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RESUMO

A técenica de deposi¢io de filmes magnetron
sput tering apresenta muitas vantagens em relag3o & outros métodos,
como por exemplo, a simplicidade do equipamento, o baixo custo de
manutencXZo, facil manuseio e, 4 possibilidade de obten¢d3o de altas
taxas de deposiclo. Sua utilizagclo & hoje muito difundida em areac
como; microeletrdnica, metalurgia e &ptica. Foram projetados,
desenvolvidos @ caracterizadeos catodos magnetron de corrente
continua do tipo planar, circulares e retangulares. Foram
também depositados e caracterizados filmes metdlicos e liga
metalica para comprovar o funcionamento do magnetron como
sistema de deposig¢io. Os resul tados foram excelentes Se

comparados ao resultados presentes na literatura.



ABSTRACT

Magnetron sputtering, as a thin film deposition
technique, shows advantage regarding other deposition methods, for
example, the equipment can be relatively simple, easy handling,
low maintenance cost and, make possible high rate deposition. The
utilization of the technique in microelectronics, metallurgy and
optics are unquestionable. Planar magnetron sources Ceireular
and rectangular) were designed, developed and characterized.
Metals and metal alloy films were deposited to confirm operation
as a film deposition system. Thea results war a excal ent.

when compared to literature.
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I NTRODUGXO

O desenvolvimento tecnoldédglico estd ligado n¥o s &
aplicagf%o de métodos e processos mas também, A& total compreensio
de suas etapas ¢ 3 autonomia em executi-las e repeti-las. Este es-
forgo para a obtengio de um dominio tecnoldgico e cientifico gera
a capacitaclo t3o almejada.

No contexto do total dominio da tecnologia o Brasil
pode ser inserido no grupo dos paises que busca capacitagio nos
mals diversos campos, entre eles, o do desenvolvimento de instru-
mental de equipamentos de manufatura.

Entre estes equipamentos, o= que possibilitam a
deposicio de filmes finos a4 vacuo tém papel relevante uma vez que
propiciam a participagcio do Pais num campo de aplicaglo
aextremamente especifico @ crucial em termos dae depaendéncia
estrangeira.

Ne reol dos métodos de obtengilo de filmes finos, os
que tratam do fendmeno de sputtering tém especial interesse devido
Ag caracteristicas que proporcionam aos filmes depositados, tais
como; boa aderéncia, repetibilidade e possibilidade de deposig¢io
de ligas e compostos.

Nas Ultimas décadas os processos de sputiering
tornaram-se os métodos mais empregados na producio de filmes finos
na 1indistria eletrénica (em especial, na microeletrdnical) e
metalurgica. O desenvel vimento da técnica redundou numa nova fami-

lia de equipamentos de deposicio por sputtering, a modalidade de-
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noml nada magnetron spultering que a partir do seu advento mostrou-
—se importante como ferramenta de extrema aceitac¥o nas comunida-
des industrial e de pesquisa.

Deste modo justifica-se plenamente o esforce por ndés
dispendido no projeto, construg¥o, caracterizac%c e aplica¢%o de
um sistema de deposi¢8o A vaAcuo de filmes finos que se utiliza da
técnica magnelron sputtering de corrente continua.

Afim de proporcionar uma compreensfo dos processos
envalvidos na deposiciio de filmes finos, discorremos brevemente
sobre os principais métodos (fisicos e quimicos) de deposig®o (Ca-
pitule 1D.

No Capitulo 2, trataremos do caso especifico do
sputtering, sua cinética e suas modalidades.

No Capitulo 3, a técnica magnetron sputtering é
descrita detalhadamente tanto em sua filosofia conceitual como em
seu mecanismo, em sua caracterizag8o e nos tipos de geometria de
catodo,

No Capitulo 4, sXEo descritos os detalhes de projeto
@ construgio dos sub-sistemas desenvolvidos, os equipamentos de
caracterizacio e os procedimentoz experimentais empregados neste
trabal ho.

No Capitulo B, s3o relatados e analisados o=
resultados experimentais obtidos com respeito a caracterizac¢feo do
sistema e dos filmes metilicos depositados.

No Capitulo 8, s¥o feitos comentarios sobre todo o
trabalho, bem como, relatadas as perspectivas para desenvol vimento

futuro.



CAPITULO 1

TECNICAS DE DEPOSIGQAO DE FILMES FINOS

1.1 DEPCSICAO FISICA DE VAPOR CPVDD

A caracteristica mails importante das técnicas de
deposici¥o fisica de vapor (PVD) ¢ que © transporte dos vapores a
partir da fonte geradora atd o substrato & felto por meios fisl-
cos. Iato & possivel pol=s neste caso o processo de deposig3o ocor-
re essencialmente num ambiente de vicuo. Sob condig@es deée baixa
press3o, o transporte de material da fonte até o substrato ocorre
fisicamente através de feixes moleculares.

Nas técnicas de PVD, o= depdsitoz =%o formados a
partir de unidades atdmicas ou moleculares simplesmente pelo
processo fisico da condensac3o.

As espécles vaporizadas do material s£élido podem ser
criadas tanto por evaporagfo térmica, quanto por arranque mecinico
de atomos ou moldculas da superficie através de particulas
energéticas. O primeiro caso & chamado de evaporagio A vaAcuo e o
segundo, de spuliering.

Em alguns casog, nota-se no substrato a ocorréncia
de uma reacio quimica entre os diferentes vapores liberados; por
exemplo, filmes finos de materiais multicomponentes, tais como
ligas, compostos e misturas metal-dielétrico (cermets) os quais

3o dificeis de vaporizar devido & alta temperatura de vaporizacio
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ou devido & problemas associados & dissociaglordecomposiclo; podem
ser preparados por condensagcio simultidnea dos vapores dos
componentes individuais a partir de fontes separadas. Este tipo

PVD é conhecido como multi-fonte ou co-evaporagXorsco-sputtering.

Filmes finos de dxidos, nitretos, carbetos @
hidretos de uma série de materiais, podem ser depositados por
evaporacio e sputlliering em ambientes de atmosfera controlada.

Estes s%o os processos denominados reativos.

EVAPORAGAO A VACUO

A evaporagio & vacuo é uma das técnicas mais empre-
gadas na deposicio de filmes. Como o prépric nome diz, a técnica
consiste da vaporizag3o por aquecimento do material sélido que ao
condensar~se no substrato, forma o filme. O aquecimento do mate-
rial a <ser evaporado pode ser feito direta ou indiretamente
através de viarios métodos. O método mais simples e comum é
suportar © material num filamento ou, colocad~lo numa "barca" os
quais s30o aquecidos resistivamente. Estas fontes de evaporac¥o sXo
feitas geralmente de materiais refratarios tais como,
tungsténio, molibdénio, tantale e nidbio. A escolha da fonte
(filamento ou "barca") esta ligada & temperatura de evaporacZo e a
realtividade quimica com o evaporante.

As espécies evaporadas, no caso de alguns elementos,
£3o formadas por atomos simples neutros, excec¥o feita ao enxofre,
selénio, teldrio, bismuto e antiménio que wvaporizam na forma de
aglomerados poliatédmicos. No caso das ligas e dos compostos, a
vaporizag¢io via de regra estad acompanhada pela
dissociagiodecomposi¢io devido as diferengas de pressfo de vapor

entre oz varios constituintes ou devido 2 instabilidades térmicas.
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Uma grande vantagem da evaporacXo 4 vacuo & a alta

razio de deposi¢io proporcionada pelo processo e, uma grande
desvantagem é a extrema limitacKo nos materiais factiveis de sorem

utilizados neste processo.

ELECTRON BEAM

Materiails com alto ponto de fusiZo s$3Xo frequentemente
evaporados utilizando-se fontes electron beamn. Tals fontes geral-
mente usam defletores magnéticos para dirigir e colimar um feixe
de elétrons de alta intensidade diretamente scbre um cadinho re-
frigerado. Neste cadinho s% comumente evaporados; tungsténio,
cobalto, niquel, silicio, quartzo. Estes dispositivos propiciam a
obtengio de altas taxas de deposi¢fo, porém as altas temperaturas
envol vidags no processo geralmente resultam num alto fluxo radiante
sobre o substrato o que pode prejudicar o controle da temperatura

do substrato.

MOLECULAR BEAM EPITAXY CMBED

Uma variagdo muito importante da evaporagio a viacuo
é a epitaxia por feixe molecular (molecular beam epitaxy - MBED,
O MBE envolve o crescimento epitaxial lento e controlado de fil-
mes por condensa¢3o de um ou mais feixes atdmicos molecula-
res, cada um delesz oriundeos de um fonte Ccélula de Knudsend) num
amblente de ultra-alto vacuo.

O MBE é& um processo extremamente sofisticado e caro
¢ &, particularmente importante para o estudo do crescimento

epitaxial de materiais multi-componentes tais como, os compostos
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semi condutores das familias II-VI @ III-V.

SPUTTERI NG

Além dos processos de evaporaglo, espécies de vapor
podem ser criadas pelo arranque mecinico de Atomos ou moléculas da
superficie de um material sélido atravées do bombardeio deste por
fons energéticos gerados por uma descarga elétrica num gas inerte
contido numa cidmara a4 baixa pressfo. O processo de ejecfo de mate-
rial, conhecido como sputtering, ocorre como resultado da transfe-—
réncia de momentum entre os fons incidentes e os Atomos do
material bombardeado. Os Atomos ejetados percorrem o espaco entre
O alvo e os substratos e ao se condensarem no substrato formam um
filme. Algumas das caracteristicas mais interessantes do processo

s3do:
Ca) proporciona a deposi¢g8o de filmes de ligas e materiais com-
postos; b)) propiciam a deposi¢Zo de filmes com aderéncia excepcio-
nal. Como desvantagens, © processo apresenta o fato de que muito
da energia dispendida durante sua realizac%o ser convertida em
calor, o que & um fator limitante nas taxas de deposig¢Zo. O fluxo
de elétrons no processo causa um bombardeamento excessive do subs-
trato por estas espécies, fazendo com que este processo se limite
a substratozs de materiais nio suscetiveis A variacBes de tempera-
tura.

Dependendo da geometria do sistema alvo-substrato e
do modo de transporte dos ifons, o processc de sputtering pode ser,
o chamado spultering diodo ou convencional, triecdo, de

radio—freqléncia ou magnetron.



1.2 DEPCSICAO QUIMICA DE VAPOR CCVDD

A caracteristica mais I1Importante das técnicas de
deposi¢¥o quimica de vapor, ¢ que estas envol vem necessariamente
reages quimicas heterogéneas na superficie de substratos sem
requerer ambiente de baixas presses como condic¥%o essencial. Os
reponsaveis pela transferdncia do vapor para o substrato s%o; o
fluxo continuo de gases de arraste e ou rea¢Bes quimicas induzidas
por temperatura ou, os gradientes de concentracfo gasosa no
ambiente de deposiglio. O CVD envolve a exposi¢So do substrato aos
vapores reativos @, as reagdes ao ocorrerem no ou préximas deste,
produzem um filme. As condi¢@Ses de deposigZo devem ser tais que
propiciem a ocorréncia de reacBes nas proximidades do substrato
(reagSes heterogéneas) e ndo, reag¢Bes na fase gasosa (reagles

homogéneas) a fim de se evitar a formagcXo de depdsitos em forma de

pé.

Az rea¢lBes quimicas no CVD podem ser ativadas pela
aplicag3o de luz, calor, campos de radio-freqiéncia, raios-X,
arcos voltaicos, descargas gasosas, bombardeamento eletrénico ou,
atividades cataliticas da superficie do substrato. A morfologia do
filme depositado é& fortemente influenciada pela natureza da reacio
quimica e pelo mecanismo de ativagfo.

As maiores vantagen=s da técnicas de CVD sZo:

- n3io requerem, em geral, ambientes de vacuo
— proporcionam altas taxas de deposicio
~ possibilitam a deposigio de compostos com fAcil controle

estequiométrico.



Algumas desvantagens:
- altas temperaturas de substrato sXo geralmente requeridas
- o5 gases reativos, e os produtos volateis presentes nos proces-
sog =Bo, na maloria dos casos, altamente tdoéxicos, explosivos ou
corrosivos
- o controle da uniformidade dos filmes depositados é, na maioria
das vezes dificil.

As reagtes quimicas utilizadas nos processos de CVD
podem ser classlificadas como:
(1D reagdes de decomposicio, (2) rea¢®es de redugfo, (3D reacSes

de transporte quimico e (4> polimerizacgSo.



CAPITULO 2

FISICA DO SPUTTERI NG

2.1 DESCARGA EM GASES

Uma descarga gasosa luminescente de corrente contif-
nua (CCO pode ser obtida aplicando-se uma diferenca de potencial
entre dois eletrodos na presenga de um dado gas A baixa press3o
€100 a 10 % Torr).

Elétrons originarios de uma emissioco termidnica do
catodo ou mesmo raios chdsmicos ao atravessarem o campo elétrico
entre os eletrodos darXo inicio ao processo de ioniza¢Zo do gas
residual e ao conseqlliente desencadeamento do processo de descarga
gasosa luminescente. Para que esta descarga luminescente mantenha-—
~z2e estivel e auto-sustentada, deve ocorrer um processo continuo
de ionizag¢lo na mesma.

Constantemente, elétrons e ifons s3c perdidos para os
eletrodos e para todas as outras superficies dentro do sistema
onde ocorre a descarga. Dentre os mecanismos de perda, inclui-se a
recombinagio elétron-ion, a neutraliza¢fo iédnica por emiss%o Auger
Junto aoc alvo e a perda de elétrons para o anodo.

E necessario também que haja um fluxo de energia
equilibrado na descarga, uma vez que, perde-se energia quando
particulas atingem os eletrodos e« as paredes do sistema

aquecendo-os. Um doz fendmenos que mantém este equilibrio & a
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ejecio de elétrons secundarios decorrente do bombardeamento de
ions, elétrons, fétons e Atomos neutros.

A Tigura 2.1 mostra o comportamento da tensSo em
fungio da corrente quando da ocorréncia de uma descarga
lumi nescente num sistema a4 baixa pressio de gés alimentado com uma
fonte de corrente continua de alta impedAncia interna. Quando uma
tensdio & aplicada, flui pelo sistema uma corrente muito pequena
devido 4 presenga de um pequeno numero de ifons e elétrons gerados
por uma varliedade de processos. Inicialmente a corrente &
aproximadamente constante uma vez que todas as cargas presentes
estTo em movimento.

A medida que se aumenta a tensXo, uma energila
suplememtar & fornecida as particulas carregadas (ifions e elétrons)
do gas. Quando esta energia se torna suficiente, as particulas
carregadas (principalmente fons positivos) iniciam um processo de
produgio de elétrons por colis¥o no catodo Celétrons secundarios).
Estas particulas taﬁb&m ionizam, através de choques, alguns Atomos
neutros do gas presente na cimara gerando pares Celétron-ion posi-
tivel) que dirigem-se ao eletrodeos correspondentes.

Este proceszso de criag¢fo de cargas se torna t3o
efetivo, que o fluxe de particulas e consequentemente a corrente
aumentam abruptamente; porém, a tensf¥o fica limitada pela
impedincia interna da fonte, a um patamar que descreve a regifoc da

descarga denominada descarga Townsend {11].
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Fig. 2.1: Caracteristica corrente-tensio de uma descarga gasosa
luminescente [11.

Ao aumentar-se ainda mais a tensfo, atinge—-se um estagio no qual
ocorre um processo de avalanche, havendo a colisfo de fiona positi-
vos do gas com ¢ catodo, com a conseqlente ejecdEo de elétrons se-
cundarios., Estes por sua vez produzir3o mais {ons gque, ao se cho-
carem novamente com o catodo produzirZfio mais elétrons secundarios.
Quando o numero de elétrons gerados é suficiente para produzir o
mesmo numerc de elétrons, a descarga se auto-sustenta. Neséa fase
nota-se uma queda na tensiic com um aumento abrupto da corrente e
da luminescéncia da descarga gasosa. Estes s2o fendmenos presentes
na regiffio da descarga denominada regifo normal.

Nesta regifo, a densidade de corrente (32 n¥o &
constante em todos os pontos do catodo. E=sta densidade de corrente
¢ maior, inicialmente, na regifio periférica e vali se expandindo
para o interior do catodo a medida que a corrente total aumenta. A

regifo normal apresenta tens3o constante o que, tecnologicamente

era de grande importancia em aplicag®es praticas como, por
11



exemplo, nas vAlvulas reguladoras.

Quando todo catodo se torna ativo (completamente
coberto pela luminescénciad) um aumento na tensio aplicada Cou um
aumento de pressio do gas) gera um aumento de corrente. Deste modo
alcanga-se a regifio denominada de descarga anormal. Esta regilo de
descarga anormal ¢ a usualmente utilizada no processo de deposiglo
por sputtering, bem como, na maioria dos processos que utilizam
descargas gasosas, por algumas razdes, como por exemplo:

a) apresenta correntes e tensdes relativamente altas
b)) toda a 4rea do catodo recebe corrente © que proporciona
deposi¢@aes mais uniformes.

Ccaso a corrente aumente ainda mals, a alta
densidade de corrente presente no catodo causarid uma diminuig¢3o
na luminosidade do catodo, a tensio sofreriA uma queda abrupta,
transformando a descarga num arco, ou seja, a conex3o direta entre
os eletrodos. O arco caracteriza-se por uma corrente mails elevada
e uma diferenca de potencial muito mais baixa que a da descarga
luminosa. A densidade de corrente ¢ muito maior que a presente na
descarga o que permite uma intensidade de luz e um fluxo de calor
muito grandes requerendo cuidados especlais para com os eletrodos.

A descarga luminescente caracteriza-se por varias
regifies luminosas e escuras, conforme mostra a figura 2.2 [(2]1. O
comportamento do potencial da descarga e da intensidade de emissZXo

Sptica para uma descarga tipica em atmosfera de argénio sfo também
mostradas. O diagrama se refere a regifio de descarga anormal da

figura 2.1.
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Fig. 2.2: Diagrama esquemitico das varias regides de uma descarga
lumi nescente mostrando, Cad ag distribulg¢des de poten-—
clal e (b)) emissfo Optica em funglo da distincia

catodo—anodo.

A regido luminoz=a que se encontra junto ao alvo
Ccatodo) € a chamada luminosidade do catodo e é¢ devida a radiacZo
emitida pelos processos de decaimento eletrénico orhital de Atomos
superficiais do catodo e também dos préprios ions quande da
ocorréncia de colisBes destes com o© catodo. Adjacente a ela
estad uma regifio de pouca luminosidade denominada espa¢o escuro do
catodo ocu de Crookes.

Nesta regiio os elétrons secundarios emitidos pelo

catodo ir3o percorrer uma distancia correspondente ao seu livre
13



caminho médio adquirindo energia suficiente para comegar a ionizar
por colisfo os Atomos do ga&as. Uma vezr que a mobllidade dos ions &
muito menor que a dos elétrons, a carga espacial predominante
nesta regifio &€ a negativa (3).

A colis¥Xo dos elédtrons acelerados a partir do catodo
com © gas se da num intervalo relativamente limitado onde o brilho
¢ intenso, a regiio de luminosidade negativa. O=s ealdétrons perdem
praticamente toda a energia nesta regilo através de colis®es e sHo
a partir dai acelerados novamente em direg¢do ao anodo.

Sendo o campo elétrico bastante fraco na regifio
entre a luminosidade negativa e o anodo, di-se a formagfo de um
novo espa¢o escuro chamado espag¢o escuro de Faraday. Nesta regifo
os elétrons recebem energia suficiente para novamente gerar
colis@es ionizantes, dando origem A chamada coluna positiva.

A coluna positiva, que constitue um plasma, ¢ uma
reglidc passiva, =sua fungZo primaria ¢é¢ manter através dos
elétrons, a condugTo de corrente que se estabelece na regifo
catddica. A diferenga de potencial notada na coluna positiva &
pequena e decresce com o aumento da corrente para uma press3o
fixa tendendo a aumentar com a press3io para uma corrente determina

da.

e. 2 PROCESS0OS DE SPUTTERING

2.2.1 TEORIA

O mecanismo que gera o fendmeno sputltering ¢ o da

interag3o (colis%¥o) de ifons positivos gerados na descarga gasosa
14



com atomos do material que compSe o alvo Ccatodod.
Consideremos a superficie do alvo e nesta observemos

a agl80 dos fons positivos incidentes. Estes f{ons podem apresentar

uma série de implicagBes tais como (figura 2. 3):

[ON INCIDENTE
IONS REFLETIDOS

ELI'-:'TRON‘S
SECUNDARIOS

SUPERFICIE /
DC ALVD ,

ATOMOS
EJETADQOS

DO ALVO

AN

ION IMPLANTADO

Fig. 2.3: Interag8Ses dos ions incidentes com a superficie do alvo.

a) os fions podem ao se chocar com o alvo sofrer reflexZo, provavel
mente fendo neutralizados no processo.

b o impacto pode gerar ejeqciio de elétrons secundirios que auxi-
liam na manutengiZc da descarga gasosa.

c) algune dos ifons incidentes podem implantar-se no alveo.

d) o impacto do {fons incidentes com os Atomos da superficie do al-

vo pode conduzir por transferdncia de momentum [(4]1 & uma série de
colisBes entre Atomos do alvo, levando A ejecfo de alguns destes

dtomos. Este processo de eje¢Zo consiste efetivamente o fendmenc

sputtering.
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A ejecEo de Atomos do alvo também ocorre quando os
ions bombardeiam a superficie deste perpendicularmente; neste
caso, had a necessidade de um choque duplo entre adtomos do material
do catodo.

Quantitativamente O processo de sputtering &
caracterizado por um parametro denominado rendimento ou yield (YD

denotado pela raz¥o:

numero de aAtomos incidentes

Basicamente o] rendimento do processo aesta
relacionado com:
a) a energla, a natureza e ¢ &ngulo de incidéncia do fon.
b) a natureza cristalina e a composic¢3o quimica do material do
alvo.

O rendimento pode ser expresso em fungXo da energia

do 1ion incidente (E) e das massas atédmicas do ion e do alvo (5]

Para E = 1keV

3 a 4 m m E

onde
YCE) = rendimento do sputtering Catomos/{iond

m = massa do fon incidente

m = massa do Atomo do alvo

16



E = energlia cindtica do {on incidente

Uu = energla de liga¢Xo do dtomo A superficie

a = funcXo da razfo Cmfﬂﬂ)

Para E > 1 keV

YCE) = 3,56 o

onde

2 namero atdmico do 1ion

1

Z numerc atémico do adtomo do alvo

&

S%CE) = slopping power

os demais parimetros s2io andlogos aos da expressfo (1) acima.

A dependéncia do rendimento com a energia passa por

algumas etapas (figura 2.4D,

T L B T T TTTTTT

o

Ar

Y (dtomos /fon)

At S — "'--\

Lol L L a4l

L i

0.1 | I 10 100
ENERGIA DO ION (keV)

Fig. 2.4: Variaglo do rendimente em fungf¥o da energia do ion
incidente (6].
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Para baixos valores de energia do {on incidente
Cmenores que os da energia de ligac¥o dos stomos do alvod, o valor

do rendimento € nulo até que se atinja uma determinada energia
CETD chamada energia de limiar Cespecifica para cada material) que

pode ser entendida como como a energia cinédtica minima a ser for-

necida &sos adtomos da rede cristalina para que estes possam se

degslocar e serem ejetados do alvo, A partir deste valor o rendi-

mento aumenta de forma aproximadamente exponencial até atingir um
maximo. A partir deste limite comega a decrescer com o aumento da
energia do ion incidente, dando lugar preferencialmente ao fendme-—
no da implantagd3o de fons. A varilagio do rendimento depende também
da massa do {fon incidente, para uma mesma energia, o valor do
rendimento cresce com a massa do fion [61,

O rendimento depende também do aAngulo de incidéncia
do fon. Este rendimento aumenta com o aumento do &ngulo de inci-
déncia dos fons em relagiio &4 superficie do alvo, isto se da, devi-
do 4 menor mudanga direcional requeridé no momentum para que haja
ejecio de stomos do alvo. A figura 2.5 mostra a variag3o do rendi-

mento em fung¢io do Angulo de incidéncia [7]).
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Y

dtomos /
1on

0 30 60 30
ANGULO DE INCIDENCIA

Fig. 2.5: Dependénecia do rendimento em fungfo do &ngulo de incidén
cia (7).

Este comportamento esta ligado A& dependéncia angular
aproximadamente cossenoldal do rendimento e o &ngulo entre os {ions
incidentes e a superficie da amostra. Respeitando esta
dependé&ncia a curva apresenta uma falxa de maxima eficiéncia Cde

45° a 60°). Para &ngulos maiores, o rendimento comeca a diminuir

favorecendo a reflex@o dos {ons em detrimento ac arranque de

material da superficie.

2. 2.2 METODOS DE SPUTTERING

O fendmeno de sputtering foi primeiramente observado
no século passado por varios pesquisadores [8 - 91 e, sua
observagio inicial como processo de deposig¢Zo de filmes em 1877
[10]. Apesar de experimentar algumas modificag®es na estrutura
dos equipamentos, sua utilizac%o era bastante restrita até que no

infcio dos anos 70, com a implementagZo dos sistemas sputtering RF
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@ magnelron, o fendmenco experimentou um desenvolvimento muito
grande o que fez com que suas propriedades, sua natureza e seau
uso como técnica de deposicio fossem extensivamente estudadas. Um
dos fatores que possibilitou este desenvolvimento reside nas van-

tagens que a&a técnica apresenta sobre outras em termos de deposi-
¢Ao de filmes;
a) possibilita a deposiglo de filmes de praticamente qualquer ma-
terial, mesmo os isolantes esou refratérios.
b> é uma técnica que permite a deposi¢fo de filmes a partir de al-
vos nmulticomponentes (ligas e compostos), com a conservagcXo da
estequiometria.
c) proporciona boa aderéncia dos filmes depositados
d) os filmes depositados apresentam densidade igual 4 do material
que o= originou.

Varias s3o as modalidades de sputtering dependendo

das configuragBes dos eletrodos, da excitacZo elétrica empregada e

dos gases utilizados.

&.2.2.1 SPUTTERING DIODO DE CORRENTE CONTINUA

Esta modalidade também chamada de sputtering conven-
cional, consiste de um sistema diodo planar como o da figura 2.8,
O material do qual se deseja fazer sputtering, ou seja, o alvo; é
parte integrante de um dos eletrodos do circuito elétrico do sis-—
tema, no caso o catodo. Este ¢ conectado ac polo negativo de uma
fonte de corrente continua de alta tensZo. O substrato no qual se
deseja depositar os filmes & colocado no anodo Caterradoed A uma

distaAncia determinada do catodo.
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Fig. 2.6: Esquema de um sistema de sputtering dicdo de corrente
continua.

Oz eletrodos se encontram no interior de uma ciAmara
de depcosigio conectada 4 um sistema de vacuo cuja fungloco & fazer
com que a pressio interna desta seja diminuida. Um gas inerte,

geralmente argdnio, ¢ introduzide na clmara a uma pressdo
apropriada.

Com a aplicagfio de tensfo nos eletrodos, o campo
elétrico entre estes aceleram o elédtronse livres o quale 20 coli-
direm com os atomos do gas os ionizarfo, produzindo uma descarga
gasosa luminescente. Oz fons produzidos na descarga s3o acelerados
pelo campo elétrico em dire¢¥o aos eletrodos de polaridade oposta
Az suas cargas, fazendo com que surja uma corrente elétrica no
sistema.

O choque dos fons positivos do gaAs com a superficie
do alvo tem por conseqiiéncia o arranque de alguns Atomos do mate-—

rial que comp@e este alvo., Os Atomos ejetados © sXo para todas as
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as dire¢@es e, parte destes chegam continuamente ao substrato
onde ac se condensarem, formam um filme do mesmo material do alvo.

No processo de sputtering convencional a tensio
aplicada requerida (milhares de volts) para que haja conducXo de
de corrente elédtrica no sistema ¢ funglio da pressio (11) (x 20 a
100 mTorrd). A taxa de formagloc de filmes no substrato depende da
quantidade de sputtering no alvo (rendimento pars sputtering) e,
também do fluxo de fons (densidade de corrente de fons). A razXo
@std no fato de que a descarga gasosa é mantida por elétrons que
efetuam colisBes ionizantes no gas. O numero de colisSes
ionizantes Jdiminui com a diminuigliio da densidade de gas e,
portanto, da pressfZo do gas. A corrente, ou seja, o fluxo de fons
no alvo também diminui fazendo com que a taxa de deposigio =seja
baixa para valores de press3co bailxos.

Para altas press@ies a taxa de deposigio também &
baixa uma vez que com malor press¥o, mais moléculas do gas se
encontram na atmosfera da camara. Assim, os Atomos ejetados do
alvo tém aumentado o numero de colisBes que sofrem com as molécu-
las do gas tendo entiio diminuida sua probabilidade de alcangar
o substrato [(12]. No processo de sputtering pode notar-se também
que hé um aquecimento excessivo do substrato causado pelo choque
continuo de elétrons energéticos neste. A temperatura do catodo
também aumenta durante o decorrer do processoe devido ao seu bom-
bardeamento por {ong. Afim de evitar-se o aumento excessivo

da temperatura, costuma-se refrigerar 4 aAgqua os eletrodos.
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2.2. 2.2 SPUTTERING TRIODO DE CORRENTE CONTINUA

Esta modalidade de sputtering consiste de tirés
@letrodos; um catodo e um anodo como os presentes no sputtering
convencional e também uma fonte suplementar de elétrons, qual
seja, um filamento aquecido que fornece elétrons termidnicamente

como pode ser obzervado na figura 2.7 abaixo.

FONTE
ARGONIO
SPUTTERING l l
! - |¥]
CATODO—""" |__—
= ! CAMARA
FILAMENTO DE VACUO
ANODO -1~ EMISSOR
+ f’ﬂf
~
T,
FONTE SUBSTRATO
PRIMARIA

Fig. 2.7: Esquema de um sistema de sputtering triodo de corrente
continua.

O processo no sistema triodo é¢ também conhecido como
sputtering auxiliado por emissfo termidnica. A ionizac%o aumentada
do gas pela adicHo dos elétirons suplementares, aumenta a densidade
de corrente idnica que bombardeia o alvo e consequentemente a
eficiéncia do processo de sputtering ¢ majior possibilitando utili-
Zzar o sistema & uma press¥o mais baixa que a necessaria no

sputtering convencional. A corrente pode ser vVvaArias ordens de
23



grandeza maior que as notadas no sputtering convencional e &
controlada (dentro de certos limites) pela corrente do filamento

emissor.

2.2.28.3 SPUTTERING DE RADIO-FREQUENCI A

A técnica de sputtering que emprega radio-frequéncia
utiliza uma fonte de corrente alternada e altas freqiéncias (13 a

40 MHz) (figura &2.8). A descarga gasosa presente na cAmara quando

|

CATODO (ALVQ)

/

! ; SUBBTRATO
FONTE ..//

DE RF #ffff“f

T ANODO

CAMARA DE VACUO

Fig. 2.8: Esquema do sistema de sputtering de radio-freqlUéncia.

do uso de radio-freqliéncia & semelhante A uma descarga de cor-
corrente continua porém, com espagos escuros alternando-se nos
eletrodos com a freqliéncia da descarga.

Nesta faixa de freqlUéncia a press¥o minima para se
estabelecer uma descarga é¢ praticamente constante, com um aumento

da freqidncia aplicada a pressdo minima decresce sensivelmente até
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ser atingido um novo patamar em freqliéncia. A queda na press3o
minima indica que os elétrons adicionais necessarios para a
manutengiIc da descarga est3o sendo gerados pela radio-frequéncia.
Estes e@ldtirons adicionals s3To uma conseqléncia do fato de que
elétrons oscilande num campo de radio-frequUéncia podem adquirir
energia suficiente a ponto de tornar mais eficiente o processo de
ionizag8o. Isto possibilita a operaglo do sistema A pressBes
baixas comparadas ao sistemas anteriormente descritos.

Sua idealizagic esta ligada & varios fatores; a n3o

necessidade de uma fonte suplementar de elétrons, 'a quase
inexisténcia de descarga em arcos unipolares (comuns no sguttering
convencional devido & impurezas e asperezas do alvo), devido ao
fato de que no processo, com a alternAncia proporcionada pela
fonte, © campo elétrico é mantide numa direcZoc por menos de um

ciclo e zse reduz a zero duas vezes em cada ciclo, dificultando a
sustenta¢iio do arco [13].

Entretanto, o fato que propiciou grande impulso na
difuslo @ uso da técnica @ que, esta & a Unica que permite a
deposigclio de filmes (conservando-se a estequiometriad a partir de

alvos isolantes eou refratarios o que era muito dificil de =me
obter por intermédio de outros métodos. O alvo do sistema &
bombardeado alternadamente por elétrons e por fons evitando assim
© acumulo de cargas, uma vez que, cargas positivas acumuladas
durante um meio ciclo s%o neutralizadas por elétrons no meio ciclo
seguinte (num ciclo de radio-freqléncia a transferéncia total de
cargas & nulad.

O spultlering de radio-freqUéncia apresenta algumas
caracteristicas comuns aos procegssos de sputtering até aqui

discutidos, tais como:
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a) proporciona boa aderéncia dos filmes depositados. Os Atomos
energéticos ejetados pelo alvo ao chegar ao substrato apresentam
um efelto de empacotamento [14), ou seja, um melhor eﬁpilhamentc
das camadas epitaxiais.
b)) apresentam um bom controle da espessura dos filmes depositados.
c) necessidade de aplicag¢¥3o de altas tensSes para obtengfo de al-
tas densidades de corrente.

A disseminagio do sputtering de radio-freqiéncia
enfrenta alguns obsticulos; necessita de pesscal altamente qualifi
cado para sua operacBo e, sua complexidade inerente e seu alto

custo de aquisicioc @ manutengio também restringem seu uso.

e.2.28.4 SPUTTERING REATIVO

Atual mente podem ser encontrados um grande numero de

tratamentos tedricos sobre o processo de spultering reativo

Numa das formas de sputtering reativo, o alve & um
metal puro, uma liga ou uma mistura de espécies do qual se deseja
sintetizar um composto por sputtering numa atmosfera de gas
reativo ou numa mistura reativo-inerte de gases. O gis reativo é,
ou contém os ingredientes requeridos para a sintese do composto
dese jado.

Un segundo tipo de sputtering reative envolve um
alvo composto que se decomple quimicamente durante o
bombardeamento idnico resultando num filme com deficiéncia de um
ou mais constituintes do alvo. Neste caso, © gas reative é

adicionado para “"compensar” o constituinte perdido.
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Un grande numero de gases reativos tém sido
empregados na sintese de compostos a partir de alvos metidlicos ou

para manter a estequiometria: Oz ou HZO (filmes de dxidosd
(18}, Nz ou NHn Cnitretos)d I[16), O'z+Nz Coxi —nitretos) . H;S
(sulfetos), C:zHz ou CH‘ Ccarbetos), SHH‘ (silicetos) e HF ou CF‘

Cfluoretos).

2.2.2. 5 DESCARGA GASOSA ASSISTIDA POR CAMPOS MAGNETI COS

A eficiéncia de ionizag3o dos elétrons numa descarga
pode ser aumentada de forma consideravel através da aplicac¥%o de
campos magnéticos adequados. Em uma descarga onde um campo
magnético B & aplicado, a forcga i que age sobre um elétron ¢ dada
pela soma das parcelas devidas as forgas elétrica e magnética

Ceq. 3.

FeqB+qvXB 3D

onde E e B representam o= campo elétrico e magnético,
respectivamente; q ¢ a carga do elétron e v, a velocidade deste. A
trajetdria de um elétron depende da forga total aplicada F, e o
efeito da componente magnética (q v X B & tornar a trajetéria
espiralada (se compararmos & trajetéria sem campo magnéticod. Au-
mentando-se a o comprimento da trajetéria de um elétron aumenta-se
também sua probabilidade de colis¥o com as moléculas do gas e é&
devido a este fato que campos magnéticos podem elevar o grau de

ionizag®o de uma descarga. Como o médulo da componente magnética &
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o mesmo, tanto para elétrons quanto para dtomos monoionizados, a
trajetédria destes Atomos, se comparada & dos elétrons é pouco in-
fluenciada pelo campo magnético., Os detalhes da utilizacXo de

campos magnéticos e elétricos em sistemas de sputtering ser3o

estudados no Capitule 3.



CAPITULO 3

MAGNETRON SPUTTERING (O OVO DE COLOMBOO

3.1 INTRODUCZO

A aplicag¢ic de campos magnéticos com o intuilte de
melhorar o processo de ionizagio em descargas gasosas fol
inicialmente observada em 1936 por Penning {17] mas, seu efelito em
sistemas de sputllering & bem mais recente {18 - a2), Os
efeitos destes campos produzem grandes modificacBes no sputtering
mel horando suas caracteristicas no que diz respeito as taxas de
deposicRo; ampliando sua falxa de operagio em termos de pressio de
gas inerte; otimizando a caracteristica corrente-tens3o e
reduzindo o bombardeamento do substrato por elétrons.

Originalmente, o termo magnetron ¢ utilizado para
designar valwvulas geradoras ou amplificadoras de microondas. Estes
dispositivos trabalham com uma configura¢do de campo elétrico
per pendicul ar ao campo magnético, aprisionando o= elétrons
presentes na cavidade em trajetdérias circulares. O nome magnetlron
¢ também aplicado aos dispositivos de sputtering que utilizam o
mesmo principio do aprisionamento por campos elétrico e magnético
ortogonals CEXBD.

O papel doz magnetrons nos sistemas de deposigiEo
através de sputltlering pode ser melhor compreendido se observarmos

as limitagdes do sputtering convencional.
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Neste, a descarga gasosa ocorre por toda a c&mara de
deposig¢do; oS elétrons emi tidos do catodo atraves do
bombardeamento idnico s¥o acelerados através do espagco escuro do
catodo, entrando na regifoc de descarga negativa onde s%o chamados
elétrons primarios. Ali, colidem com os aAtomos do gas produzindo
fons e elétrons secundarios, fundamentais para a manutencio da
descarga gasosa.

O livre caminho médio dos elétrons primarios aumenta
com o aumento de sua energia (fornecida pelo potencial aplicado
aos eletrodos) e decréscimo da pressZo de gas. A balxas pressdes,
os fons s3o produzidos longe do catodo, aumentando a probabilidade
de n3o-colis3o com este, consequentemente uma grande parte dos
elétrons primarios Caltamente energéticos) atingem o anodo e
também o substrato, aquecendo—-os sobremaneira.

Esta diminuigio de ionizagfo no processo nZo permite
que a descarga presente no sputtering convencional seja mantida a
press@es mencres que 10 mTorr {23). Uma comparag¢iio das cinética de
particulas envolvidas nos processos de spultering convencional e

no magnetron sputtering, ¢ mostrada nma figura 3.1 abaixo.
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Fig. 3.1: Cinética de particulags Cad sputtering convencional
Cb) magnetron sputtering.

Para minimizar a perda de eficiéncia na ionizagio
pelos elétrons energéticos "perdidos" nos choques com o substrato
e com recombina¢Bes, faz-se uso de campos magnéticos gerados por
imis permanentes ou eletro-imiAs colocadozs estrategicamente em
relacfio ao catodo. Estes, sfo o responcsaveis pelo confinamento da

descarga.
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3.2 MECANISMO E RELACXO CORRENTE - TENSZXO NA MODALIDADE MAGNETRON

SPUTTERING.

3.2.1 MECANISMO

No processo de sputtering realizado com eletrodos do
tipo magnetron, também chamado sputtering de alta razio de
deposigio (high rate sputteringd [24 - 28); o efeito do campo
magnético tipico das geometrias estid presente na area da descarga,
frontal ao catodo Calve) atras do qual se encontram estrategica-
mente colocados os im%s, originando um “caminho fechado' (28] Cre-

gifio de plasma confinadeo) onde se localizam as linhas de campo

magnético perpendiculares as do campo elétrico C(figura 3.2).

TRILHA
DE _
EROSAO
MOVIMENTO
DOS - -
ELETRONS /2 —

ALVO

Fig. 3.2: Configuracio de uma geometria magnetron sputtering.

32



Apesar do grande numero de geometrias utilizadas [(22)
todas elas apresentam a particularidade de possuir o caminho
fechado, que configura uma armadilha de elétrons, préxima &
superficie do alvo. Esta armadilha (regific de plasma de forma
toroidal onde ocorre a ionizag3od é& o fato preponderante desta
técnica de deposigEo; no seu interior, os elétrons gerados pelo
campo elétrico aplicado entre os eletrodos ficam confinados A re
glSes préximas ao catedo e, por intermédioc da forga de Lorentz s3o
defletidos em trajetdrias hellicoidais.

O confinamento, pela prépria definigXo do termo
plasma, indica que fons est3io "mergulhados num mar de elétrons”
e, presos na armadilha toroidal. A maloria destes elétrons nZXo se
espalha para fora da armadilha como era de se esperar na auséncia
de confinamento.

O aumento substancial do ntiimero de elétrons, bem co-
mo, do nimero de ifions positivos no gas confinado nas proximidades
da superficie do catodo Calved faz com que a ionizagclo e
consequentemente o© processo de bombardeamento do alvo sejam
exLtremamente eficazes e localizado=s, pois. a grande maioria dos
elétrons n3o tendo energia suficiente para escapar da armadilha
fica espiralando no interior desta aumentando em muito o seu
poder de ionizaglo.

O grande numero de particulas carregadas reduz a
impedancia da descarga, isto resulta na observacio de descargas a
tensBes mais baixas (300 - 800V) se comparadas as do sputtering
convencional mesmo a4 press@es baixas ¢ < 10”* Torrd. As cor-
rentes obtidas sHo bastante grandes devido a4 alta densidade de
fons positivos. Estas s30 caracteristicas marcantes do modo

magrnetron de opera¢do. A grande maioria dos elétrons envolvidos no
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processo ndo escapa da regilo de confinamento, consequentemente,
ndo se observa no magnetron sputtering, o aquecimento excessivo do
substrato por bombardeamento de elétrons secundarios.

O aumento da eficiéncia do processo acima descrito &
responsavel pela obtenglo de taxas de deposicio de 1000 a 10000
vezes maiores que as do sputtering convencional possibilitando a
deposigd3o de camadas com espessuras de microns em poucos
minutos, dal denominar-se este processo sputtering de alta

raziac de deposicio.

No sistema magnetron, o corpo do catodo necessita de
uma poderosa refrigeragio, assim como nos catodos do sputtering
convencional, pois, devido a alta densidade de corrente em sua
superficie este, aquece-se sobremaneira chegando a fundir-se caso

a refrigeracio n3o seja eficiente.

3.2.8 CARACTERISTICA CORRENTE - TENSAO C(OPERAGAO EM CORRENTE

CONTINUAD

As fontes magne tron COmo todo e qual quer
di spo=sitivo elétrico, apresentam uma, familia de Curvas
corrente-tensio caracteristica. A relagdo funcional entre a
corrente e a tensfo num dispositivo magnetron pode ser expressa

pela equacio C4D [30].

I = k V" C4)

onde I é¢ a corrente no catodo, V, o potencial no mesmo, k uma

constante de proporcionalidade e n, o indice da eficiéncia da
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armadilhamento de elétrons no plasma. Quanto melhor a performance
da armadilha maior sera (para uma mesma pressic de trabalho) este
indice n. O expoente n tipicamente esti situado na faixa de 4 a 11
podendo variar com a pressio do gas, o material do catodo e
orientagcBes geométricas., Um valor do expoente n alto, denota
ligeiras mudangas na tens8o aplicada ao dispositivo para uma
grande variaqﬁa nos valores de corrente podendo, algumas vezes
ignorar-se efetivamente as mudangas de tensZ%o. A figura 3.3 abaixo
ilustra curvas corrente-tensXZo de varias gecmetrias de catodos
mnagnetron, bem como, a curva corrente-tensio caracteristica de um

dispositivo de sputtering convencional (planar diode) (26].
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Fig. 3.3: Caracteristica corrente-tensiio de dispositivos magnetron
[26].
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3.3.3 FONTES MAGNETRON

As fontes mnagnetron s3o arranjos de eletrodos em
sistemas de sputtering nos gquals campos magnetlicos s3o empregados
para aumentar a corrente de ionizagdao cont or me exposto
anteriormente, Dependendo da configuragdo dos eletrodos e do campo
magneéetico aplicados, os tipos de magnetrons se enquadram numa das
segulntes categorias: magnetrons cilindricos, circulares e

planares.

3.3.3.1 MAGNETRONS CILINDRICOS

Na configuragfo cilindrica convencional, o catodo e
© anodo s3I0 cilindros coaxials e o campo maghetico & aplicado

paralelamente aoc eixo Cfigura 3.4> [(30].

ANODO CATODO

CAMPO MAGNETICO

Fig. 3.4: Fonte magnetron cllindrica convencional [30].
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Se na configurag3io cilindrica, o eletrodo central
Ccatode) armazenar em seu interior os {imis permanentes, obtém-se o
chamado torus plasmatron (figura 3.5 [28)]. Estas fontes se
caracterizam pela presenga de campos magnéticos nIo~homogéneos, ao

contrario das demais geometrias cilindricas.

ANODO CATODO

:;7f IMAS

QAR
AN

™~ LINHA DE

CAMPO MAGNETICO

Fig. 3.38: Fonte magnetron cilindrica torus plasmatron [28].

A configuragio cilindrica mais empregada ¢ a
denomi nada post magnetron [(30)] (figura 3.6). Nesta, o catodo é
formado por um tubo oco e dois discos perpendiculares as extremi-
dades deste. 0Os anodos recobrem parcialmente os discos e o campo
magnético provém de um solendide com nidcleo magnético interno ao
catodo ou, uma bobina exterior a4 clmara de vacuo. Algumas vezes

s3Ao utilizadas combinag®es destas duas geometrias de campo

magnetico.
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Filg. 3.6: fonte nagnetron cilindrica post magnetron [30].

Quando nas configurag®es acima ha troca nas posicBes
dos eletrodos, ou seja, © catodo passa a ser o cilindro exterior,
o8 magnetrone cllindricos s3o denominados invertidos ou de
catodo de cavidade Chollow cathode)., Estas fontes capacitam a
deposi¢do de filmes com uniformidade de espessura pastante

apreciavel mesmo em substratos de superficie irregular.

3.3.2 MAGNETRONS CIRCULARES

Os magnetrons circulares tipicos s3o © Sputter-gun
(31] e o0 S-gun [(32); em ambos a geometria de campo magnético é
circular e cria uma descarga anular ou toroidal de alto grau de
ionizag3do, prédxdma ac catodo circular. A figura 3.7 abaixo mostra
esquemas de eletrodos Sputter-gun e S-gun. Devido ao alto grau de
lonizag¢g3o, a erosiio do alvo ¢ muite pronunciada podendo causar

problemas na descarga e mudangas nas taxas de deposiglo.
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Fig. 3.7: Esquema dos eletrodos em fontes magnetron circulares
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Chd S=gun [(321].
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3.3. 3 MAGNETRONS PLANARES

O sistema magnetron sputtering planar consiste de

uma placa Calvod plana circular ou retangular montada sobre o
corpo do catodo (33 =~ 34). De modo similar as fontes anteriormente
descritas no magnetron planar os elétrons gerados na superficie do
catodo s3o confinados pelo campo magnético dos Iimis permanentes
colocados atras do catodo.

A conformagdo das linhas de campo magnético entrando
¢ saindo da superficie do catodo formam um "tunel" de plasma

confinado sob © qual se configura a zona ou trilha de eros%¥o do

alvoe, conforme mostra a figura 3.8.

LINHAS DE
C AMPO
MAGNETICO

Fig. 3.8: Configura¢Zo de uma fonte magnetron planar retangular.
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Alguns destes magnetrons planares foram por nos
construidos e caracterizados como dispositivos elétricos e,

possibilitaram a deposig%o de filmes finos metdlicos, tendo sido

este um dos intuitos do trabalho ora apresentado.

3.4 COMENTARIOS GERAIS

Desde a sua concepglo até os dias de hoje, a
modalidade magnetron sputtering tem experimentado um sem numero de
avancos e vantagens como por exemplo, possibilitar altas taxas de
deposic¢cio de uma grande variedade de materiais; filmes altamente
puros; excelente aderéncia ao substrato; a virtual eliminag3o do
bombardeic do substrate por particulas carregadas, chegando a
crer—se que o aumentoc de temperatura notado nos substratos
num processo mnagnetron sputitering dever-—se praticamente ao
calor de condensa¢Zfo do filme depositado sobre estes.BEste de-
talhe possibilita a utilizag3o de substratos sensivels & mu-
dancas de temperatura como por exemplo, materiais plasticos e
estruturas termo-sensivels tal tarefa é impossivel de ser realiza-
da num sistema de sputtering convencional.

Como exemplo de aplicag®es, podemos citar: (1) me-—
talizagcio em circultos microeletrénicos, ced filmes  para
resisténcia elétrica (Ni-Crd, (3) filmes magnéticos (Co, Co-Pt,
Ni, Fe, Co-NiD) para dispositivos de armazenagem magnética de in-
formacBo, hard-discs, fitas e filmes magnéticos para cabegas de
gravagido, (4D filmes resistentes A correos8o (NL-Crd, (5) sensores,

(6D recobrimento de ferramentas de corte C(WC, S:I.BN‘. Alzoa’ TiND.
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CAPITULO 4

CONSTRUGAO DOS CATODOS, EQUIPAMENTOS E TECNICAS EXPERIMENTAIS

4.1 CONSTRUGAO DOS CATODOS MAGNETRON

4.1.1 GEOMETRIAS DE IMAS E DE CATODOS

As geometrias, distribui¢Zo de im%s no interior do
corpo do catodo para obten¢fZo de campo magnético, foram todas
planares, de formas circulares e retangulares. Os im&%s empr egados
eram de alto-falantes nas circulares e, barras prismaticas nas

retangulares.

4.1.1.1 GEOMETRI AS PLANARES CIRCULARES

Inicialmente empregou-se a geometria circular com um
6 imi anular (GC1) inserida num corpo de catodo de latZ¥o onde fi-
Xava-se por meio de parafusos © alveo de cobre de 9,0cm de
diametro Cfiguras 4.1 e 4.2). A vedac¥o deste catodo se fez
através do uso de "O"-rings. Para o resfriamento do corpo do cato-
do foi utilizada Agua refrigerada conduzida por dutos coaxiais de

entrada e saida,
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Fig. 4.1: Vista explodida do catodo planar circular com geometria
de im& circular anular (GC1D.
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LINHAS DE CAMPO
MAGNETICO

{

CORPO DO CATQDO
TRILHA DE EROSAQ

(A) (B) (C)

Fig. 4.2: Geometria de im%s GCi: (ad vista frontal da geometria de
im¥s, (b)) perfil A - A' mostrando as linhas de campo
magnético, C(cd) trilha de eros3io sobre o alvo.

A geometria utilizada posteriormente, com um im3
anular e um im¥X cilindrico coaxial (GC2), estava também alojada
num corpo de catodo de lat%o e como alvo, uma placa de cobre de

Q,0cm de dismetro C(figuras 4.3 e 4.40. O sistema de refrigera¢fio

era ¢ mesmo empregado anteriormente.
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Fig. 4.3: Vista explodida do catodo planar circular com geometria
de IimE circular + {mi& cilindrico coaxdal (GC2D.
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CORPQ DO CATODO
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Fig. 4.4: Geometria de imids GC2: (ad vista frontal da geometria de
imd3s, (b)) perfil A - A’ mostrando as linhas de campo
magnéticeo, Ccd trilhas de erosifo sobre o alveo.

Devido aos resultados encorajadores dos primeiros
magnetrons construidos, decidimos aumentar o tamanhe das trilhas
de eros3o. Para tal, utilizamos im3is com as mesmas caracteristicas

dos magnetrons anteriores mas, na forma de barras prismaticas afim

de configurar trilhas de eros3o retangulares.
4.1.1.2 GEOMETRIA PLANAR RETANGULAR EM CORPO DE CATODO CILINDRICO

A primeira geometria planar retangul ar CGR1D
empregada estava alojada num corpe de catodo cilindrico com
didmetro de 12,0cm (figuras 4.5 e 4.68), O corpo do catodo era
cilindrico por problemas de espago dentro da c&mara e pelo fato de

em nossas oficinas ser mais facll e rapido o uso de um torno.
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Fig. 4.5: Vista explodida do catodo planar retangular em corpo de
catodo cilindrico (GR1D.
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IMA
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CORPQ DO CATORO

(A) (B) (©)

Fig. 4.6: Geometria retangular GR1: (ad vista frontal da geome-
tria de im¥Es, Cb) perfil A - A' mostrando as linhas de
campo magnético, C(cd trilhas de erosio scbre o alvo.

4.1.1.3 GEOMETRI AS PLANARES RETANGULARES

Com a construc3io da nova e definitiva cadmara de
deposicio, pudemos aumentar os tamanhos dos catodos e, iniciamos
com um catodo retangular de lat3io de; 15,8cm X 8,0cm, que alojava
em seu interior uma geometria retangular de im3s (GR2). Esta nova
cAmara possibilitou a existéncia de conex@es independentes de
entrada e saida de 4agua refrigerada. A vedag¢3o do conjunto
corpo do catodo-alvo se fazia utilizando-se “O"-rings.

Os resultados obtidos com a geometria anterior foil

de tal modo aceitavel que Justificaram a construgio de catodos
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planares retangulares maiores, assim sendo, foi ﬁrcjetado e cons-
truido um catodo planar-retangular medinde 31,5cm X 12,0cm que
acomodava em seu interior uma geometria também retangular de
im%s CGR1TD (figuras 4.7 e 4.8) que configurava uma trilha de
erosio da superficie do alvo. O corpo deste catodo fol inicialmen-
confeccionado em aluminio. Este corpo de aluminio fez com Qque
fossem notados arcos voltaicos no préprio corpo do catodo,
possivelmente devido A impurezas de sua superficie, esses arcos
instabilizavam a descarga inviabilizando a deposigiEoc de filmes.
Posteriormente este corpo de catodo foi substituido por um corpo
de ferro cromado. QO corpo do catodo era refrigerado & agua e sua
vedacqo na tampa Calvo) feita por "O-rings. Esta fol a geometria

de catodo utilizada na deposig¢ic dos filmes analisados.

e .
r—

N . | h<___—l
\ \ ’ AGUA

/ | "0"-ring GEOMETRIA |
ALVO : %E CORPO
MAS 0O
CATODO

Fig. 4.7: Vista explodida do catodo planar retangular GR1T.
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Fig. 4.8: CGCeometria de imis GRIT: Cad vista frontal da geometria
de im3Es, (b)) perfil A - A' mostrando as linhas de campo
maghético, C¢ed trilha de eros3o sobre o alvo.

As dimensBSezs do corpo do catodo da geometria
anterior permitiram a inclusfio de majis im3s em seu interior
possibilitande uma geometria (GRET) que mostrava uma configurag¢io

de duas trilhas de erosio, ao contradrio das anteriores que

conformavam somente uma trilha (figuras 4.9 e 4.10).
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Fig. 4.9: Vista explodida do catodo planar retangular GR2T.
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Fig. 4.10: Geometria de im3s GR2ET: (ad vista frontal da geometria
de ims. (b) perfil A - A’ mostrando as linhas de campo
magnético, (¢) trilhas de erosi¥o sobre o alvo.

4.1.2 ALVOS

Optamos por trabalhar com quatro alvos metilicos;
latZ0, cobre, aluminic e niquel. Com respeito Aas dimensSes
dos alvos empregados, a uUnica limitagio estava na espessura
destes. As espessuras das chapas utilizadas deveriam respeitar
un valor minimo abaixo do qual o risco de fundir-se era grande.
Este risco estid intimamente ligado ao aquecimente gerado pela

aplicag®o de poténcia ao catodo durante © processo de deposi-
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30 e A& ma condutividade térmica da pasta colante utilizada
quando da colagem das placas, no caso do aluminio @ do niquel, so-
a superficie do catodo. As chapas metilicas eram fixadas ao
corpo do catodo atravées de parafusos.

O latlo @ o cobre foram os primeiros metais a serem
investigados. Estes alvos inicialmente foram empregados nas geo-

metrias circulares com as seguintes dimensSes: 9,0cm de didmetro

@ 0,3cm de espessura. Na geometria de imdis retangular alojada
em corpo de catodo cilindrico os discos mediam 11,5 cm de diametro
e 0,3 cm de espessura.

No catodo retangular pequeno os alvos eram chapas
que mediam 16,0cm X ©,0cm X 0,3cm. Com o projeto e a construgio
dos catodos definitivos (retangulares grandes) as dimens@es dos
al vos passaram a ser 30,0cm X 12,5cm X 0O, 3cm.

Na seqléncia, o© terceiro material empregado como
alvo fol o aluminio.

A primeira geometria a comportar alvos de aluminio
foi a retangular pequena (GR2); nesta, as dimensSes do alvo foram:
1'5.0::m X 9,0cm X 0,3cm. Chapas de aluminio com esta espessura
encontravels no mercado nacional, s3o geralmente de ligas de
aluminio e utilizadas para aplicag@es comerciais, 0= materials que
comp@em estas ligas, induzem a problemas tanto na geragio da
descarga, quanto na depo=i¢cio de filmes. O uso destas chapas
resultou em deposig@es n3do satisfatdrias. Decidimos entio
utilizar chapas de aluminio mais finas, sablidamente de malor
pureza C99, 8880 , as mesmas enpregadas na fabricagio de
capacltores eletroliticos, medindo 15,5cm X 8,0cm X 0,02cm. Estas
laminas, devido & sua espessura, foram coladas a uma placa-base de

cobre (31,5cm X 12,0cem X 0,3cm) e esta fixada ao corpo do catodo
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através de parafusos.

A colagem era feita por intermédio de uma pasta,
mistura homogénea de epdxi + pd de cobre, espalhada uniformemente
entre as placas que, uma vez juntas eram submetidas a pressio
mecinica numa prensa hidraulica a 19 ton durante 12 horas.

Este procedimento surtiu efeito e foi o utilizado na
fixagXo de chapas de aluminio, porém, para grandes
poténcias aplicadas a colagem apresentou pouca eficiéncia devido a
baixa condutividade térmica da pasta.

QO quarto e Ultimo metal empregado como alve fol o©
nigquel. Este material despertou interesse especial no seu uso em
deposic@es através de magnetron sputtering pols, gragas ao seu
caradter ferromagnético, as linhas de campo magnético geradas pelos
imis que normalmente "atravessam" a placa que comp@e © alvo, no
niquel sofrem um “enfraquecimento™” causando uma diminuig3o do
campo maghético na superficie exterior do alvo. Isto significa
dizer que estes materiais ferromagnéticos '"fecham” em seu interior
o fluxo magnético proporcionado pelos {imAs.

A chapa de niquel a ser empregada nioc podia s=ser
muito espessa o que resultaria numa auséncia de campo magnético
axterior a ela. Fol utilizado pois uma chapa de niquel medindo
31,8cm X 12,0cm X 0,08cm, também colada A uma placa-base de latado
(31,8cm X 12,0cm X 0,3cmd. Devide &4 sua alta rigidez mecinica
ceria aconselhavel uma colagem através de prensagem a4 duente
utilizando estanho como elemento soldador. Impossibilitados de
fazé-lo, utilizamos a mesma pasta empregada na colagem da chapa de
aluminio. Distribuimos uniformemente a pasta entre a chapa de
niquel e a placa-base e, submetemos o conjunto a4 prensagem

meciAnica de 60 ton durante 12 horas.
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4.2 EQUIPAMENTOS

4.2.1 VACUO E CAMARA DE DEPOSICAO

O equipamento de vacuo utilizado possui uma bomba
mecinica WELCH modelo 1402 duplo estagio, velocidade de
bombeamento = 160 1l /min; uma bomba de difus¥o EDWARDS EO4,
velocidade de bombeamento = 600 l/min, c¢om resfriamento a agua
gelada, um baffle refrigerado a4 4gua, uma valvula borboleta e,
todas as valvulas manuais necessarias ao funcionamento do sistema.

No inficio do desenvolvimento do trabalho utilizamos
uma camara cilindrica em aco inoxidavel medindo 21,0cm X 16,0cm;
nesta foram adaptadas entradas e conexSes especlais para a
colocacio do catodo e de seus dutos de refrigerag¢ilo passantes iso-
lados, cabos para condug3o de corrente elétrica e linhas para in-
jecZo de gases na clAmara; como anodo foi utilizada a proépria
CcAmara.

A linha de condu¢&%o de gases a camara possuia duas
vaAlvulas do tipo agulha CEDWARDS modelo LV=-5D, as quais
controlavam o fluxo dos gases a serem utilizados; argdnio e ou um

gAs reativo, Nz ou Oz' por exemplo.

As press®es na cimara e na entrada da bomba de
difusora eram determinadas através de medidores de pressfo dos
tipos termopar (TP) e Pirani (PRD, respectivamente (figura 4.11D.

O medidor de press3ico do tipo Piranli feoi utilizado
para a medida de pressio de descarga gasosa. Este n3o ¢ o tipo
ideal de medidor para os nossos objetivos pois, na realidade & um

mero indicador de pressio porém, era o uUnico ao qual tinhamos
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acesso. O medidor mais apropriado aos nossos propdsitos seria um

do tipo membrana capacitiva.

J ~ PORTA-SUBSTRATO

CATOD0 ,~ENTRADA DE GASES
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Fig. 4.11: Configuracio inicial do sistema de viAcuo e cAmara de
deposicio.

Na configura¢3o acima descrita utilizavam—-se catodos
de pequenas dimensSes cujas geometrias planares de imiAs foram:
circular anular, circular anular com im¥% cilindrico central e,
retangular em corpo de catodo cilindrico.

Os resultados obtidos com este sistema foram de tal
modo aceltaAvels que decidimos ampliar nossos propdsitos, ou seja,
projetamos e construimos uma nova célmara cllindrica (39,0cm X

30,0cmd) em ag¢o inoxidavel especialmente adaptada para a técnica
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magnetron sputtering.

As dimensdes desta nova cimara e seu sistema de
abertura permitiram um aumento no tamanho dos catodos e a
possibilidade da inclusfio de um porta-substratos mais adequado Ca
cdmara anterior nio comportava mais que um substratod. Esta cAmara
possul entradas independentes para gases, novos € malores visores
CcAmara anterior possuia um s4 visor?); possui também um sistema de

interrupgdo de fluxo de material a ser depositado, shutter ou
obturador, passadores de tensfo e corrente para acompanhamento das
descargas e experimentos, passadores estes que também podiam ser
utilizados como anodo para o sistema magnetron ou passantes de
corrente para evaporag3o térmica, termopares, etc.

As conex@es com os dutos de refrigeragio do catodo
3o independentez; fol felta também uma adaptacio na cimara com
vistas & conex3do de um espectrédmetro de massa quadrupelar. O
sistema de vacuo permaneceu o mesmo utilizado anteriormente;
excecZo feita 3 implementacfo de uma armadilha de nitrogénio
ligqiiide, ecuja inclusio apresentou melhoras consideréaveis na
obtenc3oc de baixas pressBSez e no bombeamento de vapores condensa-
vels, principalmente os de agua cuja reatividade prejudica sobre-
maneira a obtengic de bons filmes,

A clmara, a armadilha de nitrogénio liglido, bem
como, as adaptacdes mecinicas efetuadas no sistema foram
totalmente confeccionadas nas oficinas do Instituto de Fisica

"Gleb Wataghin". A figura 4.12 ilustra a camara de deposicio e o

sistema de vAcuo atuais.
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Fig. 4.2: Camara de depozsiglio e sistema de vicuo atuais.

4.2.2 FONTE DE POTENCIA DO DISPOSITIVO E CONFIGURAGAO ELETRICA

A primeira fonte utilizada experimentalmente junto a

cAmara pequena, possula as seguintes caracteristicas; a& tensi3o da
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rede (220 V) era conectado um VARIAC com faixa de trabalho O - 200V
com 1A maxime de corrente. Este VARIAC alimentava um transformador
de entrada 220V e saida 1000V com um mAximo de 1A para corrente de
sajida. Um circuito retificader em ponte protegido por fusiveis

era acoplado & saida do transformador, uma resisténcia variavel

Creostated 0O - B800 inAmm< limitava a corrente entregue ao

catodo. Esta resisténcia tinha por fungfo diminuir a tensXo
presente na descarga quando da formagio de um arco voltaico e,
manter a descarga establlizada. O tipo de sistema utilizado apre-
senta alguns inconvenientes tais como; a elevada dissipagfo de
poténcia no reostato e, o n3oc reconhecimento de um arco catastro-
fico. Entretanto, quande bem dimensionado, seu baixo custo e
sua simplicidade compensam sua utilizag3oc em um sistema experimen-—
tal.

As medidas de tensio e corrente eram fornecidas por
dois multimetros convenientemente acoplados ao circuito (figura

4.13D.
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Fig. 4.13: Esquema elétrico inicial do sistema (ciAmara pequenald.

A lmplanta¢lo da chmara atual nos possibilitou o uso

de catodos maiores que consequentemente requeriam maior poténcia

di sponivel , assim sendo, o circuito e@létrico descrito

anteriormente passou por algumas mudangas, nZo em sua estrutura;

basicamente a mesma, mas , nas caracteristicas nominais dos
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elementos. A figura 4.14 mostra o circuito utilizadoe na céamara

definitiva.
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Fig. 4.14: Esquema eléirico do sistema (cimara definitivad.
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4. 2. 3 SUBSTRATOS E PORTA-SUBSTRATOS

Os substratos utilizados na deposigcio dos filmes
metalicos foram lAminas de vidro para microscopia éptica C75,0mm X
25,0mm X O,5mm> que passaram por um processo de limpeza padr3o
para substratos de fllmes depositados a vacuo.

QO processo consistia inicialmente da 1 avagem
mecinica Cesfregaco) utilizando esponjas, das laminas em solugio
Agua—detergente (5:10 em seguida, estas passavam pela limpeza por
agitagio ultrassdnica com as seguintes etapas:

a) solug3o agua + detergente C10:1D
b2 aAgua

c) acetona (P.A.D

d) aAlcool iso-propilico CP.A.D

A duracfo dos processos de limpeza por agitagclo
ultrassénica, que mostraram odtimos resultados, era igual a B
(seis) minutos para cada composto.

Na camara pequena n3o havia espago Gtil para a
colocagcio de um porta—-substratos adequado ma=z, com a confecg3o da
cimara de dimens®Ses malores fez-se necessario o projeto e a
construcio de um porta-substratos que satisfizesse algumas
condi ¢Bes tals como; proporecionar uma mobilidade deste
porta—-substratos no interior da cimara com o intuito de fazer com
que os subspratcs nele fixos ficassem estrategicamente colocados
em relagi3o ao alvo e possuir varios encaixes para os
substratos afim de se obter o maior nuimero de filmes com os mesmos
parimetros de deposicio.

© porta-substratos projetado R construido em

aluminio, possue encaixes (presilhas de ago i1noxidavel) para 8
(a2



Coitod laAminas e seu suporte de sustentac¥o na clmara ¢ de
material isolante (bases de nylord (figura 4.195).

As posi¢8es pares na figura indicam as posicBes de
substratos cujos filmes sobre eles depositados foram utilizados
nas medidas de espessura e resistividade elétrica. As posicgBes
impares designam substratos para medidas de refletividade é4ptica e
aderéncia. As maAscaras sob as quais foram depositados os filmes

eram de aluminlo.
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Fig. 4.19: Porta-substratos (ad frontal
Cb) perfil (detalhed.
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4. 2. 4 ELETRODOS

O catodo tante na cémara de deposic8o original
quanto na definitiva fazia parte do corpo do elemento que
comportava os {imds permanentes e o alvo., O eletrodo positivo na
cimara original era a sua prépria estrutura. Quando da utilizacXlo
da camara grande (definitiva) podia-se optar pelo use da prépria
estrutura como anodo ou, per uma ou mais barras cilindricas de
latdo de 28,0cm de comprimento e 1,28cm de diametro Estas barras
eram fixadas no interior da clAmara em um dos passadores isolados
existentes na base inferior da cAmara. O isolamento elétrico dos

eletrodos se fez por melo de pecas de nylon a eles conveniente-

mente adaptadas.

4.2.5 CARACTERIZACAO DOS FILMES FINOS DEPOSI TADOS

4.2.5.1 ESPESSURA

A determina¢io das espessuras (h) dos filmes
metilicos depositados sob maAscara C(figura 4.18 Cad)) foi efe-
tuada utilizando-se a microscopia interferométrica,

O método empregado, o do duple feixe de Fizeau,
utiliza um feixe de luz monocromatica que é separado em dois
quando passa por um beam splitter; estes dois feixes tém
cami nhogs opticos diferentes e como atingirf¥o regi®es distintas
da amostra em analise (filmerssubstratod, proporcionar3c o
aparecimento de padr@es de interferéncia (figuras ou franjas de
interferéncia de Fizeaud). A observa¢io e conseqiente medicIo das

distancias entre as franjas de interferéncia e de suas larguras,
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determinar&c as espessuras.

Esta técnica exige que a superficie do objeto de
analise seja refletora e, que esta apresente sulcos ou degraus em
relagd3c ao substrato sobre o© qual se encontra. As medidas
realizadas nos filmes por intermédio da técnica utilizada se
referem a um determinado ponto do perfil filme-substrato e
portanto, exigem que esta interface apresente boa uniformidade
[35] facilitando a visualizagio das franjas de interferéncia.

O equipamento utilizado foi um microscédpio inter-
ferométrico ZEISS que, tinha como fonte de luz uma laAmpada de
talio CA = 5400 AD.

Os valores das espessuras foram obtidos através do
uso da expressdao (5), a qual relaciona o comprimento de onda da
luz incidente (AD na amostra, o espagamento entre as franjas CL),
bem como, o deslocamento da franja CAL) com relac¢i¥o ac degrau

formado entre o filme depositado e o substrato.

h = AL/L (A72) S

com oS parametros AL e L mostrados na figura 4.16 (b)) abaixo.
FONTE DE LUZ

LENTES

MICROSCOPIO

(A) (B)
Fig. 4.16: Ca) Método 4prtico de medida da espessura de filmes

Cbd> Deslocamento das franjas devido ao degrau entre
o filme @ o substrato.
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4.2.5.2 RESISTIVIDADE

Atravées da aplicag¢Zo da lei de Ohm e da utilizagdo
do método das quatro pontas, foram medidas as resisténcias (R dos
filmes depositados, com O intuito de determinar-se suas
respectivas resistividades Cpd cal cul adas aplicando-se a

expressio (6).

R ah
o = C6D
1
onde
1l = distancia entre as pontas de prova que determinam a diferenga

de potencial

largura do filme

[+
]

h = espessura do filme
Estes parametros s30 mostrados na figura 4.17 abalxo
e foram medidos através de régua milimétrica €1 e a0 e

interferometria éptica Chd.

| [/
) 7

/a T \T

/ o

substrato

Fig. 4.17: Filme depositado sob mascara metalica e paré&metros
dimensionais para a determina¢io de resistividade.
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Como fonte de corrente foi utilizado um
potenciostate FAC 200A (faixa de corrente: 1A - 1A e,

multimetros digitals comc medidores de tens3o.

4.2.5.3 REFLETIVIDADE

A espectrofotometria Sdptica & frequentemente
utilizada como dispositivo de caracterizag¢io Sdptica. As
caracteristicas do filme e do substrato determinam a obtengio de
espectros de refletividade ou de transmissfo. No nosso caso,
obtivemos espectros de refletividade na regifico de luz visivel
C400nm - 700nmo.

Foi utilizado para este fim o colorimetro ZEISS

RFC3 computadorizado do Centro de Tecnologia — UNICAMP com faixa
espectral 400nm - 700nm CAA = 20nmd e reprodutibilidade 20,01
para O% e, 0,04 para 100% de reflex3c. O aparelho foi calibrado
com o= valores padronizados de reflectAncia espectral do sulfato

de bario.

4.2.5.4 ANALISE ESTRUTURAL C(DIFRATOMETRIA DE RAIOS~XD

Uma das vantagens dos métodos de sputtering é
proporcionar a obtengio de filmes, a partir de alvos compostos,
com estequiometria aproximada A& do alvo, se considerarmos este
uniforme e homogéneo; assim sendo, para os filmes de lat3o
depositados foram obtidas as caracterisgsticas estruturais
utilizando difratometria de raios-X com vistas, principalmente, a

confirmacfc de semelhanga de composigio e estrutura cristalina
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entre alvo @ filmes, bem como, a determinag¢io de seus parimetros
cristalograficos.

O método da difratometria de raios-X consiste da
determinacfo da intensidade de radiagd3o difratada por uma amostra
em fun¢XZo da posicio angular. Tanto a estrutura eletrdnica quanto
a c¢ristalina, determinam a intensidade de radiagio difratada em
cada angulo.

A caracterizagfo estrutural dos filmes de liga foi
feita através da andlise de espectros de difragio de raios-X
obtidos utilizando-se um difratémetro PHILIPS PW 11400060, Este
aparelho possui um gonidmetro que possibilita medidas de posicSes
angulares tanto da amostra (8 quanto do detetor (262,
varredura de 0" a 180°, com velocidade controlavel. O tubo gerador
de raios-X possul anodo de cobre, com linha Ka de comprimento de
onda igual a 1.85412 A e, radiagl8o filtrada por filtro de niquel.
As condic®es empregadas na obtengl3o dos espectros de difragdo
foram:

TensXo no tubo gerador: 40kV
Corrente aplicada: 20 mA
Velocidade de varredura: 1 /min

Divergéncia: 1

Constante de tempo: 1s

4.3 METODO EXPERIMENTAL

4.3.1 CARACTERIZAGAO DOS CATODOS

Todo e qualquer dizspositive eletrdnico possue sua
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curva caracteristica de corrente-tenzsio, no nosso caso especifico,
o objetivo da caracterizaglioco ¢ a obteng3iio da curva I X V
dos catodos magnetron empregados durante o trabalho experimental.
O processo de obtengio da caracteristica I X V apresentada por
cada catodo seguiu o procedimento abalxo descrito.

Inicialmente evacuava-se a clmara de deposigio no
interior da qual se encontrava o catodo a ser caraclterizado, ateée
que fosse atingida uma pressio de 10" Torr. Uma vez realizada
esta operacXo, admitia-se argédnio na cAmara a4 uma press3o pré-
~determinada (o controle da entrada de gas na cAmara era feito por
intermédio de valwvula agulhad. Estabilizada e mantida esta pressZo
escolhida, através das valvulas borboleta e agulha, procedia—-se
por intermédio de um VARIAC ao aumento gradativo da tensZo aplica-
da ao catodo até que tivesze inicio uma descarga luminescente.

Uma vez iniciada a descarga, as condi¢®Ses gerais
desta e da superficie do catodo eram verificadas., Se a des-
carga estivesse estavel, iniciava-se o processo de aquisicio de
dados com vistas a caracterizagio. Era anotado o valor inicial da
Ltensio aplicada e a correspondente corrente e, a partir dai o
processo de coleta dos dados I X V era repetido a cada acréscimo
de S5 volts na tens8o aplicada ao catodo.

Este processo de coleta de dados foi repetido para
varios valores de press3o de argdnio e, os valores de tens3o e
corrente medidos eram colocados em grafico. Uma vez obtida
graficamente a curva caracteristica corrente-tensZo do catodo,
calculava-se através da aplicag¢io do método de regressio linear
os valores dos parametros da reta de regressio. O coeficiente an-
gular desta indicava o grau de confinamento C(performanced n da

geometria de catodo para cada presslio de gas utilizada.
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4. 3.2 DEPOSIGCAO E CARACTERIZACAO DOS FILMES FINOS METALICOS

4.3.2.1 DEPOSICXO

QO procedimento de deposic¢Zo dos filmes tinha infcio
com a preparaglio dos substratos sobre os quais seriam depositadas
as camadas metdlicas. Uma vez limpos, estes substratos aeram
fixados no porta-substratos em posic®es previamente determinadas.
O porta-substiratos era entio colocado dentro da camara de depo-
sig¢io e posicionado frontalmente a superficie do catodo (Calved A
uma distincia fixa deste igual & 7,0 ¢cm.

A clmara de deposi¢io era entdo fechada através de
uma tampa colocada na parte superior, tampa esta que possuia um
sistema de acionamento de um obturador (shutter) que inicialmente
se interpunha entre o alvo e o porta—-substratos.

O passo posterior era o de evacuag3Ic da cAmara feito
através da abertura e fechamento de vilvulas do sistema de vacuo:
atingida a pressio interna em torno de 5 x 107° Torr, admitia-se
argédnioc na clmara via linha de gases. A entrada de gas parﬁ manter
uma pressio pré-determinada e constante na cimara, era controlada
por intermédio de uma valvula agulha colocada na linha de gis.
Por alguns instantes, deixava-se fluir argénio com o intuito de
“"purgar' a atmosfera da cAmara.

Estabilizada a press3o, aplicava-se uma tensZo
negativa ao catodo, configurando um campo elétrico entre este
catodeo e a ciémara Canodod que se encontrava no potencial de
terra. A tens3o aplicada dava inicio ao processo de ionizag3o do
argénic e a conseqlente descarga luminosa, desencadeando efetiva-

mente o processo de deposicio.
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Com a estabiliza¢®c da descarga, escolhia-se uma
tensdo e uma corrente que, juntamente com a press¥o de argédnio na
cdmara eram os parametros basicos do processo de deposicio. Apds
alguns instantes de espera (pré-sputtering) para a limpeza da
superficie do catodo, o anteparo interposto entre o alvo e os
substratos era deslocado afim de permitir a passagem de fluxe deo

material ejetado do alvo e possibilitar que este se depositasse

nos substratos.

Umn crondmetro era disparado simultaneamente ao
deslocamento do obturador iniciando a contagem do tempo de
deposig¢io (t). Transcorrido um tempo determinado, o obturador era
deslocado para sua posig3o original interrompende o fluxo de
material do alvo para os substratos. A tens3o aplicada era
reduzida a zero, © fluxo de argdnio era interrompide e, apds
alguns segundos com as valvulas JjA& fechadas, admitia-se ar na
camara igual ando sSua pressio interna a da atmosfera,
possibilitando a abertura da cAmara e a retirada do
porta—-substratos. Os substratos com filmes eram ent%oc numerados e

guardados em um dessecador A vAcuo.

4.3, 2.2 ESPESSURA

A medida da espessura C(hd dos filmes depositados foi
realizada utilizando-se a técnica da microscopia interferométrica.
O conjunto filme-substrato era colocado scbre a
abertura Gptica do microscédpio interferométrico, a luz
monocromatica emitida pela lampada do equipamento atingia o

conjunto tornando possivel a visualizag3co das franjas de
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interferéncia C(interferogramas de Fizeau) proporcionadas pela
reflex3o do feixe de luz incidente nas superficies do filme e do
substrato. Eram medidas as distAnclas entre e interfranjas e
aplicando-se a express3o (62, obtinham-se as espessuras dos

ilmes,

4.3. 2. 3 RESISTIVIDADE

Oz filmes cujas espessuras foram medidas eram também
utilizados para medidas de resistividade. Por intermédioc de
presilhas fazia-se o contato da fonte de corrente com as regliSes
terminais do filme a ser analisado. Ao ligar-se a fonte, uma
corrente fixa pré-determinada atravessava o filme e, através de
duas pontas de prova (distancia entre as pontas igual a 10,0 mn
fincadas na regifio central do filme, determinava—-se a diferenga de

potencial nesta regifio (figura 4.18D,

-l-—V—-p-
= cte . FONTE
S— DE
/ CORRENTE
b i /
/ filme presilha

substrato

Fig. 4.18: Arranjo experimental para a obten¢fo da resisténcia
elétrica dos filmes.
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Obtida a diferenga de potencial na regifio, desli-
gava-se a fonte de corrente e retiravam-se as presilhas; de
posse dos valores de corrente e diferenca de potenclal e,
aplicando-se a lel de Ohm determinava-se o© valor da resisténcia
do filme. O valor da resistividade do filme era calculado a

partir da expressio (3D.

4. 3. 2.4 REFLETIVIDADE

No espectrométiro utilizado uma lampada policromatica

i

de tungsténio (P 250W2 ilumina a superficie de uma esfera
integradora revestida de sulfato de bario, a gqual concentra o
Teixe de tal modo que este incida perpendicularmente a4 superficie
da amostra. A radiaglo refletida pela amostra em analise passa
por um chopper e um espelho, para em seqguida, atingir um monocro-
mador quando finalmente chega aos detetores. Estes detetores

determinam sua intensidade nos varios comprimentos de onda para
apds a analise fornecer um espectro de refletividade especular @
difusa do objeto de estudo.

O processo de aquisigfio dos espectros de refleti-
vidade segula os sequintes passos:
a) limpeza da superficie do conjunto filme-substrato com pincel
macio e jato de nitrogénic gasoso com o intuito de livrar a
superficie dos filmes de particulas que causariam perda de
reflexdao. Os padr@es de referéncia dos filmes (bulk do material
do alvod) também passaram por este processo de limpeza.
b) colocagioc sob a fenda do espectrémetro das amostras a serem
analisadas.

c) aquis=sicio automatica de dados, ou seja, o sistema
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computadorizado do espectrédmetro varria a faixa dos comprimentos
de onda da luz visivel e, fornecia via impressora, grificos de

refletividade percentual em fungio do comprimento de onda.

4.3.2.5 ANALISE ESTRUTURAL

Tanto o filmaea da latfoe quante o material do alwve
que os originou foram analisados por difratometria de raios-X
utilizando~se © aparelho descrito anteriormente Cvide cap. 4, f{tem
4.2.5. 4.

O método de analise consistia da exposi¢io dos
filmes & um feixe de raios-X monocromatico que incidia na amostra,
posicionada num dngulo @ (variado continuamente) A intensidade de
radiag3o difratada (I) era medida & um 4angulo €@ em relacioc a
amostra, ou seja, a um a&ngulo 26 em relacio ao felxe incidente e,
registrada num diagrama I x 28, ¢ chamado difratograma de raios-X.
O= angulos nos quals ocorriam as intensidades maximas de difracfo
(plcos de difrag8o de raios-X2 eram relacionados com as distancias
interplanares d dos planos de difragdo do material de anidlise
através da leli de Bragg (eq. 40 que expressa a condi¢%o para

reflex3o de raios—X.

n A 2 d sen & C4>

Az distancias interplanares d encontradas auxiliavam
na indexagd3o dos picos, ou seja, na determinag¢3o dos planos
cristalograficos de crescimento dos filmes e na identificacio do
material. Os valores de d s¥o catalogados no Powder Diffraction

File organizado pelo JCPDS (Joint Comittee on Powder Diffraction

Standards).
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CAPITULO S

RESULTADOS EXPERIMENTAIS

5.1 CARACTERI ZAGAO DAS GEOMETRIAS DE CATODO

Neste capitulo exporemos os resultados obtidos com o
sistemas de deposi¢io magnetron sputtering planar construidos, bem
como, faremos uma andlise destes resultados.

A geometria inicialmente utilizada, com um sé imZ
anular (CGC1D Calvo: cobred mostrava um campo magnético na regifo
proxima a superficie do alvo considerado suficiente (300 & mas,
ndo apresentou resultados que pudessem ser considerados aceitaveis
para nossos propéositos come poderd ser visto a sequir.

A figura 5.1 abaixo 1ilustra a caracteristica
corrente-tensiio da geometria GC1, bem como, fornece os valores de

n para as pressdes envolvidas.
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1000

O 20 mTorr n* 2.96

& 50mTorr n:32s

O 100mTorr h*6 AT

( V)

VOLTAGEM

100
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10 100 1000
CORRENTE (mA)

Fig. 5.1: Caracteristica I x V, geometria circular anular (GC1D
Gas: Ar alvo: Cu

As pressd@ies de argdnio envolvidas na descarga que

utilizava esta geometria estavam na faixa de 20 a 100 mTorr, sendo
que abaixo de 20 mTorr ni3oc mais se notava descarga luminescente.
Estas presses podem ser consideradas muito altas e a n¥o existén-
cia de descarga a press@es menores que 20 mTorr, nos indicou que
“ nosso projeto nIEo possuia um rendimento compativel com o modo
magnetron. A este fato somava—-se a dificuldade de estabilizacZo da
descarga nas pressdes indicadas, o que denctou um confinamento nio
adequado de plasma na superficie do alvo. A geometria de {im&X

empregada n3oc permitia que =sobre o alvo fosse formado um tdnel
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fechado para o confinamento de plasma. Este confinamento n3o
adequado dificultava a estabilizagfo das descargas permitindeo que
estas 84 ocorressem A altas pressdes de argédnio. |

Um fator que realga a performance nfo adequada da
armadilha de elétrons & a variag¢3o do parametro n que, para as
pressdes mails balxas atingidas (20 e S0 mTorr) aponta para uma
conservagdo do valor de n © que n3o & notado para a pressio mais
alta alcangada C100 mTorrD.

Uma tentativa de melhora do campo magnético
gerado pelos im3s, para um melhor confinamento de plasma, foi
feita incluindo-se A geometria anterior um im&% cilindrico coaxial
CGC2D. A conformagfio dos imAs proporcionada por este arranjo pos-
sibilitou um aumento no valor do campo magnético se comparado a
geometria anterior. O campo magnético maiximo, nas proximidades da
superficie do alvo, gerado por esta geometria foi por volta de
400 G,

A adigico do im& cilindrice central gerou um
"reforgo’” ao campo magnético do imd anular, assim sendo, foram
notados resultados um pouco melhores que o= apresentados
anteriormente, tanto com respeito 4 potédnelia aplicada, quanto a
performance da armadilha de elétrons.

A figura 8.2 ilustra a caracteristica
corrente-tensio da geometria planar circular adicionada de um imi
cilindrico coaxial (GC2) para as varias press@es utilizadas e seus

respectivos valores de n.
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Fig. 5.2: Caracteristica I x V, geometria circular i{miX anular
+ Iim&E clilindrico coaxial C(GC2D
Gas: Ar Alve: Cu

As descargas luminescentes além de =se iniciar a
presades mais baixas (18 mTorrd que no arranjo anterior,
apresentaram estabilidade e uniformidade em curtos espagos de
tempo. As poténcias obtidas no processo de caracterizagf3o da
geometria em questZo, foram ligeiramente superiores as da
geometria anterior

Quanto ao confinamento de plasma na superficie do
alvo, notamos que o= indices de performance n além de se situar na
faixa otima de funcionamento do modo magnetron (4 < n < 9, n%o

apresentaram valores discrepantes apesar da grande variacfo de
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presstes (18 - 100 mTorrd. Apesar de, globalmente, apresentar
melhores resultados que os do arranjo anterior, a geometria anular
com imd coaxial ainda mostrou deficiéncias, como por exemplo,
inexisténcia de descargas A press@es menores que 15 mTorr.

A primeira geometria planar-retangular empregada
CGR1) apresentou resultados ainda mais promissores que os que a
antecederam. Os im¥s nesta geometria estavam alojados nm corpo de

catodo de estrutura cilindrica que, somado 3s dimens®Bes da cAmara
limitava seu seu tamanho com vistas a4 um arranjo retangular mais

adequado.

Os imds prismaticos desta geometria retangular pro-
piciaram um campo magnético cujo valor maximo oscilava em torno de
500 G. Esta intensidade de campe magnético proporciocnou a
cbservag3o de descargas A pressBSes bem mais balxas que as notadas
anteriormente, ou seja, jA puderam ser notadas descargas a S e
10 mTorr de press3o de argénio; porém, com dificuldade de estabi-
lizagqo das descargas, impossibilitando a caracterizagio da geo-
metria nestas pressdes.

A figura 5.3 abaixo mostra a familia de curvas

caracteristicas corrente-tensXfc da geometria planar-retangular em

corpo de catodo cilindrico.
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Fig. 5.3: Caracteristica I x V, geometria retangular em corpo de
catodo cilindrico C(GR1D
Gas: Ar Alvo: Cu
A geometria acima descrita nos conduziu a algumas
interessantes interpreta¢des, tais como, a cbser vagio da
"separacXio'" entre as curvas caracteristicas para as varias

pressdes, fato n3o notado anteriormente e, principalmente, o
funcionamento do dispositivo no modo magnetron.

Com a canstrucfo da nova e definitiva cé&mara, foram
utilizados novos catodos, geometrias de im&s e fonte de poténcia.
Inicialmente foli empregada uma nova geometria retangular C(GRe)
nos mesmos moldes da anterior, porém, com malores dimensSes, uma

vez dque o corpo do catodo que a alojava era também retangular . O
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valor maximo do campoe magnético apresentade pela geometria
oscilou entre 500 e 600 G nas proximidades da superficie do alvo.

Esta geometria apresentou sensiveis diferencas em

relacio as anteriores: uma majior area Util no alvo, um malor poder
de alimenta¢3io da nova fonte e, principalmente, um aumento do
campo magnético. Este aumento do campo, 2 maior 4area da trilha de
erosio e a nova fonte de maior poténcia, possibilitaram a obtengio
de uma densidade de corrente muito maior que nos catodos
anteriores e a obtengZo de valores mais altos de poténcia no
catodo, com o conseqliente aumento da taxa de erosio C(deposigdod.
Pudemos notar uma uniformidade do indice de performance Cvalor de
n) devido ao bom confinamento proporcionado pela geometria, para

uma larga faixa de pressdes de trabalho.

Gracas as modificagB@es e suas conseqliéncias, pudemos
comparar o desempenho deste catodo e notar que estava bem mals
adaptado ao modo magnetron.

Houve a possibilidade de caracterizag¢lfo do
dispositive a4 baixa pressio de argédnio (85 mTorrd) mas, n3ao a
pressSes menores pois, nestas condicBes a estabilizagio da
deccarga era muito dificil. A figura 5.4 mostra as curvas caracte-

risticas de corrente-tensio para a geometria acima descrita.
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Fig. 5.4: Caracteristica I x V, geometria planar-retangular C(GRaD
Gas: Ar Alvo: latio

O parmetro n apresentou valores aproximadamente

constantes mesmo para grandes varlagSes de pressio na cimara. As
press@ies de trabalho, ao contrario das empregadas anteriormente,
nioc excederam os B0 mTﬁrr. Foram wverificadas descargas ndo
establilizadas A pressZo de 2,5 mTorr.

A analise dos resultados obtidos experimentalmente
com respeito ac levantamento das curvas caracteristicas dos
catodos construidos e a implantacio de uma nova fonte,

possibilitaram o projeto de um novo tLipo de corpo de catodo

retangular de dimens®es muito maiores.
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QO desempenho geral desta geometria pdde também ser
considerado muito bom, pois, os parametros observados na caracte-—
rizaclo, apresentaram resultados bastante satisfatdérios. No que
diz respeito 4 faixa de press@es de trabalho, esta foi muito ampla
em termos de caraclterizac3o e, descargas A press@es mais bailxas
que 2,5 mTorr foram observadas, porém, estas pressSes nio puderam
ser efetivamente confirmadas pols, o3 medidores que possuiamos
eram indicativos e n3o absolutos.

QO campo magnéetico estabelecido por esta geometlrilia
(600 GO gerou um confinamento de plasma sobre a superficie do alveo
considerado muito bom, fato corroborado pelos valores do indice n
extremamente uniformes para as diversas pressSaes de argdnio

empregadas. A figura 5.5 ilustra a caracteristica corrente-tens3o

da geometria planar retangular grande.
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Fig. B.5: Caracteristica I x V, geometria planar-retangular (GR1T)
Gas: Ar Al vo: Cu

As dimens®es do corpo do catodo da geometria GRI1T
propiciou a utilizag3o de uma nova geometria de imis. O arranjo
destes no interior do corpo do catodo deu origem A& um tipo dife-
rente de configuracfo (GR2TD que, gerou a formacio ndAo de uma
mas, de duas trilhas de erosio paralelas.

A maioria dozs parametrozs observados para esta
geometria se assemelham aos da anterior. Az exce¢les ficam por
conta do campo magnético, muiteo maior (1000 & devido ao reforgo
proporcionado pela diminuigZo da disténcia entre imi3s e da

dificuldade de estabiliza¢i%o das descargazs. A figura 5.6 exibe as=
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curvas caracteristicas corrente-tensiXo da geometria

planar-retangular grande que configura duas trilhas de eros3o.

Holake

+ 2,5 mTorr n: 4,82

BS5 mTorr n* 423

. 0O 10 mTorr n*3.99

A 15 mTorr ne= 4,15
— ® 20 mTorr n:394 g
> O 50 mTorr n*S,03 /:j
p-
b
L)
<
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0) 1,0 10,0
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Fig. 5.6: Caracteristica I x V, geometria planar-retangular GR2T
Gas: Ar Alvo: Cu

Através da observaciZo da figura acima, pede-se
observar que a performance da armadilha desta geometria teve seus
valores situadoz na faixa 6tima de funcionamento do dispositivo.

Afim de se efetivar as deposig@es dos filmes
metAlicos, procedeu-se a escolha da geometria julgada mails
adaptada. A geometria escolhida foli a planar-retangular com uma
trilha de erosZfo (GR1T)D. Apesar da geometria que configura duas
trilhas apresentar maior campo magnético @ plenamente aceitavel

quanto A sua caracterizagio corrente-tensXo, como dispositivo de
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deposigio esta apresentava descargas unipolares com muita freqlén-
cia Cefeito do grande campo magnéticod e, devide ao fato da ero-
s%¥o do alvo ser muito mais localizada, gerava dificuldades opera-
cionails.

Para efeitc de comparagfo entre os varios arranjos
investigados, colocamos sobre um mesmo eixo de coordenadas as
curvas caracteristicas para uma determinada pressZo. Através da
observacfo do conjunto de curvas mostradas verificamos que as
geometria retangulares se mostram mais adaptadas ao conceito
magnetron sputtering propiciando altas correntes para pequenocs
aumaentoes de tens3o de catodo, denctando entre ocutros fatores uma
melhor performance da armadilha de elétrons destas geometrias

Cfigura 5.7).

1 4 15 mTorr GC2 nr 4,02
1 A zomTorr eci n=2,96 /
. g 20 mTorr GRI n= 5.3
-
W 20 mTorr GR2 ne 5,16 el /
-~ j O 20 mTorr  GRIT n* 4,95 /
= ® 20 mTorr GR2T  n*3,94 - =
= ;
Ll
o
L d
}_.
—
o
=
|Oo T ¥ l'll'lrl ) 1 ) l'l'l'll LJ hd A LI
0,01 Ol 1,0 10,0
CORRENTE (A)
Fig. B.7: Compara¢XZo da caracteristica I - V entre as geometrias

planares investigadas.
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Comparadas as varias geometrias, fizemos o© mesmo
agora com dados retirados da literatura afim de situar nossos
dispositivos magnetron ao “estado da arte" em termos de
caracterizacZo. As curvas caracteristicas, tomando-se a pressio de
2,5 mTorr para as geometrias retangulares GR1T e GR2T foram
sobrepostas ao conjunto de curvas obtidas por Thornton [(30]

Cfigura 5.8) (comparar com rectangular type, p= imTorr, n= 4,53).

[V ! T v T 71 1] Y T i‘T—TTTTr:'
éooo™ — 2,5 mTorr BRIT {1 frilha } -
- - 2% mlorr GR2T {2¢trilhos) =
- -
>>3000 i
=
i ™ —
4] RECTANGULAR TYPE
ﬁ: PLANAR MAGNE TRON
'Jlooo HV=OJ3 Pa
o °*°F =
= F ;
600 ) =
X R il
soof - N
100 ] | | Lt taaql 1 1 T T {
0.1 0.3 0.8 | b ) -] 10

CORRENTE (A )

Fig. 5.8: Compara¢io curvas caracteristicas I x V geometrias re-
tangulares GR1T e GR2T com rectangular type [(301].

A comparag3io, na realidade uma superposigio de
varias curvas caracteristicas, expressa a semelhanga entre as
curvas da literatura e as por nés obtidas. Levantadas as

semel hangas em termos de compor tament.o das geometrias
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investigadas, podemos afirmar:

a) As geometrias construidas e caracterizadas refletem também o
estado da arte em caracterizag¢3o de dispositivos magnetiron
sputtering.

b)) Confirmagc33o da influéncia entre o numero n (performance da
armadilha de elétrons ou grau de confinamento) e as press@es de
argdnio utilizadas. O valor de n ¢ inversamente proporcional a

pressio.

5.2 DEPOSIGAO DE FILMES FINOS METALICOS

Analigaremos agora uma outra etapa dos resultados
obtidos; a que diz respeito aos filmes depositados dos seguintes
metais: lat3o, cobre, aluminio e niquel.

Todos os filmes analisados foram depositades a
partir do catodo que possuia geometria retangular grande com campo
magnético gerado pelos im¥Es configurando uma trilha de erosdo.

A faixa de tensi3o utilizada ¢ a usual para deposig¢io
em sputtering tipo magnetron;, de 300 a 600 V, tendo comportamento
quase constante para grandes variag@es de corrente. Neste caso,
podemos considerar uma relacfo quase Jlinear entre a tensio
aplicada e o spultering yield [(34]1; podendo supor entZo que no
modo magnetron a taxa de deposi¢io & praticamente proporcional a
poténcia aplicada.

As pressdes de argdnio utilizadas n3o ultrapassaram
a &0 mTorr, uma vez que, acima deste valor as camadas depositadas
perdem as caracteristicas étimas de aderéncia e densidade, tipicas

do modo magnetron sputtering.
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Reunidas as i nformagdes acima, obti vemos as
condi¢cBes de deposiglo mais aconselhAveis e recomendaveis para
deposigio de filmes utilizando a técnica. Mostraremos e analisare-
mos resultados gque relacionam a espessura dos filmes depositados a
poténcia aplicada ao catodo.

A fim de investigar o comportamento elétrico dos
filmes, analisaremos um importante parametro, a resistividade
elétrica.

Também seria alvo de anialise uma caracteristica
Sdptica basica dos filmes metalicos, a refletividade dptica na
faixa de luz visivel, comparando—-se espectros dos filmes aos do
bulk. Para o caso especifico do latZo, foram analisados espectros
obtidos por difratometria de raios—-X do alvo e dos filmes a fim de
e confirmar que o processo de spultering possibilita a deposicgHo
de filmes de ligas, congervando-se a estrutura.

Finalizando a caracterizagfo dos filmes,

apresentamos comentarios sobre a aderéncia dos mesmos ao substrato

S.2.1 LATAO

A tabela 1 abaixo mostra o= resultados obtidos nas
deposi¢des, para filmes de lat3o. Na tabela s3o apresentados
valores e as respectivas unidades fisicas para os parametros de
controle das deposigdes:
tensiio V (VD, corrente I CA), poténcia P (W), pressZc de argdnio
p ¢mTorr) e tempo de deposig3o L (g). Em seguida, apresentamos os
parametros de anaAlise para a caracterizacio dos filmes: o produto

da poténcia aplicada pelo tempo de deposicio P x t CiO3 W.s), a
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espessura dos filmes h CAD,

a taxa de deposicio dos filmes h-st CA/mind.

a resistividade eaelétrica p (ul.cmd e,

Tabela I: Parametros de deposigio de filmes de latio.
N U X P P t P.t h P h/t
(W) | <A) | (ki [<mTormd | ¢s) (€105 H.s)| <R) CHQ.cn) CA/min)
a1 420 3,2 1,3 15 %0 1,2 981 7,0 654
* 7S 428 3,8 1,6 18 %0 1,4 32460 7,2 21668
a3 426 3,8 1,6 15 %6 1.4 30080 7,4 2880
@4 4406 3,0 1,3 3 180 2,4 55868 7,0 1838
85 444 3,0 1,3 13 180 2,4 =381 7.2 1706
86 440 3,9 1,7 15 igs@ 3.0 5690 7,0 1968
a7z 3160 3,6 1,6 10 180 3,0 69860 T3 2328
as 484 3,0 1,4 5 180 2,6 6380 7,4 2130
a9 488 3,0 1,4 1@ 160 Z,6 568968 1.9 1968
10 4806 3.9 1,% 20 186 3,0 S086 7,7 1670
11 190 3,2 1,6 29 180 2,8 7299 7,0 2438

O comportament.o da espessura dos filmes em fungido da

poténcia aplicada para amostras obtidas sob diferentes condig@es

de deposicio estid mostrado na figura (5.90.
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Fig 5.9: Comportamento da espessura (h) em fun¢fio da poténcia X
tempo C(PxtD para filmes de latXo.
Os dados experimentais mostram existir uma relag%o
razoavelmente linear entre a espessura dos filmes e o produto
poténcia-tempo, como previsto teoricamente.

Com respelito ao comportamento da resistividade dos

filmes depositados C(figura (5.10);
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Fig., 5.10: Comportamento da resistividade elétrica () em fungdo
da espessura (h) para filmes de latdo.
< indica Ptk = 7,0 1. cm

ao ser feita a anidlise dos dados experimentals oblidos da resisti-
vidade em fungio da espessura, notamos haver uniformidade dos va-
lores experimentais entre si e para com o valor da resistividade
do bulk (7.0 pii,.cm) apesar da variagio das condiglies deo deposigio.

Na caracterizagS8c ddptica dos filmes de lat3o,
observa-se a semelhanga em termos de refletividade entre os filmes
e o bulk (figura (8.112). A diferenga entre os espectros pode
estar relacionada a oxidag8c da superficie dos filmes durante a

armazenagem até a medig3do,
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Através da difratometria de raios-X foram obtidos

difratogramas do alvo (figura (5.128)) e de filmes (figura (5.133).
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A técnica acima é¢ fundamental nos processos de
determinaclo, ldentificagl33o e levantamento da composigio de
espéclies. O espectro de raios-X do material do alvo, #5
orientagBes cristalograficas (1113, (200 e (2028) obtidas atraveés
da indexagdo dos picos de intensidade em fung¥o do A4Angule de
difra¢do, s3o comparados ao espectro de raios-X obtide do filme
05, apresentando este a despeito das intensidades (devido ao fato
de <ser bem menos espesso que o bdbulk Calved), as mesmas
caracteristicas cristalograficas e com crescimento preferencial no
plano C1110, denotando ser este nXo amorfo e com composicio e es-

t.rutura semelhantes ao do material do alvo que lhe deu origem.

5.2.2 COBRE

A tabela II contém os dados experimentals obtidos
quando da deposigd3o de filmes de cobre. Similarmente a da
deposigdo de filmes de lat3oc, a tabela apresenta parametros de
controle da deposi ¢cio, bem comeo, de analise dos filmes

depositados.
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Tabela I1: ParAmetros de deposi¢@o para filmes de cobre.

# U 1 | o P t P.t h P h/7t
(V) CA) CkH) [(mTorr) | (s) |(18°% H.s) (a) (HQ.cm) CA/min)
g1 368 3,4 1,2 10,0 188 2,2 4280 2,2 1408
a2z 188 3,8 1,3 7.9 1688 e,? 6300 2,0 2188
@3 1808 3,8 1,9 15,60 186 2,7 2898 3,0 1970
a4 486 14,2 1,7 18,0 60 1,0 1864 2,6 1878
a5 400 4,2 1,7 15,0 68 1,0 1485 2,7 1499
86 420 4.4 1,8 10,8 188 3,3 6388 c,8 21088
a7 420 4,4 1,8 15,0 180 3,3 6280 2,1 2870
g8 448 3,8 1,7 95,0 1886 3,0 66608 e,8 2220
a9 460 9,0 2,3 2, 68 1,4 2796 4.0 27600
18 470 3,2 1,9 3,0 188 2,7 SHE80 2,1 1678
11 288 4,8 2,8 2,9 180 3,6 6550 2,1 2180
12 588 3,2 1,6 2yJ 300 4.8 9300 2,1 1868

Mais uma vez, o comportamento linear esperado da

espessura dos filmes em fungfo da poténcia aplicada (figura 5.14)
fol observado e, no caso em questio a concordiancia entre os

resultados ¢ notavel mesmo para condi¢@es de deposigio bastante

diferentes.
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Fig. 5.14: Comportamento da espessura C(h) em fung3oc da poténcia X
tempo (Pxt) para filmes de cobre.

(uanto ao comportamento da resistividade, notou-se
a variac3o dos valores obtidos em relac3o a resistividade do bulk

mas, dentro das expectativas (figura 5.15).
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< indica Populis — 1,68 uQd.em

A pequena variagfo notada se encaixa perfeitamente
na premissa de que os valores de resistividade para filmes, na
falixa de espessuras envolvidas, nZo devam variar significativamen-
te; ao contrario do que se espera para filmes mais finos.

No que diz respeito as taxas de deposigdo, os filmes
depositados apresentaram valores, na faixa de poténcia empregada,
bastante similares as fornecidas pelas fabricantes de equipamentos

comerciais gque refletem o estado da arte (figura 5.160 [36].
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Fig. 5.16: Comparacio das taxas de deposi¢cio obtidas com o catodo

GR1T C ... D e pelos fabricantes internaclionais ¢ — D
Ccobred.
A partir da observa¢io do grafico acima podemos

afirmar que o catodo por nédés desenvolvido apresenta alto grau de
concordincia em termos de taxa de deposiclo aos dispositivos
comercliais, na failxa de poténcias por néds utilizada.

Quanto a caracterizag3io odptica, os espectros de
refletividade em funglo do comprimento de onda para os filmes de

cobre, apresentam a semelhan¢a esperada (figura B5.17), se compa-
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Fig. 5.17: Espectros de refletividade em fungio do comprimento de
onda para filmes e material do alvo (cobred.

rados ao espectro do alvo. Vale notar a similaridade entre os

espectros dos filmes de cobre e os de latdo (figura 5.112, uma

vez que estes s3o compostos em grande proporg¢do (x 642 por cobre

e, sic extremamente suscetiveis a exposic¢io & atmosfera amblente

dai, a diferenca entre os espectros dos filmes e o do

bulk.
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8.2.3 ALUMINIO

O terceiro metal a ser depositade em nossoe sistema
foi o© aluminio, materiarl que apresenta um grande numero de
aplicages praticas = um compor tamentc caracteristico, a
dificil deposigia por sputtitering se comparadoe a evaporag3o
térmica pois, o aluminico Lem wum baixissimeo rendimento de
sputtering @ ¢ altamente reativo com a atmosfera residual.

A tabela III a seguir apresenta os parametros
envol vidos na deposig3o de filmes de aluminio ¢ os valores destes

parametros obtidos experimentalmente.

Tabela 111: Parametros de deposigl3o para filmes de aluminio,

H v I P p t P.t Q P oh/t
V) {A) (H) [<(mTorrd| (s) |C18% H.s)| CA) (pQ.cm) (A/nin)d
a1 386 1,9 270 5,8 20 3.1 660 8,2 4808
az 380 1,9 278 2,8 %0 2.1 270 15,3 1860
a3 310 1.8 318 2,9 188 3.6 778 7,3 260
a4 318 1.8 316 2,9 2418 7.4 1620 2.2 100
as 320 1,6 518 19,8 68 3,8 67> 80,1 9:1"
a6 328 2,2 ‘taa 15,68 %@ 6,3 240 7.1 360
a7 340 1,8 410 2,d 180 7,3 16260 12,8 %48
g8 360 1,8 650 2,9 60 3,9 1888 28,0 1880
a9 360 2,7 978 e,9 60 3,8 1540 14,0 15408
18 368 2,7 978 10,08 68 5,8 260 17.9 288

Para os filmes de aluminic depositados n8o foi

P . . il

observado o comportamentc linear entre a espessura ¢ poténcia

aplicada ao catodo, havendo uma dispersfeo dos pontos experimentais

Cfigura 5.18),
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Fig. 5.18: Comportamento da espessura (h) em fungZo da poténcia X
tempo para filmes de aluminio.

A dispers3o dos pontos experimentais pode estar as-
sociada & baixa raz8o de deposi¢io (371 e & presenga de contaminan
tes na atmosfera residual. Estes contaminantes, basicamente vapor
d'Agua, concorrem para a diminuligio no rendimento do processo de
retirada de Atomos e elétrons do alvoe. A alta reatividade do
aluminic facilita a formac¥o de uma finissima camada de Oxido
sobre a superficie do alvo. Agrega-se ainda o fato desta camada de
&axido isolante possuir um sputtering yield muito menor que o do
aluminio, determinando uma diminuigZo da taxa de deposig3o deste

il timo.
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A observagio de descargas instaveis, ou seja, da
quebra de continuidade do processo de condugdo eleétrica, ¢ um
indicative da influéncia desta camada no processe de deposigio,
Este tipo de descarga foi observade com freqliéncia quando das
deposi¢gles de aluminio.

Un dos m&li or s inconvenl entes qQue enfrent amos
durante as deposicBes de filmes de aluminico fol a i1mpossibilidade
de aplicagio de altas poténcias no catodo. Quando submetiamos este
A altos wvalores de poténcia, surgiam na chapa de aluminic sitios
localizados de aquecimento excessivo que, provocavam © descol amen-—
to desta chapa. Isto s deou devido a bailxa condutividade termica
da pasta adesiva utilizada na fixag3o das chapas.

Esta impossibilidade de se colocar altas poténcias
no catodo, ao contrarioco do observade para lat3o e cobre, fow com
que as taxas de deposiglc fossem baixas. Tal fate faz com que:
ad ndo seja retirada com eficiéncia a camada oOxida que
continuamente se forma sobre a superficie do alvo @, b) faci-
lita o preocesse de reagfo com a atmosfera residual, permi-
tindo a formagSo de filmes contaminados [38 - d4),

A figura S.16 mostra os valores de resistividade dos
filmes comparados a resistividade do material que compunha alvo,
cem fungdo da espessura. Estes altos valores obtidos podem oslar
relacionados Lanbo com a presenga de impureras contaminantes na
atmosfera de trabalhe da cémara de deposigdo, quanto com o nivel

de tens8o mecadnica apresentadoe pelous filmes.
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Fig. 5.19: Comportamento da resistividade elétrica Cpd) em fun¢io
da espessura (h) para filmes de aluminio,
< indica a Populi = 2,865 puQt.em

Possivelmente, estes valores de resistividade se
relacionam com o fato da baixa taxa de deposig3o permitir que
contaminantes presentes na atmosfera de trabal ho fossem

incorporados aos filmes.

Comparando o dispositivo por nés construido com os

equipamentos comercials, no que diz respeito as taxas de

deposig¢3o, na faixa de poténcias empregadas, podemos afirmar que

seu desempenho & muito bom Cfigura S.200 [361].
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Filg. 5.20: Compara¢3oc das taxas de deposi¢io obtidas com o catodo
GRIT € ... D e pelos fabricantes internacionais ¢ — 3

Caluminiod.

A figura 5.21 apresenta espectros de refletividade
em fungio do comprimento de onda de filmes @ do material do alvo

de aluminio podendo observar-se a semelhanga das curvas em termos

de refletividade.
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Fig. 5.21: Espectros de refletividade &ptica em fungioc do

comprimento de onda para filmes e material do alvo
Caluminiod.

Contudo, as refletividades apresentadas pelos filmes
estZfo abaixo das comumente obtidas para filmes de aluminio,
Cx 91% para sputtering e 88% para evaporagi3o térmica), o que
sinaliza para um crescimento sob condi¢@es de contaminag3o. A
causa mals provavel para este comportamento estid ligada as baixas

taxas de deposicio observadas que, facilitaram a formag3io de

filmes contaminados.

O nivel de contamina¢cio da atmosfera de deposigZo

pode ter sido aumentado com o aumento da pressi3io de argénio.

Nota-se que os filmes 2 1 e # 2 depositados sob idénticas
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condic®Bes de poténcia e tempo mas, press@Bes de argdnio diferen-

tes, 5 e 20 mTorr respectivamente, apresentaram refletividades

baixas em comparacio com o butk [40].

5.2.4 NIQUEL

O quarto e uUltimo metal a ser investigado na forma
de ilmes depositados, foi =) niquel que; apresentando
comportamento ferromagnético torna sua investiga¢Zfo extremamente
interessante. Os materiais ferromagnéticos estes causam uma
diminui¢Zo do campo magnético exterior, ou seja, '"fecham" em si
uma parte das linhas de campo magnético.

SXZo apresentados na Tabela IV os dados experimentails

obtidos na deposigfo de filmes de niquel.
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Tabela IV: Parametros de deposigio para filmes de niquel.

N v 1 P P t P.t h P h/t
(W | < | < [<uTormd| (s> [c18* u.s)| @ | cppiewdy | <A/mind

a1 380 8,75 225 16.0 360 8,1 1548 24,0 268
a2 316 @,75| 225 15,0 360 8,1 1358 186,33 225
a3 336 8,65 260 5,0 368 7.3 1250 >8,9 216
a4 330 8.60| 2606 3,0 180 3,6 100 1Q,7 138
a5 3368 8,68 288 18,8 186 3,6 2495 188.0 8@
86 338 8,60 200 5,8 386 5,9 675 28,2 135
a7 398 1,88 350 2,08 380 1.0 1888 115,0 368
a8 3960 1,88) 350 15,0 380 1,8 17688 161.4 348
a9 3868 1,38} 495 10,0 i1z@ 2,9 620 11,2 318
1@ 386 1,38} 495 15,60 120 9,9 (1) °4.3 306
11 408 8,90 360 5,0 i80@ 6,3 e?d 38,7 223
12 4106 1,58| 615 7.3 180 1.1 18880 16,8 3668
13 41068 1,58} 615 18.8 188 1,1 8160 17,0 270
14 440 1,88} 4406 2y 186 7,9 1168 36,9 389
15 4148 1.40| 615 15,0 795 1,6 380 22,2 2496
16 148 1,00} 4496 2,9 386 13,2 2900 19.8 288
17? 140 1,88 4406 5.0 300 13,2 2300 37,7 4160
18 198 1,88 498 2,9 188 8,8 1735 48,1 >80

A figura 5. 22 mostra atraveés de pontos

experimentals,

aplicada ao catodo.
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Fig. B.22: Comportaments da espessura (h) em fungioc da peoténeia X
tempo para filmes de niquel.

Podemos notar a tendéncia & linearidade entre
espessura e poténcia entregue ao catodo. A correla¢3o poderia ser
mais realcada Caso o niquel nio apresentasse natureza
ferromagnética, o que resultaria num melhor campo magnético

exterior ao alvo, ou seja, © poder de iloniza¢gZo e armadilhamento

seria malor gerando majiores correntes e, caso nio fosse este alvo,

colado A uma placa-base o© que seguramente possibilitaria a

aplicac3o de altas poténcias.

QO alveo de niquel era colade a4 uma placa-base;
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durante o processo de deposi¢io, o aquecimento proporcionado pela
densidade de corrente € a baixa condutividade térmica da pasta
empregada como adesivo, fazia com que a chapa de niquel fosse
paul atinamente sendo descolada da placa-base. Este descolamento,
assim como no caso do aluminio, gerou sitios onde havia uma
concentrag¢lo diferenciada de plasma, gerando instabilidades de
descarga e de distribulg¢ifo de campo magnéetico, diminuinde a
eficiéncia do processo.

A figura 5.23 abaixo mostra a varliag¢lo da resistivi-
dade em funcio da espessura para os filmes de niquel.

Acreditamos que as baixas taxas de deposigio e a
presenga de contaminantes na atmosfera de trabalho tenham
influenciado o comportamento da resistividade em fungdo da

espessura.
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< indica a Pl = 5,84 uQ.cm

O niquel também & reativo com o gas residual e, suas
propriedades elétricas siEo muito suscetivels &4 presenga de
contaminantes, especialmente o oxigénio, Ccomportamento simi-

lar ao do aluminio).

No que se refere as taxas de deposigio, para a faixa
de poténcia empregada, os filmes de niquel comportaram—-se muito

bem conforme pode ser observado analisando-se a figura 5.24 de

comparacio entre as taxas de depo=igio.
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Na caracterizagfo éptica dos filmes depositados

foram elvantados os espectros de refletividade éptica em fungio do

comprimento de onda (figura 5.235).

112



100

90 .|

;:70-
[FY]
(=
60
-~ by
=]
>
[N
w
-
w
W
= 4

v

| | 1t 1 | | { 1 LA V. 1 1 |
400 420 440 460 480 S00 520 40 560 580 600 620 640 660 680 700

COMPRIMENTO DE ONDA {(nm)
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Os espectros dos filmes assemelham—-se ao do material
do alvo, cabende =alientar que na comparagdo OS filmes
apresentaram-se menos refletivos que o alvo. Este compor tamento
pode estar relacionado mais uma vez & baixa taxa de deposi¢io e a

conseqliente contaminagio dos filmes durante a deposigdo.
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5. 2.5 ADERENCIA

Uma defini¢io préatica de boa aderéncia & considerar
que a regifo interfacial entre o filme e o substrato, n3o
apresenta falha quando solicitado por um instrumento ou método de
ataque. Esta boa aderéncia & uma das caracteristicas mais notavelis
proporcionadas pela tdécnica magnetiron spultering pols, devido a
alta energia média das espécies ejetadas do alvo e a alta razio de
deposi¢io, a penetragfio destas espécies no substrato possibilita o
crescimento de filmes fortemente ligados ao substirato.

A técnica denominada scotch-tape test, mét.odo
desenvolvido por Strong (411, foi a ferramenta utilizada como
método qualitative para classifica¢fo de aderédéncia dos filmes
metalicos depositados.

A grande maloria dos filmes analisados quando subme-
tidos ao teste n¥o apresentou remog3o de material, atestando a boa
aderéncia dos mesmos ao substrato.

Foram observados alguns filmes que mostraram
crescimento altamente tensionados tanto no modo de compressio
Ctendéncia ao descolamento) quanto no de trag3o (Lendéncia A
ruptura) (fotos #01 e #02). Este comportamento foi observado,
principalmente, nos filmes mals espessos cujas tensdes internas

s& sobrepuseram as forgas de aderéncia dos filmes ao substrato.
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Foto #01: Sendldes denotande crescimento de filme sob compressSo.
aumento S0X Ccobred

Foto #02: Trincas denotando crescimento de filme sob tragio.
aumento S0X Clatied
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Estes fendmenos meclnicos sfo comumente observados
quando do emprego da técnica magnetron sputtering poils, devido A
cinética do processc e as altas taxas de deposig¢io propiciadas

pela técnica, muitas vezes , os filmes nZo apresentam i{ndices de

relaxagio compativelis.
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CAPITULO &

CONCLUSZES

Foram apresentados no presente trabalho detalhes de
projeto, construgio, caracterizagio e aplicagio de um sistema de
deposigcio a vacuo de filmes finos que emprega a técnica magnetron
sputtering do tipo planar de corrente continua. Este sistema
apresenta-se operacional podendo ser utilizado para a deposig¢io de
quaisquer camadas de materlais condutores, apresentando como fator
limitante, as dimensdes do alvo e a obtencio deste em forma de
chapas.

Os componentes do sistema, excegiio feita ao sistema

de vacuo, foram todos adquiridos localmente ou construidos nas

oficinas do IFGW.

Devido ao seu projeto, o sistema utilizado em nosso
trabalho, possibilita seu empreqo tanto em pesquisa e
desenvol vimento como, em aplicagc@es técnico-industriais.

Tivemos a oportunidade de varrer um amplo espectro
de dimens@es e geometrias de catodo com a utilizagio de campos
magnéticos variados, passando por uma série de formas e tamanhos
de imZs até nos atermos ao que melhor se adaptou aos nossos
propésitos de deposicio de £ilmes para ut.ilizag®o em
microeletrénica e no recobrimento de materiais. O estudo dos va-

rios materiais empregados como alvo deu-nos uma indicagio da

viabilidade, bem como, dos problemas envolvidos na deposigio
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destes.

A caracterizagiZo do sistema de deposi¢3o, dos
catodos e dos equipamentos “"satélites"” do sistema, pos-
sibilitou-nos a anAlise e escolha de materiais mais adaptados aos
nossos propésitos e, mostrou-nos que todo o processo pode ser
executado sem grandes somas de dinheiro.

Quanto & investigacXo do sistema, no que tange a
caracterizacfo corrente-tens%o, foram obtidas curvas I x V para
todas as geometrias de catodo empregadas e, do estudo destas
curvas, concluimos que se comparam excelentemente as descritas nos
trabalhos publicados confirmando que as geometrias propostas atuam
no modo magnetron.

A investigac¢fo de caracteristicas basicas tais como,
a relac¥o entre a espessura dos filmes depositado e a poténcia
aplicada ao sistema, a resistividade e a refletividade Sptica; nos
forneceram subsidios para a ezcolha de condig@es e pérametros de

deposic®%c mais apropriados e controlavelis para a obteng3io de

filmes.

Dos materiais investigados, tanto aluminio quanto
niquel, apresentaram alguns problemas. O fato destes materiais
terem sido colados & placa-base com uma pasta que nio apresentava
boa condutividade térmica, impossibilitou a deposigfio de filmes a
altas poténcias e cnﬁsequentemnte 4 altas taxas de deposicgio,
contudo, as taxas de deposi¢Zo obtidas nas faixas de poteéncia
aplicadas concordam satisfatoriamente com as observadas em
equipamentos do estado da arte. As propriedades fisicas dos
filmes destes materiais apresentaram influéncia de contaminantes

presentes na atmosfera da descarga.

118



Os demals materiais empregados, latZoc e cobre,
puderam ser depositades a4 altas poténcias e, apresentaram
excelente desempenho no que diz respeito a taxas de deposigio e
propriedades fisicas nZo se mostrando 3o suscetiveis aos
contaminantes.

Pudemos investigar alguns parametros dos indmeros
envolvidos no processo de sputtering modalidade magnetron e,
compreender que o estudo dos mecanismos do processo sio complexos
e necessitam de um aprofundamento tanto tedrico quanto
instrumental que, gerara inumeros trabalhos na area.

De grande valia seria a adig3o de alguns recursos
que visassem o controle dos parémetros de deposigio dos filmes,
assim sendo, um espectrémetro de massa quadrupolar, apropriado
para a monitora¢io da composi¢Bo da atmosfera da camara de
deposic¥o e fluxémetros para um controle mais apurado da entrada
de gases na caAmara ser3o agregados ao sistema j& em operagio afim
de otimizar todo o processo de deposigdo de filmes e sua
repetibilidade. A influéncia dos contaminantes presentes na atmos-
fera de deposi¢Zo poderia ser melhor compreendida caso contassemos
com um dos equipamentos acima enunciados.

O desenvolvimente de uma pasta adesiva com mailor

condutividade térmica e um processo de colagem mais eficiente, re-
sultar%o no emprege de um maior numero de materiais Catualmente
n¥o encontriaveis na forma de chapas espessas).

Como fruto da permanente investigag¢io do processo e
seus mecanismos, foi iniciada a deposigio de camadas de nitreto de
titAnio CTiIND atraves do processe reativo; com resultados

excepcionals.
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Como trabalhe futureo, hid um sem nimero de possibili-
dades a serem exploradas tanto no aperfeigoamento do sistema,
quanto no estudo dos processos envolvidos nas deposi¢es. A carac-
terizacf%o dos filmes depositados pode ser incrementada utilizando-
—gse técnicas analiticas tais como, microscopia eletrénica de var-
redura para acompanhamento do crescimento dos filmes, dos tamanhos
de gr¥oc e da estrutura superficial e microssondagem eletrédnica
associada A sistemas de analise de superficies para um estudo

mais apurado da composigiZo quimica dos filmes e dos substratos.
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