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EFECTO DE LA POTENCIA DE LA FUENTE DC EN LA DENSIDAD Y
TEMPERATURA ELECTRONICA DEL PLASMA DURANTE EL DEPOSITO DE
PELICULAS DELGADAS DE NITRURO DE TUNGSTENO

Effect of Dc power supply on electronic density and
temperature of plasma during deposition of thin tungsten nitride films

Manuel Guevara-Vera', Roberto Machorro’, Wilson Camacho-Mamani’
RESUMEN

En el presente trabajo se determind el efecto sobre la densidad y temperatura electrénica del
plasma debido a la variacién de la potencia de la fuente de corriente continua durante el deposito
de las peliculas delgadas de nitruro de tungsteno crecidas sobre sustratos de silicio. Se utiliz6é un
difractdmetro de rayos X, un espectrégrafo y una camara ICCD. Los espectros fueron utilizados
para determinar la densidad y temperatura electronica del plasma con diferentes valores de
potencia. En la medida que incrementa la potencia de la fuente de corriente continua, la
temperatura electronicay la densidad electronica del plasma varian en forma curvilinea.
Palabras claves: Nitruro de tungsteno, densidad electrénica, temperatura electrdnica,
peliculas delgadas, potencia.

ABSTRACT

In this study we determined the effect on density and plasma electronic temperature due to the
variation of the DC sputtering power during deposition of thin films of tungsten nitride grown on
silicon substrates. To wich we used a X-ray diffractometer, sputtering camera, a spectrograph and
ICCD camera. The spectra were used to calculate the density and plasma electronic temperature
for each value of power supply. When increased the DC sputtering power, the electron
temperature and the plasma electron density have a curvilinear variation. Key words: Tungsten
nitride, electronic density, electronic temperature, thin films, power
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INTRODUCCION

Las peliculas delgadas hechas con nitruros a
base de metales de transiciéon tienen
propiedades ventajosas. Estos materiales
tienen elevada dureza, punto de fusion alto,
buena inercia quimica y estabilidad
termodinamica. Estas peliculas tienen
numerosas aplicaciones en la electronica para
hacer capacitares MOS', para dar mayor
dureza a las herramientas de corte y reducir la
corrosion’.

Entre la amplia variedad de nitruros metalicos
tenemos al nitruro de tungsteno, el cual tiene
aplicaciones en la microelectrénica’ y como
electrodos en dispositivos semiconductores’.
Ademas tiene aplicaciones en otros campos
como en la ingenieria, en decoracion y
sensores electronicos’. Peliculas de carburo de
Tungsteno han sido extensamente
investigadas por diferentes técnicas para
efectuar el dep6sito®’. El nitruro de Tungsteno
ha atraido poco la atencidén a los
investigadores comparado con el nitruro de
titanio o cromo. Los primeros estudios de
peliculas delgadas de nitruro de tungsteno
fueron depositadas con una camara de
desbastamiento magnético. En la década del
90 se inici6 el estudio de peliculas de WN para
aplicaciones mecéanicas’. Debido a las
propiedades del tungsteno, a la
industrializaciéon de la técnica de
desbastamiento (sputtering) y a la alta calidad
de peliculas que se puede conseguir
utilizando temperaturas de sus trato bajas, se
busco experimentalmente los valores de las
presiones de los gases para los cuales genera la
pelicularequerida.

El desbastamiento o erosion catodica es el
proceso de evaporacion en vacio de parte de
una sustancia llamada blanco y esta parte
evaporada es depositada sobre una superficie
de material llamado sustrato. Entre o
trastécnicas de desbastamiento se tienen la
DC’,RF",PLD"y DC pulsada”.

Durante la generacion de las peliculas
delgadas juega un papel muy importante la
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potencia segun sea el caso de la fuente de
potencia de radiofrecuencia’” o de la
intensidad de la radiacién laser cuando se
hace la respectiva deposicion de pelicula
delgada y reportan que tanto la densidad y
temperatura electronica del plasma se
incrementan con la potencia en forma
curvilinea. Similarmente para el caso del
plasma acoplado inductivamente tanto la
densidad como temperatura electrénica del
plasma tienen una variacién curvilinea".
Haciendo uso de la espectroscopia dptica de
emisidon se logra obtener los espectros del
plasma los cuales permitiran calcular la
densidad y temperatura electronica del
plasma. Este tipo de espectroscopia que no
altera al plasma, se dice que es no invasiva. Al
generar la pelicula se debe producir el plasma
se usa para medir la densidad y temperatura
electrénica usando la técnica reportada en'"’
donde han hecho dichas mediciones para el
caso de generacion del plasma usando como
blanco aluminio con ablacion laser.

Una vez generada la pelicula delgada se
debe caracterizar su estructura con difraccion
de rayos X' para saber que realmente se esta
formando nitruro de tungsteno. Para
determinar la composicion de la pelicula se
utiliza la técnica de espectroscopia de
fotolectrones producidos con rayos X y
espectroscopia de electrones Auger”.

Se presentan en este trabajo la
caracterizacion estructural de las peliculas
delgadas de WN obtenidas.

El presente trabajo permitira contribuir a
dar explicacion mediante el andlisis de los
resultados experimentales de lo que ocurre
fisicamente tanto en la generacion del plasma
como en la formacidén de las peliculas
delgadas cuando la potencia de la fuente DC
se incrementa lo que ocurre con los
parametros del plasma como son densidad y
temperatura electronica.

Problema.

(Cual es el efecto de la potencia de la fuente
DC en la densidad y temperatura electronica
del plasma durante el depdsito de las peliculas
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delgadas de nitruro de tungsteno sobre un
substrato de silicio utilizando la técnica de
desbastamiento i0nico?

Hipotesis.

Las peliculas delgadas de nitruro de
tungsteno que se depositan como
consecuencia de la generacion del plasma con
potencia de la fuente DC, el gas argon y al
agregar el gas reaccionante nitrégeno
permitird que se forme sobre el substrato de
silicio ubicado a una determinada posicién
del blanco (tungsteno) adquirirdn una
disposicion o apilamiento del nitruro de
tungsteno segun la densidad y temperatura
electronica del plasma las cuales se
incrementaran en forma curvilinea al
aumentar la potencia de la fuente DC.

MATERIAL Y METODOS

Para generar las peliculas de nitruro de
tungsteno utilizamos un blanco (target) de
tungsteno de 5.08 cm de didmetro, espesor
0.64 cm y pureza 99.99% que es de un color
gris acerado, este es colocado sobre el iman 'y
la distancia de la superficie del blanco al
sustrato de silicio fue de 6.5 cm, la oblea de
silicio es del tipo n y el crecimiento en la
direccion del plano (111). El sustrato de
silicio tiene un diametro de 10 cm, se corta en
trozos la oblea teniendo en cuenta el tamafio
del portasustrato, después limpiado
utilizando acetona industrial y ultrasonidos
durante 15 minutos, a continuacién se seca'y
es colocado sobre el portasustrato. Se cierra la
camara de vacio de marca Kurt Lesker de
didmetro 45.7 cm, altura 38.1 cm y una
ventana de cuarzo cuyo didmetro es 16.5 cm.
En la figura 1 se muestra la cdmara de vacio
utilizada a la cual se le conecta una bomba
mecanica Alcatel pascal 2021SD para
efectuar un pre-vacio de 2 x10 “torr, después
se conectala b o m b a turbomolecular
Alcatel que llega a 27000 rpm para efectuar el
alto vacio que se consigue cuando se llega al
valorde 1.9x 10”torr.

Figura 1. Camara de vacio

Ahora para generar el plasma aplicamos el
gas de Argén de alta pureza 99.999 % a la
camara haciendo uso de unos medidores de
presion del gas y una PC a través de un
programa hecho en LabVIEW, desde donde
se controla el paso del gas del argon hasta
lograr una presién de 4 mtorr en la camara.
Luego se aplica la tension continua DC
haciendo uso de la fuente US-Gun II,
potencia max. de salida de 1 KW entre el
blanco y sustrato para una determinada
potencia, después de un intervalo tiempo
comprendido entre 0 a 5 segundos se observa
dentro de la camara la generacion del plasma.
Seguidamente se aplica el gas reaccionante
que en este caso es el nitrégeno de pureza
99.998 % a través del denominado Shortcut to
Control de presiones SPUTTER2.EXE
elaborado en LabVIEW, los iones de
nitrégeno al reaccionar con los iones de
tungsteno forman el nitruro de tungsteno, los
cuales son acelerados hacia el sustrato
chocando contra él y conformando la pelicula
de nitruro de tungsteno, el tiempo de
generacién del plasma con gas reactivo
empleado para obtener las peliculas de
nitruro de tungsteno fue constante (11
minutos). Para generar las peliculas se utilizd
la disposicion experimental de los
instrumentos como son: Computadora
personal, balones de gases (Ar y N), fuente
DC, bombas de vacio, medidores de Prey alto
vacio. Dentro de la cdmara de vacio se coloca
el sustrato de silicio y el blanco de tungsteno
como se muestraen la figura 2.
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Fig. 2. Disposicion experimental

Durante el depdsito de la pelicula, se
efectiia la toma de los espectros del plasma
que genera la pelicula delgada utilizando para
ello el sistema de monitoreo Optico mostrado
en la figura 3, dichos espectros fueron
utilizados para determinar la densidad y
temperatura electronica del plasma a la que se
efectud el deposito. El sistema consta de una
lente macro que permite enfocar la radiacion
proveniente del plasma sobre el conjunto de
fibras opticas dispuestas verticalmente para
hacer una captura del espectro entre el blanco
y el sustrato. Las 16 Fibras opticas poseen
cadauna250im dedidmetro externoy 200 im
de nucleo y separadas una distancia de 0.8 mm
con la finalidad de evitar el solapamiento
sobre la ICCD. Otra parte del sistema es el
Espectrografo comercial /8§ CHROMEX
500IS/SM, de longitud focal 50 cm y rendija
de entrada de 2 cm acoplada a una rejilla de
1200 lineas/mm con blaze en 500 nm. Su
dispersion y resolucion son 0.033 nm/pixel y
0.19 nmrespectivamente.

Cimara de

Fig. 3. Monitoreo 6ptico del plasma.
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Este espectrografo utiliza el principio de
funcionamiento Czerny-Turney. Acoplada al
espectrdgrafo para sensar el espectro se utilizo
la cédmara ICCD tecnologia Andor, modelo
DHS523-18F-01 y serie ICCD-436, que es una
camara CCD con intensificador de imagen.
Tiene una resolucidén de 256 filas x 1024
columnas. La cdmara CCD esta acoplada a la
PC a través de un circuito de interface por
medio del cual se puede efectuar la
adquisiciéon de los espectros y la
temporizacion de cada barrido. La
Computadora Personal acoplada al
espectrografo es una Pentium® II, procesador
Intel MMX(TM), 288 MB de RAM vy disco
duro de 10 GB. Monitor plano, ViewSonic
VG700 de 17 pulgadas, de resolucion
1280x1024 pixels.

Con la finalidad de determinar el valor de
presion de nitrégeno para la cual se genera
peliculas de nitruro de tungsteno, se genero
peliculas iniciando con la presion de
nitrégeno de 0 mTorr hasta 11 mtorr,
manteniendo la presion del Argon a 4 mtorr, el
sustrato se mantuvo a temperatura ambiente y
la potencia de la fuente DC a 50 Watts. A las
peliculas se le hizo pruebas de la estructura
utilizando el Difractometro de rayos X marca
Philips X'Pert, Holland que usala linea CuKa
a 0.154 nm de longitud de onda, la velocidad
de escaneo es 0.04 grados/s, el voltaje
generador de rayos X es de 45 KV y corriente
de 40 mA. Las fases de las peliculas delgadas
fueron identificadas con los patrones de
difraccion contenidas en JCPDS (Joint
Comité on Powder Diffraction Standards)™.
La morfologia superficial y contenido de
elementos de la peliculas se hizo con un
microscopio electrénico de barrido (SEM)
Marca JEOL Modelo JSM-5300.

Para medir la densidad y temperatura de
plasma se utilizaron los espectros dpticos
adquiridos durante el deposito de las peliculas
delgadas de nitruro de tungsteno. Para
determinar la temperatura electronica del
plasma se hizo uso de la técnica de Boltzmann
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y se considerd al plasma en equilibrio
termodindmico (LTE) utilizando la
distribucion de Boltzmann para lapobl
acion de estados excitados y
laintensidad de la linea de emisidén observada
estd dada por”

= AunE S Son( o)

A I kT
(1)Donde n, es la poblacion total de &tomos
neutros o iones; g, es el peso estadistico del
nivel superior de la transicion, E  es la energia
de excitacion superior, k constante de
Boltzmann, h la constante de Planck, ¢ la
velocidad de laluz, Z funcion de particion,
A, es la probabilidad de transicién
espontanea del estadomaln, &, es lalongitud
de onda de la linea espectral de emision
cuando pasa del estado m al n. La expresion
anterior se puede escribir como:

gl 1 0 hcy E
T
gmAnmg e Z g kT

(2) Considerando al plasma en equilibrio
termodinamico local, una grafica de Ln
(I&/Ag) contra E para las intensidades de
varias lineas espectrales del mismo grado de
ionizacion y cercanas, del ajuste lineal se
tiene que la pendiente es igual -1/kT, de donde
se puede calcular el valor de la temperatura
electronica del plasma.

Para determinarla densidad electronica del
plasma se uso la ecuacion que es reportada
en’’, la cual esta relacionada con el
ensanchamiento de la linea espectral por
efecto Stark.
DI, =2C¢ < 8
el0" g
(3) Donde C es el parametro de impacto
del electron que es seleccionado para
diferente temperatura y sus unidades es en A,
n,es la densidad electrénica con unidades cm’
y A& es el ancho completo de la linea espectral
a la mitad del méximo en unidades de A. Para
determinar A&1/2 , se debe ajustar el pico con

un perfil de una curva Lorentziana, dicho
parametro de impacto se obtiene de la
referencia”teniendo en cuenta la temperatura.

El espesor de la pelicula se midi6 con un
elipsometro J.A. Wollam co. Inc el cual utiliza
una fuente de luz de Xenon de 75 W con un
programa denominado DBASE para efectuar
la adquisicion y procesamiento de datos y
poder obtener el espesor de la pelicula
haciendo uso de las constantes Opticas (n
indice de refraccidon y k constante de
extincion).

RESULTADOS

Estructuray deposito de peliculas delgadas

En la figura 4 se muestra los espectros de
difraccidon de rayos X (XRD) de las peliculas
de WN y de W depositadas, utilizando
potencia de la fuente DC de 50 Watts, sobre
silicio. Se observa la fase 4 de W y conforme
se varia la presion de nitrégeno cambia a la
fase cubicaW,N y a la fase hexagonal de WN,
para la presion de nitrégeno 5 mtorr y presion
de Argéon 4 mtorr. El difractograma de la
pelicula de sélo tungsteno es decir es una
pelicula donde no se le agrego el gas
reaccionante nitrogeno es el pico mas intenso
de todos, que se ubica en 2¢ que equivale a
39.5°. También se observan dos picos del
sustrato de silicio que son para posiciones de
2¢ en 28.5° y 79.5°, correspondiendo a los
planos de difraccion (111) y (222)
respectivamente.
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Fig. 4. Espectro de difraccion de rayos X de la pelicula
de Wy peliculas de nitruro de tungsteno para diferentes
presiones de nitrogeno de 0 a 11 mTorr.
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Variacion dela potencia dela fuente DC.

En la tabla 1 se muestran los datos de
potencia, voltaje y corriente utilizadas durante
la generacion de las peliculas de nitruro de
tungsteno, manteniendo constantes la presion
de nitrogeno 5 mTorr, presion de argdén 4
mTorr y el sustrato a temperatura ambiente.
Hay que hacer notar que también se efectud la
toma de los espectros del plasma mientras se
generaba las peliculas. Para potencias de 20
Watts, y 40 watts, 60 Watts y 70 Watts no se
obtiene la estructura WN, en cambio para la
potencia de 50 Watts se obtiene bien
conformadas las peliculas de nitruro de
tungsteno. Cuando las peliculas se
depositaron con potencias de la fuente 100 W
a 200 W, no presentaban buena adhesion al
sustrato, razon por la cual no se hizo la prueba
dedifraccion derayos X.

Tabla 1. Tabla de datos experimentales para
diferentes potencias y manteniendo constante
la presion de argén 4 mtorr y nitrogeno 5
mtorr.

Potencia | V | | Temperatura
(Watt) (V) | (mA) ©)

20 449 48 21.2
30 468 71 21.7
40 494 87 22.5
50 512 104 22.3
60 524 119 22.9
70 537 135 20.6
100 564 184 27.8
150 589 266 27.1
200 614 330 29.5
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En la Fig. 5 se muestra los difractogramas de
las peliculas obtenidas variando la potencia de
la fuente DC y manteniendo constante las
presiones de argon y nitrégeno que fueron 4
mtorry 5 mtorr respectivamente.
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Figura 5. Difractogramas

Figura 6. Microfotografia SEM mostrando el
proceso de levantamiento de la pelicula sobre
el sustrato de silicio.

Obtencion delos espectros ylamedicion
dedensidad y temperatura

Captura del espectro optico

Se calibr¢ el espectrografo en el rango de 350
a 900 nm haciendo las tomas espectrales a
intervalos de 25 nm, utilizando para esto, las
lamparas de neon (Ne), argdn (Ar) y mercurio
(Hg).

La adquisicion de espectros mediante la
espectroscopia Optica de emision se hizo una
vez generado el plasma y después de agregar
el gas reaccionante nitrégeno, en el rango de
375nma900 nm en intervalos de 25 nm con la
finalidad de determinar la longitud de onda de
las componentes del plasma en cada rango.
También se registro los espectros del plasma
al obtener peliculas de WN para diferentes
potencias a la temperatura ambiente del
sustrato.

En la figura 7 se muestra el espectro optico
tomado para centro de camara del
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espectrografo de 550 nm y potencia de la
fuente DC de 50 Watts. El espectro optico del
plasma contiene lineas espectrales de N, W,
Ar, segun el rango espectral en I, 1T o III
ionizacion de los elementos que conforman el
plasma.

Medicion de temperatura electronica

Para medir la temperatura primero hay que
identificar las lineas espectrales de interés asi
como las intensidades para efectuar la
determinacion de la temperatura electronica
en forma indirecta. En la figura 7, se muestra
el espectro del plasma cuando la potencia
aplicada de la fuente DC fue de 50 Watts. Con
nimeros arabigos del 1 al 4 se indican las
lineas de Argon en primera ionizacion.
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Fig. 7. Espectro optico del plasma para
potenciade la fuente DC de 50 Watts.

El resto de picos representan otras
transiciones para el N en segunda ionizacién
y transiciones para el W en primera
ionizacién que no son utilizadas para los
calculos de densidad y temperatura
electrénica del plasma.

En la tabla 2 se especifican los valores de las
longitudes de onda correspondientes asi como
las intensidades de las lineas del Argén en el
espectro y haciendo uso de las tablas de datos
del Instituto Nacional de Normas y
Tecnologia NIST* donde se encuentran la
especificacion de la transicidon efectuada por
los iones, el valor de g, E,, € y A completamos
los datos necesarios. Para determinar la
temperatura del plasma se grafica log (I1¢/Ag)

vs E , luego la pendiente de la grafica se
igualaa-1/kT, en

donde k es la constante de Boltzmann de
donde se obtiene el valor de la temperatura
electronica del plasma.

Tabla 2. Datos para de las lineas del Ar (I) en
primera ionizacion para determinar la
temperatura electrénica del plasma para
potencia de fuente DC de 50 Watts.

Linea | é E g A
(ua) (nm) (cm? (sh
1 883 5452 122400 5 4.7E+05
2 3796 555.9 122086 5 1.42E+06
3 4414 560.7 121932 3 2.20E+06
4 2500 565.1 121794 1 3.20E+06

En la figura 8 se tiene la grafica de los datos
de Ln (I¢&/gA) vs. E,, para el caso en que la
potencia del plasma fue de 50 Watts.
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Fig. 8. Ploteo tipico de Boltzmann para
determinar la temperatura electrénica del
plasma, usando el espectro de emision. Te =
(1.126+0.035)x 10'’K

De manera similar se determina las
temperaturas electronicas del plasma para los
diferentes valores de potencia, los resultados
se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3. Tabla de valores de la densidad (n ) y
temperatura electronica (Te) en funcion de las
potencias.
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Potencia Te Ne
(Watt) x10°(K)  x10"(cm?®)
20 0.575 1.455
30 0.721 1.729
40 1.107 2.164
50 1.126 2.175
60 0.628 1.645
70 0.965 1.950
100 0.922 2.930
150 1.060 2.050
200 1.397 2.576

Haciendo uso de la tabla 3, se obtiene la
grafica Te vs Pmostrada en la figura 9, muestra
una relacién curvilinea donde el valor de
F=35.59, regresién altamente significativa
(p<0.001).
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Fig. 9. Variacién de la temperatura
electronica en funcion de la Potencia de la
fuente DC.

Medicion de la densidad electrénica

Los procesos colisionales de los atomos y
iones perturban la emision de luz lo cual
gobierna al ancho y forma de las lineas
espectrales. El principal mecanismo que
contribuye al ensanchamiento de la linea
espectral es el efecto Stark. Para determinar la
densidad electronica del plasma se hace uso
del ensanchamiento de las lineas
espectrales por efecto Stark segun”. La
linea del Ar (I) de 560.7 nm fue utilizada para
efectuar los calculos de temperatura del
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plasmay los valores de W se obtuvieron de la
referencia”segun la temperatura electrénica
respectiva en cada caso y haciendo uso de la
ecuacion 3. Al graficar ne vs. la potencia de
la fuente DC utilizada para generar el plasma,
el valor de F=88.40, regresion altamente
significatjva (p<0.0001).
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Fig. 10. Variacion de la densidad electrénica
en funciondela Potenciadela fuente DC.

DISCUSION

El espectro de difraccidon de rayos X de los
depdsitos de peliculas delgadas de W-N sobre
las obleas de silicio (111) que se observan en
lafigura 4, muestran un espectro de la pelicula
delgada del puro Tungsteno donde aparecen
un pico del Tungsteno en 2¢ = 39.3° con
direccion del plano cristalografico (110) del
sistema ctibico (bcc) que se identifico segtin”,
esto es concordante con lo reportado en”
aunque las peliculas los obtuvieron por el
método de arco catddico. Luego se muestran
el espectro de las peliculas de nitruro de
tungsteno (WN) para 2¢ = 35.3°, apareciendo
el mdas intenso con direccion del plano
cristalografico (100) del sistema hexagonal
segiin®™ que se han obtenido manteniendo
la presion del argdn constante,la potencia DC
de 50 Watt y se ha efectuado la variacion de la
presion del nitrogeno observando que hasta la
presidn de nitrégeno de 5 mtorr el pico de WN
ha ido en aumento esto quiere decir que para
esas condiciones la pelicula tiene una
estructura WN y luego disminuye queriendo
decir que la estructura de la pelicula ha
variado es decir la composicion quimica de W
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y Nyano eslamisma.

Las variaciones de densidad como
temperatura electréonica del plasma por
efectos de potencia superiores a 50 watt,
suben y bajan produciendo un estado
inestable en el plasma que no permite generar
buenas peliculas y hace variar las propiedades
del plasma. Esto se confirma
experimentalmente con el hecho de que las
peliculas de nitruro de tungsteno generadas
con potencias de 100 Watt a 200 Watt no se
adhieren bien al sustrato de silicio mostrando
un levantamiento de la pelicula, esto es
debido a que se generan tensiones internas
compresivas en la pelicula’. Las oscilaciones
de la densidad se debe a la acumulacion de
iones de tungsteno y Argoén, las colisiones
entre ellos no permite la adhesion estable al
sustrato. Estos resultados son concordantes
con los reportados en la literatura™.

Las peliculas delgadas de nitruro de tungsteno
fueron obtenidas en una cdmara de erosion
i6nica con iman sobre una oblea de silicio
(111). Las peliculas son obtenidas para
potencia DC de 50 Watts, tiempo de 11
minutos y presion de Argon 4 mTorr, el valor
encontrado para formar una peliculade WN es
con presion de nitrogeno 5 mTorr, argon 4
mtorr y el valor del espesor de la pelicula fue
de 1150.

CONCLUSIONES

Se concluye que tanto la temperatura
electronica como la densidad electrdnica del
plasma con la potencia tienen una relacion
curvilinea. El aumento de la potencia de la
fuente afecta a la generacion de la pelicula
produciendo falta de adherencia al sustrato
deduciéndose que la potencia es una variable
importante a controlar. La pelicula estable y
caracteristicas Optimas de estructura se
obtuvo a una potencia de 50 watt.
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