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1. Introduccion y objetivos

La fabricacién de dispositivos electrénicos requiere en alguna etapa de proceso la sintesis de capas
de materiales sélidos de espesores inferiores a un micrémetro, los cuales reciben el nombre de
peliculas delgadas o capas finas. Estas laminas delgadas, debido a su pequeno grosor y fragilidad
no se emplean de una forma aislada, sino que se hallan soportadas sobre otros sélidos de mayor
espesor y de distintas propiedades fisicas o quimicas, conocidos como sustratos. En términos
generales, se podria decir que las peliculas delgadas pueden tener dos finalidades. Por una parte,
seria optimizar alguna o varias propiedades de los sustratos a los que estas recubren o incluso
dotarlos de propiedades nuevas, caso en el cual, se suele referir a las peliculas delgadas con el
término “recubrimiento”. Otro proposito fundamental, seria la fabricaciéon de dispositivos con
propiedades fisicoquimicas especificas, completamente distintas a las propiedades iniciales del
sustrato, el cual se comporta entonces, como un mero soporte fisico.

En este trabajo, nos centraremos en uno de los métodos mas utilizados en la deposicién de
peliculas delgadas, como es la deposicién catédica. Este es un proceso no térmico de evaporacién
donde los atomos de la superficie de un material son expulsados fisicamente por la transferencia
de momento producida al hacer bombardear sobre un blanco los iones de un plasma. En la
deposicion por pulverizaciéon catddica, los dtomos del blanco son re-condensados en la superficie
del sustrato, formando asi un recubrimiento.

El principal objetivo de este trabajo es automatizar uno de los posibles controles del sistema
de sputtering del grupo de Magnetismo y Materiales Magnéticos de la Facultad de Ciencia y
Tecnologia de la UPV/EHU. Actualmente, el proceso realiza de manera manual, pero muchos de
los pasos involucrados son susceptibles de automatizarse. Son muchos los distintos elementos
o sistemas que se pueden controlar, como, por ejemplo, el movimiento de sustratos, el control
de las fuentes de DC y RF, el control de temperatura, el control del flujo del argén etc. En la
memoria se analizan los pasos a efectuar en un proceso de deposicién, que podrian automatizarse.
Este trabajo supone una primera aproximacién al problema y se centra exclusivamente en la
automatizacién de algunos de estos pasos, principalmente en el control automatico de la presiéon
de argén en la camara de deposicion.

Para ello, antes de centrarnos en el tema principal del trabajo, es conveniente introducir de
forma general las laminas delgadas y el sputtering con todas las caracteristicas que lo rodean.
Para ello, comenzaremos con una introducciéon a la deposiciéon de capas delgadas explicando
los tres procesos bésicos y comunes en todas las técnicas. Luego, daremos paso a dos aspectos
fundamentales como son la tecnologia de vacio y el estado de plasma. Estos seran dos factores de
suma importancia en el desarrollo del sputtering mediante magnetrén. Una vez concluido con
este apartado, comentaremos brevemente las distintas técnicas fase vapor, categoria donde se
encuentra el sputtering y, al acabar esta seccién nos centraremos exclusivamente en él. Aqui,
describiremos el sistema que tenemos en el laboratorio y el funcionamiento y caracteristicas de
las partes que lo componen. Finalizaremos este apartado, mencionando los distintos elementos
susceptibles de control en el sistema de sputtering local. Una vez entendido todo el proceso
relacionado con el sputtering, nos centraremos en el control de la presion de trabajo. Para ello, se
comentaran los aspectos basicos de un controlador PI y, se proporcionara una sintonia adecuada
para el sistema local. El controlador se implementarad mediante el entorno de desarrollo Labview
el cual se divide en dos partes como veremos en el apartado correspondiente.
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2. Deposicion de capas delgadas

2.1. Procesos basicos

Aunque los distintos métodos de deposicion de capas finas tienen caracteristicas variadas, existen
unos procesos basicos comunes a todas ellas que se suelen agrupar en torno a los conceptos de
fuente, transporte y deposicién [1]. Los materiales que seran depositados son proporcionados por
una fuente de material. Mediante el transporte, los atomos son trasladados desde su origen hacia
el sustrato sobre el que se realiza la deposicion. Finalmente, tenemos la deposicién propiamente
dicha, es decir, la llegada del material al sustrato y su acomodacién sobre él, produciendo la
pelicula delgada.

La fuente del material que formara la pelicula delgada, es la materia prima que se va a
depositar en el sustrato. Puede encontrarse en estado sélido, liquido o gaseoso (o en estado de
vapor). Los materiales en forma sélida necesitan ser vaporizados para poder ser transportados
hacia el sustrato. Esto se consigue de diversas formas segtn el proceso de fabricacién. En con-
junto estas técnicas se agrupan bajo el nombre de Physical Vapor Deposition, PVD. Por otra
parte, en los procesos de Chemical Vapor Deposition, CVD, el suministro de material se realiza
generalmente a partir de gases o liquidos que pasan a fase vapor. Ambos procesos los veremos
mas detalladamente en futuros apartados por lo que teniendo en cuenta que esto es una breve
introduccién de los procesos béasicos, no nos extenderemos mas en este capitulo.

En el transporte, el factor méas relevante es la uniformidad del ritmo de llegada del mate-
rial a la zona de sustrato. En general, si el transporte tiene lugar en alto vacio, las moléculas se
trasladan desde la fuente hasta el sustrato en linea recta, de manera que la uniformidad de la
llegada depende fundamentalmente de la geometria del equipo de deposicién. Por el contrario, si
el medio en el que tiene lugar el transporte es un fluido (gas), durante el recorrido de las moléculas
se producen multiples colisiones, de manera que el ritmo de llegada depende, sobre todo, de la
presion, del flujo de gases en la camara de deposicién y de la difusién de moléculas procedentes de
la fuente entre el resto de moléculas presentes. Muchos procesos de deposicion de pelicula delgada
se producen a través de un plasma. Un plasma es, basicamente, un gas parcialmente ionizado que,
debido a su contenido energético, permite activar los procesos de deposicion a bajas temperaturas.

La deposiciéon propiamente dicha produce el crecimiento de las peliculas delgadas. Aunque el
comportamiento de esta etapa depende de las anteriores (fuente de material y transporte), hay
tres factores fundamentales que determinan las condiciones de la deposicién: [2]

= Las propiedades y condiciones de la superficie sobre la que se realiza el depdsito, incluyendo
la rugosidad, el nivel de contaminacién con impurezas, el grado de afinidad quimica con el
material a depositar, etc.

= La reactividad del material que se deposita. Es decir, la probabilidad de que las moléculas
que llegan al sustrato reaccionen con la superficie y queden incorporadas a la pelicula
delgada en crecimiento.

= El aporte de energia a la superficie de deposicién, que puede provenir de diversas fuentes
y que tiene gran influencia en el grado de reactividad del material y en la composicién y
estructura de la pelicula que se forma. Ademads de la temperatura, la energia puede ser
suministrada, por fotones (laser), bombardeo de iones (en los procesos con plasma), por
reacciones quimicas, etc.
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Los procesos de crecimiento de peliculas delgadas son complejos, dependen de multiples variables
y tienen diferentes particularidades para los diferentes procesos de deposicién. A pesar de ello,
en términos generales, el proceso completo puede dividirse en cinco etapas: [1, 3]

Llegada y acomodacién térmica de los atomos sobre la superficie.

Adsorcién/Desorcién de los dtomos sobre la superficie.

1.

2.

3. Difusién superficial de los atomos absorbidos.

4. Nucleacion, con formacién de agregados atémicos.
5.

Crecimiento de la pelicula continua.

Fuente vapor Atomo reflejado

(&) O . )
< O Atomo desorbido
OOO
4 dat
Q@ —» [©) - o.mo 90 Substrato

Llegada Adsorcién/ 2 Crecimiento g

atomos desorcion pelicula

Figura 1: Representacidn esquemdtica del proceso de deposicidn [1]

La Figura 1 ilustra de manera esquematica los distintos procesos que proceden una vez que el
material llega al sustrato. El estudio y caracterizacién de estos procesos es complejo y se escapa
del objetivo de este trabajo.

2.2. Tecnologia de vacio

La ciencia y tecnologia de vacio contiene dos aspectos fundamentales. Por una parte, es una
herramienta necesaria en una gran cantidad de procesos fisicoquimicos tales como la produccién
de laminas delgadas, el estudio de superficies, la fisica de particulas de alta energia, la fusién
termonuclear, etc. Por otro lado, realiza la investigaciéon destinada a la obtencién de presiones
cada vez mas bajas, para satisfacer asi la demanda requerida en los modernos procesos tecnologicos.

La importancia del control de la atmosfera en la mayoria de los procesos proviene del he-
cho de tener la superficie como primer elemento de interaccién con el medio. Una superficie
expuesta a la atmdsfera esta contaminada por una o varias capas de gas absorbido, entre ellas
el vapor de agua de forma muy acusada, que impide la interaccién de otros elementos con la
superficie del sélido. De aqui, la importancia de disponer de superficies limpias, exentas de
cualquier gas absorbido, y durante un tiempo suficiente para realizar distintos procesos como,
por ejemplo, el recubrimiento de la superficie de un material en forma de capa delgada.

2.2.1. Comportamiento de los gases a presion reducida

El movimiento de las moléculas de un gas en un recipiente a presiéon reducida es rectilineo y con
direccién completamente aleatoria, en el que las moléculas chocan elasticamente entre ellas o con
las paredes del recipiente que las contiene cambiando su direcciéon constantemente. El recorrido
libre medio (A), esto es, en promedio, la distancia que recorre una molécula entre colisiones,
puede estimarse de la siguiente forma. Supongamos N moléculas, de masa m en un recipiente de
volumen V= L3. La seccion eficaz de impacto de una molécula de didmetro d es wd?, por lo que
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el volumen barrido por una molécula entre colisiones es Ard?. Si, como aproximacién, asignamos
a cada una de las N moléculas este volumen, se tiene:
Vv 1

N
g 2 =~ — = —
V=N\md j)\NNWdQ p— con n

Con una deduccién més cuidadosa se obtiene: [1]

V2

T onnd2

Por otra parte, el recorrido libre medio puede expresarse en funcién de la presion p y la temperatura
T utilizando la ecuacién de estado de los gases ideales
p V2 \ V2 kgT

VeNkaT = n=-L . x=_ Y% = kT
b B " T 2n 7 d2 o7 d2 p

donde kp es la constante de Boltzmann cuyo valor es 1.380649x10723.J/ K. Excepto a tempera-
turas extremadamente altas, el recorrido libre medio es proporcional al inverso de la presién. A
~ 1/p. Dependiendo de la presién del gas, se distinguen diferentes rangos de vacio que van desde
la presién atmosférica hasta un nivel extremadamente bajo, con una concentracién muy reducida
de moléculas por unidad de volumen. La Tabla I resume los distintos vacios utilizados en dicha
tecnologia, asi como el nimero de moléculas por volumen, el recorrido libre medio y el tiempo
necesario de formacién de la monocapa. [2, 9]

Tabla I: Rangos de vacio y pardmetros importantes. [1]

Clase de vacio Presion n A Tiempo formacién
(mbar) (molec/cm?) (cm) monocapa (s)
1-10° 246 - 10" 6,6 - 10-° 2,9.10°

Bajo {
1-10° 2,46 .10 6,6 .10 29.10°

Medio {
1-10° 2,46 - 10" 6,6 - 10° 2,9.10°

Alto {

1-107 2,46 - 10° 6,6 - 10 2,9.10°

Ultra-alto {

1.101% 2,46 - 104 6,6 - 10° 2,9 . 108

2.2.2. Componentes basicos y dinamica de un sistema de vacio

Los sistemas de vacio utilizados en el procesado de laminas delgadas dependen del nivel de
vacio requerido en la caAmara y de las aplicaciones a la que van dirigidas. Su funcién principal
consiste en proveer una atmosfera inicial de gas, exenta de aire y otros contaminantes, en una
concentracién lo mas baja posible de acuerdo con los requerimientos del proceso de deposicion y,
cuando sea necesario, suministrar el gas apropiado para el proceso. En estos sistemas, pueden
distinguirse tres partes diferenciadas:

= Camara o campana de vacio donde se lleva a cabo la preparacién de la lamina delgada.
= Equipo de bombeo que produce la presién requerida por el proceso en la caAmara de vacio.

= Linea de entrada de gases incluyendo la medida y control de flujo. Ademds, este sistema
suele estar acompanado de una valvula para airear la camara de vacio.

Los elementos que constituyen un sistema de vacio pueden variar segun el proceso a realizar
y el equipo de bombeo utilizado. Dependiendo del nivel de vacio (medio, alto y ultra-alto
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vacio) el conjunto de componentes de un sistema completo adopta diferentes configuraciones en
procesos tales como la deposicion de capas delgadas. Ademads de ello, existe una gran variedad de
componentes necesarios para el acoplamiento de los distintos subsistemas utilizados durante las
distintas operaciones del proceso. En la Figura 2, se muestran tres configuraciones béasicas de
sistemas de vacio utilizados en diferentes aplicaciones. [1, 6]

Gas de Camara ir{troduc.
roceso muestras
Gas de pro- P —
ceso .
- Cémara ®—] SR Camara -—
®_ vacio — vacle vacio Puerta de
Valvula de entrada
+— Compuerta
Valvula de ===
compuerta 2 L <+— Trampa N L
Valvula de va- z
cio previo Bomba

B. Roots 1 Difusora Turbo +

o Turbo ,_] I_l Rotatoria
L
B. Rotatoria I ITl I_l I_l

B. Rotatoria T T
B. i6nica
B. sublimacién B. sorcién (N,L)
CVD PVD P
b . . MBE y Analisis
(Vacio medio) (Alto vacio) (Ultra-alto vacio)

Figura 2: Ejemplo de configuraciones de sistemas de vacio, para distintos procesos de preparacion y
caracterizacion de superficies y capas delgadas. [2]

La primera de ellas, empleada en la deposiciéon de capas mediante CVD, solo requiere un nivel
de vacio medio, ya que el proceso suele llevarse a cabo a una presiéon entre 1072 y 10~2 mbar. El
equipo de evacuacién estd formado por una bomba rotatoria de apoyo y una bomba rotatoria
seca conocida como bomba roots, de alta velocidad de bombeo para la extracciéon de los gases.
Ademas, podemos observar que el conjunto también dispone de una valvula de aislamiento de la
cdmara.

Para las técnicas de PVD el vacio requerido es més elevado, entre 1076 y 107 mbar ya que se
tiene que evitar la reaccion de los materiales depositados con los gases y vapores absorbidos
en las paredes de la cdmara. En estos casos, ademés de una bomba rotatoria de apoyo, la
evacuacion se realiza mediante una bomba de difusién o turbomolecular que permiten llegar
a las presiones requeridas. Sin embargo, este tipo de bombas no puede evacuar los gases de
un recinto cuando se encuentran a la presién atmosférica ni tampoco puede expulsar los gases
evacuados directamente a la atmésfera. Por tanto, como podemos ver en la Figura 2, se debe
incluir una derivacién by-pass desde la rotatoria hacia la cAmara para conseguir un vacio previo. [2]

En las técnicas donde el vacio necesario es del orden de 10~'2 mbar, es decir, ultra-alto vacio, se
exigen equipos de control y requerimientos de limpieza mucho méas complejos. En la Figura 2, se
observa una precamara para el intercambio de muestras sin romper el vacio. Sin estos sistemas
habria que abrir la camara e introducir las muestras antes de realizar el vacio y el tiempo de
espera hasta obtener el vacio deseado aumentaria considerablemente.

2.2.3. Bombas de vacio

Los parametros fundamentales que caracterizan las bombas de vacio son: la velocidad de bombeo,
es decir, el flujo volumétrico de gas que evacua por unidad de tiempo, la carga de gas, es decir,
el nimero de moléculas de gas que evacua por unidad de tiempo y, la diferencia entre el limite
de presién mas bajo y el méas alto que puede evacuar la bomba. No existe ninguna bomba de
vacio capaz de evacuar el sistema desde la presién atmosférica hasta la presion tltima requerida
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cuando esta sea menor que 1073 mbar. Por tanto, para conseguir la presién requerida en un
determinado proceso, es imprescindible conectar equipos en cascada, usando diversas bombas
disenadas para trabajar en unos rangos de presion especificos.

Segun el modo de funcionamiento, las bombas de vacio se agrupan en dos grandes grupos: bombas
de desplazamiento positivo y bombas de captura. Las primeras retiran fisicamente las moléculas
de la camara de vacio, transfiriéndoles una cierta cantidad de movimiento hacia la boca de salida.
Se emplean para ello, sistemas mecdnicos en movimiento como membranas o pistones. En este
grupo destacan las bombas rotatorias, de membrana y turbomoleculares. La evacuacién también
se puede producir por arrastre por medio de aceite como en el caso de las bombas difusoras. Por
el contrario, mediante las bombas de captura, las moléculas se atrapan sobre una superficie activa.
En este caso las moléculas del gas no son transferidas a la atmosfera, sino que son capturadas de
alguna forma en el propio sistema de vacio, por lo que no pueden bombear grandes cargas de gas.
1, 9]

2.3. El estado plasma

Otro de los conceptos importantes en el proceso de sputtering es el estado de plasma. Se trata de un
conjunto de cargas positivas (iones) y negativas (electrones) que se mueven aleatoriamente entre
atomos o moléculas neutras de forma que todas estas particulas forman un medio eléctricamente
neutro. Se puede decir que el plasma se presenta en cualquier estado de la materia que contenga
suficientes particulas cargadas libres, de forma que su comportamiento colectivo esté dominado
por fuerzas electromagnéticas dandole asi propiedades de fluido y de conduccién como la de los
metales. Los plasmas se generan mediante procesos muy energéticos, como la descarga eléctrica
en gases o el calentamiento de un gas a temperaturas muy elevadas. [2, 11]

2.3.1. Descargas eléctricas en gases

Los plasmas utilizados en el procesado de materiales pueden obtenerse a presiones reducidas
utilizando plasmas frios o a presiones cerca de la presion atmosférica, utilizando plasmas térmicos.
A menudo, se utiliza la presién de trabajo como pardmetro que delimita las condiciones térmicas
y no térmicas. Al subir la presién de trabajo, el intercambio energético entre los electrones y las
especies pesadas del plasma es mucho mayor y, por tanto, la energia media de los electrones y
de las especies pesadas del plasma alcanzan valores parecidos, lo que se considera plasma en
equilibrio térmico. En la Figura 3, podemos ver la temperatura de las diferentes especies del
plasma en funcién de la presion.

5
10

Energia
No térmico Térmico electrones

4 H
g 10 1eV
e
=3
E

3
g0 - 0.1 eV
2

Temperatura
ambiente

Presion (mbar)

Figura 3: Variacidn de la temperatura de las diferentes especies del plasma en funcidn de la presion. [2]
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En el sputtering, al ser una técnica de deposicién en vacio, se requieren por tanto plasmas frios.
Estos plasmas se encuentran muy alejados del equilibro térmico, ya que la mayor parte de la
energia eléctrica suministrada en la descarga de plasma se consume en los electrones que son
acelerados a altas velocidades, mientras que el resto de las especies quimicas se mantienen con su
energia determinada por la temperatura del gas. [8]

El plasma puede generarse mediante descargas en corriente continua o en corriente alterna.
También existen otras alternativas como las descargas mediante induccién o mediante el acopla-
miento al plasma de ondas electromagnéticas en el rango de microondas. [2]

La descarga en corriente continua es independiente del tiempo, por lo que funciona en ré-
gimen estacionario, lo cual hace que sea mas ficil que las descargas eléctricas producidas por
campos alternos. Supongamos un condensador de dos placas paralelas separadas a una distancia
d. Al aplicar un valor de voltaje V suficientemente elevado, el condensador se descarga ya que el
medio se hace conductor. Este proceso de descarga ocurre cuando el campo eléctrico establecido
entre las placas, E=V/d es suficiente para ionizar el gas (medio contenido entre las placas).
Mediante esta descarga, se generan los electrones primarios, que dan lugar a una corriente inicial
pequeinia. Estos electrones primarios son acelerados por el campo eléctrico hacia el dnodo, es
decir, hacia el terminal positivo, alcanzando velocidades altas, suficientes para iniciar un proceso
continuo de ionizacién por impacto en cada colisién con el gas neutro, de manera que se forma
una oleada creciente de electrones en el &nodo y el mismo nimero de iones que viajan en sentido
opuesto hacia el cidtodo. En este caso, la energia transferida es superior a la energia de enlace
del electrén colisionado, por lo que este abandona el atomo y, en consecuencia se crea un ion
positivo. [1, 3] En el caso del argén, gas utilizando comtinmente en el sputtering, se obtiene:

e” + Ar — 2e + Art
Se generan por tanto dos electrones y un ion de argén en cada colisién. Estos son los iones que

bombardean el blanco como se describira después. A medida que se incrementa la corriente entre
los electrodos se distinguen diferentes regimenes los cuales se muestran en la siguiente figura.

Descarga oscura Descarga luminosa Descarga en arco

Régimen de Es,caf?a
_ Vs Townsend némala
: \
]
2 Arco
% Corona / Térmico
3 Régimen de A’rco_
= saturacién No térmico
2 Descarga
= “— Norma
g / }

lonizacion
| Im3 Flond? I N N |\|_—-|_-—|—/

10" 10% 10¢ 10" 10 10° 10° 10*
Corriente (A)

Figura 4: Régimen de descarga en CC en funcion del voltaje e intensidad. [1]

El régimen de la descarga luminosa se divide en dos regimenes secundarios. En el régimen de
descarga normal la corriente es practicamente independiente del voltaje, ya que esta controlada
por los procesos de ionizacién en avalancha descritos en el parrafo anterior. Se habla por lo tanto,
de una descarga auto-mantenida, ya que la perdida de electrones en el &nodo es compensada
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por la produccién de nuevos electrones a partir del bombardeo de iones positivos sobre regiones
localizadas del catodo. Sin embargo, el aumento del voltaje por encima de un cierto valor supone
un incremento de electrones cerca del catodo y esto provoca un aumento de la corriente. Esta
region es la que se utiliza en los procesos de sputtering.

Las descargas en corriente alterna son mucho maés eficientes en la ionizacién de los atomos
y moléculas neutras que las descargas en corriente continua. Los electrones, al tener menos masa
que los iones, siguen con mas facilidad las oscilaciones del campo, por lo que aumenta la energia
en el plasma incrementando asi la probabilidad de colisién. Ademads, debido a estas oscilaciones
de los electrones se reduce la probabilidad de que estos electrones impacten contra las paredes
que confinan el plasma. Por este motivo, el uso de descargas en corriente alterna permite trabajar
a presiones mucho mas bajas que en corriente continua. [1]

2.4. Procesos de preparacion de pelicula delgada

La Figura 5 muestra una clasificacién de las principales técnicas de preparacién de peliculas
delgadas. Las técnicas en disolucion, parten de soluciones liquidas, que por reacciéon dan un
precipitado sélido en forma de capa delgada. Las técnicas de tratamiento superficial mas que
un depdsito, se obtiene una capa superficial del mismo sustrato con propiedades mejoradas.
Finalmente, las técnicas mas comunes, son las de fase vapor de las que forma parte el objetivo de
este trabajo, especificamente el sputtering magnetron.

Técnicas de preparacién
de peliculas delgadas

Disolucién Fase Vapor ratamiento super

[ Sol-Gel | [Electro-quing Laser | [Implantaci6y
Fisicas (PVD) Quimicas (CVD)
1
[Evaporacién]|[ PLD ] | [Sputtering [ LPcVD | [PECVD]

[Haces molec] [Arco, otras..]

Figura 5: Clasificacion de los procesos de preparacion de pelicula delgada. [1]

Las técnicas de fase vapor se han desarrollado enormemente en los tltimos 30 afios. Estas técnicas,
estan basadas en la formacién de un vapor del material a depositar, con objeto de que se condense
sobre la superficie del sustrato formando un depdsito sélido, es decir, una pelicula delgada. Como
se ha mencionado en el apartado 2.1 la diferencia entre los procesos, se basa en la naturaleza de
la fuente de vapor (sélido, liquido o gas) y en el método usado para producirlo. Se diferencian asi
dos grandes grupos: [1, 2]

» Técnicas fisicas, Physical Vapour Deposition o (PVD), en las que se parte de un material
s6lido que se convierte en vapor mediante calentamiento (evaporacién) o bombardeo con
particulas energéticas (iones, electrones o fotones).

» Técnicas quimicas, Chemical Vapour Deposition o (CVD), en la que se parte directamente
de los gases o liquidos que pasan a vapor que mediante reaccién quimica dan un producto
nuevo que se condensa sobre el sustrato.
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La evaporacién consiste en el calentamiento hasta la sublimacién del material que se pretende
depositar. El vapor del material termina condensandose en forma de lamina delgada sobre la
superficie del sustrato. Normalmente, la evaporacion se hace a presiones reducidas, del orden de
107% 0 107° mbar, con objeto de evitar la reaccién del vapor con la atmésfera ambiente. A estas
presiones bajas, el recorrido libre medio de los atomos de vapor es del orden de las dimensiones
de la cAmara de vacio, es decir, se encuentran en el régimen molecular por lo que estas particulas
viajan en linea recta desde la fuente de evaporacion hasta el sustrato. [6]

En la evaporacién, el calentamiento del material se lleva a cabo mediante el paso de corriente
eléctrica a través de un filamento o placa metélica sobre el cual se deposita el material. El
material en forma de vapor, se condensa entonces sobre el sustrato. Los metales tipicos usados
como resistencia de calentamiento son: Tantalio (Ta), Molibdeno (Mo), Wolframio o Tungsteno
(W). También existe la evaporacién con haz de electrones en el que el material se coloca en un
crisol enfriado con agua y se calienta directamente con un haz de electrones. [1]

En las técnicas de Pulsed laser deposition, (PLD), se aplican pulsos cortos de alta energia
sobre un material de aporte, generalmente ceramico, encerrado en una camara de alto vacio. La
luz intensa de un laser pulsado (del orden de entre 108 Wem =2 a 1010 Wem™2) al enfocarse sobre el
blanco proporciona la energia para la ablacion del material. Los procesos fisico-quimicos son com-
plejos. Se produce un plasma que emite luz en muchas frecuencias. Los 4tomos, iones o moléculas
eyectados se condensan sobre el sustrato depositando la pelicula. El nimero de pulsos del laser se
puede ajustar para conseguir distintos espesores de material. El laser es de longitud de onda corta,
en el espectro ultravioleta y los pulsos de los ldseres son de nanosegundos, picosegundos o bien
femtosegundos. Es de gran interés especialmente en la fabricacién de superconductores a alta tem-
peratura y materiales magnéticos porque se pueden conseguir depésitos de gran cristalinidad. [1, 2]

La pulverizacién catddica o sputtering, es un proceso fisico en el que se produce la vapori-
zacion de los dtomos de un material sélido, denominado "blanco", mediante el bombardeo de
iones energéticos acelerados desde un plasma, mientras que el material a ser pulverizado puede
ser un elemento, una aleacién, un material compuesto o una mezcla de varios elementos. Existen
distintos tipos de sputtering: sputtering diodo, cuya configuracién es la mas simple, bias sputtering,
sputtering por haz de iones (ion-beam), magnetrén sputtering, etc.

En la Figura 6 se muestran tanto la evaporacién térmica, como la técnica de PLD descrita en el

parrafo anterior.
— n et (-)

\:\- Sustrato

- ) {
Vapor d?l_ s Camara de 'L_Q’I,;_Q
metal T % i - vacio P
) Lente / Cémara ™\
-‘ﬁ-‘-ﬁ S __Resl.istencia Q& o 1I_I.-" Blan co."'x
caliente (W) AR | | h—' q:}
— Espejo VIR
! NN
Sustrato T E—1

Fuente de alimentacion

Figura 6: Izq: Fvaporacion. Dcha: PLD.
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2.5. Criterios de seleccion de las técnicas de deposicion

Como se observa en la Figura 5, el desarrollo de la tecnologia de capas delgadas ha llevado a
una especializacién cada vez mayor de los distintos métodos, originando numerosas variantes
dependiendo de la aplicacién final en la que se desean utilizar. Por tanto, hay muchos factores
que determinan la utilizacién de una técnica u otra. [2]

= Material que ha de ser depositado: Generalmente, los metales, aleaciones y otros
compuestos metdalicos son depositados mediante técnicas de PVD, mientras que en los
compuestos mas complejos se utilizan las técnicas de CVD o disolucién.

= Espesor, velocidad de deposicion y homogeneidad del recubrimiento: El espesor
alcanzable con cada técnica estd muy relacionado con la velocidad de deposicién y con
la direccionalidad de la técnica. Mediante las técnicas fisicas, se obtiene un depédsito
inhomogeneo en espesor, mientras que con las quimicas, se pueden producir muy homogéneos
incluso en superficies de tridimensionales.

= Temperatura del sustrato: Es uno de los pardmetros mas importantes a la hora de
decidirse por una técnica u otra. Existen técnicas que ocasionan un calentamiento alto del
sustrato lo que puede generar un problema ya que se pueden modificar sus propiedades.
Por este motivo, se tiende a utilizar técnicas donde la temperatura es la mas baja posible.
En la Figura 7, podemos ver el rango de temperatura para las distintas técnicas.

-
Proyeccion
1200 - térmica
e 1000 - CVD E Cementacion
m
é 800 f Carbo-nitruracion
[
-
| PECVD .
g— 600 Nitruracion
térmica
a0 PVD
Nitruracién por
Electrodepos. plasma
200 Implantacion
— [ Isolgel
1 0 i 2 3

Espesor (um)

Figura 7: Rango tipico de espesor y temperatura para diversas técnicas de preparacion de pelicula delgada.

1]

= Densidad y adhesién del depésito al sustrato: Ambas cualidades estan determinadas
por la energia de llegada de los 4tomos a la superficie del sustrato durante el proceso de
deposicién. Las técnicas basadas en plasma, en las que existe un bombardeo intenso de
particulas cargadas sobre el sustrato, dan depoésitos densos y adherentes. Por el contrario,
con las técnicas quimicas se obtienen depdsitos menos densos.

También existen otros factores como pueden ser la pureza de los materiales de partida y del
material depositado, o la disponibilidad y problemas de seguridad en el manejo de materias
primas, pero estos aspectos por lo general no suelen ser una dificultad en la seleccion de la técnica.
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2.6. Pulverizacion catodica - Sputtering

2.6.1. Mecanismos basicos de sputtering

El sputtering es el método mas extendido para la deposicién de laminas delgadas debido a
su relativa sencillez, la versatilidad de la técnica y de la flexibilidad que ofrece. Su uso esta
ampliamente extendido industrialmente y en investigacion. En sus diferentes variantes la técnica
de sputtering resuelve varios de los problemas asociados a la evaporacién térmica: [1, 3, 8]

= Aporta suficiente energia de llegada de los 4tomos evaporados, produciendo en consecuencia
capas de mayor densidad y adherencia.

= Facilita la deposicién de metales con elevada temperatura de evaporacion.

= Posibilita la homogeneidad en la composicion de compuestos y aleaciones, que en la
evaporacion esta condicionada por la diferente presion de vapor de los componentes.

= Permite manipular la direccionalidad de la trayectoria de los atomos evaporados, evitando
discontinuidades en los escalones e inhomogeneidades de espesor.

= Facilita el control de la velocidad del espesor del depésito, ya que en la evaporacién depende
de la presion de vapor del evaporante que depende exponencialmente de la temperatura.

El sputtering es un proceso de bombardeo i6nico del material que se desea depositar, denominado
blanco, mediante iones energéticos procedentes del plasma de un gas mantenido a baja presiéon
en el interior de una camara de vacio. Los iones que forman el plasma son excitados y acelerados
hacia el blanco a través de un campo eléctrico.

El blanco constituye el electrodo negativo y atrae a los iones cargados positivamente. De este
modo los iones del plasma colisionan con el blanco arrancando dtomos y electrones secundarios.
Estos electrones repelidos por el potencial negativo del catodo, son también acelerados por el
campo eléctrico y encuentran en su recorrido nuevos dtomos a los que también ionizan repitiéndose
de nuevo el proceso. Este proceso se denomina descarga. La descarga eléctrica es de tipo luminoso,
en la que un aumento del voltaje implica un aumento de la corriente de descarga. Cuando los
electrones secundarios se alejan del blanco son recogidos por el anodo. La emision de electrones
secundarios contribuye a aumentar el grado de ionizacién del plasma y, por tanto, provoca que el
bombardeo sea més intenso [8]. Finalmente, se alcanza un estado de equilibrio, estabilizandose
el plasma por la compensacién entre ionizaciones y neutralizaciones. Es decir, se consigue un
equilibro entre los atomos ionizados producidos por el impacto de los electrones y los que son
neutralizados. De esta manera, se expulsan los 4tomos del blanco que se depositaran sobre el
sustrato. [1, 4]

Unicamente los dtomos que adquieren energia suficiente consiguen abandonar la superficie,
alcanzar el sustrato y adherirse a él. La mayor parte de la energia proporcionada por el bom-
bardeo de iones incidentes se transforma en calor, la cual, es disipada mediante un circuito de
refrigeracién que evita el sobrecalentamiento del catodo.
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Las etapas individuales del proceso son las siguientes:

Descarga eléctrica entre dos electrodos (cdtodo = blanco)
en un gas inerte (Ar)

U

Aceleracién de los iones (+) hacia el cdtodo y bombardeo de la superficie

U

Interaccién ién-superficie a través de procesos balisticos

U

Pulverizaciéon del blanco (material a evaporar)

Figura 8: Etapas bdsicas del proceso de sputtering [1]

En un sistema basico de sputtering, el electrodo superior que estd conectado al terminal negativo
de la fuente de alimentacién, actiia como catodo de la descarga eléctrica y, estda formado por
el material a evaporar. A este catodo también se le conoce como el blanco del sputtering y es
sometido al bombardeo intenso de iones positivos de la descarga una vez que son acelerados
desde el plasma como consecuencia de la diferencia de potencial. Esta configuracién se denomina
sputtering diodo y es las més sencilla de todas las existentes. [1, 4, §]

Flujoiones a

¢ S5 i | Blanco
et e . (catodo)
vaina
Atomos Plasma
eyectados
(pulverizados) ® o
Substratos
I___—_I Anodo

| +

Figura 9: Esquema de una descarga eléctrica para generar un plasma y el proceso de bombardeo sobre el
cdtodo de los iones acelerados en las prozimidades del cdtodo. [2]

Como podemos ver en la Figura 9, el gas de la descarga suele ser un gas inerte de masa elevada
con el objetivo de aumentar la trasferencia de momento cinético a los dtomos del blanco. En
la mayoria de los casos, el gas utilizado es el argén. La configuracion del sistema de sputtering
puede ser tanto la mostrada en la Figura 9, como la inversa, siempre manteniendo el sustrato
conectado al anodo. Este electrodo correspondiente al anodo, estd formado por un material
conductor, generalmente acero inoxidable, y suele estar conectado al potencial de tierra por
razones de seguridad. Los potenciales aplicados son elevados, por encima de 1000V, para asi,
mantener la descarga con una presién del gas entre 1072 y 1073 mbar. [1]

2.6.2. Sputtering magnetron

Como se ha comentado en la introduccién de este apartado, la configuracion mas simple de
un sistema de pulverizacion catddica se denomina sputtering diodo cuya configuracion consiste
principalmente en dos electrodos separados a una cierta distancia mostrado en la Figura 10. Bajo
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esta configuracién el mantenimiento de la descarga requiere la aplicacién de una diferencia de
potencial entre los electrodos relativamente alta, por lo que a menudo la necesidad de aplicar
estos voltajes tan elevados plantea serios problemas de utilizacién.

Agua refrigeracidn

Entrada de
gas (A
: | ] ] 5
Descarga § ) g Catodo _
(plasma)
. Fuente
Atm_nns Alimentacidn
pulverizados
Substrat +
ubstratos .
Anodo
Sisterna de
vacio —_

Figura 10: Esquema de un sistema de sputtering diodo [8]

En las condiciones tipicas de la configuracion de sputtering diodo, cuya presién seria de
10~ mbar y con una separacién entre los electrodos de 4 cm para obtener una velocidad
de deposicién del orden de 40 nm/s se necesita una corriente de 1 mA /cm?. Teniendo estos datos
en cuenta la diferencia de potencial necesaria para mantener esa corriente seria de ~3000 V. El
uso de voltajes tan elevados puede generar dafios en la estructura de la capa depositada debido a
la radiacién de alta energia producida por la descarga. [2]

La baja tasa de deposicién y la alta presiéon del gas de trabajo, hacen que la configuracién
de sputtering diodo se haya abandonado en favor de nuevas soluciones. Para aumentar la emision
de electrones al plasma y asi poder disminuir el voltaje se han propuesto diversas alternativas,
como, por ejemplo, la introducciéon de un filamento incandescente lo que supuso la configuracién
denominada sputtering triodo. A pesar de ello, la solucién més conveniente consiste en la aplica-
ciéon de un campo magnético alrededor del blanco, de manera que, los electrones de plasma se
ven forzados a realizar trayectorias helicoidales alrededor de las lineas de campo, aumentado la
longitud de sus trayectorias y el nimero de colisiones con los atomos de argén. Esta configuracion
se conoce como sputtering magnetrén. Por otro lado, cuanto mas baja sea la presion de gas en la
cdmara, mayor serd el recorrido libre medio (\) de los 4tomos. Por lo tanto, serfa bueno tener
un sistema que pudiese trabajar con presiones suficientemente bajas como para que los dtomos
evaporados llegaran sin choques con el gas hasta el sustrato. [1, 4]

En 1935 Frans Michel Penning fue el primero en estudiar el sputtering a baja presién con
un campo magnético transversal superpuesto a una descarga DC. El sistema experimental,
consistia en dos electrodos cilindricos coaxiales con un campo magnético axial, logrado gracias
a un solenoide que rodeaba el electrodo exterior. Encontré que al poner un campo magnético
de unos 300 G disminuia la presion minima para tener un plasma de un factor 10 veces mas
grande que en el sputtering diodo tradicional. Ademads, se incrementaba el ritmo de deposicién
considerablemente. Sin embargo, este sistema no llego a usarse en la préctica. [5]

A principios de los 60 el sistema fue reconsiderado. Katharine Way estudi6 las descargas en
presencia de un campo magnético en relacién con la deposicién de peliculas delgadas. Propuso un
sistema de magnetrén con el cual la presiéon de gas llegaba a bajar hasta 6.66x1075, lo cual era
de dos érdenes de magnitud menos que la lograda con cualquier otro sistema de sputtering. [5]
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Hayakawa y Wasa también estudiaron este tipo de descargas en relacién con la inestabili-
dad del plasma y el sputtering en el catodo. Inventaron el primer sistema con magnetrén planar,
el cual usaba un solenoide para crear el campo magnético. A pesar de ello, este sistema tampoco
fue usado en la practica. [5]

En los 70, el sputtering con magnetrones utilizando imanes permanentes se generalizdo am-
pliamente, debido a sus potenciales aplicaciones en el crecimiento de ldminas sobre silicio para la
creacién de circuitos integrados. Hoy en dia su uso esta extendido a un sin fin de aplicaciones
que van desde la microelectrénica hasta el vidrio arquitecténico. [5]

Hay principalmente dos sistemas de sputtering con magnetrones que se usan en la préactica: Planar
y cilindrico. Como ya hemos comentado en el parrafo anterior en ambas configuraciones, en las
proximidades a la superficie del blanco, se superpone al campo eléctrico un campo magnético
perpendicular al campo eléctrico. De este modo, los electrones del plasma, describen asi trayec-
torias helicoidales alrededor de las lineas de campo magnético, concentrando un gran ndmero
de electrones en la superficie del blanco y aumentando las posibilidades de ionizar atomos del
argon. Estos electrones son tanto electrones secundarios procedentes de la colisién con el blanco,
como electrones procedentes de la ionizacién del gas inerte. Ambos tipos de electrones estan
sometidos a la fuerza de Lorentz ejercida por el campo eléctrico entre los electrodos y los imanes
permanentes. Cuando los electrones secundarios tienen una trayectoria radial hacia el exterior,
pueden rebasar el perimetro del blanco. Por ello, para evitar que alcancen el sustrato, los elec-
trones son recogidos por el dnodo, situado al rededor el blanco, como se observa en la Figura 12. [1]

La eficiencia de la ionizacién de los electrones secundarios emitidos se incrementa como conse-
cuencia de alargar sus trayectorias antes de terminar en el d&nodo. El efecto final es un aumento
de la eficiencia de ionizacién y una mayor corriente de la descarga del plasma. Todo ello hace
posible obtener velocidades de deposicién més altas (1-3nm s~!) y alcanzar los espesores de
recubrimientos requeridos en tiempos de proceso inferiores a una hora.

En la Figura 11 podemos ver la comparacién de la corriente de descarga obtenida tanto en
el tradicional sputtering diodo como en las configuraciones planar y cilindrica de sputtering
magnetron.

10000
Diodo planar
S 000 | (An65Pa)
(1]
2
ﬂ -
§ Magnetrén cilindrico
Ar, 0.13 Pa
® 1000 ( )
h=]
o
] 500 B
° Magnetrén planar
> (Ar, 0.13 Pa)
100 . |
0.1 1.0 100

Corriente de descarga (A)

Figura 11: Comparacion de las distintas configuraciones para un blanco de aluminio. [1]
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Como podemos observar, por ejemplo, para una corriente de 1 A, el potencial necesario disminuye
considerablemente de (5000 V a 500 V aproximadamente) incluso permite trabajar con presiones
mucho més reducidas, pasando de alrededor de 10~2 mbar en el sputtering diodo a presiones
del orden de 102 mbar. Este hecho demuestra que la aplicacién de un campo magnético de
intensidad adecuada permite sostener la descarga con un potencial mucho mas accesible, alrededor
de 600-800 V. Ademas, al poder trabajar con presiones més reducidas, la trayectoria de los
atomos pulverizados es més direccional y, por ello, alcanzan la superficie del sustrato con mayor
energia. Otra ventaja considerable de la aplicacién de un campo magnético, es la posibilidad
de confinar el plasma en la regién préxima al cadtodo evitando de esa manera la radiacién del
plasma con el sustrato.

El conocimiento de los efectos de la interaccién de campos magnéticos sobre plasmas ha permitido
disefiar y desarrollar diversas técnicas de sputtering magnetrén con objeto de optimizar el proceso
de deposicion y obtener unas mejores caracteristicas en las capas depositadas. Estas técnicas di-
fieren en la geometria de los electrodos (4nodo y catodo) y, en la disposiciéon del campo magnético.

En la Figura 12, se muestra un esquema de la configuracién de anodo y catodo, asi como
la disposiciéon de los imanes en un magnetrén planar. En estd geometria el catodo esta formado
por un disco circular apoyado sobre una placa mediante un soporte aislante. Por debajo de la
placa estan situados una serie de imanes dispuestos de forma que las lineas de campo magnético
corran paralelas a la superficie del cdtodo desde la periferia, cerrandose sobre el centro. Para ello,
los imanes de los extremos comparten la misma orientacién, mientras que el central estd girado
180° con respecto a los de los extremos. Por otra parte, el &nodo estd formado por la propia
carcasa del conjunto, rodeando la parte superior del cdtodo y conectado al potencial de tierra.
Las lineas del campo magnético paralelas a la superficie del catodo hacen que los electrones
secundarios emitidos por el cdtodo describan trayectorias helicoidales, aumentando la densidad
del plasma alrededor del catodo y confinandolo asi en esta regién.

Atomos i : i

pulverlzadoqx Lineas del
del blanco . s ® . campo

LI magnético

.
Ao
-

i __ Plasma
A
- ".H‘\-.-:. Cétodo
- —— (blanco)
! EJ — Anodo
= (v=0)
# b
Imanes Refrigeracién
Entrada y salida —— —_ Contacto de citodo
de agua (V negativo)

Figura 12: Esquema magnetron planar [1]

Uno de los aspectos desfavorables, es que la erosion del sputtering magnetron material no es
uniforme y hay un cierto desaprovechamiento del material. El plasma es confinado en una region
concreta del espacio debido a la interaccién entre los campos magnéticos y eléctricos, lo cual
provoca un ataque desigual en el blanco. Esto es debido a que el sputtering es mas intenso donde
las lineas de campo magnético son paralelas a la superficie del catodo. El resultado visible es que
el blanco se erosiona en forma de V. Esto efecto se muestra en la Figura 13. Tipicamente, en
un magnetrén convencional, se estima que sélo se ataca entre un 25% y un 30 % del total del
blanco. [4, 8]
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Figura 13: Zona de desgaste del blanco en el sputtering asistido por campo magnético. [15]

2.6.3. Sputtering en corriente alterna

El bombardeo de un blanco no conductor con iones positivos puede dar lugar a una acumulaciéon
de carga en la superficie, y, en consecuencia, a un apantallamiento del campo eléctrico. De
este modo, la corriente eléctrica cesaria. Por eso, el sputtering DC' esta restringido a materiales
conductores, como metales o semiconductores dopados. Este problema puede ser solventado
utilizando una fuente de corriente alterna, en donde la carga positiva acumulada en el blanco
se compensa el invertir la polaridad en cada semiperiodo. Generalmente, se utilizan fuentes de
alta frecuencia (MHz) en el rango de radiofrecuencia (RF). En estas condiciones, aumenta la
probabilidad de ionizacién por impacto de los electrones sobre los iones, aumentado asi la densidad
del plasma. Esta configuracion, recibe el nombre de sputtering RF y es ampliamente extendida
en la pulverizacion de materiales no solo aislantes, sino también, conductores o semiconductores. [1]

El funcionamiento se basa en la distinta respuesta de los iones y los electrones del campo
cuando se someten a campos eléctricos de alta frecuencia. Cuando la frecuencia es suficientemente
alta (MHz), la mayor movilidad de los electrones permite que estos sigan las oscilaciones del
campo eléctrico, mientras que los iones se mantienen en una situacion efectiva de reposo. En
cualquier caso, la polaridad de los electrodos de la descarga, se alterna siguiendo las oscilaciones
del campo eléctrico. A pesar de ello, mediante una configuracién adecuada de la geometria de los
electrodos y, un circuito eléctrico apropiado, es posible conseguir un efecto de autopolarizacién,
permitiendo un bombardeo intenso sobre el electrodo que actia como catodo. Esta potencial de
autopolarizacién es aproximadamente igual al valor de pico a pico del potencial aplicado entre
los dos electrodos y por tanto puede ser suficiente para ocasionar el sputtering del material. La
frecuencia tipica de las fuentes de sputtering RF es de 13,56 MHz, ya que este valor ha sido
asignado para aplicaciones industriales y cientificas. [2, 8]

En la Figura 14, se muestra una configuracion tipica de un circuito de alimentacion RF de un
sistema de sputtering diodo.

Ce
! _______ ! Blanco
— 040 —|
Fuente 1 1 Camara de
alimentacion || 1 vacio
RF | |
| | 1
} ' Substratos

|||—

Circuito acoplo de
impedancias

Figura 14: Esquema de un sistema de alimentacion del sputtering RF. [1]
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En esta configuracién, se utiliza un condensador de alta capacidad Cj que esta conectado al
electrodo que actiia como blanco. Ademds, la superficie de este electrodo debe ser notablemente
inferior a la del electrodo que actiia como anodo de la descarga. Esto configuracién, se conoce
como configuracién asimétrica y es el principal responsable de la autopolarizacién. Por otra parte,
la alimentacién del circuito se realiza a través de una fuente de alimentacion RF y un circuito
y una adaptaciéon de impedancias. De este modo, la transferencia de potencia de la fuente a la
descarga es maxima y se evitan asi, danos por calentamiento de ella.
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3. Sistema de sputtering del Grupo de Magnetismo y Materiales
Magnéticos

A continuacion, se describe el sistema de sputtering del Grupo de Magnetismo y Materiales
Magnéticos de la Facultad de Ciencia y Tecnologia de la Universidad del Pais Vasco en el que se
ha desarrollado el trabajo. En este apartado, se describen tanto el sistema con sus diferentes
caracteristicas como el propio proceso de sputtering y los posibles elementos a controlar de forma
automatica.

3.1. Descripcion del sistema local

Se llevard a cabo una descripcion detallada de los componentes del sistema que tenemos en nuestro
laboratorio. Se trata del sistema High Vacuum Coating System CLASSIC 500 del proveedor

aleman Pfeiffer.
' 4
H”':

W

Figura 15: High Vacuum Coating System CLASSIC 500.
1 — Valvula de ventilacion, 2 — Cdmara de vacio, 8 — Bomba rotatoria, 4 — Motor,
5-6 — Controladores,

Segun el fabricante, las caracteristicas de este sistema son las siguientes:

= Dimensiones:

e Totales del sistema: 1400 x 1000 x 1900 mm

o Espacio utilizable dentro de la cAmara: 500 x 500 x 575 mm
= Peso: 400 kg
= Conexiones eléctricas:

e Potencia: 3.5-10 KVA
e Voltaje: 3 x 230-400 V

e Frecuencia: 50-60 Hz
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Los elementos més relevantes del sistema son: la valvula de ventilaciéon (1 de la Figura 15), la
camara de vacio (2), las bombas de vacio (3) y, los controladores (5,6). Los generadores de plasma
tanto de DC como de RF y, los magnetrones, que estén situados dentro de la cAmara de vacio. A
continuacién, explicaremos cada elemento de manera mas detallada.

En la Figura 16, se muestra una vision mas detallada del panel con los distintos controla-
dores:

Figura 16: Panel de control del sistema

Como se puede observar en la Figura 16, empezando desde la parte superior de la figura se
muestran los siguientes controladores: controlador de vacio, controlador de flujo, controlador de
temperatura y control de agua y, finalmente, en la parte inferior de la figura se muestran tanto el
controlador de los motores del sustrato como del shutther.

3.1.1. Camara de vacio

En la Figura 17 y Figura 18, se muestra la cAmara de vacio tanto por su exterior como por su
interior.

Figura 17: FExterior de la cdmara Figura 18: Interior de la camara
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La cdmara es donde tiene lugar el proceso de sputtering (3.2). En su interior, estdn situados los
cuatro magnetrones en la posicién (7 de la Figura 18). Encima de ellos, se encuentra el shutther
(8) y, por encima de él, una base giratoria con espacio para colocar cinco sustratos (9). Mas
arriba todavia, se encuentra el calentador de los sustratos (10). La cdmara estd cerrada con una
puerta hermética que contiene una ventana desde la que se puede observar el proceso. La presion
en la camara de vacio durante el proceso puede seguirse a través del correspondiente panel de
control, pero como hemos mencionado en la introduccién, el objetivo es poder controlarlo de
manera automatica.

3.1.2. Bombas de vacio

Para generar vacio en el interior de la cidmara se dispone de una bomba de apoyo o auxiliar,
rotatoria marca Peiffer, modelo DUO 35 y una bomba turbomolecular de la misma marca,
modelo TPH 2101.

La bomba rotatoria es una bomba de desplazamiento positivo mas popular y ampliamente
utilizada. Bombea desde la presion atmosférica hasta el vacio medio y, se utiliza como bomba
primaria dando apoyo a la bomba turbomolecular que describiremos posteriormente. El fun-
cionamiento de esta bomba es muy simple. El rotor de la bomba gira en un estator fijo y esta
provisto de paletas que, mediante muelles, estan forzadas a estar en contacto permanente con
las paredes de estator. Durante el giro, el gas encerrado por las paletas se va comprimiendo
progresivamente hasta que alcanza la valvula de salida y es expulsado al exterior. En la Figuras
19 y 20 se muestran el aspecto exterior de la bomba y el funcionamiento explicado en este parrafo.

Valvula de Entrada
descarga, V
del gas
Lastre } salida
1 e ~*  delgas
7 i \ Aceite de
T sellado
Rotor %, g _
i/ | Estator
Figura 19: Bomba de apoyo DUO 35 [15] Figura 20: Funcionamiento [1]

Segun el fabricante, las caracteristicas son las siguientes: [15]
» Presién final: 3x1073 mbar
= Velocidad de rotacion: 1500 rpm
» Velocidad de bombeo a 50 Hz: 533.33 1/min
= Voltaje: 230-400 V

s Potencia: 1.1 kW
= Dimensiones: 694 x 240 x 340 mm

» Sistema de refrigeracién: Standard (aire)

En la Figura 21, podemos ver la bomba turbomolecular acoplada a la cdmara de vacio. La
bomba, turbomolecular es la bomba de alto vacio mas utilizada actualmente. Estd formada por
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un conjunto de pares rotor/estator en cascada similar al de las turbinas de vapor. El rotor se
compone de una serie de aspas colocadas con un cierto angulo respecto al eje, decreciente al
pasar de un nivel a otro. A su vez, entre cada nivel se intercala el estator construido de forma
similar, pero con las aspas estaticas. De esta manera, una molécula que penetra desde la entrada
en el espacio cualquiera de los niveles consecutivos del rotor es impulsada hacia la salida por los
choques contra dichas aspas.

Camara

vy - Salida
(] gases

Figura 21: Bomba turbomolecular TPH 2101 Figura 22: Funcionamiento [1]

Las caracteristicas de la bomba turbomolecular TPH 2101 son las siguientes: [14]

» Presién de vacio méxima: < 10~7 mbar

= Presién de vacio minima: < 1072 mbar

= Velocidad de rotacién
e Nominal: 31500 rpm

e En Standby: 21000 rpm
» Tiempo para alcanzar 90 % de la velocidad nominal (start-up time): 8 min
= Conexiones.
o Voltaje: 140 £ 5%
e Corriente: 5,4 A
o Potencia: 750 W
= Nivel de ruido: 47 dB
= Maxima temperatura permitida en el rotor: 120 °C

= Maxima potencia de radiacién de calor permitida: 80 W

3.1.3. Control de presion

El sistema de control de presién consta, por una parte, de un sensor de vacio y, por otra parte,
de un medidor y controlador de flujo. El sensor de vacio, es el encargando de medir la presién
dentro de la cAmara. El sistema utiliza un sensor Peiffer, modelo PKR 251 [17]. Por otro lado,
el controlador de flujo del que se dispone es del proveedor MKS perteneciente al tipo 2179A
[16]. Mediante este, se puede medir y controlar de una manera precisa la cantidad de argén que
se introduce en la caAmara de vacio. Las unidades utilizadas en esta tecnologia son centimetros
ctibicos por minuto estdndar (sccm). Para tener una idea de estas unidades, 1 sccm equivale a
1073 1/min.
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» Sensor de vacio

El sistema dispone del sensor Compact FuLLRange Gauge del proveedor Peiffer, modelo PKR
251 [17]. Para medir la presion dentro de la cdmara de vacio, en la Figura 23 se muestra tanto
el propio sensor como la unidad de control y un ejemplo del valor medido por el sensor en la
pantalla.

OHEO=0 F©

Figura 23: Parte frontal de la unidad de control (Single Figura 24: Aspecto del sensor de vacio
Gauge TPG 261). [1] en la parte trasera

El sensor PKR 251 consta de dos sistemas de medicién independientes. Por una parte, contiene
un sensor Pirani basado en el autocalentamiento de una resistencia de platino y, por otro lado,
un sensor de magnetrén de catodo frio de tipo Penning. Este ltimo, se basa en la medida de
una corriente i6nica producida por una descarga de alta tensién de acuerdo con el magnetrén
e indirectamente mide la presién absoluta. Ellos estin combinados de tal manera que para el
usuario se comportan como un Unico sistema de medicién. El rango de medida del sensor de
vacio va desde 5x 1072 mbar hasta 1000 mbar. Es decir, desde el ultra-alto vacio, hasta la presién
atmosférica. En la Figura 25, se muestra el rango de funcionamiento de cada sistema de medicion.

[17]

104 mbar 1000 mbar

Cold cathode Pirani

5 x 10 mbar 102 mbar

Figura 25: Rango de funcionamiento del sensor de vacio. [17]

» Medidor y controlador de flujo

El medidor de flujo es del fabricante MKS, modelo PR400. El controlador de flujo (Mass Flow
Controller) es del tipo 21794 del proveedor MKS Instruments. Mediante ambos, se mide el flujo
de masa y se controla el caudal de flujo dependiendo del valor de set point que se desea establecer.

En las Figuras 26 y 27, se observa tanto el panel de control como el propio controlador de
flujo. Como podemos ver, en el instante de la foto el sistema estaba trabajando a 10 sccm,
manteniéndose siempre dentro del rango de la escala completa.
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Figura 26: Parte frontal de la unidad de control de flujo de Figura 27: Aspecto del MKS contro-
Ar ller en la parte trasera

La precision del controlador de flujo es de + 1% y el tiempo de asentamiento del controlador
es inferior a 2 segundos con un margen de un 2 % dentro del set point establecido. El rango de
escala completa varia desde los 10 sccm hasta los 30000 sccm dependiendo del type number que
se dispone. Concretamente el codigo del modelo que tenemos viene identificado por los siguientes
nimeros. [16]

| 2179A X12C R 1 B V SPC1 |

Los cuatro primeros digitos nos indica el tipo de modelo que disponemos (conocido como (Type
number). Los siguientes 3 nos indican el rango de escala completa en sccm. Teniendo en cuenta
la codificacién empleada en el manual 12C equivale 110 sccm. Otro de los aspectos importantes
viene reflejado con la letra B. Esto especifica el tipo de conector utilizado. En este caso, la letra
B hace referencia a un conector de 15 pines de tipo D. [16]

Por otra parte, es importante entender el controlador de una manera mas detallada ya que es
lo que vamos a intentar automatizar. Una vez que el gas ingresa al controlador de flujo, dicha
corriente de gas pasa primero a través de la seccién de medicion del instrumento para medir asi
su flujo masico. Después, el gas pasa a través de la valvula de control, para asi poder regular y
establecer el flujo de gas al valor de consigna previamente establecido. La medicién del caudal
se basa en la transferencia de calor diferencial entre los elementos calefactores de deteccion de
temperatura que estan fijados simétricamente al tubo sensor. Esto detecta el movimiento de la
masa térmica que se convierte en flujo de masa a través del calor especifico, C),, del gas. En
nuestro caso, el gas empleado es el argén por lo que su capacidad calorifica es C, = 0,1244 cal/g
°C. Después, la senial resultante se amplifica para proporcionar una salida de 0 a 5 VDC que es
proporcional al flujo de masa.

El controlador emplea la técnica de medicién descrita en el parrafo anterior y utiliza un circuito de
control que proporciona una corriente de accionamiento para la valvula de control. El regulador
de caudal acepta una senial de consigna de 0 a 5 VDC, la compara con su propia senal de
caudal y genera una tension de error. Esta senal de error es condicionada por un algoritmo PI y
amplificada para que pueda reposicionar la valvula de control. De esta manera, se reduce el error
del controlador estableciéndose siempre dentro de la resolucion del instrumento.
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3.1.4. Motores del sustrato y shuither

Son los encargados de rotar tanto el porta-sustratos como el shutter. Ambos, estan situados en
una base giratoria por lo que el movimiento rotativo consiste en la rotacion alrededor de un eje
fijo, colocado en el centro de la cdmara como se muestra en la Figura 18. Actualmente, es un
proceso manual y se controla mediante los botones mostrados en la Figura 28.

El shutther, (1) de la Figura 18, es una placa situada entre los cuatro magnetrones y el porta-
sustratos. Este es el encargado de dar paso al material que se ha de depositar en el sustrato,
pero a su vez, también es el encargado de evitar que el material procedente de un cierto blanco
alcance el sustrato cuando se desea realizar una deposiciéon de otro material procedente de otro
magnetrén o en el proceso de pre-sputtering. Tiene por tanto, una doble funcionalidad. Dejar
pasar el material o actuar de barrera contra él.

En el motor para controlar la posicién del sustrato, (2) de la Figura 18, el funcionamiento
es igual al del shutther. El objetivo de este es alinear el magnetrén del blanco que se desea
depositar, con el correspondiente sustrato para depositar la pelicula delgada. Como la colocacion
de las muestras se realiza antes de producir el vacio y teniendo en cuenta que hoy en dia el uso
de estos motores no estd automatizado, es conveniente anotar en una hoja tanto la configuracion
de cada blanco, es decir, la configuracién del material a bombardear en cada magnetrén como la
posicion de cada futura pelicula delgada en el porta-sustratos ya que una vez iniciado el proceso
la puerta de la cdAmara permanece cerrada hasta finalizar.

En la Figura 28, se muestran ambos controladores.

Figura 28: Controlador de motores del sustrato y shutter

3.1.5. Magnetrones y blancos

Hay cuatro magnetrones que son los elementos fundamentales del sistema de sputtering. Los
dos delanteros son para blancos no magnéticos mientras que los dos traseros se destinan a
blancos magnéticos y tienen imanes més potentes. Basicamente, el magnetron estd compuesto
por un anodo (fuente de electrones) y, un cétodo (colector de electrones). El funcionamiento del
magnetrén estd basado en el movimiento de los electrones bajo la influencia de ambos campos,
desde el catodo hasta el &nodo. Son dos las leyes fundamentales que gobiernan su trayectoria.

= La fuerza ejercida por un campo eléctrico sobre un electréon es proporcional a la fuerza del
campo. Los electrones tienden a moverse desde un punto de potencial negativo hacia un
potencial positivo.

= La fuerza ejercida sobre un electréon en un campo magnético hace que este ultimo tome
una trayectoria curva.
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En la Figura 29, se muestra una vision global del magnetrén.

I

-

(

Figura 29: Magnetron planar IONX-2

Los magnetrones del sistema son planares, del proveedor aleman Thin film consulting, modelo
planar IONX-2. Segiun el proveedor, las caracteristicas de los magnetrones son las siguientes.

= Target
o Forma: planar/circular
e Didmetro del blanco: 2”
e Espesor
o Standard target: 2-6 mm
o Magnetic target: Fe 1mm, Ni 2-3 mm
= Magnetrones
e Didmetro: 81 mm
e Altura: 51 mm
e Peso: 2 kg
= Presion de trabajo
« Materiales no magnéticos: 3x1073 mbar — 1x10~! mbar
e Mejor rendimiento: 5x10~3 mbar — 5x1072 mbar
= KEspecificaciones eléctricas
e Maéxima potencia de trabajo DC: 600 W
o Maxima potencia de trabajo RF: 400 W
e Maximo voltaje DC: 1000 V
e Maxima corriente DC: 1 A
= Distancia tipica blanco - fuente: 10 cm
= Materiales Standard: Imanes de NdFeB
» Materiales magnéticos ( Fe, Co, Ni, ...): Imanes de NdFeB reforzados

Ademads, los magnetrones también ofrecen la posibilidad de orientarlos en distintos angulos.
Esta posibilidad es de gran interés en el co-sputtering, donde se utilizan blancos de distintos ele-
mentos y se depositan al mismo tiempo para depositar un compuesto o aleacién de estos elementos.

Los blancos son los elementos que proporcionan el material a depositar. Se sitdan en la parte
inferior del magnetrén y son los que se bombardean con los iones de argén. Aqui se coloca el
material que se desea depositar en el sustrato. Los blancos en este sistema tienen un didmetro de 2
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pulgadas (5.08 cm). Por otro lado, dependiendo del material del blanco el grosor y la composicién
es diferente. En cuanto a los blancos metalicos, el grosor es de 3 mm. En los magnéticos, por
el contrario, se utilizan blancos de espesores de 2 mm, para asi disminuir el apantallamiento
magnético. Por tltimo, en los blancos aislantes el propio material que es bombardeado como
puede ser el SiOs, AlO3 o Ge suele ir adherido a una base generalmente de cobre el cual le
proporciona un buen contacto térmico con el magnetréon. Actualmente estan colocados blancos
de SiO2, Au, Cr, Py (permalloy constituido por un 20 % de hierro y 80 % de niquel) pero son
muchos los materiales que se pueden utilizar de blanco.

3.1.6. Fuentes de potencia

Las fuentes de corriente, tanto alterna como continua, son las encargadas de transmitir la potencia
necesaria a los magnetrones.

» Fuentes de corriente continua

Se dispone de fuentes de corriente continua de dos proveedores distintos. Por una parte, tenemos
la fuente marrén mostrada en la Figura 30 del proveedor americano ADL Embedded Solutions,
modelo GS15/800, cuyas caracteristicas son las siguientes:

= Potencia de salida: 1500 W

= Tension de salida: 800 V

= Corriente de salida: 3 A

= Método de refrigeracion: Por aire

» Alimentacién: 3 x 400 V / 50-60 Hz / 1.8 KVA
= Maéxima temperatura ambiente: 40 °C
= Peso: 12 Kg

Por otra parte, se dispone de la fuente de alimentacion PFC 1500 DC del proveedor aleman
Huttinger. Estas son las caracteristicas de dicha fuente:

= Potencia de salida: 0-1500 W

= Tension de salida: 500 V o 1000 V

= Corriente de salida: 3.75 A 0 1.87 A
= Método de refrigeracién: Por aire

» Alimentacién: 3 x 400 V / 50 Hz / 1.8 KVA
» Dimensiones: Rack 19” / 3 unidades de altura / 4.445 cm
= Peso: 14 Kg

» Fuente de corriente alterna

Las fuentes de corriente alterna son también de Huttinger, modelo PFG 300 RF, cuyas caracte-
risticas son las siguientes:

» Potencia de salida: 0-1500 W / 13.56 MHz

Método de refrigeracion: Por aire

Alimentacién: 230 V £10% / 50 Hz / 850 VA (Potencia aparente)
» Dimensiones: Rack 19” / 3 unidades de altura / 4.445 cm

Peso: 13 Kg
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Las fuentes RF disponen de un adaptador automéatico de impedancia, marca Huttinger, modelo
PFM 1500A. Los acoples de impedancia son necesarios en el disefio de circuitos RF para poder
proporcionar la maxima transferencia de potencia entre la fuente y la carga. Ademés, puede
disminuir la senal de ruido, errores de amplitud y fase etc, posibilitando asi, ser méas eficientes en
el proceso que se debe realizar. La maxima transferencia de potencia, se logra si la impedancia
de la fuente es igual a la impedancia compleja conjugada de la carga, es decir, si estas tienen
resistencia igual o parte real igual y reactancias opuestas. En el caso de nuestro adaptador de
impedancias, haciendo referencia a la Figura 14 es importante mencionar que el auto-inductor es
parcialmente variable. Es decir, una vez fijado no se puede cambiar el valor durante la ejecucion
del proceso. Por otro lado, el condensador si es variable por lo que esto permite cambiar la
capacidad y ajustarla en cada momento. El ajuste se realiza automaticamente moviendo el
condensador variable para minimizar la potencia reflejada. En la Figura 30, se muestran tanto
las fuentes de corriente continua como de corriente alterna.

Figura 30: Las tres primeras son fuentes de DC mientras que la ultima es una fuente de RF

3.2. Proceso de sputtering

El proceso completo de preparacién de muestras por sputtering se puede dividir en tres etapas.

» Carga de muestras

En esta primera etapa se realizan distintos procesos. Primero, las bases con los sustratos sobre las
que crecerd la pelicula se colocan en cada uno de los huecos dispuestos dentro de la cdmara. Des-
pués, se dispone el shutther de manera que el blanco quede tapado con respecto al sustrato. Esta
serd la posiciéon de limpieza del blanco, es decir, el pre-sputter que se realiza antes de cualquier
deposicion. Tras memorizar esta posicion en el control de motores, se buscan las posiciones en
las que el shutther esté abierto, es decir, deje el paso entre el blanco y cada uno de los sustratos.
Cuando todas las posiciones estdn memorizadas, se cierra la cAmara y se prepara para hacer vacio.

» Proceso propio de sputtering

Esta es la etapa fundamental del proceso. En ella se prepara la atmosfera adecuada para la
deposicion y después se realiza dicha deposicién para la obtencion de la pelicula delgada. Este
proceso debe estar bien estructurado y debe seguir unas pautas bien marcadas.
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Primero debemos asegurarnos de que la puerta hermética de la Figura 50 esté cerrada. A
su vez, también hay que verificar que la valvula de ventilacion de la Figura 51 esté cerrada.
Una vez realizados estos primeros dos pasos el siguiente paso es comenzar a retirar aire de la
cdmara. Para ello, utilizaremos la bomba rotatoria, mediante la cual, se generara el vacio previo.
Por tanto, el siguiente paso es asegurarse de que la bomba turbomolecular esté apagada. Se
comprueba en el panel de vacio mostrado en la Figura 52 que la opcién TMP 023 se encuentra
en off. En la bomba rotatoria, se debe colocar el ballast, valvula amarilla de la Figura 53, en la
posicién 1 y a continuaciéon encender el controlador de vacio, pulsando sobre el botén de arranque
situado debajo del piloto verde en el panel de vacio mostrado en la Figura 54. Una vez realizada
dicha accién, se debera esperar alrededor de 5 minutos antes de volver a colocar el ballast en la
posicién 0 mostrado en la Figura 55. Este proceso, se realiza con el objetivo de que se elimine el
vapor de agua de la cdAmara y no se condense en el interior de la bomba. Por tanto, si la camara
previamente ha estado cerrada, no hace falta esperar 5 minutos y con 2 minutos serd suficiente
ya que el vapor de agua en el interior sera nulo.

Con la ayuda de la bomba rotatoria, (Figura 19), la presién comenzara a disminuir. Esta
bomba, es la encargada de realizar el vacio previo por lo que cuando el valor de la presién sea
inferior a 4x10~2 mbar, (Figura 56) se podra encender la turbomolecular. Para ello, en primer
lugar, se deberd abrir la llave de agua fria (Figura 57) y, verificar en el sensor el caudal de agua
es adecuado. Después se pulsard el botéon de water-cool mostrado en la Figura 57 y, se debe
comprobar que el botén de water ok se enciende. Tras verificar esto, se debe volver a pulsar el
botén de water-cool. Una vez realizadas estas operaciones, se procederd a encender la bomba
turbomolecular. Para ello, se debera pulsar al mismo tiempo las dos flechas indicadas en la Figura
23, a continuacién, pulsar sobre la flecha de la derecha y posteriormente se deberd pulsar otra
vez al mismo tiempo las dos flechas. Una vez que la turbo esté en marcha la presién empezara a
bajar y se debera esperar hasta alcanzar alrededor de 10~ mbar, es decir, el valor establecido de
presion base.

Una vez alcanzada la presiéon base, proceso que puede durar entre 2 y 8 horas dependien-
do de la presion final deseada, el siguiente paso es preparar la camara con la presion de argdn
deseada. Para ello, se debera abrir la botella de argén, mostrada en la Figura 60 y, posteriormente
se debe encender el controlador de flujo mésico MKS, moviendo el botén de power a on. Este
botén, se muestra en la Figura 26. Una vez que el controlador de flujo estd en marcha, se establece
un flujo predeterminado de argon. Este sera el valor por defecto al inicializarse el sistema. Después,
se procederd a pulsar el boton del throttle para activarlo, mostrado en la Figura 59. El throttle, es
un tipo de valvula de presion ubicada entre la bomba turbomolecular y la cAmara de vacio que
al cerrarse limita el poder de succiéon de la turbo y la presiéon de la caAmara aumenta. La presion
final en la camara, serd controlada con la ayuda del controlador disefiado, mediante el control
de flujo de Ar, con el objetivo de obtener el valor de consigna definido para el proceso de deposicion.

Una vez que la presiéon es la adecuada para el sputtering, dependiendo del blanco a deposi-
tar se establece la potencia de las fuentes y un limite maximo tanto de voltaje como de tensiéon
cuyos valores suelen ser, 800 V y 0.5 A respectivamente.

Antes de comenzar con la deposicién se debe realizar un pre-sputtering para asegurarse de
que el blanco queda limpio. Mediante este pre-sputter, se evitan las impurezas y, se elimina
la posible capa de oxido que pueda haber sobre el blanco. Normalmente, este proceso de pre-
sputtering suele durar de 2 a 5 minutos, dependiendo de la tltima vez que ese mismo blanco
fue bombardeado. Durante este proceso, el shutther, (1) de la Figura 18, tiene que estar cerra-
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do, de tal manera que el material oxidado y con impurezas extraido del blanco no llega al sustrato.

Tras realizar el pre-sputtering empieza la deposicién propiamente dicha. En este paso, se debe
elegir actualmente de forma manual, las posiciones tanto del shutter como del sustrato guardadas
previamente, para asi, realizar la deposicién del blanco en el sustrato correspondiente. Para
las condiciones de cada determinado proceso, el tiempo de funcionamiento de las fuentes esta
preestablecido en funcion del espesor de la pelicula delgada que se desea obtener. Una vez
realizada la deposicion se apagaran las fuentes de potencia y, se parara el flujo entrante de argon
pulsando sobre el botén gris de off mostrado en la Figura 26. Una vez que el flujo de entrada
a la cdAmara es nulo, se debe apagar el controlador moviendo el botén de power a la posicién
de off mostrado en la Figura 26 y cerrar la botella de argdn como se muestra en la Figura 60.
El siguiente paso, es desactivar el throttle senalado en la Figura 59 de manera que la presién
empieza a subir. Luego, se debe apagar la turbo y aproximadamente una hora después la turbo
se parara por completo. Es entonces cuando se deberd apagar la bomba rotatoria y cerrar el agua
mostrado en la Figura 57. Finalmente, se abrira la valvula de ventilacién, (Figura 51), girdndola
hacia la derecha y al cabo de unos segundos la presiéon dentro de la camara y fuera serd la misma
por lo que se podra abrir la cimara facilmente.

» Descarga de muestras Una vez que se abre la puerta hermética de la camara se podrecera
a extraer las muestras. Al igual que la carga de muestras este es un proceso manual el cual no se
puede automatizar.

3.3. Elementos susceptibles de control

La preparacién de muestras con el sistema de sputtering local es un proceso complejo donde hoy
en dia los distintos sistemas se controlan de forma manual. Entre las variables de los que depende
el proceso estan: La potencia de las fuentes y el tiempo de deposicién, el control de los motores
para las posiciones del shutter y sustrato, la presiéon de la camara, el angulo de depdsito, etc.

= Potencia y tiempo de funcionamiento de las fuentes: La velocidad de pulverizacion
del blanco es directamente proporcional a la potencia. Al doblar la potencia se dobla
aproximadamente la velocidad de pulverizacién. Al aumentar el valor tanto de la potencia
como del tiempo de deposicion, se aumenta por lo tanto el grosor de la capa delgada. La
potencia aplicada depende del blanco a depositar y se establece de forma manual antes de
iniciar la deposicién. Tanto el tiempo de encendido como la potencia son dos variables a
controlar en una posible automatizaciéon del sistema.

» Posicién del sustrato y shutther: Como se ha mencionado en el apartado (3.1.4) la
seleccion de la posicion tanto del sustrato como del shutther se realiza de forma manual,
usando unos controladores que sirven de front-end de los drivers que controlan el movimiento
de los motores. La posicién del sustrato, se controla mediante el controlador situado en la
izquierda de la Figura 28, mientras que para controlar la posicién del shutther se utiliza
el controlador de la derecha. Ambas posiciones, se establecen y memorizan con la cdmara
abierta y se verifica que al accionar la rotacién de las posiciones se obtienen las posiciones
previamente elegidas. Como se puede observar, actualmente es un proceso manual, en el
sentido que se han de accionar los botones para la rotacién de las distintas bases giratorias.
El protocolo de los drivers de comunicaciéon que controlan el motor es complejo, lo que
dificulta su automatizacién.

= Presién en la caAmara de vacio: Hay dos tipos de presiones que hay que tener en cuenta
en un proceso de sputtering: La presion base, y la presién de trabajo. La presién base, es la
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presién a la cual se evacuan los gases del sistema antes de iniciar el proceso de recubrimiento.
Esta presién, se monitoriza mediante el panel mostrado en la Figura 23 y es del orden de
1076-10~7 mbar lo que garantiza una reducida cantidad de moléculas en la cAmara. La
presién de trabajo, por el contrario, es la presiéon final del proceso de sputtering después
de haber adicionado el gas de proceso, en nuestro caso el argéon. El orden de la presion
de trabajo es de 1073-10~* mbar. Cuanto maés elevada sea la presién de trabajo, mayor
serd la densidad atomica y con ello el ntimero de colisiones aumentara disminuyendo la
energia de llegada de los atomos a la superficie. Ademas, habra un mayor niimero de iones
bombardeando el cdtodo y, por tanto, una mayor tasa de pulverizacién. Aqui también es
necesario encontrar un valor 6ptimo de presion de trabajo. El objetivo de este trabajo sera
automatizar este sistema. [13]

A pesar de que el uso de ellos no se puede automatizar, otras variables importantes son la
distancia entre el blanco y el sustrato y, el &ngulo de deposicion.

= Distancia entre el blanco y el sustrato: A mayor distancia, aumenta la probabilidad
de colisién entre las moléculas, pero por el contrario disminuye la energia de llegada de
estas a la superficie. Cuantas més colisiones se produzcan, menor serd la tasa de deposito
en el sustrato. [13] En el sistema de sputtering local, la distancia entre el blanco y el
porta-sustratos se mantiene fijada desde un inicio y generalmente es de 110 mm. Esta
distancia se apreciar ver en la Figura 18.

= Angulo de depésito: Generalmente, sustrato y blanco estan dispuestos de forma paralela.
Aun asi, una variacién en el dngulo de deposicion (co-sputtering) puede conseguirse inclinan-
do el sustrato o el blanco segun el depdsito. De esta forma, se marca una nueva direccién
preferente en el crecimiento de la pelicula, y se pueden producir potencialmente anisétropos,
es decir sus propiedades varian en las diferentes direcciones del espacio. Ademas, inclinando
los magnetrones hacia un sustrato determinado se puede conseguir el co-sputtering, en el
que el depdsito estd compuesto por una mezcla de los materiales de los blancos. [7]

Iker Camiruaga Yanguas e Trabajo fin de grado - Ingenieria electrénica Pagina 31. de 54



4. Control de la presion de trabajo

Como se ha comentado en el apartado anterior (3.3) son varios los elemntos que se pueden
controlar de manera remota en el sputtering. En este trabajo, nos centramos en el control de la
presion de trabajo. La presion del gas en la cAmara es uno de los factores mas a tener en cuenta
ya que determina el camino libre medio y la densidad del plasma y, por tanto, esto afecta de
forma directa a la tasa de deposicién. Actualmente, la presion de argén se controla manualmente
mediante el panel de control situado en la parte derecha del sistema.

El objetivo como se ha comentado en la introduccién, es, por tanto, controlar la presiéon de
trabajo de Ar que se desea tener durante el proceso de sputtering. Durante el proceso, la bomba
torbomolecular estd funcionando por lo que esta sigue extrayendo moléculas del interior de la
camara, aunque a un ritmo disminuido por encontrarse la valvula del throttle cerrada. Por tanto,
se debe mantener un flujo de Ar adecuado para mantener la presion base en un valor de consigna
adecuado durante todo el proceso de deposicién. Para cumplir dicho objetivo, se implementara
un controlador mediante el entorno de desarrollo LabVIEW.

4.1. Comunicacion con el sistema

Para poder controlar de manera automatica el flujo de argén y, por tanto, la presion en la cdmara
de vacio se requiere previamente la conexién de varios elementos del sistema a un ordenador.
En este caso, el dato que debemos extraer es el valor de la presién que el sensor de vacio mide
constantemente, mostrado en la Figura 23. Por otro lado, dependiendo del valor de la presién
el controlador determinara un valor de argén. Para comunicarse con el controlador de flujo y
realizar el control de forma remota, se requiere una comunicacién serie RS-232. Ambas unidades
de control, disponen de un puerto en la parte trasera. La parte trasera de la unidad de control del
sistema de vacio, se muestra en la Figura 31. La otra salida del cable con conexién USB la hemos
conectado a un concentrador USB para finalmente conectar un tinico USB a nuestro ordenador.

Figura 31: Parte trasera unidades de control (Single Gauge TPG 261) [18]

4.2. Diseno del controlador
4.2.1. Conceptos basicos

Un sistema de control es un conjunto de elementos interrelacionados capaces de realizar una
operacién dada. En el &mbito del control, estos sistemas son generalmente representados en forma
de diagrama de bloques, en los que se ofrece una expresion visual y simplificada de las relaciones
entre la entrada y la salida de un sistema fisico. En este sistema de bloques, cada componente del
sistema de control se conoce como elemento y, se representa por medio de un rectdngulo. Por otro
lado, la interaccion entre los bloques se representa mediante flechas que indican el sentido del
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flujo de la informacion. Para realizar las operaciones necesarias de adicion y sustraccion, se repre-
senta un pequeno circulo en el que la salida es la suma algebraica de las entradas con sus signos. [20]

Cabe mencionar que los sistemas de regulacién pueden dividirse en dos grupos. Por una parte,
estan los sistemas de lazo abierto. Reciben este nombre aquellos en los que la senal de salida
no influye sobre la sefial de entrada, es decir, la acciéon de control es independiente de la salida.
Por otra parte, estan los sistemas de lazo cerrado. Si en un sistema de lazo abierto existen
perturbaciones, no se obtiene siempre la variable de salida deseada, por lo que se utiliza un
sistema en el que haya una relaciéon entre la entrada y la salida. Dicho de otro modo, un sistema
de lazo cerrado, es aquel en el cual la acciéon de control depende de la salida. Para eso, es necesario
que la entrada sea modificada en cada instante en funcion de la salida. Esto se consigue por
medio de lo que llamamos realimentacién (feedback). [20]

Teniendo en cuanta las consideraciones previas, en nuestro caso nos encontramos por tanto
ante un sistema de lazo cerrado. En la Figura 32 se muestra el diagrama de bloques.

.. Comparador i
Salida Senal WVariable de
- deseada de error Controlador | salida regulada | Actuador o _ |Planta of «(¥) .
-—FEntrada 0 ® o Regulador ) *| Accionador Proceso Salida
Salida - ;
b(sy | medida Realimentacion
Captador -—

Figura 32: Diagrama de blogues del sistema. [20]

El actuador es el dispositivo que realiza la accién de control sobre la planta. En nuestro caso,
el encargado de realizar dicha accién es el controlador de flujo, mostrado en la Figura 26. Este
recibe la informacién del controlador y dependiendo de la variable de salida regulada y(t), es
decir, dependiendo del valor de la presién, proporcionard mas o menos flujo de argén a la planta
o lo que es lo mismo a la caAmara de vacio.

La salida del sistema de regulacién se realimenta mediante un captador. En este caso, el
sensor (Compact FuLLRange Gauge-PKR 251) presente en la Figura 23, seria el captador, ya
que mediante este, medimos la presion en cada instante. Esta presién se compara con la senal
de referencia, es decir, con la presién de salida deseada, con lo que se genera una senal de error
dada por la siguiente ecuacion, e(t) = r(t) — b(t)

donde e(t) es la senal de error, r(t) la senal de referencia y b(t) la variable realimentada. Pueden
suceder dos cosas.

1. Que la sefial de error sea nula. En este caso, la salida tendra exactamente el valor previsto.
Es decir, la presién deseada y la presion de salida obtenida son iguales.

2. Que la senal de error no sea nula. Esta sefial de error actiia sobre el controlador que a su
salida proporciona una senial que, a través del elemento accionador influye en el proceso
para que la salida alcance el valor deseado y de esta manera la senal de error se anule.

El objetivo del disefio es que las variables controladas, representadas por el vector de salida
¢(t) se comporten de la manera deseada. El controlador o regulador es el cerebro del sistema
de control y es el elemento que determina el comportamiento del bucle, por lo que debe ser un
componente disefiado con gran precision. Mientras que la variable controlada, se mantenga con
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el valor previsto, el controlador no actuara sobre el elemento actuador, pero si el valor de la
variable se aleja del establecido, el regulador modifica su senal, ordenando al accionador que
actiie sobre el proceso corrigiendo asi dicho alejamiento. Algunas de estas acciones se conocen
como acciones basicas de control, mientras que otras se pueden presentar como combinaciones
de las acciones basicas. En la Tabla 11 ,se muestra tanto las acciones basicas como las posibles
combinaciones utilizando dichas acciones.

Tabla II: Combinaciones de acciones basicas de control. [22]

Acciones Basicas | Combinacién de acciones basicas

Proporcional (P) Proporcional - Integrador (PI)
Derivador (D) Proporcional - Derivador (PD)
Integrador (1) Proporcional — Integrador - Derivador (PID)

El siguiente paso es determinar el tipo de controlador. En nuestro caso el controlador empleado ha
sido un PI, es decir, solo se han empleado el control proporcional y el integral. Se puede demostrar
que un control PI es adecuado para todos los procesos donde la dindmica es esencialmente de
primer orden. A continuacién, describiremos cada apartado del controlador. [20]

Controlador proporcional (P): En este regulador, la senal de accionamiento es proporcional
a la sefial de error del sistema. Si la senal de error es grande, el valor de la variable regulada
es grande y viceversa. Es el més simple de todos los tipos de control y consiste simplemente en
amplificar la sefial de error antes de aplicarla al actuador que este a su vez incidird en el proceso.
La funcién de transferencia de este tipo de control se reduce a una variable real, denominada K,
que determina el nivel de amplificaciéon del elemento de control.

Si volvemos a la Figura 32, en un control proporcional tendremos: K, = % Si la ganan-

cia proporcional es demasiado elevada el controlador provoca grandes cambios en el elemento
actuador frente a ligeras desviaciones de la variable regulada. Si la ganancia proporcional es
demasiado pequena, la respuesta del controlador serd demasiado débil y produciria una regulacion
no satisfactoria.

Controlador de accién proporcional e integral (PI): En la practica el control proporcional es
a menudo aplicado conjuntamente con el control integral, formando asi un PI, para encontrar un
compromiso entre el transitorio y el permanente de la de la respuesta temporal. La salida del
bloque de control PI responde a la siguiente ecuacion:

y(t) = K, e(t) + I;]’ /O eyt

donde K, y T; son los pardmetros ajustables del sistema. A T} se le denomina tiempo integral
y controla la accién integral del sistema. El tiempo integral da idea del tiempo que tarda la
respuesta temporal en alcanzar el permanente. Si T; es muy grande, la pendiente de la rampa
correspondiente al efecto integral serd pequena y, por tanto, el efecto de esta accién serd suave y,
viceversa. Analizando el sistema en el dominio de Laplace !, obtenemos

T218> - %ZKPGJFT;)

Y (s) = K,E(s) (1 +

"Donde Y(s) y E(s) es la transformada de Laplace de y(t) y e(t), que convierte una funcién de variable real ¢ a
una funcién de variable compleja s.
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la cual representa la funcién de transferencia correspondiente al controlador PI.

. i Variable de Sefial de error 1 \."Ianablede
Sefial de error |4 7] salida regulada »| Kp ( e 1) salida regulada
—_— " — : -
b ] Ti.s
elt) y(t) e(t) yit)
B s (g o TN fe

Figura 33: En la figura de la izquierda podemos ver la pendiente que genera el PI y en la derecha
observamos la funcion de transferencia. [20]

Como se observa en la Figura 33, la respuesta del controlador PI es la suma de las respuestas
de un controlador proporcional y uno integral lo que proporciona una respuesta instantdnea
al producirse la correspondiente sefial de error provocada por el control proporcional que se
encargara de extinguir totalmente la sefial de error. [20] [21]

4.2.2. Sintonia controlador PI

Para sintonizar el controlador se han utilizado dos métodos de ajuste de los parametros del
PI. Por una parte, se ha utilizado el el método de Ziegler y Nichols y, por otra parte, se ha
empleado el método de prueba-error, muy utilizado por su sencillez y basado en experiencia del
sintonizador.

» Metodo de Ziegler Nichols

En este método el ajuste debe realizarse con el sistema en lazo cerrado donde inicialmente colo-
caremos el tiempo integral en cero y inicamente comenzaremos a aumentar experimentalmente
la ganancia proporcional hasta conseguir en la salida, es decir, en la presién, una respuesta
oscilatoria con una amplitud constante.

En la Figura 34, se muestran las oscilaciones de la presion y el valor correspondiente de la
ganancia.
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2,90E-3|

Pressure (mbar)
N N N
2 3 8
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2,50-3-

2,40-3 - I T——
00:10:07
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00:11:00 00:11:12

Pressure setpoint ) |

Actual Pressure -

IPressure mﬂﬂl

Figura 34: Oszilaciones para K,=60000

La ganancia que consigue la respuesta oscilatoria con una amplitud constante, nos indica que
dicha respuesta serd nuestra ganancia limite o ganancia critica: K. A partir de la respuesta, se
calcula el periodo critico: T},. Con estos dos parametros procedemos a encontrar las constantes
de nuestro controlador siguiendo el siguiente ajuste PI mostrado en la Tabla I11.

K, = 60000 T, =65/25=25s
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Tabla III: Calculo de pardmetros en lazo cerrado 2.método Ziegler y Nichols [22]

L [ K T T |
P 0.5K,
PT | 04K, 087,

PID | 06K, 05T, 0.125T,

Estéa claro que este tipo de sintonia tiene su mayor ventaja principalmente cuando no conocemos
el modelo matematico de la planta que deseamos controlar y, por eso, simplemente incrementando
la ganancia podremos encontrar la ganancia y periodo criticos.

Cuando el sistema llega a la ganancia critica o ganancia limite, indica que esta al borde de la
inestabilidad. Graficamente en el diagrama de polos y ceros, nos indica que los polos del sistema
de lazo cerrado se encuentran sobre el eje imaginario, y un pequefio incremento en la ganancia
provocard la inestabilidad. Hay que tener en cuenta que para que el sistema oscile, debera tener
un orden igual o superior a 3, o por lo menos deberd tener un retardo de tiempo, que hara
que los polos crucen por el eje imaginario. Los valores finalmente establecidos son por tanto los
siguientes:

K, = 24000 T; = 0,033 min

» Método de prueba-error

En este otro método, se parte de un control proporcional K, bajo y el valor de este se aumenta
hasta el punto de que el error estacionario sea el minimo posible, evitando las oscilaciones y
considerando una velocidad de respuesta aceptable. El aumento del control proporcional hace que
la velocidad de respuesta sea mayor pero un valor excesivo del control proporcional proporciona
unas oscilaciones no deseadas. Por tanto, una vez establecido el valor del control proporcional
adecuado, se ha ido incrementado el tiempo integral T; poco a poco para asi, ir reduciendo el
error estacionario. El incremento tiempo integral ademés de reducir el error estacionario, también
aumenta la velocidad de respuesta del sistema. Los valores establecidos son los siguientes:

K, = 5000 T; = 0,095 min

4.3. Implementacion del controlador mediante LabVIEW

Para el disefio del controlador de la presion se ha empleado el lenguaje de programacion Lab VIEW.
LabVIEW es una plataforma y entorno de desarrollo para disefiar sistemas, con un lenguaje de
programacion visual grafico pensado para sistemas hardware y software de pruebas, control y
disefio.

En este apartado describiremos tanto la propia programacién en el Block Diagram como los
resultados en el Front Panel. Los apéndices A.1 y A.2 proporcionan informacién detallada sobre
el flujo del cédigo desarrollado en LabVIEW.

4.3.1. Block Diagram

El propio codigo esta en el Block Diagram y aqui el programa entero estd disefiado dentro de
una estructura llamada Flat Secuence Structure, la cual se ha dividido en tres bloques. Estos tres
bloques, se muestran en la Figura 35. Ademas, también se puede observar en el apéndice A.3,
una vision global del c6digo mediante un diagrama de flujo.
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Figura 35: Vision global del programa

En la etapa de inicializaciéon se pueden observar tres elementos. Por una parte, tenemos la
inicializacion del cronometro de 5 minutos presente en el step 6, mostrado en la Figura 55. Este
cronometro marca el tiempo de espera desde que se enciende la bomba rotatoria, (Figura 54),
hasta volver a colocar el ballast en la posicion 0. Por otro lado, las otras dos son inicializaciones
de tipo booleano y corresponden a las dos estructuras de comparacién presentes en la tercera
etapa del Flat Secuence Structure.

La segunda etapa corresponde a la secuencia de pasos entre el step 1, mostrado en la Fi-
gura 50 del apéndice A.2 y, el step 7, mostrado en la Figura 56 del mismo apéndice. Esta etapa
comienza con el inicio del programa, pulsando el botén start. De esta forma, los pasos irdn
apareciendo de forma secuencial tal y como se muestra en la Figura 61. Una vez realizados los
siete pasos pasamos a la tercera etapa que es el corazén del programa. Esta etapa estd formada
por las estructuras mencionadas en el tercer bloque de la Figura 35. A continuacién, analizaremos
las estructuras detalladamente. Por una parte, tenemos el propio controlador PI. Este se muestra
en la Figura 36.

1] |
Pl Parameters True ~
Pl Gains
Pl Setpoint
— T
- :
)
_ | s E3F: NEE

EETATa} 5 Froces
! Variable

Figura 36: Implementacion del PI mediante LabVIEW

Observando la Figura 36, se pueden ver distintas partes. A la izquierda de dicha figura, estan los
pardmetros del PI, es decir, la ganancia proporcional (K)) y el tiempo integral (7;). Ademas,
también se puede ver el pressure setpoint, en definitiva, el valor de la presiéon de trabajo que se
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Pressure CH1

desea ajustar. Este valor proveniente del pressure setpoint serd ingresado en la Figura 39 tal y
como se muestra en la misma con el objetivo de representarlo graficamente. Estos tres elementos
se unifican mediante un bundle y suponen la entrada del PI gains de nuestro controlador PI. Las
tres entradas del PI son, por tanto: el PI gains, el pressure setpoint y la presién que mide el
sensor de vacio, conocida como process variable. Este iltimo pardmetro se toma directamente del
sensor de vacio. La salida del PI, por el contrario, proporciona el flujo de argén necesario para
obtener la presion deseada, el cual varia entre 1 sccm y 110 scem. Este PI setpoint ird destinado
por una parte al controlador de flujo y, por otra parte, a la entrada para la adquisicion de la
grafica del flujo presente en la Figura 39.

Por otro lado, estdn los condicionales mostrados en las Figuras 37 y 38, respectivamente. Estos
bloques dan paso a los step 8-9-10-11 mostrados entre la Figura 57 y la Figura 60 en el apéndice

A.2.

f{True ~}] el True <]

oooo 0[0.2] ~ oo Uuuy 0[0.2] * (SMeNE]

Pressure CH1 - C
’ >
: @ B
b
AMES VALVER |- b =]

A 4
#Step8-9 trigk y  Enable Message

EJ o b Enable Message | i ] [> oK 3.
i oKz " T S E:‘ errorout M
; . error out M ;‘?3" * error in (NO €rroi ‘
[> _'_'_"L perror in (no erroi >
= Background pressure
000000000000 00 000000000000
Figura 37: Condicion para step 8-9 Figura 38: Condicion para step 10-11

Ambas estructuras de bloques tienen un objetivo parecido. La finalidad es que los pasos solo se
muestren una vez se cumplan las especificaciones, por lo que cuando el nivel de vacio medido
por el sensor (Pressure CH1) de la Figura 39 sea inferior a 4.1072 mbar se deberd de proceder a
encender la bomba turbomolecular presente en la Figura 57, y asi completar los step § y 9. Por
otra parte, en el bloque de la Figura 38 se vuelve a comparar la presién medida por el sensor de
vacio (3.1.3) con la presién establecida como presién base. Cuando la primera sea inferior a esta
ultima, se mostraran los step 10 y 11.

En cuanto a las representaciones graficas tanto de la presion como del flujo se han obtenido
mediante la estructura presente en la Figura 39.

Pressure Setpoint

Pl Setpoint

Pressure CH1

Actual Flow

Figura 39: Implementacion de las grificas de presion y flujo

Como se puede observar en cada una de las gréaficas se, representan dos datos. Por una parte,
en la grafica de la presiéon se muestran tanto la presién medida por el sensor de vacio pressure
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CH1 como el pressure setpoint, presion establecida como presion de trabajo. Por otra parte, en la
otra gréafica se muestran tanto el actual flow, es decir, el flujo entrante en la camara, como el Pl
setpoint, el valor del flujo obtenido mediante el PI presente en la figura 36.

4.3.2. Front Panel

Los resultados se muestran en el llamado Front Panel. En todas las graficas presentes en las
distintas figuras, la representacién tanto de cada grafica como de los colores es la siguiente: La
grafica superior corresponde al flujo, en la que la linea azul corresponde a la salida del PI, es
decir, al PI setpoint. La linea roja indica el actual flow, esto es, el flujo entrante a la cAmara en
cada instante de tiempo. La grafica inferior representa la presién que es lo que se desea controlar.
En color blanco se muestra el valor de consigna de la presién, es decir, el pressure setpoint y en
color rojo la presién medida por el sensor de vacio, es decir, el actual pressure, también llamado
process variable en la Figura 36 o pressure CHI en la Figura 39.

En la Figura 40 se muestra la apariencia del Front panel una vez dentro del programa di-
sefiado.

MKS VALVE

Swicht off flow PID Setpoint Actual flow Pressure
SPUTTERING - ) i oweea | oo Jom

0.0

START STOP Time B x| Needed flow output [N

Flujo mks B[ ] Real flow output = HEE |

Wait for 3 min Jump 3 minutes gone

00 © - 2

Flujo mks (sccm)

Presure below 4E-2 mbar .

Presure below (mbar) -

rJ.1E-8

1,00E-3 -
Parametros del PID

Pressure setpoint (mbar) ) 3t-2

Gananci propor (Kp) ',j‘ 5000

Pressure (mbar)

Tiempo integral (Ti) [j0.085

1,00E-2 - FEERRRaea Tree D Trrrr R R R N R N
00:00:00 00:00:30  00:01:00  00:01:30 00:02:00

Pressure setpoint = Actual pressure @ T
Time ‘@[ | Pressure setpoint T
Pressure @] |ry Actual Pressure [N

Figura 40: Aspecto del Front panel una vez abierto el programa

» Comparacion de ambos métodos de sintonia

En las Figuras 41 y 42 se muestra el resultado del control de la presiéon para ambos métodos
descritos en el apartado (4.2.2). Para ello, se ha establecido el rango tipico de presién de trabajo
cuyos valores varfan desde 3x1073 mbar hasta 4x 1073 mbar y se ha observado la respuesta del
controlador tanto al incrementar como al disminuir la presiéon. A lo largo de todo el proceso, la
bomba turbomolecular opera en régimen estacionario a una velocidad de 525 Hz.
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00:45:00 00:45:20 00:45:40 00:46:00 00:46:20 00:46:40 00:47:00 00:47:20 00:47:4000:47:55
Time

Pressure (mbar)

Time

Figura 41: Sintonia mediante el método prueba-error

Observando la grafica del flujo en la Figura 41, se puede ver que la respuesta tiene una forma
logaritmica donde el actual flow sigue perfectamente al PI setpoint. Los valores del flujo para
la obtencién de la presién deseada se pueden ver que varian aproximadamente entre 11 y 16
sccm. Tanto el aumento como la disminucién de los valores de presién establecidos, se obtienen
en aproximadamente unos 50 s. Teniendo en cuenta que el hecho de trabajar con presiones tan
reducidas hace que el propio sistema sea un sistema lento, el controlador disenado es, por tanto,
un diseno muy aceptable, ya que el tiempo necesario para obtener el valor de consigna es razonable.

Considerando los pardmetros establecidos mediante el método de Zieger Nichols se ha obtenido
la gréfica mostrada en la Figura 42

Flujo mks (sccm)

e D e e R R e O O i
00:51:50 00:51:55  00:52:00 00:52:10  00:52:15  00:52:20
Time

Pressure (mbar)

00:51:45  00:51:50

Time

Figura 42: Sintonia mediante el método Zieger y Nichols
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Se puede observar que este sistema es mucho méas rapido que el anterior, cuyos valores de
consigna se obtienen alrededor de 15 s. Por otra parte, podemos observar que al aumentar
la presién de 4x1072 mbar a 3x1073 mbar se generan unos escalones. Esto es debido a la
velocidad de sistema ya que la presién asciende en un intervalo de tiempo muy reducido. Otra
diferencia considerable se observa en la grafica del flujo de argdén necesario para obtener la
presién establecida. En este caso, dicha grafica presenta algunas oscilaciones. A pesar de ello,
teniendo en cuenta que el escalén principal estd alejado del valor de consigna y, una vez alcan-
zado dicho valor la presion se estabiliza y viendo como a pesar de que el PI setpoint oscile el
actual flow puede seguirle correctamente, se podria decir que este método también es satisfactorio.

Una vez valorados ambos métodos de sintonia, el método elegido para los futuros aparta-
dos ha sido el método de prueba-error ya que a pesar de no ser tan rapido la obtencién de la
presion base se consigue de una forma mas progresiva y no escalonada.

» Obtencién de la presién base

Para realizar un proceso de sputtering se requiere como ya se ha comentado en apartados
anteriores de un vacio previo. Para ello, se ha establecido la llamada presion base o background
pressure a 5x107% mbar y se ha observado la bajada de la presién y el tiempo para conseguir
dicho valor marcado mediante la linea blanca en la Figura 43.

Pressure (mbar)

00:00:40 00:01:00 00:01:20 00:01:40 00:02:00 00:02:20 00:02:40 00:03:00 00:03:20 00:03:40
Time

Pressure (mbar)

40 00:03:00 00:03:20 00:03:40 00:04:00 00:04:20 00:04:40 00:05:00 00:05:20 00:05:40 00:05:58
Time

1.00E-5-

I.DI._

DGO )t vy g I DO I OGN |
00:10:31 00:11:00 00:11:20 00:11:40 00:12:00 00:12:20 00:12:40 00:13:00 00:13:20 00:13:40 00:14:00 00:14:21
Time

Pressure (mbar)

Figura 43: Bajada de la presion base

Como se muestra en la Figura 43 este proceso es un proceso lento y con la bomba turbomolecular

Iker Camiruaga Yanguas e Trabajo fin de grado - Ingenieria electrénica Pégina 41. de 54



a una frecuencia maxima de 525 Hz el proceso dura alrededor de 15 minutos hasta que el valor
del vacio medido por el sensor, es decir, el pressure CH1 alcanza la presién de base establecida.
En la segunda grafica de la Figura 43 se puede observar una anomalia en la bajada de la presion
la cual se comentard y razonara en los futuros apartados.

10- You've alread hed de bak d . Joint Actual flow Pressure
SPUTTERING ou've already reached de bakground pressure, e W o —

Wait a few second to the pressure to stabilize and
press THROTTLE CLOSED button. Press OK when

ou've already done. — [
START STOP b i LIECIEL ) (P ——
= T el Realflowoutpue  [EEN 4[|

Wait for 3 min Jump 3 minutes

12 @ = J

Presure below 4E-2 mbar 4

Presure below (mbar) A
) 6E-6 540 00:16:01

Parametros del PID

Pressure setpoint (mbar) ,) 3E-3
Gananci propor (Kp) ':) 5000
Tiempo integral (Ti) ,J) 0,095

Pressure (mbar)

—
5:40  00:16:01

Pressure setpoint = Actual pressure @

frime Gk B
[Pressure | AR Actual Pressure [N

Figura 44: Presion base alcanzada

Como se puede observar en la Figura 44, una vez que la presién marcada como pressure alcanza
el valor establecido en la casilla de pressure below 6x10~% mbar este indicador se enciende de tal
manera que el programa indica que la presién ha llegado a la presion base y, a continuacién, se
muestra el mensaje reflejado.

» Limite inferior y superior de la presién de trabajo

Otra de las tareas realizadas ha sido encontrar los limites de la presiéon de trabajo, tanto el
limite inferior como el limite superior. Para caracterizar dichos limites se ha ido tanto incre-
mentando como decrementando el valor de consigna de la presién realizando diversas pruebas
y viendo la respuesta del controlador. Para la realizaciéon de estas pruebas, se ha de tener en
cuenta que la bomba turbomolecular opera en régimen estacionario a una velocidad establecida
de 525 Hz. Por otro lado, también es importante comentar que el throttle se ha mantenido cerrado.

En la Figura 45, se muestra una grafica de los distintos valores de presion de trabajo esta-
blecidos. Como se puede observar, el limite inferior (marcado mediante una circunferencia) de
la presién de trabajo del sistema teniendo en cuenta las consideraciones previas, es decir, la
velocidad méxima de rotaciéon de la turbo y el hecho de que el throttle permanece cerrado, se
encuentra aproximadamente alrededor de 5 x 10~*mbar puesto que el flujo de argén entrante en
la caAmara para esa presion es de 1 scem.
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Figura 45: Limite inferior de la presion base cuando la velocidad de la turbo es de 525Hz

En la Figura 46, por el contrario, se muestran presiones de trabajo mas elevadas hasta alcanzar
el limite superior de presion de trabajo.

Flujo mks (sccm)

E 001)7.45 0008'00 00:
Time

Pressure (mbar)

DIH)S 56 00'0615 00'06 30 00'06.45 00'071)0 DIH)? 15 DI)‘DT 30 00'07.45 00'081)0 00'08 15 DIH)B 30 001)8.45 00'08 59

Time

Figura 46: Limite superior de la presion base cuando la velocidad de la turbo es de 525Hz

Como se muestra en la Figura 46, el valor de consigna mas alto logrado para una presiéon de
trabajo estable y, por tanto, manteniendo el indicador de pressure setpoint = actual pressure
mostrado en la Figura 44 encendido constantemente es aproximadamente 1.7x 10 ?mbar. Para
este valor de la presion, se puede observar que el flujo entrante tiene un valor maximo de 110 sccm
por lo que el sistema no puede trabajar a presiones superiores siempre y cuando se mantenga la
misma velocidad de la bomba.
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» Anomalia en la grafica de la presion
En la Figura 45m se aprecia una pequena caida de la presién una vez que la presion alcanza
alrededor de 5x1072 mbar. Esto se puede observar en la Figura 47.

00:47:30 00:47:40 00:47:50
Time

1,00E-2-

Pressure (mbar)

1.00€-3-7 I U R L L B N I S
00:47:07 00:47:20 00:47:30 00:47:40 00:47:50 00:48:00 00:48:10 00:48:22
Time

Figura 47: Anomalia en el control de la presion

Esta pequenia caida en la presion es debido la transicién entre los dos sensores presentes en el
sensor de vacio PKR 251 descrito en el apartado (3.1.3). Como se muestra en la Figura 25 a esas
presiones se activa el sensor de catodo frio por lo que el sistema en esa transicion entre los dos
sensores de medicién necesita un intervalo de tiempo hasta establecerse. Este efecto también se

puede ver reflejado en la Figura 45 y Figura 43 siempre dentro del limite mostrado en la Figura
25.
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5. Conclusiones

Este trabajo consiste principalmente en una primera aproximaciéon a la automatizacion del sistema
de sputtering del Grupo de Magnetismo y Materiales Magnéticos de la Facultad de Ciencia y
Tecnologia de la UPV/EHU. En el trabajo se ha estudiado el sistema de sputtering magnetrén y
se ha disefiado un programa mediante el software LabVIEW con el objetivo de poder controlar
la presién del proceso mediante la variacién del flujo de argén en la camara de vacio.

Para realizar dicho trabajo se ha requerido de un conocimiento previo del sputtering. El sputtering
es una técnica relativamente sofisticada en la que intervienen numerosos elementos y parametros.
En cuanto al propio desarrollo del programa, a lo largo del proceso se han encontrado diferentes
problemas a los cuales se le han ido dando soluciones poco a poco. A pesar de que aparentemente
parezca sencillo, la comunicacién de un ordenador con un periférico no siempre es sencilla. Por
una parte, en este tipo de programas son varios los drivers y médulos que hay que descargar. Otro
aspecto importante, es que la conexién de cada puerto USB es significativa ya que al conectar un
periférico en un puerto no programado se pierde la conexién entre el ordenador y el periférico.

La parte implementada en este trabajo se integrard como un modulo en el sistema comple-
to de control del sistema de sputtering. El programa desarrollado marca la secuenciacion de pasos
a seguir mostrado en el apéndice A.1. Por tanto, tras la realizacién de este trabajo es necesario
seguir realizando nuevos avances que permitan el control de mas sistemas de forma automatica,
y como se ha comentado en apartados anteriores uno de las futuras tareas de realizar serian
tanto la automatizaciéon de los motores del porta-sustratos y del shutther como la potencia de las
fuentes de descarga.

Adicionalmente, se considera que una posible mejora seria tener la posibilidad de que el propio
programa del control de presion enviase un mensaje de notificacion mediante email o programa
de mensajeria instantdnea. Estos mensajes serian convenientes si se produce un problema en
la maquina; cuando al iniciarse el proceso se establece la presién base una vez que la presién
en el interior llega al valor establecido como background pressure ya que este es ser un proceso
relativamente largo; y finalmente una vez realizado el proceso de deposicién y apagada la bomba
turbomolecular, cuando esta llega a pararse por completo ya que el tiempo de espera es de
aproximadamente 1 hora. La manipulacién de distintos elementos y sistemas de forma manual
puede producir errores de graves consecuencias. Por ejemplo, en una de las practicas realizadas, al
encender el sistema se abrid la llave de agua caliente en vez de la de agua fria. Esto, acompanado
por el mal estado de un conducto y la mala fortuna produjo un reventén en la tuberia y tanto el
sistema como sus componentes electronicos quedaron inundados, dejando inutilizado el sistema
durante una parte del desarrollo de este trabajo, por lo que no se pudo avanzar més en este &mbito.
En este sentido, el programa propuesto, si bien no elimina de momento muchas actuaciones
manuales, sirve de guia al usuario para indicar el orden secuencial de las manipulaciones, lo que
esperemos que ayude a reducir la probabilidad de que se produzcan incidentes.
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A. Apéndices
A.1. Diagrama de flujo: Control de presion y flujo de argon

Vaccum and Ar
flow control

Is door of
the main chamber
closed?

Yes

Is the venting
valve closed?

TMP option (#023)
of the turbo pump

Is roughing
pumps ballast valve in
position1?

Yes =

Is the pressure
below 4E-2 mbar?

Vaccum

Control Yes

Is the water flow
around 4 liters/min?

Is the pressure
below 1E-6 mbar?

Figura 48: Diagrama de flujo del control de vacio del sistema de sputtering
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Flow
Control

Figura 49: Diagrama de flujo del control del flujo de argon del sistema de sputtering
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A.2. Pasos a seguir para el control de la presion de argon

En las siguientes figuras se muestran los pasos a seguir, tal y como aparecen en las ventanas

emergentes en el programa disenado.

1-Close the door of the main chamber. Press OK when
you've already done.

A\
PFEIFFER | vacuune |

Classic 500

2- Chek that the venting valve is closed. Press OK when
you've already done.

-

Flatvenlil / Yenting valve

Figura 50: Step 1

Figura 51: Step 2

3- Check that the TMP option (#023) of the turbo
pump is off.

If not: Press at the same time left and right arrow and
click the left one to set it off and press again at the
same time both arrows. Press OK when you've already
done.

“beu 600 PFEIFFER = VACUUNIT

4- Set the roughing pump on the ballast option by
placing the valve in position 1. Press OK when you've
already done.

Figura 52: Step 3

Figura 53: Step 4

5-Press the power bottom of the vacuum controller.
Press OK when you've already done.

PFEIFFER VACUUWMY|
@

“beu soo
@

Vacio -

=0 Fe

6- After 5 min set the ballast of the roughing pump
on the position 0. Press OK when you've already
done.

Figura 54: Step 5

Figura 55: Step 6
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7- Wait until the pressure is below 4E-2 mBar.
Once you've reached the indicated value, open
the water-cooling tap and press the water-cool
button.

Figura 56: Step 7

8-You are already below 4E-2 mbar. Open the
water-cooling tap turning it about 15 degrees.
Then press the water-cool button to make sure
you've opened it enough. For that check that the
water flow is around 4 liters/min and press again
the water cool button. Press OK when you've
alreadv done.

Figura 57: Step 8

9-Turn on the turbo pump.

Press at the same time left and right arrow and
click the right one to set it on and press again at
the same time both arrows. Press OK when you've
already done.

Tbcu soo PFEIFFER = vAC UURI
@ 1 @

Vacio

SDYOEO E©
1

: .o .

BA@D@-

10- You've already reached de bakground pressure.
Wait a few second to the pressure to stabilize and
press THROTTLE CLOSED button. Press OK when
you've already done.

Figura 58: Step 9

11-Once you reach the desired background
pressure, open the Ar bottle and switch on the MKS
flow controller. Use left and right arrow to place
the cursor on the flow set point and use up and
down arrows to increase the values. To confirm
press ENTER button. Then click ON button to
enable the gas flow Press OK when you've already
done.

Figura 60: Step 11

Figura 59: Step 10
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Estos pasos se muestran en el Front Panel del programa de la siguiente forma:

SPUTTERING

‘ START ' ‘ STOP |

Wait for 3 min  Jump 3 minutes gor

W ©® - 2

Presure below 4E-2 mbar '

Presure below (mbar) .
J 1E-8
Parametros del PID

Pressure setpoint (mbar) ',J' 3E-3
Gananci propor (Kp) f.j 5000
Tiempo integral (Ti) J. 0,095

Pressure setpoint = Actual pressure @

Figura 61: Front Panel una vez iniciado el proceso dandole al boton de start
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A.3. Diagrama de flujo del Block diagram

A continuacién se muestra mediante un diagrama de flujo los tres bloques mencionados
en el apartado (4.3.1).

Block diagram
Vaccum control

Block 1
Block 2
the pressure
below 4E-2 mBar?
the pressure
below the background
pressure?
Block 3 <«

Is the operating
pressure already

controlled?
Process
finished

Figura 62: Block Diagram representado mediante un diagrama de flujo
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