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RESUMEN

En esta investigacion se sintetizaron peliculas delgadas de tantalo (Ta)
mediante la técnica de magnetron sputtering DC con aplicacion del bias sputtering, con
el objetivo de caracterizar mecanicamente estos recubrimientos para mitigar el
deterioro superficial de materiales causado por procesos de corrosion, desgaste y
fatiga. La deposicidn se realizd bajo condiciones controladas de vacio, presion y
potencia, obteniéndose recubrimientos homogéneos sobre sustratos de oblea de silicio
(100). La caracterizacion mecanica incluyo el analisis del estrés, evaluado mediante la
ecuacion de Stoney; ensayos de nanoindentacion para determinar la dureza; y el estudio

morfoldgico a través de la microscopia electronica de barrido (SEM).

Los resultados mostraron que las peliculas presentan un régimen de estrés
intrinsecamente compresivo en toda la gama de espesores estudiada, con mayores
magnitudes en las capas delgadas debido a la limitada movilidad atémica y a la
coalescencia inicial de islas. Al aumentar el espesor, el estrés disminuye gradualmente,
reflejando mayor densificacion y estabilidad estructural, fendmeno descrito por la
férmula empirica: A (B) = —45.52(1 — e‘l/B), donde A representa el estrés (GPa) y
B el espesor (hm). La dureza promedio se ubicé entre 7.2 — 7.5 GPa, estabilizandose al
superar los efectos superficiales asociados a la rugosidad y tensiones iniciales. El
analisis por SEM revel6 una microestructura columnar densa con microvacios

intercolumnarios, coherente con el estado tensional medido.

En conjunto, estos resultados confirman la viabilidad de obtener peliculas
delgadas de tantalo con propiedades mecanicas estables y reproducibles, destacando

su potencial en aplicaciones aeroespaciales, térmicas, electronicas y biomédicas.

Palabras clave: Sputtering, Magnetron, Estrés, Nanoindentacion, Morfologia
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ABSTRACT

In this research, tantalum (Ta) thin films were synthesized using the DC
magnetron sputtering technique with applied substrate bias, with the objective of
mechanically characterizing these coatings to mitigate surface degradation in materials
caused by corrosion, wear, and fatigue processes. Deposition was carried out under
controlled vacuum, pressure, and power conditions, resulting in homogeneous coatings
on silicon wafer substrates with (100) crystallographic orientation. Mechanical
characterization included stress analysis evaluated using the Stoney equation,
nanoindentation tests to determine hardness, and morphological analysis by scanning

electron microscopy (SEM).

The results showed that the films exhibit an intrinsically compressive stress
regime over the entire range of thicknesses studied, with higher magnitudes in thinner
layers due to limited atomic mobility and the initial coalescence of islands. As the
thickness increases, the stress gradually decreases toward near-equilibrium values,
reflecting enhanced densification and structural stability. This behavior is described by
the empirical relationship A (B) = —45.52(1 —e"1/B ) where A represents stress
(GPa) and B denotes thickness (nm). The average hardness ranged between 7.2 and 7.5
GPa, stabilizing once surface effects associated with roughness and initial stresses were
overcome. SEM analysis revealed a dense columnar microstructure with intercolumnar

microvoids, consistent with the measured stress state.

Overall, these results confirm the feasibility of producing tantalum thin films
with stable and reproducible mechanical properties, highlighting their potential for

aerospace, thermal, electronic, and biomedical applications.

Keywords: Sputtering, Magnetron, Stress, Nanoindentation, Morphology
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INTRODUCCION

La Fisica e Ingenieria de Superficies es una disciplina clave para la Ciencia e
Ingenieria de Materiales porque proporciona medios para mejorar la durabilidad y el
rendimiento de elementos mecénicos y estructurales. Por ello, las peliculas delgadas
juegan un papel muy importante, ya que éstas permiten alterar las caracteristicas de los
materiales de forma controlada y especifica, sin cambiar o modificar su estructura
interna. Las peliculas, con espesores que van desde los nanémetros a micrometros, son
utilizadas en una alta variedad de aplicaciones mecanicas, aeroespaciales, eléctricas,

electrdnicas, industriales, médicas, quimicas, térmicas, etc.

Por esto, la técnica méas versatil, avanzada y eficaz para estos propositos, es la
deposicion de peliculas delgadas por Magnetron Sputtering. EI cual consiste en la
deposicidn fisica de vapor (PVD, Physical Vapor Deposition, por sus siglas en ingles),
empleando un campo magnético, para aumentar la eficiencia del proceso de
pulverizacion catddica, lo que da lugar a la produccion de recubrimientos de alta
calidad y uniformidad, por su capacidad de controlar con precision el grosor y la
composicion de las finas capas depositadas en los sustratos 0 muestras. Por lo tanto, el
Magnetron Sputtering es una tecnologia esencial en la fabricacion de dispositivos

electrdnicos, recubrimientos mecanicos, componentes dpticos, etc. (Westwood, 2003).

Sin embargo, las propiedades de las peliculas delgadas dependen directamente
de los parametros de deposicién empleados con la técnica mencionada, como la
potencia de la descarga, el tipo de atmdsfera de plasma, la presion y temperatura de
trabajo. Estos factores influyen en la estructura, morfologia, resistividad, etc. Por ello,
resulta fundamental comprender la interaccion de los procesos de transporte de

atomos/moléculas, nucleacién, crecimiento y composicién, con la finalidad de
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optimizar la obtencion de estas peliculas delgadas con propiedades especificas. La
superficie de una componente mecanica es usualmente el area de trabajo mas
importante en todos los sistemas usados en la industria mecanica. Mientras estan en
uso, las superficies de dichas componentes estan sujetas a intensos procesos de

desgaste, fatiga y corrosion (Yang & Wang, 2025).

Las fallas presentes en la superficie, como consecuencia del trabajo continuo,
pueden afectar no sélo la eficiencia de las componentes mecénicas, sino también
aumentar el consumo de energia, un elemento cada vez mas escaso en el mundo actual.
En este sentido, la complejidad de la propiedades fisicas y quimicas de los materiales
convencionales usados en la industria, que estan ligados a los aspectos econdémicos de
la corrosion, friccion y desgaste, justifican y demandan esfuerzos cada vez mayores
para estudiar, entender y manipular las propiedades de las superficies de las
componentes mecanicas, principalmente de aquellas que son importantes para el

funcionamiento en los sistemas industriales (Pujada, 2016).

En este contexto, las peliculas delgadas metélicas depositadas mediante
técnicas PVD presentan adn limitaciones relacionadas con sus propiedades mecénicas
y morfolégicas, las cuales pueden afectar su adherencia y desempefio en aplicaciones
industriales exigentes. Estas debilidades se observan incluso en técnicas comunes
como la evaporacion y el sputtering convencional, donde las propiedades finales
dependen de las condiciones de sintesis. En peliculas delgadas de tantalo (Ta)
depositadas por magnetron sputtering, los pardmetros del proceso determinan la
respuesta mecanica (estrées y dureza) y la morfologia del recubrimiento. Esta
investigacion analiza la relacion entre los parametros de deposicion y las propiedades
mecanicas de peliculas delgadas de tantalo, con el fin de aportar al desarrollo y
optimizacion de recubrimientos funcionales en aplicaciones tecnologicas emergentes.
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CAPITULO I: PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. Situacion problematica

A lo largo de la historia, el avance en las ciencias e ingenierias ha permitido
grandes innovaciones, desde la invencién de la rueda hasta el desarrollo de las
tecnologias més sofisticadas de la actualidad. En la mecénica, donde los equipos y
maquinas estan sujetos a un uso constante, uno de los principales problemas consiste
en el deterioro de las superficies de los materiales debido a factores como la corrosion,
el desgaste y la fatiga. Estas fallas en la superficie de los materiales tienen un impacto
directo en su eficiencia, provocando un incremento en el consumo de energia y

afectando negativamente su desempefio en general.

El desgaste y la corrosion no solo reducen la vida atil de los componentes
mecénicos, sino que también incrementan los costos de mantenimiento y operacion en
diversos sectores o areas. Estos problemas no solo son técnicos, sino también
econdmicos, ya que la pérdida de eficiencia en los equipos mecanicos estéa vinculada
al aumento de gastos operativos y a la necesidad de reemplazar o reparar partes de
maquinarias y/o equipos. Asi, la optimizacion de las superficies de los materiales se ha

convertido en un tema clave dentro de la Ciencia de Materiales y la Mecanica.

En este contexto, la Ingenieria de Superficies propone técnicas avanzadas para
modificar las propiedades de las superficies de los materiales con el fin de mejorar su
resistencia al desgaste y a la corrosién, manteniendo o incluso mejorando su eficiencia
operativa. Estas técnicas incluyen el uso de recubrimientos de peliculas delgadas, que
consisten en aplicar capas muy finas de materiales con propiedades especiales sobre
las superficies de los componentes mecanicos. Estos recubrimientos pueden tener

espesores en el rango de micrometros a nandmetros, permitiendo que el material
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recubierto mantenga sus caracteristicas fundamentales mientras se optimiza su

rendimiento.

Actualmente, han surgido diversas técnicas para la deposicion de peliculas
delgadas mediante plasma, como el Magnetron Sputtering y la Evaporacion de
Electrones, que permiten controlar las propiedades fisicas y quimicas del
recubrimiento. Estas técnicas son ampliamente utilizadas en las industrias tecnoldgicas
debido a su capacidad para mejorar la resistencia de los materiales al desgaste y reducir
la friccion, lo que permite aumentar la eficiencia operativa de los equipos. Sin
embargo, la eficiencia de los recubrimientos depende de varios factores, incluyendo la
composicion, morfologia y microestructura de las peliculas, que a su vez estan
influenciadas por los parametros utilizados durante los procesos de deposicion

(Ohring, 2002).

Las aplicaciones de los recubrimientos de peliculas delgadas son amplias y
abarcan diferentes campos o areas, por ejemplo en la mecénica, se utilizan para
proteger las superficies de las piezas sometidas a desgaste constante, como los
componentes de maquinas y motores (pistones); en la industria espacial (coheteria y
satélites), estos recubrimientos se aplican para proteger los componentes ante los
fendmenos estelares y del ambiente hostil del espacio; también en la mineria, donde se
usan en las maquinas perforadoras de suelos para reducir el desgaste en las superficies
que estan en contacto directo con el terreno. Por ultimo, en la energia solar, se emplean
estos recubrimientos para mejorar la eficiencia de los paneles solares, protegiéndolos

contra la corrosion y los efectos de los cambios climaticos.

En general, los recubrimientos protectores en forma de nanocompuestos

(material hibrido) de un elemento metélico (Ta, Nb, Ti, Ag, Cr, etc.) inmersos en una
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matriz de carbono amorfo, que puede ser del tipo diamante. Este tipo de recubrimiento
se destaca por su alta resistencia, dureza al desgaste y su bajo coeficiente de friccion,
lo que lo convierte en una solucion ideal para aplicaciones en las que el contacto

constante entre superficies genera friccion y desgaste (Calderon, 2018).

Sin embargo, uno de los desafios actuales en la implementacion de estos
recubrimientos es la falta de comprension detallada sobre como los parametros del
proceso de deposicion, especificamente en el caso de la técnica de Magnetron
Sputtering, afectan las propiedades finales de las peliculas delgadas. En efecto,
variables como la presion, potencia, periodo y la composicion de los gases utilizados
en el proceso tienen un impacto directo en la calidad del recubrimiento, asi como en

su capacidad para mejorar la resistencia al desgaste y reducir la friccion.

Por lo tanto, es necesario realizar un analisis exhaustivo de los pardmetros del
proceso de Magnetrén Sputtering con el fin de comprender su influencia en las
propiedades de los recubrimientos de peliculas delgadas. Esta problemaética se
relaciona con la mejora de la resistencia de los materiales en diversos sectores y con el
aporte al conocimiento en el campo de la Fisica e Ingenieria de Superficies, orientado
a enfrentar los desafios del desgaste y la corrosion en la mecéanica y otros sectores.

1.2. Formulacion del problema

1.2.1. Problema general

¢Serd posible sintetizar peliculas delgadas de tantalo por la técnica de

Magnetron Sputtering?

En caso afirmativo:

¢Sera posible caracterizar mecanicamente las peliculas delgadas de tantalo

depositadas mediante la técnica de Magnetron Sputtering?
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1.2.2. Problemas especificos

a) ¢Como se determina el estrés como funcidn del espesor de una pelicula

delgada de tantalo?

b) ¢Cudl es la dureza de indentacion como funcion del desplazamiento normal

de la pelicula delgada de tantalo?

1.3. Justificacion de la investigacion

Los avances de la Fisica e Ingenieria Nanotecnoldgica impulsan al desarrollo
de la ciencia y tecnologia, es asi como estas disciplinas han llevado a la creacion de
nuevas formas de producir materiales a escala nanométrica y micrométrica. Debido a
esto son clave para mejorar nuestra calidad de vida y hacer un uso mas eficiente de los
recursos naturales de nuestro planeta. Por ende, dentro de este contexto, la Fisica e
Ingenieria de Superficies juega un papel muy importante, ya que se enfoca en modificar
las propiedades superficiales de los materiales para mejorar su rendimiento en su
aplicacién, lo que es fundamental en sectores de la industria automotriz, aeroespacial,
biomédica, energética, etc. Con este objetivo, por ejemplo, se realizan la sintesis de
finas capas de ciertos materiales en forma de peliculas delgadas. En particular, la
técnica de Magnetron Sputtering, se utiliza para depositar estas finas capas de material
sobre diferentes superficies o sustratos. En efecto, esta técnica implica usar un gas
ionizado para extraer atomos de un material especifico y depositarlos en un sustrato.
El resultado son peliculas delgadas de alta calidad, con propiedades mejoradas como
la dureza, la resistencia, la corrosion y la conductividad eléctrica. Estas peliculas
encuentran aplicaciones en una gran variedad de areas, desde recubrimientos Opticos y
dispositivos electronicos/espintronicos, hasta sensores y sistemas de almacenamiento

de energia de mayor durabilidad en navegacion (Borowski & Mysliwiec, 2025).
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Las peliculas delgadas son capas de materiales con espesores que van desde
algunos cuantos nanometros hasta algunos cientos de micrometros, las cuales son
creadas por condensacién una a una de materia, como atomos o moléculas. La
fabricacion de peliculas delgadas es ampliamente conocida como una tecnologia
tradicional ya establecida, debido a que ha estado presente en nuestras vidas desde hace
mucho tiempo en el desarrollo de aplicaciones tales como dispositivos electronicos,
recubrimientos opticos, celdas solares, fotodetectores y dispositivos CMOS
(Semiconductor complementario de 6xido metalico). En la actualidad existen diversas
técnicas para el crecimiento o deposicion de peliculas delgadas; éstas se clasifican en
dos grandes grupos: métodos fisicos y métodos quimicos. Entre los métodos fisicos
destacan las siguientes técnicas: pulverizacion catodica (sputtering), epitaxia por haces

moleculares (MBE) y deposicion por laser pulsado (PLD) (Castillo, 2018).

En el Peru existe una demanda creciente por el desarrollo de la tecnologia de
sputtering, debido a su amplio campo de aplicacién para la comercializacién industrial
en las que se han estado enfocando principalmente en la produccion de TiN, TiO y
NbN con técnicas de Sputtering. Sin embargo, alin hace falta una investigacion
profunda de la produccion de estos materiales depositados con un sistema de
magnetrén sputtering. EI mas importante elemento dentro de un sistema de magnetron
sputtering es el denominado “magnetron” que es el lugar donde sera colocado el

elemento a ser pulverizado y depositado sobre un sustrato (Calderdn, 2018).

El principio basico de la pulverizacion catddica esta dado en la formacion de
un plasma de un gas noble (generalmente Argén) fijado hacia el catodo donde esta
ubicado el blanco a depositar. La evaporacion toma lugar en condiciones de 10 mbar
a 10 mbar de vacio. EI bombardeo de particulas se produce a consecuencia del
proceso de “descarga luminosa” donde el gas inerte de (Ar) es ionizado por una
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descarga eléctrica para formar el plasma de argon. En tanto el sustrato es cargado
positivamente, donde las condiciones y consideraciones fisicas necesarias para la
formacion del plasma, asi como el proceso de estabilizacion de la técnica de Sputtering,

estan descritos en varios libros, principalmente en “Sputter Deposition” (Westwood,

2003).

El sistema de sputtering DC se lleva a cabo dentro de una cdmara de vacio,
donde el sustrato se coloca a un potencial positivo (&nodo), mientras que el blanco
(target) se encuentra conectado al potencial negativo (catodo). EI proceso se inicia con
la evaporacion del aire en la camara de vacio, inicializando con una bomba mecanica
hasta llegar a una presion considerable de 102 mbar, seguidamente se pone en
funcionamiento la bomba turbo-molecular (bomba de alto vacio rotatoria) que logra
llegar a una presion de 10° mbar. Un gas inerte, tipicamente el argon (Ar), es
introducido e ionizado, formando un plasma de Ar*. Bajo la aplicacion de un campo
eléctrico, estos iones de argdn son acelerados hacia el blanco causando el fenémeno de
sputtering. Asimismo, los atomos son transmitidos a través del plasma y son
condensados en el sustrato, asi promueve el crecimiento de la pelicula (Almtoft, 2006;

Olaya, 2005).

En varios procesos de recubrimientos, el bombardeo de particulas energéticas
concurrentemente sin inversion y sin control puede ser utilizado deliberadamente para
modificar las propiedades de la pelicula, teniendo el control de bombardeo con lo que
se aplica al sustrato un voltaje de -50 a -300 V, con la polarizacion negativa del
sustrato, conocida como Bias Sputtering, dado que los iones positivos del argon
colisionan produciendo re-sputtering (re-erosion de la pelicula depositada). También
el Bias Sputtering ha sido efectivo para modificar el rango de propiedades de la
pelicula, mejorando asi la adherencia (Ohring, 2002).
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1.4. Objetivos de la investigacion

1.4.1. Objetivo general

Sintetizar peliculas delgadas de tantalo por la técnica de Magnetron Sputtering

y caracterizar sus propiedades mecanicas relevantes.

1.4.2. Obijetivos especificos

a) Hacer un estudio experimental del estrés como funcion del espesor de

peliculas delgadas de tantalo.

b) Hacer un estudio experimental de la dureza de indentacién como funcion
del desplazamiento normal mediante la técnica de Nanoindentacion en

peliculas delgadas de tantalo.
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CAPITULO II: MARCO TEORICO

2.1. Bases tedricas

2.1.1. Peliculas delgadas

Una pelicula delgada es una capa superfina de material que se coloca sobre una
superficie, casi como una segunda piel, con el objetivo de darle nuevas propiedades o
mejorar las que ya tiene. Estas capas pueden ser increiblemente delgadas, incluso mas
finas que un cabello humano, y son clave en muchas tecnologias que usamos todos los
dias. Por ejemplo, una pelicula delgada en una pantalla de celular puede hacer que los
colores se vean mejor o0 que la pantalla sea mas resistente. También en los paneles
solares, estas peliculas ayudan a captar mas luz para generar energia. Se aplican en
capas tan pequefias que cambian el comportamiento del material de manera que no

ocurririan en tamafios mayores (Ohring, 2002).

Asimismo, en los ultimos afios, la tecnologia de elaboracion de recubrimientos
y peliculas delgadas ha alcanzado un notable desarrollo debido a las mdaltiples
aplicaciones que se les pueden dar a este tipo de procesos. Todo esto se ha logrado
gracias a las nuevas tecnologias de vacio que se emplean en las técnicas de deposicion,
andlisis de superficies y caracterizacion eléctrica, mecénica y Optica. La importancia
de la obtencién de peliculas delgadas puede deducirse de dispositivos tales como las
computadoras o dispositivos microelectronicos en estado sélido, basados todos ellos
en materiales cuya estructura se conforma por deposicion en peliculas delgadas. Un
excelente ejemplo es la fabricacion de peliculas delgadas en estado sélido de una gran
variedad de materiales obtenidos mediante un proceso de deposicion tanto en fase

gaseosa como en fase solida, o liquida (Meza, 2017).

La inmensa mayoria de los dispositivos tecnologicos fabricados en la
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actualidad por cualquier rama de la industria electronica, mecanica, Optica, energética,
de transporte, etc., requieren en algin momento de su construccion de la sintesis y el
apilamiento sucesivo de pequefias capas de materiales solidos de espesores inferiores
a un micrémetro (10 m), a las cuales se les denomina peliculas delgadas que son capas
superfinas, las peliculas delgadas por su extrema fineza y fragilidad no se suelen
emplear aisladas, sino que se hallan soportadas sobre otros solidos de mayor grosor y
de distintas propiedades fisicas y/o quimicas, a los que se llaman sustratos. Por tanto,
las peliculas delgadas se aplican para dos finalidades: la primera en optimizar alguna
0 varias propiedades de los sustratos a los que recubren o dotarlos de nuevas
propiedades y como segunda aplicacion en la fabricacion de dispositivos con

propiedades fisicoquimicas especificas y singulares (Angarita, 2017).

2.1.1.1. Recubrimientos duros

Los recubrimientos duros son aquellos materiales que se sobreponen a otro con
el propdsito de mejorar las propiedades mecanicas, eléctricas, dpticas, triboldgicas
(friccidn y desgaste superficial) y magnéticas, conocidas generalmente como peliculas
delgadas con las que se recubren las superficies de muchas piezas de uso técnico con
la finalidad de proporcionarles mayor dureza y resistencia al desgaste. También los
recubrimientos pueden aportar otras propiedades de gran importancia para aplicaciones
especificas, como pueden ser: disminuir el coeficiente de friccion, aumentar la
resistencia a la corrosion, introducir propiedades Opticas especiales en la superficie o
también producir colores y texturas con finalidad decorativa. Por tanto, la ingenieria
de superficies ha permitido el desarrollo de procesos avanzados de recubrimientos en
forma de peliculas delgadas, los cuales poseen varias caracteristicas mostradas en la

Figura 2.1 (Gémez, 2005).
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Figura 2.1: Diagrama de las propiedades de los recubrimientos duros (Fuente
propia).

Las propiedades de las capas de recubrimientos de las peliculas delgadas estan
estructuradas como se muestra en la Figura 2.2, que demuestra la arquitectura, donde
el sistema de multicapas depositadas sobre el sustrato puede ser del tipo gradiente,
multicapas y mixtas. Las capas gradiente varian segun su composicién quimica entre
la interfaz sustrato/recubrimiento y la superficie (Figura 2.2a); las multicapas se
forman por el apilamiento de capas alternadas de dos o més capas de distintos
materiales, aumentando la tenacidad y disminuyendo la propagacion de grietas
superficiales (Figura 2.2b); por altimo, las capas mixtas son formadas por solucion
solida (tipo TiAIN, TaAIN) entre dos materiales, es también considerado como una fase
Unica cristalina, donde los a&tomos de ambos materiales estan disueltos a nivel atomico
dentro de la misma red y son usadas para mejorar propiedades mecanicas (Figura 2.2c)

(Ruden, 2011).

a) Gradiente b) Multicapa c) Mixto

Figura 2.2: Arquitectura de los recubrimientos (Ruden, 2011).

En la actualidad, los revestimientos mas contemporaneos y modernos son
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denominados revestimientos de capas finas o capas super delgadas, existen de uno y
mas materiales, desde algunos nandémetros hasta algunas micras, y de alta calidad como
en su composicion y su microestructura. Perteneciente a la ingenieria de superficies
que involucra tecnologias avanzadas, como la fisica del plasma, tecnologias de control
de procesos, electrdnica, tecnologia de vacio, alta corriente y voltaje, magnetismo y
entre otros.

2.1.2. Sputtering (Pulverizacién catddica)

El fenomeno de sputtering, conocido en espafiol como “pulverizacion catédica”
o también como “bombardeo i6nico” dependiendo de su aplicacion, es muy utilizado
en varias areas, como el deposito de peliculas delgadas para recubrimiento de

superficies o para la fabricacion de dispositivos semiconductores.

Esta técnica consiste en bombardear una superficie s6lida denominada “blanco”
con particulas muy energéticas (10-1000 eV). El material del que estd compuesto el
blanco es aquel que se desea depositar, mientras que las particulas con las que se
bombardea el blanco, que normalmente son iones acelerados, deben tener la suficiente
energia para remover los atomos de la superficie al impactar contra ellos. Después del
impacto, los &tomos removidos son esparcidos en la direccién contraria a aquella en la
que inciden las particulas energéticas y se depositan en la superficie que se desee
recubrir, como se muestra en la Figuras 2.3 y 2.4. De esta manera se pueden fabricar

peliculas delgadas (Tenopala, 2014).
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Figura 2.3: Diagrama del fenémeno de sputtering: Los iones incidentes se impactan
contra los atomos del blanco y pueden implantarse. Los atomos impactados son
desprendidos si el ion les transfiere suficiente energia cinética (2-10 eV) (Tenopala,
2014).

Alto voltaje

Blanco
Atomos
desprendidos

- — pme——-— Deposito

Anodo
Figura 2.4: Diagrama de la técnica de deposito de peliculas delgadas por sputtering:
Los depositos se realizan en una cdmara de vacio con atmosfera controlada. En la

imagen se muestra la nube de plasma gue inunda la region que rodea al blanco y el
cono de atomos desprendidos que se depositan en el sustrato (Tenopala, 2014).

Plasma

Sustrato

Adicionalmente, los procesos de la técnica de sputtering tienen la ventaja de ser
mas limpios, controlables, versatiles y no requieren temperaturas altas (25-300 °C) en
comparacion con otras técnicas, utilizadas en infinidad de areas como depdsito de
peliculas delgadas para recubrimientos en metales y aleaciones o creacion de
dispositivos semiconductores.

2.1.2.1. Principios basicos de sputtering

Los principios basicos de la pulverizacion catddica (sputtering), se entienden

como un proceso mediante el cual los electrones de un objetivo solido son expulsados
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en forma de gas enrarecido como el argén (Ar). Respecto a este acontecimiento el
momento lineal de un electron es acelerado por un campo eléctrico externo, dando
lugar asi a la ionizacion del argén y produciendo un electron adicional que es dirigido

0 atraido a la superficie del objetivo (Calderon, 2018).

Ar+ e~ - Art + 2e” (1)

Por tanto, dos electrones son acelerados nuevamente por el campo eléctrico,
produciendo asi otros cuatro y asi sucesivamente, hasta la formacion de una nube de
electrones e iones de argon (Ar). La presion no puede ser ni muy baja para generar
suficiente carga eléctrica, ni demasiada alta para obstruir la aceleracion de los
electrones. La evaporacion tiene lugar en condiciones de 10 mbar a 102 mbar. A
continuacion, los iones impactaran la superficie del target (blanco), que se encuentra a

un potencial negativo (Calderén, 2018).

El bombardeo de particulas se produce como consecuencia del proceso de
“descarga luminosa” entre los iones del gas inerte de argon (Ar) y del target. Para
incrementar el nimero de colisiones, el target se coloca sobre un arreglo de imanes con
un perfil especifico de lineas de campo magnético, cuyo objetivo es confinar los
electrones y aumentar su trayectoria efectiva, favoreciendo asi la ionizacion de un
mayor nimero de d&tomos de argén (Ar) para formar el plasma, ver Figura 2.5. Por
tanto, la gran cantidad de impactos de los iones de (Ar) contra el target hace aumentar
la temperatura, lo cual se necesita un sistema de refrigeracion para la estabilizacion del
sistema sputtering. En particular, este proceso de sputtering estd descrito en varios
libros, principalmente en “Sputter Deposition” por William D. Westwood (Westwood,

2003).

28



Figura 2.5: Esquema simplificado de un sistema de Magnetrén Sputtering (Calderon,
2018).

2.1.2.2. Proceso sputtering

El proceso sputtering o (espurreo) es un fenémeno de transferencia de
momentum y energia mediante el bombardeo con iones o0 &tomos neutros energéticos
sobre la superficie de un blanco (Figura 2.6a), como resultado se produce la fase de
vapor por el arranque mecéanico de los a&tomos o0 moléculas del material que constituye
el blanco (Figura 2.6b); los &tomos e iones siguen su trayectoria dentro de una camara
de vacio para compactarse sobre el sustrato. Las caracteristicas mas importantes de
este proceso se manifiestan cuando la mayoria de los atomos del blanco que son
arrancados son neutros y la energia de los diferentes iones arrancados tiene una

distribucion Maxwelliana (Olaya, 2005).

Es decir, la técnica de deposicion mediante sputtering en alto vacio, también
Ilamada pulverizacion catddica, como se muestra en la Figura 2.6, se basa en el
bombardeo i6nico, que consiste en la deposicion en fase de vapor sobre el sustrato del

material a bombardear, por lo que los iones formados en plasma son directamente
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acelerados hacia el mismo sustrato mediante un campo eléctrico, generalmente se usa
el argon (Ar) para estas deposiciones. Por tanto, este proceso se realiza con un alto
voltaje entre el catodo y el &nodo, provocando que los iones golpeen al blanco (target)
con la energia suficiente para desprender los atomos de la superficie del catodo,

mediante un proceso de transferencia de momentum y energia.

a) b)

Figura 2.6: Esquema del proceso de intercambio de momentum y energia para
generar espurreo a) antes del impacto b) después del impacto (Amaya, 2007).

La Eficiencia Sputtering (S), es definida como la cantidad de atomos
desprendidos del blanco por ion incidente, la cual va a ser directamente dependiente
de los siguientes factores, involucrando a la energia y la masa de los iones incidentes,
el numero atomico del target, el calor de la sublimacion del blanco, la presencia de
elementos aleantes (de aleacion), compuestos en el blanco y el &ngulo de incidencia de

los iones incidentes (Olaya, 2005).

Se asume que el bombardeo de los iones es paralelo al blanco.

K M;M.E; At . 5
M, + MU (Atomos/ion) )

donde:
K : Constante

M;: Masa del ion incidente
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M, : Masa del target
E;: Energia cinética del ion incidente

U: Calor de sublimacién del material blanco

La tasa de espurreo (R), o erosion del blanco por la unidad de tiempo, esta

cuantificada de la siguiente manera:

SM
R = 6.632M4

donde:
J: Densidad de corriente de iones (mA/cm?)
S: Eficiencia de espurreo en atomos por ion
M,: Masa atbmica en gramos

p: Densidad en (g/cm?)

Por lo que R tiene una gran importancia, debido a que la tasa de depdsito es
directamente proporcional. Con la importancia que tuvo el descubrimiento del
espurreo, permitiendo asi el desarrollo de diversas técnicas para el depdsito de
peliculas delgadas de diferentes composiciones (Amaya, 2007).

2.1.2.3. Pulverizacion catddica asistida por campo magnético

Para incrementar el ritmo de deposicion siempre es necesario aumentar también
la proporcion de ionizacion del gas de proceso, la cual se obtiene mediante la aplicacion
de campos magnéticos perpendiculares al campo eléctrico donde se genera la descarga,
es decir, colocando debajo del blanco imanes, ver Figura 2.7. De esta forma, los
electrones secundarios generados por el bombardeo quedan confinados en una regién
cercana a la superficie del catodo y son forzados a recorrer trayectorias helicoidales,
paralelas a la superficie del catodo, consiguiendo ionizar a su paso la mayor proporcién

de atomos del gas de proceso (colision entre atomos del gas y electrones), con el

(nm/min) 3
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consiguiente aumento de la corriente i6nica y el resultado de un mayor ritmo de

crecimiento (Ampuero, 2016).

Figura 2.7: Esquema del funcionamiento del Magnetrén Sputtering asistida por
campo magnético (Ampuero, 2016).

Una de las desventajas del sputtering asistido por el campo magnético es la
erosion no uniforme del target, lo que ocasiona un desaprovechamiento del material.
Esto se debe a que el sputtering es mas intenso en las regiones donde las lineas de
campo magnético son paralelas a la superficie del catodo (Figura 2.8a). Sin embargo,
esta configuracién permite realizar la deposicién a presiones considerablemente muy

inferiores a 10" mbar en una atmosfera de argon (Ar).

a) b)

Figura 2.8: a) Esquema de la zona de desgaste en el target (Ampuero, 2016); b)
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Desgaste de un blanco de titanio. (Foto Laboratorio de Sputtering, Facultad de
Ciencias, UNI).

2.1.2.4. Sputtering reactivo

El sputtering reactivo es el bombardeo catddico de un blanco elemental en
presencia de un gas que reaccionard con el material del blanco para formar un
compuesto; es decir, todo sputtering es reactivo porque siempre esta de més la
presencia de gases residuales en la cdmara de vacio que pueden reaccionar con las
especies pulverizadas; sin embargo, la practica del sputtering reactivo ocurre cuando
se inyecta un gas reactivo (argon) deliberadamente a la camara de vacio para que
reaccione con el material pulverizado. Este proceso, se utiliza en varias aplicaciones
técnicas donde se fabrican principalmente 6xidos, nitruros o carburos. Se ha observado
en muchos experimentos que el proceso de sputtering reactivo presenta un

comportamiento no lineal (Sproul et al., 2005; Berg et al., 1989).

Los compuestos mas comunes obtenidos mediante la pulverizacion y los gases
reactivos son los 0xidos, nitruros, carburos, sulfuros, oxicarburos y oxinitruros de Ti,
Ta, Al y Si. Independientemente de los materiales mencionados que se consideren
durante la pulverizacién catddica reactiva, la pelicula resultante sera usualmente una
aleacion en solucion solida del metal blanco dopado con el elemento reactivo (TaN)
un compuesto (TiN) o una mezcla de ambos. Es asi como los recubrimientos por
pulverizacion catédica de compuestos como Oxidos 0 nitruros también se pueden
producir por reacciones quimicas entre los &tomos de pulverizacion catodica del blanco
y un gas reactivo, generalmente se usa argon (Ar). Por tanto, la pulverizacion catddica
reactiva DC es actualmente indispensable en la industria para la deposicion a alta
velocidad de Oxidos metalicos, este proceso de pulverizacion se utiliza ampliamente

en la practica de recubrimientos opticos entre otras aplicaciones (Ohring, 2002).
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Existen tres métodos para la técnica de sputtering reactivo:

1) Deposicion reactiva con un metal: Se emplea un gas reactivo que tiende
a reaccionar facilmente con el metal empleado como el blanco.
2) Deposicion directa: Se utiliza el blanco que contiene la aleacidn, nitruro

oxido como material para la deposicion.

3) Co-sputtering: Es una técnica donde se manejan blancos con
composiciones diferentes, depositandolos al mismo tiempo con la finalidad

de obtener aleaciones 0 compuestos de estos elementos.

Cuando el gas del proceso no reacciona quimicamente con el material a
depositar dentro de la cdmara de vacio, se denomina a la técnica como pulverizacién
no reactiva, donde el proceso de deposicion de peliculas delgadas se usa iones de alta
energia, del orden de cientos de electronvoltios (100-500 eV) para desprender atomos
de un material y depositarlos en el sustrato (Estupifian, 2020).

2.1.3. Sputtering a corriente directa (DC)

El sistema de Sputtering DC ilustrado en la Figura 2.5 esta relacionado con el
esquema de interaccion de los iones con la superficie del blanco (fuente del material a
depositar) visualizado en la Figura 2.9 que esta localizado dentro de la camara de vacio,
donde el blanco es conectado a un terminal de suministro DC negativo o al catodo
respecto a la cAmara conectada a tierra, mientras que la cara del sustrato (objeto a
revestir) puede estar flotando eléctricamente o conectada directamente a un potencial
positivo respecto al objetivo. El proceso se inicia cuando un gas inerte como el Ar es
introducido en la camara e ionizado, formando un plasma Ar*. Aplicando un campo
eléctrico, se aceleran los iones de Ar* hacia el blanco, causando significativamente el

sputtering, donde los atomos son dirigidos a través del plasma generado y condensados
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en el sustrato para el crecimiento de las peliculas delgadas (Almtoft, 2006).

Figura 2.9: Esquema de interaccion del haz de iones incidentes con la superficie del
blanco (Talledo, 2013).

La diferencia de potencial DC entre los electrodos, donde existen cargas
pequefias, se traslada en el gas generando corrientes de baja intensidad. Debido a las
colisiones inelasticas en el gas, se crean mas pares de electrones e iones, lo que
incrementa la densidad de corriente. Como consecuencia, los iones de Ar* bombardean
la superficie del catodo, generando electrones secundarios que, al ser acelerados hacia
el exterior del catodo, aumentan la ionizacion del gas mediante nuevas colisiones
inelasticas, provocando que la corriente ascienda significativamente. Pero cuando la
diferencia de potencial es alta respecto al nimero de iones Ar* producidos por choques
de electrones secundarios son suficientemente grandes para generar otros electrones;
por tanto, la descarga se autosostiene e inicia el plasma (comienza a brillar), emitiendo
luz por la excitacidon de atomos a niveles superiores y el decaimiento instantaneo (ver

Figura 2.10) (Almtoft, 2006).

Es asi como el gas inerte en el Sputtering DC no tiene participacion alguna en
la formacion de compuestos sobre el blanco y/o el sustrato; su trabajo principal es
generar el plasma y permitir la pulverizacion del material del catodo. Este sistema

puede ser reactivo siempre que se le afiada otro gas que participe en la formacion de
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un compuesto, como el nitrégeno o el acetileno, que reacciona inmediatamente con los
atomos pulverizados del blanco o sustrato, que tiende a descomponerse formando un

nitruro que se deposita en forma de pelicula delgada (Amaya, 2007).

il |

Plasma

anode |

/ ‘ )
| ) VST —————— “ 4
Cathode ‘fall'

anode 'fall or sheath
dark space \

plasma potential

/ voltage on anode

Potential (V)

voltage on cathode

Figura 2.10: Esquema simple de un plasma de diodo que muestra el catodo, anodo y
el potencial relativo como funcién de la posicion a lo largo de la linea central de la
camara de plasma (Rossnagel, 2003).

Para entender las caracteristicas del plasma, es necesario conocer el flujo de
bombardeo de particulas que golpean la pelicula en crecimiento, ya que esto permite
mantener el control y la estructura de la pelicula depositada. Una de las caracteristicas
del plasma es la presencia de un exceso de iones Ar* en el espacio cercano del catodo,
provocado por la atraccion de iones y repulsion de electrones. En realidad, cualquier
superficie aislada dentro del plasma inicialmente se carga negativamente, porque el
flujo de electrones sera mayor que el flujo de iones Ar*. Esto es consecuencia de la
diferencia de masas y movilidad entre electrones e iones. La superficie continla
cargandose negativamente hasta que el flujo de electrones es igual al flujo de iones.

Cuando los flujos son iguales, existe un espacio de carga neta positiva en las
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proximidades de la superficie, y esta se encontrara a un potencial ligeramente inferior
al del plasma. Esto se conoce como el potencial plasma, V, ~20V. Entre las
superficies, en el plasma “bulk”, el plasma tiene casi cero de carga neta. El exceso de
iones positivos adyacentes a una superficie aumenta considerablemente cuando se
aplica un gran potencial negativo externo, como en el caso del catodo. Al resolver la
ecuacion de Poisson, V2V = —p/e, donde V es el potencial eléctrico, p es la
distribucion de carga, y ¢, es la permitividad eléctrica del vacio, para la distribucién
de carga cualitativamente descrita anteriormente, se obtiene la distribucién de voltaje

a través de la descarga luminosa en corriente continua DC (ver Figura 2.10). Los

campos eléctricos (E = — VV) estén restringidos a las areas cercanas a los electrodos,
las llamadas regiones sheath. Casi toda la diferencia de potencial V|, esta entre los
electrodos que se encuentra confinada en el sheath del catodo, que tipicamente tiene
un espesor del orden de unos pocos milimetros. Los iones Ar* son acelerados mediante
esta capa (sheath), ganando una energia cinética maxima de e(V, + V,,), que generan
electrones secundarios y la pulverizacién de atomos del objetivo al impactar con el

blanco (catodo) (Almtoft, 2006).

2.1.3.1. Bias sputtering

Bias Sputtering (pulverizacién con polarizacién) es una de las variantes mas
versatiles y utiles de la técnica basica de deposicion de peliculas delgadas por
pulverizacion idnica. Anteriormente se ha utilizado junto con el sistema asimétrico de
dos electrodos en corriente alterna (AC); después se ha encontrado otra aplicacion
considerable con la nueva técnica de pulverizacion con tres electrodos. En ambos
casos, sin embargo, los efectos de aplicar un pequefio voltaje negativo al sustrato

durante la deposicion son notablemente evidentes, especialmente cuando se trata de
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aplicaciones de superconductividad. La utilidad de la pulverizacion con polarizacién
se aprecia facilmente si se considera lo que realmente ocurre en la superficie del
sustrato durante el bombardeo idnico. No solo tienen lugar cambios en la composicion
quimica y fendmenos de liberacion de gases, sino también cambios dimensionales y
efectos de redistribucion del material, los cuales pueden ser sumamente beneficiosos

si se aprovechan adecuadamente (Seeman, 1966).

Esta técnica es utilizada ampliamente para mejorar la calidad de las peliculas
delgadas depositadas por sputtering. Normalmente se emplea un voltaje de
polarizacion negativo de entre 50 V a 100 V. Se han usado voltajes de polarizacion
mas altos para lograr la planarizacion (nivelacion de la superficie) de sustratos con
patrones durante la metalizacion por sputtering. A valores ain mas altos de
polarizacién del sustrato, la tasa de resputtering llega a ser comparable con la tasa de
deposicion. En este modo de operacion, todo el material depositado puede ser
resputreado (re-erosionado). Sin embargo, en estado estacionario, se acumularé cierta
concentracion del material depositado en la superficie del sustrato. De este modo, se
establece un perfil de concentracién en profundidad entre la pelicula y el volumen que
permite que la tasa de resputtering se equilibre exactamente con la tasa de deposicion.
Esto definird un valor de rendimiento parcial de sputtering del material de la pelicula
resputreada, el cual se ha encontrado, tanto tedrica como experimentalmente, que

depende fuertemente del material del sustrato (Nender et al., 1993).

Generalmente se aplican campos eléctricos negativos de corriente continua
(DC) o de radiofrecuencia (RF) para polarizar el sustrato, con el fin de variar el flujo y
la energia de las especies cargadas que se depositan. Por tanto, el bombardeo de
particulas energéticas concurrentemente inadvertidas y descontroladas pueden ser

utilizados para modificar las propiedades de las peliculas delgadas. Con voltajes en el
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blanco de -1000 V a-3000 V, también se suelen usar voltajes de polarizacion de -50 V
a-300 V. Debido a los procesos de intercambio de carga en la region oscura del anodo,
donde muy pocos iones de la descarga alcanzan el sustrato con el voltaje de

polarizacion completo (Ohring, 2002).

El proceso de Bias sputtering se desarrolla con un equipo como el que se

muestra en la Figura 2.11:

Figura 2.11: Sistema Bias del laboratorio de Sputtering de la UNI.

2.1.3.2. Plasma en sputtering

El plasma es también conocido como el cuarto estado de la materia, que puede
definirse como un gas de particulas cargadas de iones y electrones libres que son
capaces de moverse independientemente. Desde un punto de vista eléctrico, al plasma
se le considera como un sistema cuasineutro formado por grandes cantidades de
particulas cargadas que muestran movimientos colectivos. ElI comportamiento
colectivo del plasma le permite responder ante perturbaciones electrostaticas,
reorganizando sus particulas para mantener el equilibrio; por tanto, el plasma es un
fluido conductivo que puede atenuar perturbaciones eléctricas locales. La distancia de
Debye (Lp) es la longitud a la que el plasma puede neutralizar la perturbacion eléctrica.

Si tal distancia es corta, el gas se comporta como plasma. L, depende de la densidad
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de plasma y la temperatura electronica (Olaya, 2005), como muestra la siguiente

expresion:
kBTe Te
Lp = ’ 5 Lp =69 ’— 4
b 4mn,e? 0 %o n, )
donde:

T,: Temperatura electronica (K ¢ eV)
n.: Densidad de plasma (cm™)
e: Carga del electrén (C)

kg Constante de Boltzmann (eV/K)

El campo eléctrico entre el catodo y el anodo es, en efecto, altamente no
uniforme (fuertes variaciones espaciales). Una vez que se establece el plasma de
descarga, la mayor parte de la caida de voltaje, normalmente de varios cientos de
voltios, se concentra en una capa de carga espacial, conocida como vaina (sheath),
adyacente a la superficie del objetivo o situada en las inmediaciones de una superficie
en contacto, por ejemplo, en un electrodo, recinto o en una pelicula delgada en
crecimiento, se caracteriza por la ruptura de la quasineutralidad y la existencia de un
campo eléctrico neto, que aparece gracias al comportamiento colectivo, ilustrada en la
Figura 2.12. La vaina del plasma tiene un tamafio ligado a la Ilamada longitud de

Debye, que puede ir desde micras hasta a los milimetros (Anders, 2011; Mufioz, 2022).
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Figura 2.12: Vaina del plasma en contacto con la superficie del material (Mufoz,
2022).

En sputtering, el plasma se genera tipicamente mediante acoplamiento inducido
de radiofrecuencia (esquematizada en la Figura 2.13) y la resonancia ciclotrénica de
electrones (ECR) por un magnetrén de catodo hueco de corriente continua. EI método
exacto de generar plasma no es relevante para los procesos fisicos, siempre que se cree
una densidad electronica de aproximadamente 10* cm. La presion dentro del reactor
esta en el rango de 10 - 50 mTorr, donde se utiliza un gas inerte como el argén (Ar)
para la deposicion de metales puros, pero también se puede afiadir nitrégeno al plasma
si se necesita un compuesto de nitruros metalicos, entre otros recubrimientos. Por tanto,
la esencia del 1-PVD (Deposicion Fisica de Vapor lonizado) consiste en generar
fisicamente un flujo de vapor metalico, ionizar dicho vapor utilizando un plasma de
alta densidad (10%-10'? cm) y colimar el flujo i6nico mediante la capa de carga del
plasma (sheath). Inicialmente, este flujo de vapor esta compuesto por atomos neutros
y se crea mediante métodos convencionales como el sputtering. El plasma de alta
densidad se genera usando un gas con un potencial de ionizacién mayor que el de los

atomos metalicos (Hopwood, 2000).
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Figura 2.13: Corte transversal del reactor I-PVD que utiliza un plasma acoplado
inductivamente (ICP) para ionizar atomos pulverizados del blanco (Hopwood, 2000).

2.1.4. Magnetron sputtering

El magnetrén sputtering es un método de recubrimiento asistido por plasma
que utiliza campos electromagnéticos, también conocido como una técnica fisica de
deposicidn en fase vapor (PVD), mejorando la eficiencia del sputtering, logrando asi
la deposicion de capas superfinas con buena adherencia en sustratos, cuya composicion

y estructura pueden ser ajustadas con precision.

En general, magnetron sputtering es la variante ampliamente utilizada por
corriente directa (DC), por lo cual presenta algunas ventajas, que permite al magnetrén
una corriente iénica de una o dos érdenes de magnitud mayor (mayores tasas de
deposicion) o alternativamente la posibilidad de operar a voltajes mas bajos que el
sputtering DC convencional. Otra ventaja son las presiones de operacion reducidas
(mayor energia en los atomos depositados), evitando las colisiones en fase gaseosa y

la dispersion que ocurre a altas presiones, efectuando el desorden en la direccién del
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flujo de atomos y disminuyendo su tasa de deposicion. Se conoce también que en el
Magnetron Sputtering DC, se colocan imanes permanentes en una configuracion
adecuada detras de la placa del blanco (target) como se ve en la Figura 2.14. Donde las
lineas del campo magnético penetran el blanco y forman un camino cerrado sobre su
superficie frontal. Por tanto, el campo magnético que asiste al magnetrén tiene una
parte paralela a dicha superficie, con intensidad de unos cientos de gauss. Cuando los
electrones lanzados se mueven con trayectoria inclinada en espiral se observa que
siguen un movimiento a lo largo del campo magnético perpendicular al blanco (Ohring,

2002; Almtoft, 2006).

a) b)

Figura 2.14: a) Vista lateral esquematica de la descarga del magnetron planar
utilizada para la pulverizacion catodica. Las lineas de campo magnético salen del
centro del catodo, se arquean sobre la superficie del objetivo y entran en el catodo
por el anillo (Gudmundsson, 2020). b) Configuracion del magneto con evaporacion
i6nica DC de Sputtering (Talledo, 2013).

El magnetron sputtering se mejora mediante la aplicacion de campos
magnéticos que confinan electrones cerca del catodo, siguiendo trayectorias
helicoidales y aumentando la ionizacién del gas de argén (Ar), lo que permite trabajar
a presiones menores y demostrar mayor eficiencia que el sputtering convencional.

Durante el proceso de sputtering, los iones del gas impactan el blanco y expulsan
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atomos, los cuales forman la pelicula delgada sobre el sustrato, como se muestra en la

Figura 2.15.

Figura 2.15: Las lineas del campo magnético producidos por los imanes, adaptado
de (Calderon, 2018).

Histéricamente, la primera fuente de deposicion iénica con magnetrén planar

fue inventada y patentada por John S. Chapin en 1974.

Figura 2.16: Magnetrén del laboratorio Sputtering de la UNI.

2.1.4.1. Sistema sputtering con magnetrén balanceado “BM”

Si todos los imanes tienen la misma intensidad, entonces todas las lineas de
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campo de los imanes exteriores pasaran a través del iman central, por lo cual, el campo
magnético resultante sera tal que los electrones del plasma no podran escapar
facilmente de la trampa magnética, por lo que el plasma quedara confinado cerca del
blanco, esta disposicion magnética se denomina magnetron balanceado (BM), en este
sistema se busca aumentar las densidades del plasma sobre el blanco por la
combinacion de campos eléctricos y magnéticos. Este proceso es muy similar al
sistema convencional de diodo, pero se asiste magnéticamente, posibilitando un
confinamiento de los electrones secundarios que paralelamente permite aumentar el
promedio de colisiones ionizantes asi incrementando la velocidad de pulverizacién y
la deposicion sobre el sustrato, trabajados a disminuidas presiones, lograndose asi que
el proceso tenga mayor eficiencia (ver Figura 2.17). Una de las ventajas principales del
BM es que se puede utilizar la mayor potencia del catodo para generar altas densidades
de corriente con bajos voltajes, aparte de ello al aplicar una polarizacion negativa al
sustrato, se obtiene un éptimo bombardeo idnico mejorando el crecimiento de la
pelicula. El espurreo magnetrdn es una técnica versatil que permite el depdsito de casi
todos los materiales, con un funcionamiento simple y facil de escalar en procesos
industriales. Pero antes, para entender las descargas de los magnetrones, se tiene que
analizar el comportamiento del electron bajo la influencia del campo electromagnético
debido a que su movimiento depende del tipo de carga que presenta la particula

(Shanker et al., 2019; Calderdn, 2018; Olaya, 2005).

45



Figura 2.17: a) Magnetrdn convencional utilizado en un sistema de espurreo (Olaya,
2005) b) Sistema simple del magnetron sputtering balanceado (Shanker et al., 2019).

2.1.4.2. Sistema sputtering con magnetrén desbalanceado “UBM”

El sistema de sputtering con magnetron desbalanceado, consiste en que los
campos magnéticos se extienden mucho més all& del blanco (target), lo que permite al
plasma que se propague y contribuya al crecimiento de la pelicula. Es decir que
también permite que mas electrones secundarios escapen del campo magnético en el
catodo, aumentando la densidad del plasma y la corriente idnica sobre el sustrato
mejorando asi la deposicidén de peliculas delgadas, pero esta técnica presenta una
desventaja que, al generarse un flujo de electrones no uniforme, también se generan
depdsitos no uniformes. Cuando el niumero de lineas de fuerza en el centro del blanco
es mayor, se dice que el sistema es un magnetron desbalanceado de tipo 1 y si el
numero de lineas de campo es mayor en el borde, se dice que el sistema es magnetrén
desbalanceado de tipo 2. Esta técnica también presenta un ventaja donde algunas lineas
de campo pasaran cerca del sustrato lo que permitird aumentar el nimero de iones en
esa area y mantendra un bombardeo i6nico sin necesidad de polarizacidn negativa del
sustrato, por lo que los investigadores Window y Savvides propusieron que

aumentando el campo magnético en los magnetos externos (ver Figura 2.18), algunos
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electrones siguen lineas de campo hacia el sustrato permitiendo mejorar la estructura
de las peliculas obteniendo mayor densidad y menor rugosidad en las deposiciones

(Ohring, 2002; Estupifian, 2020; Calderon, 2018).

a) b) c)

[ Substrate | [ Substrate | | Substrate |

Figura 2.18: Tipos de configuracion del magnetron: a) Magnetron convencional o
balanceado; b) Magnetron desbalanceado de tipo 1; ¢) Magnetrén desbalanceado de
tipo 2 (Golosov, 2017).

2.1.5. Crecimiento de pelicula

El crecimiento de la pelicula, es decir, el aumento del grosor del recubrimiento
es consecuencia de la coalescencia total de una pelicula policristalina. Durante este
proceso, el crecimiento de la estructura puede evolucionar de diferentes maneras, lo
cual depende de las condiciones de deposito real y la movilidad en el sistema. Asi, la
capacidad de difusion atémica se da en la superficie, limites de grano y en el interior
de los granos. Los atomos que llegan a la superficie de la pelicula pueden generar la
nucleacion de nuevos granos sobre los granos existentes o contribuir al crecimiento
epitaxial local (crecimiento cristalino alineado localmente); es decir, la unién a un
grano ya formado que sirve como una plantilla en sitios de baja energia para el
crecimiento del grano, o el crecimiento ordenado de atomos siguiendo la orientacién
cristalina del sustrato o del grano sobre el que caen, como se ve en la Figura 2.19. Los

procesos actuales de crecimiento de peliculas delgadas se llevan a cabo en la region
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controlada por la difusion de gas, donde la respuesta a la temperatura es relativamente
uniforme. Por tanto, al producir peliculas delgadas por la técnica de sputtering, estas

se someten a cuatro fases o etapas (Asencios, 2016; Ohring, 2002).

Los cuales son presentados en los siguientes items:

Figura 2.19: Esquema del proceso de nucleacion y crecimiento de una pelicula delgada

(Greene, 1993).

2.1.5.1. Condensacién y nucleacion

La condensacion de los atomos de la pelicula en la superficie del sustrato puede
ser descrita en tres fases: (1) Los atomos incidentes transfieren energia cinética a la red
del sustrato y se convierten en addtomos (atomos adsorbidos mdviles en la superficie);
(2) Los adatomos se difunden superficialmente sobre el sustrato intercambiando
energia con los &tomos que lo constituyen y con otras especies no adsorbidas hasta que
sean desadsorbidos por evaporacién, acomodandose en la red en un sitio de baja
energia; (3) Los atomos incorporados se reajustan a posiciones estables en la red
cristalina de la pelicula mediante procesos de difusion en volumen. La movilidad de
un atomo en la superficie también depende de tres factores principales: la energia de
los 4&tomos, las interacciones atomo — superficie (ver Figura 2.20) y la temperatura de
la superficie. La movilidad en la superficie puede ser cambiada debido a las variaciones

en la estructura quimica o cristalografica del sustrato. La difusion en la superficie esta
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influenciada directamente por los planos cristalograficos, porque cada plano presenta
una energia libre superficial diferente. La energia libre que se encuentra en los planos
(100) es mayor que la energia libre en los planos (111), por lo tanto, la movilidad de
un adatomo es mayor en superficies con planos (111) que en planos (100). Esto
significa que la condensacion de los adatomos serd mas rapida en planos (111) y mas
lenta en planos (100). Los adatomos se condensan en sitios preferenciales como
defectos o impurezas, formando enlaces quimicos (metélicos, ionicos, de Van der
Waals). Cuando el enlace con la superficie es fuerte, ocurre la quimiosorcién
(adsorcién quimica), con baja movilidad y generando una posible formacion de
estructura pseudomorfica. En sputtering, los atomos que llegan al sustrato se
condensan, re-evaporan o liberan segun la temperatura, el flujo atébmico y la energia

de enlace con el sustrato (Gémez, 2005; Estupifian, 2020; Angarita, 2017).

Figura 2.20: Etapas iniciales del crecimiento de peliculas delgadas mediante la técnica
de pulverizacion catodica PVD (Albella, 2003).

2.1.5.2. Crecimiento de nucleos

Para el crecimiento de ndcleos en peliculas delgadas, se identifican tres tipos
de mecanismos que dependen de la naturaleza y la interaccion entre los atomos

depositados y el sustrato de la superficie, como se muestran en la Figura 2.21.:
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Figura 2.21: Tipos de mecanismos: a) Mono capas; b) Islas; ¢c) Combinado (Albella,

2003).

a)

b)

Mecanismo Van der Merwe (monocapas): El crecimiento por monocapas
ocurre cuando la energia de enlace entre los atomos pulverizados es menor o
igual a la energia de enlace de los &tomos pulverizados con el sustrato y las
desigualdades de la red cristalina entre el sustrato y el material depositado son
minimas. Estos mecanismos son observados en sistemas de autoepitaxia
(material depositado es igual al del sustrato) y sistemas de heteroepitaxia
(material depositado diferente al del sustrato). En este caso, la pelicula crece
mediante un mecanismo bidimensional, ya sea por aparicion de islas
bidimensionales o por la formacién de escalones monoatémicos (Estupifian,
2020; Lozovoy et al., 2019).

Mecanismo Volmer-Weber (islas): Este mecanismo corresponde al
crecimiento tridimensional de nicleos que ocurre cuando se forman pequefias
islas debido a que los &tomos pulverizados estan fijamente mas ligados a otros
que a la propia superficie del sustrato. A su vez, es un modo tipico de sistemas
que presentan alto desajuste en la red cristalina. En este caso, el crecimiento
de peliculas en forma de islas ocurre directamente sobre el sustrato, sin la
formacion de una capa de humectacion previa (Estupifian, 2020; Lozovoy et

al., 2019).
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¢) Mecanismo Stranski-Krastanov (combinado): Se conoce como el
mecanismo de una combinacion del crecimiento bidimensional o
monocapas presentado por Frank Van der Merwe, seguido por la nucleacion
y crecimiento de islas tridimensionales de Wolmer-Weber. La nucleacién
Stranski-Krastanov se presenta con frecuencia en depositos metal-metal a
temperaturas menores, donde la movilidad de los atomos sobre la superficie
del sustrato es débil o baja. El crecimiento mediante el mecanismo SK se
ha reportado experimentalmente como el modo de crecimiento responsable
de la transicion hacia las islas tridimensionales en el crecimiento
heteroepitaxial. Por tanto, la pelicula a menudo crece por capas hasta llegar
a un cierto grosor critico, a partir del cual se forman las islas
tridimensionales mencionadas, conociéndose tres tipos de fenémenos
responsables asociados a este mecanismo (Estupifian, 2020; Baskaran &

Smereka, 2012).

Estos son:

e Espesor critico aparente (espesor minimo para pelicula continua).

e Potenciales de humectacion (condicidn energética que controla la
adhesion y expansion del material).

e Estabilidad entropica (estabilidad favorecida por el desorden del
sistema).

2.1.5.3. Formacion de la interface

Los materiales de la pelicula depositada pueden difundirse y redistribuirse
reaccionando con el sustrato formando la region interfacial, por lo que el material

presente en esta zona se denomina “material de interface” y sus propiedades son



importantes para la adhesion. Mediante los procesos de deposito y tratamientos
térmicos posteriores es posible modificar la cantidad y el tipo de material de esta
interface. El tipo y la cantidad de material de interface pueden cambiarse mediante los
procesos de deposicion o por tratamientos después de la deposicion (Mattox, 1998;

Estupifian, 2020; Angarita, 2017).

Las interfaces se pueden clasificar en cuatro tipos, como muestra la Figura 2.22:

I. ABRUPT INTERFACE

INTERFACIAL
A ,mAm/ VOID

la. MECHANICAL INTERFACE

A A
A e/

il. DIFFUSION (Graded) INTERFACE

i A Voos
A8 AL
B B
lil. COMPOUND INTERFACE
i A Vowos
A,B,+A+B % @ ;‘//mcaocrucxs

IV. "PSEUDO DIFFUSION" INTERFACE
A

B Jr g
B e A ATOMS IN B SURFACE
EX: RECOIL IMPLANTATION

Figura 2.22: Tipos de regiones interfaciales (Mattox, 1998).

e Abruptas: Esta interface se caracteriza por su cambio repentino del
material de la pelicula al del sustrato en una distancia de (2-5) A, cuando
no existe difusion ni reaccion quimica, debido a la baja solubilidad, baja

temperatura o contaminacion superficial. Este tipo de interface suele
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tener baja densidad de nucleacion, que genera vacios interfaciales y una
adherencia deficiente porque dichos vacios lo exponen facilmente a

fracturas (Mattox, 1998).

Interface de anclaje mecanico

La interface mecénica pertenece a una interface abrupta sobre
una superficie rugosa. Si el revestimiento conformado rellena la
rugosidad del sustrato, genera un anclaje mecanico que ofrece una alta
adhesion, dependiendo de las propiedades mecénicas de los materiales.
Si la rugosidad no se rellena, su adhesion sera minima por falta de
contacto y vacios interfaciales, este relleno puede mejorarse con
bombardeo energético y una alta movilidad superficial o un flujo

disperso de atomos (Mattox, 1998).

Por difusion: Este tipo de interface se caracteriza por su cambio
gradual en la composicion a lo largo de la regién interfacial, sin la
presencia de compuestos. Se forma cuando hay solubilidad sélida
mutua entre la pelicula y el sustrato, con suficiente tiempo y
temperatura para permitir el intercambio de atomos. También crea una
gradacion (cambio gradual de propiedades o composicion) en
propiedades que favorece la adhesion y orientacion cristalina, pero
puede verse afectada por contaminacion. Si las tasas de difusion son
diferentes, se puede generar porosidad de Kirkendall (vacios por
difusion desigual de atomos), debilitando su unién. Ademas, una zona
de reaccion muy gruesa o formacion de fases fragiles puede reducir la

adhesion, en cambio en algunos casos la difusion controlada puede
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mejorarla, como en la formacion de efectos de anclaje en la deposicion

de carburos sobre 6xidos (Mattox, 1998).

Compuesta: Esta interface se da con la unién de la interface por
difusion, junto con la reaccién quimica. Los compuestos formados
suelen ser fragiles, y con frecuencia se pueden generar altas tensiones
debido a los cambios volumétricos implicados en la formacion de
nuevas fases. A veces, estas tensiones se alivian mediante microgrietas
en la region interfacial, debilitando al material de la interface. Sin
embargo, la interface compuesta puede mejorar la adhesion de la
pelicula, pero si la zona de reaccion es muy gruesa, puede aparecer
porosidades y compuestos fragiles que reducen su adherencia. Es muy
comun estos casos en sistemas reactivos, como metal-oxido o metal-
metal. Por ejemplo, en el sistema Al - Au donde pueden formarse vacios
de Kirkendall como una fase intermetalica fragil denominada plaga de
purpura, la cual provoca fallas prematuras en la unién. Por tanto, la
reaccion y difusion generan una capa con propiedades gradientes que
puede actuar como capa de transicion, pero ésta también puede
debilitarse por tensiones, vacios o microgrietas. En superficies
poliméricas, la adhesion depende de la capacidad de los atomos
depositados para difundir y formar nicleos o enlaces quimicos con la

cadena del polimero (Mattox, 1998).

Pseudo-difusién: Esta interface, puede formarse entre materiales
insolubles, por ejemplo, plata y hierro u osmio y oro, a temperaturas
menores donde las fases no se segregan. En los procesos de deposicion,

se puede formar una interface con composicion y propiedades
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gradientes mediante la “gradacion” del deposito de un material al otro.
También esta interface puede generarse mediante la implantacién por
retroceso durante el bombardeo i6nico concurrente o posterior. En la
co-deposicion (deposicion simultanea de varios materiales), la
nucleacion de distintos materiales puede provocar segregacion de fases
en lugar de una mezcla homogénea, generando asi una superficie rugosa

(Mattox, 1998).

2.1.5.4. Crecimiento de recubrimientos

Los recubrimientos de las peliculas delgadas crecen por la nucleacién continua
de atomos que son depositados sobre el material previamente depositado, y su
superficie se va cubriendo continuamente con nuevo material. El crecimiento y la
nucleacion influyen en propiedades como la densidad, area superficial, morfologia y

tamano del grano (Mattox, 1998).

e Rugosidad de la superficie del sustrato, inicialmente y durante el

proceso.

e Temperatura superficial, al inicio y durante su crecimiento.

e Movilidad superficial de los atomos adsorbidos (adatomos).

e Efectos de sombrero geométrico (angulo de incidencia que genera

sombras lo que desiguala el crecimiento de la pelicula).

e Reaccion y transporte de masa en la deposicion, efectos de segregacion

y aglomeracién de vacios.

La rugosidad superficial de una pelicula puede aumentar durante su crecimiento

debido a que ciertos planos cristalograficos crecen rapidamente. En algunos casos, la
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superficie puede planarizarse gracias al material depositado, o bien puede evitarse el
desarrollo de la rugosidad, que no siempre es uniforme en toda la superficie y puede
haber zonas localizadas con mayor rugosidad debido a poros, cavidades, rayaduras,

etc., generando variaciones en las propiedades de la pelicula (Mattox, 1998).

Existen tres variables que afectan el crecimiento del recubrimiento: Tipo de
sustrato, temperatura y presion, donde los sustratos influyen directamente en la
formacion de la pelicula. Si el sustrato es rugoso, con picos altos recibiran a los
adatomos de todas las direcciones, y si es baja, 10s picos creceran mas rapido. Esto se
corrige con un sustrato bien pulido, con una superficie super lisa tipo espejo, en
referencia a la temperatura cuando esta es mayor, se forman estructuras columnares
con granos grandes, y si es menor, los granos son mas pequefios y densos, hasta llegan
a generar estructuras porosas por la baja movilidad de los adatomos, si la temperatura
sigue descendiendo. Ademas, a mayor presién de argén se reduce la calidad estructural
del revestimiento debido a que disminuye o limita la llegada de los 4tomos a la
superficie, reduciendo la movilidad de los adatomos (ver Figura 2.23) (Angarita,

2017).

ESTRUCTURA DE
SICIGN CONSTITUIDA GRANOS COLUMNARES

POR GRANOS
DENSAMENTE
EMPAQUETADOS

ESTRUCTURA POROSA
CONSTITUIDA POR
CRISTALITOS CONICOS
SEPARADOS POR HUECOS

ESTRUCTURA GRANULAR
RECRISTALIZADA

05  TEMPERATURA

ATl
[t
L DEL SUSTRATO (T/Ty,)
*
L

PRESIONDE o' |

ARGON
{m TORR}

Figura 2.23: Modelo tridimensional de estructura de zonas de Thornton, adaptado de
(Mattox, 1998) para (Angarita, 2017).
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2.1.5.5. Evolucidn de la estructura de la pelicula

La evolucidén de la micro y nanoestructura de una pelicula delgada puede darse
durante el deposito y durante el procesamiento posterior al depdsito, para adaptarla, es
esencial conocer la dependencia con respecto a los correspondientes pardmetros de
deposicion, comprendiendo los mecanismos de control de la formacion y evolucién de
la nanoestructura durante el crecimiento y procesamiento posterior. En general, una
pelicula policristalina estd compuesta de granos o cristales distribuidos con tamafio
determinado. Cada grano tiene una orientacion cristalina particular en relacion con una
direccion fija, que mayormente es perpendicular a la superficie de la pelicula. Si estas
orientaciones no estan distribuidas al azar, la pelicula presentard una textura
cristalogréfica, que significa que la mayoria de los granos estan sumamente alineados
con una misma direccién cristalina que es perpendicular al plano de la pelicula delgada,
también ésta presenta una variedad de interfaces, por ejemplo, las interfaces entre
granos individuales, interface de sustrato-pelicula y la superficie libre. Estas interfaces
se caracterizan por un cierto grado de desorden en la disposicion atdmica, generando
que la energia libre de las interfaces aumente. Las energias de deformacion se
consideran como energia libre de Gibbs, energias que estan asociadas a distintos tipos

de defectos de la red (Asencios, 2016; Almtoft, 2006).

A partir del modelo de evolucion de la microestructura de las peliculas o
modelo TMD (Autores: Thornton, Movcham y Demchysin), una vez que las islas
coalescen (se fusionan), formandose una pelicula continua, los nuevos atomos que
Ilegan a la superficie se integran a la estructura del recubrimiento por mecanismos de
difusion en la superficie y adsorcion. Adicionalmente existen procesos, como la
migracion de los atomos a lo largo de las columnas de los granos o hacia el interior de

éstos, ayudando a cerrar los poros presentes en las peliculas en crecimiento. Pero en
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peliculas delgadas obtenidas por sputtering, la interaccion de los &tomos provenientes
del blanco con los atomos del gas de descarga hace que se pierda energia,
especialmente a altas presiones. Esto influye en la forma del crecimiento y morfologia

de la pelicula como se muestra en la Figura 2.24 (Cruz, 2022).

Figura 2.24: Morfologia y estructura de la pelicula como funcion de la temperatura
normalizada (relativa) y la presion; region 1: estructura porosa; regién T: zona de
transicion; region 2: estructura columnar; region 3: recristalizacion del material
depositado, (Gémez, 2005).

2.1.55.1. Proceso cinético

En la deposicion de peliculas policristalinas, existen varios procesos cinéticos

fundamentales mediante los cuales evoluciona la micro y nanoestructura, como se
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visualiza en la Figura 2.25. Estos procesos son (Almtoft, 2006):

¢ Nucleacion y crecimiento de islas separadas.

e Impacto y coalescencia de islas.

o Desarrollo de una estructura continua y crecimiento de la pelicula.

Figura 2.25: Descripcion de la posible evolucion de la estructura granular durante el
depésito de peliculas delgadas policristalinas, la formacidn y crecimiento de islas genera
los limites de grano. La estructura granular depende de la movilidad de los adatomos y
la temperatura del sustrato en relacién con el material (Thompson, 2000).

La estructura puede desarrollarse durante el procesamiento posterior al
depésito, por ejemplo, debido al recocido térmico, recristalizacion, aniquilacion de
defectos; procesos que pueden contribuir a su desarrollo. La forma en que la estructura
de la pelicula evoluciona durante los procesos es dependiente de las condiciones de

procesamiento de las peliculas, eleccion del material, velocidad de depdsito,
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temperaturas de deposito, bombardeo de iones, voltaje, etc. Estas condiciones de
procesamiento afectan la difusividad y la movilidad en la pelicula delgada en evolucién
(ver Figura 2.26). Ademas, su crecimiento se expone a bombardeo de particulas
energéticas, como la deposicion por bias-sputtering, donde una movilidad adicional se

suministra a los atomos de la superficie (Almtoft, 2006; Asencios, 2016).

I B i i I I i B O o I U O A I I I A B v v v [ OV i i v B B [ B v

Figura 2.26: Diagrama esquematico ilustrando los procesos fundamentales de
crecimiento que controlan la evoluciéon microestructural: Nucleacion, Crecimiento de la
isla, interposicion y la coalescencia de las islas, engrosamiento del grano, formacion de
islas y canales policristalinos, desarrollo de una estructura continua y crecimiento de la
pelicula (Petrov et al., 2003).

2.1.55.2. Coalescencia de isla

A medida que las islas crecen hasta alcanzar un cierto tamafio, eventualmente
comienzan a interponerse entre si. Cuando dos islas entran en contacto, se someteran
a una fuerza de impulso para la formacion de un limite de grano, luego de lo cual, las
islas comienzan a coalescer y formar una pelicula continua. Si su difusividad es menor,
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la atraccion entre las islas suele ir acompafiada de una deformacion considerable en la
pelicula en formacion, lo que explica la tension intrinseca observada en las primeras
etapas de crecimiento de la pelicula. Cuando existe una diferencia de energias entre
dos islas interponiéndose, debido al tamafio y/o energias interfaciales, aparece una
fuerza impulsora que favorece el crecimiento de una isla a expensas de la otra. La
difusividad influye directamente en la evolucion del tamafio y orientacion del grano;
si es mayor, permite eliminar islas pequefias por movimientos de limites de grano; si
es menor, se conservan limites y se forman granos pequefios tras la coalescencia

(Almtoft, 2006).

2.1.5.5.3. Crecimiento de grano

Las peliculas delgadas policristalinas tienen estructuras granulares altamente
restringidas, presentando un comportamiento mecanico limitado e inusual, afectando
las propiedades, el rendimiento y la fiabilidad en una amplia variedad de aplicaciones,
empleados con espesores menores de 1 um. Estas peliculas a menudo presentan granos
no equiaxiales que atraviesan todo el espesor de la pelicula (ver Figura 2.27), donde
los tamafios pueden variar de menores a mayores. También suelen presentar tamafios
de grano bimodales con orientaciones cristalograficas no aleatorias, mostrando una
textura con planos especificos alineados a la superficie de la pelicula. El engrosamiento
del grano, cominmente conocido como “crecimiento de grano”, ocurre a través del
movimiento de los limites de grano. El crecimiento de grano en materiales
policristalinos tiende a reducir la energia total del sistema, y en los nanocristalinos su
fuerza impulsora es mayor debido a las numerosas interfaces desordenadas. Que puede
comprender la estabilidad térmica de los materiales nanocristalinos, debido a que sus
propiedades dependen del tamarfio de grano fino. En los materiales sélidos puros, este

crecimiento es impulsado por la reduccion del area de los limites del grano,
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disminuyendo la energia total del sistema (Thompson & Carel, 1996; Almtoft, 2006).

Figura 2.27: Crecimiento de grano en una pelicula continua con un tamafio de grano en
el plano constante a lo largo del espesor de la pelicula, y con un tamafio promedio de

grano en el plano similar al espesor de la pelicula (Thompson, 2000).

2.1.6. Técnicas de caracterizacién

2.1.6.1. Estrés en peliculas delgadas

Las peliculas delgadas o recubrimientos depositados sobre un sustrato
normalmente presentan tensiones internas, donde la pelicula busca ser mas pequefia o
grande de lo que le permite el sustrato; por lo tanto, éstas estaran sometidas bajo el
esfuerzo tensivo (pelicula quiere alargarse) o esfuerzo compresivo (pelicula quiere
contraerse). El estrés se mide en pascales (Pa); en general en las peliculas delgadas,
estos esfuerzos pueden ir desde los GPa en compresion (negativo) hasta algunos GPa
en traccion (positivo). Para determinar el estrés de una pelicula delgada unida al
sustrato flexible inducida por una curvatura de dicho sustrato, Stoney uso tiras de acero
para sus experimentos; por lo tanto, para medir el estrés mediante la curvatura del
sustrato se usan obleas de silicio, siendo denominado como “mediciones de curvatura

de obleas”. Debido a que la pelicula induce esfuerzos unicamente en un solo lado del
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sustrato, la curvatura resultante puede describirse en funcion de 1/R « oyt donde of
es el estrés promedio y t el espesor de la pelicula. Para este proceso, las obleas deben

tener mayor espesor que la pelicula para generar la curvatura a consecuencia del estrés

de la pelicula (Janssen, 2007).

En peliculas delgadas, en el estrés tensivo la curvatura del sustrato es convexo
y en el estrés compresivo su curvatura del sustrato es concavo. Asimismo, el estrés en

peliculas delgadas presenta dos categorias, que son las siguientes:
1) Estrés de crecimiento o intrinseco

Este tipo de estrés se genera durante la formacion de la pelicula sobre el sustrato
que dependen de factores como los materiales, temperatura del sustrato, flujo de
crecimiento y las condiciones de la cAmara de vacio. Gracias a técnicas de medicion
in-situ, se ha podido seguir la evolucion y diferenciar el estrés que surge en distintas
fases del crecimiento y los que permanecen al culminar el proceso. Estos esfuerzos
suelen ser reproducibles con una temperatura ambiental estable, relaciondndose con
fendmenos como la movilidad de addtomos y la union con el sustrato en la formacion
de las estructuras. Ademas, esta denominacion se conoce como estrés intrinseco,
aunque este término presenta limitaciones como descriptor de lo que realmente

representa (Freund & Suresh, 2003).
2) Estrés inducido o extrinseco

En esta categoria se consideran los esfuerzos que aparecen despues del
crecimiento debido a cambios en el entorno fisico, especialmente cuando la pelicula
esta adherida a un sustrato. Donde la distincion entre esfuerzos de crecimiento e
inducidos puede no ser lo suficientemente clara, pero, sin embargo, esta clasificacion

no tiene un significado fundamental, y la falta de division precisa entre categorias no
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suele ser relevante (Freund & Suresh, 2003).

2.1.6.1.1. Medicion del estrés: método de curvatura y ecuacion de Stoney

La importancia del estrés radica en que, si el nivel de estrés es alto y de traccion,
este puede provocar agrietamiento de la pelicula, y si es de compresion puede producir
una delaminacion de esta. Excepto en el caso de una epitaxia ideal, donde la estructura
final de crecimiento es inevitablemente metaestable y puede desviarse
considerablemente del equilibrio debido a la gran cantidad de grados de libertad

involucrados en su formacién (Pujada, 2016; Freund & Suresh, 2003).

La evolucion del estrés en peliculas delgadas se determina midiendo la
constante de red fuera del plano en funcion del tiempo de crecimiento, si una
disminucion (aumento) en la constante de red fuera del plano, genera un cambio en la
direccion de la tension (compresiva). La pelicula inicialmente se encuentra en un
estado compresivo, debido al proceso dinamico de deposicion, con el bombardeo de
atomos energéticos sobre la superficie formando asi el crecimiento de la pelicula

(Almtoft, 2006).

Thornton observé un cambio fuerte del estrés compresivo al tensivo, conforme
aumentaba la presion de argon. debido al incremento de la masa atdmica del gas. El
estrés compresivo se atribuy6 al bombardeo de la pelicula por &tomos energéticos de
argon (Ar) reflejados desde el blanco, fendémeno denominado “peening atdmico”.
Cuando la presion aumenta, la energia de los atomos reflejados disminuye por las
colisiones con el gas de argdn, dando lugar asi a un régimen tensil (tensién interna de
traccion). La medicidn del estrés en peliculas delgadas se lleva a cabo mediante el

método de curvatura de obleas de silicio presentada por Stoney (Calderdn, 2018).

Por tanto, la ecuacion de Stoney se presenta de la siguiente forma:
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donde:
R;. Radio de curvatura de la oblea antes de la deposicion
R,: Radio de curvatura de la oblea después de la deposicion
E; & vs: Modulo de Young y coeficiente de Poisson (razéon de la
deformacion transversal a la deformacion longitudinal) del sustrato de
silicio (100)

ts & ty: Espesor del sustrato y espesor de la pelicula, respectivamente.

El procedimiento experimental para conocer el estrés en peliculas delgadas se
inicia con la medicién de la curvatura de la oblea antes (R,) y después de la deposicion
(R;) de la pelicula en dos angulos diferentes 45° y 90°. Este proceso se hace mediante
dos haces de laser paralelos distanciados a d, incidiendo de forma perpendicular a la

superficie de la oblea, como se puede ver en la Figura 2.28 (Calderon, 2018).

HeNe laser

ZS telescope

semi-transparent mirror

O screen
4,

wafer

Figura 2.28: Esquema de un haz de laser, para medir la curvatura de la oblea de silicio
(Janssen, 2007).
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El camino optico para dos haces de laseres se centra en el diagrama como se ve
en la Figura 2.29, con el fin de determinar el radio de curvatura de la oblea de silicio
R; se mide la distancia de separacion entre los dos haces de laseres reflejados (d) a una
distancia | medidos en una pantalla con un vernier antes y después de la deposicion de

la pelicula (Pujada, 2016).
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Figura 2.29: Esquema de dos haces de laser, para medir la curvatura de oblea de silicio

(Janssen, 2007).

2.1.6.2. Nanoindentacion en peliculas delgadas

Las pruebas de nanoindentacion son uno de los métodos mas utilizados para
evaluar las propiedades mecanicas de los materiales, especialmente para determinar la
dureza, que depende de la resistencia a deformarse plasticamente. En este tipo de
experimentos, normalmente se aplica una carga al material mediante un indentador,
donde el valor de la dureza se obtiene dividiendo la carga entre el area proyectada
residual de la huella de indentacion. La nanoindentacion permite medir la durezay el
modulo de Young en pequefios volumenes. En peliculas delgadas, se requieren
indentaciones superficiales, con el fin de evitar la influencia del sustrato (Almtoft,

2006).
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La nanoindentacion es simplemente una prueba de indentacion a una escala de
penetracion de 10 m, siendo esta la Gltima escala mas comun en las pruebas de dureza
convencional. En las pruebas de nanoindentacion, el area de contacto entre el
indentador y la muestra se determina de forma indirecta, midiendo la profundidad de
penetracion y usando la geometria conocida del indentador, debido a que la huella
residual es demasiado pequefia para ser medida directamente. Por esta razon, la
nanoindentacion puede considerarse un caso especial de los términos mas generales:
Indentacion con deteccion de profundidad (depth-sensing indentation, DSI) o prueba
de indentacion instrumentada (instrumented indentation testing, 11T). No solo la dureza
es de interés para la ciencia de materiales. La técnica de indentacion también puede
utilizarse para calcular el moédulo elastico, exponente de endurecimiento por
deformacion, tenacidad en la fractura y propiedades viscoelasticas (deformacion

elastica y viscosa dependiente del tiempo) (Fischer-Cripps, 2011).

En esta técnica, los valores de la fuerza aplicada estan dados en el orden de los
milinewtons (mN) empleando un transductor electrostatico o piezoeléctrico encargado
de aplicar la fuerza y un sensor cuya funcién es medir todos los desplazamientos del
indentador. Para determinar la dureza se obtiene dividiendo la fuerza aplicada F, entre
el area proyectada residual A. En lugar de medir el area de la huella después del
procedimiento de nanoindentacion, lo cual suele ser dificil donde se requiere mas
tiempo debido al tamafio submicrométrico de la indentacion. El enfoque de la
nanoindentacion se presenta con una curva tipica de carga-desplazamiento. En la
Figura 2.30 se muestra que, a partir de esta indentacion con deteccion de profundidad,
la dureza (H) puede determinarse facilmente si se dispone de la relacion que describe
la funcion de éarea del indentador A(h.), como muestra la siguiente expresion

(Estupifian, 2020; Almtoft, 2006).
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_ Fnax

M= At

(6)

donde:
Fnax: Carga maxima
A(h,): Funcion del area de contacto con carga maxima
h.: Profundidad de contacto (Distancia vertical a lo largo de la cual el

material se ajusta al indentador)

LOADING

UNLOADING

LOAD, P

i
i
) hy _!
-+ h max
DISPLACEMENT, h

Figura 2.30: Representacion esquematica de la relacion carga-desplazamiento que
muestra las magnitudes relevantes en el analisis de la dureza y el médulo elastico (S,
siendo la rigidez de descarga inicial) (Oliver & Pharr, 1992).

Existen dos opciones para la profundidad de contacto, la profundidad de carga
maxima hmax (desplazamiento méximo en el ciclo de la carga) y la profundidad final ht
(profundidad residual de la huella después de la descarga). La profundidad de contacto
real es intermedia por los efectos elasticos, por lo cual es necesario determinar la
profundidad de contacto real para tener en cuenta Unicamente la deformacion plastica.

Para representar una seccion transversal de una indentacion se definen los parametros
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usados en el anélisis, como se observa en la Figura 2.31, donde la carga maxima

corresponde al desplazamiento maximo hmax de la siguiente manera (Almtoft, 2006):

hmax = he + hy

donde:
h.: Profundidad de contacto

h,: Desplazamiento de la superficie en el perimetro del contacto

SURFACE PROFILE AFTER
LOAD REMOVAL

INDENTER INITIAL
SURFACE

SURFACE PROFILE
UNDER LQAD

(")

Figura 2.31: Representacion esquematica de una seccion a través de una sangria que

muestra varias cantidades utilizadas en el analisis (Oliver & Pharr, 1992).

También la nanoindentacion, en general, es un método casi no destructivo que

permite obtener multiples propiedades de una pelicula, tales como fluencia

(deformacion lenta), tenacidad (resistencia) a la fractura y comportamiento superficial

con alta precision. En el proceso, durante la carga se registra la penetracion maximay

al descargar se analiza la pendiente generada de la curva para calcular propiedades

mecanicas. En materiales viscoelasticos se observa fluencia “creep”, cuyo analisis

revela comportamientos de sélidos y liquidos. En cambio, en los materiales fragiles
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pueden formarse grietas que permiten estimar la tenacidad a la fractura (Fischer-

Cripps, 2011).

2.1.6.3. SEM en peliculas delgadas

El microscopio electronico de barrido (SEM, Scanning Electron Microscope)
permite obtener micrografias con la finalidad de distinguir microestructuras
superficiales con una gran capacidad para producir imagenes con alta resolucion de la
superficie de una muestra, presentando una apariencia tridimensional que la

caracteriza, ilustrado en la Figura 2.32 (Cruz, 2022; Cabrera, 2007).

100 um EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 Date :6 Oct 2023
WD = 7.5 mm Mag= 300X Time :14:53:04

Figura 2.32: Imagen SEM del recubrimiento de Nitruro Titanio — Niobio, Laboratorio

de Ciencias, Universidad Nacional de Ingenieria.

Las micrografias obtenidas se basan en la produccion de electrones secundarios
(ES) y el proceso de scanning donde en lugar de luz, el SEM utiliza ES emitidos desde
la superficie para formar la imagen, donde la intensidad y el &ngulo de emisién de los
electrones depende tanto de la topografia de la superficie como del material. En la

Figura 2.33 se muestra el esquema del Microscopio electrénico de barrido SEM. El
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angulo de emision depende de la morfologia superficial, por lo que los electrones
recogidos espacialmente permiten obtener y mostrar una imagen de la superficie. Esta
técnica presenta una alta resolucion lateral y vertical, para el andlisis topografico,
estructural y composicional, usadas para el estudio de peliculas delgadas,
semiconductores, nanoparticulas, etc. Una de las virtudes del SEM es la profundidad
de campo responsable, permitiendo el efecto tridimensional a distintas profundidades
como se menciond, donde la calidad de imagen se vera afectada debido a la muestra
magnética (dispersa los electrones) o acumulacion de carga por ser aislante (Ale, 2019;

Mattox, 1997; Mossos, 2020).

Figura 2.33: Esquema especifico del microscopio electrénico de barrido (Cabrera,
2007).

El uso del SEM permite la observacion y el analisis de toda clase de superficies.
Estas imagenes se pueden ver mediante un sistema optico electrénico, como en la

Figura 2.34 que se constituye con los siguientes sistemas (Olaya, 2005):

e Columna optico-electronica que genera un haz de electrones.

e Sistema de doble deflexién del haz electronico.
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e Sistema de deteccion de sefiales originadas en la superficie de la

muestra.

e Sistema electronico de amplificaciones de sefiales.

e Sistema de visualizacion final de imagen.

‘ \.J Filamento
(5rilla =T
Angde | e e \ Tubos de rayas
] [ Condensador Y X
—— S | e
= — Contol dE|'~—‘-—Ij ! I:J
] [ | ampliud |y | i i [0
= | =
Chjetivo
E__.(__’;' Detector
Muestra

Sistema de vacio |

Figura 2.34: Esquema de funcionamiento del microscopio electrénico de barrido SEM
(Olaya, 2005).

A su vez el microscopio electronico de barrido permite obtener imagenes de un
material a partir de la visualizacion de las distintas sefiales que se generan al incidir el

haz de electrones en alto vacio sobre la superficie de la muestra, ver la Figura 2.35.

Haz
Elnclranes  mexdente Rayos x
relrodifundides
Electrones secundarios
Catodo
.. - A
Lumuusu::e‘naff‘h“ .~ Elecirones Auger
| s |
, "I'.
Haz || |I
ifr
difractade Haz
ransmiligdo

Figura 2.35: Sefiales que se originan en la superficie de una muestra como resultado de
la interaccion con el haz de electrones (Olaya, 2005).
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El SEM, esta constituido basicamente por; un cafion de electrones, lentes
electromagnéticas y pantalla. Donde el cafion de electrones genera un haz de electrones
que cumplen algunos requisitos como el brillo y estabilidad alta, las fuentes de
electrones pueden ser termoidnicas o0 de emision de campos, que estan constituido por
un filamento, rodeado por un cilindro de Wehnelt, con un potencial ligeramente mas
negativo, y un anodo debajo de éste (ver Figura 2.36). En los emisores térmicos, los
electrones generados por emision termoionica al calentar el filamento (tungsteno) hasta
que los electrones sobrepasen la barrera energética. Pero en los emisores de campo, el
campo eléctrico reduce la barrera permitiendo el paso por efecto tanel, existiendo asi
tipos asistidos térmicamente (Schottky) y la emisién de campo frio (CFE). Por otro
lado, las lentes electromagnéticas enfocan el haz de luz, donde su longitud focal
depende del voltaje de aceleracion y la intensidad del campo magnético, donde las
aperturas en el haz eliminan electrones no deseados que pueden afectar la resolucion y
profundidad de campo. El haz se barre con bobinas y un astigmador lo corrige, donde
los electrones secundarios detectados muestran la morfologia, tamafio de grano,

composicién y la uniformidad de las peliculas (Meza, 2017).

Figura 2.36: Esquema del microscopio electrénico de barrido SEM con detector de

rayos X (Meza, 2017).
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2.2. Marco conceptual

2.2.1. Campo magnético debido a imanes permanentes

El campo magnético debido a un iman permanente macizo de forma cilindrica,
sobre puntos de su eje longitudinal (ver Figura 2.37), se calcula mediante la siguiente
expresion:

B, D+z z

B =— —
2[JR2+ (D +2)? VR?*+2z2 ®)

donde:
R: Radio del cilindro (mm)
D: Espesor o altura del cilindro (mm)
B,.: Induccidon magnética residual o remanencia (Gauss)
z: Distancia sobre el eje de simetria del punto de observacion a uno de los

polos del iman (mm)

Figura 2.37: Cilindro magnético macizo (https://www.supermagnete.es).

Mientras que para un iman permanente (magnetizado axialmente) que tiene la
forma de un tubo cilindrico achatado, con las dimensiones que se muestran en la Figura

2.38, la expresion para calcular la densidad de flujo magnético sobre el correspondiente
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eje de asimetria esta dada por la siguiente expresion:

_\\/RE+(D+Z)2 \/Ri2+ZZJ ©

T A

2 l \/R§+(D+Z)2_\/R§+zz
donde:
B: Induccion magnética
B,.: Induccion magnética residual (Gauss)
z: Distancia sobre el eje de simetria del punto de observacion a uno de los
polos del iman (mm)
D: Espesor o altura del cilindro (mm)
R,: Radio externo del cilindro (mm)

R;: Radio interno del cilindro (mm)

Figura 2.38: Cilindro magnético hueco (https://www.supermagnete.es).

2.2.2. Transferencia de calor

La transferencia de calor esta basada en la termodindmica, mas especificamente
en el primer principio de ésta, que también se denomina principio de conservacion de

la energia, el mismo que establece que la energia no se crea ni se destruye, solo se
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transforma. Este principio de conservacion de la energia o balance de energia indica
que la transformacién total en la energia del sistema siempre va a ser igual a la energia
total que ingresa menos la energia total que sale del sistema. Para las aplicaciones en
ingenieria, se considera un volumen de control y las correspondientes condiciones

estacionarias de operacion (Nufiez, 2020).

En el analisis de los procesos de transferencia de calor, resultan ser utiles, las

siguientes expresiones:

Eent = Esar (10)

m= pvA.  (kg/s) (11)
V= v, = % (m3/s) (12)
Q = mC,AT  (KJ/s) (13)

donde:
E..: & Es;: Tasa de energia de entrada y tasa de energia de salida
m: Gasto masico
p: Densidad del fluido
v: Velocidad media de flujo
A,: Area de la seccion transversal
V: Gasto volumétrico
Q: Potencia térmica transferida
C,: Calor especifico del fluido

AT: Gradiente térmico
El flujo de un sistema puede presentarse en distintos regimenes. Para
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determinar el régimen de un fluido en un tubo cilindrico, se emplea el nimero de

Reynolds (Re), definido de la siguiente forma:

_ pvD
U

Re (14)

donde:
p: Densidad del fluido (kg/m3)
v: Velocidad media del flujo (m/s)
D: Diémetro hidraulico o didmetro del tubo (m)

u: Viscosidad dinamica del fluido (Pa.s)

Para conductos no circulares, el nimero de Reynolds se determina empleando
el Diametro hidraulico (Dy) como diametro equivalente. En este caso, la expresion se

define como:

Dy = (15)

donde:
A,: Area de la seccion transversal del conducto (m?)

P: Perimetro mojado del conducto (m)

Para determinar el tipo de flujo, se considera los rangos del numero de

Reynolds.
Re < 2000 Flujo laminar
2000 < Re <4000 Flujo transitorio
Re > 4000 Flujo turbulento
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2.2.3. Sistema de vacio

El vacio se conoce como un espacio donde la presion de gas es muy baja, es
decir, que no hay presencia de particulas en comparacion con el medio ambiente, por
tanto, la calidad del vacio dada dentro la camara de alto vacio es determinante para la
deposicidn de peliculas delgadas. En el proceso de pulverizacion, la naturaleza del gas

de descarga se ve condicionada por tres aspectos:

Presion del gas: Necesario para determinar el trayecto libre de las moléculas
pulverizadas y el nimero de moléculas gaseosas que llegan al sustrato por unidad de

tiempo.

Flujo gaseoso “%”: Definido como el producto de la velocidad de bombeo

“S”, y la presion en la cdmara “P”.

Pureza del gas residual: Si se asume que el gas de trabajo es completamente
puro, que la presion de vapor de los materiales presentes en la camara de vacio es
despreciable y que no ocurre desgasificacion, el flujo gaseoso estaria compuesto
Unicamente por argon (Ar). Estas condiciones permitiran optimizar el proceso de

deposicion, favoreciendo la obtencion de peliculas delgadas con mayor calidad.

La medicion de la presion y del nivel de vacio se expresa cominmente en
unidades como Bar, Torr, Psi (Lbf/in?), atm, kg/cm?, Pa (N/m?) dependiendo del

sistema de referencia empleado.

En la tecnologia del vacio, se tiene varios avances, por ejemplo, en la ingenieria
de superficies, aplicado al proceso de sputtering (pulverizacion catodica) donde es
importante el vacio para que los atomos, moléculas, iones o electrones viajen de
manera libre sin provocar choques entre ellos durante la deposicion. Por tal motivo,

para lograr el vacio en una cdmara, el sistema principalmente debe estar constituido
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por una bomba difusora de alto vacio apoyada por una bomba mecanica, permitiendo

que la presion esté estable en el orden de 10 mbar, como se muestra en la Figura 2.39.

Figura 2.39: Esquema de la cdmara de vacio en el sistema sputtering (NUfiez, 2020).

2.2.4. Variables durante el proceso de sputtering

La deposicion de peliculas delgadas esta influenciada por diversas variables del
proceso de recubrimiento, las cuales pueden ocasionar modificaciones significativas
en sus caracteristicas. Por esta razon, el analisis de cada uno de estos parametros resulta
esencial para la evaluacion final de las propiedades de las peliculas, que se detallan a
continuacion:

2.2.4.1. Temperatura

La temperatura en el sistema sputtering es crucial para la sintesis de peliculas
delgadas, debido a que ella es responsable de cambiar la estructura de los
recubrimientos, asi como de la creacion de procesos de difusion para generar las
interfaces de sustrato/recubrimiento que cumplan con lo exigido. Asimismo, la
temperatura es también responsable de la transformacion de la energia y la velocidad

de los atomos hasta llegar a la colision con el sustrato.
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Para el proceso de deposicion, el tipo de sustrato y el revestimiento, la
temperatura empleada con la técnica PVD por magnetrén sputtering se da a rangos
entre 200 °C a 600 °C, con la finalidad de hacer desaparecer los defectos estructurales
de la pelicula y los esfuerzos residuales, donde generalmente se usan los tratamientos
térmicos, que permite la difusion (movimiento de masa) correspondiente durante la
deposicion. Entonces para inducir cambios de fase o crecimiento del grano se utilizan
los tratamientos térmicos, por tanto, se modifican los cambios en los incrementos de
temperatura manejandose cuidadosamente. Debido a la diferencia entre el coeficiente
de expansion térmica del recubrimiento y el sustrato, pueden presentarse esfuerzos
residuales, asi como también los ajustes de fase que pueden aparecer, debido al cambio
de fase y cambios de densidad, dando resultados negativos como el agrietamiento o el

desprendimiento de la pelicula delgada (Estupifian, 2020).

2.2.4.2. Potencia

La potencia constituye otro de los parametros fundamentales para la
pulverizacion catodica, ya que es directamente proporcional al rendimiento del
proceso; es decir, al incrementar la potencia aumenta la tasa de pulverizacion. Sin
embargo, un incremento arbitrario de este parametro puede generar efectos adversos,
principalmente debido a la disipacién de potencia inducida en el magnetrén. Se estima
que aproximadamente un 75% de toda la energia transformada en calor produce el
calentamiento del sistema de enfriamiento del magnetron; por lo cual, la potencia total
utilizada en el blanco debe ser transferida a través de éste hacia el sistema de
enfriamiento del magnetrén, considerando el coeficiente térmico, conductividad
térmica, punto de fusion y la resistencia mecanica del blanco, para tener una éptima

adherencia de la pelicula a depositar (Estupifian, 2020).
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En resumen, la potencia en sputtering es la energia por unidad de tiempo
suministrada al catodo para generar y mantener el plasma dentro del vacio. Esto
significa que la energia es fundamental para acelerar los iones hacia el blanco,
provocando la eyeccion de atomos del material para ser depositados al sustrato en
forma de pelicula delgada.

2.2.4.3. Presion

La presion es otra variable fundamental en la pulverizacion catodica y se
clasifica en dos tipos: presion inicial y presion de trabajo. La presion inicial, también
conocida como presién base, corresponde a su valor alcanzado tras la evacuacion de
los gases residuales del equipo de recubrimiento. Posteriormente, la presion de trabajo
se establece una vez introducidos los gases de proceso requeridos para el sputtering.
Ambas presiones son ajustables en funcion de los gases utilizados. Generalmente, para
minimizar la presencia de particulas de aire en la cdmara, la presion inicial esta
alrededor de 10 Torr, mientras que la presion de trabajo suele encontrarse entre 1y
10 mTorr. El rendimiento de sputtering puede incrementarse al disminuir la presién de
trabajo, ya que los &tomos expulsados del blanco quedan expuestos a un menor nimero
de colisiones, lo que reduce su dispersion y favorece su trayectoria directa hacia el
sustrato. No obstante, cuando la presion del gas desciende, el voltaje aplicado al plasma
respecto al blanco tiende a incrementarse, tanto en sistemas de potencia continua (DC)
como de radiofrecuencia (RF). En consecuencia, la energia de los iones que
bombardean el blanco también aumenta, lo que contribuye a maximizar el rendimiento

de la pulverizacion (Estupifian, 2020).

La presion en la camara (luego de la inyeccion de un gas, como argon) influye
directamente en la energia de los a&tomos y en la calidad de la pelicula depositada. A

bajas presiones se obtienen peliculas mas densas y lisas; mientras que a presiones altas
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las peliculas tienden a ser porosas y rugosas. Por tanto, el control de la presion resulta
primordial para ajustar la calidad del recubrimiento en peliculas delgadas.

2.2.4.4. Tensiones residuales y adhesion de la pelicula

Las tensiones residuales (internas) presentes en los recubrimientos son
productos de la contribucién de tres componentes principales, segun su origen: La
primera esta asociada al desorden estructural o epitaxial entre la pelicula y el sustrato;
la segunda contribucién corresponde a las tensiones intrinsecas del proceso de
crecimiento, originadas por el efecto acumulativo de las fuerzas atdbmicas durante la
deposicion, debido a la ubicacién de atomos desplazados de sus posiciones de
equilibrio y la Gltima es determinada por la tension térmica producto de la diferencia
entre los coeficientes de expansion térmica de la pelicula delgada y del sustrato. Las
tensiones inducidas por el efecto téermico son de traccion cuando el coeficiente de
expansion térmica del revestimiento es mayor que el del sustrato, y de compresion si
ocurre lo contrario. El efecto de la componente intrinseca del proceso esta
estrechamente vinculado con la morfologia de los recubrimientos, siendo el bombardeo
ionico durante el crecimiento uno de los principales factores que provocan el
desplazamiento de los 4&tomos respecto a sus posiciones de equilibrio. Asi también la
presion de deposicion y polarizacion influyen significativamente en la incorporacion
del argdn, lo cual puede aumentar las tensiones internas. Las tensiones de compresion
suelen ser beneficiosas si hay buena adhesion ya que éstas pueden mejorar la

resistencia ante la fatiga (Gomez, 2005).

La adhesion de la pelicula delgada puede ser de naturaleza mecanica y/o
quimica. En el caso de la deposicion por bombardeo ionico, esta técnica suele presentar
una adhesion relativamente baja, lo que se atribuye principalmente a las altas tensiones

internas generadas durante el proceso y a la baja resistencia de la interface, que
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generalmente se forma de manera abrupta o con caracteristica de seudo-difusion. Esto
se debe a que, durante el bombardeo, las temperaturas del sustrato permanecen
relativamente bajas, 1o que impide la formacién de compuestos intermetalicos o la
interdifusion significativa entre los elementos del sustrato y del recubrimiento. Por
otro lado, cuando la densidad de nucleacion es reducida, el crecimiento lateral de la
pelicula a partir de los ndcleos iniciales favorece la aparicion de poros en la region
interfacial, disminuyendo asi el area efectiva de contacto entre el recubrimiento y el
sustrato. Cabe resaltar que el bombardeo i6nico puede emplearse como una etapa de
pretratamiento superficial del sustrato, en la cual la polarizacion inducida genera un
plasma capaz de remover contaminantes residuales y capas de 6xido superficiales. Este
tratamiento previo favorece la formacion de una interfase mas limpia y estable,
optimizando la energia de enlace y, por tanto, mejorando la calidad de la unién

pelicula-sustrato (Gémez, 2005).

2.3. Antecedentes de la investigacion

2.3.1. Antecedentes internacionales

1) Constantin et al., (2011). Este trabajo titulado “Magnetron Sputtering
Technique used for Coatings Deposition: Technologies and Applications”,
fue publicado para la 7th International Conference on Materials Science and
Engineering — BRAMAT 2011 Brasov, en Rumania. El objetivo de este
trabajo es proporcionar detalles sobre la técnica de Magnetron Sputtering,
orientados a obtener recubrimientos de alta calidad para aplicarlos en los
diferentes sectores de la industria moderna; tales como, herramientas,
equipos, electronica, medicina, etc. Obteniendo la proteccion contra la
corrosion, fatiga, desgaste y otros factores comunes. Con el fin de resaltar

la mejora en su resistencia, eficiencia y propiedades especificas. En este
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sentido, la técnica presenta un elevado potencial, tanto en la actualidad

como a futuro, dentro del campo de la ingenieria de superficies.

2) Abadias & Guerin, (2008). Este trabajo titulado “In situ stress evolution
during magnetron sputtering of transition metal nitride thin films”, fue
publicado en la revista American Institute of Physics. El objetivo de estudio
del trabajo se enfoca en la evolucion de estrés temporal de crecimiento de
recubrimientos de nitruros de metales de transicion (TiN, ZrN y TiZrN)
mediante la técnica de Magnetron Sputtering, presentdndose gradientes de
esfuerzo, dando asi dos mecanismos de generacion de tensiones que
compiten cinéticamente, demostrando el efecto “atomic peening” que
induce tensiones compresivas y la formacion de vacios que llevan a un
régimen de tensiones con traccion predominante, con espesores mayores
que el sustrato y como estos mecanismos dependen de parametros del
proceso como la presion, voltaje de sesgo y la composicion quimica. Esto
permite fabricar recubrimientos con menores tensiones residuales y mejorar

su rendimiento y fiabilidad en las aplicaciones tecnolégicas industriales.

3) Andersetal., (2007). Este trabajo titulado “High power impulse magnetron
sputtering: Current-voltage-time characteristics indicate the onset of
sustained self-sputtering”, fue publicado en la revista American Institute of
Physics, en USA. El objetivo del trabajo primeramente es analizar la
corriente, voltaje y la evolucion de crecimiento a razon temporal durante el
proceso de Sputtering por impulsos de alta potencia (HIPIMS), buscando
identificar las condiciones bajo las cuales se establece un auto-sputtering
sostenido, asi mismo comprender como los diferentes materiales de los

blancos (Cu, W, Ti, Al, Nb, etc.) influyen en el comportamiento de la
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4)

5)

descarga y la transicion de fases de sputtering impulsado por gases a fases
dominadas por auto-sputtering. Finalmente, demostrar que las
caracteristicas de la descarga de HIPIMS no se pueden describir solo por
curvas de voltaje y corriente, sino que es necesario incorporar la dimension
temporal para tener las dinamicas completas del proceso de recubrimiento.
En particular, se define que la fase de auto-sputtering sostenida esta
involucrada con la generacion de iones multiplicados (multiply charged
ions) porque solo éstos pueden causar emision potencial de electrones
secundarios; en cambio, el rendimiento asociado con iones metalicos

monocationicos es muy pequefio.

Baptista et al., (2018). Este trabajo titulado “On the Physical Vapour
Deposition (PVD): Evolution of Magnetron Sputtering Processes for
Industrial Applications”, fue publicado en la revista Elsevier, en Portugal.
El objetivo principal de este trabajo es demostrar que los recubrimientos se
utilizan cominmente en herramientas debido a su alta dureza y resistencia
al desgaste. Esta notable evolucion tecnolégica ha impulsado el desarrollo
de dispositivos avanzados asociados con el software y al control de
procesos. En este sentido, la revision sobre la evolucion de las técnicas de
deposicién de recubrimientos avanzados se centrd en la Deposicion Fisica
de Vapor (PVD), en particular en la técnica de Pulverizacion Catodica por
Magnetron Sputtering, la cual es capaz de producir superficies finas a bajas
temperaturas, con propiedades mecanicas y triboldgicas mejoradas, asi

como una buena adherencia en los sustratos.

Chiu et al., (1999). Este trabajo titulado “The control of film stress using

ionised magnetron sputter deposition”, fue publicado en la revista
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6)

7)

ELSEVIER, en UK. El objetivo principal de este trabajo, es la investigacion
y demostracion de controlar de manera precisa el estrés intrinseco en
peliculas delgadas depositadas mediante la técnica de magnetrén sputtering
asistido por iones “ionised magnetron sputter deposition”, IMSD,
Especificamente, el trabajo busca analizar el impacto de variables como la
densidad de flujo de iones “ion flux”, la energia de los iones incidentes, la
fraccion de ionizacion de las especies depositadas y la presion de operacion
sobre las tensiones de las peliculas delgadas, con el fin de lograr una
modificacion controlada del estrés de la pelicula delgada, permitiendo su

transicion entre estados tensionales de traccién, compresion o neutralidad.

Maréchal et al., (1994). Este trabajo titulado “Silver thin films deposited
by magnetron sputtering”, fue publicado en la revista Elsevier, en Francia.
El objetivo de estudio de este trabajo se centra en la investigacion del
proceso de deposicion de peliculas delgadas de plata utilizando un target de
plata, alimentado por corriente continua y radiofrecuencia, ademéas busca
comparar las propiedades fisicas de las peliculas delgadas depositadas con
ambas caracteristicas, especificamente en términos de estructura, tensiones
residuales, morfologia, dureza y resistividad eléctrica. También se analiza
los parametros del proceso como la potencia de sputtering, presion con
argon y el voltaje de polarizacion en los sustratos que afectan

significativamente las propiedades de las peliculas delgadas de plata.

Pujada & Janssen, (2006). Este trabajo titulado “Density, stress, hardness
and reduced Young's modulus of W—C:H coatings”, fue publicado en la
revista Elsevier, en Paises Bajos. El objetivo de este trabajo es la

investigacion de la variacion que presenta la densidad, tension, durezay el
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8)

9)

modulo de Young, para comprender como diferentes parametros de
deposicion, el flujo de acetileno y voltaje de sesgo del sustrato influyen en
las propiedades mecanicas, estructurales y microestructurales en
recubrimientos de W — C: H, con la finalidad de optimizar sus
caracteristicas para posibles aplicaciones industriales, mejorando sus
propiedades de dureza, tension interna y resistencia al desgaste que se

presenta de manera continua.

Pujada et al., (2007). Este trabajo titulado “Stress in tungsten carbide-
diamond like carbon multilayer coatings”, fue publicado en la revista
American Institute of Physics, en Paises Bajos. El objetivo central de este
estudio cientifico es comprender y cuantificar la evolucion del estrés
interno en los recubrimientos de multicapas de tungsteno-carburo (WC) y
diamante-like carbon (DLC) fabricados mediante magnetron sputtering
reactivo. El estudio del espesor de las capas (bilayer) y la interaccion en las
interfaces afectan dicho estrés, incluyendo la posible contribucion del
mezclado de capas y la formacién de capas muy delgadas presentando
concentraciones distintas de carbono y tungsteno, asi también busca
entender la relacion entre estructura microestructural y la distribucion del
estrés, para optimizar las propiedades mecénicas y tribolégicas de los

recubrimientos.

Pujada et al., (2008). Este trabajo titulado “Hardness of and stress in
tungsten carbide—diamond like carbon multilayer coatings”, fue publicado
en larevista ELSEVIER, en Paises Bajos. El objetivo de la investigacion se
centra en el estudio de la estructura y grosor de las capas de recubrimientos,

dadas en multicapas de WC-DLC que afectan sus propiedades mecanicas,
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especificamente la tensién compresiva y la dureza. Para ello, se evaltan los
efectos del grosor de las bicapas sobre estas propiedades, analizando la
microestructura y las interfaces mediante técnicas como TEM (Microscopia
Electrénica de Transmision), relacionando estos hallazgos con el
comportamiento mecanico de los revestimientos, con el fin de optimizar sus
caracteristicas para aplicaciones de la industria mecanica. Asi, los
resultados obtenidos identifican si las modificaciones en el método y
control del gas de acetileno con la estructura de interfaces generan
diferencias significativas en sus propiedades mecanicas, primordialmente
en la tension interna y la dureza, que presentarian una mayor resistencia al
desgaste, entendiendo en profundidad cémo los parametros de deposicion
y la microestructura a nivel nanoscépico influyen en la eficiencia final del

recubrimiento.

10) Vink et al., (1993). Este trabajo titulado “Stress, strain, and microstructure

in thin tungsten films deposited by DC magnetron sputtering”, fue
publicado en la revista American Institute of Physics, en Paises Bajos. El
objetivo de estudio de este trabajo es investigar la relacion entre la
microestructura, la fase cristalina y el estado de tension interna de las
peliculas delgadas de tungsteno depositadas mediante magnetron sputtering
a corriente continua. Especificamente busca entender como varian las
propiedades mecanicas y estructurales de las peliculas delgadas en funcion
de la presion del gas de trabajo durante la deposicion, identificando las fases
cristalinas presentes y las alteraciones microestructurales relacionadas con
los cambios en el estado de tension interna, incluyendo la existencia de

subcapas de tensiones opuestas y en las propiedades mecanicas mediante
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técnicas complementarias como difraccion de rayos X en incidencia y el
método de curvatura del sustrato (bending-beam technique). Ademas, se
analizan los mecanismos a nivel atomico que explican la formacion de
poros, relajacion de tensiones y transicion de estados de compresion a
traccion, con la finalidad de entender mejor de como controlar los procesos
para optimizar las propiedades mecanicas y estructurales de las peliculas de

tungsteno en aplicaciones tecnoldgicas.

2.3.2. Antecedentes nacionales

1)

2)

Ponce et al., (2020). Este trabajo titulado “Influence of the substrate bias
on the stress in Ti-DLC films deposited by de magnetron”, fue publicado
en la revista IOP Science, en Perl. El objetivo de este estudio es
comprender como la variacién del voltaje del bias negativo aplicado a la
superficie del sustrato durante el proceso de deposicion afecta a las
propiedades mecéanicas y quimicas de las peliculas de Ti-DLC,
particularmente en su tension interna o estrés compresivo. Por ello, se
analiza como estos cambios en la tensién interna de estas peliculas delgadas
estan relacionados con modificaciones en la composicion quimica, como el
aumento de titanio y la disminucion en el contenido del carbono, asi como
la estructura interna de las peliculas delgadas, especialmente en la relacion
entre enlaces sp? y sp®. Al entender estas relaciones, el estudio busca
optimizar los pardmetros de deposicion para obtener peliculas delgadas con

propiedades deseables en aplicaciones industriales.

Figueroa & Talledo, (2000). Este trabajo titulado “Dureza de

recubrimientos de TiVN y TiN sobre acero inoxidable AISI-316 y acero

89



2.4. Hipotesis

241. H

rapido HSS”, fue publicado en la revista TECNIA, en Pert. El objetivo del
trabajo es determinar la dureza de recubrimientos duros de TiN y TiVN
depositados sobre aceros inoxidables AISI-316 y acero rapido HSS
mediante la técnica de magnetrén sputtering DC, y analizar como estos
recubrimientos contribuyen a la dureza global del sistema (recubrimiento
mas sustrato). El trabajo busca evaluar el efecto de estos recubrimientos en
la resistencia superficial de los sustratos, considerando ademas que el
espesor promedio debe ser aproximadamente de 4.3 um alcanzado en un
tiempo de deposicidon de 140 minutos aproximadamente. Las mediciones
demostraron que el sistema recubierto presenta una dureza superior a la de
un material con valores de 1100 y 2200 kg/mm?. Se utilizo un modelo
previo, basado en la teoria de Johnson y Hogmark, para estimar la
contribucion del recubrimiento a la dureza compuesta, dado que ésta
aumenta significativamente con respecto al sustrato sin recubrimiento. En
resumen, el trabajo valida la efectividad de las deposiciones para asi
mejorar las propiedades mecanicas de las superficies tratadas, destacando
la importancia de estos recubrimientos en aplicaciones donde se buscan y

requieren mayor resistencia al desgaste en el trabajo continuo.

ipbtesis general

Es posible sintetizar peliculas delgadas de tantalo por la técnica de Magnetron

Sputtering.

Es

posible caracterizar mecéanicamente las peliculas delgadas de tantalo

depositadas mediante la técnica de Magnetron Sputtering.
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2.4.2. Hipotesis especificas

a) Es posible estudiar el estrés como funcién del espesor en las peliculas

delgadas de tantalo.

b) Es posible hacer un estudio experimental de la dureza de indentacion como
funcion del desplazamiento normal mediante la técnica de Nanoindentacion

en peliculas delgadas de tantalo.
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CAPITULO IlI: METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

3.1. Localizacion politica y geografica

Figura 3.1: Ubicacion geografica de la ciudad de Lima de la Republica del Peru del
continente sudamericano, acompafiada de la Universidad Nacional de Ingenieria con
la Facultad de Ciencias (https://es.wikipedia.org).

La Figura 3.1 muestra el lugar geografico donde se realiz6 la investigacion
materia de esta tesis. El estudio experimental se llevo a cabo en la ciudad de Lima, mas
precisamente, en el Laboratorio de Sputtering de la Facultad de Ciencias de la
Universidad Nacional de Ingenieria, la misma que se encuentra a una altitud de 101
msnm y esta localizada bajo las coordenadas geograficas 12°02°47°’S y 77°02°34""0O.

3.2. Tipo y nivel de investigacién

De acuerdo con la clasificacion metodoldgica de Sampieri & Mendoza (2018),
la presente investigacion corresponde a una investigacion de tipo experimental, ya que
se manipularon de manera deliberada y controlada los parametros de deposicion de
peliculas delgadas de tantalo mediante la técnica de Magnetron Sputtering, con el
propésito de evaluar su influencia directa sobre variables dependientes como el estado

del estrés, la dureza de indentacion y la morfologia superficial, estableciendo
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relaciones causales bajo condiciones reproducibles de laboratorio. Asimismo,
siguiendo la propuesta de Hurtado (2012), el trabajo se sitia en un nivel integrativo
dentro de la piramide de investigacion, dado que trasciende lo descriptivo y explicativo
al articular tanto la fase de sintesis como la etapa de caracterizacion estructural y
mecanica, permitiendo comprender no solo qué propiedades presentan las peliculas,
sino también como se modifican en funcion de los parametros experimeéntales y qué
relaciones emergen entre espesor, estrés y microestructura. Esta integracion
metodoldgica garantiza una vision completa del sistema fisico y sitda la investigacion
en un nivel de mayor complejidad cientifica, con un potencial significativo de

aplicacidn tecnoldgica.

3.3. Unidad de analisis

De acuerdo con Sampieri y Mendoza (2018), la unidad de analisis corresponde
al objeto especifico sobre el cual se recolectan los datos de investigacion, pudiendo ser
individuos, objetos, organizaciones, procesos o fendmenos. En la presente tesis, la
unidad de analisis esta constituida por las peliculas delgadas de tantalo depositadas
sobre sustratos de silicio mediante la técnica de Magnetron Sputtering, las cuales
fueron sometidas a procesos de caracterizacion para cuantificar variables como el
estrés, dureza de indentacion y morfologia superficial. Estas peliculas no solo
representan el objeto experimental inmediato, sino también en un modelo fisico-
tecnoldgico que permite establecer relaciones entre los parametros de deposicion y las
propiedades resultantes del material. De este modo, la unidad de analisis trasciende el
simple recubrimiento y se configura como un sistema fisico de interés aplicado en
microelectronica, aeroespacial, biomateriales y recubrimientos de alta exigencia, lo

que refuerza la pertinencia cientifica y tecnoldgica del estudio.
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3.4. Método experimental

En este trabajo de investigacion se realizo la sintesis de peliculas delgadas de
tntalo (Ta), utilizando la técnica de Magnetron Sputtering DC con voltaje negativo
(bias). Las peliculas en cuestion fueron depositadas sobre sustratos de oblea de silicio
(100) para producir recubrimientos eficientes, evitando los errores comunes en la
deposicion que afectan su calidad. Asimismo, se llevo a cabo un control riguroso de
los pardmetros de operacién de cada componente del sistema, tales como la presién, el
voltaje, la corriente y la temperatura, con el fin de garantizar la estabilidad del proceso
y la calidad de las peliculas depositadas. También estd involucrado el proceso de
refrigeracion, que es muy importante dentro de esta técnica, debido a las altas

temperaturas producidas por el plasma dentro de la cAmara de vacio.

Para la caracterizacion mecanica de peliculas delgadas se emplean diversas
técnicas complementarias. La evolucion del estrés como funcion del espesor de la
pelicula delgada se determiné a través de mediciones de curvatura de obleas de silicio,
aplicando la ecuacion de Stoney. La caracterizacion de la morfologia superficial y la
microestructura se llevd a cabo mediante la Microscopia Electronica de Barrido
(SEM), mientras que la dureza y la respuesta mecénica local se evaluaron por medio
de ensayos de nanoindentacion, analizando la variacion de la dureza de indentacion
como funcion del desplazamiento normal. Estas metodologias permitieron no solo
cuantificar parametros mecanicos y estructurales, sino también correlacionar la
evolucion de las tensiones residuales con la morfologia y las propiedades intrinsecas
del material. En conjunto, los resultados obtenidos aportan informacion esencial para

comprender el comportamiento mecanico y estructural de las peliculas delgadas.
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3.5. Técnicas experimentales

En la presente seccion se describen las técnicas experimentales que fueron
utiles para la elaboracion y caracterizacion mecanica de las peliculas delgadas. El
sistema de Magnetron Sputtering DC con voltaje negativo (bias) es una técnica muy
importante para esta tesis, que ha permitido producir satisfactoriamente peliculas
delgadas de tantalo mediante deposiciones en sustratos monocristalinos de silicio. La
técnica de Medicion de Curvatura de Obleas de Silicio y la técnica de Nanoindentacion
son los pilares para determinar la caracterizacion mecanica y para el anélisis
morfoldgico se recurre a la tecnica de Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

3.5.1. Proceso de produccién de recubrimientos de tantalo

Para la sintesis de peliculas delgadas de tantalo mediante la técnica de
Magnetrén Sputtering, se establecié un procedimiento sistematico que incluye la
preparacion adecuada del sustrato, el control preciso de los parametros de deposicion
y la obtencidn final de los recubrimientos de tantalo sobre obleas de silicio. Durante
todo el proceso, la manipulacion de los equipos se realiz6 de manera cuidadosa,
utilizando apropiadamente los implementos de proteccion personal (EPP)
correspondientes, a fin de evitar la contaminacion del ambiente de trabajo y garantizar
la reproducibilidad de los resultados, minimizando errores y factores externos que
pudieran afectar la calidad de las peliculas obtenidas.

3.5.1.1. Preparacion del sustrato

La importancia del sustrato para el estudio de peliculas delgadas viene a ser uno
de los pilares fundamentales, debido a que va a ser el elemento u objeto clave en la
afinidad de los recubrimientos depositados para su respectivo analisis. En el siguiente

cuadro se muestra las caracteristicas del sustrato:
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Diametro 2" + 0.015"
Resistividad 5 —10 Ohm-cm
Tipo P/Boron: sustrato de silicio tipo p, dopado con boro (B)
Cristalografia (100): Orientacion cristalografica (100)
Espesor 254 — 304 um

Tabla 3.1: Caracteristicas principales del sustrato consistente en oblea de silicio (100).

Generalmente en sputtering, se suele usar obleas de silicio como sustrato (ver
Figura 3.2) principalmente por las caracteristicas principales que presenta para una

adecuada deposicion de pelicula'y para poder ser analizadas y estudiadas como se debe:

Figura 3.2: Obleas de Silicio de 2 (Facultad de Ciencias de la UNI).

Asimismo, es fundamental la limpieza del sustrato, asegurando que se
encuentre libre de cualquier sustancia o compuesto proveniente del entorno. La
finalidad de este procedimiento es evitar la aparicién del proceso de migracion de
especies atbmicas 0 moleculares, consideradas fendmenos no deseados, que pueden

contaminar la pelicula, originando estructuras porosas, amorfas o agrietadas. Por ello,
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es necesario realizar una limpieza que garantice la correcta eliminacion de impurezas
siempre en cuando el sustrato haya estado en contacto o expuesto a contaminantes. En
cambio, cuando los sustratos se manipulan directamente desde su envoltorio utilizando
los EPPs de laboratorio correspondiente, generalmente no es necesario realizar la

desinfeccion o limpieza.

Consecuentemente, se procede a medir la masa del sustrato empleando una
balanza analitica (ver Figura 3.3), lo cual permite obtener valores con precision
decimal, que es indispensable para determinar de manera exacta la masa de deposicion.
Es importante que la balanza analitica se encuentre debidamente calibrada antes de
cada medicion para evitar errores. En el caso del equipo utilizado, la calibracion se
realiza con una masa patron de 200 g, valor adecuado para garantizar la exactitud de

las mediciones y prevenir dafos en los sensores de la balanza.

Figura 3.3: Balanza analitica calibrada (Facultad de Ciencias de la UNI).

Posteriormente, se realiza la medicién del radio de curvatura del sustrato sin la
presencia de pelicula, procedimiento para realizar la caracterizacion mecéanica con la

determinacion del estrés de la pelicula, objetivo especifico de esta tesis de
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investigacion. Esta etapa también se realiza en condiciones controladas, empleando los
respectivos equipos de proteccion, garantizando un ambiente libre de impurezas, con
la finalidad de asegurar la validez y reproducibilidad de los resultados obtenidos.

3.5.1.2. Preparacion del sistema sputtering

Antes de iniciar el proceso de recubrimiento, es importante e indispensable
realizar la verificacion y validacion de cada uno de los equipos que conforman todo el
sistema sputtering. Este procedimiento implica la inspeccion minuciosa de todos los
componentes, como las correctas conexiones eléctricas debidamente aisladas y/o
cubiertas por espaguetis (termoaislantes), ajustes mecanicos en los componentes,
fijacion de la cdmara de vacio, hasta el correcto montaje de la estructura del sistema de
Magnetron Sputtering, donde la conexion del bias debe estar adecuadamente aislada
evitando cambios indeseados de polaridad que puedan comprometer la calidad de los
recubrimientos. Asimismo, las calibraciones se llevan a cabo en zonas de medicion
directa, tales como la presion, el voltaje, la corriente, la temperatura y el voltaje bias,
asegurando asi un control preciso de los parametros operativos y un proceso de
recubrimiento eficiente. Adicionalmente, el sistema integra un subsistema de
enfriamiento, cuya funcion es disipar el calor generado durante toda la operacién de
recubrimiento, evitando el sobrecalentamiento de los magnetrones y garantizando la

estabilidad térmica del proceso de deposicion.

Como se conoce, el sistema sputtering estd constituido por diversos
componentes, cada una de las cuales se somete a un procedimiento de limpieza
exhaustiva, para garantizar condiciones optimas de deposicion. La limpieza se realiza
mediante un bafio en alcohol isopropilico de 90°, aplicado durante aproximadamente
de 10 minutos en un equipo de ultrasonido, lo que permite la eliminacion eficiente de

contaminantes y particulas residuales, asegurando la remocion de materiales extrafos,
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como fibras, pelos o algoddn que puedan quedar adheridos al magnetron u otros
componentes del sistema. Todo el procedimiento debe llevarse a cabo cuidadosamente,
evitando dafios estructurales del ensamble del equipo y minimizando la insercion de

impurezas en las peliculas depositadas (ver Figura 3.4).

Figura 3.4: Vista fotografica del sistema magnetrén sputtering con la camara de vacio
descubierta.

3.5.1.3. Proceso de elaboracion de peliculas delgadas de tantalo

Las peliculas delgadas de tantalo fueron producidas por la técnica de
Magnetrén Sputtering. En la Figura 3.5 se muestra un esquema para el proceso de
elaboracion de peliculas delgadas de tantalo, realizado aplicando una corriente de 400
mA al catodo (polo negativo) en un sistema de corriente directa (DC), empleando un
blanco de tantalo de 4.5” de didmetro, bajo una atmosfera de plasma de argon. Las
peliculas fueron depositadas sobre obleas de silicio de una red cristalina (100) de 2”.
Todas las peliculas delgadas de tantalo fueron depositadas en intervalos de tiempo
controlados, siguiendo una secuencia periddica decreciente de 60, 50, 40, 30, 20, 10,

5, 3.5, 2, 1.5 minutos. Esta variacion en los tiempos de deposicion tiene la finalidad de
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obtener peliculas con diferentes espesores, permitiendo evaluar la influencia del
tiempo de exposicion al plasma sobre las propiedades fisicas, mecanicas, estructurales

y morfologicas.

Figura 3.5: Representacion esquematica del proceso de deposicion de peliculas
delgadas de tantalo sobre sustratos consistentes en obleas de silicio.

El equipo usado para el proceso sputtering (ver Figura 3.6), consta de una
camara de vacio de aproximadamente de 50 cm de didmetro y 50 cm de altura, equipo
que corresponde a una version modificada del sistema UNIVEX 300. Asimismo, la
evacuacion del aire dentro de la camara de vacio es realizada por una bomba mecénica
de 10 m¥h, y una bomba turbomolecular de Pfeiffer Vacuum que reduce atin mas la
presion interna dentro de la cdmara de 107 a 10”° mbar. La medicion de la presion en
el sistema se realiza mediante un vacuémetro compacto, equipado con un sensor tipo
Pirani que puede registrar presiones de 10~ mbar, y un manémetro tipo Penning, dando
lecturas en el rango comprendido entre 10~ mbar a 10" mbar, equipo de la compafiia
Leybold Vacuum. Ademas, se implementd la aplicacion de un voltaje negativo de

polarizacién (bias) de — 100 V, empleando una fuente de alimentacion de la marca
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Heinzinger. En el contorno de la cdmara de vacio se dispone de una faja calefactora
que incrementa la temperatura durante el proceso y dentro de ella también las hornillas
eléctricas en forma de espiral que se encuentran en el plato porta muestras del sistema,
trabajando a temperaturas de 200 °C para todas las deposiciones de peliculas delgadas
de tantalo. Para su medicion y control se emplea una termocupla tipo K (Cromel-
Alumel), acoplada a un controlador digital PID que regula de manera precisa las

condiciones térmicas a las cuales se esta realizando la deposicion.

Figura 3.6: Vista fotografica del sistema sputtering (Laboratorio de Sputtering,
Facultad de Ciencias de la UNI).

Durante la deposicion, el sistema de Magnetron Sputtering incorpora un
subsistema esencial de control térmico, encargado del proceso de enfriamiento. Este se
lleva a cabo mediante una bomba de agua que regula tanto el ingreso como la salida
del fluido, garantizando asi una refrigeracion adecuada en toda la produccion de la

pelicula delgada de tantalo.
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Lo mas importante para este proceso es la implementacion del magnetron,
sobre el cual estara colocado el blanco de tantalo destinado a la deposicion. Este debe
colocarse a una distancia maxima de 10 cm respecto al sustrato, manteniendo una
orientacion paralela a la superficie de la oblea de silicio, la cual se encuentra montada
sobre un platillo portamuestras en el interior de la cAmara de vacio (ver Figura 3.7).
Esta configuracion garantiza una distribucion homogénea del flujo de &tomos y una

adecuada uniformidad en el espesor de la pelicula depositada.

10 cm

Figura 3.7: Vista fotogréafica del plato porta sustrato distanciado aproximadamente a
un maximo de 10 cm del blanco de tantalo ubicado sobre el magnetrén.

El proceso completo de preparacion para la deposicion de las peliculas delgadas
de tantalo se requiere un tiempo aproximado de un dia y medio. Este proceso completo
incluye la preparacion previa del sustrato antes de la deposicion; el sustrato es sometido
a un tratamiento inicial en la camara de vacio bajo los siguientes parametros: una
presion en el rango de 10 a 10" mbar, alcanzada mediante con una bomba mecénica
en conjunto con una bomba turbomolecular. El sistema se mantiene a temperaturas

entre 295 °C a 305 °C durante en maximo de dos horas continuas, acompafiado de un
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subsistema de refrigeracion para estabilizar el proceso. Posteriormente, se destina
aproximadamente una hora adicional para el enfriamiento y apagado controlado del
equipo. Este procedimiento garantiza que el sustrato quede libre de impurezas y
contaminantes, lo cual favorece la eficiencia y la calidad de los recubrimientos de

tantalo sobre el sustrato.

Al dia siguiente, se prepara anticipadamente el sistema de enfriamiento, se
enciende la bomba mecanica hasta alcanzar una presion aproximada de 10 mbar. A
continuacion, se activa la bomba turbomolecular para reducir la presion hasta valores
de 10° mbar. El sistema se estabiliza a una temperatura de 200 °C durante un
aproximado de 2 horas, conectado simultdneamente al suministro de argén (Ar) y a la

polarizacion (bias).

Posteriormente, se lleva a cabo la etapa de pre-sputtering, en la cual la muestra
es purificada utilizando el magnetrén con target de tantalo durante 2 minutos, a una
corriente de 400 mA. Tras un tiempo de espera de 5 minutos, se inicia el proceso de
pulverizacion ionica y atomica del target para ser depositadas al sustrato, con una
duracién de 60 minutos y una corriente continua de 400 mA. Los recubrimientos se
realizan de manera periodica, disminuyendo progresivamente el tiempo de
pulverizacion hasta llegar a 1.5 minutos, con el objetivo de asegurar una deposicion

uniforme sobre el sustrato.

Una vez concluido el tiempo de deposicion, el sistema de sputtering se apaga
de manera gradual con el fin de evitar dafios en la pelicula depositada sobre el sustrato.
El procedimiento inicia con el cierre del suministro de argén a la camara, seguido por
el apagado controlado de los sistemas de presion y temperatura, permitiendo asi el

enfriamiento del conjunto del sistema. Cuando la presién alcanza a valores del orden
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de 102 mbar, se detiene por completo la bomba mecénica. Finalmente, se abre la
valvula de escape para liberar los gases residuales de la camara de vacio, obteniéndose

de este modo, el sustrato recubierto con la pelicula delgada de tantalo.

Al finalizar con todo el proceso de deposicion, el sustrato recubierto es
sometido a la medicion de su masa, y la evaluacion de curvatura de obleas de silicio
mediante el método propuesto por Stoney, visto anteriormente, con el proposito de
obtener los datos experimentales necesarios para su analisis correspondiente.

3.5.1.4. Proceso de caracterizacion mecénica de las peliculas delgadas

El proceso de caracterizacion mecanica de las peliculas delgadas de tantalo
implica muchas acciones a considerar, debido a que las peliculas producidas tienen un
alto impacto en su estudio y aplicacion; por esa razon, cada toma de medidas debe ser
realizada con mucho cuidado, para evitar imperfecciones que invaliden los estudios

posteriores.

En primer lugar, el estudio del estrés de la pelicula delgada se inicia con la
calibracion del equipo, que se realiza mediante dos haces de luz que deben estar
distanciados entre si por 30 mm en la pantalla de exposicién. Se prosigue con la
medicion de la masa y la curvatura de la oblea de silicio, desde su estado puro, antes
de realizar el proceso de recubrimiento; después de ello también se realiza la misma
medicion de la masa y la curvatura de la oblea de silicio, pero en este caso el sustrato
debe estar recubierto por la pelicula de tantalo, como ya se describi6 anteriormente. El
equipo utilizado consta de dos haces de luz laser de nedn—-argon que estan nivelados y
fijados sobre un marco de acero, acompafiados de los lentes dpticos que sirven para

medir el haz de luz reflejada de la muestra, como se ilustra en la Figura 3.8.
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Figura 3.8: Vista fotogréfica del equipo para realizar la medicion de la curvatura de
oblea de silicio (Laboratorio de Sputtering, Facultad de Ciencias de la UNI).

Asimismo, para las otras caracterizaciones fue necesario conservar todas las
muestras depositadas, ya que resultan fundamentales tanto para el analisis morfolégico
mediante la Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) como para la determinacién de
la dureza a través de la técnica de nanoindentacion, ambas esenciales en este tipo de
investigacion. Estas mediciones fueron realizadas en el laboratorio TEKNIKER

(Espaiia).

En el caso del andlisis por SEM, las muestras fueron cuidadosamente
recortadas, seleccionandose la region central de las obleas depositadas para su
evaluacion. Posteriormente, se llevd a cabo la medicion de la dureza mediante
Nanoindentacién, técnica en la que la respuesta se obtiene a partir de la relacion entre
la carga aplicada por el indentador y el desplazamiento normal generado. Los
resultados se procesaron y analizaron a partir de las curvas carga—desplazamiento
obtenidas en los ensayos.

3.6. Técnicas de caracterizacion mecanica

3.6.1. Evolucidn del espesor de la pelicula en funcion del tiempo de deposicion

La evolucién del espesor de la pelicula en funcion del tiempo de deposicion se
analiz6 a partir de los valores obtenidos mediante la aplicacion de la férmula

correspondiente al calculo del espesor de la pelicula depositada. Con los datos
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resultantes, se construyo la grafica espesor—tiempo, lo que permitié determinar la tasa
de crecimiento de la pelicula. A partir de la pendiente de dicha curva se puede obtener
la velocidad de deposicidn, expresada en nm/min, la cual constituye un pardmetro
fundamental para correlacionar las condiciones de sputtering con la cinética de

formacion de la pelicula delgada.

La expresion para este calculo del espesor de la pelicula sobre obleas de silicio

t (thickness) es la siguiente:

;= —m
=T (nm) (16)

donde:
m,: Masa inicial (solo sustrato) de la oblea de silicio (g)

mg: Masa final (con pelicula) de la oblea de silicio (g)
p: Densidad del material a depositar o de la pelicula (g/cm?)

A: Area de la oblea de silicio (m?)

Se utilizaran los siguientes datos para determinar el espesor de las peliculas
delgadas de tantalo, pardmetro fundamental para esta investigacion: La densidad del
tantalo (16.65 g/cm3) y el radio de las obleas de silicio (2.54 c¢m), lo que permite
calcular un éarea de 20.27 cm?. Para todas las peliculas depositadas se empleara la
férmula reducida correspondiente, que relaciona las mediciones experimentales con el
espesor de la capa depositada, garantizando un analisis consistente y preciso de los

resultados.

—-m
t =———— (nm) an

donde:
m,: Masa inicial (solo sustrato) de la oblea de silicio (g)
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mg: Masa final (con pelicula) de la oblea de silicio (g)

3.6.2. Analisis del estrées en funcidn del espesor de peliculas delgadas de tantalo

Como se muestra en la ecuacion de Stoney, Ecuacion (5), el estrés residual en
las peliculas delgadas de tantalo se calcula a partir de la diferencia de curvaturas del
sustrato antes y después de la deposicion, considerando las propiedades mecanicas del

sustrato.

Las mediciones de curvatura se realizaron utilizando un sistema especializado
de medicion de obleas, permitiendo obtener datos precisos sobre la deformacion
inducida por las peliculas depositadas. Los valores calculados de estrés se analizaron
en funcion del espesor de la pelicula, lo que permitio identificar la evolucion del estrés
con el tiempo de deposicion y la evaluacion de influencia en las condiciones

experimentales de sputtering sobre la estabilidad mecénica de los recubrimientos.

Ademas, los datos obtenidos fueron representados graficamente y comparados
para diferentes peliculas y tiempos de deposicion, permitiendo detectar tendencias de
tensién o compresion y facilitando a la determinacién de la correlacion con la
microestructura y morfologia entre los parametros de deposicion y las propiedades
mecanicas de las peliculas delgadas de tantalo, informacién clave para optimizar el

proceso y garantizar recubrimientos de alta calidad.

Consecuentemente, la ecuacion de Stoney se expresa, otra vez, como:

1(1 1) Et?

"T6\R, R/ (-t ©

6

donde:

R;: Radio de curvatura de la oblea antes de la deposicion
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R,: Radio de curvatura de la oblea después de la deposicion

E; & vs: Modulo de Young y coeficiente de Poisson (razon de la
deformacion  transversal a la  deformacion  longitudinal),
respectivamente, del sustrato de silicio (100)

ts & ty: Espesor del sustrato y espesor de la pelicula, respectivamente

La evaluacion de la Ecuacion (5), empieza con la determinacion de la diferencia
de curvaturas; es decir:

1 1

R, R (19

Los radios de curvatura R, Y R,, se calculan a partir de la medicion de la
distancia entre los dos haces proyectados en la pantalla, la misma que esta ubicada a
3.46 m del sistema de medicion. La calibracion de estos haces se efectud
aproximadamente a 30 mm sin la presencia del sustrato. En consecuencia, la curvatura

viene expresa por:

_d2—dy
 2d,d,

(1/m) (19)

|

d, : Distancia entre los haces proyectados en la pantalla, sin sustrato (1m)
d, : Distancia entre los haces proyectados en la pantalla, con sustrato (m)
dy, : Distancia de calibracion entre los haces (30 mm)

p - Distancia entre el sistema de medicion y la pantalla sobre la que se

proyectan los haces (3.46 m)

De manera analoga, el procedimiento se aplica al caso en que los sustratos estan
recubiertos. En este caso, d, sera la distancia entre los haces proyectados en la pantalla,
con el sustrato recubierto. De este modo, se podra determinar 1/R,. Todas las
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mediciones hechas para los sustratos recubiertos se realizaron a 90° con respecto a la

posicion fijada del equipo de medicion la cual es proyectada a la pantalla.

La ecuacion de Stoney para determinar el estrés de las peliculas delgadas de
tdntalo sobre sustratos de silicio (100), puede expresarse mas especificamente
considerando los valores conocidos de las propiedades del sustrato: Modulo de Young
E; = 130 — 180 GPa, coeficiente de Poisson v; = 0.28 y el espesor ty = 300 um. La

ecuacion de Stoney, entonces toma la forma:

_ (1.805x10'1)(3x104)? ( 1 1) 1
7= R, R,

G E (20)

donde:
R;: Radio de curvatura de la oblea antes de la deposicion

R,: Radio de curvatura de la oblea después de la deposicion

tr. Espesor de la pelicula

Esta expresion permite calcular el estrés en todas las peliculas delgadas de
tantalo, proporcionando los datos necesarios para el analisis mecanico correspondiente.

3.6.3. Estudio de la dureza en peliculas por la técnica de nanoindentacion

La caracterizacion mecanica de las peliculas delgadas de tantalo se
complementd con el estudio de la dureza, el cual se realiz6 mediante la técnica de
nanoindentacién instrumental. Esta técnica permite evaluar la respuesta del material
frente a una carga controlada aplicada con un indentador de geometria piramidal. A
partir de las curvas carga—desplazamiento obtenidas experimentalmente, se determind
la dureza de indentacion (H) en funcion del desplazamiento normal del indentador.
Este estudio permitié correlacionar la resistencia mecanica local de la pelicula con la

profundidad de penetracion del indente, identificando de este modo posibles
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variaciones en la dureza asociadas al espesor de la pelicula, a la microestructura
generada durante el proceso de sputtering, asi como a la calidad de la interfaz entre la
pelicula y el sustrato. En efecto, la representacion grafica de la dureza en funcion del
desplazamiento normal facilita la interpretacion de los resultados y el reconocimiento
de tendencias en el comportamiento mecanico de las peliculas depositadas.

3.6.4. Caracterizacion morfolégica mediante microscopia electronica de barrido

La Microscopia Electronica de Barrido (SEM) se utilizO como técnica
complementaria para examinar la morfologia superficial de las peliculas delgadas de
tantalo. La imagen se obtuvo empleando un microscopio de alta resolucion con un
voltaje de aceleracion de 2 kV, utilizando un detector de electrones secundarios para

resaltar la topografia de la superficie.

El analisis morfologico permitid observar la homogeneidad del recubrimiento
y la distribucion de la microestructura formada durante el proceso de sputtering. A
pesar de que se dispone Unicamente de una micrografia representativa, ésta resulta
suficiente para identificar caracteristicas clave como la uniformidad de la pelicula, la

posible presencia de defectos superficiales y la tendencia a la formacién de granos.

La informacion obtenida mediante SEM complementa los resultados
mecanicos derivados de las técnicas de curvatura y nanoindentacion, ya que permite
establecer una correlacion preliminar entre la morfologia superficial, la calidad
estructural de las peliculas y las propiedades de dureza y el estrés. En este sentido, el
uso de SEM contribuye a una mejor interpretacion de los mecanismos de crecimiento

y estabilidad de los revestimientos delgados de tantalo.
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CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Resultados obtenidos

El procesamiento de los resultados constituye una etapa esencial en la presente
investigacion, ya que permite transformar los datos experimentales en informacion
cuantitativa Gtil para la comprension de las propiedades mecénicas y estructurales de

las peliculas delgadas de tantalo depositadas sobre obleas de silicio (100).

En primer lugar, los valores obtenidos experimentalmente fueron tratados
mediante un proceso de depuracién y estandarizacion, asegurando la coherencia de las
mediciones en condiciones de repetibilidad y confiabilidad. Las variables
experimentales, tales como presion de trabajo, potencia de sputtering y tiempo de
deposicidon, fueron sistematicamente registradas y asociadas con los parametros
resultantes (espesor, estrés, dureza y morfologia).

4.1.1. Evolucidn del espesor como funcién del tiempo de deposicién

La Tabla 4.1, muestra los datos experimentales del control de tiempo de
deposicion, fundamental para comprender la evolucion del espesor de las peliculas
delgadas de tantalo. Cabe mencionar que el espesor se determind indirectamente

haciendo uso de la Ecuacion reducida (17).

TIEMPO (min)  ESPESOR (nm)

60 1392.7280200
50 1140.8517000
40 945.2771050
30 684.5110100
20 453.3774200
10 198.5378250
5 116.0600000
3.5 97.7872867
2 50.3752689
1.5 44.4487667

Tabla 4.1: Crecimiento de la pelicula en funcion del tiempo.
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A partir de los datos experimentales, se elaboro la grafica (ver Figura 4.1),
donde se muestra la relacion lineal entre el tiempo de deposicion y el espesor de las

peliculas de tantalo.

Figura 4.1: Espesor de la pelicula de tantalo como funcion del tiempo de deposicién.

El grafico muestra una relacién lineal directa, lo que indica una tasa de
crecimiento constante del recubrimiento durante el proceso de sputtering, lo que
confirma la uniformidad en la eyeccion de &tomos desde el blanco de tantalo. Esto se
debe a que los parametros de potencia y presion fueron controlados adecuadamente,
evitando la variacién en la densidad ionica del plasma y, por ende, en el flujo de

particulas incidentes sobre el sustrato.

Este comportamiento observado concuerda con el modelo clasico de
crecimiento en peliculas metalicas depositadas por sputtering, donde el espesor
depende directamente del flujo de 4&tomos eyectados y del tiempo de deposicion. En
este sentido, la pendiente de la curva obtenida representa la tasa de deposicion efectiva,

la cual se mantiene préacticamente constante en los diferentes ensayos realizados. Este
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resultado evidencia que el sistema de deposicion operd en condiciones de equilibrio
dinamico entre la generacion de especies atomicas y su llegada hacia el sustrato,

garantizando una reproducibilidad adecuada en la formacion de las peliculas.

Por otro lado, se observo que, para tiempos de deposicion méas prolongados, la
pelicula presenta un mayor espesor aparente, atribuida al incremento del nimero de
colisiones atémicas sobre la superficie y a una coalescencia progresiva de las islas
iniciales. Este fenémeno favorece la formacion de una estructura mas compacta a
medida que el crecimiento avanza, sin alterar significativamente la tasa global de

deposicion.

Asi, el proceso de formacion del recubrimiento puede describirse como una
nucleacion homogénea inicial, seguida por una etapa de crecimiento columnar que se
consolida conforme aumenta el tiempo de exposicién, en concordancia con lo
reportado para metales refractarios como el tantalo depositado a bajas temperaturas del
sustrato.

4.1.2. Estrés como funcion del espesor en peliculas delgadas de tantalo

En la Tabla 4.2 se presentan los valores del estrés calculados a partir de las

mediciones de curvatura con la aplicacion de la Ecuacion de Stoney reducida (20).

TIEMPO (min) ESPESOR (nm) ESTRES (GPa)

60 1392.7280200 -0.036520727
40 945.2771050  -0.233167857
20 453.3774200  -0.016540517
10 198.5378250  -0.436837087

5 116.0600000  -0.387683792
3.5 97.7872867 -0.380104998

2 50.3752689 -0.686071869
1.5 44.4487667 -1.188328256

Tabla 4.2: El estrés como funcion del espesor de la pelicula delgada de tantalo.

A partir de los datos mostrados en la Tabla 4.2, se obtiene la grafica mostrada
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en la Figura 4.2, donde se presenta la variacion del estrés () como funcion del espesor
del recubrimiento. Los valores negativos de estrés obtenidos corresponden a un estado
compresivo, lo que indica que la pelicula se encuentra sometida a fuerzas internas de
compresion, originadas por la densificacion atdbmica inducida durante el proceso de

deposicion por Magnetron Sputtering.

Figura 4.2: Representacion grafica del estrés como funcion del espesor.

El estrés compresivo que se observa en la Figura 4.2 surge como consecuencia
directa de los mecanismos fisicos intrinsecos al proceso de Magnetrén Sputtering,
donde los atomos de tantalo son eyectados con energias cinéticas elevadas hacia el
sustrato, generando asi una densificacion atdbmica progresiva y una acumulacion de
tensiones internas. Dicho fendmeno induce un empaquetamiento forzado de los atomos
dentro de la red cristalina en crecimiento, lo que origina tensiones residuales
compresivas a nivel microestructural. Estas tensiones se intensifican en las peliculas
de menor espesor, alcanzando su méximo en 44.45 nm con un valor de -1.188 GPa,

donde el confinamiento atdmico y la relajacion limitada del estrés favorecen una mayor
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compresion interna.

El incremento del espesor produce una ligera reduccion de la magnitud
compresiva, lo que sugiere un proceso parcial de relajacion estructural conforme la
pelicula crece. Sin embargo, incluso en las muestras mas gruesas (1392 nm), el
esfuerzo se mantiene negativo (-0.036 GPa), indicando que el sistema no alcanza un
estado tensivo. Este resultado confirma la predominancia del estrés compresivo de
naturaleza intrinseca, coherente con lo reportado en la literatura (Saha et al., 1997) para
metales refractarios caracterizados por su alto punto de fusion y elevada resistencia a
la corrosién, depositados mediante sputtering bajo condiciones de alta energia de
bombardeo y limitada movilidad superficial del sustrato, las cuales favorecen una

elevada densificacion atomica y la acumulacion de tensiones compresivas.

En términos fisicos, el estado compresivo observado implica que la pelicula
ejerce una presion interna hacia el sustrato, generando una compresién local en la
interfaz. Este tipo de tension suele mejorar la adhesion y la cohesion interna del
recubrimiento, parametros esenciales para diversas aplicaciones.

4.1.2.1. Determinacion de una férmula empirica para la relacion entre el estrés

y el espesor en peliculas delgadas de tantalo

Para determinar la ecuacion empirica conocemos la siguiente expresion

matematica:

Az""(l“’%) (21)

donde:
A, representa al estrés de la pelicula de tantalo (GPa)

B, representa al espesor de la pelicula de tantalo (nm)
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k: Pardmetro de ajuste que controla la magnitud del estrés que ocurre en la

pelicula conforme el espesor de ésta tiende a valores grandes.

Como indican (Montgomery et al., 2012) se utilizan las ecuaciones establecidas

en su libro, para el desarrollo de la ecuacion empirica.
e Formulacion del ajuste de tendencia

Para cada uno de los puntos experimentales (4;, B;), definimos la funcién de la

siguiente forma:

1
f(B)=1—¢ Bi (22)

Sustituyendo la Ecuacion (22) en la Ecuacion (21), se obtiene la siguiente
expresion:

A=k f(B) +¢ (23)

donde:

&;: Componente de error aleatorio

El estimador (k) obtenido mediante la técnica de minimos cuadrados no lineales
tiene formula cerrada; por lo que es innecesario aplicar métodos de optimizacién
iterativa, en este caso, k viene expresada por:

=1 Aif (BY)

= e f(By)?

(24)

e Calculo numérico

A partir de la Tabla (4.2), se calcula para cada espesor (B;), con la Ecuacion

(22).
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Por tanto, se obtienen las predicciones y residuos con las

expresiones:

Apred,i = I’Ef(Bl)
1= A; — Aprea,i
donde:

r;: Residuo

Determinamos las métricas:

a) Suma de residuos al cuadrado (SSges):

SSRes = Z .Ti2
i

b) Cuadrado medio residual (MSg,):

SS
MSReS = n _Re;

donde:

n: NUmero de pares de datos (Espesor;, Estrés;) de la Tabla 4.2

p: NUmero de parametros ajustados
c) Coeficiente de determinacion (R?):

Rz =1— SSRES

donde:
A: Valor medio de datos del estrés

d) Error estandar (SE) de k:

Yi(4; — A)?

siguientes

(25)

(26)

(27)

(28)

(29)
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Para determinar el error estandar, la varianza del estimador (asumiendo
residuos con varianza constante) se determina por la siguiente formula:

Var (k) = _SE" (30)
2i f(B:)?

Donde el error estandar, se expresa de la siguiente forma:

SE (]}) = \]w (31)

i f(B)?
e Resultados numéricos

Los términos de la Ecuacion (24), quedan desarrollados de la siguiente manera:

n
Z A;f(B;) = —0.049618431 (32)
i=1
n
Z f(B;)? =0.001090088 (33)
i=1

Entonces el estimador k resulta:

—~

k = —45.51780394 GPa

En adelante, solo se usara k para referirse al valor estimado k:

k = —45.52 GPa

Completamos el célculo de las métricas, determinando los errores en la
siguiente forma:
SSres = 0.165876414
MSg,.s = 0.023696631 GPa?
R? = 0.835567417

SE(k) = 4.662431195 GPa

La formula empirica consecuentemente queda expresada como sigue:
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donde:

A (B) = —45.52 (1 —eE ) (34)

A, representa al estrés de la pelicula de tantalo (GPa)

B, representa al espesor de la pelicula de tantalo (nm)

La Figura 4.3 presenta una curva obtenida a partir de la ecuacion empirica

construida y ajustada por la técnica de mininos cuadrados para describir la tendencia

general de los datos experimentales, permitiendo evaluar la coherencia interna de las

mediciones y comprender de mejor manera el comportamiento del sistema bajo

estudio. Asimismo, la grafica cumple una funcién interpretativa al mostrar como varia

el fendmeno en funcién de la variable independiente, dando asi un soélido soporte

cuantitativo para la justificacion de la validez del modelo desarrollado.

Estrés A (GPa)

0.0

=0.2

-0.4

_06 -

-0.8 1

-1.0 1

-1.24

® Datos experimentales
= = A(B) = -45.52(1-axp™(-1/B))
T

T
400

T T T T
500 800 1000 1200 1400
Espesor B (nm)

Figura 4.3: Representacién de la curva de ajuste correspondiente a la formula
empirica construida, Ecuacion (34) (A: Estrés y B: Espesor).
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4.1.3. Dureza de indentacion como funcion del desplazamiento normal

En el grafico mostrado en la Figura 4.4 se observa la evolucion de la dureza de
indentacién como funcién del desplazamiento normal para recubrimientos de tantalo
con espesores de 1000 nm y 1400 nm, aplicando una carga de 40 mN. Este

procedimiento fue realizado en las instalaciones del laboratorio TEKNIKER (Espaiia).

Figura 4.4: Curvas dureza de indentacion versus deformacion normal para dos
peliculas de espesores diferentes.

Se observa que, en ambas curvas, la dureza inicial presenta valores elevados,
lo que esta seguido de sendas caidas marcadas en la region de desplazamientos bajos
(= 0.03 — 0.06 um). Este comportamiento inicial puede atribuirse a efectos de
superficie, tales como la rugosidad, tensiones residuales o irregularidades superficiales
que afectan la respuesta mecanica en las primeras etapas de penetracion.
Posteriormente, la dureza muestra una tendencia creciente hasta alcanzar un régimen
estable cercano a los 7.2 — 7.5 GPa lo cual refleja la respuesta de naturaleza intrinseca

del material en el regimen elastico estable.
Comparando ambos espesores, se aprecia que el recubrimiento de 1000 nm
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exhibe sistematicamente valores de dureza ligeramente superiores respecto al de 1400
nm, especialmente en el rango intermedio de desplazamientos (0.1 — 0.3 um). Esta
diferencia puede relacionarse con la mayor densificacién y menor presencia de
defectos en capas méas delgadas, donde la microestructura columnar es mas compacta
y las tensiones internas contribuyen a reforzar la resistencia a la deformacion plastica.
Por el contrario; en recubrimientos mas gruesos, la acumulacién de tensiones
compresivas tiende a debilitar la cohesion intercolumnar, reduciendo ligeramente la

dureza aparente.

Ademas, es importante mencionar que las barras de error asociadas a cada
punto de medicion revelan una mayor dispersion en la region inicial de contacto. Esta
variabilidad da a entender la fuerte influencia de los efectos superficiales en la etapa
de penetracién incipiente, sugiriendo que, en las capas con mayores espesores, la
heterogeneidad microestructural préxima a la superficie puede ser mas pronunciada. A
medida que la penetracion avanza, la reduccion progresiva de la dispersién evidencia
una transicién hacia un régimen de respuesta mas homogénea, donde domina el
comportamiento volumétrico del material. Asimismo, el hecho de que ambas curvas
presenten un punto de inflexion suave antes de alcanzar su régimen estable, indica que
la deformacion plastica ubicada, se acomoda gradualmente en las columnas del
recubrimiento, reflejando asi, la activacion progresiva de mecanismos de
endurecimiento intrinsecos de las peliculas delgadas de tantalo. Estas observaciones
refuerzan la validez del comportamiento convergente entre ambos espesores,
permitiendo interpretar la evolucion de la dureza cémo resultado conjunto de la
microestructura, la integridad superficial y los mecanismos de deformacién

caracteristicos en peliculas metalicas delgadas.

El comportamiento asintético hacia valores similares en ambos espesores,
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indica que, independientemente de la variacion inicial y las propiedades mecéanicas
intrinsecas del tantalo depositado, convergen hacia un limite caracteristico del material,
alcanzando un valor aproximado a 7.7 GPa, lo cual esta en concordancia con lo
reportado en la literatura (Han et al., 2005) para peliculas metélicas nanométricas
sometidas a ensayos de nanoindentacion.

4.1.4. Morfologia superficial mediante microscopia electronica de barrido

En la micrografia que se muestra en la Figura 4.5 se aprecia la microestructura
transversal correspondiente a la superficie del recubrimiento de tantalo, observada
mediante SEM a un aumento de 60 000 X, presentando un espesor promedio medido
en distintos puntos de la seccion transversal aproximadamente 1.4 um, con una ligera
variacion entre 1.389 um y 1.414 um, lo que evidencia una deposicion relativamente
uniforme en toda la superficie del sustrato. La morfologia observada revela una
estructura columnar caracteristica, con columnas verticales alargadas que se extienden
desde la interface hasta la superficie de la pelicula. Este procedimiento se ha realizado

en las instalaciones del laboratorio TEKNIKER (Espafia).

Figura 4.5: Micrografia de la pelicula de tantalo de 1400 nm, por SEM.
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La estructura muestra un crecimiento columnar de granos finos, tipico de
peliculas metalicas obtenidas por sputtering a bajas temperaturas de sustrato. Este tipo
de morfologia es resultado de una energia cinética moderada de los iones incidentes,
que favorece la movilidad superficial de los atomos sin inducir recristalizacion
excesiva. La uniformidad y la continuidad del recubrimiento evidencian una excelente
adhesion entre la pelicula y el sustrato, resultado del adecuado tratamiento previo de
limpieza y de los pardmetros optimizados de deposicion. La textura observada es
representativa de una pelicula metalica con baja rugosidad superficial y alta
densificacion, propiedades esenciales para aplicaciones en microelectronica,

aeroespacial y mecanica.

Asimismo, la micrografia permite identificar zonas localizadas, donde se
observan ligeras discontinuidades o variaciones en el espesor de las columnas,
asociadas a fluctuaciones momentaneas en la tasa de deposicion o a diferencias locales
en el flujo energético de los atomos e iones durante el proceso de sputtering. Estos
contrastes internos, visibles como regiones mas claras u oscuras dentro de las
columnas, podrian corresponder a variaciones en la densidad atdbmica o a microporos
propios a etapas iniciales de nucleacion. No obstante, la alineacion vertical
predominante y la ausencia de delaminaciones o fracturas intergranulares confirman,
que la pelicula presenta una integridad estructural adecuada para soportar esfuerzos
mecanicos, estructurales, térmicos o vibracionales en aplicaciones funcionales.
Ademés, la clara definicion de los limites columnares sugiere un crecimiento
gobernado por un mecanismo de sombra geomeétrica reducida, que es caracteristico en
recubrimientos metalicos bajo presiones intermedias, donde el transporte de adatomos
es limitado, pero suficientemente estable para mantener una orientacion preferencial

del crecimiento. Finalmente, el caracter fibroso y la verticalidad de las columnas
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permiten vincular esta microestructura con la Zona T del modelo de Thornton.

4.2. Discusion y andlisis de los resultados

Los resultados obtenidos evidencian la influencia directa de los parametros de
deposicion en las propiedades estructurales y mecénicas de las peliculas delgadas de
tantalo. La relacion lineal entre el espesor y el tiempo de deposicion (Figura 4.1) indica
un crecimiento estable y controlado, caracteristico de un régimen de deposicion
uniforme por Magnetron Sputtering. Este comportamiento confirma que la tasa de
crecimiento permanece practicamente constante durante todo el proceso, sin indicios
de re-erosion y/o saturacion del flujo atbmico. La homogeneidad de la capa y ausencia
de irregularidades notorias sugieren un control adecuado del plasma y una ionizacion

efectiva del gas de trabajo, garantizando la reproducibilidad del recubrimiento.

En cuanto al estudio del estrés (Figura 4.2), se identificé un comportamiento
puramente compresivo, evidenciado por los valores negativos medidos
experimentalmente. Este tipo de esfuerzos es caracteristico en recubrimientos
metalicos depositados a bajas temperaturas mediante magnetrén sputtering, donde la
limitada movilidad superficial de los &tomos impide una relajacion completa de la red
cristalina durante el crecimiento que es tipico en recubrimientos metalicos. En esta
etapa, la coalescencia de islas iniciales y la continua incorporacion de &tomos
energizados generan una densificacion progresiva del material, originando una
contraccion local de la red que se traduce en un estrés de naturaleza intrinseca de
caracter compresivo. Estos resultados concuerdan con reportes en la literatura
(Machunze & Janssen, 2009) para metales como Ti, W, Mo y Nb, asi también para
nitruros metalicos tales como TiN, TaN y NbN, en los cuales el régimen compresivo
esta directamente relacionado con la energia de bombardeo i6nico y la densidad del

plasma (Ver Figura 4.6).
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Figura 4.6: Estrés como funcion del espesor en peliculas delgadas de TiN,
determinado a partir de la curvatura de obleas, para comparacion con el estrés como
funcion del espesor en peliculas delgadas de tantalo (Machunze & Janssen, 2009).

A partir de la formula empirica construida para la relacion entre el estrés y el
espesor, ilustrada en la Figura (4.3); el espesor de la pelicula (B) aparece en la funcion
f(B) =1—e Y5, por tanto, para B grande, %—> 0 por loque f(B) 0y A—0
cuando k es finito. En esta tendencia k es negativo, por lo que A se aproxima a un valor
cercano a “0” desde valores negativos para grandes espesores (B). Asimismo, el signo
de k indica que la magnitud del estrés A) es compresiva, lo cual es coherente con lo
reportado en la gréafica. Ademas, la formula, 1 —e~'/® encaja fisicamente si la
variacion del parametro no depende linealmente del espesor de la pelicula (B) sino con
su reciproco, un comportamiento tipico en procesos donde las primeras capas dominan
la evolucidn debido a los cambios bruscos presentes en espesores muy pequefios. De
esta manera, segun el coeficiente de determinacion (R?) explica que el modelo capta
la mayor parte de la variabilidad del proceso; por tanto, la discrepancia restante puede

deberse a ruido experimental, como los efectos fisicos adicionales (microgrietas,
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porosidad, coalescencia) o que el modelo es una idealizacion matematica.

Las curvas de dureza obtenidas por la técnica de nanoindentacion (Figura 4.4)
muestran un incremento progresivo de la resistencia al contacto con la profundidad de
penetracion, evidenciando la tipica respuesta elasto-pléastica del material. En las
peliculas mas delgadas, la dureza inicial aparece ligeramente elevada debido al efecto
de confinamiento impuesto por el sustrato, mientras que los de mayores espesores
muestran un comportamiento mas homogéneo y representativo del tantalo depositado.
Los valores promedio de la dureza, son cercanas a 7.2 — 7.5 GPa, en concordancia con
lo reportado en la literatura (Sun & Wei, 2011) para recubrimientos de tantalo
policristalino, lo que respalda la calidad del depésito obtenido, lo que confirma la
calidad de la deposicion. El descenso répido de la dureza en las primeras etapas de la
penetracion se atribuye principalmente a la rugosidad superficial, a pequefias
heterogeneidades y a tensiones residuales propias del proceso de sputtering, lo que
explica la mayor dispersion registrada por debajo de 0.06 um. Una vez superada esta
region superficial, ambas peliculas muestran un incremento sostenido de la dureza y
posteriormente una tendencia a estabilizarse cuando la respuesta del volumen se vuelve
dominante, influenciada por la distribucién de fronteras de grano, la estructura
columnar y los mecanismos de endurecimiento caracteristico del tdntalo. La diferencia
entre espesores sugiere que las peliculas con menor espesor tienden a presentar una
microestructura mas compacta y densificada, mientras que en las peliculas con
espesores mas gruesas podria ocurrir cierto grado de relajacion estructural o una
cohesion intercolumnar ligeramente menor, asociada a la aglomeracion de tensiones
compresivas durante el crecimiento. Finalmente, la convergencia hacia valores
proximos a 7.5 — 7.7 GPa confirma la consistencia del deposito y concuerda con el

comportamiento reportado en otros metales nanométricos, indicando que la evolucion
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de la dureza estd gobernada por la interaccion entre efectos superficiales, integridad
microestructural y las tensiones internas que restringen el movimiento dislocacional e

incrementan la resistencia frente a la deformacion.

La microestructura observada por microscopia electronica de barrido (Figura
4.5) confirma la naturaleza columnar del crecimiento, tipica de los recubrimientos
metalicos obtenidos mediante sputtering a temperaturas menores. Las columnas
verticales y las fronteras intergranulares abiertas son indicativas de una movilidad
atdbmica limitada durante la nucleacién, coherente con la zona T del diagrama de
Thornton (Pag. 56). La ligera porosidad y la presencia de microvacios observados entre
las columnas, estdn en concordancia con los valores de estrés compresivo
determinados, dado que estas discontinuidades actian como zonas de acumulacion de
tensiones. No obstante, la continuidad del recubrimiento y la uniformidad del espesor
observadas en la micrografia, demuestran una excelente adherencia al sustrato y una

compactacion estructural adecuada.

En conjunto, los resultados confirman que las peliculas delgadas de tantalo
presentan una combinacion Optima de propiedades estructurales y mecanicas,
determinadas por el equilibrio entre las condiciones de deposicién, la energia de los
iones incidentes y la temperatura del sustrato. La correlacion entre el espesor, el estrés,
la dureza y la morfologia, revelan un sistema coherente y bien controlado, con
potencial para aplicaciones donde se requiera alta resistencia mecanica, estabilidad

térmica y una excelente adherencia superficial.
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CAPITULO V: CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

Luego de la culminacion del presente trabajo de investigacion, se arriba a las

siguientes conclusiones:

e Lainvestigacion demostro que es posible sintetizar peliculas delgadas
de tantalo mediante la técnica de Magnetrén Sputtering y caracterizarlas
mecanicamente, comprobando que esta metodologia es adecuada para
obtener recubrimientos homogéneos, con propiedades mecanicas bien
definidas y dependientes de los pardmetros de deposicion. Los
resultados obtenidos validan la viabilidad de la técnica para

aplicaciones tecnoldgicas avanzadas.

e El estudio del estrés como funcion del espesor de la pelicula delgada
mostré que el andlisis de curvatura basado en la ecuacion de Stoney
reveld un comportamiento puramente compresivo (Pag. 114; Figura
4.2), cuya magnitud aumenta con el espesor debido a la restriccion
progresiva del movimiento atbmico y a la coalescencia incompleta de
islas durante las etapas iniciales del crecimiento. Este régimen
compresivo es caracteristico de recubrimientos metalicos depositados a
bajas temperaturas y explica la estabilidad estructural del sistema frente
a deformaciones pléasticas localizadas. Asimismo, la formula empirica
construida, A (B) = k(1 —e /B, describi6 adecuadamente la
tendencia observada, destacando que las variaciones mas significativas
del estrés ocurren a espesores pequefios, donde dominan los procesos

de nucleacion y cierre de vacancias, mientras que para espesores
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mayores el estrés se aproxima gradualmente a un valor cercano a cero
desde magnitudes compresivas, reflejando asi un crecimiento mas
estable y homogeéneo en peliculas delgadas de tantalo. El signo negativo
del parametro k (-45.52) confirma la naturaleza compresiva del estrés.
Por otra parte, el buen ajuste indica que éste representa apropiadamente
la mayor parte de la variabilidad experimental, quedando las
discrepancias vinculadas a microgrietas, porosidad o idealizaciones del
propio modelo matematico propuesto. En conjunto, los resultados
evidencian que el desarrollo del estrés de naturaleza intrinseca en estas
peliculas estd gobernado por los mecanismos iniciales de crecimiento y
por la evolucién no lineal del estrés con el espesor, lo que explica la
estabilidad estructural observada en el tantalo depositado sobre el

sustrato de silicio.

El estudio de la dureza de indentacion como funcion del desplazamiento
normal, basado en ensayos de nanoindentacion, mostré que los
recubrimientos de tantalo alcanzan valores promedio entre 7.2-7.5 GPa,
estabilizandose una vez superada la zona inicial donde predominan los
efectos superficiales. En esta region se observaron variaciones mas
marcadas y mayor dispersion, asociadas a la rugosidad, irregularidades
y tensiones residuales de la superficie. Conforme aumenta la
profundidad, la respuesta se vuelve mas estable y representativa del
espesor del material. Las peliculas méas delgadas presentaron durezas
ligeramente mayores debido al confinamiento impuesto por el sustrato
y a una microestructura mas densa, mientras que en las peliculas mas

gruesas mostraron un comportamiento mas uniforme en el régimen
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estable, aunque con la influencia de tensiones compresivas acumuladas
que afectan la cohesion intercolumnar. Estas propiedades demuestran
una relacion directa entre el espesor, el nivel de estrés residual y la
densificacion microestructural, lo que explica la diferencia en la
respuesta mecanica observada entre ambas capas. La convergencia de
ambas curvas hacia un mismo intervalo confirma la consistencia del
depdsito y evidencia que el comportamiento mecanico final depende de
la interaccion entre la microestructura columnar, las tensiones internas
y la reduccion progresiva de los efectos superficiales, consolidando asi

un modelo de respuesta estable y representativo del tantalo.

e Laimagen SEM confirm6 una morfologia homogénea de orientacion
columnar estable y excelente adherencia interfacial. La presencia de
microvacios y fronteras abiertas coincide con los valores de estrés
compresivo calculados, validando la coherencia entre la morfologia y
la respuesta mecanica. Esta correlacion demuestra que los mecanismos
de crecimiento y las tensiones residuales pueden ser controladas

mediante la modulacion fina de los pardmetros de sputtering.

El problema general y los problemas especificos planteados en este trabajo de

investigacion han sido resueltos.

El objetivo general y los objetivos especificos propuestos en este trabajo de

investigacion fueron alcanzados.

La hipotesis general y las hipotesis especificas formuladas en este trabajo de

investigacion fueron confirmadas.

En resumen, los resultados confirman que las peliculas delgadas de tantalo
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obtenidas mediante la técnica de Magnetron Sputtering DC constituyen sistemas
estables, reproducibles y con propiedades estructurales y mecanicas altamente
sintonizables. Estas caracteristicas posicionan al tantalo como un material idoneo para
aplicaciones de alta exigencia en microelectronica, dispositivos MEMS,
recubrimientos biomédicos y componentes aeroespaciales, donde la combinacion de

dureza, estabilidad térmica y adhesion es esencial para el desempefio del material.

5.2. Recomendaciones

A continuacion, luego de la formulacion de las conclusiones del presente
trabajo de tesis, sugerimos las siguientes recomendaciones, que podrian dar lugar a

futuras investigaciones relacionadas con peliculas delgadas de tantalo.

e Para optimizar el control estructural y mecéanico de las peliculas
delgadas de tantalo depositadas por la técnica de Magnetron Sputtering
DC, se recomienda realizar estudios sistematicos de variacién de
pardmetros de deposicion, como la potencia de descarga, presion parcial
del gas de trabajo, temperatura del sustrato y distancia entre el blanco y
el sustrato, a fin de establecer mapas de procesamiento que
correlacionen directamente las condiciones experimentales con la
evolucion microestructural, las tensiones residuales y la respuesta

mecanica del recubrimiento.

e Asimismo, es necesario incorporar técnicas avanzadas de
caracterizacién, como la difraccion de rayos X de alta resolucién
(XRD), espectroscopia Raman Yy microscopia electronica de
transmision (TEM), para estudiar los mecanismos de relajacion de

tensiones y las transiciones de fase durante el crecimiento. Estas
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herramientas permitiran cuantificar en tiempo real la evolucion
cristalina del tantalo y correlacionarla con las propiedades elasticas

observadas por ensayos de nanoindentacion.

También se recomienda explorar el efecto del bias sputtering controlado
sobre la energia de los iones incidentes, ya que un ajuste fino de este
pardmetro puede inducir densificacion, mejorar la adhesion interfacial
y reducir los efectos asociados a vacios atdmicos y microgrietas,
contribuyendo a obtener recubrimientos con mayor estabilidad

mecanica.

De igual manera, se recomienda someter estas peliculas a pruebas
reales, por ejemplo, en dispositivos microelectronicos, biomédicos,
mecénicos 0 aeroespaciales, evaluando su comportamiento bajo
condiciones de fatiga, temperatura y corrosion controlada. Este enfoque
estaria orientado a la validacion funcional, permitiendo proyectar el uso
del tdntalo como material estratégico en el desarrollo de tecnologias

emergentes de alto valor agregado.

Finalmente, para futuros trabajos en el departamento del Cusco, se
recomienda fortalecer y ampliar la investigacion en el area de Fisica e
Ingenieria de Superficies, fomentando el estudio en diversos tipos de
materiales que impulsen el desarrollo de la Ciencia de Materiales, la
Fisica de Materiales, la Ingenieria de Materiales y la Ingenieria
Nanotecnoldgica, asi como a sus potenciales aplicaciones tecnoldgicas,
considerando que el presente trabajo constituye el punto de partida de

esta linea de investigacion en la region.
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ANEXQOS

MATRIZ DE CONSISTENCIA

FORMULACION
DEL PROBLEMA

Problemas General:

¢Seré posible sintetizar peliculas delgadas de tantalo por la técnica

de Magnetrén Sputtering?
En caso afirmativo:

¢Sera posible caracterizar mecanicamente las peliculas delgadas de
tantalo depositadas mediante la técnica de Magnetron Sputtering?
Problemas Especificos:
a) ¢Como se determina el estrés como funcién del espesor de
una pelicula delgada de tantalo?
b) ¢Cual es la dureza de indentacion como funcién del

desplazamiento normal de la pelicula delgada de tantalo?

OBJETIVOS DE
LA
INVESTIGACION

Objetivo General:

Sintetizar peliculas delgadas de tantalo por la técnica de
Magnetron Sputtering y caracterizar sus propiedades mecanicas
relevantes.
Obijetivos Especificos:
a) Hacer un estudio experimental del estrés como funcién del
espesor de peliculas delgadas de tantalo.
b) Hacer un estudio experimental de la dureza de indentacién
como funcion del desplazamiento normal mediante la técnica

de Nanoindentacion en peliculas delgadas de tantalo.

HIPOTESIS

Hipotesis General:

Es posible sintetizar peliculas delgadas de tantalo por la técnica de
Magnetron Sputtering.

Es posible caracterizar mecanicamente las peliculas delgadas de
tantalo depositadas mediante la técnica de Magnetron Sputtering.
Hipotesis Especificas:

a) Es posible estudiar el estrés como funcion del espesor en las

peliculas delgadas de tantalo.
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b) Es posible hacer un estudio experimental de la dureza de
indentaciéon como funcién del desplazamiento normal
mediante la técnica de Nanoindentacién en peliculas delgadas

de tantalo.

VARIABLES
INDEPENDIENTES
Y VARIABLES
DEPENDIENTES

Primer experimento:

Estudio del Estrés como funcion del Espesor
VARIABLE INDEPENDIENTE: Espesor

Unidades de medicion: Nanometros

Instrumentos: Balanza analitica (medicion indirecta)
VARIABLE DEPENDIENTE: Estrés

Unidades de medicion: Pascales (Pa)

Instrumentos: Sistema Optico (medicion indirecta)
Segundo experimento:

Estudio de la Dureza de Indentacion como funcion del
Desplazamiento Normal

VARIABLE INDEPENDIENTE: Desplazamiento Normal
Unidades de medicion: Micrémetros (pm)

Instrumentos: Indentador (medicidn indirecta)
VARIABLE DEPENDIENTE: Dureza de Indentacion
Unidades de medicion: Gigapascales (GPa)

Instrumentos: Sistema del Indentador (medicion indirecta)

METODOLOGIA

Primera etapa: Sintesis de peliculas delgadas de tantalo por la
técnica de Magnetrén Sputtering
Segunda etapa: Estudio de propiedades mecanicas:

a) Estrés como funcion del Espesor

b) Dureza de Indentacion como funcion del Desplazamiento

Normal
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