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RESUMO: Este trabalho descreve a concep¢do, a construgdo ¢ a
caracterizagdo de um sistema de pulverizagao catédica com fonte de
radiofrequéncia assistida por campos magnéticos para deposi¢io de
filmes finos. Materiais para alvo com propriedades elétricas distintas,
Sforam usados para caracterizar o sistema: cobre, dxido de indio e didxido
de silicio. Os filmes foram depositados em substratos de vidro e silicio,
a temperatura ambiente, com uma pressao de deposi¢ao da ordem de
8x107" Torr. A microestrutura dos filmes finos obtidos foi caracterizada
por difragdo de raios x e microscopia de for¢a atomica. As propriedades
elétricas e dlicas foram obtidas pelas medidas de efeito Hall e de
transmitdncia, respectivamente. Os resultados mostraram que o sistema
construido possibilita a deposigio de filmes de alta qualidade e boa
uniformidade de espessura. Para todos os materiais investigados, a taxa
de deposi¢ao aumentou linearmente com a poténcia e as propriedades
obtidas estavam de acordo com os valores reportados na literatura,
mostrando o controle dos parametros de deposigdo no sistema construido.

PALAVRAS-CHAVE: Instrumenta¢do. Pulverizacio Catédica.
Filmes Finos. Propriedades Estruturais. Propriedades Elétricas.
Propriedades Opticas.

1. Introducao

s avangos teéricos nos diversos campos

da ciéncia, impdem a necessidade de

se estabelecer o dominio das técnicas
e o aprimoramento das habilidades de construcao de
equipamentos, de tal forma que o ramo da instru-
mentagdo cientifica constitui um elemento essencial
para o desenvolvimento das diversas areas da cién-
cia. Nas ultimas décadas, as técnicas de deposicao de
filmes finos vém se destacando devido as suas aplica-
¢oes, tanto na industria como nos diversos campos da
ciéncia [1]. A produgao de materiais, na forma de fil-
mes finos por pulverizagao catédica, se sobressai pela
capacidade de fabricacao de filmes finos de materiais
com composi¢des complexas, a temperatura ambien-
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te, independentemente de suas propriedades elétri-
cas, Opticas e mecanicas [2, 3, 4].

O objetivo deste trabalho, é apresentar o projeto
e a constru¢ao de um sistema de deposi¢io de fil-
mes finos por pulverizacao catédica com fonte de ra-
diofrequéncia assistida por campos magnéticos (RF
Magnetron Sputtering), para fabricacao de filmes
finos. Para comprovar o sucesso do sistema construi-
do, foram depositados filmes finos de materiais com
propriedades elétricas distintas: o cobre, como ma-
terial condutor elétrico, o diéxido de silicio, como
material isolante elétrico, e o 6xido de indio, com
propriedades semicondutoras. Finalmente, os filmes
finos produzidos foram caracterizados para compro-
var a sua qualidade e a viabilidade técnica do equi-
pamento construido.



2. Materiais e Método

2.1 Desenvolvimento do projeto do sistema de
pulverizacao catodica

Para a construgdo do projeto, foi utilizada para a
camara de deposi¢io uma campanula cilindrica de ago
inoxidavel de 30 cm de didmetro e 30 cm de altura, eva-
cuada por um sistema de constituido por uma bomba de
difusio com armadilha criogénica para a obtencao do
alto vacuo, uma bomba mecanica seca do tipo scroll para
obtencao de vacuo primario, uma valvula com abertura
controlada para possibilitar o controle da condutancia
do bombeamento durante a deposi¢io e um conjunto
de medidores de pressiao. A construgio do sistema de
deposigao projetado foi dividida em etapas:

* (i) Dimensionamento e construgio de um gabinete
para suporte da campanula e medidores, utilizando
cantoneiras de aco carbono, e placas de aluminio
para apoio dos equipamentos e seu fechamento.
Uma chapa de aluminio foi colocada na parte supe-
rior do gabinete para apoio da cimara de deposicao,
e outra placa de aluminio foi colocada na parte infe-
rior para apoio do sistema de bombeamento. A Fi-
gura 1 ilustra o projeto estrutural do equipamento;

* (ii) Utlizagdo de um disco cilindrico de ago inoxi-
davel 306L para apoio dos componentes internos
do sistema de deposi¢ao (base plate);

* (iii) Projeto do sistema elétrico de poténcia, de tal
forma a possibilitar a alimentagio independente
dos equipamentos eletronicos integrantes do siste-
ma de deposicao, e a realizagao de testes individuais
em cada parte do sistema elétrico, tanto no sistema
de bombeamento de vacuo, como nos equipamen-
tos de radio frequéncia e instrumentagao;

*  (iv) Redimensionamento e adaptagio do sistema de va-
cuo pré-existente no Laboratério de Filmes Finos (LFF),
do Instituto Militar de Engenharia (IME) (Figura 2);

* (v) Dimensionamento e instalagio do sistema for-
¢ado de refrigeracao com agua fria para a bomba
de difusao, e para o material alvo de deposicao;

* (vi) Construgao e instalacgio de um obturador
(shutter), para prote¢ao dos substratos durante

a etapa de remocao de impurezas afixadas na
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superficie do alvo, e na etapa de controle da taxa
de deposigao e espessura dos filmes;

*  (vii) Instalacdo de um porta-substrato quadrado de ago
inoxidavel com 10 cm de aresta, com altura regulavel,
para acomodar quatro substratos quadrados de 2,5 cm;

*  (viil) Instalagdo de uma fonte de geracao de ra-
diofrequéncia modelo RFX 600, e de um médulo
de casamento automatico de impedancia do con-
junto substrato-catodo, modelo ATX, ambos fa-
bricados pela Advanced Energy;

* (xix) Instalacio de um catodo tipo magnetron,
modelo MAK3, fabricado pela MEIVAC, que
comporta alvos de 3 polegadas de diametro;

* (x) Instalacio de um medidor de pressao de
membrana capacitiva fabricado pela EDWAR-
DS (Barocel® modelo 600A-100T-R12-N12X-4),
para avaliar a pressao base do sistema, € um me-
didor de ionizacao de catodo frio fabricado pela
EDWARDS (Penning®, modelo 6 D145-08-00)
para avalia¢do do alto vacuo;

*  (xi) Instalacio de um medidor de pressao de membrana
capacitiva fabricado pela MKS, modelo 626201 TDE,
para medida de pressao durante a deposicao;

* (xii) Instalacdo de uma valvula tipo agulha, fabri-
cada pela Swagelok®, modelo SS-4-BK, para con-
trole do fluxo de argdnio na camara durante as
etapas de purgas e de deposicao.

O sistema projetado e construido é apresentado na

Figura 3.

Fig. 1 - Representacao esquemadtica do gabinete de
suporte em vista explodida.
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Fig. 2 - a) Sistema de alto vacuo; b) Esquema do
sistema de vacuo em vista explodida.

Fig. 3 - a) Projeto do sistema de pulverizacao cat6-
dica; b) Fotografia do sistema de pulverizagao catédi-
ca construido.

2.2 Caracterizagao do sistema de deposicao

Para caracterizagao do sistema de deposigao cons-
truido inicialmente, foram produzidos filmes finos
depositados sobre laminas de vidro e em pastilhas de
silicio monocristalino.

Antes da producao das amostras, o sistema foi
bombeado até a pressdo-base de 8x10° Torr, e pos-
teriormente, passou-se a etapa de obtencao de uma
atmosfera residual de argonio. Essa etapa foi realiza-
da com o seguinte procedimento experimental: uma
primeira purga foi realizada injetando argdnio na ca-
mara de deposicao elevando-se a pressao até 3 mTorr
por meio da véalvula agulha; a pressao foi mantida
por cerca de 60s; posteriormente a pressao foi redu-
zida até a pressdo-base fechando-se a valvula agulha;
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este procedimento foi realizado pelo menos trés vezes
para garantir a obteng¢ao da atmosfera residual de ar-
gonio; finalmente foi mantida a pressio em 3 mTorr
para realizagao da deposigao.

Para a produgao da série completa de amostras, fo-
ram utilizados alvos de cobre, diéxido de silicio e 6xi-
do de indio. Os filmes foram depositados em laminas
de vidro e com diferentes poténcias para caracteriza-
¢ao do sistema de deposi¢io. A Tabela 1 apresenta os
parametros de deposi¢io utilizados, mantidos cons-
tantes durante a producao dos filmes, independente-
mente do tipo do material alvo utilizado.

Tabela 1 - Parametros mantidos constantes duran-
te as deposigoes.

Pressao base do sistema ~8x10° Torr
Pressao de abertura de plasma 30 mTorr
Pressao de deposicao 1 mTorr
Distancia alvo-substrato 75 mm
Temperatura de deposi¢ao Ambiente

Ap6s producao dos filmes finos, foram realizadas
medidas de espessura utilizando o perfilometro mar-
ca Veeco, modelo Dektak 150, pertencente ao LFF, e o
Dektak 8, da Divisao de Materiais (Dimat) do INME-
TRO. Para obtencio da resistividade elétrica, foi uti-
lizado o equipamento da BioRad, modelo HL 5500,
do LFFE. Para caracterizacido estrutural dos filmes de-
positados, foi utilizado o difratdmetro X’Pert Powder,
marca PANalytical, do Laboratério de Difragdo de
Raios X do IME. Para analise morfoldgica foi utili-
zado um microscopio de forca atomica (MFA) marca
Witec, modelo Alpha 300, da Dimat/INMETRO, e o
microscoépio eletronico de varredura de alta resolu-
¢ao, modelo HELIOS NANOLAB, marca FEI, insta-
lado no Nucleo de Microscopia do INMETRO.

3. Resultados

O alvo de cobre, foi o primeiro material utilizado
para fabricagao dos filmes, seguido do alvo de di6éxido



de silicio por possuir propriedade elétrica oposta ao
cobre. O outro material utilizado para a caracteriza-
¢ao do sistema de deposigao, foi 6xido de indio, por
possuir caracteristica semicondutora. As Tabelas 2 a
4 apresentam os parametros de deposi¢ao utilizados,
com os valores obtidos de espessura, taxa de deposi-
Gao e resistividade dos filmes (os filmes de SiO, ndo
tiveram a resistividade medida por serem isolantes).
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O tempo de deposicao foi mantido em 10 min, para
as deposi¢oes de cobre, e 60 min, para as deposicoes
de SiO, e In,O,. A pressido de deposicdo foi mantida
em 1 mTorr para todas as deposi¢gdes. Em fungao da
caracteristica isolante do diéxido de silicio, fol neces-
sario aplicar maiores poténcias para que fosse possivel
produzir os filmes com taxas de deposi¢ao na mesma
faixa das utilizadas nos alvos de cobre e de In,O,.

Tabela 2 - espessura e resistividade dos filmes finos de cobre em fung¢ao dos parametros de deposigao.

1 20 393 0,7 0,1
2 50 1366 2,3 1,6
3 80 2445 4,1 0,6
4 110 3850 6,4 3,6

Tabela 3 - espessura dos filmes finos de SiO2 em fungao dos parametros de deposigao

1 100 3396 0,9
2 150 6266 1,7
3 200 9125 2,5

Tabela 4 - espessura e resistividade dos filmes finos de In,O, em fung¢do dos parametros de deposicao

1 20 2265 0,6 131
2 50 5272 1,4 138
3 80 10152 2,8 195
4 110 14282 3,9 120

A Figura 4 mostra o comportamento da taxa de de-
posicao em funcao da poténcia utilizada para a produ-
¢ao dos filmes. Analisando a Figura, é possivel observar

a existéncia de uma fortissima correlagao linear entre a

taxa de deposi¢ao dos trés materiais utilizados e a po-
téncia de trabalho. Esse resultado é bem conhecido na
literatura [5-7] e atesta o controle deste importante pa-
rametro de deposi¢do no sistema construido.
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Fig. 4 - Taxa de deposicao dos filmes finos fabrica-
dos no sistema de pulverizagao catédica em fungao da
poténcia: a) cobre; b) SiO, e c) In,0O,.
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A Figura 5 apresenta os difratogramas dos filmes
depOositados nas diferentes poténcias. Um ponto im-
portante a ser destacado, é a auséncia de fases conta-
minantes nos filmes depositados, fato que contribui
para atestar a capacidade do sistema construido em
depositar filmes puros e de boa qualidade.

No caso dos filmes de cobre, observa-se que os
filmes depositados com as poténcias de 50, 80 e
110W sao cristalinos e apresentam um crescimen-
to preferencial na direcao (111), de acordo com a
ficha cristalogrifica JCPDS 00-004-0836 do cobre.
Observa-se também, que o filme fino depositado
com 110W apresenta maior cristalinidade que os
outros, enquanto o filme fino de cobre depositado
com 20W ¢é amorfo. A cristalinidade decorrente do
aumento da poténcia de trabalho, possivelmente
esta relacionada com a maior quantidade de dtomos
que chegam ao substrato por intervalo de tempo,
favorecendo o aumento da espessura dos filmes e,
consequentemente, a cristalinidade. A caracteristi-
ca amorfa do filme depositado com 20 W deve-se
a baixa taxa de deposigao utilizada (0,7 A/s) dando
origem a uma pequena espessura, quando compa-
rada aos demais filmes.

Analisando os difratogramas dos filmes de SiO,,
é possivel observar que todos os filmes sdao amorfos.
Esse resultado ¢ bem conhecido e estd relacionado ao
fato de os filmes terem sido crescidos a temperatura
ambiente [8,9].

Os picos de difracio dos filmes de In,O, foram
identificados com a ficha cristalografica JCPDS 00-
006-0416. Analisando o difratograma do filme depo-
sitado com 50 W, observa-se que hid uma fortissima
orientagao cristalografica na direcao (222). Entre-
tanto, o filme cresceu com 110 W apresentou maior
cristalinidade com um crescimento preferencial na
diregao (400). Nota-se também que o aumento da
poténcia favoreceu a cristalinidade, resultado que

z

também é reportado por outros autores como sen-
do fruto da maior energia cinética das moléculas que
se chocam com o substrato [9-11]. No entanto, neste
trabalho, vale ressaltar que esse efeito é muito mais
devido a maior espessura dos filmes depositados com

maiores poténcias.



Fig. 4 - Difratogramas dos filmes finos fabricados
no sistema de pulverizagao catédica: a) cobre; b) SiO,;
¢) In,O, depositado com 50W; d) In,O, depositado
com 110W.
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As Figuras 5 a 7 mostram imagens de microscopia
de forca atdomica (MFA) da superficie dos filmes depo-
sitados. Os valores de rugosidade obtidos das respec-
tivas imagens estao apresentados nas Tabelas 5 a 7.

As imagens de MFA mostram que os filmes sao na-
nométricos, sendo que ha um pequeno aumento do ta-
manho do grao com a poténcia. Esse resultado estd de
acordo com o aumento de cristalinidade observado na
Figura 4, para maiores potencias de trabalho [12,13].

Quanto a rugosidade, observa-se um pequeno au-
mento em funcgao da poténcia de deposicao, fato que
esta relacionado a maior espessura dos filmes deposi-
tados em maiores poténcias.

Fig. 5 - Imagens de MFA dos filmes finos de cobre
depositados com: (a) 20W; (b) 50W; (c) 80W; (d) 110W.
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Fig. 6 - Imagens de MFA dos filmes finos de SiO,
depositados com: (a) com 100W; (b) 150W.

Fig. 7 - Imagens de MFA dos filmes finos de In,O,
depositados com: (a) 50W; (b) 110W.

Tabela 5 - Rugosidade dos filmes finos de cobre em
funcao da poténcia de deposicao.

20 1,58
50 1,71
80 1,85
110 1,36

Tabela 6 - Rugosidade dos filmes finos de SiO, em
funcao da poténcia de deposicao.

100 0,65
150 0,94
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Tabela 7 - Rugosidade dos filmes finos de In,O, em
funcao da poténcia de deposicao.

50 0,65
110 0,94

A Figura 8 apresenta a variagdo da resistividade dos
filmes de cobre e de In,0, em fungio da poténcia de de-
posicao. A resistividade dos filmes de 6xido de silicio ndo
foi medida, visto que, o filme era isolante. Os valores
medidos estaio na mesma ordem de grandeza da resisti-
vidade reportada dos materiais: 1,7 u{).cm para o cobre
[14] € 4,0 x 10 {).cm para filmes de In,O, [15, 16]. Esse
resultado também contribui para atestar o bom controle
dos parametros de deposi¢ao no sistema construido.

As curvas de transmitancia dos filmes de SiO, e
In,O, depositados nas diferentes poténcias sao apre-
sentadas na Figura 9. Em funcdo de o cobre ser um
metal, a transmitancia do filme nao foi medida.

Por meio da analise dos espectros de transmitan-
cia dos filmes de In,O,, observa-se uma variacdo da
posi¢ao da aresta de absorcao fundamental dos filmes
com a poténcia de trabalho. Esse resultado, é bem re-
latado na literatura como sendo devido a formacio de
vacancias de oxigénio [17].

Analisando-se o espectro de transmitancia do filme
de SiO, depositado com 100W, nota-se que seu com-
portamento se assemelha ao espectro da silica com uma
aresta de absorcao no final do espectro visivel. Esse
resultado estd coerente com a caracteristica amorfa
do SiO, depositado com essa poténcia. Todavia, os es-
pectros dos filmes finos produzidos com 150 e 200 W
mostram que as arestas de absorcao fundamental foram
estendidas para a regiao do ultravioleta préximo, que é
uma caracteristica do SiO, cristalino (quartzo). Esses re-
sultados estao coerentes com a tendéncia a cristalizacio
observada nas respectivas imagens de MFA da Figura 6
dos filmes depositados com poténcias maiores.
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Fig. 8 - Resistividade elétrica dos filmes finos fabricados no sistema de pulverizagio catédica em fungao da

poténcia de deposi¢ao: a) cobre; b) In,O,.
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Fig. 9 - Espectros de transmitancia dos filmes finos fabricados no sistema de pulverizagio catédica em dife-
rentes poténcias: a) filmes finos de In,0,; b) filmes finos de SiO2.
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4 Conclusoes

Um sistema de pulverizacdo catédica com ra-

diofrequéncia e magnetos foi projetado e cons-
truido para a fabricacdo de filmes finos. Esse sis-
tema encontra-se operacional nas dependéncias do
LFF-IME, tendo ja realizado mais de 60 ciclos de
deposicao. As deposigoes feitas com trés alvos de
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caracteristicas distintas (condutor, semicondutor e
isolante) forneceram filmes de boa qualidade, boa
uniformidade de espessura e com propriedades
semelhantes as relatadas na literatura. A taxa de
deposicao dos filmes variou linearmente com a po-
téncia de trabalho. Esses resultados experimentais
atestam que o sistema construido fornece um bom
controle dos parametros de deposigao.
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