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Introduccidén

Hoy en dia las peliculas delgadas que son formadas por dos o méas fases, de materiales
diferentes, son de gran interés cientifico y tecnologico. Tales recubrimientos
normalmente consisten de una fase principal, la matriz, y de otra con dimensiones desde
unos nandmetros a cientos de micrometros con formas que van de esferas hasta agujas.
Existen varios métodos para producir tales peliculas de compositos, entre los cuales se
encuentra el sputtering con magnetron, usando dos catodos, y/o co-sputtering, usando
un blanco en forma de mezcla de componentes del composito deseado. Ambas variantes
tienen ventajas y desventajas en términos del area que puede ser recubierta, la variacion
espacial de la composicion del composito y el control sobre la distribucion del espesor,
y dimensiones de las fases. Normalmente para recubrir &reas uniformemente, mayores a
unos cuantos milimetros cuadrados, se requiere girar el substrato dentro del area de
depdsito. Esto representa una complicacion significativa para la investigacion de
compositos en donde hay que hacer experimentos a diferentes temperaturas,
composiciones, distancias, potencias de plasma, presiones de gas, asi como diferentes
mezclas de gases. Una manera de simplificar estos estudios, aprovechando la
direccionalidad del proceso de sputtering, es usando un blanco hecho de una mezcla
heterogénea de los materiales del composito, de tal forma que sea posible montar
diferentes substratos debajo de las diferentes secciones del blanco. Asi, un substrato que
este justo debajo del material 1 estard compuesto aproximadamente del 100% del
material 1 y otro substrato montado justo debajo del material 2 estar4d compuesto, de
igual forma, del material 2. Por lo tanto, en un solo experimento es posible producir

depdsitos con composiciones que van desde 100% del material 1 a 100% del material 2.

Existen varios grupos de investigacion que han simulado el proceso de sputtering con
magnetron. Estos grupos usan programas de computo con el método Monte-Carlo para
calcular la variacion lateral del espesor de una pelicula depositada. Lo que se presenta
en este trabajo es un codigo de simulacion analitica para el proceso de sputtering que
nos permita calcular la distribucién longitudinal de elementos y espesor de una pelicula

depositada.



La estructura y composicién son las principales caracteristicas que determinan las
propiedades de una pelicula delgada. Pero el espesor puede llegar a ser una necesidad,
por ejemplo, en dispositivos épticos se requieren espesores relacionados con la longitud
de onda de la luz, ya que esta propiedad puede definir si una pelicula delgada puede
reflejar o transmitir la luz. El desarrollo de un codigo que pueda predecir propiedades
como: distribucion de elementos y espesor de una pelicula depositada por sputtering con
magnetron de corriente directa, representaria una herramienta muy util en la

optimizacion de la técnica y un avance en los procesos de manufactura.

Los objetivos del presente trabajo son:

o Desarrollar un codigo que simule la distribucion longitudinal de elementos y
espesor de peliculas delgadas, depositadas por sputtering con magnetrén de corriente
directa, para un blanco compuesto de Aluminio y Titanio.

o Determinar el exponente “n” como parametro de ajuste, relacionado con la

distribucion angular cos" 3, de las particulas expulsadas del blanco.

Estos objetivos toman como base la teoria de la técnica de sputtering y la configuracion
del sistema de deposito. Para lograr estos objetivos se realizaron depdsitos de Aluminio
y de Aluminio y Titanio, variando la distancia blanco-substrato y para el Gltimo caso la

relacion Al/Ti.

La medicion de la distribucion de espesor de las peliculas, en funcion de la distancia
longitudinal del material depositado, fue realizada con un perfilometro DEKTAK 150.
La composicion elemental fue determinada por el bombardeo de iones en el acelerador
de particulas van de Graaff de 5.5 MeV. La técnica empleada para el analisis de las
muestras es denominada Rutherford Backscattering Spectrometry (RBS), ademas con
esta técnica también se puede dar una aproximacion de la distribucion de espesor de la

pelicula analizada.



Utilizando el codigo desarrollado se calculd la forma tedrica de la distribucion
longitudinal del espesor de las peliculas, asi como su composicion, considerando la
distancia blanco-substrato y las relaciones Al/Ti experimentales. Finalmente se hace una
comparacion de los valores teoricos, obtenidos del cddigo, con los resultados

experimentales.

El presente trabajo comienza abordando los principios tedricos y practicos de la técnica
sputtering con magnetrén de corriente directa para el depoésito de peliculas. Después se
presentan las bases geométricas y teoricas utilizadas para el desarrollo del codigo,
posteriormente se describe la teoria de la técnica RBS y el software de andlisis. En los
siguientes capitulos se presentan los detalles del desarrollo experimental, los resultados

y analisis. Finalmente se presentan la discusion y las conclusiones.

Por ultimo, cabe mencionar que el cddigo desarrollado se encuentra en linea, en su
forma generalizada, con el nombre: CO-SS: CO-Sputtering Simulation. Autores: J.
Cruz, S. Muhl y Emmanuel Garcés. Se puede encontrar en la pagina Wolfram

Demonstrations Project:

http://demonstrations.wolfram.com/CoSputteringSimulationCOSS/



Capitulo 1

Marco Tedrico

1.1  Sputtering
1.1.1 Antecedentes

Las observaciones de Grove, 1852, acerca de depdsitos metalicos sobre las paredes de
tubos de descarga provenientes de electrodos, son el precedente de la técnica de
sputtering para el depdsito de peliculas delgadas [1]. Esta observacion fue explotada
comercialmente para la manufactura de recubrimientos en espejos. Sin embargo, la falta
de reproducibilidad en las propiedades de las peliculas, debido a las pobres condiciones
de vacio y al uso de aire para generar el plasma, limitd6 su uso. Penning y Mabius
demostraron en 1940 que el rendimiento de sputtering es independiente del producto de
la distancia de deposito por la presion, siempre y cuando el camino libre medio sea
mucho menor que la distancia de deposito [2]. Tomo casi un siglo después del
descubrimiento de esta técnica para que Wehner, 1956, y, Almen y Bruce, 1961,
hicieran observaciones que revelaron la naturaleza del proceso y deducir que el origen
esta en el intercambio de momento entre particulas [3 y 4]. El descubrimiento de la
direccion preferencial de los atomos expulsados de un cristal y mediciones acerca de su
energia promedio (entre 3 y 5 eV, la cual excede la energia térmica por un orden de
magnitud), confirmaron que estos atomos no son resultado de evaporacion. Aun mas, la
distribucion angular de las particulas expulsadas depende de la direccion, energia y
masa de las particulas incidentes, ademas del rendimiento de sputtering del blanco,
Wehner, 1955 [5]. Sputtering se entiende como la expulsion de particulas de materia
condensada debido al intercambio de momento provocado por particulas energéticas
incidentes, Sigmund, 1993 [6]. Aunque fotones, electrones y particulas neutras también
pueden expulsar atomos de un solido, el uso de particulas masivas ionizadas es mas

eficiente, eso hace que las particulas masivas sean el foco de estudio en el proceso de



deposito. Las particulas expulsadas del blanco son generalmente neutras en su estado
base pero también se han visto iones y clusters de atomos en el flujo emitido, Urbassek

y Hofer, 1993 [7].

Sputtering es un proceso conducido en vacio, la fuente de material es usada como
blanco, el substrato se coloca viendo hacia el blanco y el sistema completo es evacuado
a presiones en el intervalo 133 x 10 - 133 x 107 Pa. Tipicamente, gas de Argon se
introduce a la cdmara en el intervalo de 133 - 133 mPa. El blanco esta polarizado
negativamente mientras que el substrato esta aterrizado, ademas se puede controlar la
temperatura en ambos. El potencial, entre blanco y substrato, varia entre 0.1 y 5 keV,

permitiendo que se produzca una descarga eléctrica.

Durante un depdsito por sputtering, los atomos expulsados del blanco son la materia
prima de la pelicula en crecimiento. Esta técnica es utilizada para producir peliculas
cristalinas, aleaciones, microestructuras y superredes. Ademas, el sputtering tiene otras
aplicaciones muy conocidas, como el grabado, la produccion de superficies limpias,
depositar peliculas metalicas y aislantes, etc. Ademas, existen condiciones diferentes
bajo las cuales la técnica es llevada a cabo, por ejemplo: sputtering reactivo o
polarizado. También se usan diferentes configuraciones: sputtering por haces de iones,

DC sputtering, RF sputtering, sputtering con magnetron, etc.

Con esta técnica se pueden usar diferentes magnetrones con diferentes blancos. Por
ejemplo, se pueden usar diferentes blancos simultaneamente para obtener peliculas de
aleaciones, usar diferentes blancos secuencialmente para crear recubrimientos de capas
compuestas y, aunado a esto, también se pueden utilizar diferentes gases reactivos para

producir peliculas compuestas.

La técnica ofrece excelente uniformidad en las peliculas, particularmente sobre areas
grandes. Es posible producir depdsitos de peliculas estables, lograr superficies lisas y
controlar el espesor. Otra ventaja es que tiene de las tasas mas altas de deposito,
comparada con las demas técnicas de deposito de peliculas delgadas (arco catddico
tiene una tasa de deposito superior), y de proporcionar recubrimientos con buena

adhesion al substrato. La simplicidad del proceso y el facil manejo ofrecen flexibilidad



y personalizacion, logrando de esta manera su incorporacion a la industria

manufacturera [8].

1.1.2 Interaccion ion-sélido

Para conocer la interaccion entre particulas cargadas y atomos de un soélido es
conveniente dividir los procesos involucrados en dos categorias, colisiones elasticas e
inelasticas. La figura 1.1 muestra los efectos predominantes en la interaccion ion-s6lido,
los cuales son: expulsion y captura atdmica, vacancias, reacciones quimicas, etc., estos
efectos estan gobernados por la masa del ion incidente, su angulo de incidencia, la masa
de los atomos del blanco, la textura y orientacion del substrato. Cuando el ion incidente
golpea un solido ocurren diferentes eventos; puede ser retrodispersado del solido o
puede penetrar, perdiendo energia en el camino hasta alcanzar la energia térmica y
quedar atrapado dentro de la estructura. La pérdida de energia de los iones incidentes
por interaccion electronica, en el solido, da como resultado la emision de electrones
secundarios, emision de rayos-x caracteristicos y emision de fotones Opticos. Este
ultimo proceso es ineléstico e involucra fendmenos de excitacion e ionizacion. Debido a
que la densidad electronica en el solido es alta, las colisiones son numerosas y la

pérdida de energia puede ser vista como un continuo.

Sélo las colisiones inelasticas contribuyen a la produccion de atomos en retroceso,
fenomeno descrito mas adelante en esta seccion. La frecuencia de estas colisiones es
mas baja, lo cual hace que puedan considerarse dentro del marco de colisiones entre dos

cuerpos, satisfaciendo leyes de conservacion de energia y momento.

La energia pérdida por colisiones inelasticas esta relacionada con el peso atomico 4, de
los iones incidentes, y se encuentra en el intervalo donde la energia es menor que 4
keV. Para conocer los eventos que ocurren en un material durante una colisiéon con
iones energéticos, se debe considerar la particion de energia pérdida entre los procesos
elasticos e inelasticos. La energia maxima (0.1-1.0 keV) que un ion incidente posee
antes de golpear en el blanco es Q(vp - Vean), donde vy, es el potencial del plasma y vean,

es el potencial aplicado al catodo.
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Figura 1.1. Efectos primordiales que se dan en la interaccion ion-sélido.

A energias bajas, menores a 1 keV, el primer 4&tomo que encuentra el proyectil recibe la
mayor parte de su energia y responde de manera individual, es resto de la energia puede
perderla paulatinamente por interacciones electronicas o en otra colision. A esta
interaccion se le conoce como “knock on”. La figura 1.2 muestra la incidencia de un ion
que colisiona con atomos de una superficie y provoca la expulsion de otro atomo. La
condicion para que un atomo logre escapar del solido, por sputtering, es que su energia

debe exceder la energia de enlace superficial de los atomos (2-10 eV).
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Figura. 1.2. Interacciones a energia baja “knock on”, el ion incidente

transfiere su energia provocando la expulsion de un atomo

En el intervalo de 5 a 100 keV, el ion incidente colisiona mas de una vez, transfiriendo
parte de su energia en cada colision, lo cual produce una cascada de atomos en retroceso
a los largo de su camino. En muchas de estas colisiones, suficiente energia es
transferida para desplazar a los atomos de su posicion en el solido. Estos atomos
pueden, a su vez, desplazar a otros de su posicion provocando la expulsion de uno o
mas atomos del blanco. Aunado a esto, habra una distribuciéon de huecos, atomos
intersticiales, etc., alrededor del camino de los iones. La figura 1.3 muestra el
desplazamiento de &tomos del blanco por un ion incidente. El nimero de atomos en
retroceso producidos en cualquier punto es linealmente proporcional a la cantidad de
energia pérdida por el ion incidente. La probabilidad de que el ion incidente quede

atrapado en el blanco aumenta con la energia y decrece con la masa del ion.
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Figura. 1.3. Sputtering por colisiones en cascada lineal. El ion incidente

promueve la expulsion de uno o mas atomos del blanco.

A energias mayores a 50 keV el ion incidente, que es particularmente pesado, puede
poner en movimiento brusco a un bloque entero de atomos a lo largo de su camino. La
suposicion de colisiones binarias aisladas ya no es aplicable debido a que se forma una
« N . ., ., .
zona caliente”, donde hay interaccion entre muchos cuerpos, esta region es conocida
como “spike”. La figura 1.4 muestra que en su recorrido, el ion incidente, colisiona con
un numero grande de atomos promoviéndolos de su posicion. En esta region se
encuentran atomos que ya estdn en movimiento y serdn encontrados por el siguiente

atomo incidente.

A energias mayores a 100 keV uno debe considerar canales de energia inelasticos. El
ion incidente interactiia con los electrones en el solido, excitdndolos e ionizandolos.
Estas interacciones nos llevan a emision de electrones, rayos-x caracteristicos y emision

de fotones opticos [8].
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Figura 1.4. Region “spike”, colision de un ion incidente con

un nimero grande de atomos produciendo sputtering.

1.1.3 Rendimiento de sputtering

El rendimiento de sputtering, Y, es el nimero de atomos expulsados dividido entre el

namero de iones incidentes.

v - numero de dtomos evaporados (1
sp

numero de dtomos incidentes

Dicho rendimiento depende de la energia, masa y angulo de incidencia de los iones, asi
como de las especies del blanco y su energia de enlace. Ademas, la cristalinidad y
orientacion del blanco pueden influir. La temperatura del blanco tiene una influencia
despreciable, siempre y cuando esté por debajo de su temperatura de evaporacion. La
dependencia del rendimiento con la energia del ion incidente tiene un comportamiento
caracteristico. Las figuras 1.5a y 1.5b muestran el comportamiento del rendimiento de
sputtering en funcion de la energia para los elementos usados en este trabajo, Al y Ti,
para iones de Ar incidiendo a 70°, el recuadro dentro de las graficas indica un intervalo

de energia entre 200 y 500 eV.
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Figura 1.5a. Rendimiento de sputtering del Ti Figura 1.5b. Rendimiento de sputtering del Al
con iones de Ar incidiendo a 70° [9]. con iones de Ar incidiendo a 70° [9].

El rendimiento de sputtering tiene un maximo y después comienza a disminuir
paulatinamente, esto quiere decir que el ion penetra muy adentro del solido y sus efectos
no alcanzan a los atomos de la superficie. Ademas, la probabilidad de una colision con
un nucleo decrece cuando se incrementa la energia del ion y las colisiones son s6lo con
los electrones, que no generan atomos en retroceso. A bajas energias, el rendimiento es
sumamente independiente de la especie del ion incidente. Sin embargo, en el intervalo
0.1-1 keV el comportamiento es aproximadamente lineal, esto puede ayudar a calcular

la cantidad de materia expulsada o removida de un blanco y después depositada.

La dependencia del rendimiento de sputtering con el angulo de incidencia, de los iones
de Ar provenientes del plasma, es debida a que estos iones inciden sobre la superficie
del blanco en un intervalo entre 0 y 89°, con respecto a la normal a la superficie. El
analisis de esta dependencia se realiza haciendo una aproximaciéon con un tridngulo
rectangulo, siendo el cateto adyacente una linea perpendicular a la superficie y la
hipotenusa, la direccion de incidencia de los iones, variando entre 0 y 89°. El resultado
de este analisis es la grafica de la sec 6, debido a que la hipotenusa toma diferentes
valores dependiendo del angulo de incidencia, pero experimentalmente el rendimiento
de sputtering no crece asintéticamente al acercarse a 90°, como lo hace la sec 6, debido
a que a este angulo no hay incidencia de iones sobre el blanco, sino que decrece
abruptamente hasta llegar a cero. La figura 1.6, muestra la dependencia del rendimiento

de sputtering con el angulo de incidencia de los iones de Ar, donde se observa que el

11



rendimiento de sputtering alcanza su maximo entre 60 y 80°, porque hay mayor

incidencia de iones sobre el blanco.
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Figura 1.6. Experimentalmente el comportamiento del rendimiento de sputtering cae al aproximarnos a

90°, debido a que a este angulo no hay incidencia de iones de Ar sobre el blanco.

La superficie, que es bombardeada por iones, puede sufrir cambios topograficos y de
estructura debido a varias causas. Si la superficie es plana inicialmente y libre de
imperfecciones se espera que continué¢ asi. Sin embargo, si la superficie tiene
irregularidades, la variacion del rendimiento de sputtering con el angulo de incidencia
de los iones puede llevar a cabo cambios en su topografia. La superficie que es golpeada
a angulos grandes sera erosionada rapidamente, por lo tanto, la topografia cambiara con
el tiempo. Ademas, si hay impurezas en la superficie puede haber regiones localizadas
con rendimiento de sputtering diferente a regiones vecinas. También, en la superficie se
pueden producir dislocaciones, vacancias y defectos de empacamiento, todos estos
efectos producen variaciones en el rendimiento y, a su vez, en la topografia. Aunado a
esto, la naturaleza de la superficie influye por otras razones, estas incluyen, por ejemplo,

la posible existencia de oxido sobre la superficie [10].
1.1.4 Sputtering con magnetron
La tasa de deposito por sputtering para metales, generalmente, excede los 1000 A/min.,

y cuando se trata de no metales, la tasa es de algunos cientos de A/min., para la

configuracion de sputtering simple por DC o RF. Sin embargo, esta tasa podria
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aumentar, en sputtering simple DC, mediante el uso de electrones.

Es posible incrementar la tasa de ionizacion, de los adtomos de Ar, inyectando una
cantidad adicional de electrones, ya sea por emision térmica o por emision de campo,
con un electrodo independiente. Sin embargo, la eficiencia también puede ser
incrementada utilizando un campo magnético. La aplicacion de un campo magnético
axial en sputtering DC incrementa la longitud del camino de los electrones, debido a
que estos realizaran orbitas helicoidales largas en su trayectoria al anodo. Al mismo
tiempo, el campo magnético los mantiene lejos de las paredes de la camara, reduciendo
la pérdida por recombinacion. La combinaciéon de campo eléctrico y magnético hace
que los electrones permanezcan atrapados cerca del blanco incrementando la ionizacion
del gas, la pérdida de electrones en el anodo puede ocurrir sélo después de varias
colisiones ionizantes. Asi, se logra aumentar la tasa de deposito (~ 100 nm/min., para Al
[10]), comparado con las versiones DC y RF, sin embargo, el mayor problema es la
escasa cantidad de material del blanco que se utiliza. Debido al campo magnético los
electrones son confinados en una region pequefia sobre la superficie del blanco,
concentrandolos donde las lineas de campo magnético son paralelas a la superficie, eso
implica que la erosion del blanco no sea uniforme dando como resultado la formacion
de un surco, definido como racetrack. El darea del racetrack es muy pequeila en
comparacion con el area del blanco, ademas, si el proceso de sputtering continua mas
material es expulsado en esta zona que en cualquier otra. Por lo cual, se precisan
disefios especiales del campo electromagnético y blanco para asegurar una erosion mas
uniforme del blanco. La figura 1.7 muestra el area que concentra mayor densidad

electronica por el efecto del campo electromagnético para sputtering con magnetron.

En sputtering con magnetron el substrato se mantiene libre de bombardeo por
electrones. La ventaja principal es la formacion de un plasma denso cerca del catodo a
presion baja (0.3 - 5.5 Pa). Esto significa que los iones pueden ser acelerados, del
plasma al catodo, sin pérdida de energia debido a colisiones, dando como resultado un

incremento efectivo de la energia cinética promedio de los atomos evaporados.

El efecto del campo electromagnético aumenta el nimero de colisiones entre electrones
y atomos del gas de trabajo, esto permite disminuir la presion de deposito e incrementar

la densidad del plasma. Disminuir la presion de trabajo permite a las particulas
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expulsadas tener mayor probabilidad de alcanzar el substrato, sin sufrir colisiones en su
trayectoria. Incrementar la densidad del plasma aumenta la densidad de corriente en el

blanco, amplificando la tasa de erosion.

concentracion de corriente

/

—

EXE
P

movimiento del electron

=

catodo
T campo eléctrico

Y

~L

campo magnético
Figura. 1.7. La concentracion de corriente usando sputtering con magnetron debido

a la combinacion de campos, magnético y eléctrico, produce el racetrack.

La técnica sputtering con magnetron es un proceso ineficiente, por la escasa cantidad de
material utilizado del blanco, sin embargo, esta técnica domina la produccién industrial
de metales y aleaciones debido a su rapidez y precio. Ya que se pueden hacer depdsitos
sobre areas grandes con poco calentamiento del substrato y las peliculas depositadas
pueden ser policristalinas o amorfas. Su uso se encuentra en diferentes sectores de la
industria, por ejemplo, en la industria eléctrica se usa para hacer contactos eléctricos en
una gran variedad de substratos semiconductores y para interconexiones, en la industria
automotriz se usa para la mentalizacion de partes plasticas y en el sector alimenticio se
usa para metalizar bolsas y, de esta forma, para mantener frescos los alimentos, ademas,

se usa para recubrimientos dpticos y joyeria [8].



1.2 Codigo CO-SS

1.2.1 Teoria

En la literatura podemos encontrar que existen diferentes programas de computo que
simulan la cantidad de material depositado sobre un substrato para la técnica de
sputtering con magnetron, dichos programas tienen como principal caracteristica usar
simulaciones Monte-Carlo. En este trabajo se propone una solucidon analitica del
proceso utilizando una relacion para simular la distribucion longitudinal de elementos y

espesor de una pelicula depositada sobre un substrato.

La teoria cinética de los gases predice que un flujo molecular de vapor que pasa a través
de un hueco es direccionado o dirigido de acuerdo a la ley de distribucion angular cos S
[11]. Sin embargo, en mediciones que requieren mayor precision se ha encontrado que
una distribucion tipo cos” B, puede llegar a ser mas realista. Fisicamente el exponente
“n” relaciona la geometria de la fuente evaporada con la distribucion angular del flujo
evaporado [10]. Cuando los valores de “n” son cercanos a 0.5 la forma de Ia

distribucion angular es conocida como “heart-shape”, al acercarse a 1 se conoce como

“under-cosine” y mayor a 1 como “over-cosine” [12], figura 1.8.

La distribucion angular de los atomos expulsados depende de la energia del ion
incidente, para un blanco compuesto de un s6lo elemento, no obstante, en este trabajo el
blanco estd compuesto de dos elementos con nimero atomico y densidad diferente,
debido a esto se analizara como es la distribucion angular de los atomos expulsados de

cada elemento para una energia fija.

Fisicamente, la situacion mas simple para modelar es suponer cada punto, sobre el
blanco, como una fuente puntual. Asi, la superficie fuente es una superposicion de
muchas fuentes puntuales que contribuyen al flujo de material evaporado. Entonces, la
evaporacion de un area extendida o una superficie fuente, en este caso el racetrack, es el
problema a solucionar. Por lo tanto, lo que se propone es resolver geométricamente la

distribucion angular cos” B.
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Figura 1.8. Distribucion angular cos” 3 para diferentes valores del exponente “n”. La linea continua con

triangulos es la forma “heart-shape”, la linea punteada con circulos es la forma “under-cosine”, la linea

continua con circulos es simplemente “cosine” y la linea punteada con triangulos es “over-cosine” [12].
1.2.2 Desarrollo geométrico

La posicion del catodo y el anodo, del sistema de sputtering usado en el presente
trabajo, nos permiten hacer el analisis geométrico que sera la base para la construccion
del codigo de simulacion. La figura 1.9a, muestra un esquema de la configuracion el
sistema de sputtering con magnetron, en esta se observa la posicion del blanco,
compuesto de Al, en color amarillo, y Ti, en color verde, cara a cara con el substrato, en
color azul, ademas, del racetrack. El disefio experimental sera descrito a detalle en el

capitulo 2.

La figura 1.9b, nos muestra el arreglo geométrico en que se basa el codigo, para un
blanco compuesto de dos materiales diferentes. En la parte inferior del esquema se
observa un plano cartesiano, en ¢l se encontrara el substrato. En la parte superior, a una
distancia z, se encontrara el blanco y, delimitado por las circunferencias las R/ y R2 y
de color gris, el racetrack. La aportacion de cada material, al racetrack, sera acotada por

L.
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substrato

magnetron
blanco de Al

racetrack
blanco de Ti

Figura 1.9a. Sistema de sputtering con magnetréon DC usado en el presente trabajo, escala 1:0.6.
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Figura 1.9b. Disefio geométrico experimental para el desarrollo del codigo. Las variables geométricas
tienen significado fisico aplicable a los sistemas de depdsito por sputtering con magnetron.

(Diseio invertido, con respecto a la figura 1.9a)

Con base en la figura 1.9b, podemos hacer el siguiente desarrollo geométrico, partiendo

del triangulo ODP, sobre el substrato:
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Redefiniendo los segmentos OD y OP, con r = R2 — RI, el ancho del racetrack,

tenemos:

PD = (r+cosa —x)X + (r xsina — y)Y (4)

La ecuacion 4, es importante porque nos ayuda a barrer toda el area del substrato,
acotandolo, por ejemplo, a un cuadrado de 10 x 10 cm, con las componentes X y Y.
Estas componentes son las variables que utiliza el cddigo en la parte geométrica. Ahora

definimos la distancia blanco- substrato como:

SD =z (5)

Con z como variable experimental, entonces la hipotenusa del triangulo SPD es:

ISP| = /((r * cosa — x)2 + (r * sina — y)2)? + z2 ©)
Y como habiamos mencionado, en la seccion 1.2.1, estudiaremos la siguiente relacion.

n z \"
cos™pB = (@) (7)
Si integramos la ecuacion 7 con variable de integracion o, ya que o delimita la razon
entre los materiales 1 y 2, calculamos el area bajo la curva. Ahora, cada calculo toma
valores especificos para “x” y “y”, es decir, coordenada a coordenada sobre el substrato.
“r” barrera transversalmente, en intervalos regulares, el ancho del racetrack. De esta

manera, evaluamos la aportacion de cada material en la pelicula depositada.

Con base en lo antes mencionado, proponemos el flujo de atomos en el punto P,

como @
® =Y, * cos"p 3

Donde Y,,, es el rendimiento de sputtering. La relacion 8, es la base del codigo

desarrollado porque asi calculamos la distribucion longitudinal de elementos y espesor
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de una pelicula depositada sobre un substrato de 10 x 10 cm. Al multiplicar cos” S por
Y, obtendremos para cada coordenada diferentes valores de los 4tomos expulsados del
blanco del punto S. Esto formaréa sobre el substrato una pelicula donde la distribucion
longitudinal de elementos y espesor dependera del punto P que se calcula, es decir, de la
posicion. En este trabajo se mantienen “y” fija (y = 0) y se hace un barrido en x, de -10
a 10 cm, este argumento es valido si tomamos en cuenta la geometria circular del
racetrack (la coordenada 0,0 en las simulaciones representa el centro del substrato).

Cabe mencionar que los calculos que hace el codigo son independientes del tiempo.

Ademas del proceso de sputtering el codigo desarrollado considera, para la pelicula en
crecimiento, el coeficiente de pegado (sticking coefficient) igual a 1 para ambos
elementos. Considerarlos diferentes a este valor implicaria un estudio amplio sobre las

caracteristicas del substrato, materiales a depositar, condiciones de trabajo, etc. [13].

Aunado a esto, el codigo no considera la interaccion de los atomos expulsados del
blanco con el plasma y/o con el gas de trabajo. Para tomar en cuenta este tipo de
colisiones se tendria que desarrollar un cédigo aparte o buscarlo y adherirlo a este,
ambas cosas estan fuera del alcance de este trabajo y simplemente no se consideran.
Ademas, bajo las condiciones usadas en este trabajo (definidas en el capitulo 2), los
atomos expulsados del blanco no sufriran colisiones en su trayectoria al substrato, ya

que el camino libre medio para Ti es de 5 cm, y para Al es de 9.3 cm.

1.3 Aceleradores de particulas

1.3.1 Antecedentes

El antecedente principal para el desarrollo de aceleradores estd relacionado
directamente con el experimento que realizaron en 1911, Marsden y Geiger, alumnos de
Rutherford. El experimento consistid en bombardear con particulas o, provenientes de
una fuente radiactiva (polonio), una laminilla (pelicula delgada) de oro. La
interpretacion de dicho experimento los llevd al conocimiento de la existencia del

nucleo atémico [14 y 15].
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Los experimentos que se realizan con un acelerador de particulas son analogos al que se
ilustra en la figura 1.10. La figura presenta una “pelicula delgada” (blanco) de espesor ¢
(cm), con densidad atémica N (4tomos/cm’) y numero atémico Z. La pelicula es
bombardeada con un numero C de particulas de masa “m”, provenientes de un haz que
incide perpendicularmente. Un detector, con angulo s6lido AQ, es colocado a un angulo 6
con respecto a la direccion del haz, este el numero H, de particulas producidas por el

bombardeo y ademads determina su energia cinética.

Blanco delgado
(N atonyvol)

Haz de
particulas

~
S "
s, ~
"a, *
Angulo golido Detector

g AQ

Figura 1.10. Diagrama del experimento de Marsden y Geiger. Un haz de particulas

monoenergéticas incide sobre un blanco y son retrodispersadas.

Entonces, un acelerador de particulas se puede definir como un instrumento que genera
un flujo (haz) monoenergético de iones (protones, deuterones, alfas, oxigeno, oro, etc.),
con energia de algunos MeV/uam. El usuario puede seleccionar el tipo de i6n, energia

(cinética), intensidad de haz (corriente del haz), etc.
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1.3.2 Ecuacion basica asociada

La ecuacion bésica utilizada para experimentos con aceleradores que relacionan los

parametros mencionados en la figura 1.10, es la siguiente:

do
H=C-AQE(E,0,¢,z,m,Z,M) N-t 9)

o
—

La ecuacion 9, también se usa para definir el concepto de seccion transversal “;”,

que

puede ser medida experimentalmente si ¢ y N, son conocidos, ya que H, C y AQ, son

parametros que se pueden obtener experimentalmente.

1.3.3 Seccion transversal de Rutherford

do
Rutherford dedujo una ecuacion analitica para la ;, cuando son colisiones elasticas

entre el 16n incidente y los nucleos bombardeados [16]. La hipotesis idealiza a iones y
nucleos, como esferas rigidas con carga eléctrica. El proyectil tiene carga Z;e, radio R; y
masa M;, y el nticleo blanco tiene carga Z.e, radio R, y masa M,. También supone que la
energia cinética Ey del ion, es lo suficientemente baja de forma tal que la tinica fuerza que

actaa entre ellos, es la fuerza coulombiana:

Z,Z,e

siendo r, la distancia entre las dos particulas y 7 un vector unitario que define la direccién

de la fuerza.

Las hipotesis que us6 Rutherford para deducir su ecuacion, se pueden discutir haciendo

referencia a la figura 1.11.
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Figura. 1.11. Gréfica entre el potencial coulombiano repulsivo y el potencial nuclear atractivo de una

interaccion entre el nicleo y la particula incidente en funcién de la distancia.

La figura 1.11, representa la conservacion de la energia del sistema proyectil-nicleo

blanco. Ej representa la energia total del sistema y es igual a la energia cinética del i6n

. - . - ~1 2
incidente cuando 7 =% . Para energias no relativistas, E, = A M ™ donde v es la

Z,Z,e’
velocidad del proyectil. V(F) = lrizz , es la energia potencial coulombiana del sistema.

En la figura el pozo de potencial es un modelo para representar el cardcter atractivo de las

fuerzas nucleares las cuales son experimentadas por el proyectil, sir <R.
La energia potencial coulombiana de dos esferas cargadas en contacto E., estd dada por:

Z,7,e’
E =V (R +R) =22 (11)
1 2

A E. se le denomina energia de la barrera coulombiana. Si £y < E. la fuerza repulsiva
coulombiana impedira que el proyectil toque al blanco, logrando asi que la hipotesis de la
ecuacion de Rutherford sea valida. Es importante sefialar que pueden ocurrir reacciones

nucleares cuando Ey > E..
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Considerando £y < E. Rutherford dedujo la siguiente expresion analitica para la seccion

transversal diferencial [17]:

cosd + [1—(Mlsen6) 1
2 M,
M 24
{1—(lsenﬁj }
MZ

La ecuacion 12, es la seccion Rutherford y cuando es aplicable en el analisis de materiales,

da_{ 7,7, } (12)

E_ 2E, sen’@

la técnica tiene por nombre: Rutherford Backscattering Spectrometry (RBS).

1.3.4 Caracteristicas de las técnicas analiticas de origen nuclear

Las técnicas analiticas de origen nuclear, TAON, son muy versatiles y pueden resolver

problemas de andlisis de materiales, sus principales caracteristicas son:

1) Son técnicas no destructivas.

2) Son técnicas multielementales, es decir, se pueden deducir simultaneamente las
concentraciones de todos o la mayoria de los elementos que constituyen la muestra.

3) Son sensibles a la medicidon de los “perfiles” de concentracion de elementos dentro
de la muestra. Se denomina perfil a la concentracion de elementos como funcion de la
profundidad, con respecto a su superficie.

4) Son técnicas cuantitativas absolutas. Se pueden determinar concentraciones y perfiles
de los elementos. Por lo anterior, no se requiere el uso de materiales estandares para
calibracion.

5) El tiempo de bombardeo depende de la seccion eficaz, intensidad del haz, tipo de
muestra, etc., pero generalmente es de unos minutos, 1-10 minutos.

6) Existen programas de computo que sirven para analizar los espectros de energia de

las muestras bombardeadas.
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1.3.5 Desventajas

1) Se requiere de la instalacion de un acelerador de particulas, que se considera de alto
costo.

2) Estas técnicas, aunque ya son consideradas como rutinarias, requieren un grado alto
de especializacion para seleccionar la TAON adecuada para realizar el analisis de un
material complejo. Sin embargo, ya se pueden adquirir aceleradores para,
practicamente, cada TAON por separado.

3) Estas técnicas no son sensibles a la composicion quimica de los elementos en la
muestra, ya que solo se determinan porcentajes atdbmicos de las concentraciones. Por
ejemplo, en el caso de peliculas de 6xido de fierro, la técnica no reconoce cuantas

moléculas son de FeO o de Fe,0s.

1.3.6 Uso en el analisis de materiales

Los aceleradores de energia baja (< 100 MeV) se usaron inicialmente para medir secciones
de reacciones nucleares y también para generar datos presentados en las Tablas Nucleares.
Esta actividad se realizo desde que fueron desarrollados los primeros aceleradores, en
1931, hasta la década de los 70. Muchos de estos aceleradores se convirtieron en
infraestructura obsoleta para su uso en fisica nuclear, ya que se consideré que la mayoria
de estas investigaciones ya se habian realizado. Sin embargo, a finales de esa década se dio
inicio a nuevos usos, siendo los principales: la modificacion de materiales por
implantacion de iones, irradiacion de materiales con haces de electrones para producir
cambios quimicos, esterilizacion de materiales de uso quirurgico con haces de electrones,
produccion de aislantes dieléctricos, modificacion superficial de materiales con irradiacion
de iones pesados, implantacién de B, P y As en Si para la produccion de chips electronicos
y microcircuitos electronicos, analisis elemental de materiales por el bombardeo con iones,
etc. De todos estos usos, el que interesa en esta tesis es el de analisis de materiales por el

bombardeo con iones [18].
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1.4 Andlisis de espectros RBS

1.4.1 Técnica RBS

La figura 1.12, representa una simulacion calculada (linea azul) de una pelicula,
compuesta de Aluminio y Titanio, bombardeada con un haz de *He’, de energia 2000
keV, el detector, de barrera superficial, se situ6é a un angulo 8= 165°. La lineas, verde y
café, representan al Ti y Al, respectivamente, la demas lineas son los elementos que
componen al substrato (vidrio). La simulacion del espectro se obtiene usando el
programa SIMNRA, con el cual se determind la concentracion atomica en % de la

muestra.
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Figura 1.12. Espectro RBS simulado de una pelicula AlTi sobre un substrato de vidrio.

La simulacion del espectro, de la figura 1.12, se hizo usando secciones RBS, que
describen la dispersion elédstica de los proyectiles del haz con los nucleos. Las
concentraciones de los elementos que componen la pelicula son Aluminio 50% y Titanio
50%, el espesor de la pelicula es de 5000 x 10" atomos/cm®. Los elementos que

componen al substrato son: Oxigeno, Silicio, Sodio y Calcio.
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1.4.2 Codigo SIMNRA

Este paquete basicamente es un programa de simulacion y fue desarrollado por Matej
Meyer del Max-Planck-Institut fiir Plasmaphysik, en Garching, Alemania [19]. Algunas
TAON que se pueden manejar con este paquete son: Rutherford Backscattering
Spectrometry (RBS), Elastic Backscattering Spectrometry (EBS), Nuclear Reaction
Analysis (NRA) y Elastic Recoil Detection Analysis (ERDA).

El método de simulacion es de prueba y error, el usuario propone una estructura de
blanco y SIMNRA calcula un espectro tedrico que se muestra como linea continua y se
grafica sobre el espectro experimental para su comparacion. La composicion del blanco
que reportamos es cuando existe una buena concordancia entre el espectro experimental

y el calculado por el software.

En SIMNRA el usuario introduce el espectro de energia, obtenido experimentalmente
del anélisis con un acelerador de particulas, como un archivo ASCII, cuya estructura es
de dos columnas, siendo la primera: el nimero de “canal” y la segunda el numero de
cuentas/canal. Otra informacion que debe introducirse son las condiciones de como se
realizo6 el experimento, las cuales son: particulas (p, d, o, etc.), energia, la calibracion de
energia del detector y el producto del numero total de particulas por el angulo sélido del
detector, la resolucion en energia, asi como el angulo de dispersion 6, en el que se coloca
el detector, entre otros. En la simulacion del espectro el usuario crea tedricamente la
composicion de un blanco. En el caso de que el blanco sea “grueso”, este se puede
dividir en muchas capas, cuyo espesor total se especifica en multiplos de monocapas. La
unidad de una monocapa es 10" atomos/cm”. En cada una de estas se especifica la

concentracion atdmica en % de los elementos que la constituyen [20].

La figura 1.13, muestra el espectro de energia RBS (puntos negros), con simulacion
(linea roja), de un experimento, usando un haz de *He" con energia de 1.0 MeV, que
inciden sobre una lamina de oro de 100 nm de espesor, a un angulo de deteccion 6 =

165°.
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Figura 1.13. Simulacién RBS de una pelicula de Au producida sobre un sustrato de silicio.

El espesor de la pelicula y la composicion se obtiene de la simulacion.
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Capitulo 2

Desarrollo Experimental

2.1  Sputtering
2.1.1 Disefio de los experimentos

Los depositos se realizaron en el equipo de sputtering con magnetron de corriente directa
del laboratorio de sintesis L-E-006, del grupo PLASNAMAT, que se encuentra en el
edificio E, del IIM de la UNAM. Para crear un blanco compuesto de Aluminio y Titanio, se
montaron trozos rectangulares de Titanio (99.99%), de uno en uno, encima del racetrack del
blanco de Aluminio de 4” de didmetro (99.99%), ver figura 2.1. Las dimensiones de las
piezas de Titanio son: 0.7 cm de ancho, 2.5 cm de largo y 0.1 cm de espesor. Los substratos

fueron porta-objetos de vidrio de 2.5 cm de ancho y 7.5 cm de largo.

El area relativa Al/Ti fue calculada utilizando unicamente el area del racetrack del blanco
de Al y no toda su superficie. Después al colocar las piezas de Ti, encima del blanco, se
veia su contribucion al area del racetrack, ya que el codigo CO-SS sélo toma en cuenta las
contribuciones de cada elemento sobre el racetrack. Asi, al agregar piezas de Ti, sobre el
racetrack de Al, varia la contribucion de cada elemento, disminuyendo para Al y
aumentando para Ti. Para el caso de una pieza de Ti, el area relativa Al/Ti, fue 0.07, para
dos piezas 0.15, y para tres 0.30, en cada caso se realizaron depdsitos para tres distancias
blanco-substrato: 2, 3 y 5 cm, las piezas de Ti se colocaron debajo del area del substrato,
ver figura 2.2. Ademas se realizaron depdsitos solo de Al para las mismas distancias

blanco-substrato.

29



Por la configuracion de nuestro sistema, es decir, la ubicacion del porta-substrato y el
blanco, el substrato se encuentra recorrido hacia una orilla del blanco, justo del lado donde
se encuentra la pieza de Titanio, aproximadamente 1.75 cm, con respecto al centro del

blanco, ver figuras 2.2 y 1.9a (capitulo 1).

Los substratos tuvieron un tratamiento de limpieza ultrasonica, el cual consistié en dos
pasos de veinte minutos cada uno, el primero se realizé con jabon industrial y el segundo

con acetona, al final fueron limpiados con iso-propanol.

blanco Al

Figura 2.1. Disefio para un blanco compuesto de un blanco de Al y una pieza rectangular de Ti, escala 1:1.3.

Como ya se menciond en la seccion 1.2.2, capitulo 1, el andlisis realizado en este trabajo
tanto para las peliculas depositadas, por la técnica sputtering con magnetron de corriente
directa, como para los depdsitos simulados, con el codigo CO-SS, se lleva a cabo sobre el

substrato barriendo el eje “x”, manteniendo fijo el eje “y”, eny = 0.
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blanco de Al

substrato

Lo | centro del blanco de Al
r
112]3 1.75 cm distancia entre centros
!
& I centro del substrato
racetrack i i

™ piezas de Ti
|

Figura 2.2. Vista superior del experimento, escala 1:1.

2.1.2 Parametros de los experimentos:

e Presion base: < 10°° torr

e Presion de trabajo: 30.0 mtorr

e Flujo Ar: 20.0 sccm

¢ Distancia blanco-substrato: 2, 3y 5cm. *

e Potencia: 40.0 watts

e Corriente: 0.14 ampers

e \Wltaje: 300.0 volts

e Dep6sitos de Al y Ti: Areas relativas Al/Ti, 0.07, 0.15 y 0.30. **

Depositos de Al

Tiempo de deposito: 15.0 minutos

*Incertidumbre: 0.0025 cm. **Incertidumbre: area relativa 0.07: 0.012, area relativa 0.15:
0.017 y érea relativa 0.30: 0.027.
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2.2  Cddigo CO-SS

2.2.1 Disefio y parametros de las simulaciones

El codigo desarrollado esta basado completamente en la configuracion del sistema, usando
los pardmetros del experimento y rendimiento de sputtering de los materiales. Por ejemplo,
las distancias R1 y R2, que representan el ancho del racetrack, son 0.9 y 2.5 cm,
respectivamente. Las distancias entre el blanco y el substrato z, fueron 2, 3 y 5 cm. Las
areas relativas son: 0.07, 0.15 y 0.30.

El programa calcula la integral del cos" B, los limites de integracion dependen de la
aportacion de los elementos que componen el blanco en el racetrack. El resultado de cada

integral lo multiplica por el rendimiento del Al'y Ti (ecuacion 8, seccién 1.2.2, capitulo 1).

Al realizar la integral el programa suma en cada coordenada, “x” y “y”, del substrato, la
emisién del material evaporado que le llega (ecuaciones 7 y 8, capitulo 1). Al final, después
de realizar todos los célculos, el programa despliega una grafica, donde observamos la
distribucion longitudinal de elementos y espesor de la pelicula. En esta gréfica, el eje “x”
muestra la posicion longitudinal analizada, sobre el substrato, en cm, y el eje “y”, el
“espesor” en unidades arbitrarias. La figura 2.3, muestra una simulacion hipotética
realizada con el codigo de un “depdsito” de Al y Ti. La linea azul y verde muestran la
cantidad de Al y Ti depositados, respectivamente, la roja la suma de estas, que seria el
“espesor” de la pelicula. En la parte superior de la grafica se ven los parametros utilizados
para la simulacion. El cero en el eje “x” corresponde al centro del blanco de Al, ver figura
2.2.
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Figura 2.3. La simulacidn hipotética de un depdsito, realizado por

sputtering con magnetrén de corriente directa, de Al y Ti.

Los valores utilizados para la simulacion hipotética de la figura 2.3 son:

n = 1, exponente de la distribucién angular cos” 3, para ambos elementos.
R1=0.9yR2 =25, definen el ancho del racetrack y, por lo tanto, su area.

z = 2, distancia blanco-substrato.

O O O O

f1=0.647 y 2 = 0.307, rendimiento de sputtering para Al y Ti, respectivamente, para

iones de Ar con energia de 300 eV [9].

0 L =5.34, L es la contribucion de Ti sobre el racetrack, en este caso el blanco esta
compuesto de 50% de Ti y 50 % de Al. L depende de los valores de R1 y R2, ya que
cuando se define el area del racetrack, se le otorga un valor méximo o limite a L. Por
ejemplo, el valor maximo es 10.68, esto implica que el blanco esta compuesto solo de
Ti.

0 delxy dely, son el incremento en que se barre en “X” y “y” en cm.

O widt, no es usada.
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La figura 2.4, muestra la posicion experimental aproximada del racetrack, la distribucion de
los atomos sobre el substrato depende de esta posicion y el centro de los maximos de las

contribuciones, de cada elemento, dependeréa de la posicion del centro del racetrack.

.
A

Ti

AAENN

raceirack del blanco de Al —» A pieza de t
-5 -G -4 -2 0 2 4 G g

Figura 2.4. Diagrama de la posicidn del racetrack, mostrando como son

las aportaciones de los elementos a la pelicula.

La figura 2.5, muestra un corte transversal de un blanco compuesto de Al y Ti, como el visto
en la figura 2.1. En la figura se observa la emision hipotética de los atomos expulsados del
blanco hacia el substrato, donde posteriormente se formara la pelicula. El tamafio del
racetrack, su didametro y ancho, y la distancia blanco-substrato son fundamentales en la
composicion y distribucién de espesor de la pelicula depositada, como veremos en la figura
2.6
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Figura 2.5. Emision hipotética de atomos, de un blanco compuesto de Al y Ti,

que son expulsados en el proceso de sputtering con magnetrén.

La figura 2.6, ilustra un caso donde se muestra un corte transversal del blanco compuesto de
Al y Ti, debajo del blanco se observan gréficas de como seria la aportacion del Al y Ti al
aumentar la distancia blanco-substrato, que es la situacion analizada en este trabajo, en los
depositos con RBS y en los casos simulados con CO-SS. La figura muestra un caso hipotético
con un racetrack de 6.5 cm de radio, el radio del racetrack del sistema de depdsito usado fue
de 1.6 cm. En las graficas el eje “y”, representa el “espesor”, en unidades arbitrarias, y el eje

“x”” la posicion real sobre el substrato, en cm.

Como ya se habia dicho, la distribucion de espesor y de los elementos en la pelicula dependera
del ancho y didmetro del racetrack, de la distribucion angular intrinseca de los &tomos de cada
elemento y de la distancia blanco- substrato. Cuando la distancia blanco-substrato es pequefia,
la aportacion de cada elemento, que compone al blanco, puede ser distinguida como un
acumulamiento en el substrato, justo debajo de la posicion del racetrack, sin embargo, al
aumentar la distancia blanco-substrato, los atomos expulsados se distribuyen de manera

homogénea o extendida, encimando sus aportaciones en la pelicula.
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Figura 2.6. Parametros usados: R1 = 6 cm, R2 = 7 cm, para un blanco compuesto de 50% Al y 50% Ti, distancias

blanco-substrato 2, 7'y 15 cm, ny = 1y ny; = 1, ambos elementos tienen el mismo rendimiento de sputtering.
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Resumen del tipo parametros que usa el cddigo:

e Geométricos: “X”, “y"yr
e Experimentales: R1,R2,zy L
e Indeterminados: na y N

e Literarios: Yay Y
2.3 Experimentos para el analisis de las muestras
2.3.1 Disefio del experimento con el acelerador Van de Graaff de 5.5 MeV.

Como ya se menciono, todos los depdsitos fueron analizados en el laboratorio del acelerador
Van de Graaff de 5.5 MeV, del IF de la UNAM, usando la técnica RBS. La figura 2.7, indica
la forma en que se estudiaron, el haz de particulas o incidia de manera perpendicular sobre la
zona central de la muestra, es decir, en el eje “x”, ver figura 2.1, las flechas representan el haz
con una variacion de 1.75 cm. Cada evento se realizd de manera individual y se tomd un
espectro de energia de cada punto, a, b, ¢, d y e, con la finalidad de poder determinar la

distribucion de elementos y una aproximacion del espesor de la pelicula.

haz de particulas o

RBS RBS RBS RBS RBS
CO-S§ CO-S§ CO-S§ CO-SS CO-SS

1.75cm

_-= =-_

a b C d e

I ® ® |
pelicula

Figura. 2.7. Vista lateral del experimento con el acelerador Van de Graaff. El circulo rojo muestra

a que altura se encontraba el centro del blanco de All, el circulo azul el centro del substrato.
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Es importante mencionar que para el analisis de las muestras fue necesario realizar
modificaciones el la camara de experimentacién del acelerador. Las modificaciones
consistieron en colocar un tornillo milimétrico que nos permitiera mover los substratos de
manera perpendicular al haz. Por lo tanto, fue necesario disefiar piezas de acoplamiento para el

tornillo en la camara de experimentacion y la base de las muestras.
2.3.2 Parametros del experimento:

e Técnica: RBS

*  Haz: *He'

e Energia: 2 MeV

e Angulo de deteccion: 150°

Los haces que se pueden usar en el acelerador van de Graaff de 5.5 MeV del IF-UNAM son:
H*, 2H*, ®He* y *He", sin embargo, la seleccién de un haz de *He* es porque tienen buena
resolucién en masa y profundidad, comparado con H*y *H*. La seleccion de energia y angulo

de deteccidn responden a la seccidn eficaz de los elementos que se desean estimar.
24  Perfilometro
2.4.1 Anélisis con el perfilémetro

El andlisis de las muestras fue realizado en el perfilometro Veeco DEKTAK 150 del
laboratorio de sintesis L-E-006, del grupo PLASNAMAT, que se encuentra en el edificio E,
del 1IM de la UNAM. Para poder medir el espesor fue necesario crear un escalon con un
diurex delgado adherido en la parte central del substrato antes del deposito, es decir, sobre el
eje “x”, ver figura 2.1. La figura 2.5, muestra un depdsito con el escal6n para el analisis con el

perfildmetro.
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Para el andlisis fue necesario hacer un mapeo, a lo largo de la muestra, realizando 14
mediciones con una separacion de 5 mm, y con el fin de obtener un promedio del espesor se
tomaron, alrededor de cada punto, 9 lecturas. La figura 2.9, muestra el mapeo realizado, asi, se

obtuvo la distribucion del espesor del deposito.

o
Pl
s ~ R
. ":_:.- - R
pe]lcula%t{__:;_{:____
substrato—— -~ T
— e

Figura 2.8. Representacion de una muestra después de realizar el dep6sito con escaldn. El circulo rojo
muestra a que altura se encontraba el centro del blanco de Al, el circulo azul el centro del substrato.

mediciones

Figura 2.9. Mapeo realizado con el perfildmetro para determinar el espesor de la muestra.

2.4.2 Parametros del analisis:

o Mediciones: 14 (9 puntos promedio)
o Distancia entre ellas: 5.0 mm
o Fuerza stylus: 2 mg
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Capitulo 3

Resultados y Analisis

3.1 Andlisis de las muestras

El andlisis de las peliculas depositadas consistio en dos pasos; el primero en determinar su
espesor, con el perfilémetro, y el segundo en determinar su composicion, por medio de un
andlisis con un haz de particulas a.’s usando la técnica RBS. Los resultados de estos analisis
serdn comparados con los resultados obtenidos de las simulaciones realizadas con el cddigo
CO-SS.

3.1.1 Experimentos realizados con el acelerador van de Graaff de 5.5 MeV

En este capitulo sélo se presentarda un ejemplo del andlisis realizado con la técnica RBS
para una muestra. Aproximadamente, se llevaron a cabo 150 experimentos en el acelerador
de particulas van de Graaff de 5.5 MeV para esta tesis. Se obtuvieron de cada muestra cinco
espectros de energia, que fueron analizados por separado con el cédigo SIMNRA, con el fin
de observar variacion en la concentracion de los elementos Al y Ti, a lo largo de la pelicula.
Con este analisis también se podré obtener, de manera aproximada, la distribucion de
espesor del depdsito. En el anexo A se podran observar todos los espectros analizados en
este trabajo.

Las figuras 3.1-3.5, son los cinco espectros a, b, ¢, d y e, correspondientes a la muestra M30
(ver figura 2.7, seccién 2.3.1, capitulo 2), depositada a 3 cm, con area relativa 0.30. La
muestra fue barrida por haces de particulas o, distanciados por 1.75 cm. Aproximadamente,

las sefiales de Ti (linea verde) y Al (linea azul), se encuentran en el canal 350 y 250,
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respectivamente. El ancho de esta sefial es indicativo del espesor y la altura de la
concentracion de los elementos, en la pelicula. Con la técnica RBS también se puede ver
que el substrato estd compuesto de los siguientes elementos: 60% de O, 25% de Si, 10% de
Na, 3% de Ca, 1% de Mg y 1% de Al. En las graficas, el eje x corresponde al numero de
canal y el eje y al nimero de cuentas. El recuadro dentro del grafico indica el color del
espectro experimental y su simulacion, ademas, de todos los elementos detectados en el

analisis. En el Anexo C se presenta un resumen de como se adquieren estos espectros de

energia.
800 - —— e.xperimental
simulado
—O0
Na
M
600+ I
— Si
Ca
2] .
8
S 4004
=)
@)
200 4
0 -# I

—
50 100 150 200 25 300 350
Canal

Figura 3.1. Espectro de energia a, obtenido de la técnica RBS. Este espectro indica

que las concentraciones de Al y Ti, en la pelicula, son: 29% y 11.5%, respectivamente.
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Figura 3.2. Espectro de energia b, las concentraciones de Al y Ti son: 40% y 12%, respectivamente.

— e — experimental

1000 - < ’
simulado
. —O0
Na
800 - Mg
] — Al
— Si
600 - H Ca
e T
400 -\

Cuentas

200 +

04 l\ v T
50 100 150 200 250
Canal

T v
300 350
Figura 3.3. Espectro de energia c, las concentracion de Al y Ti son: 60% y 10%, respectivamente.

42



1400

— e — experimental
1200 - simulado
—O0
] m Na
1000 - é‘k Mg
4 e A\l
» 800+ l — Si
g ] Ca
9] . e T
3 600
400-\\\\~\\§§§§_~_____‘
200 -ﬁ
0 l\ v T v T v
50 100 150 200 250 300 350
Canal

Figura 3.4. Espectro de energia d, las concentraciones de Al y Ti son: 85% y 6.9%, respectivamente
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Figura 3.5. Espectro de energia e, las concentraciones de Al y Ti son: 72% y 3%, respectivamente
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Los resultados del andlisis, con la técnica RBS, nos indican la variacion de Al y Ti a lo
largo del substrato. Por medio de la relacion Al/Ti, compararemos los puntos
experimentales con los simulados con el cddigo CO-SS. La tabla 3.1, muestra un resumen

de las concentraciones estimadas para la muestra M30.

Tabla 3.1. Concentraciones de Al y Ti correspondientes a la muestra M30.

Espectro % Ti % Al
a 115+£35% 29.0+34%
b 12.0+3.8% 40.0+6.7%
c 10.0+0.7% 60.0+4.4%
d 6.9+£04% 85.0+45%
e 3.0+£11.0% 72.0+6.6 %

Las incertidumbres de las concentraciones, de Al y Ti, fueron calculadas tomando la diferencia entre el area

del espectro experimental y el area de la aportacidn simulada, con el codigo SIMNRA, del elemento.

3.1.2 Mediciones realizadas con el perfilometro

Las figuras 3.6, 3.7 y 3.8, son tres ejemplos de las mediciones obtenidas con el perfilometro
para las muestras M16, M17 y M19. En las graficas, el eje x representa la distancia barrida
a lo largo del substrato, en cm, y el eje y es el espesor, en nm. La coordenada 0.0 en el eje x
corresponde al centro del blanco de Al, el centro del substrato se encuentra en 1.75 cm, ver

figura 2.2.
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Figura 3.6. Resultados de andlisis de espesor de la muestra M16,

depositada a 2 cm y area relativa 0.07.
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Figura 3.7. Resultados de analisis de espesor de la muestra M17,

depositada a 3 cm y area relativa 0.07.
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Figura 3.8. Resultados de andlisis de espesor de la muestra M19,

depositada a 5 cm y area relativa 0.07.

Para realizar la comparacién de la distribucion longitudinal de espesor, entre los resultados
del perfildbmetro y las simulaciones, realizadas con el cddigo CO-SS, se hizo un suavizado
de las mediciones obtenidas con el perfilometro usando el programa OriginPro 8.0. Dicho
ajuste es un procesamiento de la sefial que consiste en suavizar los datos para crear una

aproximacion, dejando fuera ruido y otro tipo de fendmenos. Se presenta un breve resumen.

El método Savitzky—Golay se basa en el célculo de una regresion polinomial local (de
grado k), con al menos k+1 puntos equidistantes, para determinar el nuevo valor de cada
punto. El resultado sera una funcion similar a los datos de entrada, pero suavizada. La
principal ventaja de esta aproximacion es que tiende a preservar caracteristicas de la
distribucidn inicial tales como los méximos y minimos relativos, asi como el ancho de los
picos, que normalmente desaparecen con otras técnicas de promediado (como la media
desplazada) [21]. Todos los ajustes realizados con el filtro tienen los mismos parametros.

Los ajustes son mostrados el anexo B.
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3.2  Comparacion de simulaciones con experimentos

Los resultados del andlisis del suavizado de la distribucion longitudinal de espesor y del
analisis de la composiciéon, de las peliculas depositadas, serdn comparados con los
resultados correspondientes que son obtenidos de las simulaciones realizadas con el cddigo
CO-SS.

3.2.1 Depositos realizados solo de un elemento, Al

El primer paso para verificar si el cddigo CO-SS era util fue simular la distribucion
longitudinal de espesor de depoésitos compuestos solo de un elemento, Al. La Tabla 3.1,
muestra los depdsitos realizados por sputtering con magnetron de corriente directa con un
blanco de Al, solamente variando la distancia blanco-substrato. El objetivo principal de este
primer analisis fue estudiar la distribucién angular de los atomos expulsados, bajo las
condiciones experimentales usadas, descritas en la seccion 2.1.2, capitulo 2, y observar su

influencia en la distribucion de espesor en la pelicula depositada.

Tabla 3.1. Lista de depdsitos por sputtering con magnetron de Al

Muestra Distancia blanco-substrato Blanco
(cm)
M11 2 Al
M10 3 Al
M8 5 Al

3.2.1.1 Simulaciones y resultados del analisis con el perfilometro

Con las mediciones obtenidas del perfildbmetro y su suavizado Savitzky-Golay realizamos
las comparaciones con las simulaciones. En las simulaciones hicimos aproximaciones para
determinar el rendimiento de sputtering del Al, usando valores entre 0.5y 1.0 [9 y 13], con
un incremento de 0.05, y también para determinar el exponente “n” de la distribucion

angular cos" 3, de los atomos expulsados del blanco de Al, en estas aproximaciones usamos

47



valores entre 0.5 y 2 [12, 22 y 23], con un incremento de 0.05. Ademas de utilizar los
parametros del experimento: ancho del racetrack y distancia blanco-substrato. Esta tarea
consistio en observar cualitativamente similitud entre la distribucion de espesor de la
pelicula depositada y la distribucion de espesor simulada con el codigo. La comparacién
fue por medio de graficas, una de ellas es mostrada mas adelante en esta seccion, en la que
el eje x, representara la posicion real sobre el substrato, en cm, y el eje y, normalizado, el

“espesor” en unidades arbitrarias.

El valor inicial usado para estimar el exponente “n” fue 1, valor que implica una
distribucidn tipo cos . Sin embargo, los resultados de esta comparacion indicaban una gran
diferencia con el suavizado, implicando una distribucion mas direccionada de los atomos de
Al, debido a que la acumulacién de material era mayor en una seccion del substrato, entre -

1.75y 1.75 cm, aumentando de manera significativa el espesor de la pelicula en esta zona.

El codigo logro reproducir la variacion del espesor determinando que los valores para el
exponente “n” y el rendimiento de sputtering del Al, que mostraban mayor similitud entre
el suavizado y las simulaciones, fueron 1.55 y 0.647, respectivamente. El exponente
encontrado se ajusto para todas las distancias blanco-substrato, 2, 3 y 5 cm, esto significo
una distribucién angular tipo cos™*® g, para los 4tomos de Al expulsados del blanco. El
valor del rendimiento de sputtering coincidio con el valor reportado en la literatura para las
condiciones de depdsito usadas, es decir, una diferencia de potencial de 300 V [9].

Para simplificar las comparaciones entre simulacién y experimento, a la simulacion que usa
los parametros experimentales de depdsito de la muestra M11, se le llamara S11, a la
simulacion que usa los de la muestra M16 sera S16, y asi sucesivamente. En esta seccion

solo se presenta la simulacion S11 y la comparacion entre esta simulacion y el suavizado.

La gréfica 3.9, muestra la simulacién S11, donde la distribucion angular de los &tomos de

1.55

Al es del tipo cos™ £. En el eje y observamos el “espesor”, en unidades arbitrarias, y en el
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eje x la distancia analizada sobre el “substrato”, en cm. La linea roja muestra la distribucién

longitudinal de espesor de la pelicula completamente simétrica, con respecto a x = 0, en un

intervalo de -10 a 10 cm.

F1&R2=096825 1 &f2=0647 803507, z= 2, L= 0.0007 widt= -2
g

espesor (U, a.)
I

a
-10 10

¥ direction

Figura 3.9. Simulacién S11 realizada para un deposito por sputtering con magnetrén de Al, a 2 cm.

La grafica 3.10, muestra la comparacion de la distribucion de espesor entre el suavizado
Savitzky-Golay, linea roja con circulos, y la simulacion del depdsito realizada con el codigo
CO-SS, linea negra con cuadros. El eje y, normalizado, muestra el “espesor”, en unidades

arbitrarias, y el eje x, la posicion real sobre el substrato, en cm.
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e
0.0 : : : : : ,
-1.75 0.00 1.75 3.50
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Figura 3.10. Comparacion realizada para una pelicula compuesta sélo de Al, depositada a 2 cm.

La figura 3.10 nos muestra el codigo CO-SS se puede usar para simular la distribucion de
espesor de un deposito realizado sélo de un elemento. De este analisis de corrobora el valor
reportado en la literatura para el rendimiento de sputtering del Al y se determina el
exponente “n” para la distribucion angular de los &tomos de Al, exponente que no cambio
cuando aumento6 la distancia blanco-substrato. Ademaés, la distribucion angular de los
atomos expulsados de un blanco depende solamente de la energia de los iones de Ar que
inciden sobre este y para todos los experimentos se usé la misma diferencia de potencial.
La Tabla 3.11, muestra un resumen de los parametros utilizados en el codigo para realizar

las simulaciones de depdsitos de Al.

Tabla. 3. 1l. Resumen de parametros usados para las simulaciones de depositos solo de Al

Distancia
Sim. R1 R2 Nal Bla-subs Yl
(cm)
M11 0.9 2.5 1.55 2 0.647
M10 0.9 2.5 1.55 3 0.647
M8 0.9 2.5 1.55 5 0.647

R1 y R2 delimitan el ancho del racetrack, ny nos indica como se distribuyen angularmente los &tomos

expulsados del blanco, con base en la relacion cos™ S,y Y es el rendimiento de sputtering de Al
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3.2.2 Dep0sitos realizados de dos elementos, Al y Ti

El codigo desarrollado logré simular la distribucion longitudinal de espesor para un
dep6sito realizado s6lo de Al, determinando la distribucion angular de los atomos
expulsados del blanco, encontrando que el valor del exponente “n”, que mostraba menos
diferencia entre la simulacion y el suavizado, es 1.55. Ademas, de este analisis se corroboro
el valor del rendimiento de sputtering para el Al, Ya;, reportado en la literatura, cuyo valor
es 0.647. El siguiente paso era ver si el codigo puede simular la distribucion longitudinal de
espesor para depdsitos realizados de Al y Ti, intentando determinar la distribucion angular
de los atomos expulsados pero ahora del blanco de Ti, bajo las condiciones experimentales
usadas, descritas en la seccion 2.1.2, capitulo 2, y observar como influye en la distribucién
de espesor de la pelicula depositada. La Tabla 3.111, muestra los depdsitos realizados por
sputtering con magnetron de corriente directa para un blanco de compuesto de Al y Ti,
variando la distancia blanco-substrato y el area relativa Al/Ti.

Tabla 3.111. Depdsitos por sputtering con magnetrén de corriente directa de Al y Ti.

Muestra Distancia blanco-substrato Area relativa

(cm) Al/Ti
M16 2 0.07
M17 3 0.07
M19 5 0.07
M25 2 0.15
M23 3 0.15
M22 5 0.15
M31 2 0.30
M30 3 0.30
M27 5 0.30

3.2.2.1 Simulaciones y resultados del analisis con el perfilometro

Con las mediciones obtenidas del perfilometro, y sus respectivos suavizados Savitzky-

Golay, realizamos las comparaciones con las simulaciones. En las simulaciones también
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hicimos aproximaciones para determinar el rendimiento de sputtering del Ti, Y;, usando
valores entre 0.1 y 0.5 [9 y 13], con un incremento de 0.05, y también para determinar el
exponente ny, de la distribucion angular cos" g, de los a&tomos expulsados del blanco de Ti,
en estas aproximaciones usamos valores entre 0.5y 2 [12, 22 y 23], con un incremento de
0.05, ademas de utilizar los parametros del experimento: ancho del racetrack, distancia
blanco-substrato y &rea relativa Al/Ti. Esta tarea consistio, de igual manera que para los
depdsitos realizados solo de Al, en observar cualitativamente similitud entre la distribucion

de espesor de la pelicula depositada y la distribucidn de espesor simulada con el cédigo.

Para estas simulaciones usamos los valores del Al, es decir, Yo = 0.647, y el exponente naj
= 1.55, obtenidos de la comparacion entre los resultados del suavizado de los depdsitos y
las simulaciones, vistos en la seccion 3.2.1.1. Estos valores se usaron de manera combinada
en codigo, es decir, fijamos estos valores y después realizamos las variaciones para
determinar el valor del rendimiento de sputtering, Y, y el valor del exponente ny;. El valor
inicial usado para estimar el exponente ny, fue 1, este nimero se usé como primera

aproximacion ya que era un valor a determinar.

El codigo logro reproducir la variacion longitudinal de espesor, para un area relativa de
0.07, determinando con la simulaciones que los valores para el exponente ny y el
rendimiento de sputtering del Ti, Yy, fueron: 0.9 y 0.307, respectivamente. Los exponentes
Nal Yy Nt Se ajustaron para todas las distancias blanco-substrato, 2, 3 y 5 cm, esto significd

1.55

dos distribuciones angulares diferentes, para Al tipo cos™*® By para Ti tipo cos®® 2.
Ademas, el valor determinado, con el ajuste de las simulaciones, para el rendimiento de
sputtering de Ti fue 0.307. Este valor, como en el caso del rendimiento de sputtering del Al,
coincidid con el valor reportado en la literatura para las condiciones de depoésito usadas, es

decir, una diferencia de potencial de 300 V.

Las gréaficas 3.11, 3.12 y 3.13, muestran las simulaciones S16, S17 y S19, con area relativa
0.07, donde existe mayor contribucion de Al a la pelicula. En estas graficas observamos un

ligero corrimiento del maximo de la contribucion de Al hacia el centro de la gréafica (x = 0),
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cuando aumenta la distancia blanco-substrato. La interpretacion es que al sélo haber una
pieza de Ti sobre el blanco de Al, la zona del substrato que se encuentra encima de esta
pieza, comienza a recibir mas atomos expulsados de Al cuando la distancia blanco-
substrato aumenta, por la distribucion angular intrinseca de los 4&tomos de Al (ver figura
2.2, seccién 2.1.1, capitulo 2). Otro punto importante es que la distribucién angular de los
atomos de Ti es menos direccionada que para los atomos de Al, esto hace que su
distribucion sea mas extendida en el substrato. El corrimiento del maximo de la
contribucion de Al es menos evidente cuando aumentamos piezas de Ti sobre el blanco. El

centro del blanco de Al corresponde a la posicion x = 0.
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Figura 3.11. Simulacién S16 realizada para un depdsito por sputtering con magnetron,

a 2 cm. La linea verde es Ti, la linea azul es Al y linea roja la suma (Al + Ti).
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Figura 3.13. Simulacién S19 realizada para un depdsito por sputtering con magnetrén, a 5 cm.

Las figuras 3.14, 3.15 y 3.16, presenta las comparaciones del suavizado Savitzky-Golay

con las simulaciones realizadas con el codigo CO-SS, para las muestras con area relativa

0.07. Los valores usados para los ajustes fueron los obtenidos solo de la variacion del



exponente ny y del rendimiento de sputtering del Ti, debido a que se fijaron estos valores
para el Al. De la distribucién angular de los &tomos de evaporados de Al y Ti, dependera la
distribucion longitudinal de espesor de la pelicula depositada y estas comparaciones nos

ayudaron a corroborar el exponente na; y a determinar nr;.

La figura 3.14, muestra el mejor ajuste en la distribucion de espesor. La figura 3.15,
muestra una discrepancia debido a un depdsito irregular, aproximadamente, entre 1.75y 3.5
cm. La figura 3.16, muestra una buena aproximacion, aunque el suavizado no fue muy
bueno. Es importante sefialar que la distribucion de espesor de las peliculas reproduce el
comportamiento de corrimiento del maximo hacia el centro de la gréfica, indicado con una
flecha negra, visto en las simulaciones S16, S17 y S18. La linea roja, con circulos,
representa el suavizado Savitzky-Golay y la linea negra, con cuadros, la simulacion del
depdsito. En las gréaficas, el eje x muestra la posicion analizada sobre el substrato, en cm, y

el eje y el “espesor” en unidades arbitrarias, normalizado.

—&— 516 CO-SS

1.0- —e— M16 Perfilometro (S-G)

0.8 1

©
5 0.6 2cm
g Area relativa = 0.07
2 oa na =155 n1;=0.9
a 0.4+ _ _
LIUJ; Yp| = 0.647, Y, = 0.307

0.2 centro

blanco de Al
0.0 T T. T T T T
-1.75 0.00 1.75 3.50

X (cm)

Figura 3.14. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento, M16, y simulacién S16.
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—a— S17 CO-SS
—e— M17 Perfilometro (S-G)
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i
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0.0 . T . ; . ;
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Figura 3.15. Comparacidn de la distribucion de espesor entre experimento, M17, y simulacién S17.
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Figura 3.16. Comparacion de la distribucion de espesor entre experimento, M19, y simulacién S19.

Las figuras 3.14, 3.15 y 3.16, nos muestra el codigo CO-SS se puede usar para simular la
distribucion de espesor de un depdsito realizado de dos elementos, Al y Ti, para un area
relativa 0.07. De este analisis de corroboran los valores reportados en la literatura para los
rendimientos de sputtering y se determinan los exponentes na y ny, para las distribuciones
angulares de los atomos de Al y Ti, exponentes que no cambiaron cuando aumenté la
distancia blanco-substrato. La Tabla 3.1V, muestra un resumen de los pardmetros utilizados

para realizar las simulaciones de depositos de Al y Ti, para un area relativa 0.07.
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Tabla. 3. IV. Parametros para simulaciones de depositos de Al y Ti, con area relativa 0.07.

Sim. R1 R2 Nl N [éll%:%g? . Qgﬁf‘/a Yai Yai

S16 0.9 2.5 1.55 0.9 2 0.07 0307 | 0.647
S17 0.9 2.5 1.55 0.9 3 0.07 0307 | 0.647
S19 0.9 2.5 1.55 0.9 5 0.07 0307 | 0.647

R1 y R2, delimitan el ancho del racetrack, ns y hy, nos indican como se distribuyen angularmente las

particulas expulsadas y, Y1y Ya, son los rendimientos de sputtering.

Acabamos de demostrar que el cédigo CO-SS puede reproducir la distribucion longitudinal
de espesor para peliculas depositadas s6lo de un elemento, Al, y para peliculas depositadas
de dos elementos, Al y Ti, variando la distancia blanco-substrato, en el Gltimo caso cuando
la contribucion de Ti al racetrack es pequefia, ya que el cddigo sélo toma en cuenta la
aportacion de los elementos al racetrack. Sin embargo, el cddigo no pudo reproducir la
distribucion longitudinal de espesor para peliculas depositadas con area relativa 0.15 y
0.30, utilizando los datos que aparecen en la tabla 3.1V. Los suavizados indican mayor
aportacion de Al para las muestras con area relativa 0.15, implicando un incremento

significativo en el espesor las peliculas, aumentando mas aun para el area relativa 0.30.

Esto implico realizar variaciones en las distribuciones angulares, de los &tomos expulsados
de los blancos, intentando ajustar la distribucion longitudinal de espesor, aunque esto no va
de acuerdo con la teoria ya que la distribucion angular de los atomos expulsados de un
blanco s6lo depende de la energia de los iones incidentes de Ar, sobre el blanco, y todos los
depositos se hicieron con la misma diferencia de potencial, 300 V.

En estos ajustes se mantuvo fijo el rendimiento de sputtering para ambos elementos y las

variaciones en los exponentes, de las distribuciones angulares atomicas, estuvieron entre

0.5y 2.0, con un incremento de 0.05.
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El cddigo CO-SS pudo reproducir la distribucion longitudinal de espesor, como ya se habia
mencionado, para las depositos con area relativa 0.07, encontrando que la distribucion
angular para los atomos de Al y Ti no varié al aumentar la distancia blanco-substrato. Sin
embargo, en los ajustes para el area relativa 0.15, cambio el valor del exponente na para las
diferentes distancias blanco-substrato, encontrando que para 2 cm, na fue 1.3 y ny; fue 0.9,
y para 3 'y 5 cm los exponentes coincidieron, na fue 1.0 y ny fue 0.9, es decir, la

distribucion angular no se modificé después de 3 cm.

El valor encontrado para el exponente na, en el caso de la distancia blanco-substrato igual a
2 cm, fue 1.3, esto implica que la distribucion angular de los atomos es menos
direccionada, comparada con el valor 1.55, determinado de las simulaciones para los
depdsitos realizados sélo de Al y area relativa 0.07. Por lo tanto, la distribucién de los
atomos sobre el substrato es mas extendida aumentado la distribucién de espesor de la
pelicula en un intervalo mayor. Ahora, al aumentar la distancia blanco-substrato a 3y 5 cm,
el valor del exponente na es 1.0, volvio a disminuir, implicando una distribucion menos
direccionada, aumentando la distribucion de espesor en un intervalo aun mayor sobre el

substrato (ver figura 1.8, seccion 1.2.1. capitulo 1)

Ahora, para esta area relativa, 0.15, la unica distribucion angular que cambi¢ fue la de Al,
esto recae en el hecho de que en las muestras existe una mayor contribucion de este
elemento a los largo del substrato y la contribucion de Ti s6lo se observa,
aproximadamente, entre 0.0 y 3.0 cm, que corresponde a la caida en la distribucion de

espesor de la pelicula.

Las gréaficas 3.17, 3.18 y 3.19, muestran las simulaciones S25, S23 y S22, con area relativa
de 0.15, en las cuales se determinaron, para diferentes distancias blanco-substrato, los
exponentes na y nr, manteniendo fijos los rendimientos de sputtering de ambos elementos.
En estas graficas el corrimiento del maximo de la contribucion de Al, hacia el centro de la
gréafica, es apenas perceptible. En estas simulaciones ya hay dos piezas de Ti en el blanco,
entonces la contribucion de 4&tomos de Al a la pelicula es menor, en la zona del substrato

que se encuentra encima de las piezas, que con una pieza de Ti (ver figura 2.2, seccion
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2.1.1, capitulo 2). Por lo tanto, la cantidad de Ti sobre el substrato aument6, comparado con

las figuras 3.11, 3.12 y 3.13, conservando la caracteristica de que al aumentar la distancia

blanco-substrato la distribucién de los &tomos de Ti era méas extendida en el substrato.
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Figura 3.17. Simulacién S25 realizada para un depdsito por sputtering con magnetrén, a 2 cm.
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Figura 3.18. Simulacién S23 realizada para un depo6sito por sputtering con magnetrén, a 3 cm.
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Figura 3.19. Simulacién S22 realizada para un depo6sito por sputtering con magnetrén, a5 cm.

Las figuras 3.20, 3.21 y 3.22, presenta las comparaciones del suavizado Savitzky-Golay
con las simulaciones realizadas con el codigo CO-SS, para las muestras con area relativa
0.15. Los ajustes fueron obtenidos realizando variaciones de los exponentes nrj y naj, ya que

el rendimiento de sputtering para ambos elementos se mantuvo fijo.

La figura 3.20, muestra el mejor ajuste en la distribucion de espesor para area relativa 0.15.
La figura 3.21, muestra una buena aproximacion, aunque presenta un desajuste ligero en la
caida, entre 1.0 y 5.0 cm. La figura 3.22, muestra una discrepancia debido a un depdsito
irregular, entre 1.5 y 5.0 cm. Es importante sefialar que la distribucion de espesor de las
peliculas reproduce el comportamiento de corrimiento, apenas perceptible, del maximo
hacia el centro de la gréfica, visto en las simulaciones S25, S23 y S22. La linea roja, con
circulos, representa el suavizado Savitzky-Golay y la linea negra, con cuadros, la
simulacion del depdsito. En las gréficas, el eje x muestra la posicion analizada sobre el

substrato, en cm, y el eje y el “espesor” en unidades arbitrarias, normalizado.
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Figura 3.20. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento, M25, y simulacién S25.
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Figura 3.21. Comparacion de la distribucidn de espesor entre experimento, M23, y simulacién S23.
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Figura 3.22. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento, M22, y simulacién S22.

Las figuras 3.20, 3.21 y 3.22, nos muestra el codigo CO-SS se puede usar para simular la
distribucion de espesor de depositos realizados de dos elementos, Al y Ti, para un area
relativa 0.15. De este analisis de corroboran los valores reportados en la literatura para los
rendimientos de sputtering y se determinan los exponentes np y ny; para las distribuciones
angulares de los &tomos de Al y Ti, con la caracteristica de que estos valores cambiaron al
aumentar la distancia blanco-substrato. La Tabla 3.V, muestra un resumen de los parametros

utilizados para realizar las simulaciones de depositos de Al y Ti, para area relativa 0.15.

Tabla. 3.V. Pardmetros para simulaciones de depdsitos de Al y Ti, con area relativa 0.15.

Sim. R1 R2 Nl i [éll%:%%? . Q;fl"\"/a Yi Yai

S25 0.9 2.5 1.3 0.9 2 0.07 0307 | 0.647
S23 0.9 2.5 1.0 0.9 3 0.07 0307 | 0.647
S22 0.9 2.5 1.0 0.9 5 0.07 0307 | 0.647

R1 y R2, delimitan el ancho del racetrack, ns y ng, nos indican como se distribuyen angularmente las

particulas expulsadas y, Y1y Ya, son los rendimientos de sputtering.
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El cédigo CO-SS reproduce la distribucion longitudinal de espesor para las muestras con
area relativa 0.15, haciendo variaciones en los exponentes na Yy ny, para las diferentes
distancias de depdsito. Ahora, para el caso de las muestras con area relativa 0.30, se repite
la misma situacion, es decir, cambian los exponentes al aumentar la distancia blanco-
substrato, encontrando que para 2 cm, na fue 1.2 y ny fue 0.9, y para 3y 5 cm los

exponentes volvieron a coincidir, na fue 0.7 y ny; fue 0.9.

Como ya habiamos mencionado, al disminuir mas aun el valor del exponente na la
distribucién angular de los aomos de Al es menos direccionada, teniendo como
consecuencia que, en las distancias blanco-substrato 3 y 5 cm, la distribucién angular de los
atomos de Ti sea mas direccionada que la de los atomos de Al. Por lo tanto, aumenta la
distribucion de espesor de la pelicula en un intervalo mayor sobre el substrato. EI cambio
en la distribucion angular de los atomos de Al, por medio del exponente na, se debe a la

misma razon que para el caso de area relativa 0.15.

Las gréaficas 3.23, 3.24 y 3.25, muestran las simulaciones S31, S30 y S27, con area relativa
de 0.30, en las cuales se determinaron, para diferentes distancias blanco-substrato, nuevos
exponentes na Y nyi, manteniendo fijos los rendimientos de sputtering de ambos elementos.
En estas graficas el corrimiento del maximo de la contribucion de Al, hacia el centro de la
gréfica, es mas visible que en los casos con éareas relativas 0.07 y 0.15. En estas
simulaciones hay tres piezas de Ti en el blanco, entonces la contribucion de atomos de Al a
la pelicula es muy pequefa, en la zona del substrato que se encuentra encima de las piezas
(ver figura 2.2, seccion 2.1.1, capitulo 2). Ademas, la cantidad de Ti sobre el substrato
aumento, comparado con las figuras 3.17, 3.18 y 3.19, conservando la caracteristica de que
al aumentar la distancia blanco-substrato la distribucion de los atomos de Ti es mas

extendida en el substrato.
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Figura 3.25. Simulacién S27 realizada para un depésito por sputtering con magnetrén, a5 cm

Las figuras 3.26, 3.27 y 3.28, presenta las comparaciones del suavizado Savitzky-Golay
con las simulaciones realizadas con el codigo, para las muestras con area relativa 0.30. Los
ajustes fueron obtenidos realizando variaciones en los exponentes ngi y na, ya que el

rendimiento de sputtering, para ambos elementos, se mantuvo fijo.

La figura 3.26, muestra el mejor ajuste en la distribucion de espesor para area relativa 0.30.
La figura 3.27, muestra una buena aproximacion, aungue presenta un desajuste en la caida,
entre 1.75 y 5.0 cm. La figura 3.28, muestra un buen ajuste hasta 3.5 cm. Es importante
sefialar que la distribucién de espesor de las peliculas no reproduce el comportamiento de
corrimiento del méximo hacia el centro de la grafica, visto en las simulaciones
correspondientes a estos experimentos. En las gréficas, el eje x muestra la posicion
analizada sobre el substrato, en cm, y el eje y el “espesor” en unidades arbitrarias,
normalizado. La linea roja, con circulos, representa el suavizado Savitzky-Golay y la linea

negra, con cuadros, la simulacién del deposito.
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Figura 3.26. Comparacion de la distribucion de espesor entre experimento, M31, y simulacién S31.
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Figura 3.27. Comparacion de la distribucion de espesor entre experimento, M30, y simulacién S30.
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Figura 3.28. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento, M27, y simulacién S27.

Las figuras 3.26, 3.27 y 3.28, nos muestran que el cddigo CO-SS simula la distribucion de
espesor de un deposito realizado de dos elementos, Al y Ti, para un area relativa 0.30.
Corroborando, una vez mas, los rendimientos de sputtering reportados en la literatura y se
determinan nuevos exponentes na y N, para las distribuciones angulares de los &tomos de
Al y Ti, valores que cambiaron al aumentar la distancia blanco-substrato. La Tabla 3.VI,
muestra un resumen de los parametros utilizados para realizar las simulaciones de depositos

de Al y Ti, para un area relativa 0.30.

Tabla. 3. VI. Parametros para simulaciones de depoésitos de Al y Ti, con area relativa 0.30.

Sim. R1 R2 Nl i [éll%:%%? . Q;fl"\"/a Yi Yai

s31 0.9 2.5 1.2 0.9 2 0.07 0307 | 0.647
S30 0.9 2.5 0.7 0.9 3 0.07 0307 | 0.647
s27 0.9 2.5 0.7 0.9 5 0.07 0307 | 0.647

R1 y R2, delimitan el ancho del racetrack, ns y ng, nos indican como se distribuyen angularmente las

particulas expulsadas y, Y1y Ya, son los rendimientos de sputtering.
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Como resumen de esta seccidn, se puede decir que el cédigo CO-SS reproduce de buena
manera la distribucion de espesor de peliculas depositadas de Al y Ti. En el caso de area
relativa 0.07, se confirma la distribucion angular de los atomos de Al, determinada del
analisis de las pelicula depositadas sélo de Al, y, a su vez, determina el valor del exponente
ni, ambas distribuciones angulares no cambiaron al aumentar la distancia blanco-substrato.
Sin embargo, para los casos con area relativa 0.15 no se conservaron los valores de las
distribuciones angulares de los 4&tomos de Al y Ti, por lo tanto, se determinaron nuevos
valores para la distribucion angular de los &tomos de Al, observando que al aumentar la
distancia blanco-substrato el exponente na disminuia. EI mismo caso fue observado para
los casos con area relativa 0.30 disminuyendo mas el valor del exponente na;. Al disminuir
el exponente na cambia la distribucidn angular, es menos direccionada, consecuentemente
la distribucion longitudinal de espesor de la pelicula es diferente, siendo mas extendida

mientras mas pequefio es el valor de dicho exponente.

3.2.2.2 Simulaciones y resultados del analisis con el acelerador van de Graaff de 5.5
MeV

Como ya se habia mencionado, analizamos la distribucion longitudinal de los elementos,
por medio de la relacion Al/Ti, con la tecnica RBS, obteniendo cinco puntos (a, b, ¢, dy e),
los cuales coincidieron con los puntos correspondientes, de la relacion Al/Ti, de las
simulaciones recorriéndolos 1.75 cm, ver figura 2.2, capitulo 2. En esta seccion
compararemos estos resultados con los resultados de las simulaciones, realizadas con el
codigo CO-SS. Los valores usados en estas simulaciones son los que obtuvimos de analisis
de la distribucién longitudinal de espesor para el area relativa 0.07, estos valores son: nay =
1.55 y ny = 0.9, manteniendo fijos los rendimientos de sputtering de ambos elementos.
Ademas de los otros valores experimentales, como son: distancia blanco-substrato y ancho
del racetrack. El ajuste buscado en esta seccion era hacer que la diferencia en la relacion

Al/Ti fuera minima para cada punto.
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Las figuras 3.29, 3.30 y 3.31, muestran la comparacion de la relacion Al/Ti para las
muestras con area relativa 0.07. El ajuste observado fue la base para fijar el valor del
exponente nr y corroborar el exponente na, este ultimo determinado de la distribucion de
espesor para peliculas depositadas solo de Al. En las gréficas, en el eje x observamos la
distribucion de los elementos, con respecto a la posicion real del substrato, en cm, en el eje
y la relacion Al/Ti. EI 0.0 en el eje x, es el punto de referencia y representa el centro del
blanco de Al.

La figura 3.29 representa buen ajuste sobre todo el substrato. La figura 3.30, muestra s6lo
un ligero desajuste en el punto central. La figura 3.31, muestra el mejor ajuste para estas
muestras, es decir, los datos de la relacién Al/Ti simulada con nuestro cédigo y los

resultados RBS, concuerdan.

%57 —m—RBS
01m — e CO-SS
55 4
50
45 - 2cm
40 A Area relativa = 0.07
— 35—- nA| =1.55, n-|-| =0.9
'5 30 Y a1 = 0.647, YT; = 0.307
< 95
20
15 .
104
0 \.\.
01+ T T T T T T T T
-1.75 0.00 1.75 3.50 5.25
X (cm)

Figura 3.29. Comparacién entre S16 y M16 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm.
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Figura 3.30. Comparacién entre S17 y M17 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm.
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Figura 3.31. Comparacién entre S19 y M19 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm.

Las figuras 3.29, 3.30 y 3.31, muestran que el cadigo puede reproducir la distribucion de Al
y Ti, para las muestras con &rea relativa 0.07, por medio de la relacion Al/Ti, debido a que
los valores obtenidos de las simulaciones y con la técnica RBS son muy similares. Ademas,

se debe tomar en cuenta que los datos usados para estas simulaciones son los mismos de las
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simulaciones para la distribucién longitudinal de espesor, vistos en la tabla 3.1V.

Ahora, repetimos la misma operacion para las muestras con area relativa 0.15, usando los
valores que se obtuvieron del analisis de la distribucion longitudinal de espesor para esta
area relativa. Los valores del los exponentes de las distribuciones angulares para una
distancia blanco-substrato igual a 2 cm son: nay = 1.3y ny; = 0.9, y para 3y 5 ¢cm son: na =
1.0 y n; = 0.9, manteniendo fijos los rendimientos de sputtering de ambos elementos.
Ademés de los otros valores experimentales, distancia blanco-substrato y ancho del

racetrack.

Las figuras 3.32, 3.33 y 3.34, muestran la comparacion de la relacion Al/Ti para las
muestras con area relativa 0.15. Como se puede observar en estas comparaciones los
nuevos exponentes de las distribuciones angulares, determinados de la distribucion de
espesor para esta area relativa, no lograron reproducir la distribucion longitudinal de Al y
Ti. Por lo tanto, podemos decir que le codigo CO-SS no puede simular la distribucién de

elementos sobre el substrato, usando los valores encontrados en la Tabla 3. V.

La figura 3.32 representa un desajuste total entre -1.75 y 3.5 cm. En la figura 3.33, empeora
la diferencia entre los puntos, y entre 3.5y 5.25 el punto experimental esta por encima del
simulado. La figura 3.34, muestra el peor ajuste para estas muestras. En las graficas, en el
eje x observamos la distribucion de los elementos, con respecto a la posicion real del
substrato, en cm, en el eje y la relacion Al/Ti.
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Figura 3.32. Comparacion entre S25 y M25 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm.
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Figura 3.33. Comparacion entre S23 y M23 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm.
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Figura 3.34. Comparacién entre S22 y M22 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm.

Ahora, analizamos los casos para las muestras con area relativa 0.30, con los valores que se
obtuvieron del andlisis de la distribucion longitudinal de espesor para esta area relativa. Los
valores del los exponentes, de las distribuciones angulares, para una distancia blanco-
substrato igual a 2 cm son: Ny = 1.2y ny; = 0.9,y para 3y 5 cm son: nay = 0.7 y ny; = 0.9,

manteniendo fijos los rendimientos de sputtering de ambos elementos.

Las figuras 3.35, 3.36 y 3.37, muestran la comparacion de la relacion Al/Ti para las
muestras con area relativa 0.30. Como se puede observar en estas comparaciones los
nuevos exponentes de las distribuciones angulares, determinados de la distribucion de
espesor para esta area relativa, no lograron reproducir la distribucion longitudinal de Al y
Ti. Ademas, el comportamiento de estas simulaciones es muy similar al obtenido para las
muestras con area relativa 0.15. Por lo tanto, el codigo CO-SS no puede simular la
distribucion de elementos sobre el substrato, usando los valores encontrados en la Tabla 3.
VI.

La figura 3.35 representa un desajuste total entre -1.75y 3.5 cm. En la figura 3.36, empeora
la diferencia entre los puntos en el intervalo 3.5 - 5.25, ademas, el punto experimental se
encuentra encima del simulado. La figura 3.37, muestra el peor ajuste para estas muestras.
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En las graficas, en el eje x observamos la distribucion de los elementos, con respecto a la

posicion real del substrato, en cm, en el eje y la relacion Al/Ti.
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Figura 3.35. Comparacién entre S31 y M31 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm.
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Figura 3.36. Comparacién entre S30 y M30 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm.

74



209 = RBS

-e CO-SS
154
5cm
Area relativa = 0.30
nAl = 0.7, nTi =0.9
10 1 YA| = 0.647, YTi =0.307

Al / Ti

T T T T T
-1.75 0.00 1.75 3.50 5.25
X (cm)

Figura 3.37. Comparacién entre S27 y M27 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm.

Como resumen de esta seccidon, podemos decir que el cddigo CO-SS solamente pudo
reproducir la distribucion longitudinal de Al y Ti para el area relativa 0.07, usando los
exponentes nay y nri, obtenidos del analisis de la distribucion longitudinal de espesor. Sin
embargo, el codigo no logré reproducir la distribucion de Al y Ti para las areas relativas
0.15 y 0.30, usando los valores de na Yy ny, estimados de sus correspondientes
distribuciones de espesor. Un punto importante es el comportamiento de los puntos de las
simulaciones, en los ultimos dos casos, ya que es similar, siempre se encuentran debajo de
los experimentales, lo que se infiere de esto es que existe una cantidad mayor de Al
depositada sobre el substrato, en especial en la zona que se encuentra encima del racetrack
del blanco de Al.

Ahora, el objetivo de modificar los exponentes en las areas relativas 0.15 y 0.30, fue para
lograr el mejor ajuste en la distribucion de espesor, sin embargo, los exponentes
encontrados no funcionaron para reproducir la distribucion de Al y Ti sobre el substrato. En
ambas areas relativas, la zona de mayor desajuste corresponde a las zona del substrato que
se encuentra justo arriba del racetrack de Al, es decir, entre -1.75 y -0.9, extendiéndose
gradualmente en un intervalo mayor por la distribucion angular intrinseca de los atomos de

Al (ver figuras 2.5y 2.6, seccion 2.2.1, capitulo 2). Analizando el intervalo entre 1.75 y
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5.25 cm, observamos que los puntos del codigo se mantienen de manera casi horizontal,
implicando una cantidad constante en la relacion Al/Ti, incluso superando al valor
experimental en el punto final, en 5.25 cm, en especial para las distancias blanco-substrato
de 3y 5 cm, esto es una consecuencia de la distribucién angular usada para los atomos de
Al, ya que es menos direccionada, si se compara con la del exponente ny = 1.55, esto
genera una distribucién mas extendida de estos atomos sobre el substrato, ademas de que en

esta zona se encuentra la mayor contribucion de Ti a la pelicula.

El punto méas importante, que debe ser tomado en cuenta, es que la teoria nos indica que la
distribucion angular de las particulas, expulsadas de un blanco, solo depende de la energia
de los iones incidentes de Ar y en todos los experimentos, como ya se menciond, se uso la
misma diferencia de potencial, 300 V. Si los datos experimentales, de la distribucion
longitudinal de Al y Ti para las &reas relativas 0.15 y 0.30, indican una mayor contribucion
de Al en la pelicula, en especial en la zona que se encuentra justos encima del racetrack del
blanco de Al, entonces, la respuesta momentanea de modificar los exponentes de las
distribuciones angulares na y ni, en los ajustes de la distribucion de espesor, no es la
correcta. Por lo tanto, deberia usarse las misma distribuciones angulares, na y ny, en todos
los casos e intentar modificar el rendimiento de sputtering como Unica justificacion a la

contribucion extra de tomos de Al.

La distribucién angular de los atomos expulsados y el rendimiento de sputtering son
parametros que dependen de la energia de los iones de Ar que inciden en un blanco. La
diferencia entre estos dos parametros es que las distribuciones angulares, ademas de ser
objetivo de este trabajo, las determinaremos con ayuda del codigo CO-SS, y los
rendimientos de sputtering, los tomamos de la literatura, empero, ambos son pardmetros

libres en el cddigo, es decir, que pueden ser cambiados.

Antes de hacer variaciones al rendimiento de sputtering del Al, para intentar ajustar la
distribucion longitudinal de Al y Ti, realizaremos simulaciones con las distribuciones
angulares na = 1.55 y nyj = 0.9, estimadas para la distribucion longitudinal de espesor para

las muestras depositadas de Al y, Al y Ti, con area relativa 0.07, y los rendimientos de
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sputtering fijos. Este andlisis tiene como objetivo observar como una distribucion angular
mas direccionada de los atomos de Al, afectan la distribucion longitudinal de Al y Ti, a lo

largo del substrato.

Las figuras 3.38, 3.39 y 3.40, muestran la comparacion de la relacion Al/Ti para las
muestras con area relativa 0.15. Una vez maés el cddigo CO-SS no pudo reproducir la
distribucion longitudinal de Al y Ti con los exponentes ny = 1.55 y nyi = 0.9 y los
rendimientos de sputtering fijos. Empero, los puntos obtenidos del c6digo muestran un
comportamiento muy similar manteniéndose debajo de los puntos RBS, es decir, las
peliculas contintan indicando que existe mayor aportacion de Al a la pelicula, aun mas en
la zona del substrato que se encuentra encima del racetrack del Al. Ademas, el punto
experimental que antes superaba al simulado, ahora se mantiene debajo, ya que el flujo de
atomos es maés direccionado y estos d&tomos se concentran, en mayor medida, en un area
menos extendida sobre el substrato, alrededor de la zona que se encuentra encima del

racetrack del blando de Al.

La figura 3.38, presenta un desajuste sobre todo el substrato en mayor medida entre -1.75 y
0.0 cm. La figura 3.39, muestra desajuste casi constante a lo largo del substrato. La figura
3.40, muestra el mismo comportamiento que los casos anteriores incrementando la
distancia entre los puntos, simulados y experimentales, en la zona del substrato que se

encuentra encima del racetrack del Al
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Figura 3.38. Comparacién entre S25 y M25 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm,
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Figura 3.39. Comparacién entre S23 y M23 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm,
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Figura 3.40. Comparacién entre S22 y M22 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm,

Las figuras 3.41, 3.42 y 3.43, muestran la comparacion de la relacion Al/Ti para las
muestras con area relativa 0.30. El codigo CO-SS no pudo reproducir la distribucion
longitudinal de Al y Ti con los exponentes na = 1.55 y ny; = 0.9 y los rendimientos de
sputtering fijos. Empero, los puntos simulados contindan manteniéndose debajo de los
puntos RBS, pero en estos casos la diferencia se incrementa, es decir, la aportacion de Al a

la pelicula es mayor, comparado con el caso anterior, el area relativa 0.15

La figura 3.41 presenta un desajuste mayor entre -1.75 y 1.75 cm. La figura 3.42, es un
caso similar al anterior solo que la diferencia entre puntos se incrementa. La figura 3.43,
muestra el mismo comportamiento de los puntos simulados, evidenciando una aportacion

mayor de Al a la pelicula.
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Figura 3.41. Comparacién entre S31 y M31 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm,
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Figura 3.42. Comparacion entre S30 y M30 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm,
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Figura 3.43. Comparacién entre S27 y M27 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm,

El c6digo CO-SS no ha podido reproducir la distribucion longitudinal de Al y Ti, haciendo
variaciones en las distribuciones angulares de los atomos y manteniendo fijos los
rendimientos de sputtering. La Unica solucion al aumento en la contribucion de Al en la
pelicula, y en mayor medida en la zona del substrato que se encuentra justo debajo del
racetrack de Al, es que el rendimiento de sputtering es distinto al encontrado en la literatura
para las muestras con area relativa 0.15 y 0.30. Por lo tanto, realizamos variaciones en el
rendimiento de sputtering solamente del Al, intentando ajustar las simulaciones con los
datos experimentales. Estas variaciones se encontraron entre 0.5 y 1.5, con un incremento
de 0.05. El valor del rendimiento de sputtering del Al, que ajuste mejor, sera usado para

intentar reproducir la distribucion longitudinal de espesor.

El valor para el area relativa 0.15, mencionado a continuacion, se encontrd simplemente
aumentando el rendimiento de sputtering para una sola muestra, la M22 depositada a una
distancia blanco-substrato igual a 2 cm, después el valor era usado para las demas
distancias blanco-substrato. Entonces, para el area relativa 0.30 repetimos el mismo
procedimiento, encontrando que al aumentar en la misma proporcion (el rendimiento de
sputtering de Al reportado en la literatura es 0.647, el aumento en proporcién fue 0.2), que

para el area relativa 0.15, las simulaciones se ajustaban con los resultados de RBS. El
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rendimiento de sputtering encontrado para las areas relativas 0.15 y 0.30, fue de 0.847 y
1.047, respectivamente. Ademas, estos resultados seran corroborados con las mediciones

del perfilémetro, punto discutido en la siguiente seccion.

Las gréficas 3.44, 3.45 y 3.46, muestran las simulaciones para el area relativa 0.15 para las
diferentes distancias blanco-substrato. Estas simulaciones son importantes porque muestran
el aumento en el rendimiento de sputtering para el Al, cuyo valor cambio de 0.647 a 0.847,
lo que implica un aumento del 30%, manteniendo fijos los exponentes ny = 1.55 y ny; = 0.9.
Esta area relativa nos dice que dos piezas de Ti se encuentran sobre en el blanco, entonces
la contribucion de atomos de Al a la pelicula es menor, en la zona del substrato que se
encuentra encima de las piezas, que con una pieza de Ti (ver figura 2.2, capitulo 2). Aunque
el rendimiento de sputtering aument6é 30% y la distribucion angular de los &tomos de Al es
mas direccionada, esto no influyd para que el corrimiento del maximo de Al, hacia el centro
de la gréafica, se mostrara de la misma forma que con las simulaciones con érea relativa
0.07, ya que es apenas perceptible. Ademas, la cantidad de Ti sobre el substrato aumentd,
conservando la caracteristica de que al incrementar la distancia blanco-substrato la

distribucion de los atomos de Ti es mas extendida en el substrato.
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Figura 3.44. Simulacién S25 realizada para un depo6sito por sputtering con magnetrén, a 2 cm.
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Figura 3.45. Simulacién S23 realizada para un dep0ésito por sputtering con magnetrén, a 3 cm.
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Figura 3.46. Simulacién S22 realizada para un depdsito por sputtering con magnetrén, a 5 cm.
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Las figuras 3.47, 3.48 y 3.49, muestran la comparacion entre los resultados RBS y los
simulados con nuestro cdédigo, analizando la relacion Al/Ti en funcion de la distribucion
longitudinal de los elementos sobre el substrato, para las muestras con area relativa 0.15.
En estas graficas, como habiamos mencionado, se cuenta con un aumento en el rendimiento
de sputtering, con el objetivo de lograr que la diferencia entre los puntos simulados y

experimentales sea minima.

La figura. 3.47, presenta una variante ligera en todo el substrato, los puntos de la
simulacion debajo de los resultados RBS. La figura. 3.48, se desajusta entre 1.75 y 5.25 cm,
otra vez, los resultados de la simulacion debajo de los resultados RBS. La figura 3.49,
presenta un variacion leve en el punto central, aunque la relacién Al/Ti mantuvo un buen

ajuste a lo largo del substrato.

40
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Figura 3.47. Comparacion entre S25 y M25 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm.
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Figura 3.48. Comparacion entre S23 y M23 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm.
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Figura 3.49. Comparacion entre S22 y M22 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm.

Observando los ajustes en la relacion Al/Ti, entre las simulaciones y los resultados RBS de
las figuras 3.47, 3.48 y 3.49, podemos decir que el codigo CO-SS logrd reproducir la
distribucién longitudinal de Al y Ti, con un incremento del 30% en el rendimiento de
sputtering del Al y usando los exponentes na = 1.55 y ny; = 0.9. El siguiente paso es

observar si podemos reproducir la distribucion longitudinal de espesor con estos valores.
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Las figuras 3.50, 3.51 y 3.52, presentan las comparaciones entre la distribucién longitudinal
de espesor, después del ajuste Savitzky-Golay, y las simulaciones realizadas con el codigo,
para las muestras con area relativa 0.15. La figura 3.50, muestra un ligero desajuste entre
1.75y 3.5 cm. La figura 3.51, se desajusta ligeramente a lo largo del substrato. La figura
3.52, es un caso especial ya que el cédigo no fue capaz de reproducir la distribucion

longitudinal de espesor.
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Figura 3.50. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento M25, y simulacion S25.
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Figura 3.51. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento M23, y simulacion S23.
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Figura 3.52. Comparacién de la distribucion de espesor entre experimento M22, y simulacion S22.

Analizando las figuras 3.50, 3.51 y 3.52, podemos decir que el codigo CO-SS logro
reproducir la distribucion longitudinal de espesor usando el valor en el rendimiento de
sputtering del Al, con un aumento del 30%, encontrado en el andlisis de la distribucion
longitudinal de Al y Ti, y con los exponentes ny = 1.55 y ny = 0.9, encontrados de la
distribucion longitudinal de espesor, para los depoésitos realizados de Al 'y de Al y Ti. La
Tabla 3.VII, muestra los parametros utilizados para las simulaciones que lograron

reproducir la distribucién longitudinal de Al y Ti y de espesor, para el area relativa 0.15.

Tabla. 3. VII. Pardmetros usados en las simulaciones para el area relativa 0.15.

sim. R1 R2 Nl M DBI%::%%? ] j;fi"\"/a Yi Ya

S25 0.9 2.5 1.55 0.9 2 0.15 0307 | 0.847
S23 0.9 2.5 1.55 0.9 3 0.15 0.307 | 0.847
S22 0.9 2.5 1.55 0.9 5 0.15 0307 | 0.847

R1 y R2, delimitan en ancho del racetrack, ns y ng, nos indican como se distribuyen angularmente las

particulas expulsadas y, Y+ ¥ Ya), son los rendimientos de sputtering.
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Las gréficas 3.53, 3.54 y 3.55, muestran las simulaciones para el area relativa 0.30, para las
diferentes distancias blanco-substrato. Estas simulaciones muestran el mayor incremento en
el rendimiento de sputtering para el Al, cambiando de 0.647 a 1.047, lo que implica un
aumento del 60%, manteniendo fijos los exponentes na = 1.55 y ny; = 0.9. Esta area relativa
significa tres piezas de Ti sobre en el blanco, entonces la contribucion de 4tomos de Al a la
pelicula es muy pequefia, en la zona del substrato que se encuentra encima de las piezas,
que con una pieza de Ti (ver figura 2.2, capitulo 2). Aungue el rendimiento de sputtering
aumentd 60% vy la distribucion angular de los atomos de Al es més direccionada, esto no
influy6 para que el corrimiento del maximo de Al, hacia el centro de la grafica, se mostrara
de la misma forma que con las simulaciones con area relativa 0.07, porque es
insignificante. Ademas, en estos tres casos, la aportacion de Ti a la pelicula es mayor que en
las otras areas relativas, conservando la caracteristica de que al incrementar la distancia

blanco-substrato la distribucion de los atomos de Ti es mas extendida en el substrato.
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Figura 3.53. Simulacién S31 realizada para un depo6sito por sputtering con magnetrén, a 2 cm.
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Figura 3.54. Simulacién S30 realizada para un depoésito por sputtering con magnetrén, a 3 cm.
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Figura 3.55. Simulacién S27 realizada para un depoésito por sputtering con magnetrén, a 5 cm.
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Las figuras 3.56, 3.57 y 3.58, muestran la comparacion entre los resultados RBS vy los
simulados con nuestro cdédigo, analizando la relacion Al/Ti en funcion de la distribucion
longitudinal de los elementos para las muestras con area relativa 0.30. En estas gréficas el
ajuste nos llevé a un aumento en el rendimiento de sputtering del 60%, incrementandose en

la misma proporcion que para el caso con area relativa de 0.15.

La figura 3.56, es el peor de los casos, desajustandose a lo largo del substrato pero
conservando la misma diferencia entre puntos. La figura 3.57, es muy similar al caso
anterior pero en menor medida, empeorando entre 1.75 y 5.25. La figura 3.58, muestra

variaciones importantes, ya que no presenta un comportamiento regular.
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Figura 3.56. Comparacién entre S31 y M31 para una distancia blanco-substrato igual a 2 cm.
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Figura 3.57. Comparacién entre S30 y M30 para una distancia blanco-substrato igual a 3 cm.
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Figura 3.58. Comparacion entre S27 y M27 para una distancia blanco-substrato igual a 5 cm.

Observando los ajustes en la relacion Al/Ti, entre las simulaciones y los resultados RBS, de
las figuras 3.56, 3.57 y 3.58, podemos decir que el codigo CO-SS ha logrado reproducir la
distribucion longitudinal de Al y Ti, usando el valor del rendimiento de sputtering del Al
con un aumento del 60% y los exponentes na = 1.55 y ny; = 0.9. Ahora debemos observar si

podemos reproducir la distribucion longitudinal de espesor con estos valores.
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Las figuras 3.59, 3.60 y 3.61, presenta las comparaciones, después del ajuste Savitzky-
Golay, de las simulaciones realizadas con el codigo para las muestras con area relativa 0.30.
La figura 3.59, muestra un ligero desajuste en la caida entre 1 y 4 cm. En las figuras 3.60 y
3.61, se observa un desajuste total, a lo largo del substrato, mostrando una distribucion de
espesor completamente diferente, entre el suavizado y las simulaciones, simplemente el

codigo no fue capaz de reproducir estos dos casos por ser depdsitos irregulares.
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Figura 3.59. Comparacion de la distribucién de espesor entre experimento M31, y simulacion S31.
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Figura 3.60. Comparacion de la distribucion de espesor entre experimento, M30 y simulacion S30.
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Figura 3.61. Comparacioén de la distribucion de espesor entre experimento, M27 y simulacién S27.

Analizando las figuras 3.59, 3.60 y 3.61, podemos decir que el codigo CO-SS solamente
logré reproducir la distribucion longitudinal de espesor para el caso donde la distancia
blanco-substrato fue 2 cm, con 60% de aumento en el rendimiento de sputtering del Al y
con los exponentes na = 1.55 y ny; = 0.9. La Tabla 3.VIII, muestra los pardmetros utilizados
para las simulaciones que lograron reproducir la distribucion longitudinal de espesor y de

Al y Ti, para el area relativa 0.30.

Tabla. 3. VIII. Parametros usados en las simulaciones para el area relativa 0.30.

sim. R1 R2 Nl M %'%i%%f ] ngl"\"/a Yi Ya

s31 0.9 2.5 1.55 0.9 2 0.30 0307 | 1.047
S30 0.9 2.5 1.55 0.9 3 0.30 0307 | 1.047
s27 0.9 2.5 1.55 0.9 5 0.30 0307 | 1.047

R1 y R2, delimitan el ancho del racetrack, ny y ng, nos indican como se distribuyen angularmente las

particulas expulsadas y, Y+ ¥ Ya, son los rendimientos de sputtering.
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Como ya se habia mencionado, uno de los objetivos del presente trabajo era calcular el
exponente “n” para ambos elementos, relacionado con la distribucion angular cos" 3 de los
atomos expulsados de un blanco. Los resultados obtenidos de los ajustes con el codigo, de

las distribuciones longitudinales de espesor y elementos, fueron, na = 1.55y nyj = 0.9.

Otro resultado obtenido de los ajustes fue encontrar incremento en el rendimiento de
sputtering para el Al, cuando el éarea relativa aumentaba, para los casos 0.15 y 0.30. Estos
valores se encontraron aumentando el rendimiento de sputtering para la simulacion del
depdsito realizado a una distancia blanco-substrato igual a 2 cm, una vez encontrando ese
valor después era usado para las demds distancias blanco-substrato. Los valores
determinados para las &reas relativas 0.15 y 0.3, fueron 0.847 y 1.047, respectivamente

Ahora, a modo de herramienta se presenta una comparacion entre las mediciones realizadas
con el perfildbmetro y el anélisis RBS, con el cual también se pueden hacer aproximaciones
al espesor de una pelicula, esto nos permitird corroborar mediciones realizadas con el
perfildometro, con respecto a la distribucion longitudinal del espesor de una pelicula

depositada.

El cédigo SIMNRA también hacer aproximaciones de la distribucion de espesor. El espesor
reportado del ajuste, con este codigo, de los espectros de energia de cada una de las
muestras esta en monocapas, es decir, en atomos/cm?, para cada elemento. El codigo nos
informa del nimero de monocapas que compone la muestra y estas tienen un espesor que
va a depender del elemento. Por ejemplo, una monocapa de Al tiene un espesor de 0.166
nmy unade Ti de 0.176 nm.

Por ejemplo, las figuras 3.62 - 3.66, muestran los analisis de las muestras M16, M25, M22,
M31 y M11, comparando los resultados de sus suavizados, la aproximacion realizada con
SIMNRA, vy los resultados de las simulaciones. En las graficas, la linea negra con cuadros

muestra los resultados RBS, la linea roja con circulos representa los suavizados y la linea
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azul con triangulos muestra las simulaciones (la curva de los datos obtenidos para el

espesor, fue realizada con OriginPro 8.0, Spline), En el eje x se observa la posicion

analizadas sobre el substrato, en cm, y el eje y el “espesor”, en unidades arbitrarias,

normalizado.

Espesor (u. a.)

104 —u— M16 RBS
y’ —eo— M16 Perfil metro
1 A
/. —A—S16 CO-SS
0.8 1
A
17
D
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047 np=155,n7;=09 -
0.2 }\‘é
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“eAR
OO T T T T T
-1.75 0.00 1.75 3.50

X (cm)

Figura 3.62. Comparacién de la distribucion de espesor de SIMNRA, para la muestra M16 y simulacién S16.
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0.4 4

—u— M25 RBS
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Figura 3.63. Comparacion de la distribucion de espesor de SIMNRA, para la muestra M25 y simulacién S25.
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Espesor (u. a.)

Figura 3.64. Comparacién de la distribucion de espesor de SIMNRA, para la muestra M22 y simulacién S22.

Espesor (u. a.)

Figura 3.65. Comparacién de la distribucion de espesor de SIMNRA, para la muestra M31 y simulacién S31.
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Figura 3.66. Comparacion de la distribucion de espesor de SIMNRA, para la muestra M11 y simulacién S11.

Los casos mostrados realizados con SIMNRA resultaron de gran ayuda ya que logran
reproducir la distribucion de espesor de la pelicula depositada, dando una aproximacion del
espesor. Caso a resaltar es el depdsito M22, figura 3.64, debido a que no se obtiene un buen
ajuste con nuestro codigo. Una posible explicacion, ya que se trata de un deposito irregular,
es que las piezas de Ti no se encontraban justo debajo del area del substrato, esto permitio
de alguna manera que, por su distribucion angular intrinseca, los atomos de Al se

depositaran entre 1.75y 5 cm.

3.3 Incremento en el rendimiento de sputtering

Los datos obtenidos, de la relacion Al/Ti, de las simulaciones indicaban que para lograr un
buen ajuste era necesario considerar una fraccion de Ti menor a la medida o bien que el
rendimiento de sputtering para estos elementos era diferente al reportado en la literatura. La
diferencia en el rendimiento significaba uno de dos casos, que aumentaba para el Al o
disminuia para el Ti. Sin embargo, los resultados donde se compara la relacién Al/Ti de la
distribucion longitudinal de los elementos en la pelicula, entre las simulaciones y los
resultados RBS, seccion 3.2.2.2, y los resultados donde se compara la distribucion
longitudinal de espesor de la pelicula, entre las simulaciones y las mediciones realizadas

con el perfildbmetro, seccion 3.2.2.1, coincidieron con un aumento en el rendimiento de
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sputtering para el Al. Esto tiene dos explicaciones, los iones de Ar tenian mas energia o

habia mas iones de Ar.

En la literatura, especializada en el tema, se encuentra el fenémeno conocido como:
“sputtering yield amplification” [24, 25 y 26]. La amplificacion o aumento en el
rendimiento de sputtering, es un fendmeno relativamente nuevo y se presenta por el
contacto entre dos materiales con una cierta diferencia en su nimero atomico y densidad,
ademas de la relacion del area entre estos. No es objetivo de esta tesis hacer un estudio de
este fendmeno pero por el hecho de que nos ayuda a ajustar el cédigo desarrollado, resulta
imperativo hacer un analisis pequefio. Aunque no existe, en la actualidad, una respuesta
concreta que explique el origen del fendbmeno. Se presenta un breve resumen de las

referencias encontradas en la literatura.

S. Berg e |. Katardjiev [24]. Sefalan que el aumento en el rendimiento de sputtering
depende de cierta impureza colocada en el blanco, la cual causa un mejoramiento en el
rendimiento de sputtering del elemento que forma el blanco. Esta impureza puede ser
introducida de diferentes maneras, por ejemplo, puede ser colocada como un trozo sobre el
blanco, para realizar co-sputtering, o el blanco puede estar especialmente disefiado para que
tenga la cantidad deseada de impureza. El aumento en el rendimiento es observado cuando
el blanco, de masa moderadamente pequefia, es contaminado con otro elemento, de masa y

densidad mayor.

Las simulaciones numeéricas, usando el programa TRIM, muestran que para un blanco de C
dopado con 30% de W (composite target), el aumento en el rendimiento de sputtering es de
500%, bombardeando con iones de Ar de energia de 500 eV. Ademas, también confirman el
aumento en el rendimiento de sputtering para una aleacion homogénea compuesta de 70%
de Al y 30% de la impureza Z. EI aumento en el rendimiento, generalmente, se incrementa
con la masa, aunque también exhibe oscilaciones al aumentar la densidad atomica de la

impureza.
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La figura 3.67, muestra el rendimiento de sputtering parcial calculado para el Al en funcion
del numero atomico de la impureza. En la grafica se puede observar que el rendimiento de
sputtering parcial del Al generalmente aumenta con la masa de la impureza Z. Sin embargo,
también presenta oscilaciones las cuales estan fuertemente relacionadas con la densidad

atomica de la impureza.

Al sputtering yield
o
=}

[v] ebuey pajosfoid

WAL T teE
0 T FrIB] Ry P S M ol S o el ‘”Il""'!.,,_.;.\.l.!.-.J”

0 20 40 60 80 100

Atomlc number Z of impurity

Figura 3.67. Rendimiento de sputtering parcial de Al para una aleacion hipotética
compuesta de 70% de Al y 30% de Z, usando iones de Ar de energia de 500 eV.

T. Kubart et al [23]: Los blancos consistieron en una mezcla homogénea de Al dopado con
Nb, Mo, Ta y W. Las simulaciones Monte-Carlo, usando el programa TRIDYN, confirman
un incremento en el rendimiento de sputtering de 30% para el Al, dopado con Tay W,
ambos elementos alcanzan este aumento con 3% de dopante. Los iones de Ar tenian una

energia de 300 eV
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La figura 3.68, muestra el rendimiento de sputtering normalizado del Al usando blancos
dopados con diferentes elementos y concentraciones. La manifestacion tipica del aumento
en el rendimiento de sputtering para el Al, es observada a niveles bajos de dopaje y
disminuye para niveles altos, donde el dopante constituye parte sustancial del flujo
expulsado. EI mayor aumento en el rendimiento de sputtering es logrado dopando el blanco

con los elementos de masa atomica y densidad mas altas.

0.6 1 gx‘ﬂﬂ"’*@w‘

Al sputtering yield [atoms/ion]

o
w
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Dopant concentration [at.%)]
Figura 3.68. Rendimiento de sputtering parcial de Al, dopado con diferentes elemento.

o

En la conferencia de la European Materials Research Society 2011, realizada en Strasbourg,
Francia. T. Kubart y otros autores presentaron el trabajo, Serial magnetron co-sputtering:
sputtering yield amplification and process modelling. La figura 3.69, muestra una grafica
que formé parte de la presentacion. En ese trabajo un blanco de C fue dopado con
diferentes concentraciones de W, mostrando que con 12% de dopaje, en porcentaje atomico,
el aumento en el rendimiento de sputtering fue, aproximadamente, de 750%, con iones de

Ar con una energia de 230 eV.
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Figura 3.69. Aumento en el rendimiento de sputtering para C

dopado con diferentes concentraciones de W.

Estos trabajos nos indican que el aumento en el rendimiento de sputtering es un fenémeno
que existe y que esta siendo estudiado. Aunado a esto se realizan comparaciones entre
programas de computo, usando simulaciones Monte-Carlo y numeéricas, y experimentos,
buscando predecir el fendmeno. Sin embargo, sigue sin haber explicacion del origen del

fenémeno.

El rendimiento de sputtering para Al reportado en la literatura, para las condiciones de
depdsito usadas en el presente trabajo es 0.647 (para una diferencia de potencial de 300 V).
No obstante, el valor para el rendimiento del Al, afectado por la presencia de las piezas de
Ti sobre el blanco de Al, se incrementd en 30% y 60%, para las éareas relativas de 0.15 y
0.30, respectivamente. Ahora, el cddigo CO-SS sélo toma en cuenta las aportaciones de los
elementos que componen el blanco al racetrack, por lo tanto, no puede considerar al blanco
como aleacion o mezcla homogénea, esto hace dificil su comparacion directa con las
referencias. Ademas, el cddigo es analitico, lo cual presenta una gran diferencia con lo
reportado, dando una solucién diferente al problema del rendimiento de sputtering.
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Empero, lo que se puede decir es que dos piezas de Ti representan un dopaje, en el blanco
de Al, de 0.7%, este valor represento en nuestro experimento un aumento en el rendimiento
de sputtering para el Al de 30%, y tres piezas de Ti representan un dopaje de 1%, este valor

implicé un aumento del 60%.

El incremento en el rendimiento de sputtering para el Al se ve corroborado con el analisis
hecho con el perfildbmetro para un depdsito realizado solamente de Al, bajo las mismas
condiciones. La figura 3.70, muestra la comparacion entre todos los depdsitos realizados a
una distancia blanco-substrato de 2 cm. En la grafica podemos ver que no existe incremento
cuando el éarea relativa es 0.07, sin embargo, para 0.15 y 0.30, el espesor de la pelicula

aumento.
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Figura. 3.70. Comparacion de las mediciones realizadas con el perfilémetro de las muestras

depositadas a 2 cm, todos realizados bajo las mismas condiciones.

En la figura 3.70, se puede observar que al aumentar la cantidad de Ti sobre el blanco de
Al, la distribucion de espesor en la pelicula se ve modificada, aumentando el espesor de la
pelicula para las muestras M25, con area relativa de 0.15, y M31, con area relativa de 0.30,

comparadas con las muestras M16, con area relativa de 0.07, y M11 Al, que es un depdsito
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solo de Al. El corrimiento del méximo de las muestras M25 y M31, hacia el centro del
racetrack del Al, ver figura 2.4, es debido a que hay mayor cantidad de atomos de Al que
son expulsados, del blanco, y después depositados en la parte del substrato que esta justo
encima de esta zona del racetrack, y la disminucion en la cantidad de Al, depositado en la
zona del substrato que se encuentra encima de las piezas de Ti, es normal porque al
aumentar las piezas de Ti hay menos aportacion de atomos de Al a la pelicula. Fendmeno
similar al observado en las simulaciones S16, S17 y S19, ver figuras 3.11, 3,12 y 3.13,
seccion 3.2.2.1, donde el maximo de la contribucion del Al se recorria al centro, al
aumentar la distancia blanco-substrato, lo cual significaba que la distribucion de los atomos
de Al sobre el substrato era mas “homogénea o extendida”. Sin embargo, en los casos de la
figura 3.70, la distancia blanco-substrato fue 2 cm, lo que aumento6 fue la aportacion de
atomos de Al a la pelicula, sino hubiera aumento en el rendimiento de sputtering para el Al,
las muestras M25 y M31, serian similares, en espesor, a la M16.

La figura 3.71, muestra como es el incremento en el rendimiento de sputtering para el Al
cuando el area relativa aumenta y la compara con el valor reportado en la literatura, [23, 27
y 28].
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Figura. 3.71. Comparacion del rendimiento de sputtering reportado en la literatura y el encontrado en este

trabajo, al variar el area relativa en el blanco, (area relativa, rendimiento de sputtering).

103



Para ilustrar la diferencia en el aumento en el rendimiento de sputtering encontrado en este
trabajo a traves del codigo CO-SS, las figuras 3.72 y 3.73, nos indican como son las
simulaciones con y sin aumento en el rendimiento de sputtering para las areas relativas de
0.15 y 0.30. La linea roja con circulos, RS, representa la simulacion con el rendimiento de
sputtering reportado en la literatura y la linea negra con cuadros, ARS, la simulacién con la

amplificacion en el rendimiento de sputtering, resultado del ajuste realizado con CO-SS.
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Figura. 3.72. Representacién del cambio en el rendimiento de sputtering para un area relativa de 0.15.
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Figura 3.73. Representacion del cambio en el rendimiento de sputtering para un area relativa de 0.30.
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Las figuras 3.72 y 3.73, muestran que el aumento en el rendimiento es realmente
significativo, lo cual representa mayor cantidad de atomos de Al depositados en la pelicula.
Ademas, el maximo de la relacion Al/Ti para el area relativa 0.30 se encuentra ligeramente
recorrido hacia la zona del centro del racetrack del Al, comparado con el maximo para el
area relativa de 0.15, esto es debido solamente por el aumento en el rendimiento de
sputtering. Este comportamiento es muy similar observado de las mediciones de espesor de

las muestras M31, M25, depositadas a 2 cm, y comparadas en la figura 3.70.

Es importante mencionar que durante los depositos se encontraron variaciones ligeras en la
diferencia de potencial, entre 10 y 15 volts. Este hecho no puede justificar un aumento tan
grande en el rendimiento de sputtering ya que sélo la aumentaria, en el caso mas extremo,
3%. Ademas, un cambio tan brusco seria visible en la figura 1.5b, capitulo 1, donde se ve la
dependencia del rendimiento de sputtering del Al con la energia de los iones de Ar,

incidiendo a 70°.

Nuestra interpretacion a tal fenémeno va enfocada a la emision de electrones secundarios,
que es diferente para los elementos depositados en este trabajo, siendo para el Al de 0.091,
y para el Ti de 0.114 [13, 29], la cual puede verse modificada por el contacto. Si existe una
emision mayor de electrones secundarios habra un numero mayor de atomos de Ar
ionizados, esto implicaria mayor erosion del blanco y, por lo tanto, mayor contribucion de
Al a la pelicula. Sin embargo, una conclusion tal se encuentra fuera del alcance de este
trabajo, un analisis acerca de las condiciones de trabajo, con diferentes elementos y areas
relativas, podria ayudar a despejar las dudas acerca del incremento en el rendimiento de

sputtering del Al, por la presencia de otro elemento, Ti en este caso.
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Capitulo 4

Discusion y Conclusiones

El objetivo principal del presente trabajo fue desarrollar un cddigo para simular la
distribucion longitudinal de elementos y espesor de depdsitos realizados por la técnica
sputtering con magnetréon de corriente directa. Se realizaron depdsitos con un blanco de
Aluminio y otro compuesto de Aluminio y Titanio, haciendo variaciones en la relacion
Al/Ti y en la distancia blanco-substrato. La forma de ver si el cddigo funcionaba era
comparar los resultados de las simulaciones con las peliculas depositadas. Por lo tanto, fue
necesario medir su espesor, con un perfilbmetro, y determinar la distribucién de los

elementos, realizando un analisis con haces de iones.

La simulacion del deposito de un solo elemento fue fundamental ya que nos ayudd a
determinar la distribucion angular de los atomos expulsado del blanco de Al. Encontrando

el valor del exponente “n”, el cual fue, cos™™

S, debido al excelente ajuste de la
distribucion de espesor entre la simulacion y la medicion realizada con el perfilémetro. Esto
demostro que CO-SS, tambien, sirve para depositos por sputtering con magnetron de un

solo elemento.

Analizando el caso donde se compard la distribucién longitudinal del espesor de las
peliculas con los datos obtenidos del perfildbmetro, las simulaciones nos dan una
distribucion de espesor muy similar a la mayoria de los depdsitos. La diferencia sustancial
radicaria en las mediciones obtenidas con el perfilometro, a pesar de que son reproducibles,
a veces es muy dificil obtener una buena medicion del escalon. Sin embargo, hubo
depdsitos que el codigo no pudo reproducir de buena manera, sobre todo cuando la relacién
Al/Ti fue 0.30, en los casos de las muestras M30 y M27. Aunado a esto, todas las

simulaciones presentan un ligero desajuste en la caida, en el intervalo de 1.75a 4 cm.
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La técnica analitica de origen nuclear, Rutherford Backscattering Spectrometry, usando un
haz de particulas o, es una excelente herramienta en el anlisis de materiales, tanto para
determinar la composicion de peliculas como para dar una aproximacion del espesor de las
mismas. El ajuste realizado donde se compara la relacion Al/Ti, de las simulaciones con los
resultados de la técnica RBS, nos permitio calcular el nimero “n” para el Ti 'y corroborar un
aumento en el rendimiento de sputtering para el Al, debido a la adiccion de piezas de Ti. En
las gréficas de las comparaciones para las muestras con area relativa 0.07, los ajustes fueron
muy similares a los resultados RBS pero al aumentar el &rea relativa nuestras
aproximaciones comenzaron a fallar ligeramente, principalmente en los casos de dep6sitos
realizados a 2 cm, para las muestras M22 y M31, ademéas del caso de la muestra M27,

donde el codigo simplemente no funciono.

El valor del exponente “n”, es muy importante, debido a que nos dice como es la
distribuciéon angular de los atomos expulsados, con la relacion cos" p. Los valores
obtenidos del ajuste de las muestras que tenian area relativa de 0.07, nos dieron
informacion acerca de la distribucion angular de los atomos expulsados, encontrando para

1553y para el Ti tipo cos’® 4. Es decir, el flujo de 4&tomos

el Al una distribucion tipo cos
expulsados del blanco de Al es mas direccionado que para los atomos del Ti. Cabe
mencionar que este dato es meramente experimental y no se encuentran referencias en la
literatura de la distribucion angular para estos elementos. Ahora, la Unica referencia acerca
del estudio del exponente “n”, se encuentra en el libro Reactive Sputter Deposition de D.
Deplay S. Mahieu, en el capitulo 1, pagina 21. En ese capitulo se presenta un trabajo en el
cual usando un cddigo llamado ACAT y simulaciones Monte-Carlo, logran predecir “n”,
con iones de Ar; incidiendo normalmente sobre un blanco de Fe. La prediccion, que ademas
concuerda bien con sus datos experimentales, indica que con iones de 500 eV de energia, el
valor es de 0.88, y si se aumenta la energia de los iones también aumenta “n”. Realizar una
comparacion con el resultado encontrado en ese trabajo es dificil, tanto para el Al y como
para el Ti, ya que no es el mismo blanco, no es la misma energia de los iones de Ar, la
incidencia de los iones fue normal al blanco de Fe, etc. Sin embargo, el valor del exponente
es muy similar al encontrado para el Ti, que fue de 0.9.
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Otro resultado encontrado fue el incremento en el rendimiento de sputtering, de reciente
estudio en la comunidad especializada en el tema. El incremento es debido a la presencia
del Ti en el blanco, cambiando de manera radical con el area relativa. Este fendmeno no
tiene explicacién y requiere de un estudio profundo ya que seria un método para mejorar la

tasa de depdsito pero con la complicacion de que no se tendra un depdsito puro.

Existieron variaciones en el voltaje al momento de hacer los depdsitos con Al y Ti, esto
indica que algo esta cambiando, los aparatos estan dando informacion que interpretamos
como un aumento en la emision de electrones secundarios, por la incidencia de iones de Ar,
de aqui nuestra explicacion al aumento en el rendimiento de sputtering. Sin embargo, es
necesario estudiar los mecanismos de produccion de este tipo de electrones. Si hay emision
de electrones secundarios se podria corroborar mediante una prueba de interferometria de
dos colores, dado que el plasma producido no esté totalmente ionizado. Ahora, buscando
también entender que los produce, es necesario ver si hay ionizacion atomos de Al y Ti que
estén haciendo re-sputtering, esto se podria observar mediante espectroscopia Optica de

emision.

Como trabajo a futuro se debe aplicar el cddigo a experimentos, de sputtering con
magnetron, realizando variaciones geométricas en la composicion del blanco, hecho con
dos materiales diferentes, y, también, a otras formas de racetrack. Esto ratificaria la posible
utilizacion del cédigo de manera méas general, ya que donde hay racetrack el cddigo es

aplicable.

Relacionado con la distribucion angular de los atomos expulsados del blanco, se puede
hacer un andlisis “x, y”. El analisis mostrado en las simulaciones del capitulo 3, seccion 3.3,
nos indican la forma de calcular la distribucion angular de los atomos expulsados de
cualquier blanco usando este codigo, sin embargo, también se puede hacer un analisis 3D,
si se barre toda el rea del substrato. Las figuras 3.11, 3.12 y 3.13, son las simulaciones en
las que s6lo habia una pieza de Ti sobre el blanco de Al, en estas graficas se observa que
cuando aumentaba la distancia blanco-substrato, se presentaba un movimiento del maximo

de la contribucién de atomos de Al a la pelicula, hacia x = 0. La explicacion fue que al
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incrementar la distancia blanco-substrato la distribucion de atomos sobre el substrato
comenzaba a ser “homogénea o extendida”. Lo que se infiere de estas simulaciones es que
si se barre el area de la pelicula que se encuentra encima del racetrack de la pieza de Ti, con
un haz de iones, se sabra como se distribuyen los atomos de Ti y Al, en una posicion “x, y”
(la coordenada “z” seria el espesor o contribucion de los elementos a la pelicula), y con la
ayuda de CO-SS se podra saber como es la distribucién angular de los &tomos expulsados
del blanco, estimando valores para el exponente “n”. El codigo puede hacer este tipo de
analisis para un substrato de 10 x 10 cm, utilizando todas las variables mencionadas en el
capitulo 2 (http://demonstrations.wolfram.com/CoSputteringSimulationCOSSY/).

Con CO-SS también se pueden hacer diferentes tipos de estudios. Por ejemplo, se puede
analizar la dependencia del rendimiento de sputtering y de la distribucién angular de los
atomos expulsados de un blanco, con respecto al a&ngulo de incidencia de los iones de Ar. Es
decir, con CO-SS se fija el angulo de incidencia y se observa si varia la distribucion angular

de los atomos expulsados y el rendimiento de sputtering.

No existe en la actualidad un codigo analitico que pueda realizar este tipo de simulaciones
para la técnica de sputtering con magnetron, los que existen usan simulaciones Monte-
Carlo y numéricas, el Unico caso que requiere mencion es el cédigo SIMTRA (Simulation
of Metal Transport), desarrollado por Koen Van Aeken en la universidad de Ghent en
Bélgica, el cual usa simulaciones Monte-Carlo para simular el depdsito de un so6lo
elemento, el codigo es completo pero nada amigable. Utiliza parametros como geometria
del magnetrén, de la camara, obturador, tamafio de substrato y una distribucién angular a
escoger, asi como forma del racetrack, ademas, de que calcula la interaccion de los &tomos
expulsados con un gas a densidad baja, sin embargo, su meta es s6lo simular el transporte
de los atomos expulsados del blanco, entonces nada méas nos dice como se distribuyen los
atomos en todas las superficies que se puedan cruzar en su camino y no da aproximaciones

de espesor.

Este trabajo present6 una solucién diferente para la simulacion del proceso de sputtering

utilizando variables geométricas, experimentales, literarias e indeterminadas, esto otorga al
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usuario un abanico de posibilidades para crear simulaciones de depdsitos de, practicamente,
cualquier elemento y que, ademas, pueda determinar la distribucion angular de los &tomos

expulsados del blanco y determinar valores acerca del rendimiento de sputtering.

Como dato adicional, buscando hacer CO-SS méas completo, se esta desarrollado un
algoritmo de basqueda de minimo error, el cual automaticamente ajustara los datos
experimentales, RBS y perfildbmetro, con las simulaciones. Como primera aproximacion,
para las muestras con &rea relativa 0.07, el algoritmo nos da los siguientes datos para “n”,
na =1.53 y nyi = 0.9, resultados muy similares a los encontrados, aunque falta un analisis
global observando las nueve muestras. Este algoritmo funciona tomando la suma de los
cuadrados de las diferencias, entre las simulaciones y experimentos, buscando el minimo,
para cada punto. Este algoritmo sera de gran utilidad porque nos informara inmediatamente
como es la distribucion angular de las particulas expulsadas de un blanco, tramite que se

hizo a prueba y error en este trabajo.

La conclusion final es que el cddigo CO-SS, resultd ser una herramienta muy Gtil ya que
puede ser usado para el pronostico de depositos realizados por sputtering con magnetrén de
corriente directa. Ademas, es util para determinar valores del exponente “n”, relacionado
con la distribucion angular de los atomos expulsados de un blanco, cos" 3. Cabe decir que
el cddigo es gratuito, de facil manejo y puede ser descargado (el COPYRIGHT es de los

autores).
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Anexo A

Las figuras A.1-A.5 son los espectros de energia analizados
con SIMNRA de la muestra M16. De este analisis
observamos la variacién de Al y Ti, a lo largo del substrato.
La Tabla A.1 muestra un resumen de las concentraciones de
Aly Ti de la muestra M16.

Tabla A.1. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M16
Espectro % Al % Ti
101 80.0 1.35
102 84.0 3.0
103 80.0 8.3
66.0 11.0
25.0 6.5
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Figura A.3. Espectro 103, Al 80.0% y Ti 8.3 %
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Figura A.1. Espectro 101, Al 80.0% y Ti 1.35 %
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Figura A.4. Espectro 104, Al 66.0 %y Ti 11.0 %
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Figura A.2. Espectro 102, Al 84.0 %y Ti 3.0 %
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Figura A.5. Espectro 105, Al 25.0 % y Ti 6.5 %
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Las figuras A.6-A.10 son los espectros de energia analizados
con SIMNRA de la muestra M17. De este andlisis
observamos la variacién de Al y Ti, a lo largo del substrato.
La Tabla A.2 muestra un resumen de las concentraciones de
Aly Ti de la muestra M17.

Tabla A.2. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M17

Espectro % Al % Ti
96 68.0 1.4
97 70.0 3.0
98 80.0 6.2
99 60.0 8.0
100 28.0 5.5
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Figura A.8. Espectro 98, Al 80.0 % y Ti 6.2 %
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Figura A.6. Espectro 96, A1 68.0 %y Ti 1.4 %
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Figura A.9. Espectro 99, Al 60.0 % y Ti 8.0 %
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Figura A.7. Espectro 97, A1 70.0 % y Ti 3.0 %
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Figura A.10. Espectro 100, Al 28.0% y Ti 5.5 %
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Las figuras A.11-A.15 son los espectros de energia
analizados con SIMNRA de la muestra M19. De este anélisis
observamos la variacién de Al y Ti, a lo largo del substrato.
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La Tabla A.3 muestra un resumen de las concentraciones de
Aly Ti de la muestra M109.

Tabla A.3. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M19

Espectro

% Al

% Ti

106
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Figura A.13. Espectro 108, Al 72.0% y Ti 3.5 %
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Figura A.11. Espectro 106, Al 58.0% y Ti 1.8 %
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Figura A.14. Espectro 109, AI 55.0% y Ti 4.2 %
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Figura A.12. Espectro 107, Al 62.0% y Ti 2.5 %
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Figura A.15. Espectro 110, Al 30.0% y Ti 3.2 %
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Las figuras A.16-A.20 son
analizados con SIMNRA de la muestra M25. De este analisis
observamos la variacién de Al y Ti,
La Tabla A.4 muestra un resumen de las concentraciones de

Aly Ti de la muestra M25.

Tabla A.4. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M25

los espectros de energia

a lo largo del substrato.

Espectro

% Al

% Ti

111
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Figura A.18. Espectro 113, Al 77.0% y Ti 9.5
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Figura A.16. Espectro 111, Al 75.0% y Ti 1.8 %
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Figura A.19. Espectro 114, Al 52.0% y Ti 12.0 %
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Las figuras A.21-A.25 son los espectros de energia o e
analizados con SIMNRA de la muestra M23. De este analisis o
observamos la variacion de Al y Ti, a lo largo del substrato. =
La Tabla A.5 muestra un resumen de las concentraciones de =
Al y Ti de la muestra M23. o
Tabla A.5. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M23 8w
Espectro % Al % Ti e
116 72.0 2.3
117 77.0 4.7
118 75.0 8.3
119 480 88 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 180 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300
120 45.0 10.0 Channel
Figura A.23. Espectro 118, Al 75.0 % y Ti 8.3 %
Energy [keV] Energy [keV]
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o e gl e
§ = 8.
Figura A.21. Espectro 116, Al 72.0% y Ti 2.3 % Figura A.24. Espectro 119, Al 48.0% y Ti 8.8 %
Energy [keV] Energy [keV]
8w 3

Channel

Figura A.22. Espectro 117, Al 77.0% y Ti 4.7 %

Channel

Figura A.25. Espectro 120, Al 45.0 % y Ti 10.0 %
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Las figuras A.26-A.30 son los espectros de energia o " o
analizados con SIMNRA de la muestra M22. De este analisis 1w ] =
observamos la variacion de Al y Ti, a lo largo del substrato. oo
La Tabla A.6 muestra un resumen de las concentraciones de w
Al y Ti de la muestra M22. ®
Tabla A.6. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M22 8w
Espectro % Al % Ti w
125 62.0 2.7 o
124 70.0 4.5 - .
123 73.0 7.4 - i
122 60.0 7.5 . Fiu: B % 4 % % % 5 0 0 10 13 1k an 10 80 T 0 0 5 o 2 7 zzu:u\z:‘;;u 280 290 300
121 37.3 6.8 Channel
Figura A.28. Espectro 123, Al 73.0% y Ti 7.4 %
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Figura A.26. Espectro 125, Al 62.0% y Ti 2.7 %
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Figura A.29. Espectro 122, Al 60.0% y Ti 7.5 %
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Figura A.27. Espectro 124, Al 70.0% y Ti 4.5 %
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Figura A.30. Espectro 121, Al 37.3% y Ti 6.8 %
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Las figuras A.31-A.35 son los espectros de energia = —— e
analizados con SIMNRA de la muestra M31. De este analisis o
observamos la variacién de Al y Ti, a lo largo del substrato. o —
La Tabla A.7 muestra un resumen de las concentraciones de w
Al'y Ti de la muestra M31. =
Tabla A.7. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M31 8%
Espectro % Al % Ti -
136 76.0 2.0 =
137 77.0 6.5 -
138 70.0 12.0 b
139 450 135 . 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110120130 140 150160 170 180190 20 10320 330 340350 360
140 60.0 40.0 Channel
Figura A.33. Espectro 138, Al 70.0 % y Ti 12.0 %
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Figura A.31. Espectro 136, Al 76.0 % y Ti 2.0 % Figura A.34. Espectro 139, Al 45.0 % y Ti 13.5%
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Figura A.32. Espectro 137, Al 77.0% y Ti 6.5 %

Channel

Figura A.35. Espectro 140, Al 60.0 % y Ti 40.0 %
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Las figuras A.36-A.40 son los espectros de energia
analizados con SIMNRA de la muestra M27. De este analisis
observamos la variacién de Al y Ti, a lo largo del substrato. -
La Tabla A.8 muestra un resumen de las concentraciones de

Al 'y Ti de la muestra M27.
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Tabla A.8. Concentraciones de Al y Ti de la muestra M27 °
Espectro % Al % Ti

131 70.0 50 o]
132 66.0 77
133 50.0 76
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Figura A.38. Espectro 133, Al 50.0% y Ti 7.6 %
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Figura A.36. Espectro 131, Al 70.0% y Ti 5.0 % Figura A.39. Espectro 134, Al 40.0% y Ti 8.5 %
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Figura A.37. Espectro 132, Al 66.0% y Ti 7.7 % Figura A.40. Espectro 135, Al 28.0 % y Ti 8.0 %
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Las figuras A.41-A.45 son los espectros de energia e
analizados con SIMNRA de la muestra M11. De este analisis —
observamos la variacion de Al, a lo largo del substrato. La -
Tabla A.9 muestra un resumen de la concentraciones de Al b
de muestra M11. -
Q600
Tabla A.9. Concentraciones de Al de la muestra M11 c
Espectro % Al -
76 67.0 =
77 61.0 -
78 64.0
79 590 10 20 30 40 50 60 70 8 S0 100 10 120 130 140 150 160 170 180 190 z‘u:w‘o ;z:zéo 20 2
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Figura A.43. Espectro 78, Al 64.0 %
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Figura A.41. Espectro 76, Al 67.0 % Figura A.44. Espectro 79, Al 59.0 %
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Figura A.42. Espectro 77, Al 61.0 %
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Figura A.45. Espectro 80, Al 35.0 %
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Anexo B

Las figuras B.1-B.10 muestran las mediciones realizadas
con el perfilometro, junto con el ajuste Savitzky-Golay.
Los cuadros, muestra el promedio de las mediciones y la

linea roja el ajuste.
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Figura B.3. Ajuste Savitzky-Golay de la muestra M19.
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Figura B.1. Ajuste Savitzky-Golay de la muestra M16.
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Figura B.4. Ajuste Savitzky-Golay de la muestra M25
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Figura B.6. Ajuste Savitzky-Golay de la muestra M22
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Anexo C

Detector de barrera superficial y electronica asociada para la adquisicion de espectros

con el acelerador van de Graaff de 5.5 Mev.

La figura C.1 muestra el sistema de medicion que se usa en experimentos tipicos del empleo
de las TAON. Una de las componentes basicas es un detector de barrera superficial, donde las
particulas con carga eléctrica, que inciden en el volumen sensible de este, producen pulsos de
voltaje cuya amplitud es proporcional a la energia de cada particula. La amplitud de los pulsos
a la salida del detector es del orden de algunos milivolts y requiere de modulos electronicos
(pre-amplificador y amplificador) para amplificarlos linealmente y aumentar su amplitud a
niveles de algunos volts (maximo 10 volts), con el objetivo de poder medir la amplitud de los
pulsos usando una tarjeta electronica, denominado “Sistema Analizador (Multicanal) de Altura
de Pulsos”, la cual esta acoplada a una computadora personal. Los resultados del experimento
constituyen lo que se denomina “espectro de altura de pulsos” y se presenta como una grafica
en la que, el eje horizontal es la amplitud de voltaje maximo de los pulsos y el eje vertical es el
nimero de pulsos. Este espectro se convierte en espectro de energia cuando se realiza la

calibracion del detector y que describimos en esta seccion.
El detector de barrera superficial es un diodo y esta constituido principalmente por silicio.

Cuando se usa este diodo como detector de radiacion ionizante el voltaje DC de operacion es

en el sentido de no conduccion (o resistencia eléctrica alta).
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Figura C.1. El diagrama representa en forma esquematica la electronica de pulsos de voltaje

que se utiliza en la adquisicion de datos en experimentos en el empleo de TAON.

La forma geométrica del detector es de un cilindro en cuyas caras transversales se ponen los
contactos eléctricos (electrodos), siendo uno de estos una pelicula de oro con un espesor de ~
500 A y en el otro electrodo es una pelicula delgada de aluminio. Un diagrama de un detector

de barrera superficial se muestra en la figura C.2.

i Montaje
Tierra Aislado
Volumen
Silicio |+ -
Tipo- " | + Voltaje sensible
PR T del
| detector
o[ W
Radiacidn | D Diametro
—L del detector
1
|
|
Evaporacion \ .
de Oro Evaporacion

de Aluminio

a)
Figura C.2. a) Diagrama de un detector de barrera superficial de particulas y

b) estructura mecénica del detector con el volumen sensible de oro.

123



El espesor del detector se selecciona segun el tipo de particulas y su energia. Parte del disefio
del experimento es seleccionar el espesor del detector de barrera superficial, para lo cual es
necesario calcular las posibles energias de las particulas que se pueden producir por el
bombardeo de las muestras.

La funcion principal del pre-amplificador es el acoplamiento de impedancias entre el
detector y el amplificador. El pre-amplificador también forma los pulsos del detector por

medio de un circuito de diferenciacion.

El amplificador se caracteriza con un parametro llamado “Ganancia” G, y se define como la
razon entre las amplitudes del pulso de salida y el de entrada. El valor de G puede
seleccionarse con un control (potenciometro) y puede estar en el intervalo de 2.5 - 1500. Por
ejemplo, si la ganancia G = 1000 y los pulsos de entrada son de 1 mV, los pulsos de salida

tendrén una amplitud de 1 volt.

El sistema de analisis de amplitud de pulsos de voltaje se hace con una tarjeta electronica que
se acopla a una computadora personal. La tarjeta censa la amplitud méxima de cada pulso y
las convierte a digitos, convirtiendo sefiales analogicas a digitos. Este es un “Sistema
Multicanal de Analisis de Altura de Pulsos” (SMAAP). A la digitalizacidn de los pulsos se les

denota como niimero de “canal”, C, y son nimeros enteros de la forma 2".

Calibracion en energia del detector y el espectro de altura de pulsos

A continuacién se describe con cierto detalle las caracteristicas de espectros de energias que se
generan con el detector de barrera superficial.

Las particulas que se inciden al detector tienen diferentes energias E, por lo tanto, el detector
producird una distribucion de pulsos eléctricos con diferentes amplitudes, La relacion entre E'y
Vo es lineal. La amplitud de salida del pre-amplificador v; es proporcional a vo. La amplitud de
los pulsos de salida v, es proporcional a la ganancia G, seleccionada del amplificador y sera

proporcional a la energia E de cada particula. El sistema multicanal de analisis de pulsos,
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como su nombre lo indica, analiza pulsos con una tension maxima v, de 10 volts, que
convierte amplitud de pulsos a digitos en el formato de 2". A cada amplitud v se le asigna un
digito denominado canal C, por lo que pulsos de 10 volts se clasifican con el niamero de canal
2048. A los Pulsos con valoresde v, = 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8 y 9 voltios, el sistema les asignara
los canales: 2, 4, 8, 16, 32, 64, 128, 256 y 512 respectivamente. EI multicanal ademés de
clasificar los pulsos por su altura, cuenta el nimero de estos. Esta informacion se presenta
como una gréfica, donde el eje horizontal es el nimero de “canal” y el vertical es el nimero de

pulsos correspondiente al canal.

La relacion entre nimero de Canal C y energia E, se puede resumir analiticamente por
relaciones de proporcionalidad (~), dado que v; ~ vi ~ vo ~ E ~ C. Estas relaciones de

proporcionalidad se pueden resumir analiticamente como:
E=bC+0O

El parametro b (energia/canal) lo selecciona el usuario a través de la ganancia G del
amplificador. El pardmetro O tiene unidades de energia y se le denomina como “offset”. La
determinacion de b, normalmente se hace usando fuentes radiactivas que emiten particulas o,
gue se hacen incidir en el detector, ajustando asi la ganancia G del amplificador. Tomando la
energia de las particulas a. como referencia, se obtiene el valor de by O. A este proceso se le
llama “calibracién de energia de detector”.

La figura C.3 muestra un espectro de energia de calibracion del detector, para el cual se usé
una fuente triple de particulas a cuyos elementos radiactivos son: Pu?*(5150 KeV),
Am?*(5480 KeV) y Cm**(5800 KeV), los nlimeros entre paréntesis son las energias del
decaimiento més intenso del radioisdtopo indicado. En este ejemplo la ganancia G se
selecciono para que los parametros 4 y O tuvieran los siguientes valores: b = 7.82 KeV/canal y
O =78 KeV.
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Figura C.3. Espectro de altura de pulsos para un detector de barrera superficial generado por la incidencia

de particulas proveniente de una fuente triple de particulas a.

Potencia de frenamiento

La pérdida de energia por unidad de longitud fl— de los iones incidentes en un material, es
X

descrita por una fuerza que puede compararse con una “fuerza de friccion” y es debida a la
interaccion de los iones incidentes con la nube de los electrones de la muestra. Niels Bohr
fue el primero en realizar una teoria para dar una explicacién a este fenémeno [9],

deduciendo la siguiente ecuacion:

dE 27rZ
dx E

NZI

donde FE es la energia del ién incidente con carga eléctrica Z.e, N es el nUmero de 4&tomos
por unidad de volumen de la muestra con nimero atomico Zy, e I es el promedio de la

energia de ionizacion.
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Para ilustrar este fendmeno, se supone que la muestra es una pelicula delgada de espesor ¢y es
bombardeada con iones monoenergéticos de energia £y (p, d, «, etc.). Debido a que los iones
incidentes interaccionan con la nube de electrones, estos mantienen su viaje en linea recta y
solo cuando chocan con los nucleos atémicos, lo cual ocurre esporadicamente, los iones son
dispersados o absorbidos por los nlcleos. La figura C.4 muestra como es el esparcimiento de
energia cuando un haz de particulas atraviesa un blanco de espesor .

Blanco delgado

_hfh‘_

—_—
Particulas Particulas
transmitidas incidentes

—__
A A

P AE -

|
|
— =] | =
|
|
|

I

| {

— ul

Eg E,
Enercia Energia

Figura C.4. Pérdida de energia AE de una particula con energia £, que incide

en una pelicula de espesor ¢, con el esparcimiento de energia.
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Esparcimiento de la pérdida de energia (straggling)

A las fluctuaciones en la pérdida de energia de iones, que inciden en un material, se le llama
esparcimiento en la energia, conocido con el término "straggling". En la figura C.4 se observa
un blanco delgado, de espesor “¢’, con nimero de atomos por unidad de area Nt y numero
atémico Z,, que es bombardeado con iones monoenergéticos de energia Eyp y carga eléctrica
Z.e. El efecto en el blanco es una pérdida de energia AE, por lo que la energia de los iones

después de haber colisionado con el blanco es:

E,=E,—AE
Sin embargo, los iones emergentes del blanco ya no tendran una energia Unica, sino que tienen
una distribucion de energias cuyo promedio es E;. Esta dispersion en la energia se puede

representar por una distribucion Gaussiana G(E) descrita por la siguiente funcion:

1 1 E-E,.,
G(E) —WeXp[—E(T) ]

donde Q es la desviacion estandar de la distribucion con centro en la energia promedio E;. El
esparcimiento en energia limita la precision de las TAON para determinar el perfil de los

elementos, debido que empeora la resolucion en energia.

Existen muchas teorias para explicar el fendmeno de esparcimiento de energia. Una de las

teorias mas simples es la teoria de Bohr quien dedujo la siguiente expresion para Q2 [23]:
Q2 =4r(z,e*f 7 Nt
Esta teoria predice que la desviacion estdndar o es proporcional a Jt. Cuando se tiene un

“blanco grueso”, este se puede considerar como una sucesion de capas delgadas.
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Estimacion de la concentracién de elementos con SIMNRA

La figura C.5 es un perfil de profundidad obtenido con SIMNRA para la muestra M22

(124). Esta muestra esta constituida de dos capas; la primera homogénea con espesor de

2500 monocapas (atomos/cm?) compuesta de Al, Ti y O, y una segunda, el substrato, de

espesor infinito. Las Tablas C.1 y C.1l muestran las concentraciones para los elementos que

componen la muestra M22.

Tabla C.I. Concentraciones de los elementos que
componen una pelicula de Al, Ti y O, con un
espesor de 2500 monocapas.

Tabla C.11. Concentraciones de los elementos que
componen el substrato (vidrio), O, Si, Na, Ca, Al,

Elemento Concentracion (%) Mg y Ti, con espesor infinito.
Al 70.0 Elemento Concentracion (%)
Ti 4.5 O 60.0
O 25.5 Si 24.0
Na 10.0
Ca 3.0
Al 1.0
Mg 1.0
Ti 1.0
Capa 1
0.8+ Pelscula
' AL TiyO Capa 2
0.7+ Substrato
1 —O0 O, Si, Na, Ca, Al, Mgy Ti
0.6 Na
T —M
S 054 A
e y ——Si
©
-
S 03
o
8 ]
0.2 M 2 2
0.1
0.0

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000

Profundidad (10° Jtomos/cm?)

Figura C.5. Perfil de profundidad para la muestra M22 (124), depositada a 2 cm y area relativa 0.15.

De este espectro podemos obtener las concentraciones de Al y Ti.

129



Para convertir el perfil de profundidad a un espectro, como los mostrados en el presente
trabajo, se procede de la siguiente manera. Como ya se habia mencionado, el blanco es
dividido en subcapas superficiales, cada espectro simulado estd formado de por una
superposicion de la contribucion de cada isotopo que componen cada subcapa en la
muestra. El espesor de cada subcapa se elige de tal manera que la perdida de energia en
cada subcapa se refiere a la anchura de paso de las particulas incidentes. Cuando las
particulas incidentes penetran en la subcapa pierden energia por interacciones electrénicas
y nucleares, y la energia del haz se esparce (straggling). Entonces, calcula la energia de las
particulas retrodispersadas desde el principio hasta el final de la subcapa y, la energia de
esas particulas cuando alcanzan el detector. La figura C.6 muestra como se esparce la

energia cuando al inicio y final del bloque Ax.

Para tener en cuenta la energia esparcida y la resolucion en energia finita del detector del
bloque Ax, figura C.6, se realiza una convolucién con una funcion Gaussiana f(E,c %) de
ancho:

2 _ L2 2
0" = Jepes + Odet

Ogyes, €S la variacion de la distribucion de energia de las particulas que salen, del blanco,

debido a la perdida de energia por esparcimiento (straggling) y o2, es la resolucion en

energia del detector.

La contribucién final del espectro de energia de cada isotopo es cada subcapa esta dada por:
S(E) :f S0 (EVf (E'0*(E)) dE’
0

So(E) es la energia del espectro antes de la convolucion y S(E) la energia del espectro
después de la convolucion. Se debe considerar que el ancho de la Gaussiana cambia a

través del bloque debido a diferentes contribuciones del esparcimiento de energia [11].
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Figura C.6. Notacion usada para un sélo bloque Ax, después de la convolucién se obtiene un solo pico.
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