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Um elipsdmetro fotomeirico automatico, acoplado a
uma cadmara de evaporagdo a vacuo, foi utilizado no es
tudo da cinética de oxidagdo, & temperatura ambiente,
de filmes de aluminio, niguel e tit@nio recém-evapora
dos. Sdo apresentadas e discutidas: (i) as variagdes
dos dngulos elipsométricos ¥ e & como func@c da exposi
¢do dos filmes 3 atmosfera da ci@mara (P = leﬁ_s'rorr!;
(ii) o crescimento de filmes de 6xido de aluminio para
diferentes condigdes do metal evaporado.

Filmes finos, oxidacdo, elipsometria.

1. INTRODUCRO

Foi estudada, por elipsometria fotométrica, a influéncia da
atmosfera residual de uma cimara de evaporagdo a vicuo em filmes metd
licos recém-depdsitados.

0 arranjo experimental permite a determinaca@c "in situ" das
propriedades Spticas (indice de refracdo e coeficiente de extingao) de
um filme metdlico e o posterior acompanhamentc das alteracgdes devidas
a atmosfera residual.

Foram evaporados filmes de aluminio, niguel e titdnio e seus
respectivos pardmetros elipsométricos Y e 4 determinados.

A comparacgac com a teoria classica de Drude-Tronstadt mostra
um comportamento andmalo para ¥, explicado por um processo de guimisor
géo/incorporagdo quando da formagdo do filme de &xido.

Em etapa posterior, calculou-se a razdo de crescimento de um
filme homogéneo de 6xido em filmes de aluminio ‘evaporado. O programa de
senvolvido por McCrackin & utilizado no cdlculo da espessura dessas c2
madas.
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! '2.- PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
ik

\ Filmes de aluminio, niquel e titdnio foram depositados por eva

" poracdo térmica em substratos de vidro 3 temperatura ambiente e pres

’g <10 Torr.

As laminas de vidro foram submetidas a tratamento desengraxan
(tricloro etileno, acetona e etanol) em ultra-som. Dentro da camara
jg evaporacao foram bombardeadas com ions de Argbnio, por 15 minutos,a

n-u pressao de 50 mTorr.

ke 0 filamento e o material a ser depositado foram degasados -du

éantn 30 minutos, colocando-se um "shutter” em frente ao filamento.

2 Os filmes metalicos foram depositados sob diversas taxas de

‘“;vapnracao e possuiam espessura variando entre 800 e 2000 %. Tal esti
mativa foi baseada no cdlculo desenvolvido por Holland [1].

; 1; 0 elipsbmetrq utilizado & do tipo fotométrico automatico, ja
iescrito anteriormente [2]. O @ngulo de incidéncia do feixe de luz (la
ser HeNe, A= 6328 &) no substrato foi fixado em 70°.

',- A influéncia da birefringencia optica das janelas (vidro BK-7

‘Lép ca@mara nos pardmetros elipsométricos foi minimizada através do reco
zimento das mesmas por um periodo de tr@s horas até uma temperatura de

':§§Q°C. 0 resfriamento deu-se em cinco horas, com queda gradual de tem

! quatura.

3. RESULTADOS E DISCUSSA0

Trabalhos ji publicados [3, 4, 5, 6] revelam que a alteracao
ﬁqs constantes opticas de filmes evaporados € determinada pelas oxida
goes volumétrica e superficial nfo-controladas e pela adsorgdo de va
por d'dgua nas superficies, durante e apds o processo de deposigéo.

A teoria classica de Drude-Tronstadf (7] para o crescimento
de um filme transparente (K = 0) em um substrato absorvente aponta va
riagdes lineares dos angulos elipsométricos ¥ e &4 em funcdo da espes
sura d do filme:

A =-A"= - Bd/Y¥
para d <<
Y-Y = Bd
Os parametros ¥' e A' correspondem aos valores dos angulos
elipsométricos para o substrato absorvente (K = 0), antes do crescimen
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to do filme. As constantes A e B sdo fungbes do @ngulo de incidéncia,
das constantes opticas do filme e substrato e do comprimento de  onda
de luz utilizada. Nota-se, das equagoes acima, que ¥ deve aumentar ep
guanto & deve diminuir & medida que um filme cresce. 3

O crescimento de um filme trin-parente de oxido na superficie
de um filme metalico evaporado segue as mesmas equacdes acima. As figy
ras I e II sao o resultado tipico de cerca de 150 deposigoes realiza
das & temperatura ambiente e pressio de 10" Torr. Tais figuras mostram
a variagdo dos angulos elipsométricos em fungdo da exposigdo da super
ficie metalica a atmosfera residual da c@mara de deposicdo.

A figura I revela as variagoes de ¥ e A para filmes de alumi
nio de diversos graus de pureza, evaporados sob diferentes taxas de de
posigdo. A figura II mostra esta variacfo para filmes metdlicos de alu
minio, niquel e tit@nio de baixo grau de pureza. Os valores iniciais
¥' e # do substrato metalico foram medidos imediatamente apds o térmi
no de cada deposigidoc. Em ambas as figuras observa-se, sob condigdes fi
xas de temperatura e pressdo, a diferenga na variacdo de Y e & para
cada filme. Isto @ explicado pelas diferentes propriedades dos filmes
obtidos em cada evaporagdc. Tal diferenga tem sua origem tanto no pro
cesso de limpeza do substrato como principalmente no grau de pureza do
material usado e na taxa com gue este & depositado.

Entretanto, a esperada subida em ¥, prevista pela tecoria Dru
de-Tronstadt, nac € observada. Resultados recentes [8, 9, 10], utili
zando outras técnicas de andlise de superficies, t&m mostrado que o
comportamento andmalo de ¥ revela o estdgio inicial de crescimento do
filme de Sxido, isto &, observa-se o processo de guimisorgdo/incorpora
cdo dos atomos e moléculas da atmosfera residual na superficie metali
ca. A oxidacdo propriamente dita, com a subida de ¥, ocorre num estd
gio posterior, guando se tem uma camada uniforme de filme no substrato
metdlico.

Nossos resultados ndo detectaram a posterior subida em ¥. Se
gundo Grimblot ¢ Eldridge (6], a pressdes maiores (107%= 10~ rorr) o
processo de oxidagdo, ocorrendc mais rapidamente, mascara o estdgio ini
cial de incorporagdo.

- Estimativa da espessura dos filmes de &xido.

Uma estimativa da espessura dos filmes de oxido pode ser obti
da considerando-se gue uma camada fina e homogénea seja formada no subS
trato metdlico. Utilizando-se o programa elaborado por F.L. McCrackin
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[11] e os valores das constantes Opticas do substrato e do filme, cal
cula-se a espessura a partir dos a@ngulos elipsométricos medidos.

A figura III mostra a taxa de crescimento de filmes de 6xido
de aluminio (Al,0,), determinada a partir dos dados da figura I. Consi
dera-se que o Oxide seja transparente e tenha indice de refracao Np =
1,635 [12] para o comprimentc de onda do HeNe, A = 6328 2. A exatidio
deste calculo estd limitada por diversos fatores. Entre eles, cita-se
a nédo uniformidade da camada de 6xido e sua ndo homogeneidade. A super
ficie ainda pode estar contaminada por vapor d'dgua e cdmpostos de car
bono oriundos da bomba difusora. A andlise da superficie dos filmes por
ESCA [13], revelou a pregenca de aluminio, &xido de aluminio e carbo
no. Contudo, os valores numéricos obtidos estio em concordincia com a
literatura [8, 12].

4. CONCLUSAO

O acoplamento de um elipsOmetro fotométrico a uma camara de
evaporagdo & vacuo permite o estudo das mudangas que ocorrem na super
ficie de um filme, em seu proprio local de deposi¢lo. As variagSes dos
adnguleos elipsométricos ¥ e A revelam o crescimento de um filme de oxi
do, originado da interagao da superficie do metal evaporado com a at
mosfera residual da camara.

Este estudo mostrou a importéncia da observagio dos fendmenos
que ocorrem com o filme ainda dentro da cimara. Assim, este trabalho
mostra como propriedades Opticas com valores diferentes puderam ser ob
tidas de condig¢des iniciais (pressdo, temperatura, limpeza do substra
to) aparentemente iguais. Tal fato confirma, portanto, a necessidade
de utilizacdo de materiais de alto grau de pureza e de altas taxas de
deposigao.
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