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RESUMEN

Petretti, Stephen. Febrero, 2019. “Caracterizacion de Capas Delgadas de Tungsteno obtenidas
mediante High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS) ”, Instituto Tecnolégico de Costa Rica. Profesora

Asesora: Jeimmy Gonzalez Masis

El High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS, por sus siglas en inglés) es un
método novedoso de procesamiento de capas delgadas cuyas caracteristicas incluyen mayor
densidad, mejor adhesion al sustrato, y superficies menos rugosas en comparacion con el
método convencional de sputtering por DC (DCms). El Institto Max-Planck para la Fisica de
Plasmas busca habilitar un dispositivo HiPIMS para mantener su posicion destacada en la

investigacion cientifica en recubrimientos avanzados.

En este trabajo, se evaluaron los primeros resultados de recubrimientos de W sobre Si
y W obtenidos con el nuevo equipo de HIPIMS procesadas con P = 200 W, tpuise = 10 us y f =
2000 Hz. Propiedades fisicas como la microestructura, la densidad, la rugosidad, y el
contenido de impurezas fueron comparados con peliculas obtenidas con DCms bajo las
mismas condiciones de procesamiento. Se encontré que el método novedoso de HIPIMS logra
aumentar en un ~10% la densidad, y eliminar la fase B-W en peliculas de W sobre Si,
comparada con peliculas obtenidas con el método convencional de DCms. La adicion de Vi =
-120 V disminuy6 la media cuadratica (RMS) de la rugosidad en peliculas de W sobre W
obtenidas tanto por DCms como HiPIMS.



ABSTRACT

High Power Impulse Magnetron Sputtering (HIPIMS) is a novel thin film processing
method to achieve include higher density, better substrate adhesion, and smoother surfaces
compared to conventional DC sputtering (DCms). The Max-Planck Institute for Plasma
Physics is seeking to enable a HIPIMS device to maintain its leading position in scientific

research in advanced coatings.

In this work, the first results of W coatings on Si and W obtained with a new HiPIMS
power source, P = 200 W, tpuise = 10 s and f = 2000 Hz, were evaluated. Physical properties
such as microstructure, density, roughness, and impurity content were compared with films
obtained via DCms under the similar processing conditions. It was found that the HiPIMS
method achieves a ~10% increase in density, and eliminates the f-W phase in W over Si
films, compared to films obtained with the conventional DCms method. The addition of a bias
voltage Vb = -120 V decreased the root mean square (RMS) of the roughness in W films over
W substrate obtained by both DCms and HiPIMS.
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. INTRODUCCION

A. Identificacion de la empresa

La Sociedad Max Planck es la organizacion de investigacion mas exitosa de Alemania,
formada por distintos institutos con sus propias lineas de investigacion. Desde su fundacion
en 1948, investigadores destacados han generado al menos 18 premios Nobel en diversos
campos de la ciencia; poniéndola a la par de las mejores y mas prestigiosas instituciones de
investigacion a nivel mundial. La publicacion de mas de 15.000 articulos académicos por afio
en revistas cientificas de renombre internacional es prueba de la investigacion sobresaliente

conducida en los Institutos Max Planck.

Actualmente existen 84 Institutos e instalaciones ligadas a la Sociedad Max Planck
que proveen al publico en general el servicio de investigacion béasica en los campos de
ciencias naturales, ciencias de vida, ciencias sociales, y humanidades. Los institutos se
enfocan en la innovacion investigativa; incluso cuando existen restricciones de tiempo y
financiamiento. La formacion de nuevos institutos es la respuesta ante la evolucion del
panorama cientifico para encontrar soluciones a preguntas emergentes en el mundo de la
ciencia, mientras otras son cerradas cuando su campo de investigacion ha sido adoptado en
gran parte por las universidades. Esta renovacion continua preserva el enfoque que la
Sociedad Max Planck necesita para reaccionar rapidamente y actuar como pioneros en nuevos

desarrollos cientificos (Max-Planck-Gesellschaft, 2018a).

En el campo de la fusion nuclear, el Institutto Max-Planck para la Fisica de Plasmas,
(IPP) con sedes ubicadas en las ciudades Garching y Greifswald, es el centro de investigacion
en fusion mas grande de Europa, y uno de los mas grandes del mundo. En Garching, manejan
un reactor tipo Tokamak (ASDEX Upgrade) y en Greifswald el reactor experimental de
fusion tipo Stellerator mas grande del mundo (Wendelstein 7-X). La investigacion que se
lleva a cabo en el IPP es para investigar los fundamentos fisicos de una planta de fusion

nuclear con el fin de aprovechar la fusion de nicleos atdmicos para generar energia eléctrica.

El IPP consta de 10 divisiones cientificas que investigan el confinamiento magnético
de plasmas de hidrogeno de alta temperatura, calentamiento de plasmas, diagnosticos de

plasmas, tecnologia de campos magnéticos, procesamiento y adquisicion de datos, control de

1



plasma, teoria de plasma, investigacidn en materiales, e interacciones plasma-pared (Max-
Planck-Gesellschaft, 2018c).

La division “Interaccion Plasma-Pared” (conocido internamente como E2M) explora
tanto la dindmica y procesos de transporte en plasmas de fusion como los procesos de
interaccion de este con los materiales que componen las superficies internas de un reactor de
fusion. De esta manera, E2M fortalece la investigacion interdisciplinaria en los campos de
fusion y la fisica de los materiales para buscar las mejores soluciones ingenieriles en el campo
de fusion nuclear (Max-Planck-Gesellschaft, 2018d).

B. Visiony misién

Vision

Soportar la investigacion fundamental en las ciencias naturales, ciencias sociales, artes

y humanidades entre las 84 instituciones del Max Planck.
Mision

La IPP se desempefia en la investigacion experimental y teorética en plasmas de alta
temperatura para explicar las preguntas relevantes en el tema de interacciones plasma-pared, y
con el objetivo de determinar los principios fisicos en el disefio de una planta de fusidn
nuclear (Max-Planck-Gesellschaft, 2018d).

C. Antecedentes historicos

The Max Planck Gesellschaft zur Férderung der Wissenschaften (MPG) — la Sociedad
Max-Planck para el fomento de la Ciencia - se fundd en Gottingen en el afio 1948 durante la
pausa militar de los aliados britanicos durante la segunda guerra mundial. Se form6 sobre las
ruinas de la Kaiser Wilhelm Society (KWS), de la cual heredd su dedicacion a la

investigacion a través de la direccion de sus propias instituciones.

La KWS se fundd en 1911 y rapidamente adquirié gran reconocimiento. Sin embargo,
después de la 1l Guerra Mundial fue desintegrada tras el reclamo por parte de los aliados bajo

el hecho de haber colaborado con el régimen nazi. Entonces fue que se establecio La Sociedad



Max-Planck para asegurar la capital cientifica de la KWS, y convertirla en una estructura

democratica.

Durante los afios 60, la MPG incorpord los institutos y bienes de la KWS por
completo. Poco después, experimentaron un periodo de expansion acelerada y se
transformaron en una institucion de investigacion destacada a nivel mundial que
progresivamente modifica sus principales actividades en funcion de los cambios y retos
sociopoliticos (Max-Planck-Gesellschaft, 2018b).

D. Justificacion de la practica

Aprovechar la energia a base de fusion es intrinsecamente un gran reto fisico e
ingenieril para implementar como una fuente de energia alternativa sostenible. En esta area, la
union entre la fisica de plasmas y el disefio de materiales avanzados es para solucionar
problemas como dafio por irradiacion y fatiga térmica que limitan la vida Util de los
componentes expuestos directos al plasma (Matera & Federici, 1996). Los Plasma Facing
Materials (PFM, por sus siglas en inglés), son aquellos materiales o recubrimientos de los
componentes expuestos directamente al plasma confinado magnéticamente, cuya funcion es
actuar como el primer medio de proteccion contra la erosion causado por la naturaleza
agresiva del plasma magnéticamente confinado. Este problema es muy notable en los
reactores de fusién tipo, donde impurezas en el plasma pueden disminuir su eficiencia e

incrementar el costo de operacion.

El Instituto Max Planck para la Fisica de Plasmas (IPP), ubicado en Munich,
Alemania, es uno de los centros de investigacion con mayor ventaja en la investigacion en
nuevos materiales para fusion, demostrado por su fuerte vinculo con los experimentos de
fusibn mas grandes del mundo: el ITER y el Wedelstein 7-X. Actualmente, el tungsteno (W)
esta siendo investigado como PMF debido a sus propiedades favorables como: buena
resistencia al desgaste, alta temperatura de fusion, dureza, densidad, alta retencién de
deuterio, y moderada energia de activacion. El tungsteno ha sido implementado exitosamente
como recubrimiento para los componentes internos de los tokamak ASDEX Upgrade y JET, y
sirven como un modelo para recubrimientos en el futuro reactor de fusion experimental, ITER
(Gruber et al., 2009).



Para fortalecer la investigacion en los PFM, es necesario implementar técnicas
novedosas de deposicion de recubrimientos y creacion de compuestos. Basado en el método
convencional de deposicion por magnetron en corriente directa (DCms), el HiPIMS, se
presenta como un método novedoso para alcanzar algunas de las propiedades buscadas en los
PFM mediante el mejor control de los parametros de deposicion. ElI IPP adquirid

recientemente una fuente HIPIMS para ampliar su investigacion en materiales avanzados.

En esta practica dirigida, se buscéd retomar el proyecto de implementar y establecer la

técnica HIPIMS como una técnica de interés para la investigacion de materiales en el IPP.
E. Obijetivos de la practica
Objetivo General:

e Implementar una nueva fuente que habilita la técnica novedosa HIPIMS para
fortalecer la investigacion en materiales avanzados del Instituto Max Planck para la

Fisica de Plasmas en Garching, Alemania.
Objetivos Especificos

e Integrar la fuente de poder para HIPIMS al sistema actual de sputtering.

e Establecer la metodologia para producir capas delgadas mediante HiPIMS en contexto
con el sistema completo de sputtering.

e Comparar las caracteristicas fisicas en capas delgadas de W obtenidas mediante el
DCms y HiPIMS sobre diferentes sustratos y con la aplicacion de un voltaje de

polarizacion.
F. Alcancesy limitaciones

La instalacion de una fuente de poder que habilita el HIPIMS, una técnica novedosa de
crecimiento de peliculas delgadas busca expandir la capacidad investigativa de la IPP en el
tema de materiales avanzados. Para dar apoyo adicional, contrataron a mi persona como
estudiante pasante para comisionar y generar los primeros resultados con la técnica HiPIMS
sobre recubrimientos de W, de acuerdo con el eje tematico del grupo de investigacion para

investigar Wy compuestos relacionados como PFM.



La técnica HIPIMS exige mayor control sobre los parametros en el procesamiento de
materiales respecto a métodos convencionales de deposicion por DC y RF. Por lo tanto, fue
necesario documentar las condiciones de deposicion en contexto al sistema entero de
sputtering (el cual ya consistia de varias técnicas como DC y RF), y realizar una comparacion
entre capas delgadas producidas con estas técnicas para entender el efecto de las nuevas
posibilidades introducidas por el HiPIMS. El trabajo realizado aceleré la creacion de una base
de datos de literatura y resultados del cual futuros investigadores pueden referenciar y
explorar nuevas oportunidades de investigacion. La técnica fue instalada para uso manual, sin

gozar de la automatizacién que posee el sistema.

El sistema de sputtering se presenta como un sistema cuyo proposito es explicitamente
experimental. En comparacién con sistemas comerciales de deposicion, posee ademas la
capacidad de depositar simultineamente desde cualquiera de los 5 magnetrones, permitiendo
diferentes modos de operacion, una meseta rotatoria, posicionamiento catodo-sustrato, entre
otras. Su alta flexibilidad, que también implica ser tedioso a la hora de modificar condiciones

experimentales, puede dificultar la repetividad de estos experimentos.



Il. MARCO TEORICO

Para describir la formacion de peliculas delgadas formadas por la novedosa técnica
HIPIMS, esta seccion empieza con una breve historia sobre el uso de capas delgadas y la
evolucion de su formacion de acuerdo a los progresos simultdneos en metodologia y
demandas tecnoldgicas. Luego, se introduce al lector a los fundamentos del plasma y como
este puede ser aprovechado para el procesamiento de materiales. Seguidamente se detallaran
algunos fendémenos fisicos encontrados en el plasma que dominan en el procesamiento de
materiales. De Ultimo, se enlazan los temas presentados para introducir al lector el tema
principal de este trabajo, el procesamiento de materiales por sputtering, y sus diferencias

respecto a la técnica novedosa HiPIMS.
A. Introduccion

La formacién de capas delgadas metalicas se remonta a Egipto en ca. 3000 BC,
cuando el oro fue utilizado para decorar y recubrir artefactos y estatuas de figuras
importantes. Los egipcios lograron adelgazarlo mecénicamente hasta 3000 A gracias a su
excelente maleabilidad (Greene, 2014). Principalmente deseado por su lustre amarilloso, las
propiedades méas aprovechadas por la industria hoy en dia son su alta resistencia a la corrosion
e inactividad quimica (NMIC, 2016). Milenios después, los inventos en la tecnologia de
vacio, el descubrimiento de las leyes de la electricidad y el magnetismo, y las innovaciones en
la quimica, dieron las condiciones perfectas para experimentar con formacion de peliculas

delgadas.

El uso de una bomba de vacio para crear una descarga luminosa de plasma fue primero
reportado por Michael Faraday en 1838 (Hiebert, 1995). Mediante un arreglo simple de
electrodos de bronce potenciados a unos cientos de voltios en una cdmara de vacio, observo al
reducir la presion, que los arcos eléctricos de alto voltaje se expandieron y se convirtieron en
una nube Iluminosa de gas. Algunos afios después en 1852, W.R. Grove recred los
experimentos de Faraday para estudiar mas en detalle el fendmeno de pulverizacion catddica.
Grove, cuando puso un alambre como el cdtodo y una placa de plata como &nodo, logro
depositar material del alambre sobre la placa como un resultado inesperado (Seyfert, Heisig,
Teschner, & Strumpfel, 2015).



Frans Penning (1939) agregd un arreglo de imanes detrds del catodo para poder
controlar la trayectoria de las especies producidas en el proceso. Este nuevo arreglo llamado
magnetron enfatizd la necesidad de exhibir mayor control en ciertos aspectos del proceso para

el disefio de capas delgadas en aplicaciones de alta tecnologia.

Desde entonces, los avances tecnologicos en sistemas de vaciado y de electronica
mejoraron las condiciones del sputtering por introducir mas parametros al proceso, por
ejemplo: la reduccion de la presencia de gases residuales que empobrecen la microestructura,
y mejor control sobre las caracteristicas de la descarga del plasma, que en turno, mejoran la
calidad de recubrimientos. Ahora es posible disefiar recubrimientos con propiedades
destacables, como mayor dureza, mayor resistencia a la corrosion y al desgaste, y nuevos
comportamientos eléctricos y oOpticos. El legado de estos cientificos formo la base para el
método de crecimiento de peliculas delgadas conocido ampliamente hoy en dia como

‘sputtering’, un método de deposicion fisica por vapor asistido por el plasma.

Producir recubrimientos con aplicaciones cada vez mas especificas es incentivo
suficiente para seguir investigando nuevas técnicas de procesamiento. Por lo mismo, hay gran
interés de investigar otros parametros en el sputtering como la temperatura de operacion y el
flujo de particulas neutras e ionizadas. Son por estas razones que la pulverizacion catddica por
magnetron mediante pulsos cortos y potentes (HIPIMS, por sus siglas en ingles), ha generado
mucho interés en los Gltimos afios por su capacidad de producir capas delgadas con mejores
propiedades a presiones mas altas y temperaturas mas bajas que métodos convencionales

debido a su mayor control paramétrico.

Un &rea que se ve beneficiado por el procesamiento por sputtering es la proteccion de
los componentes internos en reactores de fusion. La interaccion de plasma sobre las paredes
internas en reactores de fusidn altera la microestructura y composicion quimica de los
primeros milimetros del material de la pared interna, la cual genera impurezas que afecta la
estabilidad del plasma. La retencion y difusion de deuterio (?H) y la implantacién i6nica
describen el éxito de un dispositivo de fusion, y son factores que dependen de las propiedades

del material expuesta al plasma (Counsell & Wu, 2001; Fundamenski, 2009).

El tungsteno (W) ha sido clasificado como material de interés para utilizarse en como

material en exposicion directa al plasma, ya que posee propiedades favorables como alta
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resistencia al calor y al desgaste, y dureza (Gruber et al., 2009). Actualmente, las técnicas de
sputtering por radiofrecuencia (RF) y por corriente directa (DCms) han servido para generar
modelos para relacionar las propiedades de recubrimientos de W con su capacidad de
retencion de deuterio (Wang, Jacob, Gao, Elgeti & Balden, 2014) y estabilidad térmica
(Gordillo et al., 2017). Los resultados indican que la microestructura de capas delgadas de W

influye de gran manera en la temperatura de recristalizacion y en la retencion de deuterio.

En comparacion con DCms, recubrimientos de WNx obtenidos mediante HIPIMS
revelaron tener propiedades fisicas diferentes (Tiron et al., 2017). En recubrimientos de TiO2
y TIAISIN, encontraron que al introducir un voltaje de polarizacion en combinacion con
HIPIMS, se logra el refinar el grano, disminuir la rugosidad, y aumentar la dureza (Ma et al.,
2017). EI W también ha sido procesado por HiPIMS. En un estudio realizado por Velicu et.
al. (2017) capas delgadas de W depositadas con un arreglo adicional de imanes en modo
HIPIMS presentaron superficies menos rugosas, con mayor dureza, y mejor adhesion al
sustrato. Sin embargo, existen pocos estudios sobre el efecto del voltaje de polarizacion en las
caracteristicas del W depositados mediante HiPIMS. Por lo tanto, es esencial entender como
influyen los parametros del proceso HiPIMS, sobre las caracteristicas de la microestructura en
los PFM, para continuar mejorando sus propiedades para futuros aplicaciones de fusion de
plasma.

B. Los fundamentos del plasma

El termino plasma (mAdopo, derivado el antigno griego) fue mtroducido por el
quimico Irving Langmuir en 1929 para describir un gas ionizado que contiene particulas
negativas (electrones) y positivas (iones). Hoy en dia conocemos el plasma como el cuarto
estado de la materia, pero los procesos que llevan a la formacion del plasma son diferentes
que pasar entre solidos, liquidos, y gases, ya que con ella se introduce una nueva dimension

de formacién; ya no es un proceso fisico, sino un proceso quimico.

En un cambio fisico se cambian las propiedades de la materia, pero la composicion
quimica es indiferente. El hielo, el agua, y el vapor son claramente tres estados de agregacion
diferentes, pero, aunque sus propiedades no son las mismas, los tres estados estdn compuestos
por moléculas de H2O. En contraste, aumentar la temperatura (0 energia) de un sistema

también aumenta la vibracion de sus moléculas hasta superar la energia del enlace
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intermolecular. Al elevar aln méas la energia, se supera la energia de las fuerzas intranucleares
causando la desintegracion del atomo a electrones libres, iones cargadas, y particulas neutras
para generar plasma. Tanto las propiedades fisicas como quimicas sufrieron un cambio con
esta transicion de estado. Hay cierto debate sobre si el cambio de fase al plasma es realmente

un cambio fisico, o uno quimico (Brown, LeMay Jr, Bursten, & Murphy, 1978).

En la practica, aumentar la energia de un gas mediante el calor no es el método mas
eficiente para obtener plasma, como lo que ocurre en el Sol. Cuando se aumenta la
temperatura de un gas, se esta elevando el nivel energético de los &tomos cuyo
comportamiento se describe mediante una distribucion estadistica de wvelocidades Maxwell-
Boltzmann. Una manera mas practica de aumentar la energia de los a4tomos en un gas es
mediante la aplicaciébn de un campo electromagnético. Con suficiente potencial eléctrico, se

logra la ionizacion de las particulas en un gas, y por tanto, se obtiene el plasma.

El plasma es reconocido como el cuarto estado de la materia, ya que posee
propiedades Unicas que no se comparten con las otras tres fases. El plasma es como un
‘fluido’, igual que un liquido o un gas, pero estd compuesta por particulas cargadas y por
tanto se responde a, y se generan, fuerzas electromagnéticas. Existen ecuaciones para
describir el movimiento dindmico de fluidos electromagnéticos, como las ecuaciones de
Maxwell y la relacion de Boltzmann que se basa en la ecuacion de Navier-Stokes para

liquidos y gases con un componente electromagnético (Chen, 2016).

Los plasmas pueden ser descritos y diferenciados por varias propiedades como
temperatura, densidad, grado de ionizacion, neutralidad, etc. Se puede hablar de plasmas
calientes, o plasmas térmicos, en donde los electrones y demés particulas estan a la misma
temperatura, i.e. las especies que componen el plasma estan en equilibrio térmico. Cuando las
especies no se encuentran en equilibrio, se le categoriza como plasmas frios, 0 plasmas no
térmicos. Para determinar esto, se estudia la distribucion de velocidades de las especies en una
distribucién Maxwell-Boltzmann.

Cuando las especies del plasma cumplen con una distribucion de Maxwell-Boltzmann,
la energia (E) expresado en electron-volt (eV), mide su temperatura electronica mediante la

ecuacion:



E = (3/2)k,T (Ecuacion 1)
donde kg es el constante de Boltzmann y T es la temperatura en Kelvin.

Respecto a la densidad del plasma, la de los iones positivos n; y de particulas neutras
n, Se pueden utilizar para determinar el grado de ionizacion «, mediante la siguiente

ecuacion:

__ M (Ecuacion 2)
n; +n,

Los plasmas calientes se consideran totalmente ionizados cuando a — 1, mientras los
frios son menores a la unidad o parcialmente ionizados. La densidad electronica n, es un
pardmetro esencial que, junto con la temperatura, posibilita categorizar distintos tipos de
plasmas que ocurren tanto en la naturaltza como aquellos producidos en laboratorios.
Algunos ejemplos de aplicaciones en donde se utiliza el plasma incluyen bombillos

fluorescentes, luces de nedn, y como un medio ionizante en el procesamiento de materiales.
C. El plasma como medio para el procesamiento de materiales

En el procesamiento de materiales se utiliza un plasma ‘frio’, a pesar de que la
temperatura electronica estd mucha mas elevada que la temperatura ambiente. La energia
tipica de los electrones se encuentra en el orden de unos cuantos eV, donde 1eV = 11,600 K .
A pesar de tener temperaturas tan elevadas, no existe ningln riesgo de sobrecalentamiento al
dispositivo de generacion de plasma y en algunas aplicaciones, hasta se puede entrar en
contacto con la piel sin mucha irritacion. En muchas técnicas de procesamiento de materiales
con plasma se trabajan con un vacio, y por tanto las densidades de los iones y electrones son

suficientemente bajas para que la transferencia térmica no afecte el dispositivo.

Como se menciono en la seccion introductoria, un método comin para generar plasma
es mediante la creacion de un campo eléctrico entre dos electrodos metalicos: un anodo (+) y
un cétodo (-). Un campo eléctrico es creado mediante el uso de una fuente externa de
corriente directa (DC) o de radio frecuencia conectado al catodo mientras el anodo se conecta
con Tierra. Una pequefia cantidad de gas precursor, como el Argbn (Ar), se introduce a la

camara una vez que se evacua hasta alcanzar una presion alrededor de ~5x10-3 mbar.
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El gas precursor sirve como el medio que aporta particulas neutras para ser ionizadas
por el campo eléctrico y sostener la descarga. Unos cientos de voltios de potencial negativa se
aplica al catodo para iniciar una descarga caracterizada por una nube luminosa cerca de los
electrodos. Una esquemdtica de un sistema de deposicion fisica asistida por plasma (Plasma-

PVD) se observa en la Figura 1.

Fuentes:
AC/DC/RF/
HiPIMS

-~

Fuentes:
DC/RF

Figura 1. Esquema de un sistema PVVD-Plasma usado en el procesamiento de peliculas delgadas. Elaboracién propia.

El mecanismo de descargas en gases funciona en analoga a descargas en medios
dieléctricos; donde al alcanzar una corriente critica, inicia la aceleracién de electrones libres
en un fendmeno exponencial conocido como una ‘descarga avalancha’ 0 descarga de

Townsend.

Para estudiar la relacion entre el campo eléctrico, la corriente, y los tipos de descargas

de plasmas, se ilustra esquematicamente en la Figura 2 los regimenes de descargas DC entre

dos electrodos en un gas a baja presion (Roth, 2001).

En primera instancia se observa la no-linealidad de la relacion voltaje-corriente.
Durante el régimen de Townsend, los electrones libres de fondo aumentan su energia con la

magnitud del campo eléctrico, exponencialmente ionizando mas atomos neutros en el proceso

segln la siguiente reaccién para el Ar:

e"+ Ar > 2e” + Art (Ecuacion 3)
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Figura 2. Regimenes de descargas en gases ionizados. (Roth, 2001)

En este punto el voltaje V, marca el punto critico en donde se da la ruptura dieléctrica
del gas. Aqui existe un equilibrio entre la creacidn de nuevos electrones secundarios y la
regeneracion de atomos, implicando una descarga sostenible caracterizada por la transicion de
dependencia del potencial a la corriente. Luego se da la entrada al régimen de la descarga
luminosa caracterizado una nube visible de plasma producto de recombinacion del Ar. En este
régimen es donde se aprovechen la mayoria de las aplicaciones del procesamiento de
materiales con plasma, como por ejemplo el grabado ibnico y la pulverizacion catddica
debido a que la energia del plasma es Optima para no dafiar tanto el recubrimiento como es

dispositivo, y por bajo consumo eléctrico.
D. Dinamicay propiedades de plasma en campos eléctricos y magnéticos.

El plasma se define como “un gas ionizado cuasi-neutral que muestra comportamiento
colectivo”. De esta definicion, se deducen tres condiciones que debe cumplir un gas para que

sea considerado como plasma (Chen, 2016):

1. lonizado: Cuando un gas se calienta lo suficiente, los atomos neutrales se
descomponen en particulas cargadas: los iones y los electrones.

2. Comportamiento colectivo: En gases normales, las particulas se interactian mediante
colisiones binarias entre dos particulas. Estas colisiones tienen un efecto local, ya que

solo ocurren en un punto especifico del tiempo y espacio. Mdltiples colisiones pueden
12



ocurrir para transmitir el efecto a través del gas. En el plasma se tienen particulas
cargadas que interactian mediante fuerzas electromagnéticas que tienen un efecto a
larga distancia. Por lo tanto, particulas individuales pueden interactuar con todas las
particulas en un plasma.

3. Quasi-neutral: Las plasmas son creadas por particulas neutrales, por tanto, la carga
total de un plasma debe ser cero. Sin embargo, pueden existir partes del plasma que
poseen diferentes densidades de iones (n;) y electrones (n,), lo cual genera campos

electromagnéticos locales.

La manera més sencilla de describir el plasma es estudiando solo una de sus particulas
en el tiempo y el espacio. La ecuacién que describe el movimiento de una particula cargada

bajo la influencia de un campo electromagnético se llama la ecuacion de fuerza de Lorentz:
F=q(E+vXxB) (Ecuacion 4)

La fuerza F es la fuerza experimentada por una particula de carga q y velocidad v, que
se encuentra en un campo eléctrico E y un campo magnético B. Esta ecuacion dicta que una
particula con carga se acelera en la direccion del campo eléctrico, mientras gira alrededor las
lineas del campo magnético generado por un magnetron, por ejemplo. Si la carga es negativa,
se acelera en direccion contraria al campo eléctrico. La trayectoria de la particula es en efecto
una suma vectorial de la aceleracion por el campo eléctrico y el radio de giro durante una
semi-rotacion alrededor las lineas del campo magnético. La sumatoria le da a la particula
cargada una velocidad con direccion perpendicular a E y B, como vista en la Figura 3, y con

una magnitud vy, ~ |E|/|B].

® S

lon Electron

Figura 3. Movimiento de una particula cargada en la presencia de un campo electromagnético. (Chen, 2016)
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El giro de la particula cargada en un campo magnético uniforme es por la accion de
una fuerza Lorentz descrita por la siguiente ecuacion:
ap (Ecuacién 5)
—=¢e(v,B
5~ ¢ B)
donde p es el momento de la carga en un tiempo dado, y e es la carga de la particula con
velocidad v. Esta ecuacion sirve para determinar el radio de giro de la particula en cualquier

punto de su trayectoria, derivado como el radio de Larmor:

.m0 te (Ecuacion 6)
ec?|B|

donde € y vo son la energia y la velocidad de la particula, respectivamente, y son constantes.
en un campo magnético uniforme. El radio de giro es aproximadamente 1 mm para un

electron y decenas de cm para un ion en un plasma tipico de procesamiento por DCms.

Los plasmas son considerados como fluidos con un componente de carga, por tanto,
sus particulas responden a las ecuaciones de Maxwell. A continuacion, se tiene una de las

ecuaciones de Maxwell llamado la ecuacion de Poisson, o Ley de Gauss:
V-D=V-g,E =e(n;, —n,) (Ecuacion 7)

La Ley de Guass relaciona el campo eléctrico con el balance de carga en un punto
dado del plasma. El hecho de que el campo eléctrico se puede derivar del potencial mediante

E = —VV, se puede derivar la siguiente expresion:
ViV = —(e/gy) (n; — n,) (Ecuacion 8)

La Ecuacion 8 se puede resolver con la relacion de Boltzmann (n, = nye’/), la
aproximacion n, = n,, y las condiciones de frontera V =0 cuando x — +oo. En una
dimension el resultado es V = Ve /4, Acomodando para 1, se tiene la ecuacion para la
longitud de Debye:

L - <gOTe)1/2 (Ecuacion 9)
b \en,
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Esta relacion dicta la escala en la cual las densidades de carga pueden existir. En el

caso de sputtering, esta dimension se encuentra en el orden de unos micrometros.
E. Sputtering

En esta seccion se explican procesos no relacionados a la dinamica de las descargas en
el plasma, pero son igualmente importantes para la formacion de capas delgadas.
Generalmente, la pulverizacion catddica (sputtering) por magnetron, sea alimentada por
corriente directa o radiofrecuencia, es un proceso que produce la vaporizacion de un material
sOlido denominado ‘blanco’ mediante el bombardeo de iones acelerados por un campo
eléctrico. El material vaporizado se deposita sobre un sustrato para formar un recubrimiento
con propiedades particulares. EI material liberado también puede ser ionizado por el plasma y
estar sujeto a reacciones quimicas con las especies del gas precursor. El objetivo final es
depositar material sobre un sustrato y formar una pelicula delgada de material. Existe la
posibilidad de controlar varios parametros del proceso para generar diferentes caracteristicas

fisicas y quimicas en la capa depositada.

El concepto de rendimiento de sputtering S(E) se calcula con el nimero de atomos
eyectados por cada particula incidente. Blancos comunes en el sputtering como Cu, Ti, y Cr
poseen valores de S(E) entre 0,2 y 2 para una aceleracion de unos cientos de voltios (Seah,
Clifford, Green, & Gilmore, 2005). Generalmente es favorable tener el rendimiento lo méas

alto posible.

Una manera de aumentar el rendimiento de sputtering es por el uso de un arreglo de
imanes detras del blanco, llamado un magnetron, que produce el entrecruzamiento de campos

intensos de E y B (Figura 4).

Figura 4. Un magnetrén que consiste de un catodo plano y circular con un arreglo de imanes por detras (Lundin, 2010).
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El resultado es el entrampamiento de electrones en un toroide radial cerca de la
superficie del blanco. El confinamiento de los electrones incrementa la densidad del plasma
en la zona toroide, y en efecto produce mayor ionizacion y pulverizacion del blanco. La
erosion acelerada produce la caracteristica depresion circular sobre la superficie de los
blancos. El arreglo de los imanes situados debajo del catodo es modificable, abriendo la
posibilidad de modificar la propagacion del campo magnético y, por tanto, el espacio en
donde se genera el plasma. La implementacion de un magnetron permite trabajar a presion
més altas y voltajes bajos mientras aumenta la tasa de deposicion respecto al DCms (Ohring,
2002).

Un modelo para describir las interacciones fisicas de las particulas en el sputtering fue
elaborado por D. Lundin (2010) y se presenta en la Figura 5. Los ndmeros romanos

corresponden a los diferentes procesos fisicos experimentados por las especies.

Substrate

-
|QS\’[ /x vn\ Iost

/ VHI -
-
o VI

Figura 5. Esquematica de los fendmenos de ionizacion que ocurren durante una descarga por de plasma por magnetron.
Tomado del modelo propuesto por D. Lundin (Lundin, 2010).

Durante el sputtering, es importante tomar en cuenta que dentro del plasma pueden
existir atomos neutros e ionizados de tanto el gas precursor G como el material del blanco M.
Con suficiente campo eléctrico, los atomos del gas precursor se ionizan (G*) en el plasma y
son acelerados hacia el catodo (I). En procesos de alta ionizacion como en el HiPIMS, atomos

ionizados del blanco (M*) pueden participar simultdneamente en la pulverizacion del catodo
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(I llamada auto-pulverizacion (self sputtering), y en general posee un rendimiento menor
que el del gas precursor. Algunos iones G* logran recombinarse con un electron y reflejarse
del catodo a grandes velocidades (XI). Los a&tomos M evaporizados se depositan por todas
superficies de la camara de vacid, y con un buen arreglo céatodo-sustrato, la mayoria se
depositan sobre el sustrato (IX) o, durante su trayectoria hacia el sustrato, ionizarse (VIII) y
luego depositarse (VII). El uso de una potencial de polarizacion Vi, ayuda a direccionar una
gran porcion de los iones de M* y G* hacia el sustrato con mayor energia de incidencia,

afectando la microestructura y rugosidad de la superficie del recubrimiento.
F.  High Power Impulse Magnetron Sputtering (HiPIMS)

La pulverizacion catodica por magnetron por impulsos de alto poder (HIPIMS, por sus
siglas en ingles), es una técnica de sputtering basado en el método convencional de sputtering
por magnetrdn (DCms). En esta técnica, se generan impulsos cortos de alta densidad de poder
en el rango de kW cm? para alcanzar una mayor ionizacion en el plasma mientras el poder
promediado con tiempo es similar a DCms, alrededor de unos cientos de W. El periodo de una

descarga de HIiPIMS se observa en la Figura 6.
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Figura 6. Una descarga temporal de HiPIM S que muestra la relacion del voltaje y corriente durante una duracién de pulso de
10 us para un arreglo de Ti-Ar. (Sarakinos, Alami, & Konstantinidis, 2010).

Al tilizar pulsos cortos, se limita la posibilidad de creacion de arcos. En la Figura 7,
durante un periodo corto la descarga luminosa se mantiene en un régimen termporal
(caracterizado por la forma triangular de la corriente), de manera que la descarga se apaga al

llegar a una corriente critica de formacion de arcos (Sarakinos et al., 2010).

Una descarga por HIPIMS se caracteriza tipicamente por la duracion del pulso tpuise Y

la frecuencia f, a la cual se repiten las descargas. La duracion del pulso suele estar entre 10-
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500 ps con una frecuencia desde tan baja como 1 Hz hasta 2500 Hz. El voltaje tipico aplicado
en crecimiento de peliculas delgadas durante un pulso esta entre 500-1000 V, tambien similar
a DCms, y las densidades maximas de corriente pueden alcanzar unos A-cmr2 (Bohimark,
2006).

Como se discutié anteriormente, una alta densidad de poder trae como consecuencia
una plasma mas densa, 0 en otras palabras, un mayor nivel de ionizacién. En la deposicion por
arco catodico (CAD), por ejemplo, se aprovechan de la alta ionizacién generado por el arco
para introducir mas especies activas al plasma para obtener recubrimientos superduros y
nanocompuesto, sin embargo, las temperaturas elevadas alcanzadas en este proceso pueden
derretir el blanco (Vattanaprateep, Panich, Surinphong, Tungasmita, & Wangyao, 2013). En
HIPIMS, es posible alcanzar una densidad de poder similar al CAD, con los siguientes
beneficios: (i) el aumento de la corriente por impulso no alcanza el valor critico de la creacion
de arcos, (ii) la densidad de poder promediado con el tiempo estad en el rango de W cm?,
similar al DCms, y (3) permite al blanco enfriarse durante el tiempo corto sin pulso. De esta
manera se logra el beneficio de la alta ionizacion en el CAD en un proceso de baja

temperatura y bajo consumo energético como el DCms.

Un voltaje de polarizacion puede introducirse al sustrato para acelerar los iones de
miltiples cargas y entregar mayor energia cinética al sustrato. Esto crea peliculas
caracterizadas por ser mads densas y de una baja rugosidad superficial. La variedad de
parametros de descarga en HiPIMS perimte exigir mayor control sobre la microestructura,
composicion de fases, morfologia, composicion elemental, y subsecuentemente las
propiedades y funcionalidad de una pelicula delgada de una mejor manera que con métodos
convencionales (Sarakinos et al., 2010). Sin embargo, la tasa de deposicion es una desventaja
en procesamiento mediante HIiPIMS, llegando a ser 30% del que se obtiene con DCms debido
a auto-pulverizacion en el blanco y sustrato, rendimiento de sputtering no lineal con P, y

desbalance magnético debido a campos inducidos a altas corrientes (André Anders, 2009).

En el contexto de procesamiento de materiales para fusion , el plasma producido
mediante HIPIMS en la regioén cerca del blanco logra alcanzar magnitudes comparables con la
densidad de poder entregado a los divertores en reactores de fusion (~10 MW/m?) (Matera &
Federici, 1996) .
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G. Caracterizacion de peliculas delgadas.
Microscopia por escaneo electrénico

La microscopia por escaneo eléctrico (SEM, por sus siglas en ingles), es una técnica
popular de caracterizacion en la industria y la academia por su simplicidad y su alta
resolucion de imagenes. Con el SEM, es posible distinguir caracteristicas de una muestra

hasta 10 nm.

El SEM utiliza electrones en vez de luz para obtener una imagen. Un haz de electrones
es producido por una pistola electrénica y acelerado hacia una muestra por medio de un
campo eléctrico. En su trayectoria, lentes magnéticos enfocan el haz en un punto sobre la
muestra, mientras una bobina toroide produce el rastreo del haz sobre la muestra. Esta técnica
se aprovecha de un vacio dentro de la columna, alrededor de 10-4-10-3 Pa, para aumentar el

camino libre de los electrones.
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Figura 7. Esquematica de la columna electronica de un SEM mostrando la pistola electrénica, lentes magnéticos, y el sistema
de desviacion (lowa State University, 2018).

Cuando el haz de electrones llega a la muestra, se producen electrones secundarios que
son eyectados de la muestra. Un detector recibe a los electrones secundarios emitidos que
brindan informacién sobre la superficie y hasta algunos nandémetros debajo de ella. Algunos
equipos de SEM incluyen ademéas la capacidad de producir un haz de iones enfocados (FIB,
por sus siglas en inglés), con cuya técnica es posible sustraer material con alta precision,

permitiendo la observacion transversal en una muestra.
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El SEM también puede ser utilizado para detectar la informacién de composicién de
una muestra, ya que se emiten fotones de rayos-X junto con los electrones secundarios. Esta
técnica se llama espectroscopia por dispersion de rayos X energéticos (EDX, por sus siglas en
inglés), en la cual se identifican los rayos-X caracteristicos de la estructura atomica de un

elemento.
Andlisis por Haz 16nico

Con un haz de iones en el rango de MeV, es posible obtener el perfil composicional en
funcion de la profundidad debajo la superficie de una muestra, con resoluciones desde
algunos nanémetros hasta unos micrometros. En el andlisis cuantitativo de superficies, se
aceleran iones livianos mediante un acelerador tandem para observar su dispersion inelastica
con elementos mas pesados en la muestra. En la Figura 8 se observa una esquematica del

acelerador tdndem del Instituto Max Planck para la Fisica de Plasmas (2019).

Cs sputter-ion source

RF-ion source with ~ —©
Li-vapour charge exchange
canal (He")

Bombardino

Irradiation
Implantation

Figura 8. Tipos de experimentos y estaciones de analisis en el acelerador tandem del Instituto Max Planck para la Fisica de
Plasmas (M ax-Planck-Institut fur Plasmaphysik, 2019).

20



Un acelerador de este tipo permite aprovechar diferentes fenomenos elasticos e
inelasticos para obtener espectros de energia de particulas retrodispersadas. Un tipo de
analisis de colisiones elasticos, la retrodispersion de Ruthorford (RBA), permite la deteccion
de elementos pesados midiendo la energia de iones ligeros que son dispersados por el efecto

Coulomb (Figura 9).

Figura 9. Dispersion Ruthorford de iones ligeras por el efecto _Coulomb al incidir sobre un elemento pesado. Elaboracion
propia.

En un acelerador tandem, un blanco de Cesio es vaporizado para generar protones
ligeros. Luego una descarga plasma RF con un intercambio de Li permite generar iones de
“He* que luego son acelerados por un campo eléctrico fuerte e inciden sobre los atomos
pesados de una muestra, dispersando sobre un gran rango de angulos. Para un detector
ubicado a una distancia r y a un angulo 6 respecto un haz incidente cuyos iones poseen
energia KE, el nimero de particulas detectadas por unidad de area N se da por la ecuacion de
Ruthorford:

N;nLZ?k?*e* (Ecuacion 10)
4r?KE?sin*(0/2)

N(8) =

Donde, Ni es la cantidad de iones incidentes, n son los a&tomos por unidad de volumen
en la muestra, L es el grosor de la muestra, e es la carga fundamental, y k es el constante de

Coulomb.

El espectro obtenido relaciona la cantidad de particulas detectadas por su respectiva
energia de dispersion. Los datos son procesados utilizando software de simulacion como

SIMNRA que permite aproximar datos experimentales a un espectro simulado.
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Difractometria por rayos-X (XRD)

Difraccion por rayos X es un método de caracterizacion para determinar la
cristalinidad un compuesto. Se basa en la interferencia constructiva de rayos X
monocromaticos en muestras policristalina: Los rayos se generan mediante un tubo catddico,
filttrados para producir radiacion monocromatica, concentradas por un colimador, y luego
dirigidos a la muestra. La interaccion de rayos incidentes con la muestra produce interferencia
constructiva y difraccion del rayo cuando se cumple la condicion de Bragg (Ecuacion 11), que
relaciona la longitud de onda de la radiacion electromagnética A y el espaciamiento de red en

la muestra d :

niA = 2dsin(0) (Ecuacion 11)
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I1l. METODOLOGIA DE LA PRACTICA

El anélisis de resultados en este trabajo es a partir de recubrimientos obtenidos con
HIiPIMS posteriora la instalacion de una fuente que habilita dicha técnica en el sistema de
sputtering actual. Previo a los experimentos con el HIiPIMS, se estudid el sistema de
deposicion en su estado actual y se diagnosticd la nueva fuente en su capacidad de producir
capas delgadas de W.

A. Introduccién al Leybold y la fuente HiPIMS.

La UNIVEX 450B es un sistema de deposicion fisica por evaporacion catodica que fue
disefiado por IPP y fabricado por la empresa Leybold, este también siendo nombre del
dispositivo apropiado por los miembros del laboratorio y asi se le identificard en este trabajo.
El Leybold fue disefiado con la intencién de automatizar el proceso de formacion de peliculas
delgadas mediante el sputtering en DCms y RF, y se presenta como un sistema modular con
alta flexibilidad. Los subsistemas estan integrados mediante un panel de control tactil que
permite la creacion de instrucciones especificas y secuencias que abarcan el proceso entero de
sputtering: vaciado, limpieza idnica del sustrato y del catodo, y el proceso de deposicion. Por
tanto, existe una coherencia intima e infalible entre los subsistemas mediante procesos

programados y controlado mediante un panel de control.

La fuente MAGPULS 1000/1/200 fabricado por MAGPULS permite generar pulsos
potentes y cortos permite habilitar la técnica HIPIMS en sistemas de deposicién. Los modos
de operacion permiten depositar con corriente directa 0 modo pulsado en ambas polaridades,
y ademas posee un modo pulsado bipolar. EI modo DC sirve como cualquiera fuente
convencional de DCms: se utilizan parametros de P, V, e | para generar la descarga; mientras
en los modos pulsados ademéas existe la posibilidad de ingresar valores para tiempo del pulso

y la frecuencia.
B. Experimentacion previa.

Antes de modificar el Leybold e instalar la fuente HIiPIMS, se identificaron los varios
subsistemas que componen el Leybold (la camara, el equipo de vacio, los magnetrones, la
fuente de poder, las entradas de los gases, etc.) y sus roles respectivos en el procesamiento de

peliculas delgadas. Mediante experimentos paramétricos usando las técnicas DCms y RF, se
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logréd determinar el efecto de algunos parametros sobre las caracteristicas fisicas en peliculas
de W. Primero, se experimentd con variar parametros sencillos como el tiempo de deposicion
y el poder de la fuente. Luego, con parametros mas particulares (y relevantes al presente
trabajo), como la temperatura del sustrato y el voltaje de polarizacion. Los valores de los

pardmetros estudiados en esta etapa se tomaron del registro de experimentos.
C. Preparacion e Instalacion de la fuente HiPIMS.

Inicialmente existia una incompatibilidad entre la fuente HIPIMS y el Leybold,
especificamente en la conectividad eléctrica. Las conexiones eléctricas de las fuentes
existentes de DC y RF se conectan via cable coaxial a los magnetrones y son controlados a
través del panel de control. Por lo tanto, para resolver el problema se tuvieron que convertir
las salidas bipolares del equipo HIPIMS a coaxial, la cual posibilito crear una conexion
directa y segura a uno de los cinco magnetrones del Leybold, sin tener que integrarse a la

programacion automatizada.

Posterior al acoplamiento, se realizaron algunas pruebas basicas para verificar la
integridad del sistema (sistema apagado) y el estado del plasma durante operacion normal.
Mediante el uso de un ohmimetro, se revisd la resistividad entre varios pares de puntos en el
sistema (catodo-pared, catodo-sustrato, Yy sustrato-pared) para revisar la posibilidad de
generacion de arcos. La estabilidad del plasma generado con la fuente HIPIMS fue estudiado
en modo DC (‘Cont-> en el panel del control de la fuente) y en modo pulsado (‘Up-’) a
diferentes niveles de poder: 100 W, 200 W, 300 W, y 400 W con tpuiso = 10 us. Con cada nivel
se le incrementd el voltaje hasta obtener un plasma estable. Como un estudio adicional en
modo pulsado, para 200 W y 300 W se registr0 la estabilidad del plasma para un rango de
tpuso (8 us — 12 us) a frecuencias de 1500 Hz, 2000 Hz, y 2500 Hz. Los valores de voltaje
fueron anotados y se graficaron en curvas de estabilidad V-f-t.

La instalacién de la fuente HIPIMS incluyd ademas una bulsqueda de informacion
pertinente a la adquisicion, justificacion de la compra, e intencion de aplicacion en el IPP,
tanto en documentos fisicos como digitales guardados en el intranet. Estos fueron
recolectados y complementados con documentos elaborados durante la practica en la forma de
normas, protocolos, y resultados iniciales para crear una base de datos centralizada en los

servidores internos del IPP.
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D. Disefo de experimentos

Peliculas delgadas de W fueron depositadas sobre sustratos de cuarzo, Si monocristal,
y W utilizando sistema de sputtering UNIVEX 450 B. Las peliculas fueron obtenidas
mediante las técnicas DCms y HIiPIMS con condiciones iniciales equivalentes. Se utilizd Ar
de alta pureza como gas precursor y un blanco circular de W (99,99% de pureza) 3” en
diametro posicionado a 10 cm a 35° del centro de la mesa rotatoria girando con una velocidad
de 5 rpm, sobre el cual se ubicaron las muestras. La temperatura de los sustratos no supero los
40°C. Antes de las deposiciones, la camara fue evacuada, primero por una bomba de difusion,
y luego por una bomba turbo-molecular hasta alcanzar una presion base de ~5x10-> mbar. Las
condiciones de deposicion sobre Si y W se presentan en la Tabla 1 para estudios
microestructurales y topogréaficas.

Tabla 1. Condiciones de deposicién de W sobre sustratos de Siy W.

Valor
Parametro
DCMS HiPIMS
Presion de deposicion (mbar) 5x10-3 5x10-3
Voltaje de polarizacion (Vb) 0,-120 0,-120
Caracteristica del pulso Continua 10 us @ 2000 Hz
Poder (W) 200 W 200 W

Para asegurar una superficie limpia, todos los sustratos fueron limpiados en un bafio
ultrasénico de propanol por 5 minutos y, antes de realizar la deposicion, mediante un plasma

RF a 100 W por 10 minutos con Ar a una presion de 5x10-3 mbar.

Sustratos de cuarzo (Imm x 76mm x 40mm) fueron utilizadas para estimar el perfil del
grosor de la pelicula (o radialmente respecto a la mesa rotatoria) para peliculas depositadas en
modo DCms, para luego comparar con peliculas obtenidas con HIiPIMS bajo condiciones
similares. Previo a las deposiciones, se colocd sobre la superficie una tira de cinta Kapton a lo
largo de L (Figura 10. Posicionamiento magnetron-meseta y del sustrato de cuarzo para
estimar la tasa de deposicion a lo largo de L.).
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Figura 10. Posicionamiento magnetron-meseta y del sustrato de cuarzo para estimar la tasa de deposicion a lo largo de L.
Elaboracion propia.

Se procesaron los sustratos de cuarzo a poderes de P = 100 W a 400 W. Después de
cada deposicion, se removidé la cinta para exponer una superficie libore de W. Mediante un
perfilometro OLYMPUS con software LEXT, se midié en intervalos de 10 mm el grosor de la
pelicula a lo largo de L. Se promediaron los datos y se estimd la tasa de deposicion promedio

y la ubicacién sobre L que mejor representa este dato.

La tasa de deposicion promedio fue usada para estimar un tiempo de 10 min y 30 min
para depositar peliculas de W con un grosor de 200 nm mediante DCms y HiPIMS,
respectivamente, a una distancia de 1 cm del centro de la mesa rotatoria. Se selecciond esta
posicion por dar los mejores resultados en cuanto a calidad de la pelicula de W sobre cuarzo
bajo el criterio de una observacion visual (las peliculas no presentaron fracturas visibles
durante ni después de la deposicion para todas las condiciones de deposicion presentadas)
para los subsecuentes deposiciones sobre sustratos Si y W (10 x 10 mm) en donde se
compararon la microestructura, topografia, y composicion entre las técnicas DCms y HiPIMS

en la presencia de un voltaje de polarizacion Vp=-120 V.
E. Microestructura

Un microscopio FIB/SEM Helios NanoLab 600 fue utilizado para estudiar la
morfologia de las muestras, tanto en la superficie como en una seccion transversal cortada

mediante un haz enfocado de iones.
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Estudios de difraccion de rayos X (XRD) fueron realizados con un difractometro
PANalytical Empyrean de alta resolucion con una fuente irradiante Cu/Ka (L = 1,5406 A). Se
utilizd la configuracion 6-20 y las mediciones fueron realizadas desde un angulo inicial 26 =

34° hasta 90°, con un tamafio de paso de 26 = 0,013° y una duracién de 29s por paso.
F. Topografia

Un equipo AFM de Asylum Research en modo dindmico fue utilizado para escanear la
superficie de las muestras y registrar las caracteristicas topograficas y la textura. Se utilizd
una punta de silicio Olympus AC160TS-R3 con un radio de curvatura de 7 nm resonando a

una frecuencia ~270 kHz.
G. Grosory Densidad

Se estimd el grosor (t) de la seccion transversal de las peliculas de W con un
microscopio FIB/SEM Helios NanoLab 600. Espectros simulados de RBS permitieron
calcular la densidad atomica por area (N ) con SIMNRA al ajustarse con datos experimentales
que fueron obtenidos al acelerar iones de “He?* a 2,4 MeV con un acelerador TANDEM. Las
mediciones de RBS se llevaron a cabo con un angulo de incidencia de 0° y un angulo de
deteccion de 140°. La densidad de las capas de W fue calculada empleando la siguiente

ecuacion:

s M (Ecuacion 12)
t-N

p:

a

donde M es la masa atdmica y Na es el nimero de Avogadro.
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IV. ANALISIS Y RESULTADOS

A. Grosor de la pelicula, tasa de deposicion.

Deposiciones iniciales por DCms permitieron estudiar la dispersién de atomos de W sobre la
meseta rotatoria a diferentes niveles de poder. Por medio de mediciones mecénicas realizadas
por profilometria Optica, fue posible obtener un perfil que muestra la variacién del grosor a lo

largo de L (Figura 11) para un tiempo de deposicién de 20 min.
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Figura 11. Perfil del grosor de peliculas de W depositadas mediante DCms a diferentes niveles de poder por 20 mins sobre
sustratos de cuarzo colocados radialmente sobre una meseta rotatoria.

Un estudio de la Figura 11 ensefia que la ubicacion del grosor maximo medido tmax
tiende a desplazarse hacia la periferia de la meseta al aumentar el poder P. El poder mas bajo,
P = 100 W, el tmax fue medido en el borde de la muestra de cuarzo ubicado cerca de la
circunferencia de la meseta, mientras a P = 400 W el valor de tmax fue medido en el borde
opuesto, o bien, en el centro de la meseta. A P = 200 W, se encontrd que la variacion del

grosor a lo largo de L fue la mas baja.

Los perfiles fueron ajustados linealmente donde las pendientes relacionan el grosor de
la pelicula respecto a su posicion sobre la muestra para una P dada. Revelan que en el rango
entre 200 W y 300 W, es posible obtener una deposicidn homogénea de W por el sustrato de

cuarzo (Figura 12).
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Figura 12. Curva de homogeneidad de deposicion de W sobre la meseta obtenido de los pendientes asociados con la variacion
en el grosor de pelicula a diferentes niveles de poder.

Al aumentar P, también se registrd un incremento en la corriente | de la descarga. Para
los valores P = 100 W, 200 W, 300 W, y 400 W, los valores de la corriente que se registraron
fueron | = 0,22 A; 0,45 A; 0,62 A; y 0,85 A, respectivamente. El voltaje se mantuvo constante
en un valor de V = 450 V, ya que este parametro es dependiente de la resistencia entre los
electrodos. La relacién de P y | se puede explicar con la Ley de Ohm, donde | = V/R.
Sustituyendo para R = P/I?, la Ley de Ohm se puede modificar en términos de voltaje,

cprriente, y poder, donde V = P/I.

La Figura 11 claramente muestra un aumento en la tasa de deposicién para mayores
valores de P. Sin embargo, eso no explica directamente el desplazamiento de tmax sobre el
sustrato. Una teoria puede ser que el aumento en la energia de las particulas incidentes debido
a corrientes méas altas, eyectaron los atomos del blanco con mayor energia, aumentado su
velocidad de salida y convergiendo su vector de salida con el normal del blanco. (ver Figura
10 para una referencia visual). Para entender este fendmeno se tiene que referir al modelo de
colisiones elasticas, donde la energia maxima transferida en una colision se describe por:

4E; (Ecuacion 13)

E.~—Lt
" a
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donde o es un constante determinado por la masa del gas precursor mar y los atomos del
blanco ms, lo cual posee un valor promedio dado por (m,, +m,)?/m,m., y Ei es la energia
de la particula incidente. La tasa de sputtering S es proporcional a E: e inversamente

proporcional al camino libre medio A de una particula incidente sobre el blanco:
S=KE, /A (Ecuacién 14)

donde A es una funcion de la energia de la particula incidente y la densidad atomica del
blanco, y el parametro K es relacionado a la energia de cohesion del material del blanco
(Weissler & Carlson, 1979). Por lo tanto aumentar a la energia de la particula incidente al
aumentar el poder trae con ello un incremento en la tasa de deposicion, y en la velocidad de

las particulas eyectadas.

Las pruebas en modo HIPIMS iniciaron con un estudio sobre la relacion entre la
duracion del pulso, tpuse y su frecuencia f, contra el voltaje de la descarga V entre los
electrodos. Basandose en los resultados previos con DCms sobre cuarzo, se seleccionaron dos
niveles de poder, P = 200 y P = 300 W, mientras se incrementd V con un rango fijo de valores
toutso (8 - 13 us) a tres diferentes frecuencias, 1500, 2000, y 2500 Hz, hasta observar un plasma
estable. Las curvas de estabilidad de la Figura 13 indican una reduccion en V para frecuencias

més altas y para tpuise mas largas.

Frecuencias altas y duraciones de pulsos largos aumentan el tiempo de ionizacion por
ciclo y por tanto se producen corrientes mas altas y voltajes més bajos. Las curvas de la
Figura 13 decrecen de una forma logaritmica, lo cual significa que el parametro tpuise afecta el
voltaje de una forma menos lineal que la frecuencia. Anders, Andersson, Ehiasarian. (2007).
estudiaron la relacion V-I-t en descargas de HiPIMS. Encontraron que la ionizacion producida
por sistemas pulsadas como en HiPIMS, la curva de V-l los primeros ps de un pulso es
dependiente de la presion inicial, y conforme transcurre el tpuise, Se estabiliza la corriente de la
descarga. Los altos valores del voltaje con los pulsos mas cortos pueden ser atribuidos a la

rarificacion del gas cerca del catodo durante las etapas iniciales de una descarga pulsada
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Figura 13. Curvas de estabilidad del plasma producido por una fuente HiPIM S en el Leybold que relaciona la duracion del
pulso, touse, Y su frecuencia (f), con el voltaje (V).

Pruebas para estudiar los perfiles de grosor en capas de W sobre cuarzo también
fueron realizados en modo HIPIMS, con los pardmetros de pulso tpuise = 10 us y f = 2000 Hz
Sin embargo, deposiciones realizadas a P > 300 W y tiempos de deposicion mas largas (para
compensar para la baja tasa de deposicion respecto a DCms) generaron fracturas en las capas,
como visto en el ejemplo de la Figura 14 para una deposicion de W realizada a P = 300 W por
60 minutos. Las grietas ocurrieron en el lado de la muestra que se encuentra en la periferia de
la meseta. En ninguna prueba en modo HIiPIMS se logré depositar una pelicula de W con un

grosor mayor a ~250 nm sin agrietamiento.

Figura 14. Agrietamiento en una capa de W depositado mediante HiPIM S a 300 W sobre cuarzo. Caracteristicas del pulso:
tpuise = 10 us and f = 2000 Hz.
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El angulo de incidencia del flujo de particulas hacia el sustrato es un factor que influye
en el tipo de microestructura que se produce (Thornton, 1986). El agrietamiento ocurrido en el
borde del sustrato de la Figura 14 fue el resultado de la acumulacién de estreses causado por
la intercalacion de microestructuras; un efecto del angulo variante del catodo-sustrato debido

a la gran rotacion en el borde de la meseta.

Es importante comentar que cuando ocurrid agrietamiento, comenzaron a propagar
desde los bordes del sustrato, presentandose méas en la region en donde se encontro el tmax en

las deposiciones realizadas con DCms.
B. Microestructura y morfologia.

Se utilizaron las técnicas DCms y HIPIMS para producir capas delgadas de W sobre
sustratos de Si y W para estudiar su microestructura y morfologia segun las condiciones
presentadas en la Tabla 1. En la Figura 15 se observan imagenes tomadas con SEM de la
superficie (“Sup.”, imagen superior) y seccion transversal (“CS”, imagen inferior) de W sobre
Si, y en la Figura 16 imagenes de Unicamente la superficie de W sobre W.

Las imagenes SEM de W sobre Si revelan granos nanoestructurados con tamafios de
unas decenas de nandémetros, mientras en las peliculas sobre W se presentan granos de unas
decenas de micrometros. La microestructura observada en la Figura 16 puede ser el resultado
de una apropiacion microestructural del sustrato de W. En adicion, también se encontraron
granos nanoestructurados superpuestos en los granos metallrgicos de peliculas de W sobre W
(no mostrado en este trabajo) con una morfologia similar a aquella de la Figura 15. En todas
las muestras, la introduccion de un voltaje de polarizacién Vp = -120 V transformd los granos

de una forma ovoide con alta variacion en su tamafio, a granos esféricas de tamafio uniforme.
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Figura 15. Imagenes SEM de la superficie (imagen superior) y corte transversal (imagen inferior) de peliculas delgadas de W
depositadas sobre Si. @) DCms, Vi, =0 V; b) DCms, Vb =-120 V; ¢) HiPIMS, Vb = 0V, d) HIPIMS, V, =-120 V.
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Figura 16. Imagenes SEM de la superficie de peliculas delgadas de W depositadas sobre W. a) DCms, V, = 0 V; b) DCms, Vp
=-120 V; ¢) HIPIMS, Vb = 0 V; d) HIPIMS, V, = -120 V.

Independientemente de Vb, los nanogranos de W depositados por DCms sobre Si estan
constituidos tanto por la fase a-W como la fase metaestable B-W, los cuales estan dominados
por planos en las orientaciones B(200) y a(110), respectivamente, como se evidencia en los
patrones XRD (Figura 17). En modo HiPIMS, la microestructura del W sobre Si tuvo mayor

texturacion debido a la carencia de la fase By un menor ndmero orientaciones cristalograficas.
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Figura 17. Patrones de difraccion de Rayos X de peliculas delgadas de W depositadas con DCms y HiPIM S sobre Si, con y
sin la aplicacion de un voltaje de polarizacion.

El estrés y la deformacion causados por impurezas ocupando sitios en la red cristalina
son las fuerzas dominantes que desplazan los picos o(110) y o(211) en las muestras. Para
tener una idea de la deformacion en las peliculas de W sobre Si, se utilizo la siguiente formula
convencional (Cullity & Weymouth, 1957):

d, —d, (Ecuacion 15)

donde ¢ es la deformacién en la red cristalina, do es el parametro de red de los picos (110) y
(211) sin ninguna deformacion inducida, y di es el de los picos medidos experimentalmente.

La deformacion ¢ para las peliculas de W sobre Si para los picos de o con mayor sefial se
muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Deformacién en peliculas de W depositadas mediante DCms y HiPIM S sobre Si.

o Deformacion (x10-3)
Método de deposicion

(110) a(211)
DC,Vb=0V 13,11 8,75
DC, Vb =-120 V 8,28 -
HiPIMS, Vb =0 V 5,75 7,52
HiPIMS, Vb = -120 V 578 6,27

35



Las peliculas procesadas por HIPIMS poseen menos deformacion en el plano o(110)
que aquellas procesadas por DCms. No se registrd una sefial detectable para el pico de o(211)
para DCms con Vp poder realizar una comparacién con HIPIMS, pero, al aplicar Vp = -120 V
hubo una leve reduccion en la deformacion del plano o(211) en modo HiPIMS.

En todas las muestras se observé una degradacion en la cristalinidad con la aplicacion
de Vb: en las peliculas procesadas por DCms, los picos principales se disminuyen y se
ensanchan, mientras en las muestras procesadas por HIPIMS se tiene una leve reduccion de la
sefial del pico ubicado en 20 = 73°, y la aparicion de una pequefia sefial en 26 ~ 58° asociada

con la orientacion «(200).

Vink et. al. (1993) realizd un estudio sobre el efecto de la presion de Ar en la
cristalinidad de peliculas de W depositadas sobre sustratos de cuarzo. Sus resultados
demostraron que la proporcion inversa entre los picos en 20 = 35° y 20 = 40°,
correspondiendo a los planos B(200) y a(110), respectivamente, estd relacionado con la
presion del proceso: a bajas presiones, la formacion de las peliculas estd dominada por la a-W
y se encuentra en un estado de compresion, mientras que la cantidad de f-W aumenta con la
presion, y es indicativo de una transicion de un estado compresivo a uno de tension en la
pelicula. En general, se observan reducciones en la cantidad de la fase B al incrementar el
voltaje de polarizacién de igual manera que reducir la presion (Haghiri, Ladan, Mayeux, &
Launois, 1989). La presion base y la presion de deposicién entre todas las muestras fue
constante, por tanto, la reduccion en la proporcion de la fase B observada en los patrones de
XRD, puede ser relacionada a la energia demas suministrada por los iones al aplicar Vb para

lograr la transformacion pB—oa.
C. Densidad y composicion.

Espectros simulados de RBS por el software SIMNRA para peliculas de W con
impurezas de O y Ar sobre Si fueron ajustados sobre datos experimentales (Figura 18). No se
compararon aqui las peliculas de W sobre W debido a que el sustrato y el recubrimiento
fueron indiferenciables en los espectros de RBS por ser el mismo material con densidades
muy similares. Mediciones adicionales del grosor facilitado por cortes de FIB permitieron
evaluar la tasa de deposicién y la densidad mediante la Ecuacion 12, presentadas en la Tabla
3.
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Figura 18. Espectros experimentales de RBS de las peliculas delgadas de W depositadas sobre Si.

Tabla 3. Composicion elemental simulado de peliculas de W depositado sobre sustratos de Si, en adicion a algunas
propiedades fisicas calculadas.

o Composicion elemental Grosor Tasa dep. Densidad
Técnica Vb ]

wW [e) Ar (nm) (nm/min) (g/cn?)

DC 0 0,891 0,058 0,040 145 14,5 15,35

DC -120 0,951 0,024 0,023 115 11,5 16,95

HiPIMS 0 0,884 0,061 0,043 200 6,6 15,46

HiPIMS -120 0,945 0,027 0,025 150 5,0 17,11

Un andlisis de los espectros de RBS y la composicion simulada mediante SIMNRA,
indica que al introducir Vb = -120 V, se reduce a cerca de la mitad el contenido de impurezas
en las peliculas preparadas por ambos métodos. Aunque se estimd el tiempo de deposicion,
tanto los espectros de RBS como las cortes FIB revelaron grosores menores a 200 nm. La
densidad entre las peliculas de W depositadas con HIPIMS aumentaron ~9,6% al introducir
Vb, mientras entre las peliculas de DC la densidad aumento ~9,4%. Para la misma condicion
de Vp = -120 V, se logr6 aumentar la densidad en ~9,9% con HiPIMS, mientras en las
condiciones extremas, se observd un aumento de ~10,3% en la densidad de la pelicula de
HIiPIMS con Vy en comparacion con DC sin Vu. A pesar de que con HiPIMS y Vy logré la
mayor densidad entre las peliculas depositadas sobre Si, estas no superaron el 90% del valor
real de W (p = 19,3 g/cm?®).
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Una posible explicacion para la densificacion observada entre técnicas, es que el radio
atomico del Ar es suficiente grande (1,88 A) en comparacion a los parametros de red de los
planos a(110) y o(211), 2,238 Ay 1,292 A, respectivamente, para producir una deformacion
significante en la red cristalina, como visto en los patrones de XRD y en la Tabla 2. La
reduccién en la cantidad de impurezas en las peliculas procesadas con Vp significa menos
deformacion en la red cristalina por la presencia de inclusiones, resultando en una estructura
més densa. La densificacion entre las peliculas procesadas por HiPIMS podria venir de la

reduccion en la deformacion en los planos a(211).

Varios reportes indican que algunos gases residuales como el Oz y N2 estabilizan la
fase B durante las primeras etapas de deposicion, y que la transformacion de la fase p—a se
produce termodinamicamente al alcanzar un grosor critico durante el crecimiento de la
pelicula (Petroff, Sheng, Sinha, Rozgonyi, & Alexander, 1973; Rossnagel, Noyan, & Cabral,
2002). Un contenido de Oz menor 0,2at% produce la fase o-W como la predominante, y por
encima de este valor domina B-W (O’Keefc & Grant, 1996). Naturalmente la temperatura y
tiempo son factores para la transformacion B—a, y son variables segin el contenido de Oo.
Shen et. al. (2000) revelaron que el porcentaje atomico de O2 que debe contener la fase p-W
para inhibir la transformacion a o-W es ~2at.% En todas las muestras fue simulada un
contenido de Oz mayor a 2at.%, por lo tanto, la proporcion de P/a entre las peliculas
procesadas por DCms y la eliminacion de p en HIPIMS no pueden ser explicados por este

parametro.
D. Topografia.

Usando la técnica de microscopia de fuerza atdmica (AFM), se estudid la topografia
de las peliculas de W sobre sustratos de Siy W. Una inspeccién de las imagenes AFM en 2D
de la Figura 19 muestra una nanoestructuracion en las peliculas depositadas por HiPIMS
sobre Si. Se observan granos con una forma columnar con fronteras definidas y abiertas en la
pelicula donde Vb = 0 V, y luego, al aplicar un voltaje de polarizacion Vp = -120 V, los granos
aparentan haber fusionado para formar una estructura mas compacta. La nanoestructura mas
compacta coincide con la densificacién observada en las muestras procesadas por HiPIMS
sobre Si. Peliculas depositadas mediante DCms sobre Si mostraron un comportamiento

similar.
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Figura 19. Imagenes AFM de peliculas delgadas de W depositadas sobre sustrato de Si a 200 W de poder. a) HIPIMS, Vp, =0
V; b) HIPIMS, V, =-120 V

La rugosidad de las muestras fue evaluada al calcular la media cuadratica topografica
(RMS, por sus siglas en inglés) sobre un area de 1 pm? y 5 pm? en tres lugares diferentes. Se
promediaron los valores de RMS para comparar la rugosidad entre las peliculas de W (Figura

20).
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Figura 20. Rugosidad medida de la superficie de capas de W depositadas sobre sustratos de Siy W.

Sobre un area de 1 pn?, las peliculas de W depositadas sobre Si no mostraron el

aplanamiento superficial que se espera con la técnica HIPIMS, es mas, los valores de RMS
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que se calcularon fueron mas del doble que aquellos en las peliculas depositadas por DCms,
mientras Vp tuvo poco efecto. Ocurrid lo opuesto en las peliculas de W sobre W. Entre los dos
métodos de deposicidn, la rugosidad para la misma condicion de Vp mostraron ser similares,
mientras tanto para la misma técnica de deposicion, se nota una gran reduccién en la

rugosidad con la aplicacion de Vp.

La rugosidad sobre un area de 5 pm? se estudié para reforzar el andlisis topografico,
considerando la diferencia morfoldgica entre las peliculas depositadas sobre Si'y W. Como se
menciono, las peliculas depositadas sobre W mostraron un crecimiento epitaxial del sustrato
que se manifest6 como nanogranos creciendo con la misma orientacion que el grano
subyacente del sustrato. La rugosidad del area expandida no compartié la misma tendencia de
las mediciones sobre el area mas pequefio, ya que en areas mas grandes se incluyen mas
informacion de granos epitaxiales adyacentes. Esto no fue problema en las peliculas sobre Si
porque no en estas no ocurrid crecimiento epitaxial y a eso se le debe la poca variacion del

RMS entre los tamafios de areas analizados.

De acuerdo con el modelo microestructural de Thornton (1986), se puede relacionar la
microestructura de una pelicula depositada por sputtering con los pardmetros de su
procesamiento, como la presion y la proporcion entre la temperatura del sustrato Ts y la
temperatura de fusion Tm del material de la pelicula Ts/Tm. La estructura de peliculas
delgadas depositadas a temperatura ambiente (Ts/Tm < 0,1) tipicamente consisten de una
estructura columnar caracterizados por fronteras definidas y abiertas como la de la Figura
19.a, donde los nanogranos estan superpuestos sobre una microestructura policristalina
definida por fronteras metallrgicas. Esto ocurre debido a la baja movilidad adatomica que

caracteriza una baja Ts/Tm.

La introduccion de pulsos potentes ionizantes y un voltaje de polarizacion posee un
efecto similar que al aumentar la proporcion Ts/Tm debido al aumento en la energia cinética
de las particulas. La Figura 19.b presenta un arreglo de nanogranos fibrosos cuyas fronteras
de grano son mal definidas. Esto estd de acuerdo con la nanoestructura caracteristica del rango
0,3 > Ts/Tm > 0,1 segin Thornton. Peliculas con nanoestructura en esta zona poseen granos
fibrosos cuyos tamafios y fronteras son indiferenciables, pero son suficientemente densas para

ofrecer propiedades respetables.
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En HIPIMS igual que en DCms, el flujo de particulas neutras e iones positivos hacia
el sustrato es constante, dado condiciones de procesamiento fijas. La aplicacion de un voltaje
de polarizacion en el sustrato aumenta la energia cinética de los iones. Al disminuir la presién
del sistema, también reduce el camino libre de las particulas e inciden sobre la superficie de la
pelicula con mayor energia y por eso se puede comparar el efecto de reduccidén de la presion
con la introduccion de un voltaje de polarizacion. HiPIMS por si solo posee particulas
ionizadas en grandes proporciones. Debido a la alta energia de los iones por ionizacién, se
inhibié la formacion de la fase B en las primeras monocapas de la pelicula. Introducir un Vy
causé el bombardeo energético de iones sobre la superficie, eliminando vacancias y defectos,

efectivamente densificando la pelicula.
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V. CONCLUSIONES

Se instald y se comisiond una fuente para habilitar la técnica novedosa HIPIMS en el
Instituto Max Planck para la Fisica de Plasmas (IPP) ubicada en Garching, Alemania. Al
concluir la practica dirigida, investigadores relevantes en el campo de PFM fueron
capacitados en la produccion de capas delgadas de W mediante HiPIMS, en adicion a la

generacion de un manual de usuario Yy el andlisis de primeros resultados.

Se realizd una comparacion de la morfologia, topografia, y propiedades fisicas entre
capas delgadas de W obtenidas mediante DCms y HiPIMS sobre sustratos de Siy W, y
procesadas bajo condiciones similares. Peliculas obtenidas mediante HIPIMS sobre Si
presentaron mejor textura que con DCms, consistiendo Unicamente de la fase a-W, debido a la
alta ionizacion de las particulas para inducir la transformacion p—a. También fue observado
un aumento en la densidad ~10% en la pelicula de W procesada con la combinacion de
HIPIMS y un voltaje de polarizacion, respecto a la pelicula de W obtenida mediante DCms
sin voltaje de polarizacion. Ademas, se investigo el efecto de introducir un voltaje de
polarizacion Vy = -120 V en ambas técnicas. Fue encontrado para ambos métodos que al
introducir un voltaje de polarizacion, se tiene una reduccion en la cantidad de impurezas en
las peliculas de W depositadas sobre Si, que conlleva a menos deformacion en los planos (110
y (211), y una densificacion de la nanoestructura fiborosa columnar como resultado, mientras
en las peliculas depositadas sobre W, se observaron peliculas con mayor crecimiento epitaxial

y menos rugosidad.

Para que HIPIMS sea una técnica aprovechada para la investigacion de materiales
avanzadas en el IPP, es necesario automatizar el proceso y realizar una optimizacién completa
del sistema Leybold con HIPIMS con el fin de producir recubrimientos cuyas propiedades del

material alcanzan a las propiedades reales.
VI. RECOMENDACIONES

Los grosores de las peliculas de W fueron variados, a pesar de estimaciones previas.
Este hecho pudo haber afectado la cristalinidad presente en las peliculas, afectando los
analisis XRD y SEM. Por lo tanto, es recomendado comparar morfologia y composicién en

peliculas de W con grosores similares para reducir variables.
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