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Resumen

Una importante aplicacion de las peliculas de 6xido de aluminio es la pasivacion de
superficies metalicas reflejantes (Sudipta y Mukul, 2021), las cuales deben tener una
alta transparencia con el fin de interferir lo menos posible al paso de la luz. El objetivo
de este trabajo es encontrar las condiciones de depdsito bajo las cuales se obtienen
peliculas de 6xido de aluminio con altos valores de transmitancia por el método de
erosion catodica (Garcia et al., 2016). Para la realizacion del presente trabajo se utilizé
el sistema de vacio descrito y abordado en los informes técnicos MA-TECC-2013-344 y
[I-TECC-2018-500. Los depdsitos se llevaron a cabo mediante la aplicacion de una
senal de radiofrecuencia y con la asistencia de un magnetrén de 3 pulgadas. Para la
primera pelicula se utilizé un blanco de éxido de aluminio y en atmdsfera de argon,
resultando en una pelicula con alta resistencia y con baja transparencia, por lo que se
procedid a afadir oxigeno durante el proceso, resultando en una pelicula con un
aumento considerable de la transparencia, aunque con un espesor por debajo del
optimo deseado. Posteriormente se obtuvo una tercera pelicula de un blanco de
aluminio, en atmésfera de argdén y afadiendo oxigeno, de donde se obtuvo una pelicula
con baja resistencia eléctrica y poca transparencia, por lo que se procedié a aumentar
el flujo de oxigeno, resultando en la obtencion de una cuarta pelicula muy resistiva, con
una alta transparencia, y aunque el espesor disminuyo considerablemente, resultd
mayor a los 300 nm (Henrique y de Andrade, 2014). De lo anterior se concluyé que el
proceso llevado a cabo para la obtencién de la cuarta pelicula es la mas recomendable

para lograr el objetivo planteado.
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Nomenclatura

Simbolo

Significado ‘

Al>03 Oxido de Aluminio

A Angstrom

Ar Argon

ccm Centimetros cubicos por minuto
DC Corriente Directa

min minuto

nm nanometro

02 Molécula de oxigeno

RF Radiofrecuencia

w Watt




Introduccién

Las peliculas delgadas de 6xido de aluminio son conocidas por su aplicacién en la
pasivacion de superficies metalicas protegiendo de la corrosion, y para el caso donde la
superficie por proteger tiene la funcion de reflejar la luz, es de suma importancia que la
pelicula protectora permita el maximo paso de luz posible. El presente trabajo se enfoca
en la busqueda de las condiciones de depdsito a través de la cuales se obtienen
peliculas de oxido de aluminio que tengan una alta transparencia y espesores mayores
a 300 nm. Las peliculas de 6xido de aluminio depositadas por la técnica de erosion
catodica se pueden llevar a cabo partiendo tanto de un blanco de 6xido de aluminio, asi
como también mediante el uso de un blanco de aluminio en atmdsfera de oxigeno. En
el presente trabajo se presentan las caracteristicas de cuatro muestras obtenidas en
cuatro condiciones diferentes de depdsito:

1) Muestra OA1 y muestra OA2 ambas se obtuvieron partiendo de un blanco de
oxido de aluminio, en atmdésfera de argdn y en atmdésfera de argdn + oxigeno,
respectivamente. Cabe sefalar que la razon Argon/Oxigeno fue de 33.3/1.

2) Muestra OA3 y muestra OA4 ambas se obtuvieron partiendo de un blanco de
aluminio, en una atmésfera de argon y oxigeno en una razén 33.3/1 y 27.7/1,
respectivamente.

Se observo una dependencia de la transparencia con la concentracion de oxigeno
presente durante el proceso de depdsito, esto ya que mientras OA1 presenta una baja
transparencia, en OA2 se incrementd considerablemente. De la misma forma OAS3
presentd una baja transparencia, mientras que OA4 presentd un importante aumento de
su transparencia, aunque a diferencia de OA2, con un espesor relativamente reducido.

Debido al gran cambio en la transparencia que resulté de una variacion tan pequena del
oxigeno entre OA3 y OA4 resulta de dificil control; y aunado a eso, el que haya
resultado en una disminucién de su velocidad de depdsito (pequeno espesor), se pudo
concluir que el modo mas conveniente para obtener peliculas con alta transparencia de
oxido de aluminio es el que se llevd a cabo para obtener la muestra OA2; es decir,
partiendo de un blanco de 6xido de aluminio, en una atmédsfera de argdn y oxigeno a

una razon de 33.3/1.



1. Erosién catédica

La erosion catddica es una técnica utilizada para el depdsito fisico en fase vapor de
peliculas delgadas de una gran variedad de materiales conductores, semiconductores y
dieléctricos. La erosion catddica consiste basicamente en el bombardeo con iones
energéticos de argon sobre la superficie de un material llamado blanco, donde como
resultado de dichas colisiones energéticas se genera un desprendimiento de material
en forma de vapor, el cual al ser liberado se dirige en todas direcciones hasta
depositarse en alguna superficie por condensacion (sustrato).

Los iones de argon son generados mediante la aplicacion de un voltaje (DC o RF) entre
el blanco y el sustrato, donde debido al campo eléctrico generado, los iones son
acelerados hacia el blanco hasta colisionar con su superficie.

La erosion catddica es un proceso que se lleva a cabo dentro de una camara de vacio,
en una atmésfera de argdn a presiones que van entre 0.1 y 0.0005 mBares. El proceso
de erosion catodica se puede llevar a cabo en atmodsferas de argdn, asi como también
en una atmodsfera de argdén y oxigeno, entre otras. La adicion de oxigeno durante el
proceso de erosidon catddica afecta las caracteristicas de la pelicula resultante, siendo
en nuestro caso la transparencia a la luz visible la que mas resulta de interés para el
desarrollo del presente trabajo.

Las peliculas delgadas de 6xido de aluminio son conocidas por su propiedad de alta
transparencia a la luz visible y alta resistencia a la corrosion, por o que es altamente
usada para la pasivacion de superficies, y en particular para la proteccién de superficies
metalicas reflejantes. En el presente trabajo se buscan las condiciones de depdsito para
la obtencion de peliculas de 6xido de aluminio que presenten alta transmitancia con

espesores por arriba de 300 nm.

1.1 Procedimiento experimental

Las muestras analizadas se llevaron a cabo por el método de erosion catddica asistido

por magnetron en modo RF en el sistema de vacio descrito en los informes técnicos

MA-TECC-2013-344 y |I-TECC-2018-500. Se utiliz6 un blanco de éxido de aluminio

marca K. J. Lesker de 99.99% de pureza. Se utilizé también un blanco de aluminio, el
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cual se fabricé en la Seccion de Prototipos del ICAT; ambos blancos de 3 pulgadas de
diametro y 1/8 de pulgada de espesor,

El ingreso de argdon se realizé a través de una valvula de aguja de baja presion
Swagelok de acero inoxidable con sello metalico (figura 1), mientras que el ingreso de
oxigeno se llevo a cabo mediante un sistema de control de flujo de masas, que consiste
en un controlador de masas MKS 1159B y una fuente de alimentacion o lector de salida
MKS 247C (figura 2). Se usaron portaobjetos Corning como sustratos, los cuales fueron
sometidos a una limpieza en una tina ultrasonica sumergidas en una solucién jabonosa

Extran por 5 minutos, y posteriormente enjuagadas en la tina ultrasénica en agua

tridestilada por 5 minutos, para finalmente ser secadas con aire comprimido.

Figura 2. Sistema de control de flujo de gases: a) Controlador de flujo, b) Fuente

alimentacion (Elaboracion propia)



En la tabla | se pueden ver las condiciones de depodsito y los espesores obtenidos para
cada una de las muestras. Las condiciones de depdsito se establecieron con base en el
objetivo principal del presente trabajo; es decir, obtener peliculas de 6xido de aluminio
que cuenten con una alta transparencia y espesores mayores a 300 nm.

Una vez que la muestra se sujet6 al porta-sustratos, se procedioé a cerrar la camara y
mediante el proceso descrito en el informe MA-TECC-2013-344 se llevé a cabo el

proceso para la obtencion de vacio.

Tabla 1. Condiciones de depdsito de las cuatro muestras obtenidas (Elaboracién propia)

Presion Potencia RF Tiempo
Muestra | Blanco Ar/ O, | Espesor (A)

(mBar) (W) (min)

OA1 0.0015 175 90 N.A. 3,287

Al203
OA2 0.0015 175 90 100 /1 1,203
OA3 0.00059 178 90 33.3/1 16,675
Aluminio
OA4 0.00059 178 90 27711 3,354

1.1.1 Depésitos con blanco de 6xido de aluminio

El trabajo se inicio llevando a cabo un primer depdsito partiendo de un blanco de é6xido
de aluminio en atmésfera de argdén, bajo las condiciones descritas en la tabla 1; es
decir, se permite el ingreso de argon hasta llegar a una presién de 0.0015 mBares, y en
seguida se coloca un obturador frente al blanco con el fin de evitar que se deposite
material alguno sobre el sustrato, esto mientras no se tengan las condiciones de
deposito requeridas. Posteriormente se aplica una potencia de 175 Watts durante 90
minutos, obteniendo la muestra OA1, la cual a simple vista presenta una baja
transparencia a la luz visible (figuras 3 y 4), y un espesor superior a los 300 nm (tabla
1). En seguida se procedio a llevar a cabo un segundo depdsito, pero ahora permitiendo
el ingreso de oxigeno durante el depdsito. Cabe sefialar que el sistema mediante el cual
se ingresa y se controla el flujo de oxigeno cuenta con un limite minimo de 1.5
centimetros cubicos por minuto (ccm). Una vez mas se coloca el obturador frente al

blanco, que permanecera en esa posicion hasta que se tenga la atmosfera requerida
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para el proceso de depésito. Se permite el ingreso necesario de argdn para generar una
presién de 0.0015 mBares, después de lo cual se enciende el generador de RF y se
aplica una potencia de 175 Watts, generando de esta manera el plasma entre los dos
electrodos. Posteriormente se permite el ingreso de 1.5 ccm de oxigeno generando una
atmédsfera con una razén de argén y oxigeno de 100/1 (tabla 1). Con la atmdsfera
resultante y las demas condiciones de depdsito establecidas (tabla 1), se obtuvo la
muestra OA2, la cual a simple vista se puede ver que presenta un considerable
aumento de la transparencia en comparacion con OA1 (figura 4), y una considerable
disminucién del espesor (ver la tabla 1), muy por debajo de los 300 A requeridos, por lo
que se decidioé no llevar a cabo depdsitos extras con flujos de oxigeno por arriba de 1.5
ccm, lo que probablemente no se ganaria mucho en transparencia, pero si se perderia

espesor.

Figura 3. En la imagen se puede ver que OA1 tiene una ligera transparencia mientras

que OAS3 es reflejante (Elaboracion propia)

1.1.2 Depdsitos con blanco de aluminio
Una vez colocado el blanco de aluminio y dado que no es el objetivo del trabajo obtener

peliculas metalicas de aluminio, no se consideré la posibilidad de llevar a cabo
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depdsitos en atmésfera de argdn sin oxigeno, por lo que se procedidé a realizar el
proceso de depdsito en una atmosfera de argon y con el minimo ingreso posible de
oxigeno; es decir, con una razon de argéon y oxigeno de 33.3/1. De forma analoga al
proceso llevado a cabo para obtener la muestra OA1, se depositd la muestra OA3, pero
con una presion de argon de 0.00059 mBares, la cual como puede verse a simple vista
en las figuras 3 y 4, present6é una baja transparencia, con un espesor muy por arriba a
lo minimo requerido (Tabla 1). Debido a su baja transparencia se procedio a llevar a
cabo otro depdsito aumentando el ingreso de oxigeno a 1.8 ccm, resultando en una
razon de argon y oxigeno de 27.7/1. Con dichas condiciones se obtuvo la muestra OA4,
en la cual como puede verse se logré un considerable aumento de la transparencia; y

aunque disminuyd el espesor, éste quedo por arriba de los 300 nm.

OA1

OA2 OA3 OA4
6? L
Nl

Figura 4. Imagen de las muestras OA1, OA2, OA3 y OA4 que muestra la diferencia de

opacidad entre ellas (Elaboracion propia)

1.2 Caracterizacion

La caracterizacion oOptica se llevd a cabo mediante la técnica UV-Vis con el fin de
obtener la transmitancia de cada una de las muestras Se utilizd un espectrofotometro
Cary 5000 UV-Vis-NIR, el cual se encargd de medir la cantidad de luz que las muestras
transmiten en las regiones ultravioleta y visible del espectro electromagnético.

La caracterizacion eléctrica se llevé a cabo con un analizador de semiconductores
Keithley 4200 SCS, en el cual se utilizé la técnica de cuatro puntas que consiste en

colocar linealmente cuatro sondas sobre el material, a través de las sondas externas se
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hace pasar una corriente |, mientras que en las sondas internas se lleva a cabo la
medicion del voltaje generado. La resistencia del material se obtiene de calcular la
pendiente de la curva generada al graficar los valores de corriente y voltaje (ley de
ohm).

La medicion de los espesores de cada una de las muestras se llevo a cabo mediante el
uso de un perfilbmetro Dektak [IA. En general el funcionamiento del perfilbmetro
consiste en el desplazamiento de una punta de diamante sobre una superficie
determinada, detectando en su movimiento diferencias de altura y generando
finalmente un perfil, por lo que resulta una técnica muy utilizada para medir espesores

de peliculas delgadas.

1.3 Resultados

La muestra OA1 presenta una baja transmitancia, la cual es debida a la pérdida de
oxigeno durante el proceso de depdsito, lo cual concuerda con el aumento de la
transmitancia al ingresar oxigeno durante el proceso de depdsito de la muestra OA2.
Ademas, las mediciones de perfilometria muestran la disminucion de la velocidad de
depdsito con el ingreso de oxigeno durante el proceso de depdsito, esto aun cuando la
cantidad de oxigeno ingresada fue la minima posible.

En lo que respecta a las muestras OA3 y OA4, las cuales se llevaron a cabo partiendo
de un blanco de aluminio, la caracterizacion por UV-Vis muestra que, aun ingresando
oxigeno durante el proceso, la pelicula OA3 presenta una transmitancia baja, incluso es
la mas baja de todas., en contraste es la que obtuvo mas espesor. Se obtuvo un
considerable incremento de la transmitancia cuando el flujo de oxigeno aumenta de 1.5
ccm a 1.8 ccm. Otro factor que se vio afectado por el aumento en el flujo de oxigeno,
fue la velocidad de depésito, ya que como puede verse en la tabla 1 el espesor
disminuy6 considerablemente de OA3 a OA4 aunque por arriba de los 300 nm.

En la figura 4 se puede ver la diferencia en opacidad entre las muestras OA1 y OA4;
esto a pesar de que tienen espesores semejantes; mientras que en la figura 5 se puede

ver la diferencia en la transmitancia de estas dos muestras.
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Figura 5. Espectros UV-Vis (Elaboracion propia)

Con la caracterizacion eléctrica se midieron los valores de resistencia de las 4
muestras, los cuales pueden verse en la tabla 2. Las muestras OA1 y OA3 presentan
los valores mas bajos de resistencia; esto concuerda con que dichas muestras son
presentan menor valor de transmitancia, y menor valor de oxidacion. Cabe sefialar que
de éstas dos, la muestra OA3 es la que cuenta con menor valor de resistencia eléctrica
y menor valor de transmitancia, lo cual resulta congruente si tomamos en cuenta que
para su sintesis se partié de un blanco de aluminio de alta pureza. En la figura 4, OA1y
OA3 se pueden identificar por ser las muestras con mayor opacidad. En la tabla 2 se
puede ver que las muestras OA2 y OA4 presentan los valores mas altos de resistencia
eléctrica; las cuales presentan a su vez, los valores mas altos de transmitancia (figura
5). Finalmente cabe sefalar que la muestra OA4 es la que presenta mayor resistencia

eléctrica y mayor transmitancia, lo cual tiene congruencia con el hecho de que para su
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sintesis se partio de un blanco de 6xido de aluminio y aunado a eso se ingreso oxigeno

durante el proceso de depdsito.

Tabla 2. Caracterizacion eléctrica (Elaboracion propia)

Muestra Resistencia (Ohms)
OA1 57.6x103
OA2 89.5x10°
OA3 1.24
OA4 87.8x10°

Conclusiones

Las mejores condiciones para sintetizar peliculas de o6xido de aluminio que tengan
aplicacién en la pasivacion de superficies metalicas reflejantes son las elegidas para
obtener la pelicula OA4.

El exceso de oxigeno en la atmdsfera de depdsito disminuye la velocidad de depésito.
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