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RESUMO

Neste trabalho foi desenvolvido o sistems de deposicao de  filmes

ela técnica de "sputtering'” D.C., com aplicacao ao Tantalo e seus compostos.
P : P g P & B

0 equipamento foi projetado e construido dentro da opgado de se uti
tizar o mgximo de recursos & tecnologias nacionais. Diversos acessSrios, neces-
sarios a nperagao do sistema, foram prcjetados e construidos 1ocalmente, e apre

sentam aigumas novidades em suas concepgoes

: 0 sistema fol montado e caracterizado dinamicamente, variando-se:
as candigﬁes de bombeamento, as pressoes de operacac, a tensac e corrente de de

posicao, é a natureza do conjunto de gases utilizado.

_ : Como aplicacao ao trabalho realizado foram depositados e analisa -
dos fiimeé finos com base no Tantalo, visando a obtencao de tecnologia para a
rea?izaggé posterior de componentes eletronicos. Foram obtidos filmes de Nitre-
o de Ténfa?o em condigoes de repetibilidade, com resistividade de "plateay’
da ordem de 250 yficm e coeficiente de temperatura da resistividade methor  que

~100 ppm C ], sem © uso complementar de “annealing', oxidagao e envelhecimenta
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CAPTTULO } - TECNOLOGIA DOS FILMES FINOS

1.1 ~‘Int§odug§o

No desenvelvimenio da Eietronlca, uma das etapas fundamentais foi
& apar35|mento dos dispositivos ativos a estade solide. Estes componentes ele-
tronicos,;constru:dos normaimente com base na tecnoiogia dos semicondutores, re
preséntarém um avango enorme, tanto sob o ponto de vista da eficiéncia e Cbnfig
bi]idade,équanto com relagdo @ redugdo do tamanho fisico dos dispositivos. No
antanto, ﬁornou~se necessario também que outros componentes periféricas-(capa@l
teres, reéistores, etc.} acompanhassem esta evolugdo, procurande atingir ni-
veis de eficiéncia e microminiaturizagac que os tornassem compativeis com as ne
vas tecanogiés, principalmente os novos conjuntos em estado solido chamados de
circuitoséintegrados. Para atingir estes objetivos, foram desenvolvidas novas
técnicas énde os materiais apareceriam sob a forma de pelifculas muito finas,
chamadasdé filmes. Hoje em dia as duas'técﬁicas, circul tos integrados e filmes
finos, esﬁéc intimamente }igadas, permitindo cada vez mais, solugoes melhores

aos problemas mais complexos da Eletrdnica.

Dentro da Eletronica, consideramos como filmes finos aqueles cuja
espessuraét e menor do que 1 um. No entanto esta ndo é uma definigao absoluta,
em algunsécascs chama-se de finos aqueles com t < 1000 R e, em casos especiais
como o esﬁudo de superficies, apenas aqueles com t < 100 R. 0s filmes finos po-
- dem tambéé ser caracterizades pelos processos de obtengdo ~ evaporagao,
"sputteriﬁg“, CVD (deposigdo por fase vapor) - bastante diferentes dos proces -
S0% metal@rgiccs convencionais, ou entao pela predominancia dos efeitos superfl

ciais que modificam o comportamento em relagao a sua forma natural.



1.2

: Entre os diversos processos para a obtangEo“dos materiais na forma
de FiTmes; encontramos duas tecnicas mais utilizadas, a evaporagao e ' o
“sputterihg“. 0 processo de.evaporagéo se baseia no fato de que os materiais 50
tidos vapérizam quando aquecidos & temperaturas bastante elevadas, podendo o va
por emitiﬁo ser condensado num substrato, pkoduzindo assim filmes solidos, Este
e um métaao teoricamente simples sendo o mais largamente empregado em escala in
dustrial étua]mente, para a obtengao de estruturas convencionais. A vaporizagdo
do-materiél e obtida normalmente pelo aquecimento joulico, ou pela incidéncia
de um fei%e colimado de eletrons. A operacao de deposicao e feita em um ambien-
te de aiié vacuo, O que faciiita_a vaperizacao e leva a uma maior pureza do ma-
terial debositado, permifindo um controle mais acurado do processo. As referen~

cias 1,2,3 e k apresentam maiores detalhes sobre o processo de evaporagdo térmi

ca. Na figura 1.1 € apresentado o desenho esquematico de um evaporador.
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Fig. 1.1 { Desenho esquemético de wm evaporador.



1.3

A técnica de depOStgao por ”sputter|ng” € aiternativa a evaporagio.
0 matertai a ser depositado e retirado de uma fonte, atraves do bombardeio por
fons de aﬂta energla, obtides por uma descarga gasosa, sendo entdo coletados na
suherffcié do substrato. A deposi¢do neste processo nao esta ligado, ne entanto,
ao proces?o de vaporizagao, com as restrigoes naturalmente a ele impostas. 0
processo'ﬁeve ser levado a caho em ambiente limpeo, utilizando~se para istc as
técnicas dé alto vicuo. Maiores detalhes sobre a técnica de "sputtering” serdo
dados em iépicos subsequentes. A figura 1.2 mostra o desenho esquematico de um

sistema d? deposigao por ''sputtering't.

Z I"l\au

Fig., 1.2 % Diagrama esquemdtice de wm pistema de "sputﬁaring” de.
57 base; &) "container”; 3) sistema de bombeamento; 4) catodo;
- §) eletrodo; §) "shielding”; 7) anodo; 8} "shutter”; 9) suporte de
é substnato* 19) substrato; 11) placa de vidro; 12) base de metal;
18} caiza d aquecedbr 14) resisténcia do aquecedor; 15) termopar;
18) entrada de gas.
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£ |mportante observar que os processos de deposigac procuram prip-

c:palmente permstir o .controle nas propriedades do filme obtido.

Os materiais, sob a forma de filmes finos, apresentam propriedades
bastante d:versas da forma natural. Os efeitos mais importantes sao: |) o espa-
ihamentogsuperfaciai de particulas, que passa a ser dominante; 2} maior ahsor -
gao de géses, durante a deposicao, que leve ao aumento do espalhamento  devido
as impurézas; 3} a distribuicao de impurezas pode se épresentar em condig¢oes de
nao equiﬁ?br?o, devido as caracteristicas do processo de crescimento: 4) a den-
sidade pode ser diferente com relagao & forma natural; 5} filmes muito finos
apresentém uma estrutura de ilhas, com caracteristicas semicondutoras, o que
.pode iev%r a um processo de condugdo bastante complexo; 6) o possfvei apareci -
men Lo deénovas a@struturas cristalograficas metaestaveis, bem como ligas e combi
nagoes deéeiem&ntcs nao convencionais; 7) o pessivel aparecimento de tensdes in
trfn$ecasémuito grandes devido as diferencas entre estruturas de rede e coefi -
cientes dé expansac, levando a uma taxa elevada de deslocagSes. Estes efeitos
permi tem hma ampla flexibilidade no controie das propriedades opticas, mecani -

cas & elétricas dos filmes, permitindo entdo uma maior generalizagdo no seu uso

A aplicagdo das técnicas de f1¥mes finos tem sido bastante d:vers;
ficada. Nas dispositivos eletronscos os filmes finos se tornam bastante impor -
tantes sob a forma de resistores, capacitores, componentes magneticos e super -
condutcre#, fotocondutores e componentes ativos como LED e circuitos integrados.
Na indﬂst}ia mecanica, os filmes finos_ééo'usados principalmente para proteger

as superficies contra atrite, corros3o e fadiga.

0 objetivo basico deste trabalho é desenvolver a técnica de deposi
cao de ftlmes finos por Ysputtering’'. Para isto foi feito um estudo tedrico en=-
voivendo ps principais Ttens relacionados com o processo. A partir deste'estudo
foi desen?clvido o projeto do sistema de deposigﬁc, sendc este, a seguir, cong -
truido e taracterizado, 0 processo de caracterizagao foi feito através da depon
sigdo de ?ilmes de Tantalo e seus compostos, devido a import3ncia deste mate-
rial ne p}ocessamente de componentes eletrdnicos. Com isto procurou-se dar  um
embasamenio para trabalhos posteriores com a técnica de deposigao por
”Sputteriﬁg“ e, simultaneamente, permitir o desenvolvimento de componentes ati-"

vos e passivos com base na tecnologia do Tantalo.
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i.2 - Filmes Finos de Tantalo e Nitreto de Tantalo

Existe um grande numero de materiais que tém sido investigados pa-
Fa um posé?ve¥ uso em circuitos passivos de filmds finos. Existem, no enténto,
duas corréntes basicas: de um lado aparece o uso de elementos resistivos de
nichrome é oxido de silicio como elemento dielétrico de capacitores. Outra cor-

rente usa como elementos resistivos compostos com base no Tantalo, e como ele-

mento diefétrico base, o pentoxido de Tantalo. As pesquisas na tecnologia de
filmes f:ncs de Tantalo foi primeiramente Jevada a efeito pela Beli-Northern
Research, e apesar dos pr;me:ros ¢ircuitos terem aparecido por voita de 1969,

as pesqu:sas mais completas se deram no periodo de 1969-1975.

_ 0 uso de filmes finos de Tantalo em microeletronica é devido, en-
tre outraé razoes, a facilidade em variar as propriedades eletricas do filme pe
la variagdo na dopagem durante a deposigao por ''sputtering''. Esta dopagem e
normalmenﬁe obtida pela introdugdo controlada de pequenas quantidades de gas no
sistema d@rante o ''sputtering', sendo esta técnica chamada de ”sputtering“ rea-
tivo. De Qma maneira geral, o gds dopante nao altera as caracteristicas gerais

da descarga gasosa, sendo incorporado ao filme em parcelas reduzidas.

Atualmente, existe um grande numero de trabalhos realizados © com

filmes de Tantalo dopados com Nitrogénio. As condigbes usuais de deposigao sao:

a) Tens3o de operagdo: 2 KV a 6 KV
b} Densidade de corvente: 0,}.a 0,5 mA em 2
¢) Taxa de "sputtering: 1 a 9 x 1026 Gtomos s !

d) Pressao parcial de N, 10'5 a 1073 Torr

z
e) Temperatura de substrato: 150 a 400°¢C

) Press3o residual: 104? a 10”5 Torr

g} Pressao de operagao: 10 a 50 millitorr

As referencias 5,6,7,8 szo exemplos de trabalho bastante comple-~

tos na deﬁosigﬁe'de filmes finos de nitreto de Tantalo.

Quanto as caracteristicas dos filmes depositados temos:

a) foncentracao de Nitrogénio

Determinada basicamente por trés métodos |9|, a concentrag3o de
Nitragéniq nos fiimes de nitreto de Tantalo, se torna importante no aspecto em

que ela détermina a forma do composto depositado. A figura 1.3 [0l € um exemplo



da variagao do contelido de nitrogénio nos filmes em fungao da pressac parcial

des te gésiduranie a deposicgao.

‘o
Lv]
=
1
|
2 50y
Ml
| .
A 1% § O
-
kY 0
o
:% 304
j el
3 20k ¢
- o
Z  10¢ o
a_ .
QO i L L f 5
0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

103 x Pd(Torr)

Fig. 1.3 = Variagao tipica da quantidade de Nitrogénio incorporado ao Filme enm.

| fungfio do pressdo pareial do gds.

b) Propriedades Elétricas

_ Dentre as propriedades elétricas mais importantes nos filmes -da
TaN e Ta %emos a resistividade e o coeficiente da resistividade com a temperatu
ra. Estes?parémetras sdo em grande parte controlados pela quantidade de Ni troge
nio incorborado nos filmes. A figura 1.4 mostra o comportamento geral destas va-
riaveis. Qs valores bases de trabalho sdo: resistividade (p) de 250 a 400 uQcm

] coeficiénte de temperatura da resistividade (CTR) de ~35 a —-250_pprn'3£2”l

No entanto, dependendo das caracteristicas do sistema e da deposi~

¢ao podembs encontrar outros comportamento para p e (TR, Um maior detalhamento

=
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destes valores pode ser-encontrade na referencia 11.
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Figura 1.4

c) Tensio Mecinica (STRESS)

Existem poucos trabalhos quantitativos realizados nesta area. No

entanto tem-se obtido filmes resistentes ate 22 Kgf 2 f1z2.].

d) Densidade

: Mantendo'a caracteristica bisica da estrutura dos filmes finos, a
densidadeédes filmes de TaN & normalmente menor do que em sua forma natural. Pe
{os trabalhos de Welimott [13 e Brown |th] observa-se que a densidade dos fil-

mes variaéde 10 a i5 gcm“3 para uma variagadc no conteudo de Nitrogénio de

até 60%.
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e) Estrutura Cristalina

No trabalho de Gerstenberg e Calbick |15| & possivel agcompanhar a
variagao da estrutura cristalografica do composto depositado em fungao do con-
teddo de Nitrogénio do filme. & principio, sem a adi¢ao proposital de N2 na
atmosfera de deposicao, o filme de Tantalo pode apresentar sua estrutura nor-
mal bce, ou ent3o uma estrutura metaestavel tetragonal chamada de beta-Tantalo.
Com o aumento da pressdo parcial de nitrogenio, a fase inicial, bcc ou beta-Tan
talo, val sendo substituida por uma fase hcp atribuida ac composto TazN. Se a
pressac de nitrogénio continua a aumentar, a fase hep val sendo substituida por
uma fase fcc correspondehte a estrutura do TaN. As figuras 1.5 e 1.6 mostram a

variagao aproximada de p e (TR com a estrutura cristalina do depdsito.
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Fig. 1.5 = Caracteristica tipica da variagdo do coeficiente de temperatura da
resisténcia em fungdo da pressdo pareial de Nitrogénio, para as va-

rias estruturas cristalogPaficas do sistema Ta&ﬂy.
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1.3 - 0 Processo de "Sputtering'

1.3.} - Fundamentos Historicos

As primeiras observagdes qualitativas & respeito do bombardeio
idnico de superficies, foram feitas ha mais de um seculo. Em 1851, Plucker ob-
servava.o aparecimento continuo de géses, em tubos de rajos-X, a medida que es-
tes se tornavam mais “duros', com a consequente necessidade de maiores  tensoes
de operagio. Um pouco mais tarde, em 1852, Grove observava que as  superficies
bombardeadas por fons energéticos eram lentamente erodidas com a retirada de ma
terial. Apds estas primeiras observagoes, © assunto permaneceu pos muitos anos
sem maiores estudos,'a menos de alguns pequenos estudos exploratorios. de
Langmuir e Dushmaﬁ, nos laboratorios da General Electric, sobre os fenomenos da
remogio de gases, e as primeiras investigagdes na erogao de alvos, ou

SPUTTERING, por Guntherschulze.

Durante este perfodo, este fenSmeno nao recebeu maiores contribui-~

¢Ges através de estudos, pois ele se apresentava como um elemento indesejavel, -



e a maior preocupagao era de elimind-lo. No entanto, outros fendmenos associa-
dos com o bombardeio 10nico de solidos foram obsarvédos, mas ainda de uma manei
ra muito superficial. Entre estes fenOmenos destacam-se a ejegao de eletrons
secundarios, a reflexdo e neutralizacdo dos fons incidentes e a ejegdo de parti
culas neutras e carregadas do alvo, durante o ''sputtering''. Os resultados des-
tas primeiras iBVestigagaes-foram coletadas por Massey e Burshop, Dushman e
Guntherschultz, revelando, no entanto, um desconhecimento quase que completo do
assunto até 1940. Mesmo no perfodo de 1939/h5, onde a aceleragao em guase todos
os ramos da pesquisa cientffica foram imensos, muito poucos foram os cenheci men

tos acresceéntados & &rea de bombardeio iGnico de superficies.

Mais receﬂtemente, o uso de ‘'sputtering'’, como um método para depo
sitar filmes com propriedades controladas, ganhou maiores consideragoes, princi
palmente devido ao Interesse em Tilmes de materiais refratarios para.aplicagoes
em eletronica. Atualmente varios s3o os problemas em que sdo necessarios conhe-
cimentos maiores a respeito do fendmeno de 'sputtering'', como: danos em astrona
ves espaciais por bombardeio, danificagao por jons de alta energia em superfi~
cies de reatores, limpesa de superficies por bombardeio idnico, bombeamentc em

sistemas de vdcuo por agao de ''sputtering'!, etc.

Hoje em dia, existem um grande numero- de publicagoes direta e indl
retamente relacionadas com estes assuntos. Fruth [16] e Glocker e tind [17] sao
exemplos de trabalhos bastante extensos de revisao de assunto até a data  de
1939, apresentando, no entanto, apenas o interesse historice, por estarem com -
pletamente ultrapassados. Os trabalhos mais recentes de Wehner [18], Ho!fand[¥9|
Moore |20], Thompson [21] e Kaminsky |22 apresentam uma base de conhecimentos

necessarios para o estudo destes fendmenos.

1.3.2 - Teorias de ""Sputtering'

Existem duas teorias principais propostas, para explicar a ejegao
de material de um alvo bombardeado por Tons. A primeira, proposta por  (rookes
{23 em 1891 e von Hippel |2k]| em 1926, postulava que o “sputtering' era devido
'3 criagdo de pontos localizados, de alta temperatura, devido ao bombardeio de
fons, tendo como consequéncia a evaporagao localizada do material do alvo. Se-
gundo esta teoria & taxé de Ysputtering'' deveria ser uma funcao do calor de su-
blimagdo do alvo, bem como da energia dos fons. Também era de se esperar, bases

dos mas teorias de evaporagac, que oS atomos ejetados tivessem uma distribuigao

| -
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'COSSEHOIda] Como primeira aproximégéo o modelo foi aceito, e alguns dados ex-
perzmentass, baseados em descargas gasosas, pareciam concordar com a teoria.
Mais tarde,:com o aprimoramento dos equipamentos de ''sputtering'’ e o aprimora -
mento dos metodos de analise, verificou-se que 0 modelo era impraticavel e dis-

cordante com a maioria dos novos dados experimentais.

Yma teoria mais coerente foi proposta por Stark !25|, em 1999, su-
gerindo um mecanssmo envolvendo a transferéncia direta de momentum do fon a0
atomo do a!vo Fxiste uma guantidade considerave! de dados coletados que supor-
tam esta taorra, incluindo "sputtering yield" (razao entre o numero de particu =~
Tas ejetadas e numero de fons gue bombardeiam), e dados em distribuigao angular
dos atomos ejetadas de alvos monocristalinos. Os principais elementos que supor

- tam esta t&OY’ia de: transferencla de momentum 530‘

&) A distribuigdo dos atomos ejetados de um alvo monocristalino,
n3c obedece a uma jei cossencidal, tendendo a se concentrar nas diregoes de

maior empacotamento do cristal.

b) 0 "sputtering yield' n3o depende apenas da energia dos fons de

bombardeio, mas também de sua massa.

¢} Existe uma energia minima, abaixo da qual o "sputtering' nao

ouGrre.
d) 0 “sputtering yietd' diminui para fons de energia muito alta.

e} A energia dos atomos ejetados é muitas vezes maior do que a dos

stomos obtidos por evaporagao termica. .

f) 0 bombardeio de superficies por elétrons nac provoca

“sputtering” mesmo em faixas de energia mei to alta.

Um dos trabaihos mals extensos e completos sobre o estudo teorice

do processo de ”5putter1ng“ & apresentado por Sigmund |26].

1.3.3 - ”§puttering” em Descarga Gasosa

Apesar de existirem uma série de téenicas que permitem a  geragao

de fons necessarios para o bombardeio do alvo e seu consequente Ysputtering'!, o




método mais simples & sem diuvida a criagdo de uma descarga gasosa, na forma HE

minosa {Glow Discharge). Esta ¢ normalmente obtida pela aplicagao de um alto po

tencial entre dois eletrodos planos e paratelos em um gas a baixa pressac {1 a

100 millitorr).

Existem varios tipos de descarga gasosa, cuja caracteristica pode

depender 5astanta de fatores como: a pressao do gas, a tensac aplicads, a confi

guragdo de eletrodos, etc., que podem influenciar no comprimento da descarga e

na denaidéde de corrente |27}.

A figura 1.7 mostra a caracteristica corrente-tensao de uma descar

ga entre dois eletrodos planos num

-fitorrs.
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De inicio ndo existe nenhuma corrente abaixo de ums tensao minima
na gual aérigidez dieletrica do Qés se rompe. Esta regiao & chamada de descarga
de Townsend, podendo a corrente aumentar sem acréscimo de tensdoc. A seguir, pas
sando poréuma regiaoc de transfgﬁo, a corrente pode aumentar com a descarga apre
sentando Qma resisténcia negativa. Para um novo acréscimo de corrente atinge-se
a regiéa'&e lglow't normal, onde & tens@o permanece constante. Se a corrente €
nermalmenfé aumentada acima de um determinado valer, a voltagem aumenta com ©
acréscimoéde corrente e atinge-se a regido de brilho anormal. £ nesta regiao
.que sao féitos a maioria dos trabalhos em andlise e deposicao por ''sputtering'.
Se & passfve? ainda uma maior acréscime de corrente, @ tensao cai violentamente

e a descarga se transforma em arco.
A figura 1.8 apresenta esquematicamente a estrutura de uma descar~
ga gasosa e os graficos abaixo, alguns par@metros mais importantes relacionados

com sua estrutura fisica,
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: Uma descarga gasosa deste tipo apresenta uma série de regioces cla-
ras e-esduras, sendo as de maior‘importéncia para os sistemas de  ‘'sputtering"
am descarba em '"glow'’ as regioces escuras de Aston e Crookes, e as luminosas do
catodo e hegativa. Uma manelra simplificada de explicar o aparecimento destas
regioes ééacompanhar o comportamento fisico de um eletron secundario emitido pe
o catodo depois do impacto de um fon. O elétron secunddrio & emitido com  uma
velocidade ‘inicial muite pequena tal que sua energia & da ordem de ] eletron -
~voit, Deéuma maneira geral esta energia nao € suficiente para excitar as ot 6=
culas da‘éés criando, portanto, uma regiao estavel chamada espaco escuro de
Aston,_0e§ido a repulsao de cargas entre catodo e eletron, este vai adquirindo
maior'enefgia ate atingir o valor do potencial de ionizag¢3o do gas, dando ori-
gem a umaéprimeira regiao luminosa proxima ac catodo. A medida’que c elétron
se-afastaéa sua energia aumenta ultrapassando o valor do potencial de excitagao
do gas, &ma menor quantidade de luz € emitida, aparecendo a sequnda regiaoc es-
cura cham?da de espago de Crookes, A segunda regiao luminosa chamada de negat?—
va, apare?e devido ao grande numero de eletrons de menor ehergia (que aparece -
ram devidé a ionizagao por colisao), que spesar de nao serem capazes de ionizar

as moléculas do gas, podem excita-lo, levando-o & luminescéncia.|28].

. Para o trabalho de deposicdo & essencial gque o 'sputtering” se deé
na regiéoéde "glow'' normal, com isto obtendo-se a atividade dé toda a regiao de
catodo - ﬁcrtanto, uma maior uniformidade de depOsito em areas majores - e uma
corrente éfetiva maier - correspondendo a uma maior taxa de deposigac. No entan
to, nestaé'condigBes, qualquer estrutura com potencial de anodo deve estar posi
cionada a ndo obstruir o espago de Crookes, o que leva a extingao do ‘giow', ou

a passagem para a descarga em arco.
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CAPTTULD 11 = APRESENTAQﬁD D0 S{STEMA DE DE?OSIQﬁO

2.1 - Introdugao

Na fase de projeto e construgao do sistema de deposigdo par
“sputtering'! levou-se em consideracdo dois pontos fundamentais: a) o projeto do
sis;ema deveria se basear em trabalhos ja realizados anteriormente e, b) na exg
cucdo do projeto procurar-se-ia dar a esta um carater o mais }ligado a realidade
brasileira. Quanto a fase de projeto, procurou-se gerar um sistema ndo - indus-
trial, mos que permitisse @ execugao de deposigoes para a confecgac de  alguns

componentes eletronicos.

Uma segunda preoccupagac, durante a fase de projeto, foi procurar
permitir ao sistema uma major flexibilidade na adaptagao de novos equipamentos
gque permitissem tanto a8 sud utilizagao em outros projetos diretamente relacion
nados {deposicdc em multi-alvos, deposig@o por R.F., "sputter etching”, etc.),
como também aparelhagens especiais que permitissem um aprofundamento maior nas

pesquisas realizadas.

Durante o processo de construgdo do equipamento, 2 preocupacao ba-

sica foi realizar o maior numero de etapas dentro da tecnologia nacional. Para
isto foi utilizado o maximo possivel de equipamento e material acessivel no
Pals, bem como em muitos casos, procurando-se adaptagoes que tornasse ainda’

viavel o projeto e, ac mesme tempo, fossem de aquisi¢ac simples no mercado.

A figura 2.1 apresenta o diagrama em blocos do sistema desenvolvi-

do. As figuras 2.2, 2.3 e 2.4 apresentam detalhes do equipamento construido.

A descri¢ldo de cada parte do sistema € apresentada nos Ttens subse

-

quentes deste capitulo.
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2.2 - Sistema de Vacuo

Para o trabalho de deposigac de filmes por "sputtering’”, o Si5tema
de vacuo utilizado deve ter caracteristicas mui to especiais. No entanto, entre
os diversos requisitos que ele deve preencher, existem alguns conflitantes e
quase que mutuamente exclusivos | 1] como: a) nivel de limpeza de ultra-alvo-va

7

cuo, com pressoes finais da ordem de N a.10_8 Torr |2 |; b) operacdo em pres
s6es de 10 a 20 militorr, podendo chegar em alguns casos ate mals que 100 mi-
litorr; ¢} operagdo em presenga de uma intensa descarga gasosa. Para o sistema
desenvolvido, optou-se por um conjunto de bomba mecanica e bomba difusers cémo

base para todo o sistema de bombeamento.

No sistema primario dé.bombeamento, foi usada uma bomba rotatoria
de dois estagios, selada em oleo, acionada eletricamente. Este conjunto, 13768
da SARGENTE WELCH, 1iﬁhé DUC-SEAL, tem uma capacidade de 300 litros/minuto e
uma pressao final de 0,1 militorr. Estas caracteristicas permitem portanto ao
sistema, operacoes com carga de gas bastante grande, bem como um tempo de bhom-

beamento bem reduzido.

Para o estagio de alto vicuo foi usado um modulo completo  da
NORTON Co., da serie NRC NHS, composto de uma bomba de difusan de fracionamento,
uyma valvula de atto vacuo, um "criobaffle'' e um sistema geral de “manifold’. A

figura 2.5 mostra o desenho esquematico do sistema [ 3[.

A bomba difusore usada € do tipo NRC NHS-6-1500, de &', 4 es tagios
de fracionamento, com uma velocidade de 1508 litros/minuto e uma tolerancia ma-
xima de 700 microns. A bomba tem um corpo de ag¢o inox, sendo o conjunto de ja-
tos construfdo em aluminic. O sistema de tubos de refrigeragao é scldado exter-
namente ac corpo da bomba e o aguecedor € firmemente preso na base do corpo. Es
te tipo de bomba permite o uso de diversos tipos de 1iquidos organicos para .o
fracionamento. No entanto, para se atingir a pressac final especificada de ID'

Tafr, optou-se pelo composto DOW CORGING 705 | & |.

A valvula de alto vacuo NRC 1279-6, e de 6'', do tipo gaveta, opse-
rada manualmente. Isto permite um ajuste da pressao no topo da bomba, a vato-

res tolerdveis, durante a operacdo de deposicao |5 |.

0 Ycold trap utilizado € o NRC 0316-6" com uma condutancia de
1260 litros/sequndo. A introdugio de nitrogénio lfquide para a refrigeracac &

feita atraves de uma peca unica, provendo ac mesmo tempo a ventilagao do trap'.
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0 conjunto de ‘anifold’ consiste de:

a) Uma valvula manual tipo "bellows', para ''roughing'' NRC-1251-5/8

b} Uma valvula manual tipo *'bellows', para Yforeline!' NRC-1251-5/8

¢) Uma valvula manual tipo hellows't, para admissao de ar
NRC-1251-3/h. '

d} Duas conexoes para medidor de termopar.

e} Um ponto para acoplamento de detetor de vazamento.

f) Tubos de interconexdo do sistema, fsto faz com que a Gnica cong
x30 externa necessaria, seja a ligagao direta enire a bomba me-

canica e a entrada da vaivula de ''foreline”

0s medidores de pressao uts}|zados no sistema de bombeamentc  $ao
de dois tipos. Para a medida de pressac ate 10 -3 Torr e usado um medidor a ter-
" mopar NRC-531 conectado entre as bombas mecanica e difusora. Na faixa de pres-
sao de 107% ats 1677 Torr usa-se um medidor de ionizagavc a catodo frio 524-2 da
YARIAN, conectado entre © “cricbaffié“ e a valvula de alto vacup. Com isto tem-
-se¢ condigoes de se observar tods a faixa de operagao de pressao do sistema de
bombeamento, guer durante © periodo inicial de limpesa, quer durante o processé
de deposigao.

Todo o sistema de controle da estagac de bombeamento se  encontra
em placas colocadas em um rack! padrdo de 19''.A agua de refrigeracao e tomada
da linha gera], a uma pressao de 30 libras e uma temperatura da ordem de 12 ¢,
passando entae no controle por um rotimetro para inspecao visual de fluxo. 0
sistema de alimentagdo de nitrogénio liquido para o eriobaffle’ tambem tem seu
controle automatico colocado no Hrack'!, sendo o seu circuito a ser apresentado

Y'a posterior; . Ds monitores de pressdo estdo colocados em um painel subse-

quente constando de um monitor 860-K2645-301 da VARIAN para o catedo frio e um

NRC-801 para o termopar. Todo o sistema e protegido termo~ magneticamente.

2.3 -~ Camara de Deposigao

No projeto da camara do sistema Ysputtering'' foram levados em con-

sideragdo uma série de pontos basicos, entre eles: a) o catodo devera ficar aci

ms do suporte de substratos, para maior faciltidade na colocacao destes; b) deve

ser aberta a possibilidade para a colocag@o de trés catodos, para um eventual

trabalho de deposi¢3o em multi-alvos; c) o espago da cBmara devera ser suficien-
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te para a colocagho de novas estruturas de interesse especlfico; d) deverd ha-
ver facilidade na montagem £ desmontagem da camara para maior simplicidade no

processo de limpesa. As figura 2.6, 2.7, 2.8 ¢ 2.9 mostram esquematicamente 2

estrutura de camara de deposi¢ac.

Fig. 2.6 ~ Vigta geral da camera de deposigac mowtade no sistema de bombecnenio.



Fig.

2.7 - Vieta frontal da cdmara de deposigdo aparecendo janela—visor

" Legd-through'.

z.8
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_ A cimars & constituida basicamente por 4 conjuntos de pegas:
1} “container' principal; 11) base de acoplamento; Pi1) tampa superior e [V} sy
porte de substratos, sendo todos cons trufdos em ago inox {316L). Desta maneira
garante~se uma maior resisténcia mecanica, um ambiente com caracteristicas nao-
~ferromagneticas e uma menor possibilidade de autocontaminagac devido ao baixo
tyield! do ago inox | 6,7 ]. 0 sistema foi projetado e construide usando-se co
me base a tecnologia de alto vacuo | 8|, sendo todas as soldas feitas a Argdnio

e a vedacao das partes moveis com Y'o-ring''.

0 container' principal consta de um tubo cilindrico de diametro
externo de 458,80 mm e altura de 200 mm. Nas duas extremidades deste tubo estao ‘
soldados anéis de acoplamento, onde existem os canais para.a colocagao dos
“o-rings!' de vedagao com a base e a tampa suﬁerior. Este Ycontainer" & ?rovido
de duas janelas diametralmente opostas e seis tomadas de vacuo equidistantés,
sfastadas do corpo do tubo, para colocagao de elementos acessarios e Hfead~
~throughs'. Cada janela tem um diémetro.de 102 mm, o que permite uma visao com-

pleta do interior da camara.

A base de acoplamento € o elemento suporte do '‘container', que per
mite a ligagdo direta da cimara ao sistema de bombeamento atraves da valvula de
alto vacuc. Esta base & constitulda de um anel com didmetro externa de 508 mm
e interno de 186 mm, onde existem oito furos para a colocagac dos parafusos de
‘fixagao do sistema de bombeamento. Ainda na base aparecem quatro tomadas de va-
cuo dfamettaimente opostas, com diametro de 32 mm, bem como quatro pontos de
apoio para a placa suporte de substratos. As tomadas de vacuo sac normalmente

vedadas por flanges lisas.

A tampa superior, € constituida de um disco com diametro de
508,0 mm, com trés aberturas, para a colocacao dos catodos, com diametro de
120,0 mm. As aberturas para os catodos devem ser vedadas com flanges lisas. Ain
da na tampa principal encontramos uma abertura central de diametro de I'' onde
devera ser insta1adohum Hfeadthrough'’ para o suporte rotativo de Taminas. A tam
pa principal assenta-se sobre o ''container’ provendo a vedagdo necessaria atra-

ves de Yo-ring''.

0 conjunto suporte para l3minas, € constituido de uma placa de
.apoid e quatro tirantes de sustenta¢@o. Cada tirante & constituide de uma barra
cilindrica de 153,00 mm de altura, sendo toda ela rosqueada para permitir maior
flexibilidade de ajuste de altura. Estes tirantes s3o presos a base por rosca.

A placa suporte tem um didmetro de 406 mm apresentando quatro aberturas meno-



res para fixagac dos tirantes, = quatro aberturas maiores correspondentes as

existentes na base.

As figuras 2,10, 2,11, 2,12 e 2.13 apresentam detalhes da camara de

deposigao construida,
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1 Parafuso

- Fig. 2.12 ~ Vieta superior da camara de deposigao.
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‘Fig, 2.13 — Vista em corte ( topo) da edmara de depesigao.
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2.4 - Sistema Catado

No projeto do conjunto do catodo foram levados em consideragéo var
rios aspectos de importdncia, como:

a) 0 conjunto deveria ser. colocado na tampa superior da camara fa-
cilitando desta maneira, © seu manuseio.

b} 0 catodo deveria estar isolado dos pontos de terra para uma ten
s3o de até 10 KV |9 |. ‘

c) O catodo deveria ser refrigerado a agua para manter melhor dis-
sipagdo térmica [101. '

d) As conexbes para a alta tensac e refrigeragao deveriam ser fei-

tas em pontos externos ao ambiente de vacuo, evitando-~se o uso de "feedthroughs'

mats sofisticados.

o) 0 material do catodo deveria ter baixc "sputtering yield", nao

interferindo, portanto, no processo de deposigao 11,124,
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f) 0 catodo deveria prover sistema de 'shielding' para o alvo, evi

tando o “sputtering'! deste em regides nao necessarias [13].

g) 0 catodo deveria ter facilidade para colocacao de alvos com did

metro de até 5.

Baseado nestes principios, o conjunto do catodo fol projetado - e
construido. O material basico utilizado foi Aluminio, e optou~se por um isolan-
te organico do tipo nylon ou teflon. A vedagao fol feita para alto vacuo, usan~
do-se o sistema de "‘o-ring'', Constituido basicamente de um sistema de apolo ¢
fixacao, um isolante de alta tensac e o catodo propriamente dito, o sistema po-

de ser representado esquematicamente como apresentado na figura 2.4,

0 sistema de apoioc e fixagéo & constituido de duas pegas, sendo &

de maior importancia a apresentada na figura 2.15, chamada de fixador interno.

Esta peca € o elemento de ligagdo entre a estrutura da camara e ©
catodo. Tem a funglo dupla de prover a vedag2o do conjunto e proporcionar ao
mesmo uma estrutura com potencial elétrico equivalente ao da camara. Nesta es-

. representéda pelo

trutura encontra-se o sistema de "shielding' do alvo |14
segmento cllindrico de diametro interpo de 180,0 mm e altura 25,0 mm. Os valo-
res assumidos foram obtidos levando-se em consideragac que esta estrutura deve-
rfa estar a uma distancia do alve, menor do gque o espago de Crookes, pafa evi -
tar o desenvolvimente da descarga nesta_reg%éo. Entretanto, esta distancia deve
ser maior que a critica [15], evitando~se assim o aparecimento de descargas em
: #
arco. Para estes calculos foram levados em consideragdo as condigoes limites de
tens3o 6 KV mixima, pressao iﬁ_h Torr a 10_2 Torr, didmetro de alvo 4. 0 fixa

dor externo, a segunda pega do sistema, tem a fungao apenas de posicionador.

0 elemento de isolacio elétrica do catodo € constitulde de uma es-
trutura cilindrica de teflon, com uma espessura minima de parede de 19,5 mm, .o
que garante, com seguranga, uma isolagao para tensoes de ate 10 KV. 0  detajhe
do canal, na face externs do isolante, aparece como obstaculo a possivel deposi

c3o de um filme continuo condutor sobre a superficie.

0 catodo & constituido de duas pegas. A primeira, o suporte, a0
qual € preso o alvo, e que simultaneamente completa a caixa de refrigeragac. A
segunda pega é o corpo do catodo, estrutura semi-oca, completando o sistema tro
cador de calor. 0 conjunto € preso ao sistema atraves de uma porca externa  ao
ambiente de vacuo, onde também sao fixos o condutor de-alta tensao, e 0s tubos

de refrigeragao de agua.

F
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Suporte do alvo

Corpo

Fixador internc do catodoc
Tampa

Fixador extérhc do catodo
Rés%na de Epox

Porca

Latodo

Condutor de entrada
Condutor de saida

Anel de vedacao

Anel de vedagao

"Anel de vedagao

Anel de vedacao

Anel de vedagao

Anel de vedagao
V7 Arruela

18 Parafuso

19 Parafuso-Fenda

Pig., 2.14 — Detalhe do eonjunto do catodo.
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Fig. 2.15 ~ Detalhe do fimador interno do catodo.
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As figuras Z.16, 2.17 & 2.18 apresentam detalhes do conjunto cons-

truldo.
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Pig. 28.18 ~ Comjuntc catodo momtads na olmara de devpeican, apresentando 8
g 1 Fritdy
papa externa de protegac, os tuboe dz refrigerapao e cabe de alimen

tagao de temsdo,

2.5 -~ Fontes e Alvos

O sistems de alimentagdo de alta tensdo do catodo conta com  trés
fontes. Uma primeirs “onte, com tensdo de §-2000 V e corrente de 0~100 mA, mode
lo 6522A da HEWLETT-FICKARD, serve para deposigdes com malores taxas de onde a

baixa tenséoc de opers;Bo nBo influencia as caracterfsticas do filme |18]. Uma
segunda fonte, HEWLETT-PACKARD, modelo 6525A com tensao até 4000V e corrente
até 58 mhA, represents uma alternativa intermedidria pars trabalhos um DOUCo

mals sofisticados, Pera deposigOes, onde a caracteristica de nucleagao e cressi
mento do filme sdo pirdmetros fundamentals, o sistema estd dotado de uma fonte
de tensdo varidve! ati 6000 V e corrente maxima de 20 mA da JOHN FLUCKE MFG Co.
ing., modelo 4OBA. O sistems & alimentade por um Unice cabo coaxial RGS/A-AV
interconectavel em cada fonte.

0 alvo de Tintalo utilizado foi fabricado pala CERAC inc., tende
um didgmetro de &' e espessura de 1/87, A pureza tipica especificada do material

¢ de 93,95%. Este alvo & conectado a0 suporte do catodo através de um epoxi con
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‘gutor, com balxa resistividade e alta condutancia termica. A figura 2.19 mostra

o alve utilizado.,

e
T

2.6 ~ AcessOrios

Para a operagao da camara de deposigao, & necassario que este este
ja dotada de umas série de equipamentos, cuja fungdo basica € prover um  3Cess0
do melo externo de controle, ac sistema de vacuo. Este acesso pode ser ou & ni-
vel de informagac tals come: medidor de temperatura e pressao, alimentagao, in-

jecdp de gases e carrente elétrica, ou a nfvel mecanico como o shutter'. A rec

aica utilizada para criar estes acessos e baseada na teenologia de alto va-

. i . [ - - - -8
cue 171, sendo no projete especificado uma vedagao para pressoes de ate 0]
Torr,

o sisrema de medigao de pressas da camara consta de uma cabega ter
mopayr VARIAN, modelo NRL 53F, um sensor do tipo catode frio, modelo 860 VARIAN,
e os correspondentes medidores. A cabega termopar esta acoplada ao sistema, di~
retamente ne conjunto de bombeamenio, 18 parie superior da valvula de alte va-

. . - . ; - . -2
cua. 0 catodo frio, responsdve] pela medida de pressac na faixa de 10 7 Torr a
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T Torr, estd acoplado diretamente a camara de deposicao. A cabeca medidora
esta colocada em uma flange que veda um dos seis acessos da <camara. 0 sistema
de medicio de pressdo estd colocado em um painel de 19", colocado no 'rack' de

controle.

0s gases, necessarios para a formegao da descargs durante a deposi
gao, sao injetados na camara atraves de duas valvulas de ajuste fino de fluxo.
0 Argdnio, gas basico da descarga, € injetado no sfstema por uma valvula  agu-
1ha EDWARDS, modelo OSiD; com-um controle fino de fluxe até um maximo de
3000 cmsfmin. Para operacac do sistema em deposigoes do tipo de ''sputtering'
reative |18], & necessdrio a introducBo de um gas dopante. No sistema isto €
feito através de uma valvula de fluxo variavel VARIAN, modelo 951-5106, cujo de

senho esquematico & mostrado na figura 2,20 []9[.

As duas valvulas de alimentacdo de gases estao colocadas em flan -~
ges que vedam os acessos da camara de deposicaoc. Estas valvulas sao  colocadas
contiguas e o mais proximo possivel da regizo do catodo. A figura 2.21 mostra

a montagem das valvulas na camara.

Uma ocutra flange, que veda um dos acessos da camara, fol modifica~
da para permitir a passagem de condutores elétricos para ¢ ambiente de vacuo. A
solugdo encontrada, devido a escassez no mercade de equipamento especializado,
foi utilizar a base de uma cabeca termopar soldada a flange. Com isto obtém-se

quatro pontos de acessc elétrico ao interior da camara.

No processo de deposi¢ag, uma das etapas necessarias e uma pre-lim
pesa do alvo, atraves da propria descarga gasosa [20|. Purante este processo,
chamado de pré~'sputtering', deve-se proteger os substratos para que neles nao
se deposite este material impuro. lsto & feito atraves de um "shutter'', de acao
mecdnica, colocado na base da c3mara de deposigdo. A chapa de protecgdo do
Hshutter' & de Aluminio, e quando glirada sobre os substratos fica a uma distan-~
cia da ordem de 1 cm destes, cobrindo-os integralmente. Durante a deposicae o
Yshutter't ¢ retirado da area .do plasma gasoso, fTicando bastante afastado da re-

gido de deposigdo [21].

fomo complemento necessario ao processo de deposigao, existe ain-
. da no interior da cémara, um sistema que permite aguecer os substratos, me s mo
durante o-processo de deposic¢ao [22,23,24]. 0 aquecedor de substrato foi cons-
trufdo com uma caixa de ago inox polido, onde no interior-existem os elementos
aquecedores que sao duas ]3mpadas halogeneas de quartzo de 150 Watts e 25 volts.

Este tipo de elemento permite um aguecimento, nao poluente ao ambiente de  va-
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cuo, parmitindo atingir temperaturas da ordem de 600°C. Na suparficie superior
da calxa esta colecado um sensor de temperatura de Lromel-Alumel, que permite
a monitoragao do processo. 0 sistema de aguecimento e controle de temperatura
é alimentado atraveés do "feedthrough'' eletrico descrito acima. A fonve de ali -
mentacdo e o controle do sistema de aguecimento estao colocados no conjunto de

Trackstt.

2.7 - Sistema de Gases

2.7.1 - Conjunte de Alimentagac

A figura 2.22 mostra o desenho esquematico do sisteme de gases ut]
lizado para as deposicoes. Sendo o gas, o elemento de agao e transporte na des-
carga gasosa, ¢ sende ele uma das principais fontes de impurezas no material de
positado [25,26,27], & hastante importante que nao somente se utilize de gases

de alta pureza, como também se tenha um meio de transporte limpo ¢ eficiente.
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Fig. 2.22 = Desenho esquemdtico do sistema de gases utilizado.

M - manometro
¥V - valvula de abertura manual
X F -~ potamatro
W~ vdlvula de controle eletro-mecanico
0 sistema permite 0 controle de trés gases diferentes. No atual

processo de deposigac usamos apenas duas espécies gasosas: Argonio e Nitrogénio.
Ds gases fornecidos sdo da linha U , considerados de alta pureza - comumente

dois nove - com conteudo especificade de Oxigénio e vapor de agua menores que
3

5 vpm |28|. 0s gases sd3o acondicionados em cilindro 820, com 5 m” em media, e

3 safda dos cilindros & colocada uma vaivula D12, redutora de alta pressao a

uma pressaoc regulavel. A pressdo de salda dos tubos & selada entre 2 e 3 bar.

~ Toda a tubulagdo do sistema foi construida na linha POLIFLO da
DETROIT S/A., que apresentaram excelente comportamento em relagac a limpesa e
deteribragév postericr desta. Nao se observou em testes posteriores nenhuma con

taminac3o do gas devido & tubulagdo. Os controles auxiliares, como valvulas de
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abertura e fechamento, redutores de pressao, manometros e rotametros, estao co-

locados em chapas padrao de 19" nos Yracks’ de controle.

2.7.2 - Analisador de Gas

Un compliementc de extrema importancia que se encontra acoplade ao
sistema de "'sputtering'' € o espectrometro de massa. O equipamento ytilizado &
um analisador de g3s residual, tipo monopolo, modelo SPI~10, da VEECD INSTRU -
MENTS Inc. A figura 2.23 [28] mostra o desenho esquemdtico do sistema com o
principia basico de funcionamento. Maiores informagoes sobre este sistems de

andlise de massa podem ser obtidas nas referéncias |30,31,32].

Fig. £.23a ~ Sistema de andlise de gas residual SPI-10.
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[rov——

l

C

Eﬁg.-2*23b‘w Principio bdsico de funcionamento do espectrometro de massa.

0 sistema utilizado opera até uma pressdo maxima de IDW& Torr, com

trés modos de operacgao, faixa de massa de 1~50 amu, 1-200 amu, e presé%o total.
‘A sensibilidade limite corresponde a uma corrente idnica da ordem de 1 x 10M3

amperes. A apresentagao do espectro de massa e feita na tela de um osciloscopio

existente no modulo de controle. Para permitir a gravagao dos diversos  espec-

tros de massa analisados, foi acoplade ao SPi-10, um tragador de curvas da

HEWLETT-PACKARD, modelo 71008M-11-12. A figura 2.2% mostra um espectro tipico
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do equipamento.
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Pig. 2.84 ~ Espectros tipicos obtidos com o sistema monopolo SPI-10.

2.7.3 - Purificador de Argonio

A necessidade de se trabalhar com gases de alta pureza durante o
processo de deposic¢ao por Msputtering' tem sido amplamente reconhecida e estuda
da [33,3@,35]. Durante a operagac do sistema verificou-se que o5 gases usados,
apesar das especificagoes de pureza garantidos pela fabrica, spresentaram  ta-
xas de contaminagao muito superiores ao aivel minimo exigido. Os testes foram
feitos utilizando o espectrometro de massa, descrito anteriormente, e 3 sequén-
cia mais detalhada destes testes € apresentada no capitule seguinte. No entanto,
pode~se verificar gque entre as impurezas detetadas, o Oxigenio e o vapor de
agua, principalmente no Argdnio, atingiram a cifras da ordem de 3% a 5%, o que

poderia comprometer seriamente O processo.

e
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Decidiu-se entdo por uma purificacdo adicional dos gases, e entre
s diversos processos estudados optou-se pela adsorgac das impurezas {02 a
HED). fonstruiu+se, entac, um purificador de Argonio, por adsorgéo, com limalha

de Titanio aquecido., A figura 2.25 mostra o desenho esquematico do purificador

construido.,

0 sistema consiste de uma ampola de quartzo contendo limalha de
Titanio, onde o gas ¢ forgado a passar por este material, guando aguecido. 0
aquecimente & feito num pequeno forno vertical, com poténcia de 500 Watts, <a-
paz de atingir temperaturas da ordem de 1100%. A temperatura do sistema e
obtida.atrévés de um termopar de Cromel-Alumel, e controlada por um conjunto

ENGRO, modelo 310. Durante o'funcianamento o sistema ¢ levado a atingir uma tem
peratura de 8500C, gastando um tempo da ordem de 10 minutos. Devido a alta tem~
peratyra, © gas passa por um trocador de calor e dai & levado ate a camara, on-

de o fluxo de entrada & controlado pela valvula para Argdnio.
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CAPTTULO 111 ~ CARACTERIZACAO DO SISTEMA DE DEPOSIQﬁQ

3.1 - intrcdugéo

Estando definidos os elementos chaves para o projeto do equipamen-
to de deposigao, e havendo sido este executado e montado, deve-se entao procﬁ-
rar definir a sua funcionalidade. Durante esta etapa sao feltas as corre¢des e
adaptacobes necessarias, e estando o equipamento em condigoes de operagao, procu

ra-se entao caracteriza-lo..

‘Meste capitulo procuramos levantar as caracteristicas de operagao
do sistema de deposicado, sem no entanto; nos preocuparmos com as  propriedades
do filme obtido. S3o apresentadas as principais caracteristicas dos elementos
chaves de composicao do sistema ~ sistema de vacuo, camara de deposigac, cato-
do, sistema de gases, etc. -~ bem como s3o apresentados os principais Ttens so-~
bre © seu comportamento global. Ac final deste capitulo € apresentado uma  se-

guencia simplificada de etapas para a operagao do sistema de "sputtering'.

3.2 - Sistema de Vacuo

_ Chamamos de sistema de vacue o conjunto de bomba mecanica {(prima -
ria), bomba difusora {alto vacuo) e camara de deposigao. 0 comportamento do con
junto das bombas isoladamente, apresenta-se dentro das especificagoes de fabri-
ca | 1{. A bomba difusora é sempre mantida em vacuo, atraves do fechamento  de
todas as suas valvulas, e na inicializagao do processo a bomba mecanica leva,
3

em média, de 5 a 10 minutos para levar o vacuo no corpo da difusora a 5 x 10

Torr. Quando a bomba difusora € ligada, durante a fase normal de degaseificagao



do 6leo e entrada em regime térmico, a pressao na entrada da bomba

atinge entre 20 x ¥0r3 Torr e 30 x 10“3 Torr, voltando ao valor de 5 a 10

3.2

primaria

3

Torr

apds a estabilizacao da difusora. 0 comportamento final do conjunto de bombeas-

mento pode ser visto na tabela |.

TABELA I

Pressao (Torr)

Tempo {min)

3

6

Conjunto de bombas sem 5x18 7 = 2Zx10 50

LN, no TRAP '2x10‘6_+ 810”7 70
._ : -3 I

Conjunto de bombas com 5x18 7 = Zx10 40
* -~ -

LN, no TRAP (%) 21076 o 1077 "

(*) © LNE

" regiao abaixo de 5 x 107° Torr.

As melhores pressoes finais obtidas foram:

al Sem LN2 no TRAP -+

b} Com LN, no TRAP -» < 2 x iU

z

7 % 10*? Tory

-7

Torr

& colocado no TRAP com & pressac atingindo a

Chamamos a atengao para o fato de que com a constante operagac en

alta carga de gas, o tempo de vida util dos Gleos, tanto da bomba primaria e di

fusora, se torna menor do gue o especificado. Redomenda-se, entac, a verifica -

¢Bo mais constante do estado dos Sleos, e sua troca num periodo meédic de 8 me-

ses de operacdo. Observa-se que apds a troca, o sistema demora de 3 a 4 dias de

operagac, até atingir o regime normal acima citado.

A camara de deposigao, diretamente ligada ao conjunto de bombeamen

to através da vdlvula de alto vicuo, apresenta um comportamento em relacao

pressdc que pode ser analisado pelos [tens subsequentes.

a



3.3

3.2.1 - Taxa de Bombeamento

A figura 3.1 mostra a curva de bombeamento da camara de deposic¢do,

numa atmosfera base de nitrogénic e a temperatura ambiente.

Observe-se que, de acordo com o grafico da figura 3.1, o tempc ne-
cessario para a pressao atingjr a faixa de 10_3 Torr, e o sistema ser aberto
para a agac da bomba difusora, é da ordem de 3 a 4 minutos. Em condigBes espe-
ciais: a atmosfera de nitrogénio e camara pre-aguecida (70%cy, a pressio final
obtida com a bomba mecanica atinge a 5 x lﬂ*q Torr com um tempo de operagao de
10 minutos, o que normalmente torna © processc subsequente de bombeamento mais
,rapido.
A bomba difusora e conectada & chmara através da abertura da valvy
la de alto vacuo. A figura 3.2 mostra o comportamento tipico do sistema para

duas condigoes: sem LNZ no TRAP, e este em regime com LNZ.

As curvas da figura 3.2 foram obtidas com a mesma atmosfera basice
anterior de nitrogénio, e com a camara em temperatura ambiente. O conjunto  de
borbeamento se encontrava, em amhos ©S casos, numa pressao final de 8 x 10_?

Torr quando da abertura da valvula.
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Fig. 8.2b = Tawa de bombeamento do sistema de alto vicuo (bomba difusora)  com

L, mo TRAP. Curva base para a opémgc"io do sistema para procegso de
deposicao.




3.72.%2 .~ Presstes Finais e Residuais

No processc de deposigdo por ''sputtering’' € de suma importancia a
cohdigao de limpeza do ambiente onde o processo se dara | 2 I‘ Esta linpeza é
mais facilmente medida através do vacue final atingido pelo sistema, bem como a
pressac residual existente na camara com a valvula de alto vacuo fechada na po-
sicdo de operagdo de deposigan. A tabela i1 mostra as diversas condigoes em que

o sistemas foi operado, bem como os valores tipicos de pressao.

PRESSOES RESIDUAIS

.l) Melhor pressdo residual sem aquecedor 3 x 10“6 Torr

2} Melhor pressao residual com pre-aquecimento 200% | 1,5 x ]0*6 Torr

3) Pressao re;idua} medi & sem aquecedor ' 5 x 10—6 Toerr
4} Melhor pressaoc residual com aquecedor 230°C 2 % i0"6 Torr
5) Pressao residual media com aguecedoer 4 x 10_6 Torr
PRESSCES FINAIS

1) Melhor pressac final sem aqueceder 7 x 10”? Torr
2) Mé]hor pressao final com aguecedor ligado 236°¢

T dio cimara = 70°C : 6 x 1077 Torr
3) Melhor pressac final aquecedor ligado-desliigado 5 x 1077 Torr
4} Pressdc final média 8 x 1077 Torr
5} Pressac final média com aquecedor ZBO?C 7 x 10_? Torr

TARELA IT1



3.8

Um segundo fator que pode tambem caracterizar a limpeza do ambien-
te de deposi¢do € a constituigao dos gases residuais na camara. Utilizando-se o
espectrémetro SP1-10 para a andlise destes gases residuais observou—se.uma pre-.
domindncia de vapor de agua, sendo a sua preséngé acentuada quando da nao ufiii
zagao de LNZ no TRAP. A figura 3.3 mostra uma sequencia tipica de espectros ob-

tidos para a pressac final e residual, com e sem LN, no TRAP.

2

Observe~se além da presenca do ja citado vapor de agua, © apareci-
mento dos picos de oxigénio, nitrogénio, argonio e hidrocarbonetos. Destes ele-
mentos o que merece maior atencao € o oxigenio, devido a alta atividade na for-
magao de Oxidos. No entanto, nas diversas observagoes feitas em varios espec -
‘tros verificou-se que o valor tipico de pressao parcial para este elemento en-

P

. - -8 , .
contrava~-se na faixa de 10 © Torr a 10 = Torr, valores estes abaixo da faixa

critica de 10_6 Torr.

Um terceiro pardmetro importante na caracterizagao de deposigao &
a chamada taxa total de vazamento, que corresponde a soma dos vazamentos reais
e virtuais. Este dado tem seu valor ressaltado quando observamos que na opera-
cao de deposicao a valvula de alto vacuo se encontra parcialmente fechada, o
que reduz bastante a velocidade de bombeamento no sistema. Portanto, qualquer
entrada de gas nao proposital pode levar a perda de controle na atmosfera de q§'
posicio. No sistema este parametro foi calculado medindo-se a pressao  inicial
e final da cémara isolada do sistema de bombeamento, durante um periodo de 10

5

horas. 0 valor tipico obtido foi de 1,8 x 10 7 Torr litro/seg abaixo do padrdo

#
comumente acei to I 3!.
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3.72.3 - Pontos {riticos

Apesar dos resultados obtidos para o comportamento do sistema de
vacuo terem se mostrado acima dos padrdes, existem alguns pontos criticos . no

sistema que devem merecer cuidados extras.

a) No conjunto de bombeamento deve-se verificar com frequéncia ~ 3
- . - . . o
temperatura da agua de refrigeragao, que deve ser mantida abaixo de 20°C, caso

contrario a velocida de bombeamento diminul sensivelimente.

b) Na nmontagem do "shutter’ deve-se procurar preencher, com graxa
de alto vacuo, todo o canal de passagem da haste de acionamento para evitar o

‘aparecimento de vazamentos virtuais.

¢) A montagem do conjunto do catodo € bastante critica, represen -
tando este 0 ponto mais vulnerdvel ao aparecimento de vazamentos no sistema. Re
comenda-se a colocagho do "'fixador externo do catodo'’ depois do sistema em va-

cuc e garantida a sua estanqueidade.

d) Devide & constante retirada do conjunto catodo para o carrega -
mento da cBwara com substratos, o anel externo de vedagac do conjunto deve ser

limpo e lubrificado com maior frequéncia,

e) Durante as operacdes de deposigao, parte do material vaj aderip
do as paredes e cutras pecas da cdmara, o que leva , devido a malor facilidade
de adsor¢do de gases, a8 deteriorizagao natural do nivel de vdcuo. Recomenda-se
a limpesa geral da camara guandoc ¢ melhor vacuo final obtido foi ainda maior

que 1 x 10_6 Torr.

1.3 - Sistema de Lases

0 sistema de gases, projetado e contruido para o uso de trés espe-
cies de gases diferentes, tem como caracteristicas basicas o uso de tubulagao
nao convencional em material orgadnico, e a presenga de um sistema de purifica -
¢ao suplementar de gases. A opgao, para o trabalho de deposicao de filmes de
tantale e nitreto de t3ntalo, de gases de argdnio e nitrogenio na linha da’
OXIGENIO DO BRASIL tornou-se justificada pela padronizagao existente no labora-

téric e pela consequente facilidade de obtengdo dos materiais basicos.

A pressdo na safda dos bujoes de gds € regulada para uma  pressao

de 2 Bar, o que permite uma maior flexibilidade em valores de pressac no restan



te do circuito, sem maiores preocupagoes com problemas de perda de carga em }i-
nhas é pontos de estrangu}amentog.Para o sistema de controle e alimentagao de
fluxo de gases para a camara, a pressao & setada através do regulador em

1,2 kg/cmz, o que permite uma pressao positiva constante em toda a linha, sem
sohrecarga, procurando garantir a nao penetracao de impurezas por transporte de
massa. No sistema de controle de admisséo de gases, os rotametros, primariamen-
te projetados para determinar e controlar o fluxo, se mostraram ineficientes,
para a presente operagdo de deposigao, devido & pequena vazao utilizada, da
ordem de 50 cc/min maxima. Com isto foram instaladas as duas valvulas de peque-
no fluxo diretamente na camara., A colocagac destas em linhas separadas, traz o
probfema da flutuac3o na pressao parcial dos gases admitidos e sua menor homoge
nefzagéo. Estes problemas, no entanto, podem ser sobrepassados pela éal%bragéo
do-sistema de admissdo de gases. A valvula de entrada de nitrogénio foi regula-
da para a failxa de pequenos'fluxos, e & capaz de estabilizar a pressao, dentro
da faixa de trabalho de 5 x 10’6 Torr a 3 x 10"4 Torr, em um tempo menor gue
3 minutos. A valvula agulha utilizada para a alimentagao de argbnio e ainda pa-
ra fluxos mais elevados, sendo utilizada com no maximo 3/4 de uma volta de aber
tura, o que dificulta o controle da pressao, e leva 0 sistema a demorar da or-

dem de 7 minutos para estabilizar a pressac na faixa de EGFZ Torr,

Durante o processo de deposigao dos filmes e caracterizégéo do sis
tema, observou-se gue apesar do nivel de pureza especificado pela firma, para
os gases {argonio: N2-6,U VPM; GZ“S VPM; HZO-B VPM e nitrogénio:_02~5 VPM e
H20*5 VPM) , estes apresentavam um nivel de impurezas acima destes valores, le-
vando & perda no controle do processo. Para eliminar estes probiemas foi cons ~
trufdo um purificador para argdnio, descrito anteriormente sendo a sua caracte
ristica de agdo verificada atraves dos espectros obtidos no menopolo SPI-10. No
nitrogénio utilizado verificou-se que a impureza mais importante era a presenga
do oxigénio devido a sua reatividade. A figura 3.4 mostra o grifico da pressao

parcial de oxigénio em fungBo da pressao de nitrogeénio.

Desta figura pode-se notar o crescimento linear da guantidade de
oxigénio em fungioc da press3o de nitrogénio. No entanto, como os trabalhos  de
operacao de depogzgao foram realizados até a pressao max:ma de N2 de § x 14 -4
Torr, verifica-se que a pressao parcial de 0 ‘atinge ao maximo de b x 10 -7 Torr,
va!ar ainda aceito para a deposigao daque?es flimes, No entanto, para o gas de
argdnio, devido a alta pressao de trabalho (1 x IO“E Torr-a & x 10”2 Torr}), a
presenga de impurezas poderia mascarar sensivelmente a atmosfera de deposicao ,

modi ficando a constituigdo desejada. A figura 3.5 mostra os graficos das pres-
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sdes parciais de vapor de agua e nitrogénic em fungdo da pressao total de-argo-
nio. Estas curvas representam os resultados obtidos com e sem o uso do purifica

dor, o que nos leva a crer na sua ineficiéncia para a retirada destes materiais.

0 mesmo n3o ncorre com O oxigénio contido no argonio. A figura 3.6
representa graficamente o comportamento do purificador com relagao a este cops~

tituinte,

A figura 3.6 deixa clara a a¢Bo efetiva do purificador na absorgac
de oxigénio, bastando para isto verificar que a uma pressao de 6 x ?U“h Torr de
argdnic a pressdc parcial de oxigénio seria de 2 x ]0~5 Torr sem o purificador,
e com este ela deve estar por wolta de 7 x IGfS Torr. As flutuagoes nos valores
de pressao parcial de oxigénio encontradas na curva 2 sao mais uma prova da
eficiéncia na retirada deste constituinte pelo purificador, pos representam na
realidade, as "pulsagdes't do sistema de bombeamento. Devido ao superdimensiona-

mento do purificador ndo se observou saturagao na sua eficiéncia.
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3.4 ~ Sistema de Alta Tensdo

pas trés fontes de alta tensao que o sistema esta dotado, as de
2 KV e 4 KV da H.P, n3o apresentam qualquer dificuldade de operagdo, pois  sao
internamente profegidas contra curtos francos, tendc um sistema de programacdo
de tensdo e limitadores de corrente bastante efetivos. 0 Gnico cuidado especial
a ser tomado € durante. a sua ligagao em série, onde uma das fontes deve ser map
vida flutuante em relacdo ao terra. Ambas as fontes apresentaram um nivel de es

tabilidade muito acima do necéssario, mesmo em condi¢Ses de carga maxima.

A terceira fonte de alta tensac, de & KV da FLUKKE, apesar de ser
un modelo mais antigo, também demonstrou sua viabilidade de opgragéo desde gue
mantida a restrigdo de uma corrente maxima de 20 mA. Esta fonte programavel nao
tem limitador e indicador de corrente, o que faz necessaria a insergao de um am
perimetro em série com o circuito de carga, e o controle de corrente ser exerci
do através da variagao da press3ao na operacdo de deposigao. Com isto & necessa-
rio uma monitoragao mais constante no valor da corrente, principalmente até o
sistema atingir a condicdo de regime. Um cuidado extra a ser tomado durante o0
‘uwso desta fonte & durante as etapas de ligagdo e corte em que 8 tensao deve sev
variade em etapas e ndo levada diretamente a0 seu valor final. isto e devido a
capaciténcia no circuito de carga que pode levar o circuito a transientes .ﬁu}w

1o violentos,

Todas as fontes sao adicionalmente protegidas contra curtos duran-
te o processo de deposi¢ao através da colocagac de um resistor de cargs de
10 KQ e 20 Watts. Este resistor deve ser ligado diretamente ao catodo, evitando

-se seu uso na linha de aterramento, o que eleva o potencial de terra,

' 0 catodo, come um segundo elemento chave no circuito de alta ten-
s30, também mereceu consideragbes especiais. A isolagao utilizada, entre a es-
rrutura de terra e o eletrodo de alta tensac em teflon, mostrou-se suficiente
até a tensdo mAxima testada de 6 KV. No entanto deve-se usar um minimo de graxa
de alto vacuo, na montagem do conjunto, ?ois esta favorece a formagac de descar
g8 em arco, principainmnte quando vaporizada atraves do bombardeio pelo plasma.
0 sistema de refrigeracao do catodo manteve a temperatura deste sempre  abaixo

de SOOC, mesmo durante as depogigﬁes mais demoradas (2 ho}as).



3.5 ~ Sequéncia de Operacgoes

Com o Intuito de melhor caracterizar a operagac do sistemd montad@
apresenta-se, a seguir, um resumo da sequéncia de operagoes, normalmente reali-
zadas durante o ciclo completo de deposigdo. Para esta sequéncia assumiu-se ©
sisfema conclufdo e com a infraestrutura necessaria disponivel. As  principals

etapas sac as seguintes:

a) SISTEMA DE VACUO

1. Ligar a bomba mecdnica abrindo a valvula de ''foreline'.
2. Abrir a Agua para o -sistema de refrigeragao da bomba difusora.

3. Verificar a pressdo no corpo da bomba difusora, esperando ate

atingir a faixa de ¥0“2 Torr,

L. Ligar a bomba difusora e esperar que a pressao atinja a  faixa
de‘iﬁus Torr.
5, Ligar o sistema automatico de alimentagao de LN,.

6. Esperar o sistema entrar €m regime a uma pressao na faixa de

10—? Torr.

b) PREPARACAQ DA CAMARA DE DEPESIQKO

1. Preencher a camara com nitrogénio através da abertura da valvu-

la de ventilagazo.

2. Retirar a estrutura do catodo, mantendo o fluxo de NZ,Icarregar
o suporte com 05 substratos, posicionar o "shutter’ sobre eles

e recolocar o catodo fechando o fluxo de Nz.

3. Fechar a valvula de '"foreline' e abrir a valvula que conecta a
bomba mecdnica & caBmara, esperando gue a pressao atinja a faixa

de 10“3 Torr.

. Fechar a valvula de bombeamento da camara e voltar a abrir a da

Hforeline',

5. Abrir a valvula de alto vacuo conectando a bomba difusora dire-

-6

tamente a camara, e esperar a pressao atingir a faixa de 10

Torry,
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Ligar o aquecedor de substrato setando a-temperatura no contro-
lador. Esperar por volta de 40 minutos para a volta ao regime
do sistema de bombeamento.

7

Verificar a press3o final na faixa de 8 x 107 Torr.

DEPOSICAC DOS FILMES

Abrir o comando geral de gases no painel de controle verifican-

do as pressces de linha.
Abrir as valvulas solendides, preenchendo a linha de carga.

{igar o purificador para Argonic com o controtador de temperatu
ra setado em SSDOC, Esperar 20 minutos para sua entrada em reqi

e .

Abrir as valvulas de pequenc fluxo para a purgagem das linhas,

: - . -4 .
mantendo a pressac acima de 10 Torr durante 10 minutos.

Fechar estas valvulas e esperar a pressac voltar ao valor ini-

cial.

Fechar a valvula de alto vacuo até o ponto desejado de operagao

(I 42 voltas), e esperar 5 minutos para reestabilizar a pressao
na camara.

Abrir a valvula de nitrogénio, setando a pressao desejada. Espe

rar 10 minutos para a estabilizagao da pressdo, reajustando-a

se necessario.
Abrir a vaivula de argbnio com o mesmo procedimento do item 7.

tigar a fonte de alta tensdo levando ao valor desejado e ainda
com o Y'shutter'! em posigao, proceder ao pre~''sputtering’ do al-

V.

Abrir o “shutter' procedendo a deposicao durante o tempo deseja

do, desligando apds a fonte.
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d) TERMIMO DO PROCESSH

1. Fechar a valvula de nitrogénio.
2. Fechar a valvula de alto vacuo,
3, Desligar o purificador e o aquecedor de substratos,

L. Abrir uma volta completa da valvula de argonio, preenchendo &

camara com este gas até uma pressac maior que 2 Torr.

. . )
5. Esperar a temperatura do substrato, abaixar ao valor de 50°C .e
entdc fechar a valvula de argdnio. Isto garante uma  atmosfera

inerte para a estabilizagdo térmica do substrato.
6. Abrir a camara em nitrogénio, segundo o ftem 1 da atapa {b}.

7. Retirar os filmes depositados, recarregando ¢ sistema com os

substratos virgens.

8. Voltar a bombear a cidmara mantendo-a em vacuo, independerte - da

realizacdo de nova operagao de deposigao.

Estes procedimentos foram gerados a partir do uso constante do sis
tema para & deposigdo dos filmes de Tantalo, e tem demonstrado ser o mais efi-

ciente e rapido dentre as diversas outras opgoes testadas.
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CAPITULO 1V ~ CARACTERIZACAO DA DEPOSICAQ

4.1 - Introdugao

As etapas subsequentes ao projeto e cons trucao do equipamento  de
deposicao sao: a) caracterizacao estatica, onde o equipamento ¢ testado sem &
preccupacac de analise do depdsito, e que foi apresentado no capitule anterior
e b) caracterizacgdo dinamica, onde conhecendo ¢ comportamento do sistema, veri-
ficémcs, agora, a qualidade do filme depositado em fungdo dos parametros de in-
teresse. Neste capitule procuramoé caracterizar os filmes depositados em fungéo.

do equipamento construido, bem come das condic¢bes de deposigao.

Para o trabalho de deposicao escolheu~se como material base o Tan-
talo por ser este material de dificil manipulacio em operagGes de evaporagao e
também por permitir o desenvolvimento da técnica complementar de deposigdo por
Hspyttering' reativo. Um outro fator importante, levado em consideragac na esco
tha deste elemento fol a sua larga aplicagac no campo da microeletronica, para
a construgdc de componentes tais Como resistores de precisdo, capacitores =~ de
filme, mathas resistivias, filtros compensados, dispositivos ativos, etc, Chama
mos a atengéo,'na entanto, -que nao € o cbjetivo deste trabatho o desenvolvimen-
to de filmes gue preencham os padries especificos para a construcao de cada com
ponente individualmente, mas sim desenvolver uma técnica gue permita posterior-

mente @ obtengac dos filmes para fins especificos.

0s filmes depositados s3c em sua grande maioria de Tantalo e Nitre
tos de Tantalo, e os resultados a serem apresentados correspondem a valores ob-
tidos com os filmes virgens, sem nephum tratamento - térmico (envelhecimento e re

cozimenta) ou quimico (anodizagdo, passivagdo) posterior.
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4,2 - Caracteristicas da Deposigao

L. 7.1 - Pardmetros Usados e Materiais

A Tabela | apresenta o conjunto basice de parametros utilizados pa

ra a deposicao de Ta e TaN.

TABELA T
‘ v ! N B T 8
Metodo | ° L 20|
Ky mACT 10 “Torr Torr C {min}
8C Diodo | L,0 | 0,247 25 <10t 60
. -

D¢ Diodo | 4,0 | 0,370 30 < 107" 60
D¢ Diodo | 4,01 0,370 30 T 30
pC Diodo | 4,0 | 0,197 15 T 60
NC Diedo | 4,01 0,493 - Lo < 107" 60
pC Diodo | 4,0 | 0,247 20 <107t 15
D¢ Diodo | 4,0 0,222 | 20 <.10'5 200 30
DC Dieodo | 4,0 1 0,370 30 | < 107 | 200 60
be Diodo | 4,0 | 0,370 35 <1073 | 200 | 30
BC Diodo | 4,0 | 0,370 35 . | <1072 | 200 | 60
BC Diode | 4,0 | 0,222 i5 < 1o"k 230 60
D¢ Diodo | 5,5 | 0,222 15 <1673 230 | 60
5C Diodo | h,5 | 0,222 i5 < 10—& 230 60

v, - tensac de 'sputtering”

! - corrente de deposigad

Pﬁr - pressdo de Argonio durante a depns i¢ao

Py - pressdo parcial de Nitrogénio

2 .
Ts - temperatura do substrato
8 - tempe de deposigao
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Os ‘valores de pressac parcial de nitrogenioc foram obtidos atraves
da medida diveta de présséo pelo sistema de catodo frio acoplado a camara. Esta
wedida foi calibrada em sua baixa pressdo (menor que I[IWLi Torr) pelo analisador
de gds residual SPI-10, descrito anteriormente, sendo determinada uma dispersao
maxima de 12%, e média de 8% entre os deis valores obtidos. Esta diferenga de -
corre principalmente devido 3 presenga do "'vapor de agua'’ no sistema, tamben
computado na medida direta de pressac. 0 valor apresentado na tabela correspon-
de ao limite superior de pressac utilizado estando a faixa média de pressao par

cial de nitrogénio entre 5 x l{]“6 Torr e 4 x l{}“LI Torr.

0 valor da presséé base de argonic para a operagac de deposigao
foi obtido pela leitura direta do medidor a termopar, som as corréecbes necessa-
rias pela variagao da sensibilidade deste, em fungao do tipo de gas. Este valon
no entanto, nao ultrapassa os imites pré-estabelecides de 40 1673 Torr RERE

e sua importancia maior estad em analise por processos comparativos.

Em algumas deposicOes nao foi feito nenhum aguecimento proposital
do substrato. No entanto, durante O processo, devido & dissipacgao da energla
das particulas incidentes, verificou-se que, para um periodo de deposigao de

60 minutos @ temperatura do substrato atingia ao valor estavel de 13596.'A tem
peratura ambiental na camara, durante a deposicgao, & da ordem de 20 a 4o°c
maior qué a temperatura média externa, independendo de estar © aguecedor de

subhstrate ligado.

Em todos os casos de deposicdo), procurcu-se fazer um pre-
~Mgouttering'! do alvo, antes de iniciada a deposigdo com o ''shutter' sobre  os
substratos. Este procedimento fol experimentado em diversas circunstancias, e a
melhor opgao pratica € de perfaze-lo durante um periodo da ordem de 15 minutos
com & maxima corrente permitida pelas fontes ~ 4,0 KV - 50 mA, 6,0 KV » 20 mA
Com isto garante-se uma retirada de material do alvo, suficiente para expor uma
nova superficie iimpa | 2], e simultancamente garantir a redugdo do nivel  de
H.0 pela formagao de compostos de NH3 e NO [3, 4, 5, 6, 7 |, rapidamente adsor

Z
vidos ou bombeados.

0s filmes foram depositados em tres tipos de substratos; vidrg alu-
mina "as-fired' e alumina "glazed'. As 13minas de vidro sac do tipe usado em mi
croscopia Optica, sem especificagao especial para uso como substrato, com  uma
grande variagac em suas dimensoes geométricas (~20% em madia), e com uma plani-
cidade e acabamento superficial nada repetitivos. As 13minas de alumina sdo da

TECHNCAL CERAMICS, PRODUCT DIVISION ~ 3HM Co.; tipo 60402 BM e 66037A, especial
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ente fabricadas para o uso em lsboratorio, e com caracteristicas proprias para

este Lipo de trabalho.

0s substratos de vidro sofreram uma limpeza inicial, sem no entan-
to, devido as dificuldades existentes ainda no laboratdrio, atenderem ao padrao
normalimente especificados |8, 9, i0]. Os maiores problemas encontrados foram a
formagao previa de depGsitos inorgénices, e a perda do paiimentb superficial, le
vande em alguns casos ao aparecimento de conjuntos de defeitos bem  definidos.
Os substratos de alumina ndo sofreram gualquer tipe de limpeza prévia, devido
ainda a falta de condigBes do laboratdério, bem como ao fato daqueles ja  serem
entregues pela firma 1impos e numa embalagem de sequranga. Observe-se no entan-
to, que estes fatores implicam no decréscimo da taxa de repetibilidade, para os
resul tados obtidos nos filmes. Ainda na etapa de limpeza de substratos, ao dei~
xa~los dentro da c3mara de deposig¢ao, deve-se procurar manter o Ushutter''  so-
bre eles, evitando o aé&mulo de pequenas particulas que possam se desprender do

alvo e da tampa superior da camara.

0s substratos foram montados no aquecedor de substratos, citado an
tericrmente, e para cada deposigac foram usados pelo menos dois conjuntos de
laminas, 0 primeiro conjunto recebe a mascara mecanica com a figura de VAN DER
PAUY, firmemente présa a lamina, através de um suporte especialmente construfdo.

A figura 4.} mostra o conjunto de l3minas, mascara e suporte usados.

0 segunde conjunto de laminas foi chamado de teste, e serviu para
medi das eletricas, medidas mecanicas e micrometalargicas. As laminas recebersm
uma pequena laminula na sua superficie, firmemente presa por dois grampos-jaca-
re, servindo assim de .mascara mecdnica continua. A posigdo desta mascara mecani
ca na superficie da lamina foi variada propositalmente, em fun¢do das analises

posteriores.




4.5

______ - !f ) .; C e

n

‘F*—Iw_- t v fo ‘?‘mw‘}'mw : S
i C o &;‘Z e Y - M;.m éj

v

3 2

Fig. 4.1 — Conjunto de substratos, suporte e mascara, usade nas depos
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4.2.2 - Taxa de Deposican

_ A taxa com que o material & depositado no substraio esta diretamen
te relacionada com & taxa com que € removide do catodo-alvo, podendo representd

-la por
T = Cly
onde T & a taxa de deposigao, { uma constante. que caracteriza o conjunto de sis

tema de deposigdo, y & o Usputtering yield" que representa o nimero de  atomos

retirados por cada jon incidente e | a corrente de deposigao, A figura 4.2 mos-
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tra o grafico do comportamento geral da taxa de deposicao em fungao da densida~
de de corrente, para o conjunto de deposigao realizadas no eguipamento construl
do. ' '

A figura k.2 permite comprovar a relagdo linear, prevista para 2

corrente e taxa de deposicao, bem como determinar o valor da constante { do 5is

tema. Para isto precisamos conhecer o Hgputtering yield'', que no caso do par
Argdnio-Tantalo, a uma tensao de & KV, tem o valor da ordem de 0,9 atm/Ton |11},
Desta maneira a constante do sistema vale 3,9 ﬁmin"]mﬂnl, valor gque pode ser
considerade bom, pois permite a obtengao de taxas acima de 160 R/min com uma

densidade de corrente ainda aceitavel.

A figura 4.3 mostra o grafico da texa de deposigao em fungao da
densidade de corrente para as varias pressées de trabathe. Podemos observarn por
tanto, que até uma pressao de ) x ¥0"3 Torr,‘é constante do sistema se monten
na faixa de 3,5 a & R.min—imﬁwl, ¢ a taxa de deposig¢ao segue aproximadamente
uma mesma lei. Chama-se atengdo, no entanto, para o fato de que 3 pressoes mais
elevadas, © comportamento do sistema pode modi ficar-se devido ao aumento do re-

torno dos atomos arrancados ao catodo devido 3 di fusao.

A operagao do sistema a uma tensap de 5,5 KV foi efetuada a | uma
corrente constante de 18 mA, devido as caracteristicas da fonte de alte tensao.
&.constante do sistems, determinada neste caso, tem um valor de 3,2 R mfnulmﬁn
com uma taxa de deposigaoc de 57 it minmlt Alredugéo no valor da constante do sis
tema pode ser explicada pelo aumento da distﬁncia substrato~alvo, utilizada nes

tas deposigoes.
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5.3 - Meio Ambiente da ﬁescarga Gasosa

0 conjunté de parametros que caracterizam o meio ambiente em que 3
deposigao foi realizada, € bastante numeroso. Entre eles temos: a atmosfera de
deposicado, a energia das particulas arrancadas, ¢ o bombardeio por particulas
de alta epergia. Alguns destes pardmetros sdo de diffcil obtencao por métodos
diretos,-e serdo analisados por observagdo de fatos consequentes e em fungac da

literatura existente.

A atmosfera de deposicao é de suma importdncia nas caracteristicas
do filme obtido, principalmente por estar diretamente ligada a possive] contami
nagao desfe: A caracterizagac do ambiente de “'sputtering' pode ser vista am
trés etapas de composigao dos gases: a) vacuo final, b} pressao residusl com a
vilvula de alto vacuo em posigao de trabalho de deposigdo, ¢) atmosfera final
de depﬁsigéo. A analise detalhada de cada Ttem acima citado ja foi feita no ca-
pitulo anterior, sende agui comentados apenas os pontos mais relevantes para a
deposicac. 0s espectros de composigdo obtidos pelo SPI-10 para o vacuo final e
residual, mostram como centaminantes principais, o vapor de dgua e o oxigénio
presentes. 0 Ultimo, pelo précasso ja descrito de purificagdo do argbnio, foi
mantido dentro de ume faixa razodvel, com uma presséo parcial media de IG*?Tmrn
[5to garante uma interferéncia minima deste elemento nas dopagens  propositais
posteriores. Ja, no entante, o .vapor de agua presente nos espectros, tem uma
pressao parcial elevada e que tende @ aumentar com a intfodugéo do argonio na
cdmara por ser ele imune ao processo de purificacdo. Entretanto, baseados numa
serie de publicagbes [12,12,14 |, esperava~se uma redugdo a um nivel desprezi -
vel do vapor de agua, durante a fase de'pré*“sputtaring“; pela sua adsorgao pe-
lo Tantalo depositade nas estruturas secundarias (Y'shutter’!, paredes, suportes,
ete.) [}5] e principalmente pela sua decomposig¢de dentro da descarga gasosa
- com a formagao de NO e NHS. Esta redugéo foi observada pela cdmparagéa dos  es-
.. pectros antes e Jogo apds o pré-'sputtering', tendo a press3o parcial do vapor
- de agus reduzido, em média, a menos de 1% do seu valor original. Ndo se obser -
vou contaminagao da atmosfera por produtos organicos devido ao cuidado de se
trabalhar com uma baixa pressdo (10_5 - iﬂ_h Torr) na cabega da bomba difusora,
0 que mantém um nivel minimo de "backstreaming. A verificacdc efetiva da compo
sigao da descarga gasosa durénte o periodo de deposigio nao pode ser efetuada

. devido ao limite superior de pressac de operagdo do SPI-10, na faixa de IOMchrr.

A distribuigac angular do material retirado do alvo n3o foi direta

-mente verificada. No entanto era esperado | 16,17 | uma distribuic3o subcossenoi

L
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dal, devido a0 uso do alvo policristalino. As medidas de uniformidade do filme
confirmam em parte o resul tado esperado, nao indicando nenhuma diregao preferen
cial de ejegdo do alvo. A energia dos atomos arrancados do alvo € tambem um pa-
rémetro de importdncia na caracteristica da deposigdo, pois estd di retamente
ligada ao processo de nucleacao e crescimento do filme ]ISI; bem como a aderen-
cia deste ao substrato |19]. No entanto, devido a alta complexidade da medida ,
05 valore$ para energia e velocidade dos atomos arrancados foram estimados a
partir da literatura |20{. Para as condigdes gerais de deposigao, ja@ apresenta-~
das, @ énergia media de safda dos 3tomos de Tantalo deve ser da ordem de 30 a
Lo eV, com uma velocidade media de 5 x 10 7 a8 x 105 cm/seq. A forte aderéncie
‘do filme de Tantalo ao substrato e as paredes da camara sao elementos que podem

comprovar, em parte, os valores assumidos.

Devido as condigbes em nue a descarga gasosa e realizada, Hglow!
anormal, as estruturas que a envolvem, principaimente os substratos, estao  su-
jeitos a uma elevada taxa de bombardeio por particulas de alta energia. Estas
particulas podem ser representadas por atomos e. ions arrancados do alvo, atomos
neutros do gas, elétrons, etc. Para as deposigoes realizadas, este efeito tor -
nou-se bastante claro, através da medida de temperatura do suporte de subsira -
tos. De uma maneira geral, apds iniciada a deposigao a temperatura do substrate
se eleva em 70°C ou mais. Também as regides da parede da camara, mais proximas
da descarga gasosa, mostram uma variagao de temperatura positiva. Estes fenome-

nos podem caracterizar, mals tarde, a formagao de estruturas especiais nos fil-
: ¥

mes IZ],ZZ l

L.k - YSputtering'' Reativo

Chama~se ''sputtering'” reativo, a introdugao intencional de um gas
dopante (“reativo'} na atmosfera de deposigan, para permitir alterar ou contro-
lar as propriedades do material depositado. De uma maneira geral este gas € adi
cionado ao gas inerte, usado na deposican, o que evita, em parte, a farmagao
continua e intensa sobre a superficie do alvo do composto desejado. A maioria
dos trabalhos realizados com esta téenica estio ligados 3 obtengdo de  Gxidos,
nitretos e sulfetos, e para informagbes mais detalhadas destes sistemas ver re-

feréncias 23,24 |.

0 mecanismo exato, em que a reagdo de composigao do material se da
ainda n3o estd completamente conhecido. Existem trés teorias aceitas: aj) o com-

poste & farmado na superficie do alvo {25}, b) o composto é formado na superfi-



kon

cie do substrato |26], ¢} o composto & formado na fase gasosa da descarga [27].
Numa priméira aproximagac podemos dizer gue se a présséo parcial do gas dopante
é pequena, & reacdo se d3 na superficie do substrato, no caso de uma maior pres
sac parcial a probabilidade de formacdo na superficie do alvo e maior. A possi-
bilidade de formagdo do composto na fase gasosa € minima devido a problemas de
conservagao de momento, € déﬁsipagéo de energia, que favorecem a decomposigao

da estrutiira formada,

0 procedimento para a realizagao do "sputtering” reativo, € equiva
Tente ao 'sputtering” convencional, havendo a necessidade de maiores pfecau§5es
apenas.nogcaso de uso de componentes que contenham filamentos aquecidos, para
evitar sua deteriorizacdo prematura, Também & aconselhdvel o uso dos gases pré-

-mistyrados ou entao injetados separadanente, mas o mais proximos entre si.
Nas deposicfes. realizados, usando nitrogénio como gas dopante, @

pressiio parcial deste foi medida através do analisador de gas residual SPi-10

3 descrito anteriormente, tendo sido também testada sua mixagem ao argonio, pe

[TV N

o mesmo processo. Nao foram tomadas outras precaucoes extras durante o proces-
so, tendo sido todo ele desenvolvido sob o ponto de vista de uma calibragao pos

terior.

4.5 - Repetibilidade na Deposigao

Sob o ponto de vista do comportamento do sistema perante as . deposi
¢Oes realizadas, verificou-se uma repetibilidade oGtima, nos principais parame -
tros que o caracterizam. Estes dados tomam uma importancia ainda maior, quando
utilizados mais tarde na analise do maéeria% depositado e sua posterior coneg -
¢a30 com os _pardmetros usados. A listagem abaixo resume os dados de repetibilida

de encontrados nas diversas {proximo de 100} deposigoes efetuadas.

a) Pressao Final (“backpressure’) - Apds um periodo médio de 3 ho-

ras em 95% dos casos atingiu-se uma pressao final de bombeamento na faixa de
7 a8 «x 10"? Tory.

b} Pressio Residual - £m 90% dos casos, para uma mesma posigao da
valvula de alto vicuo, obteve-se uma pressdo residual na faixa de 4 a & x 10

Tory.

™



c) .Espectros de Gases Residuais - 0s espectros dos gases residuais,

que no Ttem {a} ou {b) acima, apresentaram uma coincidéncia de proximo de  85%
de composicac. Quantitativamente, os niveis de impurezas tambem se encontran

nesta faixa.

d) Pressio Parcial de Nitrogénio ~ Devido ao elevado nivel de con-

trole apresentado pela valvula utilizada para a introdugac de nitrogenio, consg
guiu-se uma repetibilidade na pressao parcial deste gas da ordem de 95%. Estes
testes também foram realizados em fungdo das caracteristicas de bombegamento do

sistema,

e} Pressac Final de Argéhio ~ 0s valores de pressao final de argo-

nic apresentarem uma maior oscilagdo, provavelmente devido & imprecisao da val-
- ' . - + - .
vula agulha utilizada, No entanto, & oscilagao de - 10% de valor medio encontra

da, nao afeta seriamente ¢ processo de deposigao.

f} Tensdo e Corrente - Pode-se tomar uma repetibilidade de 100%

nestes dois parametros devido ao uso de fontes programéveis para a deposigao.

g) Temperatura do Substrato - Sem a utilizacao do aquecedor de

substrato, a temperatura indicada oscila bastante, durante a deposigac e compa-

rativamente entre as deposigOes. A oscilagdo media da temperatura neste caso
- + , . . .

foi da ordem de - 20% de valor médio. Ja com o uso do aguecedor-controlador a

temperatura do substrato apresenta-se mais repetitiva com um valor proximo de

95%.
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CAPTTULO V - CARACTERIZACKO DOS FILMES DEPOS!TADOS

¢

5.1 - introdugéo

Nesta etapa do trabalho procura-se caracterizar o material deposi-
tado sob a forma de filme fino. Esta caracterizagao procura ligar os parametros
do filme, ab equipamento utilizado e as proprias condigoes de deposigao. Com is
to fecha-se o ciclo do trabalho proposto, permitindo entdo a obtengao dos subsi
dios necessarios 3 realizagdo de trabathos futuros a serem realizados com = ©

equipamento desenvolvido.

_ O0s filmes depositados tém, todos eles, como material base o Tanta-
lo, sendo em sua grande maioria nitretos deste elementc, com uma cdmposig%o da-
pendente das condic¢des de deposigaa. Podemos represents-los numa forma simplifi
cada por TaxNy’ onde 05 valores de x e y dependem basicamente da pressao  par-
cial do gds dopante (Nitrog@nio); desta maneira € possivel cobrir ume ampla
faixa de composicoes. Numa atmosfers de Argdnie o filme depositado de  Tantalo
purc pode ter duas estruturas; a forma normal bcc e uma estrutura metaestavel
tetragenal, ndo convencional, chamada de beta-Tantalo. Estas duas estruturas
tém caracteristicas bastante diferenciadas. Com a adicdo proposital de nitrogé-
nioc na atmosfera de deposigéo, este val sendo incorperado intersticialmente na
estrutura do tantalo, dando origem & formag3o de Ta,N. No acréscimo continuo da
pressdo parcial de nitrogénio da origem entdo a formagao de uma nova estrutura
‘cubica de face centrada correspondente a composicao TaN. Em cada caso acima
apresentado, bem como as fases intermedidrias apresentam caracteristicas espe-
ciais, principalmente em relagio 3 resistividade e coeficiente de  temperatu-
ra |11,
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G estudo dos filmes se divide, no presente caso, em duas etapas ba
sicas: 1} o estudo das caracteristicas mecinicas do filme; 2} o estudo das pro-
priedades eletricas do filme. Apesar da divisdo morfoldgica apresentada, deve-
-se levar sempre em consideragao o fato de que cada pardmetro estudado estd in-
timamente relacionade com os outros, e o que se procura, na realidade, € a for-

macac de uma estrutura l0gica de analise.

5.2 - Parametros MecBnicos

. 0s principais parametros mecanicos estudados nos filmes sao: a es-
pessura, a densidade e a aderencia. Para a caracterizacdo de cada elemento aci-
ma, foram usados os métodos disponiveis no momento, nao sendo em alguns  casos
a methor opcio de medida. Os resultados e as andlises destes foram feitos tam-
bém com o auxilio das publicagbes ja existentes, devidy ao possivel uso futuro

dos filmes em aplicagGes de eletronica.

A espessura dos filmes fmi medida segundo dois processos. No pri-
meiro caso, usou-se o método de STYLUS, atraves de um TALYSURF da TAYLOR-HOBSON
LT8., em filmes de Tantale e nitretos de Tantalo, depositados em substratos de
vidro, em varias condicdes de deposicdes. A figura 5.1 mostra o perfil grafico
obtido em um dos filmes medido, representando a seccao reta do degrau do filne,

bem como as irregularidades na superficie do substrato.

; ¥
NOLAMND

DY LEICESTER e e L TR TATLOR HOBSC

CFig. 8.1 - Perfil tipico do degrau do filme, sobre substratos de video, obtido

pelo método "TALYSURF". Observe-se a rugosidade do substrato, bem ¢o

mo a pouca definigao do degrau devide ao uso do mdscara mecdntca.

-




5.3

£ interessante notar que os resultados obtidos por este  processo
530 em parte mascarados por dois fatores: o substrato de vidro, cuja superficie
¢ bastante Irregular e sem 8 planicidade desejada para esta medida, e a caracte

ristica do degrsu, nidc multe bem definido, ja que este fol obtido por mascara
 mecanica.

0 segundo processo de medida de espessura usado & baseado em inter
ferometria optica. Usou-se nesta etapa um microscopie interferométriso da
ERNST LEITZ GMBA WETZLAR | 2!, cujas caracteristices técnicas permitem a medide

nas amostras sem necessidade do processc convencional de metalizaggo. A figura

5.2 mostra o resultade tipico de uma medida feita com um filme, usando a apare-

thagem acima citada.

L 5o i -yt gy
e A R 1o L S SRS CEYLET LT

EAREEE B
W

-

2 8 gt Moo st o L RO T
Feromateiona {("step” obiido por desbaste em anguic/.

il



5.4

De acordo com Os dois métodos acima descritos, e usando-os com in-
formagoes complementares '3, 4, 5 [, foram determinadas as espessuras dos fil~
mes., A figura 5.3 mostra a tabela com as faixas de espessuras obtidas em fungéo

do tipo de substrato utilizado.

TABELA DE ESPESSUEA

Tipo de Substrato | Faixa de:Espessura ()
famina de vidro IQGD e 83000

- 1 Alumina "'glazed" i}UQ Qmmm 7900
Alumina "as-fired" 1300 ——— L4200

0BS.: Estes valores correspondem a varias- condicoes de deposigao
diferentes, que serap apresentadas mais adiante, neste traba
1ho.

¥ig., 5.3 - Tabela de wepessura.

_ Observe~se a larga faixa de valores de espessura depositados, pra-
¢icamente de 1000 8 a 1 um. Procurou-se também trabalhar com filmes de espessu-
ra acima de 2000 2 para simplificar o uso dos equipamentos de medicao, tornando

estas medidas menos criticas.

A densidade dos filmes foi obtida pelo processo indireto de 'pesa -
gem, onde o substrato era pesado antes & apds a deposicac. Com o valor da mas~
sa do filme obtido, e conhecendo-se geometricamente o volume do filme deposita
do, temos entao o valor da densidade. A balanga usada para as pesagens foi o mo
delo H6Y dam METTLER Inc. |BL A figura 5.k mostra a tabela de densidade em fun-
¢ao da pressao parcial de nitrogenio para filmes depositados com 4,0 KV . e

5,5 KV.



Va(KV) p {Torr) | J mAcmwz D g/Cm3
5,0 2 x 1077 0,25 15.2
b, 0 3% 1077 0,25 5.2
hoo |5 ox 1070 0,25 14.3
4,0 6 x 107° 0,25 13.8
5,0 xo10T _ 0,25 12.5
Lo 2 5 10"“ 4,25 12.0
b, 0 2 x 1077 0,37 15.4
5,0 3x 1077 0,37 15.3
1o | 5x107° 0,37 1.5
4,0 6 x 1077 0,37 ih.2
4,0 L x ot 0,37 13.3
5,5 P x 1070 6,22 15.3
55 | 3x107° 0,22 15.3
55 | & x 107 0,22 15.8
5,5 | 5x 107 0,22 14.5
5,5 7 x 1077 0,22 k.2
5.5 1 x 107 0,22 13.1
5.5 | 3x 10 0,22 12.8

Va(KV) - tensao de

P
N,y

J (mAcmﬂz) - densidade de corrente durante a deposicgao

D (gcmvg) - densidade do material depositado

Fig. 5,4 - Tabela de densidade.

A densidade dos filmes parece diminuir em todos os ¢asos, com

acréscimo da pressac parcial de nitrog@nio. Pela tabela também pode-se

"sputtering'

(Torr) - pressdo parcial de nitrogénio

5.5

G

varifi-

car que sumentando a densidade de corrente durante a deposicao, a densidade au-

menta € varia menos com o conteldo de nitrogénio dos filmes. Ainda pela

da figura 5.4, podemos observar que nas deposigoes a uma tensao mais

tahela

elevada
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(5,5 kV), o densidade € mais constante na faixa de pressao parcial de nitroge-
nic usada. Observou-se tambem nas outras medidas realizadas, um ligeiro acresci
mo na densidade, com o aumento na espessura dos filmes. Estes dados obtidos es-

tao dentre da faixa de valores apresentados na jiteratura E 7, 8, ¢ I.

A aderencia do'material-depQSitadm ac substrate e jmportante tanto
do ponto'de yista mecanico, como em relagac ao processamento posterior que o
filme pode sofrer; manipulagao, aquecimento, fotogravacao, etc. Existem uma se-
rie de testes passiveis de serem realizados {10] pera a determinagao deste para
metro, mas no entanto a maioria deles é apenas qualitativo e nao apresenta da-
dos suficientes para o desenvolvimento de um modelo referente a estes. 0 método
usado para a determinacao da adercncia dos filmes ao substrato, fol o  chamado
métode da fita adesiva |11,12 |. Este consistem em comprimir um pedage de fita
adesiva ac filme e depois retira-la, verificando a quantidade de material preso
% fita. Nas medidas realizadas, a verificacao da fita adesiva, depois de retira
da do filme, foi feita por inspecdc visual direta e também por microscopia opt]
ca. A aderéncia dos filmes de Tantalo e nitreto de Tantalo, verificador por es-
te processo € Otima, nao tendo sido demonstrado em nenhum dos casos a retirada
do material pela fita. Este resultado foi verificado para todos os cas0s tipi-

cos de deposicdo, em ambos o0s tipos de substratos.

5.3 -~ Parametros Elétricos

5.3.1 - Especificacao dos Parametros

Ne processo de caratterizégéo do material depositado, os  parame-
tros elétricos estudades corrvespondem #0s ftens de maior interesse imediato., i3
to se deve fundamentalmente @o possivel uso futuro destes resultados para a ge-
ragdo de dispositivos com base no Tantalo, através de deposicac por “sputtering'
Bentro das caracteristicas elétricas dos filmes, os elementos de mailor importan
cia sdo: a resistividade, o coeficiente de temperatura da resistividade, a re-
sisténcia pelicular (resisténcia por quadrade} e o coeficiente Hall. Este alti-
‘mo nao foi estudado, devido és_dificuldades encontradas para a obtengao da apa
relhagem necessaria. Sabe-se Ilé], no entanto, por medida de efeito Hall, que a
concentragio de portadores aumenta com a pressdo parcial de nitrogénio ate pro-
wimo de 30%, e a partir desta faixa os portadores mudam de lacunas para ele-

trons , e sua concentragao diminui.

L
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De acordo com a moderna tedria de eletronics quantica, a condugao
eletrica em metais ¢ devida a0s elétrons, enquanto que a resistividade elétrica
resulta do e5pa¥haﬁento destes eléetrons pela rede cristalina. Devido 3 sua naty
rezs ondulatoria, os elétrons podem passar através de uma rede perfeita sem ne-
phuma atenuagac, mas no entanto, nenhuma rede tem este indice de perfeicac. Por
tanto os elétrons sempré sofrem algum espa]hamento_é medida que se movem pelo
solido, sendo a distancia média entre duas colisdes chamada de caminho 1ivre e
dio [ 15,15 |. Mesmo uma rede que n3o tivesse defeito estrutural, nio poderia
ser considerada regular, em nenhuma temperatura pois 05 4Lomos ndo sio estacio-
ndrios, mas vibram em torno de posigoes de equilibrio. Sendo assim, podemos di-
zer que a resisténcia elétrica em metais provém de varias fontés, tais  como

osciiagﬁes térmicas, impurezas, descontinuidade de rede, vacancias, etc.

A regra de MATTHILSSEN, permite, de uma maneivra simplificada, de -
terminar a resistividade de um material como sendo a soms das contribuiches in-
dividuais da resistividade, Em materials sob a forma de filmes, a resistividade
e melhor determinada através do processo de medida da resisténcia pelicular. A
figura 5.5 simplifica a definicao deste pardmetro, bem como a sua interconexdo

com a resistividade.

Fig. 6.5 ~ Hsquema usqdo para definigao de reststencia pelicular.
d - espesgura do filme.
b - largura da amostra,

L~ comprimento da amostra.
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Pela figura acima, podemos ver que a resistencia eletrica da

seccao do filme apresentado pode ser dada por:

NN I 3
d b

se fazemos, qeometricamente, £ = b, temos:

R=p-—=R

d 5

onde R_ & chamada de resisténcia pelicular, ou resisténcia por quadrado no fil-
me. Observe que RS, assim definido, fica independente do tamanho do quadrado 1o
mado para a medida, dependendo geometricamente apenas da espessura do filme. (o

phectda esta, temos:

p = d RS

Como a resistividade & bastante dependente da temperatura podemos definir o cha

nado coeficiente de temperatura de resistividade {CTR) como:

i d
-a..'—..-'—--——‘—‘-‘—g**
e dT
ou em casos jineares:
Lol e
o AT

g CTR & na realidade um dos parametros de malor interesse nos filmes para apli-
cagoes em eletronica, pois fundamentalmente ele define a estabilidade do compo-

nente perante as condigoes térmicas de trabalho.
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5,3,2 - Equipamentos s Resultados

Os trés pardmetros bdsicos, ne estude das propriedades gletricas
dos filmes sdo: & resisténcia pelicular, & resistividade e o coeficliente de tem
peratura da resistividade. Além da determinagdo de seus valores, procura-se ain
da, através do interrelacionamento com as condicoes de deposicac, conseguir um
eontrole sobre sles. Pars 2 determinacas dos seus valores, as éepcsig&es Foram,
om sua maioria, realizadas em dols substratos isnlados: um deles com ums laming
15 de vidro usada coms mdscara mecanica. Esta amostra serviv para as medidas de
espessura, testes de quatre pontas {16], medidas metalurgicas, etc. A  segunda
amostra constitul de um substrato, ao gual € firmemente presa uma mascara meca-
ca de ago inox, cula fungas era gerar filmes com uma forma geométrica que facli-
1itasse as medidas pelo método de Van der Pauw 17, & figurs 5.6 mostra um con

junto de substratos usados.

Fig. 5.6 = Conjunto de gubstratos ¢ mAseara usados, indiconds wr substraio vire
gem ¢ wx com o frime depesitado, atraves do maseara, L81e Filme 2

wsode nas medidos pelo matodo de Van der Paws.

i
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0s valares encontrados foram obtidos seguindo a sequéncia de medi-

das ahairo:

a) Medida de espessura t do filme por um dos métodos ja  descrito

anteriormante.

b) Medida da resisténcia pelicular Rs pelo método de guatro pontas

e método de Van der Pauw.
¢) Célculo da resistividade pela aplicagao de p = R_.t.

d) Calculo do coeficiente de temperatura da resistividade, pela
observacdo da variacio desta até uma temperatura proxima a  do

nitrogénio liguido [18].

Para @ medida de resisténcia pelicular, pelo método das quatro pon
tas, usou-se um equipamento composto de uni@ base de prova de resistividade - da
KULICKE AND SOFFA INC., modelo 3007 |19], associado . a um milichmmeter modelo
503 da KEETLEY FHSTRUMENTS INC. [Zﬂi. Estas medidas foram feitas apenas em tem-

peratura ambiente.

0 equipamento usado na medida de R_ pelo metodo de Van der Pauw o
coeficlente de temperatura da resistividade, segue os padroes convencionais do
processo. Os componentes b&sicos sho: a) um ''dewar'’, para variacso da temperaty
ra de ambiente até nitrogénio liguido; b} uma fonte de corrente com ajuste fing

¢) um medidor de tensdo e d} um suporte para fixacao de amostras.



5.1

 0s valores da resisténcia pelicular para o conjunto de filmes depo
sitados esta apresentado na figura 5.7, que & uma tabela simplificada dos dados,
£ interessante observar gue estes dados aparecerao mais explicitos, nas’ anali-

-ges de resistividade posteriores.

v (k) L1 (@A) | otmin) | P, (Torr) | R iy
a Nz 5
1 x 1070
Lo 30 30 -5 95-150
5 x 10
1 x 1077
5,0 18 30 00| 17k
. E x 0
4,0 300 | 6o | VXL 7e-270
L x 18 '
' -5
5,5 18 6o | VYL 330
3 x 19

V?{KV) - tensdo de "sputtering'
1{mA) = corrente de deposicio -
t{min) -~ tempo de deposigao

Py (Torr) - pressdo parcial de nitrogenio
Z

RS(Q{EE} - resisteéncia pelicular
Fig. 8.7 = Tabela_ﬁ;.

Observe-se a ampla faixa de valores obridos de resisténcia pelicu-

lar, em funcio das diversas condigoes de deposigao.

Ainda du{anté as medidas de & pontas foram feitos testes de unifor
midade nos depdsitos. Estes testes consistiam em medir o valor da resisténcia
pelicular em toda a extensao do filme. A uniformidade, para toda a extensao da
1amina, foi determinada em 87%, em media, sendo que sobre estes valores nao in~

.cidiram os fatores de corregio geométrica para 05 pontos nos cantos da 13mina .
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Na regido central dos filmes depositados, onde o sistema pode ser considerado
infinito, a di%persao no valor da resisténcia pelicular foi da ordem de 2,1%.
tsto indica uma uniformidade bastante ace:tavcl cons iderando-se as condigoes
de iimpeza_das substratos bem como © ndo tratamento térmico posterior dos Fil-

mes.

As medidas de resistividade e coeficiente de temperatura da resis~
- tividade forem feitas pelo método de Van der Pauw, com o equipamento acima des-
crito. Durante e€ste pProcesso pProcurou-seé nio somente determinar os valores dos
parémetroé, mas também relaciona-los com as principais caracteristicas das depo
sigoes. Para a simplificaco da analise, os resultados foram divididos em dois
it

grandes grupos: O primeira com filmes depositados com uma rensac de Msputtering

e b0 KW eo sequnde com uma tensao de 5,5 KV.

A figura 5.8 mostra o grafico de resistividade {p) e coeficiente
de temperatura de resistividade {CTR) em funcao da pressac parcial de nitroge-
nio usada. As amastras neste caso foram depositadas com uma tensao de  h,0 KV,
uma corrente de 30 mA, uma pressao final de arganio de 30 x.iU_S TJorr, tempos
de deposicao variando entre 30 e 60 minutos, e uma temperatura de substrato,
nao controlada da ordem de 120°¢. Para simplicidade da analise a espessura dos

filmes foi padronizada em 1000 R.

Como a medida de pressac parcial de nitrogenio depende do  método

de medida e do sistema, e como a maioria dos trabalhos publicados, usados na
anslise ndo utilizam diretamente estes paramelros, 2 figura 5.9 mostra o grafi

co de Ap/8T em fungae de p, para as mesmas amostras.

A caracteristica geral destes filmes parece ser um acréscimo Msemi
linear" da resistividade com a pressao parcial de nitrogenio. No entanto obser-
va-se que o coeficiente de temperatura da resistividade mantem-se, praticamente

durante todo o espectro, em torno do valor.de -200 ppm °c 1,

A figura 5. IG mostra o segundo conjunto de dades obtidos, nas depo
sigoes em que se usow uma voltagem de trabalho de 5,5 KV. As outras condicoes

-3

de deposicac foram: corrente de 18 mA, pressao de trahalho 15 x 10 7 Torr e tem

peratura de aque:;menta de substrato de 230 £.
Pelas mesmas razoes ja descritas.anteriormente, a figura 5.11

apresenta o grafico de Ap/AT em fungao de o, para as mesmas amostras da  figura

5.12.

e i e < R
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Observe-se agora, as mudangas nas caracteristicas da resistividade
e coeficiente de temparatura desta, comparativamenté aos dados apresentados nas
figuras 5.8 e 5.9 . Nestes filmes a resistividade e o coeficiente de temperaty
ra se comportam come era esperado |2],22|~ A resistividade aumenta com ¢ acrés-
cimo do conteddo de nitrogénio, atingindo um ponto de semi-saturagao {'plateau’’)

onde passa a se manter praticamente constante.

.5 - Analise dos Resultados

‘ 0s resultados encontrados na literatura |23], e que tomamos — como
base para o desenvolvimento do trabalho de deposicao dos filmes de Tantalo e
nitreto de Tantalo, s3o bastante diversificados e principalmente dependentes
das caracterfsticag das deposicoes. No entanto, de uma maneira geral, O compor-

ramento mais comum da resistividade e coeficiente de temperatura da resistencia

para estes filmes pode ser caracterizado pelo grafico apresentado na Tigura
5.12 {24},
o)
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Fig. 6.12 = Comportamento caracteristico dos filmes de Tarwy, registividade e
' coeficiente de temperalura, pavra diversas pressoes parciats de Ni -
trogenio. Este comportamento representa o padrao para filmes a  se—

vem utilisados para fabricagdo de componcntes eletronieos,
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Baseados neste grafico, que na realidade representa um Consenso en
tre os diversos valores pub}icadds, podemos distinguir nos resultados apresenta
dos nas figuras 5.8 , 5.9, 5.10 e 5.11, do Ttem anterior, a existéncia de dois
tipos de filmes. O primeiro tipo (figuras 5.10 e 5.11}, representando os filmes
depositados com uma tensao de 4 KV, e o sequndo conjunto de filmes {figuras
5.10 e 5.11), representando as deposigbes com uma tensao mais elevada de 5,5KY.
As analises dos resultados obtidos, serdo feitas levando em consideracas  este
fato, e procurar-se-a, para malor simplificade, destacar em ftens os pontos de

maior importancia,

E 4.1 - Forma Geral das Curvas

.COmparando as curvas das figuras 5.8 , 5.10, e 5.12 podemos notar
claramente que os filmes depositados com uma tensdo de 4 KV (figura 5.5 )  tém
um compartamento bastante difgrente do padrdo, De uma maneira geral a resistivi
dade & uma ordem de grandeza malor para estes filmes e aparenta gumentar seu va
lor continuamente, com © acréscimo do conteldo de nitrogenio dos filmes. Ja ¢
LTR, para estas amostiras apresenta-se com um valor basico de ~200 ppm OCM}, o5-
cilando um pouco na faixa de pressac de nitrogenio de 3 x 1077 Torr ate
1 x IGNQ Torr. Este comportamanto, no antanto} nac ¢ de todo estranhb, }a tendo
aparecido nos trabalhos de COYNE e TAUBER |25], GULDNER e BROWN |26], KRIKDRIAN.
e SNEED |27], etc. A explicagdo encontrada para este efeito € baseada na forma-
¢3o de uma estrutura metaldrgica porosa, com um espagamento medio entre 0s
gracs metdlicos da ordem de 40 a 50 R, Esta estrutura daria origem a um caminho
“estrelto e tortuoso' para a corrente, com o conseguente valor elevado de resis
tividade. Observe-se, ainda na figura 5.8 , a larga dispersao nos valores da re

sistividade, o gue indica uma maior dificuldade no controle do processo.

Comparando-se agora, a figura 5.10 e 5,12, podemos observar que
suas formas gerais sao bastante semelhantes. Isto pode indicar que os filmes de
positados com 5,5 KV, teém um comportamento dentro dos padroes esperados. No en-
tantg, dois fatos devem ser ressaltados; o primeiro diz respeito ao nivel do
Hnlateal’, gque nos casos dos filmes depositados vate 300 pfem ao inves de
250 pflem esperado. Este resultado também encontrado no trabalho de BERRY et al
|28],rpada ser em parte explicado por nao terem os fiimes sofrido qualquer tipo

de tratamento térmico posterior a deposigao.

0 sequndo ponto de importdncia diz respeito a variagac do CTR  na



curva da figura 5.10; que apesar de apreSenfar regioes onde este se encontra
muito proxime de zero, a sua regiao de saturacac se encontra por volta de

-1000 ppm °¢"'. Mais uma vez nos parece gue um dos fatores preponderantes para
esta diferenca foi o ndo realizagdo do 'annealing” posterior a deposigac. No

entanto, pelas diversas medidas realizadas, verificamos que ¢ possivel obter e
repetir filmes de nitreto de Tantalo com resistividade da ordem de 300 ulicm e

CTR de ~50 a -100 ppm ¢ .

n.%.2 - Dependencia com a Voltagem

A tensao utilizada, talvez seja 0 parametro da deposicac mais pre-
ponderante para a caracterizacdo dos dois tipos de filmes obtidos. Nas éep051~
coes em que o ”sputtering” fol feito com uma tensac de 4 KV, os valores de re-
sistividade encontrados foram sempre altos, de uma a tres decadas do valor pa-
drao. De uma maneira geral, o seu controle com o conteddo de nitrogénio nac es-
teve bem definido. Também o coeficiente de temperatura naoc se alterava com a va
riacdo na pressao parcial de nitrogénio. Ja os filmes depositados com 5,5 KV t1
veram um comportamento bastante diferenciado, como visto nos graficos das figu-

ras 5.8, 5,10 e 5.12,

5.4.3 - Dependéncia da Densidade de Torrente

A densidade de corrente usada na deposigao nac parece um fator de
maior relevincia nas caracteristicas elétricas dos filmes, Observa-se que, nos
filmes depositados com 4,0 KV, a medida que a densidade de corrente diminui, os
valores nas faixas de resistividade obtidas, diminuem, sem no entanto modificar

o comportamento geral com o contetde de nitrogénio.

A figura 5.13 apresenta uma tabela simplificada da variagao de re-

sistividade com a densidade de corrente.
Observe gue apesar da ligeira variagao da resistividade com a den-
sidade de corrente, o coeficiente de temperatura da resistividade mantem-se den

‘tro do valor de =200 ppm ot



Va(KV) J (hﬂcmhz) o {ufcm) CTR {ppm OC*I)
5.0 0,37 950~ 1500 100-270
4.0 0,222 430-855 172~258
5,0 0,185 101-200 103-200

Va(KV) - tensao de ''sputtering"

E

J(mAcmwz) ~ densidade de corrente durante a deposigac

- plufRcm) - resistividade dos filmes

CTR{ppm OCwl) - coeficiente de temperatura da resistividade.

a8s.

Fig. 6,18 - Tahela

pox .,

5.4.4 - Depandéncia com a Taxa de Deposicao

0s diversos valores de taxa de deposicdc usadps nao chegam a alter
rar as caracteristicas elétricas dos filmes. 0 que se observa € que com a redu-
¢Bo na taxa de deposigac a resistividade parece diminuir, sem alterar o compor-
tamento geral da dependéncia do conteldo de nitrogenio dos filmes. Mais uma vez
o coeficiente de temperatura da resistividade ndo € alterado pela variagao
valores das taxas de deposigao. A figura 5. 14 mostra uma tabela para os  filmes

depositados com 4,0 KV, onde & ilustrado o comportamento com a taxa de deposi -

cao.

5.20

Valores para filmes com espessura padronizada em 1000 R,

fos

ot



5.21

Va(KV) R Rrzmin | o (uem) | CTR (ppm ° ¥)

5,0 104 950-1500 100-260
k.0 62 53p-950 172-230
5.0 51 200-1100 103-198
4,0 65 720-1370 197-285

Va(KV) - tensaoc ‘de "sputtering"
) R(Sfmin) - Taxa de deposigao
pluflem) - resistividade dos filmes

0.1 . ‘ s
ETR {ppm “C ) - coeficiente de temperatura da resistividade

08S.: valores para filmes com espessurs padronizada em 1000 &

L4 B - Dependencie com a ESpessura
P

Nao se observou penhuma variacao mais acentuada dos parametros ele

rricos com a espessura dos filmes depositados.

5.4.6 - Dependéncia com a Pressao de Argonio

Também neste caso a resistividade e o coeficiente de  temperatura

da resistividade, parecem ndo ser diretamente afetados. No entanto naoc se traba

3

Thou com pressOes maiores que 40 x 1077 Torr de Argdnio.

5.4.7 - Dependéncia do Substrato

Foram usadeos principalmente dois tipos de substrates; vidro e alu-
mina vitrificada. Nao se observou nenhuma modificagao nas caracteristicas ele ~
“tricas dos filmes para substratos diferentes. Chamamos atengao mais uma vez,
ter sido a timpeza dos subétratos um dos pentos criticos do trabalho, exatamen-

te pela impossibilidade de realiza-la a contento.



5.4.8 - Dependencia com a Temperatura d¢ Substrato

0 aguecimento ou nao do substrato parece nao afetar diretamente as

caracteristicas eletricas do filme. Trabalhando-se ate uma temperatura maxima
el . ; ' . .

de A00°C, o efeito esperado foi apenas de se obter uma limpeza adicional em

VECUO.
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CORCLUSAD

0 trabalho realizado permite afirmar, como principal concluseo,
que & possivel, hoje no Brasil, desenvolver equipanmentos bastante sofisticados
como o sistema de “sputtering’. O "ndice de nacionalizacdo de todo o processo,
referente & atividade, estaria hoje por volta de 8U% a 90%, nos parecende  que,
num futuro proximo este fndice atinjs a casa ideal de 100%. 0 sistema desenvol~
vido mostrou operay dentro das especificagbes, quer sob o ponto de vista de pro
jeto e consirugho, quer em relagdo a repetibilidade do processa, quer em rela-

¢do & flexibilidade para adaptacdes de novas tecnicas.

0 trabatho com filmes com base no Tantalo foi realizado para a
caracterizagao do equipamento. 0s resultados obtidos permitem afirmar que oS
fundamentos da téenica de Msputtering D.C., e B.C. reativo, foram implantados,
e que estas técnicas aplicadas élobtengﬁo controlada de filmes de TaN apresenta
cam resultados satisfatSrios. Com o processo desenvolvido, e possivel a obten-
cao de filmes com as especiflicacOes necessarias para seu uso na construcas  de

componentes eletronicos.



SUGESTHES PARA TRABALHOS POSTERIORES

Dentro da continuidade natural do traba%ho‘desenvo1vid0, varios
pontos restam ainda a serem atacados. Na estrutura da tecnologia do Tantalo &
necessArio estabelecer um modelo mais extenso quanto ao relacionamento entre as
condigoes de deposigao e o comportamento diferencial na condugao eletronica dos

fiimes. [ necessario ainda estabelecer o processc controlado da obtengao das fa

ses Oxido de Tantalo.

0 equipamento de depos icao deve ser ainda complementado com a adap
tagao de fonte de tensBo em radio-fregquéncia, e os consequentes acessOrios ne-
cessarios & sua utilizacio. Como implantagéo para o processo de deposican  por
tgputtering'' com R.F., sugere-se o trabalhoscom alvos de Silicio, visando fni-

cialmente a obtengao de filmes de oxides, nitretos e silicio policristaline.



