mqle‘cu'lixrcs (MBE)
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El méto'do‘ de ev‘apbr'acionp a creci

: controlado donde la velocidad ‘de evaporacnon de’los materialés se controla in situ por una

,umdad computarizada de control del proceso.

un sistema

Calelactor
—

Vapor

| -t
Material sélido

Figura 2.7 Celda de Knusden
L'a'baja tasa de vépor enlcombinacién con la condicién de ultra alto vacio (presién menor a ‘

lxlO" Torr yel cammo hbre medlo muy grande) hace del metodo un proceso 1deal para la

! mvesngacron, sin embargo tamblen es el metodo mas caro
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La combmacnén de celdas con dlferemes materlales permllen crecer arreglos sof' stlcados de

,’ pelfculas mulueapa

“ 2.1.6 Caii6n de electrones

El método consiste en aumentar la‘temperatura:del malerial base en’ forma de polvo o -

granos con un haz de electrones de alta corriente

' la figura 2.8

Crisol ~
Soporte
Filamento
Acelerador Hazde ¢

Vacio

Figura 2,8 Caiién de electrones FE fuente de evaporacion; HE haz de electrones; S sustrato.
Una gran ventaja de este método, es la posibilidad de evaporar varios materiales sobre un

mismo sustrato, ya que el soporte de los crisoles puede ser tipo revélver o lmeul como lo
muestra el dmgramn de la figura 2.9,
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Crisoles

Lineal

Sistema con cuatro fuentes
Tipo revolver

Figura 2.9 Sistema porta crisoles rotativo y lineal para dcpdsito de multicapas por cafién de
electrones.

Este método tiene ventajas a escala industrial por su tasa de evaporacion alta y la

posibilidad de evaporar una gran variedad de materiales.

22 :Dcp6$| 0 Quimico de Vapores

'Los procesos VD consxslen en obtener una estructura solxdn a pamr de la reaccion

. qufmlca dc dos o 'més gases 0 vaporcs reuctlvos, Ios cunles se denomlnan gases precursorcs

51

o promotorcs, ) a de los cnsos, una fueme de ener(,iu tema es la re. ponsable de
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' “Cémara de vacio (cuarzo)

= Vacio

—]

Fuente de gas

En la figura 2.10 se xuestr
dlseno es snmple ya qu
un c\(lremo, se myectan los gases precursores yenel otro, se mstalu un sistema’ de vacio
i pequeﬂo cuya funciéon es mantener la dxferencm de presuSn necesaria_ para establecer y
" mantener un flujo estacionario de los gases de trabajo. La bobina d‘e‘kx‘ndkpckcl

p_crmne

calentar el sustrato metalico y promover la reaccién quimica entre la éuperﬂé s gases.

2.2.1 Depésito de vapor quimico asistido por plasma (PCVD)

El depdsito de vapor quimico asistido por plasma (PCVD) es'una ariante del CVD

Plasma
Gases
recursores :
P Electrodos
Porta sustratos
Al sistema dC/$l |
vacfo 4—— RF

Figura 2.11 Sistema simple de PCVD
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_hecho suucre que eI plasma es una cla

temperalura' eleclroncs cahentes

nprcscﬁcm de radio’ frecuencia entre:los electrodos y un plasma,’ademds Ia’presién base del

~sistema es mas baja por lo que se requicre de un sistema de '.vacfo' mds sofisticado
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Actuulmente, se dis entacion’ y léénblo ara aplicar. vnnos procesos

- meJorudos por PCVD un eJemplo es la generaclon del plasma por mlcro ondas, el arreglo

: llplco se muestra en la ﬁgura 2 12

i
: " =
th(o' A : Pl Mlcroonan
-— Al'gn g Plasma 2.45GHz
Sustrato . l] 4| =

" Bobina de los
" imanes : Nz

Figura 2 12 Sistema de PCVD con fuente de micro ondas

Ventajas delrbrxjoci:'es'o" CcvVD

e ,ana‘téﬁmcratur de depdsito

- . Alta velocidad de crecimiento.

r adherencin

. ‘- » Grm{,estabxhdnd_lermxca.

e ‘Alla densxdad
. Modlf cncnones de alt'1 temperaturn.

. Cnstﬂ,lmldnd mejorada.

23 Formacién de peliculas y recubrimientos
Se han encontrado por observacién dirccta varias ctapas bien dcf nidas dcl proceso de.

crecimicnto de la pelicula o recubrimiento que, ademds, son mdependlenles dcl proccso
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strato, el espesor de la-

enerando vapor. ..
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- pellculas

~En la figura 2.13 se ilustran cada una da las etapas de formacién de la pelicula.

Etapas de formacién de peliculas y recubrimientos

Adsorsidn y difusion superficial Nucleacién dobletes y tripletes

Coalescencia Grandces islas

T T

Aumento del espesor

Continnidad

Figura 2.13 La formacién dc la pelicula, siguc las siguientes ctapas: adsorcidn y difusion,
nucleacion, coalescencia, relleno de canales y aumento del espesor.

: Las etapas de crecimiento de peliculas y recubnmlentos sobre sustratos que se han descrlto

. no corresponden a un método en pamcular smo que son la generahdad en la produccxon de
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2.4 Las diferencias entre peliculas y recubrimientos

Un recubrimiento se define como una regiéon proxima a la superficie de un sustrato con:

propiedades diferentes a las del material en bulto y se obtiene al anadlr un matenal a la

superficie que cambia la composxclon la fase o las propledades de esta

- Lé'heccs‘nd'a;'lvd procesos de ontrol para obtener un producto producxbl

5. Léé‘proﬁiedades d

: del m'\tenal en bulto 'y las propledades pueden depender del proceso de fabncacnon

Las pehculas son. recubnmlentos delgados y en algunos casos sus propledades son

1

on - un’ espesor menor que

i de composncxon de morfologia'y de mncroestructura

37

Esta definicion no hmlta el espesor de la pelicula' pero usualme te nvolucra una dlferencla

recubrlmxento pueden dlfenr mgmfcatwamente respecto a Ias '




Monolitos de un solo material.

' AJeacibnes o mezclas que no reaccionan,
Coh]pﬁéstos.

Composxcnones graduadas

: Estructuras lammares (pocas o muchas) alternandose

i Composntos (fases dlspersas)

‘ [mpurezas dlspersadas
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CAPITULO 3
DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este Capitulo, se describe el sistema de crecimiento de peliculas del Laboratorio y sus
: componentes ademas de la instrumentacion y método desarrollados para’ crecer pehculas -

delg,adas y recubnmlentos uniformes sobre sustratos de PVC o laminas delgadas de metales

"3’1, Descripcion general del sistema de crecimiento.

"/ El.sistemaesta integrado por una cimara de crecimiento de alto vacio y un sistema de

bombeo. La figura 3.1 muestra el arreglo de los componentes del sistema de crecimiento.

1. Camara de crecimiento

2. Tapa-Blanco del sistema de
crecimiento

3. Bomba de paletas para pre-vacio
4, Vélvula de paso de la linea de
pre-vacio

5. Vilvula de alto vacio

6. Bomba Turbo Molecular de 150
It / seg en brida 1SO 100

7. Bomba de apoyo de la bomba
turbo molecular

8. Sistema de inyeccion y control
de gas de trabajo

3 9. Sensor de vacio

10. Vélvula de ventilacion

11. Pasamuros de movimiento

Manguera

Figura 3.1 Sistema de crecimicnto de peliculas por cl método de Sputtering del laboratorio.

TESIS ¢

FALLA DE ORIGEN ?




-3. l 1 Camara de creclmlento

;La camara. de proceso del snstema en’do 'de lleva ‘a‘cabo el crecimiento de las’peliculas

7m,

580 T(b)nk" para la Ciudad de México.

“3.1.2 Tapa superior-blanco del sistema de crecimiento

El material para la brida circular ciega de la camara de crecimiento,  tiene- que: ser
L

paramagnético para evitar pérdidas del campo de induccion y resistente al esfuerzo mecénico

que se genera cuando baja la presion de la cémara; en el sistema del Laboratorio; In brida

cumple con una doble funcion, como brida ciega y como blanco de sputtering.
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-Brida de Alummlo tlene un dlametro de 52 0 cm y 1.3 cm de espesor' se usa como blanco de

Alumlmo

llustra en la ﬁgura 3.2,

serpentin
Blanco
=288 080 Pl de Cobre
Blanlo
(b)
Brida de Acero
Inoxidable
Portas Blanco
@) :
Figura 3.2 (a) Tapa del sistema de crecimiento con el porta blanco (b) Slstcmn dc enfrlamlento dc : '

blancos
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3.1.3 Bomba de paletas para pre-vacio

La bomba de paletas para pre-vacio es la responsable de bajar la presién dé la‘démara de

crecimiento, que inicialmente se encuentra a la presidn atmosfk .580.Torr, a (m'a"_ presion de

entre en funciona

V.'Lav_bdmbak r m

en ddndek'S es‘la:Velocidad de Bombeo de la bomba en'_l; /seg y Vel volumé;j de la camara,

considerados

y h‘uryﬁlédad déla
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3.1.4 Vilvula de paso de la linea de pre-vacio

Las vélvulas en la linea de vacio tienen como objetivo aislar o interconectar. secciones del

istema cerrado y hermético. En general, se usan vélvulas'mariﬂalés’ y.un @

la atmosfera se alsla medlante un’ fuelle' 0. tubo  flexible

‘elemento ' de cierre'

para ‘evitar la contaminacion de la camara de procééo con vapores de aceite

3.1.5 Vilvula de alto vacio
La valvula de alto vacio tiene por objeto aislar la regién‘ de altd Vacio eri' la b'rida"de éntrada de

la’ bomba turbo molecular de ]'l cqm'xr } de crecnmnento L valvula esta construnda de ‘acero

inoxidable y las bridas de acoplamlento son del tlpo [SO 100 K con ‘aro” sello de vnon y
kcentrador de acero inoxidable 304. El sello interno es un aro sello de viton de baja presion de
e vapor, se caracteriza porque tiene un claro diametral de 10 cm de alta conductancia de gas.

3.1.6 Bomba Turbo Molecular de 150 it / seg en brida ISO 100

La bomba de alto. vacio del sistema del Laboratorio es una bomba turbo molecular instalada‘en

la camara a través de la valvula de alto vacio, su funcién es bajar y mantener la presion de'la. -




camara a la atmosfera al igual que la bomba de prevacfo es de paletas desllzantes y se Iubnca\

 con aceite,

3.1.8 Sistema de inyeccion y control de gas de trabajo

En el método de sputtering para crecimiento de peliculas delgadas,. se requiefe jmhmener un

sfétjria de

flujo estacionario del gas de trabajo; la cimara de crecimiento tiene instalad

ue permite

entrada es de 20 PSIA.El sérisdr de cbntrbl e's‘de t o'c’épaciti(to' con un intervalo de bperacién

de uatro decadas con 2 Torr escala complem La precnsnon deI sensor es alta debldo a que esta

ompensado en temperatura.

' 3.1.9 Sensores de vacio
Para determinar la presion de trabajo se utlhzan medldores de vacio, Ios cuales funcnonan
aprovechando los fendémenos fisicos asociados con el estado deI gas que se encuentra dentro

de la camara de vacio.
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3.1.9.1 Sensor de alto vacio de tipo citodo frio

Un sensor de catodo frio consiste de un anodo central y un catodo cnhndrlco Un iman -

permanente produce un campo de mduccnon magnetlca perpendlcular al campo elecmco que

se genera entre los ele trodos cuando se aphca un voltaje de por lo menos —2000 VCD lasv'

" dsocia una presién,
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3.1.11 Pasamuros de movimiento

Esun dlSpOSlllVO que permlte mantener el sistema en alto vacio aun cuando un I'OKOI‘ central se

mantiene en movimiento: su funcion en el sistema es transmmr el mowmnento rotativo al pona
sustrato. La velocidad y nimero de revoluciones estan controlados por un programa de

compumdora que acciona un motor eléctrico.

3.2 Fuente de sputtering tipo magnetron.
En esta seccidn, se presenta un prototipo de fuente de sputtering tipo magnetrén con el QUe se

realizaron los depdsitos uniformes en grandes areas.
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Un arreglo general en vista frontal y létﬁfél se muestra'en la Figura 3.3

[manes permanenics Canal para refrigerante

N/

Base para blanco Iman central

Figura 3.3 Fuente desputtering lineal

3.2.1 Ayrrcglo»nmgnético y campo de induccion

‘ LI elemento mas 1mport'1nte de una fuente de sputterm_s, tipo mag,netron es la mtensndad y

geomelna'del ampo de mduccxon .ya que es el responsable de aument'\r‘la probabllndad de

ionizacion del'g

, ademas auto sosnene y conﬁn el plasma en’una region cercana

| blanco ya'que tiene una accmn dlrecn sobre los electrones secun arlo que se 5eneran en la

‘regién. cercana a la superﬁcie del blanco. La Figura 3.4 es una vista inferior del arreglo

magnético:

Figura 3.4 Configuracion del arreglo magnético
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- Los valores del campo magnético se obtuvieron con un gaussmetro, la distribucion del campo

de induccion se muestra en la Figura 3.5,

] ‘—' ' - ‘H =8.5 cbmi — » f————— L=425¢cm [
Bz :
¢ P §=1Lscm g—— Lc=363cm g
tow) ! ) |
Corte transversal al centro del _ Vista luteral, solo se consideran los imanes
arreglo A=23cm externos.
Figura 3.5 Distribucion dcl campo de induccion
=52
Bz, = -352Gauss gz:. = ng gauss
En a) Bz;= 619 Gauss En b) BZ“: 618 Gauss
Bzy=-332Gauss Za auss

Bz,= 490 Gauss

(K

3.3 Fuen‘tc de :llimcnt:lcién dé cori'iehte directa

Dc acuerdo con el metodo de sputtenng, el bl'mco esel calodo de un Gircuito electnco que se

ahmenta con una fuente de corneme dlrecta, mantemendo un: volmje negativo: que produce Ta

o '\celeracmn de los .iones posmvos del plasma para provoca el sputtéring en el material: en el




encender Ia 'i;ue/nte,'T pyrc;;‘):bbrciona un ‘alto:voltaje y- baja‘corriente; en el caso de no inicio dela
’descarvgzi‘gvéigtyi}f)‘ltéjétéé mantiene con’una corriente' minima cercana:’a cero;’sin embargo, s'i’,‘l‘a g
: déséarga :gaSt‘:bsai se iniqia; isminuye y.la’corriente;aumenta’en forma'de ramp‘a.‘klEl"
1iémpo para aicahzqr:ﬁ otencia_seleccionada'se’determina’ manualmente por:el'opera’dof;: én

‘el caso del sistema del Laboratorio’s

.. de depdsito’es largo y por lo tanto no es necesario aplicar t ia de inmediato. "

‘3.4 El circuito eléct
“En ‘la‘5|gun>e:nte Figufa 3.6,-se muestra el circuito equivalehte al ‘sistema’de laboratorio y el

“circuito real del sistema

Fubo de Gas de trabajo
vidrio 4

Dieléctrico
t. R
< AN
Rpel) |
It a«— d —p i

L =) -
NP

Figura 3.6 Circuito equivalente

El analisis del circuito eléctrico se puede llevar a cabo directamente con la Ley de Ohm

V=Ri - 3.3
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Donde \% es el potencial aphcado y R en el caso de Ia derecha es una: reslstencla hJa En la

hgura de Ia lzqulerda la resxstencnd es mfmta cuando la pres orr de una bombllla de v1dr|o es

-en alto vacno y cera cuando la presnon es mayo ala fera' La' esxstencm tam ién depende

De Io anterior 'se deduce que la fuente de Advanced Energy que'se usa en el Laboratono sélo

: permlle ciertas confg,uracnones del clrcmto electnco y nene hmltes en la preston de trabajo de

un snstem&

La impedanéia para la fuente es de‘kS‘,VO Ohm, es dgéir_ )

V=50x1 Velts
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En el laboratorio se selecciona una Potencia ‘eléctrica constante W. =300 Watts. Al encender la

edunpbﬁén’qnél ‘50[1;'\, ) Volts; si el 'Vkoltaje aplicado es muy bajo, el campo eléctrico generado

i s'e concentra en una zona cercana at blanco donde la distancia entre los electrodos es menor.

Entrada del gas de
trabijo

Altura de
la ciimara

Salida del gas de v
trabajo

Figura 3.7 Diagrama del circuito cléctrico
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3.5 Caracteristicas especiales del sistema de Laboratorio,

El sistema de crecimiento de peliculas delgadas construido en el Instituto de Fisica, se ha. -
implementado con accesorios que permiten un mejor aprovechamiento del ’sistemak’ tiénre:'dosk
bombas mecamcas que ayudan a que el tiempo de bombeo desde preston atmosferlca hasta el

mtervalo de alto vacio ' sea’ mas corto La’linea de mtroduccnon de:gas-se compone de ‘una

finitos; la condicién de

sistema: mecanico . que: permite ' mover los
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3 6.1 Porta Sustrato Rotative

Por Ia Eeometna y dimensiones de la camarn de crecnmento del laboratono se busco

g »‘ desarrollar un dlsposmvo que permitiera” fijar sustratos solldos [¢) ﬂe |bles y que al mnsmo" i

uampo dejara pasarlos con una velocidad uniforme por una zona de alta densndad de vapor del
maternal,del blanco seleccionado. La solucién més viable resulté un sistema cilindrico rotativo

- que se muestra en la Figura 3.8

Figura 3.8 Cilindro porta sustrato rotativo

El cilindro de radio » rota con una velocidad angular uniforme ®; el sustrato sélido se fija en la
“superficie para que durante la rotacion, el sustrato pase por la zona de vapor con velocidad

“lineal uniforme -una vez en cada ciclo.” Este método ‘resultd - limitado en tamaiio por las

dimensiones del sustrato sélido.

Blanco Blanco,

—»

R=6cm R=6cm

Figura 3.9 Porta sustratos rotativo y sustrato sélido
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. En la figura 3.9 se muestra el arreglo para sustratos sélidos en donde el aricho del suslrato

uene un méaximo debldo ala separaclon del blanco. Sin embargo cuando se usan sustratos

ﬂe‘(nbles de PVC [ lammas delgadas metahcas la unlca restncc:on es el pe metr del cllmdro

Perimetro 37 cm

25%cm de ncho que

Atravesador de
niovimiento

NN

Sincrénico

YRR T » H=355¢cm
Cimara dc crecimiento . a

Figura 3.10 Porta sustrato rotativo dual
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En la- Fotografia 3.1 se muestra el porta-sustrato. rotativo, a - continuacién se dan las

caracteristicas de este sistema de crecimiento.

A. Cilindro de arrastre de Aluminio de ‘12‘.5:‘ em’.de diametro y 2'7__cm dé__ iohgitudi en este

cilindro se enrolla el sustrato recubierto

B.bilindrb de c':iax"ga?dlcat 12,5 cm de didmetro y,27 cm de longitud; en este cilindro, e"vénrq;l‘la el

‘sustrato que se v

" Los dos cilindros estan soportados por ‘un eje al centro geométrico que sobresale en los

“extremos 2 “cm’: El “eje del cilindro superior sobresale 4 cm con objeto de acoplarlo

i ‘directamente a la flecha del atravesador de movimiento colocado en la camara de crecimiento.

Fotografia 3.1 Porta sustrato rotativo.

En la base de la estructura del porta sustratos dual, se colocaron cuatro tornillos, que facilitan

el nivelado del cilindro superior respecto a la tapa superior-blanco de la camara de




crecimiento; el -cilindro-inferior de carga estd libre y su rotacién es indirecta a través de la

-cinta sustrato de PVC.

3.7 Elrm'étm_'lo de sputtering en la cimara de proceso del laboratorio.

spdﬁermg 'ytel porta sustratos dual con el que se crecieron las peliculas delgadas uniformes, En

“la Figura 3.11 se ilustra el arreglo interno del sistema de crecimiento,

=

. Blanco

- Tapa del sistema

: " Aislante /
L clé;ln’co < Elllr:);i’n de
-Lineas de campo Argon
Fléciricn

s Paredes del sistema

Sistema
Portasustratos

-]

Salida del Argon
Sar

Figura 3.11 Arrcglo interno del sistema crecimicnto

En la Figura 3.1 i, Qaces el gasto en Torr*litro/seg. del gas de trabajo y Sa es Ia velocidad dé

bombeo de la bomba turbo [ﬁo!écular en litros/seg para el Argon.
. pS=Q" . ) 3.5
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en donde
p=Q/s - : . 3.6

p es la presion en la cdmara expresada en Torr cuando el gasto es. 15ual ala velocndad de

bombeo la presxon es la del estado estacmnano cuando Q uende a cero la presmn de la

‘camara dlsmmuye hasta la pres:on base, en el sxst

La presion’del estado: estacionario o -presién de trabajo que ‘se usa en los procesos de

crecimiento”

p total p base + p Ar = 2x10':I Torr

la medlda de la presxon se obtlene con un sensor de lomzacxon upo catodo fno instalado

: dlrect'lmente en Ia camar'l de proces




El atravesador de movimiento se observa claramente a la derecha de la flecha del cilindro de

arrastre.

Fotogratia 3.2 Interior de la camara de crecimiento

3.7.2 El Campo Eléctrico
Cuando el blanco esta hecho de un material conductor y se aplica un potencial negativo en.él,

se-induce una orientacién y las cargas negativas se acumulan en la superficie.”Si el ‘campo

eléctrico es mtenso las carl,as ‘negativas —electrones- se desprenden del blanco y spli a’t‘ra'ibdo’s

as. lineas de

deben ser ionizados

debldo a qu i'edéﬁ‘del ’sis'(‘emka'ebs muy

" brande h mayona d elocndad hacm Ias paredes

o cual dlsmmuye’la probablhdad de interaccion con los dtomos de argon “en consecuencia, la

‘formaclon de |ones es baJa o nul
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Con objeto de aumentar Ia probabilidad” de lomzamén de] gas de trabajo como se ha

mencxonado antes, se mstala el arreglo ma[,neuco
“En Ia l‘:f,ura 3 12 ‘destacan : las ineas’ equnpotenciales eIéctricas" la seccién representada

corresponde en un corte lateral ala zona de la bnda de la camara y la tapa.

3

Flgura 3 12 chrcsentaclon dc las lineas de campo eléetrico y movimiento electromco

3.7.3 El campo eléctrico y el campo magnético

d¢ una

- ~_Cuando no exxste un campo magnético, el inicio de la descarga gaseosa requler

'7: energla muy, alte Irededor de 10a-15 kV sin embargo, en presencla de un ca‘

solo se requenran unos c'entos de volts para iniciar la descar&,a gaseosa En pre encua de un -

de Io E electrones es mayor debldo a su trayectona'

a ma) or probablhdad de choque con los atomos

me ‘tal para alcanzar un estado de plasma auto-

: sostemdo lo que p rmlte que el proceso de deposlto se mantenga por un tiempo indefinido.
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| N

» ;

g
-
P

Zona de mayor
probabilidad de ionizacion
Plasma confinado

Figura 3.13 En estc diagrama se muestra la traycctoria que siguen los clectrones por las lincas de
campo magnético, también se define la zona de mayor probabilidad de ionizacion.

3 En la fotografia 3.3, se ve el plasma confinado por la accion de una geometria e intensidad

optima del campo magnético.
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El movimiento helicoidal de los electrones resulta de la fuerza de Loventz como se menciont

en el Capitulo 1.

F=evxB=evB 3.7

'y la relacion cléasica del movimiento circular

‘F= mk’,v",’ /r 3.8

No todos los electrones siguen“este : tlpo de comportamlento en’ presencia del .campo




“Al bajar la presion en la’ camara de crecimiento se alcanza una presion del orden de:10° Torr,

- sputtering “en “ condiciones

corresponde a la




encontrd en’ pruebas estaticas, en donde la zona de maximo espesor corresponde a la zona de
maxima erosion del blanco.

Sustrato -
’ @&— Distribucién del material
espesor

RO

R PR R R R R

Figura 3.14 Distribucion dcl material al hacer prucbas estaticas

En la figura 3.14 se muestra que existen dos zonas de maxima acumulaéic’m' de material 'el

punto maximo esté alineado con la normal a la superficie del blanco en los puntos de maxnma~

‘erosxon que es donde el campo magnético y las lineas deI campo electnco se cortan a 90"

'estas zonas coinciden con la méxima produccién de iones. "

3.8 Parametros de crecimiento

Para el crecimiento de las peliculas se tomaron en cuenta los siguientes parametros:

1. Material del blanco

Presion base de la c1mara de crec:mlento

6. Dlstanc:a en;re blanco.y sustrato

Parametros de d'épés»itofde las pruebas iniciales con sustratos de 25 cm x 25 cm
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Los parametros que se tomaron en cuema para la produccién de las peliculas por el metodo de

o sputtermg ﬁJeron

Presion base de la camara de crecimiento.”

Presién de trabajo de la camara de cré‘éimiémo.

Potencia que se le suministra al sistema.

Los pardmetros para el Porta Sustrato rotativo: -

s cilindros y el npmerd de vueltas.
Material del blanco: Aluminio. .~ - -

: Efv'l.éi‘enci"ayabe sbq;tering a 600 eV con Argdn SY =0.8.

" “’Distancia blanco-sustrato Dps = 1.5 cm.

3.9 Procedimicntos para la produccién de peliculas sobre cintas.
Para crecer las peliculas metélicas se uso el dispositivo rollo a rollo, se tomd en cuenta que el
sistema es una camara de deposno en alto vacio por lo que la limpieza es fundamenta] En

primer lugar, se procedlo a mplar el dlsposmvo rollo a rollo la camara prmcnpal y: Ia tapa

uuhzando desgbrasantes f‘uenes como acetona ‘y '1lcohol lsoproplllco; el proceso de llmpleza se

ar; al maximo la contammacxon con 5rasas humanas

realizd, con guame y.cubre: boca para’evit

y vapor de'égua.

'El sustrato de PVC se coloco en el rodlllo de cargl la cmta sn_s,ue Ia trayectorla que se mueslrd

k i n el dlagrama de la Fu,ura 3 15 postenormente se f]o al cnlmdro de arrastre y se mantuvo en

tension.,
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' v
Blanco ———————P»[ T

Cilindro de 3tm

Plasma
arrastre

Trayectoria < Sustrato de cinta
del papel ——» \ no conductora
Cilindro de ¢

alimentacion ———P

* crecimiento;:la:fl

- muros mediante una barra,: en’este proceso fue indispensable asegurarse‘de que la'tensiénen la’":
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a cabo el proceso’'de deposnto se apaga la fuente se cierra el gas de trabajo,‘ se clerra"la boPnbzi '

.se abre la Ilave de venteo hasta que el snstema de vacio alcanza la’ presion

atmosf‘enca sacamos el porta sustrato rotativo quitando del cilindro de arrastre la cinta de

: PVC recubierta (fotografia 3.4.).

PVC con
deposito

Sisterna de
crecimiento

Camara de
crecimiento

Fotografia 3.4 Pclicula de Aluminio depositada sobre PVC. Se puedc observar ¢l didmetro de la
cdmara comparado con la longitud del cilindro.

TESIS CON
FALLA CE ORIGEN
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CAPITULO 4
RESULTADOS Y CONCLUSIONES.

Desde hace varios afios, la investigacion aplicada requiere de instrumentacion sofisticada,
“sin embargo algunos dispositivos simples permiten obtener resultados de gran

trascendencxa y sobre todo utiles para investigaciones y desarrollos postenores El trabajo

de fisica aplxcada 3 mstrumentac:on que desarrolle me permmo constru| y optlmlzar un

niét'odolbgih para _cyompro’bavr la uniformida_d’_ v los resultados correspondientes. -
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4.1 La uniformidad de una pelicula.

Con objeto de comprobar la hipétesis mencionada al inicio de este trabajo en relacion a la’

metodologia para crecer peliculas uniformes sobre sustratos - fue necesario ‘buscar un

parémetro asociado al _espesor de una pehcula creclda sobre uri sustrato de PVC

vDe acuerdo con los conceptos que se presentaron en los capltulos anterlores una pelicula es

“un sohdo que recubre una superfcle la pelicula tiene una dlmensmn dlferente al materlal

en “bulto" que se denomina espesor (figura 4.1):

- Peliculao s e B
. P d>1x10°m
recubrimicnto \ I Peliculn gruesa ©

d=<1x10%m "
d = espesor Pelicula delgada .

Sustrato solido

4.1 Pelicula sobre sustratos sélido

La distribucion del material sobre un sustrato, no.llega a ser ‘del todo umforme como se.

- puede ver en_la figura 4. 2. Aqu: se presentan dos‘dla&,ram s quem tlcos del perﬁl de la

fdxstnbucmn de una; ehcula sobre un sustrato eI area que encierra el rectans_.,ulo muestra la

. dlstrlbucnol 1de'1| del mateml para una pehculn 100% unlforme

Distribucion “Ideal”

Pelicula “Unitorme™ Sustrato

Figura 4.2 (a) Figura 4.2 (b)

4.2 Perfil de peliculas sobre sustratos solidos.
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. considera’ uniforme;“en-virtud ‘de’que

" una diferencia establecida’previament que-depende’de’ la*aplicacionifinal de la pellcpila o

- Por tanto, la pelicula

La ’distfibut:ti‘én del

stribucion del material.’

epdsito ha mejorado cuando la_distancia’

o domax

d min

Figura 4.3 dmax ¥ dmin, Son ¢l miximo y minimo espesor que tiene Ja pelicula, ambas se toman como
. . . M ?
parametros para medir la uniformidad de la pelicula. :
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4 2 La Densidad Optica.

Para evaluar la uniformidad de las peliculas, se seleccxoné como parametro asomado al

espesor de la pelicula la “Densidad Optlca" (D.,O),v u esta ‘d fini da c mo una mednda :

La D.O. o absorbancia esta definida en términos de la_ trasmitancia de la'manera siguiente:

42

A diferencia’ de’la trasmitancia, la absorbancia. de’ un material ‘aumenta a medida que

g aumem’a' Ia menuacién dél haz




Para conocer el grado de unlformldad de la pehcula en toda el area de deposnto se obtuvo

la densndad opnca en dlferentes zonas del sustrato, Debldo ala dnstrlbucnén deI materlal la

: lectura de la densndad optlca no es lgual
{———"> L= Aum

I = Amn

44

es la relacion”

4.5

‘uniformidad”,

Para la evaluac:on de a um m d: de la pehculas y como consecuencla del sistema de

creclmlento se obtuvo la razon de espesores Ia cual se obtlene a pamr de Iu ecuacnon

D.O. = aa’logm(c) ST S 46
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RESULTADOS

En esta seccion, se muestran los resultados que se obtuvjeron del analisis que se aplico a las

peliculas delgadas uniformes, las cuales se crecieron en el porta sustrato rotativo.

4.3.1 Parimetros de crecimiento

En el Capnulo 3. se presento detalladamente el mecanismo para producxr los recubnmlentos :

uniformes, asi como la relacion de parametros de crecnmlento por Io que a contmuacmn se

presentan las condncnones y parametros OpllleﬂdOS que ‘se usaron para hacer los deposnos

- _P’IfeS‘i(')n éase 2.0 x 1

= "bhiférvalo“de,trubajo (presion de argéﬁ 1 xlO3 Ter; 1.3 x10? Térr.

- Gas de trabaj

~ Potencia eleclnc“ ( fuéﬁté de cd) 300 W.
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- Cornente enel catodo 0 8 Amp - 1.0 Amp.

- Sustrato Iamma del[,adavde PVC

S = Fuente de ahmentacnon: ﬁxente de c'd, .

Material blanco Alumnmo‘(K])L “

d pellculas umformes que se desarrollo se
' lculas crecndas sobre sustratos de PVC
En la tabla 4.1 se presentan las are cubrleron en sustratos de PVC.

‘abla .1

“Area de recubrimiento

. 568,08cm?

554 14cm?

1844.75cm?

5774.2em?

4. 4 Ev.llu.\uon (le umformldad de pehculas.
©El equo que se uso para obtener la Densidad Optica es el espectrofotometro “Spectronic
' "" _Genes:s 5” instalado en el Laboratorio de Vacio de Peliculas Delgadas.

“Para la densidad optica de todas las peliculas se trabajé con un haz monocromatico de

7 570.8 nm

4.4.1 Preparacion de las peliculas para la evaluaciéon de uniformidad.
A los sustratos recubiertos se les hace un corte diagonal, como se muestra en la figura 4.5,

lo que da como resultado una cinta de 1.5 cm de ancho y una longitud que depende de las

dimensiones del sustrato.
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Direccion
X

Corte diagonal
para evaluacion
de uniformidad

Direccion
y

Direccién de
movimiento

Figura 4.5 Prucba destructiva para 1;1 evalqaciép dc"la uniformidad.
El método para obtener la densidad Optica de la cintzirébk’x‘igisktc‘a.: en isb‘eleccAibnar el borde de la
cinta en la direccién de rotacién del porta susfrat6§;~ postenprhéhté; ‘se introducé la cinta en *
el compé‘rtimiento del espectrofotérﬁetro (fotografia- 4.1), ‘aséguréndo que el p,klimo, d‘e:'l‘a?'
pelicula sea normal al haz, esta condicion reduce al minimo las perdidas de fntcnsfci.éd por
reflexion y.se obtiene la D.O.; el punto de prueba sobre la cinta va cambiando respecto a Ia

fuente luminosa obteniéndose un valor numérico de la densidad optica.

Cinta de PVC
recubierta

Soporte de lu cinla que
asegura la posicion del
sustrato nonmal al haz

Fotografia 4.1 La cinta de PVC recubicrta dentro del espectrofotometro.
Los valores de la D.O. se registraron manualmente en una Tabla 1 del Apéndice A. para
oﬁl_.)vteyhgr pésterjormente el perfil de espesor en funcion de la: variable seleccionada; los
. i'n.tc'rvalos'emre los puntos de prueba son regulares. El espectrofoiémetfo disponible tiene

" un'intervalo de 0.000 para aire hasta 4000 para materiél¢$ con trasmitancia nula.
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4.5 Resultados de la Densidad Optica y evaluacién de Ia uniformidad
Para nuestro estudio de uniformidad se tomaron tres peliculas, los resultados de Densidad

()ptica se mueét‘rank enla Tab]a I del Apéndice A

Las graﬁcas sugulentes mueslran el perﬁl de la dlstnbucnon del material sobre el sustrato, en

“’area que abarca e “uniformidad.: "

PELIiCULA 1

Tabla 4.2

Intervalo Uniformidad Area

Ocm—34cm 80% 559 cm®
6.7 cm —32.4 cm 90% 330.96 cm®
9cm —30 cm 93% 220.57 cm’
13.2 cm — 26 cm 96% 83 cm?
17.4 cm — 20.4 cm 99% 5.08 cm?

El area a la que se hace referencia en la tercera columna, corresponde al rectangulo cuya

dmg,onal esla seccnon de la cmta evaluada

‘ AD:mens:on del su! ato 602cm

= : Long,nud de la cinta'es'de.34 cm; el mtervalo_gm"rqy puntos de prueba es de 0.6 (\:m\k :

e agraﬁca 1 ibucién del material sobre el sustrato de PVC
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x=6.7 cm D.O=0.702
o.aJ"""" = 2.4 ¢l m D.0=0.697

0.7J

- ”N [ ““
EOA

3 !lll|!Il|Illﬂllillil!lll!itmmlIIl!lllilmlllll!ll

i!HﬂIllHH e

Pu loddlbi del material

Gréfica |. Distribucion del material a lo largo del sustrato (pelicula 1).

PELICULA 2

Tabla 4.3
Intervalo Uniformidad Area
0cm—34cm 89.9% 559 cm?
6.5 cm—32.2cm 94% 310 cm’®
75cm-31.5¢cm 95% 576 cm?®
0.1 cm—30.1 cm 96% 201 cm’
16.5cm— 18.5 cm 99.5% 441 cm®

Dimension del sustrato: 602cm?

Longitud de la cinta 34cm.
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- La grafica 2

muestra el perfil de distribucion

x=233cmD.0.=0883

“{m

il
vf4 n
l((HIJHHHHH(HHHH(HHlH4WHHﬁﬁﬁllllﬂlhmtilw\IHHH!M

il

del material sobre el sustrato

de PVC

( pelicula 2)
PELICULA 3
Tabla 4.4
Intervalo Uniformidad Area

Ocm-—79.5cm 72% 1829.02 cm

8 cm —~ 66.5 cm 86% 1247cm

57.5cm—~17cm 96% 603.75cm
32.1cm~-37.6 cm 96.9% 11.22cm

33 ecm-—35.7cm 98.9% 3.75cm

Longitud de la cinta es

Perfil de distri

de 79.5cm

ibucién del material de la pelicula 3.
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Puntos de distribucion del material

Grafica 3. Distribucién del material a lo largo del sustrato (pelicula 3).
La importancia de la evaluacion del espesor de las peliculas, es comprobar que el sistema
_que se desarrollo, es eficiente para producir peliculas uniformes.

De lo anterior se puede inferir que la pelicula no es 100% uniforme;: sin éﬁlbéfgb,7'existen
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sustemn de arrastre

=.el:motor  de arrastre externoy el

el sistema porta ‘sustratqs'rotativo en el interior de la cidmara de
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fotografia 4.2, se muestra la zona erosionada del blanco de Aluminio, en los extremos
o 'd@:'la zona se ha marcado un drea unitaria con objeto de comparar la erosion entre los

" extremos y el centro.

Zona de miixima
erosion Zona de mixima

erosion

Fotografia 4.2 Blanco erostonado

Como se puede observar, la huella de la erosion en el area unitaria es ligeramente mayor en

. los'extremos cuando se compara con el 4rea central, por lo que se deduce que el aumento de

TESIS CON 80
FALLA DE ORIGEN




espesor-dela pe]icbléren los sustratos esta directamente relacionado con los efectos de

borde del arreglo magnético.

Limate Infartor ss3em ye.777 Umate supertor 1e23em y. 774

0.8

o
@

o
a

Densisdad optica

o
~

il 1|1 If

Distribucién de) matesiat

|
!
DAL

Grafica 4. Distribucion del material en un corte horizontal del sustrato (pelicula 4)

Las cintas que se presentaron son de un corte diagonal, en un corte horizontal de una

. pelicula el analisis de densidad dptica, de la Grafica 4 tiene el mismo comportamiento en

i1

; Ios extremos

‘ ~—Grafca 4 muestra la dlstrlbumén del material cuando la pelicula es analizada, como se
puede ver Ios e‘(tremos presentan una mayor dlstrlbucmn del mnterlal

TESIS CON
FALLA CE ORIGEN
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CONCLUSIONES.

De actierdo con la evaluacién de uniformidad de las diferentes peliculas que se prepararon

- en el S|stema de crecnmlento y que se han presentado en los parrafos anterlores se

::desprenden d‘os tlpos de conclusiones: las relacionadas directamente con el desarrollo de la
g metodoloya e instrumentacion y las asociadas con la evaluacién de las pehcul'ls
.'v’produmdas.

Desarrollo de l1a metodologia e instrumentacion

Debe destacarse que la condicion de movimiento uniforme del sustrato es mdlspensable ‘

para que la distribucién del material sobre el sustrato sea mdependlente de la'dlstnbucmn

<+ deposito, factor importa para recul rlmlentos de grandes areas

AVParémetros Optimos de crecimiento

20x 10° Torr

— : ,‘lntervalo de trabajo ( presion de argén): 1 x_ 10" Torr-— 1 3 X 10 Torr

- —,'_Presnon Base

-V-V ;Gas de trabajo argon
- _’Polencm eléctrica ( fuente de cd) 300 W
- 'kCorn‘ente en el catodo: 0.8 Amp—1.0- Amp
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sita en el sustrato y no en la camara de creclmlento
: onﬁrma que para producir una pelicula uniforme

sobre; grandes: sustratos no ‘sélo sera necesario aumentar la presion en la camara sino

i dc\sar‘r‘c')lblar‘un,modélo que permita distribuir el gas uniformemente y buscar la geometria y

fdimensiones 6ptimas de la cAmara de crecimiento.
- Evaluacién de uniformidad de peliculas.

E! método para obtener el “grado de uniformidad” resulté adecuado para evaluar la
metodologia rollo a rollo y la instrumentacién que se desarrollo; en los resultados de la
evaluaciones se dedujeron algunas fallas del sistema de Laboratorio las cuales deberan

ajustarse, sin embargo los resultados son satisfactorios.

A ’;v)'esabr;de que la distribucién del material sobre el sustrato no fue 100% uniforme sobre

‘“'toda el area de depdsito, se encontraron areas en donde la pelicula presenta un grado de

umformldad sobresaliente, sobre todo si se piensa que en la mayoria de las aplicaciones en

" la investigacion, el area de las peliculas de interés va generalmente de algunos milimetros
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cuadrados hasta un cm 2 Asi la metodologia desarrollada’en

rabajo es apl alb‘lg,‘ y}é:@ju’e

de’ acuerdo a

84




B ——

Distribucién de material debido a la configuracién rectangular del
campo magnético en una fuente de sputtering tipo magnetrén,

Simeytria'enAIa::k";yf" \_____./

distribucion =

A4

<
<

TFSIS CON

Q\_J aE FALLA E ORIGEN
_/

'g— Ancho del sustrato —p!
descentrado

I

Figura 4.6 Distribucion de material de un arreglo magnético rectangular
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las“multicapa‘ con espesor controlado resultan pocofavorable

' ltﬁﬁ ‘apropiada a escala del Laboratorio y es abli

esulta un método mas eficiente que otros procesos de ¢

"“como la’ evaporacion” térmica al vacio, cuya eficiencia -

géﬁerado- es merior al 30%.

TES1S COH
FALLA CE ORIGEN
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SUGERENCIAS

Si lo que queremos es depositar un material sélido distinto al Aluminio, se f]a el blanco del
material a depositar en el porta blanco ver figura 3.2 capitulo 3.

Como algunos materiales requieren de mas tiempo para evaporarlos, la veloc|dad del porta
sustrato se puede variar programando el motor para que rote a la velocidad requerida.

E| porta sustrato rotativo ha sido utilizado para blancos de Aluminio, SlllCIO P Slhcno N,
Acero, en todos se ha logrado tener deposito sobre el PVC.

Proyectos futuros )
Siguiendo en la linea de produccion de peliculas delgadas uniformes en grandes areas, disefié .
otro porta sustrato rotativo mas eficiente que el anterior, el cual se construyo en el laboratorio
del Instituto de Fisica de l]a UNAM. Este sistema se muestra en la Fotografia 4.3.

Ventana suoperior

Barras

Rodillo de arrastre

Rodillo de carga

Fotografia 4.3 Portasustrato rotativo

El sistema cuenta con una ventana superior, la cual permite delimitar el drea de deposito,
eliminando el exceso de material en los extremos. La funcién de las barras es dar una mejor
tension al PVC, al pasar del cilindro de carga al cilindro de arrastre y viceversa.

Una ventaja de gran importancia es depositar varios materiales in situ teniendo como resultado
peliculas multicapa, sin romper e! vacio, eliminando asi la contaminacion en la interfase.
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Apéndice A

Valores de la Densidad Opiica

Puntos de distribucion del Pelicula Pelicula Pelicula
material [ 2 k
1 0.778 0.929 1.128
2 0.758 0.927 1.122
3 0.776 0.925 T.118
4 0.768 0921 1.113
5 0.763 0.918 T.118
6 0.745 0.913 1113
7 0.746 0.911 1.1t
8 0.740 0.913 1.104
9 0.731 0.912 1.097
10 0.722 0.912 1.092
11 0.714 0.509 1.075
12 0.702 0.906 1.069
13 0.701 0.902 1.069
14 0.696 0.902 1.062
15 0.692 0.900 1.057
16 0.684 0.899 1.042
17 0.682 0.896 1.0a7
18 0.676 0.892 1.037
19 0.673 0.889 1.041
20 0.672 0.886 1.040
21 0.666 0.883 1.039
22 0.662 0.883 1.028
23 0.659 0.88 1.026
24 0.656 0.877 1.022
25 0.653 0.874 1.011
26 0.651 0.873 1.007
27 0.648 0.870 1.002
28 0.647 0869 0.997
29 0.646 0.865 0.990
30 0.641 0.863 0.985
31 0.632 0.861 06,982
32 0.639 0.86 0.979
33 0.639 0.858 0.978
34 0.638 0.857 0.973
35 0.638 0.857 0.970
36 0.640 0.858 0.968
37 0.630 0.858 0.965
38 0.641 0.858 0.962
39 0.643 (.858 0.960
40 0.644 0.859 0.959
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Valores de la Densidad Optica

Apéndice A~

41 0.648 0.858 0.955
42 0.650 0.858 0.955
43 0.653 0.856 0.952
44 0.657 0.854 0.952
45 0.660 0.854 0.952
46 0.665 0.853 0.949
a7 0.672 0.851 0.947
a8 0.673 0.852 0.941
49 0.676 0.853 0.936
50 0.679 0.850 0.934
51 0.681 0.849 0.931
52 0.685 0.850 0.928
53 0.688 0.849 0.924
54 0.697 0.855 0.925
55 0.697 0.853 0.920
56 0.706 0.852 0.922
57 0.724 0.852 0.918
58 0.712 0.853 0.916
50 0.855 0.914
60 0.856 0.916
61 0.856 0.914
62 0.857 0.911
63 0.856 0.907
64 0.858 0.906
65 0.857 0.902
66 0.861 0.902
67 0.858 0.901
68 0.860 0.899
69 0.857 0.897
70 0.854 0.896
71 0.849 0.896
72 0.850 0.899

0.881

0.880

0.878

0.879

0.886

0.880

0.878

0.877

0.875

0.875

0.872
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Apéndiée A

Valores de la Densidad Optica

34 0.873
85 0.868
36 0.867
87 0.871
88 0.867
89 0.867
90 0.865
9] 0.863
92 0.862
93 03857
94 0.858
95 0.858
06 0.856
97 0.850
o8 0.849
99 0.847
100 0.844
101 0.839
102 0.841
103 = 0.843
104 0.845
105 0.843
106 0.847
107 0.838
108 0.838
109 0.837
110 0.835
111 0.838
112 0.836
113 0.834
114 0.838
115 0.839
116 0.845
117 0.842
118 0.842
119 0.843
120 0.850
121 0.852
122 0.870
123 0.865
124 0.866
125 0.862
126 0.858
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Apéndice A

Valores de la Densidad Optica .

127 0.861
128 0.860
129 0.858
130 0.859
131 0.860
132 0.858
133 0.858
134 0.856
135 0.858
136 0.859
137 0.860
138 0.858
139 0.856
140 0.86)
141 0.859
142 0.859
143 0.858
144 036
145 0.858
146 0.859
147 0.859
148 0.856
149 0.847
150 0.858
151 0.858
152 0.856
153 0.858
154 0.861
155 0.866
156 0863
157 0.866
158 0.870
159 0.869
160 0.868
161 0.872
162 0.873
163 0.874
164 0.876
165 0.877
166 0.866
167 0.866
168 088
169 0.877
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Apéndice A

Valores de la Densid;d Optfca

170 0.876
171 0.872
172 0.878
173 0.881
173 0.883
175 0.871
176 0.885
177 0.886
178 0.89
179 0.892
180 0.892
181 0.891
182 0.893
183 0.894
184 0.895
185 0.896
186 0.897
187 0.894
188 0.879
189 0.880
190 0.890
191 0.890
192 0.895
193 0.895
194 0.898
195 0.901
196 0.905
197 0.910
198 0.903
199 0.909
200 0.907
201 0.907
202 0.908
203 0.909
204 0.916
208 0.918
206 0.918
207 0.935
208 0.938
209 0.944
210 0.952
211 0.970
212 0.982
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Apéndice AT

Valores de la Densidad ‘O"pti’ca o

213 1.00t
214 1.010
215 1.021
216 1.027
217 1.045
218 1.053
219 1.073
220 1.101
221 L11S
222 1.122
223 1.155
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