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Resumo

Como parte da caracterizagdo de um sistema
de pulverizagdo catddica (sputtering) DC
por nos desenvolvido, foram estudados fil-
mes finos de Si e Ta sobre substratos a-
morfos e cristalinos. Verificou-se a line-
aridade da taxa de deposigdo para poténci-
as na faixa de 25 a 150 W e pressdes na
cdmara entre 30 a 100 mTorr.Os filmes de-
positados apresentaram boa aderéncia aos
substratos, tendo revelado a presenca de
oxigénio e argénio por medidas de RBS. Os
filmes de Ta tém resistividade na faixa de
1,8 a 10,1 mohm.cm, dependendo das condi-
¢oes de deposicdo, densidade de 12,4 * 0,3
g/cm3, com estrutura o< (ccc) fortemente o-
rientada na diregao (110) e grdocs da ordem
de 30 A independentemente do tipo de subs-
trato. Micrografias eletrdnicas dos filmes
revelaram uma estrutura colunar perpendi-
cular a superficie dos substratos.

Introdugao

Visando o desenvolvimento de dispositivos
de filmes finos foil estudada a deposigao
de filmes de Ta e de Si, buscando-se ca-
racterizar o desempenho de um sistema de
pulverizagdo catddica projetado e cons-
truido em nosso laboratorio |1, 2 e 3].
Neste trabalho serdo apresentados os re-
sultados obtidos no estudo da variacgao da
taxa de deposigdoc com a pressao na camara
e com a poténcia entregue ac alvo, para os
dois materiais mencionados. Serdo apresen-
tados tambem os resultados da andlise dos
filmes depositados no que se refere & ade-
réncia aos substratos, a densidade volumé-
trica, a resistividade elétrica, a compo-
sigdo quimica, & estrutura cristalogra-
fica, ao tamanho de grdos e & morfologia.

Técnicas Experimentais

0 sistema de pulverizagdo catdédica objeto
deste estudo é do tipo diodo DC, operando
com uma bomba difusora de 6" e dispondo de
trés alvos de 100 mm de diametro. Maiores
detalhes do sistema podem ser obtidos nas
referéncias |1 e 2|.

Filmes de Si e de Ta foram depositados so-

bre substratos de vidro sédio-cdlcico e de
silicio tipo P monocristalino (111), sub-
metidos a processos de limpeza especificos
|4]|. Medidas de espessura foram realizadas
em um perfildmetro Sloan Dektak 3030 com
precisdao de *50 A. Medidas de resisténcia
pelicular foram feitas num sistema de qua-
tro- pentas = Ki-& .S com milichmimetro
Keithley 503. A aderéncia dos filmes aos
substratos foi avaliada gqualitativamente
pelo método de Strong (com fita adesiva).
A densidade volumétrica foi obtida pesan-
do-se amostras de espessura conhecida.

A caracterizagdo estrutural dos filmes foi
feita num difratémetro de raios=X Philips
PW 1380,usando-se a linha K, do cobre fil-
trada com niquel.A composigdoc quimica dos
filmes de Si foi determinada por espectro-
metria de retroespalhamento de Rutherford
(RBS), com ions de hélio de 0,8 MeV.

As micrografias dos filmes de Ta foram re-
alizadas com um microscoépio eletrédnico de
varredura Cambridge Stereoscan $4-10. As
amostras apods terem sido preparadas (embu-
timento/clivagem/polimento) foram metali-
zadas com uma fina camada de ouro.

Resultados

Foi estudado o comportamente da taxa de
deposig¢do Td com a poténcia Pa (fig.1l) pa-
ra o alveo de Ta, pressaoc na camara P = 60
mTorr e disténcia entre alvo e substrato D
= 25 mm, observando-se um crescimento 1li-
near de Td com poténcias na faixa de 25 a
150 W. Este comportamento reflete a depen-
déncia do numero de espécies ejetadas do
alve com a corrente de alvo Ia, isto é:

Td = k.Ia
onde k € uma constante determinada pelos
parédmetros do processo (P, tipo de gas,

material de alvo, geometria do sistema e

tensdo de alvo Va).

O efeito de P em Td é ilustrado na fig. 2,
onde sao apresentadas as curvas obtidas
para Ta e Si, com tensdo de alvo V = -
1.500 V e D = 25 mm. Na faixa de pressdes
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investigadas, Td cresce linearmente com P,
reforgcando sua dependéncia com Ia, uma vez
gque esta udltima depende diretamente de P
|3|. Na fig.2 constata-se também que a Td
para o Ta €& maior que a do Si, em toda a
faixa de pressfes, apresentando ainda um
maior coeficiente angular, o gue pode ser
atribuido a trés fatores: a maior corrente

de alvo do Ta, observada para tensdes
superiores a = 900 V |3] ao maior
rendimento no processo de remogac de ato-

mos de Ta pelos ions de Ar, em toda faixa
de energia |5|;e ao maior espalhamento dos
atomos de 81 nas colisdes com os atomos de
Ar ionizados ou naoc, dado ser a massa des-
tes mais préxima do Si do que do Ta |6].

E boa a aderéncia dos filmes aos substra-
tos, nao ocorrendo sua remogao em nenhuma
das amostras estudadas, o que confirma co-
mo uma caracteristica intrinseca desta
técnica a promogao da aderéncia,atribuida
a maior energia das espécies ao atingirem
o substrato |7].

A Tabela I ilustra a dependéncia da resis-
tividade elétrica do Ta com Td, para P =
60 mTorr, D = 25 mm, e fluxo de argdnio @
= 4,5 torr.1l/min. A variagédo de Q é atri-
buida a presenga de contaminantes, princi-
palmente por ser o Ta um material altamen-
te reativo, sendo suas caracteristicas e-
létricas fortemente influenciadas por con-
taminantes, especialmente o oxigénio |8].

Estudou-se a influéncia da pressao parcial
do Ar na resistividade elétrica dos filmes
e na corrente de alvo para trés fluxos do
gas, mantendo-se D = 25 mm, P = 100 mTorr
e Va = - 1.500 V,sendo os resultados apre-
sentados na Tabela II. O aumento de £ com
a diminuigéo de @ é atribuido & uma maior
incorporagdo de espécies reativas favore-
cida com o aumento da pressdo parcial de
contaminantes na camara.

TABELA I

Resistividade Elétrica dos
Filmes de Tantalo

Pa Td @
[W] [A/min]) [ml.cm)
135 280 2,4
100 230 o
60 150 10,8

Da Tabela II pode-se ainda inferir um apa-
rente crescimento de Td com a diminuigao
de @, o que ndc deve ser interpretado como
um aumento do nimero de atomos de Ta, mas
sim como uma maior incorporagdc de conta-
minantes ao filme,tendo em vista o aumento
de ¢ e a menor Ia obtida nas menores pres-

sdes parciais de Ar. Uma analise cuidadosa
da composicdo & necessaria para uma con-
clusdao inequivoca.

TABELA II

Influéncia da Atmosfera da
Camara de Deposigao

@ Td o] Ia
[Torr.l/min]| [A/min]| [mfl.cm]| [mA]
3,0 400 3,0 134
4,5 370 2,6 142
50 340 1,8 150

Andlise por RBS mostraram gue os filmes de
Si apresentam concentragdes relativamente
altas de argdénio e oxigénio. Na amostra
103M, obtida a 60 mTorr, com V = - 1750 V,
Ia = 58 mA e Td = 130 A/min, encontrou-se
3,5% de argdnio e 7,5% de oxigénic, en-
gquanto gque na amostra 95E, obtida a 90
mTorr, V = - 1.500V, Ia = 104 mA e Td =
175 A/min, encontrou-se 16% de argbénio e
20% de oxigénio.

A incorporagdc de Ar aos filmes, conforme
proposto por Blodgett e Vanderslice |9],
resulta da interacdo entre atomos metaes-
tdveis de Ar e a superficie do substrato.
Esta idéia, no entanto, € contraposta por
outros autores gue sugerem gque o aprisio-
namento dos atomos nobres ocorre pelo im-
pacto com alta energia cinética |10 e 11].
Winters e Kay encontraram gue o aprisiona-
mento comega a ocorrer para ions com ener-
gias superiores a 100 eV, semelhantemente
ao que fol observado por Lee e QOblas, am-
bos os trabalhos demostrando gue a concen-
tragcdo de argbébnio nos filmes cresce de
forma acentuada com a diminuigdo da pres-
sdo na cdmara, ao contrarioc do gue ocorre
com a concentragdo das espécies reativas.
Tal efeito & explicado pelo fato de que
com o aumento da pressao aumentam as coli=
sdes na fase gasosa, fazendo com gue uma
porcentagem dos &tomos de Ar neutralizados
e retrcespalhados no alvo, percam energia
nestas colisbes, chegandoc ao substrato com
energia insuficiente para serem armadilha-
dos. Lee e Oblas verificaram ainda, como é&
de se esperar, que concentragao de argbnio
no filme cresce com o aumento da tensdo a-
plicada ac alvo. Nesse sentido a contami-
nagdo de Ar a um nivel 4 vezes maior na a-

mostra 95E, obtida com menor tensdo de al-
vo e com maior pressdao gue a amostra 103M
esta a exigir uma andlise mais cuidadesa,
devendo-se efetuar mais medidas. A partir
da observagdo de Lee e Oblas de que con-
centragées elevadas de Ar (superiores a
10%) parecem comprometer a aderéncia de
filmes de tungesténio sobre Si, gostaria-
mos de cbservar que no nosso caso amostras
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de 8i sobre vidro, com 16% de Ar, apresen-
taram boa aderéncia.

A fig. 3 mostra um difratograma tipico ob-
tido para filme de Ta depositado sobre vi-
dro, para Va = - 1.500 V, P = 90 mTorr e D
= 25mm, e espessura de 20.000 A. Uma unica
reflexdo observada em 20 = 38,4 graus, e
correspondente ao Ta-d, de estrutura ccc,
indica que o filme € policristalino, for-
temente orientadoc na diregdo (110). Atri-
buindo-se o alargamento de 1,1 graus na
meia altura do pico ao espalhamento pelos
graos, pode-se calcular o didmetro médio
dos grédos como sendo igual a 26 A, subtra-
indo-se o espalhamento instrumental, por
comparagdo com o alargamento obtido em
grdos de alumina de didmetro controlado,
nas mesmas condigdes experimentais |12]. A
simetria observada nos picos, independen-
temente de serem amorfos ou cristalinos os
substratos, indica que ndo ha tensdes re-
siduais aplicadas aos filmes nas condigdes
de deposigdo estudadas.

Os difratogramas dos filmes de silicio so-
bre substratos de vidro e de silicio (111)
ndo apresentaram picos definidos, mas ban-
das que, no entanto, ndo nos permitiram
concluir quanto a estrutura dos filmes.

A densidade volumétrica dos filmes de Ta
foi determinada como da ordem de 12,4 *0,3
g/cm3, o dgue os classifica como de Ta de
baixa densidade, em acordo com os valores
obtidos para a resistividade elétrica na
faixa de 2 a 10m .cm para o "low density
tantalum" de estrutura ccc |7|. Schuetze e
colaboradores publicaram o primeiro traba-
lho mencionando a existéncia desta estru-
tura mais porosa do Ta |13|, obtida com
baixas tensdes de alvo, como as por nés u-
tilizadas.

A micrografia eletrdnica de varredura a-
presentada na fig. 4 é uma vista da secao
transversal de uma amostra tipica de Ta
sobre vidro, mostrando também a superficie
do filme e a resina de embutimento. Obser-
va-se que o filme cresceu de forma colunar
normal a superficie do substrato, dando o-
rigem a uma superficie formada por circu-
los correspondentes ao topo das colunas,
que se repetem regularmente com diametro
médio da ordem de 1.400 A.

Conclusdes

Estudou-se a taxa de deposigdo de filmes

de Ta e de Si em fungao da poténcia e da
pressido na cdmara, observando-se uma vari-
acdo linear da taxa com a poténcia na fai-
xa de 25 a 150 W, e com a pressao na faixa
de 30 a 100 mTorr, para uma dada geometria
da cdmara (D = 25 mm, didmetro do alvo de
100 mm e uma dada blindagem de alvo). A
taxa de deposigdo do Ta mostrou-se supe-
rior a4 do Si em todas as condigdes ensaia-

das, tendo em vista a maior Ia, o maior
rendimento no processo de remogdo e o me-
nor espalhamento sofrido pelo Ta. Os
filmes de Ta e de Si mostraram boa aderén-
cia a todos os substratos empregados, in-
dependentemente destes serem amorfos ou
monocristalinos.

Verificou-se gque a resistividade elétrica
é fortemente influenciada pela taxa de de-
posigao do filme e pela pressdo parcial de
argénio na cédmara, o que parece refletir a
presenga de contaminantes no filme.

Apesar de nao ter sido exaustivo o estudo
difratométrico dos filmes, os resultados
indicam que os filmes de Ta obtidos para V
na faixa entre - 1.000 e - 1.500 V, Ia na
faixa de 30 a 170 mA e P na faixa de 30 a
100 mTorr, sao policristalinos, com estru-
tura ccc, com uma textura bem marcada na
diregdo (110), e graos de didmetro médio
de 30 A, indepententemente do substrato.

Nao foram conclusivas as analises estrutu-
rais dos filmes de Si, acreditando-se se-
rem amorfas. Andlises realizadas em duas
amostras revelaram a presenga de oxigénio
e argdnio em altas concentragées,o que se
atribue as baixas taxas de deposigao.

Medidas da densidade volumétrica confirma-
ram que os filmes de Ta sdo do tipo "low
density". Sua estrutura porosa, formada
por colunas gue crescem perpendicularmente
a superficie do substrato, pode ser vista
através de micrografias eletrénicas.

Um estudo mais aprofundado das caracteris-
ticas fisico-quimicas dos filmes e de suas
dependéncias do processo de deposigao de-
mandam uma analise mais cuidadosa, baseada
em medidas da composicdo quimica do filme
e da atmosfera da cdmara num numerc bem
maior de amostras. Este estudo devera ser
realizado em continuagao & este trabalho.
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Fig.1l Taxa de deposigdo como funcao da
poténcia entregue ao alvo (Ta)
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Fig.3 Difratograma tipico de filme de Ta
sobre vidro
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Fig.2 Taxa de deposigdo como fungéo da
pressdo na camara (Ta e Si)

Fig.4 Micrografia eletrénica mostrando a
secdo transversal e a superficie de
uma filme de Ta sobre vidro



