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Resumen

En éste informe se presenta el trabajo llevado a cabo en el Laboratorio de Peliculas Delgadas, a través
del cual se realizaron las modificaciones e implementaciones necesarias en el equipo LEICA MED-020
con el fin de llevar a cabo procesos de depdsito con caracteristicas diferentes a las ya preestablecidas
por la configuracion original del equipo; esto es, anteriormente los procesos se realizaban con las
limitantes de llevarse a cabo solo en atmdésfera inerte y sobre sustratos a temperatura ambiente. Las
implementaciones se definieron en base a las necesidades que han surgido durante el tiempo que éste
equipo ha sido utilizado, las cuales a continuaciéon se presentan: 1) tener la posibilidad de realizar
depositos de peliculas delgadas, en atmdosfera reactiva (argén+oxigeno), 2) poder llevar a cabo depésitos
de peliculas delgadas en sustratos con temperaturas por arriba de la temperatura ambiente (Karasawa,
1993). Para la realizacion de éste trabajo se utilizé un equipo de vacio LEICA MED-020 en modo erosion
catédica. A éste equipo se le hicieron las modificaciones e implementaciones requeridas, tales como una
entrada adicional de gas, colocacién de atravesadores eléctricos para alimentacion de calefactor y
medicién de temperatura. Ademas, debido a la configuracién del equipo, se vio la necesidad de modificar
la electrénica de la platina giratoria con el fin de permitir su movimiento no sélo en uno sino en ambos
sentidos. Finalmente se llevé a cabo el montaje del calefactor sobre la platina. Una vez que se llevaron a
cabo las adecuaciones requeridas, se procedi6 a depositar peliculas de 6xido de indio-estafio (ITO), y se
encontré que depositadas a una temperatura de 200°C, presentan las caracteristicas requeridas para su
futura aplicacién como peliculas conductoras transparentes(Terzini et al., 2000). Aunque comercialmente
es posible obtener éste material sobre diferente tipo de sustratos, lo que mayormente nos ha movido a
trabajar con éste material, llevando a cabo recubrimientos sobre diversos sustratos mediante la técnica
de erosion catddica (sputtering), no es solo el evitar su alto costo comercial, sino que ademas, se abre la
posibilidad de llevar a cabo peliculas delgadas de ITO sobre diversas estructuras particulares
determinadas por el usuario, y no solo sobre sustratos ya predeterminados por el fabricante
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Introduccién

Tradicionalmente la adquisicién de un equipo comercial con fines de investigacién, conlleva un conjunto
de acciones permitidas o de procesos incluidos; a mayor nimero de estas, mayor costo. En base a esto,
dependiendo de las aplicaciones para las que sea destinado dicho equipo, dificilmente cubrira todas las
posibles necesidades del universo de los clientes o usuarios. Por ésta razon, siempre es importante
contemplar la posibilidad de llevar a cabo modificaciones, adecuaciones o implementaciones adicionales,
con el fin de ampliar el rango de necesidades cubiertas. Dichas acciones, obviamente deberan
complementar paralelamente los procesos ya incluidos en el equipo.

Las modificaciones realizadas en el equipo LEICA MED-020 modo erosién catddica (sputtering), se
hicieron con el fin de llevar a cabo depdsitos de peliculas delgadas por la técnica de erosién catddica
(sputtering), a temperaturas de sustrato por arriba de la temperatura ambiente.

En el proceso de depdésito de peliculas delgadas, la temperatura es una variable que influye de manera
importante en las propiedades del material depositado, ya que permite mejorar propiedades como el
rendimiento y durabilidad, ademéas de que esto hace posible controlar la microestructura del material de
forma que presente caracteristicas apropiadas para alguna aplicacion en particular. El control de
temperatura se puede aplicar en el proceso de dos maneras: la primera consiste en llevar a cabo un
tratamiento térmico post-depdsito en una atmdésfera controlada, la segunda consiste en llevar a cabo el
proceso de depdsito mientras el sustrato se mantiene a una temperatura por arriba de la temperatura
ambiente. La importancia de controlar la variacién de la temperatura durante el proceso se debe a la
relacién que existe entre la estructura y las propiedades de un material, por lo que es muy comun
basarse en ésta correlacién para disefiar una estructura que permita obtener un conjunto de propiedades
predeterminadas.

Para esto, una vez llevadas a cabo las modificaciones requeridas, y con el fin de mostrar sus alcances,
se llevaron a cabo depésitos de peliculas delgadas de 6xido de indio-estafio (ITO) a diferentes
temperaturas de sustrato, con el fin de encontrar las condiciones bajo las cuales se obtienen las
caracteristicas requeridas. El éxido de indio-estafio (ITO) es un material ternario, el cual es trasparente e
incoloro en capas delgadas. En la region infraroja del espectro actia como metal. El 6xido de indio-
estafio es uno de los 6xidos conductores transparentes mas comunmente usados, gracias a la facilidad
con la que puede ser depositado como pelicula delgada Este material es mayormente depositado por
técnicas fisicas en fase vapor; entre ellas, las mas usadas son evaporacion por haz de electrones y
erosion catddica (sputtering).

La gama de usos del 6xido de indio-estafio es muy amplia, tanto en la investigacion como en la industria.
Este material es usado principalmente en forma de peliculas delgadas como electrodos transparentes
conductores, y como recubrimiento antireflejante, asi como para paneles de cristal liquido (LCDs).

Los depdsitos se llevaron a cabo en un equipo LEICA MED 020, el cual requirié la instalacién de un
calefactor, con el fin de llevar a cabo depdsitos con temperatura por arriba de la temperatura ambiente, y
se llevé a cabo también la instalacién de un termopar para la medicién de la temperatura del sustrato.

Se llevaron a cabo depésitos de ITO variando la concentracién de oxigeno y la temperatura del sustrato,
gracias a lo cual se pudo encontrar que las condiciones idéneas para lograr obtener muestras con
resistencia baja y transmitancia alta son las siguientes: nulo ingreso de oxigeno durante el proceso,
temperatura de sustrato de 300 °C y la presién de argon.

En la Introduccién se expondra la delimitacion del tema, por ejemplo, la revision de la literatura cientifica y
técnica, los problemas a resolver en el estudio y posibles inconvenientes e intereses destacados.



1 Descripciéon general del equipo LEICA MED 020, modificaciones e
implementaciones

1.1 Principios basicos de latécnica de erosion catddica

El depdsito de peliculas delgadas con propiedades controladas requiere un ambiente de operacion que
interfiera lo menos posible con el proceso de la formacién de la pelicula. Debido a esto ha sido necesario
llevar a cabo estos procesos en alto vacio con el fin de minimizar la interaccion de los gases residuales
con las superficies de las peliculas que se crecen.

Existen varias técnicas mediante las cuales es posible llevar a cabo el depdsito de peliculas delgadas.
Una de las técnicas mas utilizadas en la fabricacion de materiales semiconductores, unidades de disco
duro, discos compactos y en la industria de dispositivos épticos es la erosion catédica (sputtering). Esta
técnica consiste basicamente en el deposito de peliculas delgadas de un material sobre una superficie
(sustrato), creando primeramente un conjunto de electrones primarios, los cuales son desprendidos de la
superficie del blanco y acelerados hacia el anodo o sustrato; en su camino colisionan con los atomos de
argon, gracias a lo cual se genera un par ion-electrén. El resultado de éstas colisiones no es mas que la
creacion de un plasma (gas neutro), en el cual los iones son acelerados hacia el catodo o blanco
(material fuente), éste material es bombardeado por los iones incidentes via una transferencia de
energia, de manera que se presenta una expulsion de material superficial mayormente neutro, en forma
de atomos independientes o como conglomerados de atomos o moléculas. Estas particulas son dirigidas
en todas direcciones frente al blanco, por lo que solo una parte de ellas llegara y se depositara en el
sustrato. En la figura 1 pueden verse los elementos mas importantes que conforman un sistema de
erosion catddica; asi como los actores involucrados en el proceso.
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Figura 1. Aplicacion de un voltaje (DC o RF), sobre un diodo conformado por el blanco (catodo) y la camara de vacio
incluyendo el blanco (dnodo)



1.2 Equipo LEICA MED 020: Descripcién del sistema original

La figura 2 muestra una imagen del equipo LEICA MED 020 del Laboratorio de Peliculas Delgadas; el
cual es utilizado para llevar a cabo recubrimientos o depésitos de peliculas delgadas en dos modos, a)
por evaporacién y b) por erosion catddica (sputtering). En éste reporte trataremos tnicamente el modo de

erosién catodica.

-

Figura 2. Equipo LEICA MED 020

El equipo LEICA MED 020 en modo erosién catddica cuenta con un sistema que permite colocar
simultdneamente cuatro blancos de diferente material, como puede verse en la figura 3. El porta sustratos
es un sistema giratorio, el cual gracias a la posibilidad de moverse permite que se lleve a cabo un

depdsito mas homogéneo.

ENTRADA 41
DE ARGO 7

FUENTE DC

SUSTRATO

BOMBAS
DE VACIO
Figura 3. Esquema que muestra proceso de erosion catddica en configuracion original del equipo LEICA MED 020.

El sistema de bombeo consiste en una bomba mecanica Vacuubrand MZ 2D y una bomba turbomolecular
Pfeiffer HiPace 80, las cuales permiten que se llegue a un vacio del orden de 10° mBars.



1.3 Configuracién del sistema de vacio modificado

Se llevaron a cabo las siguientes adaptaciones y modificaciones al sistema con el fin de aumentar la
versatilidad y complementar la funcionalidad del sistema. La configuracion final del sistema se puede ver
en la figura 4, donde a diferencia de la configuracion inicial, se puede apreciar una entrada adicional para
oxigeno, un calefactor para sustratos, para el cual se agregaron entradas adicionales tanto para
alimentacion, como para la lectura de la temperatura del sustrato, y finalmente se llevaron a cabo las
modificaciones necesarias para que el movimiento de la platina giratoria se lleve a cabo en ambos
sentidos.
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Figura 4. Esquema del proceso de erosién catddica en configuracion modificada. Incluye entrada de oxigeno y
instalacion de calefactor de sustrato.

1.3.1 Implementacién de entrada para ingreso de oxigeno

Debido a la importancia de llevar a cabo depdésitos de peliculas delgadas de 6xidos metalicos, se vio la
necesidad de incluir el ingreso de oxigeno a la cdmara. En la figura 5, puede verse el controlador de
masa MKS modelo 1179A, el cual permite el ingreso controlado de oxigeno.

Figura 5. Controlador de masa MKS 1179A para ingreso de oxigeno y su fuente MKS 247C.



Esta implementacién nos permite controlar el flujo de entrada de oxigeno en un rango de 5 a 50
centimetros cubicos por minuto (ccm).

1.3.2 Calefactor para sustratos

Se implementd la colocacion de un calefactor para sustratos HeatWave Labs. modelo 101491-02 sobre la
platina giratoria, el cual puede apreciarse en la figura 6. Este calefactor permite calentar sustratos hasta
850°C en alto vacio (figura 6), y es alimentado mediante atravesadores eléctricos. De la misma manera,
la medicion de temperatura se lleva a cabo mediante el uso de un termopar tipo K, cuya sefial es
transmitida hasta un medidor de temperatura.

Modelo 101491-02
Hasta 850°C en alto
vacio

calefactor.

1.3.3 Movimiento de la platina para sustratos

Debido a la implementacién del calefactor, se limité el movimiento de la platina a solo media vuelta de
giro, por lo que se vio la necesidad de modificar el mecanismo eléctrico del motor que se encarga de
hacer girar la platina, con el fin de hacer posible el movimiento en ambos sentidos. En la figura 7 puede
verse la configuracion original y la configuracion final del sistema.
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Figura 7. Conexion original y modificada de alimentacién de motor de la platina giratoria.



La platina se coloca en posicién tal que una vez que el calefactor se encuentra sobre ella, la distancia
entre blanco y sustrato sea de 3cm. Esto significa que la platina se coloca en la posicién mas alejada
posible. En la figura 8 puede apreciar el lugar donde se llevé a cabo la instalacién del interruptor selector
de direccién de la platina.

Figura 8. Localizacion del selector de direccion de movimiento de la platina giratoria.

1.3.4 Calibracion de laresistencia del calefactor
El calefactor se alimentd mediante el arreglo que se muestra en la figura 9, de donde puede verse que la
alimentacion principal (120VAC), es aislada del calefactor mediante la accién de un par de
transformadores, para que finalmente llegue al calefactor.

AUTO-TRANSFORMADOR

VARIABLE CAMARA DE
J VACIO
To=120 VAC Te _ T. 2
CALEFACTOR
TRANSFORMADOR

Figura 9. Diagrama eléctrico de alimentacion de calefactor.

La calibracién del calefactor fue llevada a cabo en vacio, la cual consistié en la variacién del voltaje
aplicado a la resistencia del calefactor, con el fin de realizar un seguimiento de la variacion de la
temperatura. Lo anterior puede verse en la figura 10, la cual muestra la dependencia de la temperatura
con la variacion del voltaje en el tiempo.

Es importante sefalar que previo a llevar a cabo la calibracién del calefactor, el equipo de vacio se lleva a
las condiciones que se tendran durante el depésito de las peliculas delgadas de ITO requeridas, por lo
que la camara de vacio se lleva a una presion de 7 X 10° mbars, después de lo cual se ingresa argén,
llegando a una presion de 6.2 X 10" mbars.



Como puede verse en la figura 10, se llevo el calefactor a una temperatura de 200°C, para la cual se

tiene contemplado realizar depésitos de ITO, con el fin de obtener las caracteristicas deseadas de
transparencia y conductividad.
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Figura 10. Variacion de la temperatura en funcién de la variacién del voltaje en el tiempo.



2 Depdsito de peliculas delgadas de ITO

2.1 Oxido de indio-estafio

El 6xido de indio-estafio que podria llamarse también 6xido de indio dopado con estafio, es una mezcla
de 6xido de indio y 6xido de estafio, tipicamente éxido de indio 90% y 6xido de estafio 10%. Este material
en forma de polvo presenta un color amarillo verdoso, pero es trasparente e incoloro cuando es
depositado en forma de pelicula delgada con espesores de entre 1000 — 3000 A, de ahi que cuando éste
material es depositado en forma de pelicula delgada sobre un sustrato de vidrio o sobre un material
plastico transparente, es usado como electrodo transparente. De los varios 6xidos conductores
transparentes, el ITO es el preferido por sus caracteristicas de mayor conductividad y transparencia;
ademas de permitir un facil grabado de patrones para crear circuitos transparentes.

Dadas las caracteristicas y propiedades de éste material, es importante conocer las condiciones de
depodsito mediante las cuales se obtienen peliculas de ITO idéneas para su uso como electrodos
transparentes.

2.1.1 Condiciones de depésito.
Las peliculas de ITO se llevaron a cabo sobre portasustratos de vidrio Corning, mediante el
procedimiento que se describe a continuacion:

- Lacamara de vacio se lleva a una presién de 7 X 10 mbars.
- El sistema de vacio se pone en estado standby.

- Se permite el ingreso de argén con el fin de llevar la camara de vacio a una presion de 3.5 X 107
mbars. Cabe sefialar que ésta presidn nos permitira llevar a cabo el encendido de la descarga.

- Se aplica voltaje al calefactor en la forma descrita en la figura 9, de forma que la temperatura del
calefactor llega a 200°C.

- Se baja la presion de argbn a 6.2 X 10 mbars.

- Se enciende la descarga y se procede a aumentar la corriente hasta 9 mA.

- Se coloca el sustrato justo debajo del blanco, y se deja en esa posicién durante 750 segundos.
- Se apaga la descarga

- Se baja el voltaje del calefactor y se deja enfriar hasta que llegue a temperatura ambiente.

- Secierra el paso de argon.

- Se apaga el sistema de vacio.

- Unavez que el sistema ha llegado a presién atmosférica, se abre la camara y se procede a sacar
la muestra.

Se llevé a cabo el depdsito de dos muestras; ambas a las mismas condiciones de depdsito descritas con
anterioridad, a excepcion de la temperatura de sustrato, ya que a la primera (ITO1) se le aplico voltaje de
4 volts como se describe en la figura 10, mientras que a la segunda (ITO2) no se le aplico voltaje. En la
figura 11 puede apreciarse las muestras ITO1 e ITO2.

10
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2.1.2 Caracterizacion eléctrica de las peliculas de ITO

Con el fin de corroborar las caracteristicas de las peliculas depositadas como electrodos transparentes,
se llevé a cabo una caracterizacion mediante el método de cuatro puntas ( Kim et al, 1999). Las
mediciones de cuatro puntas se llevaron a cabo en el Instituto de Ciencias Nucleares, en el equipo que
puede verse en la figura 12.

Figura 12. Equipo de cuatro puntas del Departamento de Quimica de Radiaciones y Radioquimica del Instituto de
Ciencias Nucleares (UNAM)

Este equipo estad compuesto por un dispositivo de 4 terminales (electrodos), las cuales se encuentran
alineadas y separadas por distancias iguales, las cuales cada una de ellas hace contacto con la
superficie cuya resistividad ser4 medida. Este dispositivo es alimentado por una fuente de DC, cuyos
datos de medicién son recogidos por una computadora, que cuenta con el software del cual se despliega
la informacién final, como se muestra en las figuras 13 y 14. Se obtuvieron los siguientes resultados:

- Para la muestra ITO1 se obtuvo una resistividad de 0.00029984 Qcm, mientras que para la
muestra ITO2 la resistividad que se midié fue de 0.028733 Qcm, como puede verse en la figuras
13y 14.
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En las figura 11 podemos ver que la muestra depositada a temperatura ambiente es menos translicida,
mientras que de las figuras 13 y 14 podemos apreciar que ésta muestra tiene una conductividad menor,
lo cual puede deberse a que al aumentar la temperatura de sustrato ayuda a que haya un reacomodo del

material de la pelicula y ademas a que se produzca una incorporacién mayor de oxigeno (Calderer,
1987).

Las mediciones de cuatro puntas se llevaron a cabo en un equipo de 4 puntas, ubicado en el Instituto de

Ciencias Nucleares.
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Conclusiones

- Se logré llevar a cabo las implementaciones requeridas en el equipo LEICA MED 020
con el fin de poder llevar a cabo depdsitos por el método de erosion catddica a
temperaturas de sustratos por arriba de la temperatura ambiente.

- Se logro depositar peliculas delgadas de ITO con caracteristicas para ser usadas como
electrodos transparentes.
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