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Cuvant Tnainte

Prezentul material se doreste a fi un util instrument de lucru, realizat
sub forma unui Tndrumar de laborator, ce se adreseaza studentilor care
urmeaza specializari din domeniul Ingineria Materialelor si implicit parcurg
disciplina “Tehici de depunere in vid I1”. Aceastd disciplind se regaseste in
oferta educationala propusa la specializarea prin master Materiale avansate
si tehnici de analiza experimentald, in anul V de studiu, semestrul 2, din
cadrul Facultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor, Universitatea Tehnica
“Gheoghe Asachi” din Iasi. Metodologia de predare, conform programei
analitice, prevede structurarea pe doua componente, 28 ore curs §i 14 ore
aplicatii, cu evaluare sub forma de examen, la finalul etapei de invatare.

Astfel, cursul Tehnici de depunere in vid 11, este dedicat aspectelor
teoretice privind metodele, procedeele si dispozitivele de depunere, implicit
monitorizarea si controlul depunerii de straturi subtiri in vid, alaturi de
metode si mijloace de analiza a suprafetei pentru determinarea compozitiei
straturilor depuse, dar si de determinare a structurii i grosimii straturilor
subtiri depuse in vid. Componenta de aplicatii practice propune 4 lucrari de
laborator, cu cerinte specifice, a caror rezolvare vor avea o pondere de 30%
in nota finala a disciplinei.

Asigurarea performantei, din punct de vedere metodic, este posibila
prin existenta unor mijloace de invatare avansate, prin dotarea laboratorului
cu tehnica de prezentare si proiectie, cu instalatii de depunere a straturilor
subtiri, coasistate de tehnici de caracterizare a depunerilor. Astfel,
laboratorul, este prevazut cu o instalatiec de depunere a straturilor subtiri in
vid, ce poate functiona in doua regimuri, prin evaporare termica rezistiva sau

pulverizare magnetron, capabila sd realizeze depuneri metalice diverse, pe



suporturi metalice si ceramice. Pentru studierea si caracterizarea straturilor
depuse, se utilizeaza tehnicile si metodele de analiza calitativa si cantitativa
existente in cadrul Facultatii de Stiinta i Ingineria Materialelor.

Insusirea cunostiintelor aferente acestei discipline, se raporteazi la
achizitiile realizate de studenti, prin promovarea unor discipline din
programul de invatdmant de licenta, precum: Chimie, Fizica I si II, Chimie-
fizica, Termotehnica, Suprafete, interfete, aderenta, Acoperiri metalice etc.

Din punct de vedere al descoperirilor stiintifice, domeniul
depunerilor straturilor subtiri este unul batatorit de fizicieni, profesori sau
cercetatori care inteleg si manuiesc cu abilitate notiunile teoretice si practice
legate de vid, plasma, straturi subtiri, dar foarte bine pus in practica de
ingineri, cunoscatori ai materialelor si a interactiunii dintre medii, a

Algoritmul predarii disciplinei tine cont de atingerea obiectivelor
generale in cazul predarii disciplinelor tehnice:

» formarea si dezvoltarea gandirii tehnice;

» inviatarea limbajului tehnic;

> definirea fenomenelor studiate;

» cunoasterea partilor componente ale aparatelor si sistemelor

tehnice;

> intelegerea dependentelor functionale dintre elementele unui

sistem tehnic;

» formarea si dezvoltarea vederii 1n perspectivd (spatiu) a

elementelor si sistemelor tehnice;

> realizarea reprezentarilor schematice;

» formarea priceperilor si deprinderilor de a manui obiectele

tehnice, dispozitivele, aparatele de masura si control;

> identificarea parametrilor care definesc o operatie tehnologica;



» cunoasterea succesiunii operatiilor tehnologice, a materialelor,

utilajelor, cu ajutorul carora se realizeaza aceste operatii;

» formarea capacitatii de a realiza practic anumite produse;

» formarea abilitatii de a monta, demonta mecanismele, utilajele,

specifice domeniului pentru care se califica.

Lucrarile de laborator sunt structurate conform planificarii prezentate
de programa analitica a disciplinei, rezultatele invatarii fiind exprimate in
competente cognitive, tehnice sau profesionale, prin familiarizarea cu
metodele, procedeele si dispozitivele uzuale de depunere in vid, capacitatea
de a realiza depuneri in vid, utilizand tehnicile din dotarea Laboratorului si
caracterizarea straturilor depuse in vid.

In speranta realizarii unui material de un bun nivel profesional, aduc
mulfumiri colegilor, colectivul de cadre didactice din Departamentul de

Ingineria Materialelor si Securitate Industriala.
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Cerinte in organizarea mediului de instruire pentru

disciplina Tehnici de depunere Tn vid si reguli generale privind securitate

si sanatate in munca

Laboratorul trebuie sa indeplineasca anumite cerinte:

>

>

>

spatiul destinat acestor locatii sd prevada pe langa mediul de
instruire §i un spatiu anex;

sa fie prevazut cu scaune, mese, dulapuri, echipamente de
comunicare didactica (videoproiector, calculator personal,
legaturi la reteaua Internet), aparaturd tehnica specifica;
spatiul anex trebuie sd asigure depozitarea materialelor si a
mijloacelor de Invatamant grupate pe teme specifice;

sd asigure climatul optim de desfasurare a activitatilor
didactice specifice disciplinelor tehnice;

sd permita asimilarea notiunilor tehnice;

sa permita formarea de priceperi si deprinderi practice de
executie a unor procese tehnologice;

sa dezvolte la studenti capacitdfi de investigare si cercetare
stiintifica;

sd permita o perfectionare continua a lectiilor.

Tinand cont de factorii ergonomici, mediul de instruire trebuie sa

indeplineasca si sa respecte o serie de norme:

>

>

iluminatul sd se realizeze In primul rand natural, apoi mixt si
in cele din urma artificial;

temperatura trebuie mentinuta constanta (18 - 20 °C), pentru
desfasurarea normala a activitatii, evitaindu-se supraincalzirea
sau temperaturile foarte joase, ce influenteaza atit starea de

sanatate a elevilor cat si buna functionare a aparaturii;



» viteza aerului 0,3 - 0,6 m/s; curentii mai mari de aer pot
antrena o serie de resturi provenite de la prelucrarile
materialelor §i pot avea repercusiuni asupra aparatelor si
asupra starii de sanatate a elevilor;

» umiditatea aerului este un factor important, ea situandu-se
intre 40 —60 %);

» cromatica mediului de instruire va fi aleasa astfel incat sa
creeze o stare de confort psihic care stimuleaza intelectul; se
recomanda culori calde, deschise, care reflectd lumina si
creeaza buna dispozitie;

Securitatea si sdndtatea in muncd vor fi asigurate prin instruirea
studentilor la inceputul parcurgerii activitatilor de laborator. Conducatorul de
lucrari practice va face cunoscut obiectivul lectiei si competentele ce se
urmadresc a fi formate, alaturi de o descriere sumara a instalatiilor, a modului
de functionare si a pericolelor ce pot aparea.

Profesorul raspunde de respectarea legislatiei si a normelor de
securitate a muncii in cadrul spatiilor de invatdmant, avand urmatoarele
sarcini i obligatii:

» sa afiseze, in dreptul fiecdrei masini, instalatii sau utilaj, instructiuni
de folosire a acestora si de protectie a muncii;

* sa asigure Insusirea de catre studenti a cunostintelor si formarea
deprinderilor practice profesionale cu respectarea normelor de
protectie a muncii, sa nu admita la lucru nici o persoana care nu a fost
instruitd, sau care nu si-a nsusit cunostintele necesare de protectie a
muncii;

* sa asigure o bund functionare a dispozitivelor de protectie, a
echipamentului individual de protectie si de lucru, rdspunzand de
aplicarea tuturor masurilor de aparare individuala la locurile de

munca.
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Instructiuni specifice utilizarii instalatiei de depunere

de straturi subtiri in vid

La aceasta disciplina nu se utilizeaza substante chimice periculoase si
nici gaze inflamabile. Toate activitdfile vor fi atent supravegheate de cadrul
didactic titular. Aparatura electricd va fi verificatd si intrefinutd in mod
adecvat, avand impamantarea realizatd. O atentie deosebitd se va acorda
manipuldrii buteliilor cu gaz inert, precum si asupra incintei de lucru vidate.
Studentii trebuie sa nu procedeze la deconectarea, schimbarea sau mutarea
arbitrara a dispozitivelor de securitate ale echipamentelor tehnice, sa aduca la
cunostinta conducdtorului locului de munca orice defectiune tehnica sau alta
situatie care constituie un pericol de accidentare sau imbolndvire
profesionald si sd faca cunoscut conducatorului locului de muncé in cel mai
scurt timp posibil accidentele de munca suferite de persoana proprie, de alti
angajati sau si/sau studentii in practica.

Se va verifica, Tnainte de inceperea lucrului, corecta functionare a
instalatiei la parametri corespunzatori.

Este obligatorie pornirea instalatiei de racire inainte de realizarea
depunerilor si oprirea ei dupa 5 minute de la terminarea experimentelor.

La aparitia unor defectiuni echipamentul de depunere se inchide de la
butonul Off/On.

Se va verifica periodic integritatea cablurilor electrice de alimentare
si a furtunurilor.

Se va verifica etanseitatea legaturilor sub presiune si a incintei vidate.
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Dupa utilizarea argonului, se va urmari ca butelia metalica sa fie
inchisa din robinet.
Dupa terminarea lucrului pe instalatie, se vor deconecta de la

tensiune prelungitoarele sursei de curent continuu si a instalatiel.

12



Laboratorul numarul 1

INSUSIREA NOTIUNILOR PRACTICE DE LUCRU PE
INSTALATIA DE OBTINERE A STRATURILOR SUBTIRI iN VID.
PREZENTAREA INSTALATIEI, CARACTERISTICI, PARAMETRI

DE LUCRU, ETAPE TEHNOLOGICE

Durata lucrarii practice: 3 ore

Locul: laboratorul TDV

Competente dobandite:
- recunoasterea componentelor si dispozitivelor instaltiei de depunere
de straturi subtiri in vid;
- operarea cu notiunile specifice tehnologiei de obtinere de straturi
subtiri in vid,
- planificarea si urmarirea proceselor de obtinere a depunerilor in vid;

- citirea si interpretarea dispozitivelor de lucru;

1. Prezentarea instalatiei

Laboratorul este dotat cu instalatie de depunere a straturilor subtiri in
vid (fig.1), ce poate functiona in doud regimuri, prin evaporare termica
rezistiva si condensare din faza de vapori sau prin procedeul de pulverizare
magnetron.

Prezentarea partilor componente:
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A. Incinta vidata (batiscaf — fig.2) — este confectionatd din otel
inoxidabil, in forma cilindrica si este prevazutd cu mai multe porturi de
acces, cu flange de etansare de vid inalt pe garnitura din cupru. Unul dintre
porturile de acces este transparent, cu ecran din sticla, pentru vizualizarea
procesului de depunere.

Deasupra incintei vidate exista mai multe porturi de acces pentru
traductorii de presiune, robinetul mecanic de reglare a presiunii de gaz si
pentru axul de sustinere a platanului suport de fixare si asezare a
pieselor/probelor pe care se realizeazd depunerea. Acesta este rotit cu

ajutorul unui motor electric (fig.3).

Figura 1. Instalatie de laborator pentru realizarea depunerilor de straturi
subtiri in vid
1-incintd vidatd, 2 — sursa de curent continuu, 3 — panou digital de
comanda, 4 — cutia de mascare a instalatiei de obtinere a vidului (pompe de
vid), 5 — panou digital de control al traductoarelor de presiune si afisare;
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Fig. 2. Incinta de vid: 1- incinta din otel inoxidabil,
2,3 — porturi de acces, 4- port de vizualizare proces

Deasupra incintei vidate exista mai multe porturi de acces pentru
traductorii de presiune, robinetul mecanic de reglare a presiunii de gaz si
pentru axul de sustinere a platanului suport de fixare si asezare a
pieselor/probelor pe care se realizeaza depunerea. Acesta este rotit in plan
orizontal cu ajutorul unui motor electric (fig.3).

Instalatia este prevazutd cu doi senzori de presiune, care functioneaza
in cascada, primul pentru presiuni de pana la 10™ mbar si al doilea pani la
10° mbar. In cazul realizarii depunerilor prin pulverizare magnetron, in
incinta de vid se pot introduce gaze plasmagene sau reactive prin portul de
acces prevazut cu robinet de debit scazut, cu control manual (fig.3). Tn cazul
in care se doreste imbunatatirea instalatiei pentru realizarea de straturi subtiri

prin alte metode PVD, exista realizate mai multe porturi de acces la incinta
de vid.
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Incinta vidata prezintd un sistem de urcare — cobordre cu cremaliera,
actionat de un motor electric controlat de la panoul de comanda. Etansarea se
face la baza incintei vidate, pe suportul metalic ce sustine elementele
componente ale dispozitivelor de realizare a depunerilor, cu garniturd de

cauciuc umectata in vaselina siliconica.

Fig. 3. Dipozitivele de pe capacul incintei de vid: 1,2 — traductori de
presiune, 3- ventil micrometric (robinet mecanic) pentru debit scazut de reglare a
presiunii de gaz (plasmagen sau reactiv), 4 — motor electric de actionarea a
sistemului rotativ de suport al probelor

In interiorul incintei vidate, la partea superioard, intdlnim sistemul
rotativ de suport al probelor, in cazul realizérii de depuneri de straturi subtiri
prin evaporare termica si condensare din stare de vapori (fig.4). Acest suport
este confectionat din otel inox si este prevazut cu decupaje pentru expunerea
pieselor/probelor si este actionat de motorul electric ce este comandat

(pornire si viteza de rotatie) de la panoul de comanda (fig.5).

16



Fig. 4. Suport interior pentru sustinerea probelor/pieselor:
1- suport metalic, 2 — decupaj de expunere proba, 3-ax de rotire

Fig. 5. Dispozitiv comanda motor electric si
reglare turatie suport
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B. Tn interiorul incintei vidate distingem urmatoarele componente:
1. Sistemul de depunere prin evaporare rezistiva (fig. 6) cu filament

de wolfram.

-
o
e (TR
Fig. 6. Sistem de depunere prin evaporare rezistiva:
1 — filament de wolfram, 2 — electrod conductor;

2. Sistem de depunere prin pulverizare magnetron (fig. 7)

Fig. 7. Sistem tip dioda de realizare a depunerii prin pulverizare magnetron:
1- anod (cu rol de suport al probei/piesei), 2- catod (tinta din materialul de
depunere), 3 — sistem de ecranare a jetului de plasma, 4- suporti izolatori ceramici;

Observatie: Este preferabil ca sistemele de depunere aflate in

interiorul incintei sa fie protejate cu folie metalica atunci cand nu sunt

18



folosite, lasat neacoperit doar sistemul care se utilizeazd Tn momentul

respectiv (fig.8. — amplasarea dispozitivelor in incinta)

Fig. 8. Amplasarea
dispozitivelor de
depunere

Fig. 9. Panoul de comanda si control: 1- comutator actionare ridicare-
coborare incinta vidata, 2- comutator comanda pornire instaltie - intrerupator
general, 3 — buton pornire/oprire invartiere sistem suport probe, 4-buton manual
pornire/oprire sistem incarcare electricd filament, 5 — semnalizare racire, 6 —
comutator sens rotire, 7- panou digital de comanda a proceselor de depunere, 8 —
comutator regalare current, 9 — panou de comanda manual a pompei turbo-
moleculare, 10 — panou comanda senzori de presiune, 11 — comanda reglare turatie
suport;
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D. Sursa de curent continuu (fig. 10)

Fig. 10. Sursa de curent continuu: 1 —ampermetru, 2 — voltmetru,
3 — buton comanda legare la retea, 4 — buton reglare tensiune, 5 — buton reglare
current, 6- buton pornire, 7-buton schimbare polarizare;

2. Caracteristici si parametri de lucru ai instalatiei

Instalatia este proiectatd si relizatd in cadrul SC FEPA SA Barlad, cu
componenete de control, obtinere a vidului si dispozitive de masurare
omologate.

Incinta vidata este confectionatd din material metalic (otel inoxidabil
lustruit mecanic si electrochimic), sudurile sunt de tip WIG, cu rata de
neetanseitate (masurata cu spectrometrul de neetanseitati cu He) mai mica de
5x10°® mbar x | /s

Agregatul de vid contine urmatoarele:

1) Pompa turbomoleculara - viteza de pompare pentru N, 700 I/s, rata
de compresie la N, de 1 x 10", presiune limita <1 x 10 mbar, nivel zgomot
<55 dB(A).
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2) Pompa vid preliminar - viteza de pompare la 50 Hz —12.6 m/h,
presiunea totala ultimd -1.3 x 10 mbar.

3) Sonda de vid preliminar - domeniu de masura 1000 - 5x10
2 mbar, rezolutie de +15% din citire (1 x 10 - 100 mbar).

4) Sonda vid full-range - domeniu de masura - 5 x 10 - 1000 mbar
(3.8 x 10 - 760 Torr), conectare DN 25 1SO-KF, flansa din otel inox.

Catod magnetron - catod magnetron circular plan cu racire indirecta

(tub de 1/4” PFA) si prevazut cu shutter si conexiune electrica pentru
polarizare.

Dimensiuni tinta: 90 mm diametru, 5 mm grosime.

Dimensiuni placa de sprijin: 90 mm diametru, 5 mm grosime.

Inductia campului magnetic la suprafata tintei minim 1000 Gauss.

Sistemul de evaporare termica rezistiva este format din doi electrozi
metalici din cupru protejati cu mangon din otel inoxidabil, prevazuti la capete
cu sistem de prindere a filamentelor/nacelelor/cosuletelor prin ingurubare.

Sursa de curent continuu, cu urmatoarele caracteristici - tensiuni de
ordinul a 1 kV si intensitati de curent de pana la 10 A, reglabila in domeniul
Hz-kHz si timp de raspuns de sub 500 nanosecunde, cu polarizare interioara
sau exterioara.

V. Tinte si substraturi:

1) Disc de titan, diametrul 112 mm, grosime 6 mm, puritate
99,95%.

2) Disc de cupru, diametrul 112 mm, grosime 6 mm, puritate
99,95%.

3) Substrat de sticla transparent, dimensiuni: diametrul 95 mm,
transparentd in domeniul vizibil > 80%.

Principalii parametri tehnici maximi obtinuti au fost urmatorii:
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- presiune limita inferioard de ordinul a 5x107° mbar;

- obtinerea descarcarii magnetron tn argon la presiunea de 10 mbar;

Instalatia este echipatd in configuratia de baza. Se pot adauga,
optional, sisteme complexe de diagnoza a plasmei si respectiv de
monitorizare a straturilor depuse prin pulverizare catodica.

Alimentarea la curent a instalatiei se face la retea monofazica de 230
V, prevazuta cu impamantare. Acesta actioneaza pompele de vid si motorul

electric pentru ridicarea si coborarea incintei de vid.

3. Etape generale ale proceselor de depunere
Pentru planificarea si desfasurarea proceselor de obtinere a
depunerilor 1n vid, trebuie sa cunoastem cronologia secventelor de lucru pe
instalatia de depunere, in coroborare cu citirea si interpretarea dispozitivelor
de lucru. Pentru fiecare tip de depunere (evaporare termicd si pulverizare
magnetron), etapele sunt specifice, dar, in continuare vom face referire la

etapele generale, absolut necesare pentru o utilizare corectd a

echipamentului.

Atentie: Nerespectarea etapelor de lucru si utilizarea incorecta a

comenzilor pot duce la deteriorarea componentelor echipamentului!

Etape tehnologice:

1. Curatarea suprafetelor incintei vidate cu lavete imbibate in acetona
(partile metalice) sau alcool izopropilic (componente ceramice sau
polimerice);

2. Pregatirea materialelor/probelor suport pe care se va face
depunerea si asezarea lor in instalatie;

3. Racordarea echipamentului la sursele de curent;

22




4. Deschiderea robinetilor sistemului de racire;

5. Realizarea etanseitatii incintei vidate;

6. Realizarea vidului;

7. Initierea si desfagurarea procesului de depunere;

8. Oprirea procesului de depunere;

9. Racirea pompelor de vid si oprirea lor;

10. Deschiderea ventilului de reglare a presiunii si devidarea incintei;
11. Ridicarea batiscafului;

12. Decuplarea echipamentului de la sursele de curent;

13. Inchiderea robinetilor sistemului de racire cu apa;

14. Ridicarea si analizarea probelor.

Sarcini de lucru:

Realizarea etapelor preliminare de depunere, prin conducerea
procesului de realizare a vidului si consemnarea parametrilor fizici ai
instalatiei.

Se va pregati instalatia de lucru si se va realiza o simulare a unui
proces de depunere de straturi subtiri in vid, prin respectarea etapelor
tehnologice prezentate, cu scopul de a realiza o planificare cat mai precisa,
coroborata cu urmadrirea proceselor de obtinere a depunerilor in vid si citirea
si interpretarea dispozitivelor de lucru, In vederea obtinerii unor rezultate
valide pentru urmatoarele lucrari de laborator. Procesul va fi condus pana la

etapa de realizare a vidului avansat.

Tabele de consemnare a caracteristicilor si parametrilor de lucru a instalatiei

Nr.crt. Timp (min) Interval presiune (mbar)

Vid preliminar (PVP)

Vid avansat (PT)
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Nr. crt. Interval rotatie Distanta sursa Suprafata
(rot/min) evaporare - probe (mm?)
(mm)
Suport probe depunere
rezistiva
Suport anod (depunere
magnetron)
Nr. crt. Interval I (A) Interval U (V) Temp. (K)
Depunere rezistiva
Depunere magnetron
| d n Suprafata | Puterea
lungimea | diametrul | nr. de fire| radiantd |radianta
filamentului| filamentului | in paralel S Pt
[cm] [cm] [cm?’] [w]
wdl
Caracteristici filament
wolfram
Calculul puterii radiante a filamentului de wolfram
Pentru sarma de wolfram, Pr =06 - S;
o = radiatia specifica = 7,485 -10 °. T*' [w/cm? -K]
S, = suprafata de radiatie a sarmei de wolfram [cm?®] =7 -d- |, d — diametrul
sarmei [cm] si | - lungimea sarmei in cm.
Caracteristici catod Diametru Suprafata Suprafata totala
magnetron [mm] expunere [mm?]
[mm?]

Catod (tintd) titan

Catod (tintd) cupru
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NOTITE:
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Laboratorul numarul 2

REALIZAREA STRATURILOR SUBTIRI DE ALUMINIU TN VID
PRIN EVAPORARE TERMICA SI CONDENSARE DIN FAZA DE
VAPORI

Durata lucrdrii practice: 3 ore

Locul: laboratorul TDV

Competente dobandite:
- Insusirea notiunilor si actiunilor practice de planificare si conducere a
proceselor de obtinere a depunerilor in vid prin evaporare termica;
- Realizarea practicd a unei depuneri de aluminium prin evaporare

termica rezistiva In vid;

1. Consideratii teoretice

Metoda de depunere prin evaporare termica rezistiva si condensare
din faza de vapori este o metoda fizica de depunere a straturilor subtiri in
vid, in care materialul ce trebuie depus este adus n stare de vapori, ca
urmare a efectului incalzirii rezistive, pand la evaporare si recondensta pe
substrat (piesa de acoperit) care se afla la o temperatura mult mai redusa
decét a vaporilor.

Pentru incalzirea rezistivda directa sau indirectd (atunci cand
materialul interactioneaza cu incalzitorul) a materialului solid se utiluzeaza
dispozitive speciale, numite surse de evaporare sau evaporatoare, sub forma
de filamente, cosulete, creuzete sau necele, functic de materialul ce trebuie

depus, temperatura de evaporare, grosimea stratului etc.
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Materialele utilizate pentru realizarea evaporatoarelor sunt de tipul

materialelor refractare simple (W, Mo, Ta) sau complexe (Al,O3;, MgO, BN).

Utilizarea acestora este dictatd de temperatura de topire ridicatd si de

presiunea de vapori scazuta, chiar si in domeniul temperaturilor ridicate.

Tn tabelul de mai jos sunt prezentate temperaturile maxime de utilizare a

materialelor refractare din care se executd evaporatoarele:

Elementul | Mo Ta W SiO, AlLO; | BeO Zr0, | ThO, | C
Temp 1820 | 2240 | 2410 | 1400 | 1900 1900 | 1200 | 2500 | 3000
max. de

utilizare

°C

Pentru depunerea prin evaporare termica rezistiva, instalatia poate fi

reprezentatd astfel:

3

/
—
/
/

2

~] b W

8

1-

camera

tehnologica;

motoreductor;

incalzitor al
substratului;

portsubstrat;

vapori material;

obturator;

filament

(evaporator);

8 - sistem de vidare

In vidul care se realizeazd in camera tehnologicd 1 cu ajutorul

sistemului de vidare 8, molecule de material care se evapora 5 se raspandesc

liber si repede in spatiul tehnologic Tnconjurator, ajungand in special datorita

dispunerii convenabile pe substratul 4, pe care se condenseaza.
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La inceputul etapei de evaporare, pentru a evita impurificarea
peliculei, din cauza impuritatilor adsorbite de suprafata materialului de
evaporat, se utilizeazd obturatorul 6 care Intrerupe temporar fluxul
materialului la substrat. Tn procesul de depunere se controleaza: timpul de
depunere, grosimea, rezistenta electricd, etc. Dupd obtinerea valorii
parametrului de masurat, obturatorul 6 intrerupe din nou fluxul de material
catre substrat — intreruperea procesului de crestere a peliculei. Incilzirea
substratului Tnaintea depunerii se face cu ajutorul incalzitorului de substrat 3
care asigurd desorbtia impuritatilor de la suprafatd — imbunatatirea calitatii
depunerii. Pentru o uniformitate ridicatd a depunerii pe substratul 2, se
roteste portsubstratul 4 cu o turatie reglabild. Procesul de depunere este scurt
deoarece materialul se evapora repede.

Depunerea straturilor subtiri prin evaporare termicd constd in
urmatoarele etape:

1. trecerea materialului din faza condensata (solida sau lichidd) in faza
gazoasd (vapori) prin evaporare termica;

2. traversarea de catre vaporii materialului a spatiului dintre sursa de
evaporare si substrat (piesa de acoperit);

3. condensarea vaporilor pe substrat

Notiuni teoretice privind starea de vid

Vid (vacumm) - o stare de rarefiere a gazelor dintr-un spatiu tehnologic dat,
folosind echipamente specializate de vidare.

Starea unui gaz confinut intr-o incintd ce ocupa in mod uniform intregul

volum poate fi definita daca se cunosc parametrii de stare ai gazului:

- presiunea exercitatd de gaz pe peretii incintei;
- temperatura gazului;

- volumul incintei.
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Presiunea §i temperatura gazului sunt explicate in teoria cinetica
moleculari prin agitatia termica a moleculelor si atomilor. In orice substant3,
moleculele si atomii poseda o agitatie termica care Inceteaza atunci cand
temperatura substantei scade la 0 absolut. Pentru masurarea presiunii se
folosesc 2 stari de referinta:
presiunea atmosferica;
presiunea zero, corespunzatoare unui vid absolut caracterizatd prin lipsa
completa a substantei.

Presiunea absoluta — presiunea totala exercitatd de gaz asupra peretilor

vasului si este masurata de la un vid absolut.

Presiunea relativa = suprapresiunea = excesul presiunii gazului fata de

presiunea atmosferica.

Vid = Presiunea atmosferica — Presiunea remanenta din spatiul tehnologic

(masurarea vidului se face prin masurarea presiunii exercitate de gaz si nu

prin numararea moleculelor de gaz din unitatea de volum).

p ________________ T _________
Suprapresiune
Presiune (presiune relativa)
absoluta
Presiune atmosferica
----------- T ST T T T T TS T T T paim=1013,25 mbar.
Vid
i Vid
- _T_ - absolut
Presiune
remanentia
L _¥___ _L _________ _ _ _ _Presiune zero absoluta
pabs=10"" =0 mbar.

Fig.1 . Moduri de exprimare a presiunii

30



Unitatea de masurd pentru presiune este Pascalul —1 Pa =1 N/m?

Presiunea atmosferica normald = 101325 Pa.

Tabelul 1. Corespondenta unitatilor de masura a vidului

Pa mbar torr atm.
1Pa 1 107 75-10° 9,87 - 10°
1mbar. 10° 1 0,75 9,87 - 10™
itorr= 1mm| 1,33-10°] 1,33 1 9,87 - 107
Hg
1atm. 1,01-10°| 1,01-10° 760 1

1 mol de gaz confine Na= 6,023 - 10% molecule (numarul lui Avogadro)

si ocupd un volum Vy= 22, 414 dm® (1dm®= 1 litru; Viu= volum molar).

Concentratia gazelor in conditii fizice normale:

_ N, _ 6,023-10%*
" Vy 22,414 - 1073

n = 2,687 - 102° molecule/m?3

Clasificarea vidului

1. Vidul grosier: presiunea p = 101325 Pa — 100 Pa;
Vidul mediu: p= 100 Pa—0,1 Pa (10" Pa);

Vidul fnaintat: p = 10™ Pa— 10" Pa;

M wn

Vidul ultrainaintat: p<10™ Pa
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Exprimarea vidului in procente se realizeaza cu relatia:

Vid % = 2atm™Pv . 100

Patm

- pentru un vid cu presiunea p,= 6 -10°= 6000 Pa — valoarea vidului in

procente este:

- 101325 - 6000
Vid%=%-100= o 100 = 94%
Tabelul 2. Exprimarea vidului in procente
Presiunea py Vidul Punctul de
fierbere al apei
Pa Torr % °C
101325,0 760 0 100
50662,5 380 50 81,5
30324,0 228 70 69,5
20216,0 152 80 61
13832,0 104 85 54,3
10132,5 76 90 46
7075,6 53,2 93 39,2

Date teoretice privind temperatura gazelor — masura a agitatiei termice

Energia cineticd medie a moleculelor este dependentd de temperatura

gazelor:
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W, = mv2 = % - kT
unde:
W, - energia cineticd medie a moleculelor, J;
k - constanta lui Boltzmann = 1,38 - 10% J/grad;
Vi - viteza medie a moleculelor, m/s;

T - temperatura gazelor, K.

Tn tehnica vidului se lucreaza cu amestecuri de gaze, cel mai frecvent
cu aerul.

Tabelul 3. Compozitia aerului atmosferic

Gazul Procente Procente Presiunea partiala

n n volum, torr Pa

greutate, %

%
N, 75,51 78,1 594 79194
0, 23,01 20,93 159 21199
Ar 1,29 0,93 71 947
CO; 0,04 0,03 0,23 30,6
Ne 1,2-10° 1,8-10° 1,4-10° 1,86
He 7-10° 5,24.10" 4.10° 0,53
CHy, 2.10™ 210 1,5-10° 2
Kr 3-10™ 1,1.10" 8,4-10" 0,12
N,O 6-10° 5.107 3,8-10" 0,05
H, 5.10° 5.107 3,8-10" 0,05
Xe 4.10” 8,7-10° 6,6-10™ 8,77-10°
O3 9-10° 7-10° 5,3-10” 7-10°
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Presiunea totala, exercitatd de un amestec de gaze pe peretii unei
incinte, este egala cu suma presiunilor partiale exercitate pe peretii incintei
de catre fiecare din componentele sale, dacd s-ar gasi in mod separat n

Incinta:
Ptotal = P1 + D2 + D3 + . +py, = XiL1p; - Legea lui Dalton

Cu cat presiunea este mai ridicatd si temperatura mai scazuta cu atat

legea este mai pufin exacta.

Calcularea parametrilor teoretici de lucru

Pentru evaporarea materialului sunt necesare Tindeplinirea unor
conditii. Astfel, presiunea vaporilor ps , corespunzatoare stérii de echilibru a
sistemului se numeste presiune de saturatie a vaporilor, iar vaporii astfel
obtinuti se numesc vapori saturati. Dependenta presiunii vaporilor saturati
de temperatura este data de relatia:

Inp, = A—2 (1)
unde:
A, B — constante de material.

Experimental s-a demonstrat ca procesul de depunere se produce cu
viteza acceptabild daca presiunea de vapori are valoarea de 1,3 Pa.
Temperatura conventionala de evaporare = T, = temperatura
materialului la care ps = 1,3 Pa.

Presiunea vaporilor materialului nu va atinge niciodata valoarea de
saturatie, materialul indepartandu-se din evaporator cu o viteza determinata

de relatia
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c(ps—p)
= — 2
w ~ 2

unde:

W - viteza de evaporare= cantitatea de material in grame ce paraseste 1 cm?
de suprafata in timp de 1 secunds;

C — constanta;

ps — presiunea vaporilor saturati;

Po — presiunea gazelor reziduale din camera tehnologica;

p — presiunea adevarata de dezechilibru a vaporilor.

Rata (viteza) de evaporare — este data de formula lui Langmuir:

w=438-10"2-p,-

FR

@)

unde:

W — viteza de evaporare (Kg/m®s);

M — masa moleculard a materialului (Kg/Kmol);

T — temperatura evaporatorului (a materialului) la evaporare (K)

ps — presiunea vaporilor saturati (Pa).

Viteza de evaporare Ve - numarul de molecule evaporate in unitatea de timp

si pe unitatea de suprafata.

Ve = G) ‘N Uy, 4)
unde:
n — concentratia moleculelor de vapori evaporati;

Vm —Viteza medie a vaporilor de material.

Tinand cont ca:

by = \/% (5)
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se obtine

ps=n-k-T (6)

ps=exp(A-1) (7

w=m-ve=N£A-ve (8)
unde:

M — masa moleculara (g/mol).
Energia atomilor evaporati poate fi evaluata cu formula:
w, = (3/2)kT 9)
unde:
k — constanta Boltzman = 1,6 -10% J/K;
T — temperatura de evaporare, K.

Tn fenomenul de deplasare a vaporilor de material de la evaporator la
substrat vom tine cont de faptul ca probabilitatea moleculelor de material de
a strabate fara ciocniri distanta de la evaporator la substrat poate fi descrisa
de relatia:

p =g (10)
unde:
A — drumul liber mijlociu al moleculelor gazului rezidual;

L — distanta de la evaporator la substrat.

Legea | a lui Knudsen - daca intreaga cantitate de material ce se evapora in
unitatea de timp, in toate directiile, de pe suprafata sursei, se noteaza cu m*
(9/s) atunci cantitatea de material d m* ce va trece printr-un unghi solid dQ
este data de relatia:

*

dm* = (%) - do (11)

4T
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Tinand cont ca dQ =ds - cos 6/r?

unde:

ds — suprafata elementara pe care se face depunerea;
0 — unghiul de inclinare al suprafetei ds.

rezulta:

dm* = (Tn) cosri - ds (12)

Legea Il a lui Lambert- Knudsen pentru evaporare, denumita si legea
cosinusoidalid Knudsen — se refera la intensitatea fasciculului de vapori pusa
in libertate de evaporatoare plane pe un substrat aflat la un unghi ¢ fata de
normala la suprafata evaporatorului.

Cantitatea de material d* depusa prin unghiul solid do pe suprafata
elementard ds, inclinatd cu unghiul ¢ fatd de normala la suprafata ce emite

este data de relatia:

*

dm* = (m )cos<p dw = (des) cosBcosp (13)

T T2

Grosimea peliculei depuse in unitatea de timp va fi:
t*=dm /p-ds  (cm/s) (14)

Condensarea materialului pe substrat

Materialul ce se depune pe substrat este neutru din punct de vedere
electric, iar energia particulelor este de 0,1 — 0,5 eV.

Céand atomii incidenti ai materialului evaporat se apropie la mai putin
de cateva distante atomice de substrat, ei intrd in campul de fortd al
suprafetei substratului unde au loc urmatoarele interactii posibile:

1.Reflexia atomilor incidenti ca urmare a ciocnirilor elastice cu atomii
substratului, atomii reflectati isi pdstreaza in cea mai mare parte

energia initiala;
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2.Adsorbtia fizica a atomilor incidenti ca urmare a stabilirii de legaturi
van der Waals cu atomii de suprafatd ai substratului (cu valori de
0,01-0,1eV);

3.Adsorbtia chimicd a atomilor (chemisorbtia). Chemisorbtia atomilor
incidenti, ca urmare a stabilirii de legaturi Intre atomii incidenti si
atomii de suprafatd ai substratului, are loc dacd energia de
chemisorbtie este mai mare de 100 Kcal/mol;

4. Asocierea atomilor sau moleculelor de gaz cu atomi sau grupdri de
atomi ai materialului evaporat deja absorbiti de substrat. Numarul de
molecule (atomi) de gaz rezidual ce ajung la substrat in conditii de

echilibru este dat de relatia:
N, =3,513-10%2 - p, /M,T, (molecule/cm?s) (15)

In teoria de condensare a lui Frenkel bazati pe fenomenele de adsorbtie
— desorbtie se considera ca tranzitia vapori — faza solida are la baza
urmatoarele ipoteze cantitative si calitative:
a. Atomii substantei evaporate, lovindu-se de suprafata suportului
condensor se mentin adsorbiti pe aceastd suprafatd o duratd de timp

data de relatia:

t, = (%) . e—Edes/KT (16)

unde:

v— frecventa de vibratie a adatomului (atomul adsorbit);
Eqes — energia de desorbtie (kcal/mol);

k — constanta lui Boltzman;

T — temperatura absoluta a substratului (K).
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b. In procesul de migrare superficiala atomii adsorbiti se intilnesc cu alti
atomi adsorbiti (adatomi) si pot forma dubleti (centre de condensare
de mai mare stabilitate) sau tripleti.

c. Cand fasciculul atomic (molecular) incident are o densitate mai mare
decat densitatea critica, el retine §i intoarce pe suport particulele
reevaporate de pe suprafata acestuia formand pe suport nuclee de
condensare. Densitatea critica a fasciculului atomic, pentru o
temperaturd a suportului Ts mai mica decat temperatura critica T,

poate fi exprimata prin relatia:

jo=A-eVr/koTs (17)
unde:
U;— energia de legatura a atomului adsorbit cu un atom din fasciculul
incident, cu care formeaza un dublet — centru de condensare;
A — constantd ce depinde de natura substantei condensate;
ko — constanta Boltzman.

Viteza de condensare m definita ca numar de atomi (molecule) care s-
au condensat in unitatea de timp, se calculeaza ludnd in considerare
coeficientul de acomodare o si numarul total M de atomi care cad pe substrat
n unitatea de timp:

m = oM (18)

Dimensionarea filamentelor
In alegerea marimii filamentului de wolfram utilizat pe instalatie se va tine
cont de ecuatia bilantului energetic la echilibru termic. Astfel, puterea
disipatd prin efect Joule-lentz P; = puterea radiatd de fata exterioard a
filamentului Py

Pj= Pril (19)
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Pi(T) = U¥ R(T) (20)

considerand filamantul realizat din fire in paralel se poate scrie:

l l
R(To) == p(T) =7 = 20 (21)

n nd?

4

unde: p(To) — rezistivitatea filamentului la temperatura de echilibru [ohm cm]
| — lungimea filamentului [cm]
d — diametrul filamentului [cm]
n —nr. de fire in paralel
Puterea radiata de un corp incalzit la temperatura T (K) se poate calcula:
Pr = eoT*S, [w] (22)
unde : € — emisivitatea suprafetei radiante
6 -5,67 -10 ® [w/m? -K*]
T — temperatura K
Sr— suprafata radianta, cm?
Pentru sarma de wolfram, Pr=0 - S;
o = radiatia specifica = 7,485 -10 °. T*' [w/cm? -K]
S, = suprafata de radiatie a sirmei de wolfram [cm®] == -d- |, d — diametrul

sarmei [cm] si | - lungimea sarmei in cm.

Pentru un filament cu n spire avem:
Sritw=7-d- 1 - n - Ky (23)
Ku1 - coeficientul de umbrire a firelor, datorita rasucirii = 0,75 — 0,90
Prfil= Prw -Kuz (24)
Ku2 — coeficient de umbrire, datoritd infasurarii in spirala a filamentului =
0,75-0,90

Prin Tnlocuirea valorilor P, i si Pj se obtine:

d= \/ 4p(Ty)1015 (25)

7,485 m2T*7kul Ku2 n?
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Lungimea filamentului poate fi determinata din relatia de definitie a
puterii maxime disipate de filament.

Materialul de evaporat sub forma de sarma, falie, tablete se pune in
evaporatoare 1n cantitatea necesard acoperirii integrale a suprafetei
evaporatorului. Daca cantitatea de material introdusa este mare, la topire, o
parte din material cade de pe acesta.

In instalatiile industriale, cu surse de evaporare centrale si cosuri
rotitoare pentru piese, materialul care cade de pe evaporatoare poate crea
defecte pe suprafata de acoperit. Astfel, cantitatea de material pentru fiecare
evaporataor se determind experimental si depinde de valorile tensiunilor
superficiale de suprafatd ale wolframului pentru fiecare material topit.
Anumite materiale care sublimeaza, cum este cromul, poate fi evaporat de pe
filamentele de wolfram daca este depus galvanic pe filament.

Din cosulete pot fi evaporate si materiale care nu uda sau uda foarte
putin wolframul, deoarece spirala cosuletului este foarte stransa si materialul
topit este mentinut prin tensiunile de suprafata. Spiralele cosuletului sunt in
general acoperite cu un strat izolator de alumind, oxid de beriliu sau oxid de
siliciu, pentru a impiedica scurtcircitarea lor de materialul deevaporat cu
materialul sursei de evaporare.

Avantaje ale utilizarii filamentelor si cosuletelor, ca surse de
evaporare:

- Sunt siple si economice,

- Pot fi procurate usor, gata confectionate,

- Se poate modifica configuratia si forma,

- Asigura viteze mari de evaporare,

- Se pot realiza surse cu suprafete mari de evaporare,

- Se pot evapora materiale uzuale care uda wolframul (Al, Ag, Au) dar si

metale care nu uda (Cu, Cr, Zn), folosind cosuletele.
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Dezavantaje:

- Auoviata limitata (la Al rezista 5 — 20 de sarje)

- Cantitatea de material ce poate fi depusa este limitata

- Stratul depus poate fi neuniform (evaporare in toate directiile)

- Temperaturile maxime de evaporare sunt limitate de temperatura de
topire a materialului evaporatorului

- Se poate produce contaminarea materialului de depunere cu materialul
evaporatorului, ca urmare a evapordrii slabe a materialului din care
acesta este confectionat si ca urmare a evaporarii compusilor de reactie

dintre evaporator si materialul de evaporat.

2. Realizarea depunerii unui strat subtire de aluminiu

prin evaporare termica si condensare din faza de vapori

Etape de lucru

a. Pregatirea probelor:

- depunerea se va realiza pe suport transparent de sticld, in prealabil degresat,
spalat si uscat. Probele sunt realizate astfel incat sa poata fi asezate in incinta
vidata pe suportul metalic (fig. 4, lucrarea 1) prevazut cu decupaje de
expunere;

- ca material de depus se va utiliza aluminiu de puritate 99,99%, sub forma
de sarma, cu diametrul de 2 mm, taiat sub forma de carlige pentru a putea fi
asezat pe spirele filamentului de wolfram. Cantitatea de aluminiu va fine cont
de dimensionarea filamentului. Carligele trebuie sd acopere in totalitate
diametrul spirei de wolfram, pentru un contact cat mai bun. Acestea se vor
aseza la baza fiecirei spire, in cazul nostru realizandu-se 5 cérlige. Tn cazul
in care cantitatea de Al e prea mare (carligele prea lungi), o parte din
materialul topit nu se va evapora, ci va contamina masa de lucru. Dupa

dimensionarea corecta a carligelor de aliminiu, acestea se vor cantari.
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b. Initierea procesului de depunere:
Se coboard incinta vidata si din panoul digital se alege modul de lucru al

instalatiei — depunere rezistiva (fig. 1)

Fig. 1. Panou digital de comanda

Instalatie trece in modul de lucru rezistiv, procesul fiind comandat digital din

panoul de comanda (fig. 2)

A
M\ DELTA

Fig. 2. Afisaj digital de comanda a depunerii rezistive
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c. Realizarea vidului: se porneste pompa de vid preliminar (PVP), iar dupa
atingerea presiunii de 1 x 102 mbar se porneste pompa turbomoleculara.
Procesul va continua pani la atingerea presiunii de 10°mbar.

d. Realizarea procesului de evaporare:

- dupd atingerea presiunii de lucru, se porneste motorul de actionare a rotirii
suportului cu probe;

- se initiaza topirea rezistiva aluminiului, notandu-se caracteristicile curent-
tensiune ale sistemului;

- procesul se mentine activ, prin urmarirea prin fanta de vizulizare, pand la
evaporarea completd a materialului de pe spirele de wolfram, dupa care se
decupleaza sursa de putere;

- se opreste motorul de actionare a rotirii suportului cu probe;

e. Oprirea instaltiei:

- se opresc pompele de vid in sens invers deschiderii lor;

- se realizeaza devidarea incintei si ridicarea batiscafului;

- se inchid robinetii de racire;

- se decupleaza instalatia de la sursa de curent;

f. Ridicarea probelor de pe suport si analiza calitatii depunerii.
3. Interpretarea rezultatelor

Consemnarea parametrilor de lucru:

Material de depunere - aluminiu 99,99%, 5 probe sub forma de carlig;

Material M1 M2 M3 M4 M5 Total

depunere

Greutate (g)
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Material suport strat de aluminium: 6 discuri de sticla, diametrul 240mm

Suport S1 S2 S3 S4 S5 S6 Total
Greutate
initiala (g)
Greutate
finalda (g)
Suprafata
expusa
depunerii
(cm?)
Rata de evaporare :
Suport Temp de | Temp de | Presiunea | Temp Rata de
topire fierbere | de vapori | conventionald | evaporare
(°C) (°C) latemp de | de evaporare
topire p=13,32mbar | (g/cm?s)
(mbar) (°C)
Aluminiu | 660 2056 1,6 x10° | 966 0,85 x 10"
Nr.suport| Tip Parametrii depunerii
depunere| strat |Presiune| Tensiune Timp Timp Viteza rotatie
depus | (mbar) V) functionare depunere | suport rot/min
instalatie (min)
(min)
1 Al
2 Al
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3 Al
4 Al
5 Al
6 Al
Nr. suport Caracterizare strat
depunere Aspect Microstructura
macroscopic Uniformitate strat SEM Observatii
1
2
3
4
)
6

Procesul de depunere este caracterizat de urmatoarele valori ale parametrilor:

S — suprafata sursei = 25w cmz;

pAl - 2700 Kg/m®;

ds — suprafata elementara pe care se face depunerea;

A =11,11 (coeficient pentru starea solida a Al)

B = 15630 (coeficient pentru starea solida a Al);

Tropire Al = 660+273 = 933 K;

Ty. a1 — temperatura conventionald de evaporare (temperatura materialului la
care ps = 1,3 Pa) = 1150 + 273 = 1423 K.

Se observa ca Tiopire< Tv —Al se evapora foarte intens in stare solida
(sublimeaza)

M — masa atomica a Al = 27 g/mol.
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Se determina urmatorii parametri experimentali:
a. ps— presiunea vaporilor corespunzatoare starii de echilibru a
sistemului = presiunea de saturatie a vaporilor;
b. w —rata de evaporare a materialului;
c. dm’ - cantitatea de material depusa;

d. h" - grosimea peliculei depuse in unitatea de timp.

REZOLVARE

Depunerea prin evaporare termica in vid a aluminiului

a. Ps - presiunea de saturatie a vaporilor

=11,11 15630—1111 10,98 = 0,13
Teop 1423 e

Inps; = 0,13 = Inp; = ne®!3 = p; = %13 = 1,1388 Pa

Inps = A —

b. w - viteza de evaporare a materialului

M

—4,38-1073-1,1388 - /i —4,38-1073 -
Teev 1423

1,1388-+/0,0189 = 0,685 1073 Kg/m? - s

w=438-10"3 p,-

c. dm” cantitatea de material depusa

m - cantitatea de material ce se evapora in unitatea de timp, in toate directiile
de pe suprafata sursei (g/s)

. 2 2 2
S —suprafata sursei = nr” = 15° = 251 cm
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0 - unghiul dintre suport §i normala la {inta = 90°

*

dm* = (m

0
) cos — - ds|- legea | Knudsen
AT r

m =w-S=0,685 -10"° Kg/m%s 251 cm?= 0,685-10° -10° 10 g/cm’s - 25x
cm’=0,685- 10 - 251 =53,772- 10 g/s

* . —4 . —4
dm* = (Tn) cos% -ds = —53'77427110 . cosi—g .25 = 277210 c0s3,6 -
10~% .

m-25 =220 0,99 - 25 = 53,772 1074222 = 53,772
6,1875-10"* = 332,714-107*g

d. h* - grosimea peliculei depuse in unitatea de timp
pAl - 2700 Kg/m® = 2,7 glem®

o dmt_332714-107% 332714-107% . om

“p-ds  27-25-m 21195 s

= 1,57 -10"3mm/s = 0,00157 mm/s
Observatii: se va face o corelatie intre cantitatea de aluminiu depus pe

suprafetele materialului suport, rata de evaporare si cantitatea totald de

aluminiu evaporat.
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Laboratorul numéarul 3

REALIZAREA DEPUNERILOR DE TITAN PRIN PULVERIZARE
CATODICA IN REGIM MAGNETRON

Durata lucrarii practice: 3 ore

Locul: laboratorul TDV

Competente dobandite:
- Insusirea notiunilor si actiunilor practice de planificare si conducere a
proceselor de obtinere a depunerilor in vid prin pulverizare catodica
n regim magnetron;
- Realizarea practica a unei depuneri de titan in vid prin pulverizare
catodica 1n regim magnetron;
- Trasarea caracteristicii voltamperice si optimizarea parametrilor de

lucru in vederea cresterii ratei de depunere.

1.Consideratii teoretice

Plasma — stare speciala de agregare a materiei

Plasma — un sistem fizic, cvasineutru din punct de vedere electric, in
componenta caruia intra particule pozitive, negative, neutre si fotoni.
Particulele pozitive sunt intotdeauna ioni atomici sau moleculari, iar cele

negative sunt de obicei electronii.

Grad de ionizare al plasmei: o = raportul dintre numarul de particule
ionizate din unitatea de volum si numarul total de particule din aceeasi

unitate de volum.
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unde:

n;

(1)

ni+ny

n; — numarul de particule ionizate;

n, — numarul de particule neutre din unitatea de volum.

Comportarea unui gaz adus in stare de plasma poate fi descrisa sintetic astfel:

1.

in plasma au loc ciocniri neelastice care conduc la ionizari, disocieri
de molecule, molecule excitate in diferite stari cuantice;

procesele ce au loc datoritd ciocnirilor neelastice determina
transformarea gazului dintr-un gaz omogen Iintr-un amestec de
particule diferite (particule neutre, ioni pozitivi, ioni negativi,
electroni, fotoni);

existenta electronilor si ionilor conferda plasmei proprietatea de a
interactiona cu campuri electrice si magnetice exterioare;

intre particulele incarcate fortele de interactiune sunt de tip
coulombian (descresc lent cu distanta) —orice particuld incarcata
interactioneaza simultan cu un numar mare de particule incarcate din
jurul ei.

Plasma nu poate fi riguros neutra pe distante sau volume oricat de

mici si de aceea este mai corect sd se mentioneze despre cvasineutralitatea ei

si nu de neutralitate. Presupunand cd la un moment dat sarcinile pozitive si

negative sau separat, formeaza un condensator plan mic, cu suprafata S si

distanta dintre placi x, se poate exprima intensitatea campului electric de

restaurare a neutralitatii plasmei ca fiind campul electric ce ia nastere in

spatiul acestui condensator:

E:U:i:—: X (2)



unde:

E — intensitatea campului electric de restaurare a neutralitafii plasmei, V/mm;
U — tensiunea dintre placile condensatorului

Q — sarcina totald dintre placile condensatorului;

C — capacitatea condensatorului;

n. — concentratia electronilor;

e — sarcina electronului = 1,6 - 107"’ C (coulomb);

S — suprafata condensatorului;

x — distanta dintre placile condensatorului;

g0 — permitivitatea absoluti a vidului = 8,85 -10"?, C*N-m’

O plasma de laborator de concentratie n. = 10%° electroni/m’ in care
s-a produs la un moment dat o separare totald a sarcinilor sub forma unui
condensator, pe o distantd de un milimetru, va avea o intensitate a campului
electric restaurator de E = 10° V/m = 10"* V/mm.

Spatiul maxim in care pot apare abateri de la cvasineutralitatea

plasmei este dat de sfera Debye, a carei raza se calculeaza cu formula:

KT,
Ap = ’Seoz_ne 3)

unde:
Ap — raza Debye, m;
k — constanta Boltzmann = 1,38 - 1072, J/Kg;

T — temperatura gazului electronic, °C.

Inlocuind valorile constantelor in relatia (3) obtinem relatia:

Te

Ap = 69 4)

e
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Procesul de pulverizare constd in accelerarea ionilor pe o directie
incidenta la suprafata materialului {intd cu scopul de a elibera atomii de la
suprafatd pentru a fi depusi pe suprafata unui suport sau substrat. Ionii sunt
obtinuti printr-o descarcare electrica intr-0 atmosfera gazoasa, la o presiune
joasa. lonii sunt furnizati de atomii gazului folosit in incinta de depunere.

Depunerea se face intr-o incinta la presiune joasa pentru a inlatura
impuritatile si atomii diferifi din atmosfera pentru a obtine un material cu
puritate mare.

Pentru aprinderea plasmei care contine ioni se introduce un gaz in
incintd, de obicei argon si mentinut la o presiune cuprinsa intre 0,5 Pa si 12
Pa.

lonii de argon Ar® din plasmi sunt accelerati si atrasi de catod. Sub
actiunea bombardamentului cu ioni de Ar, catodul emite electroni care sunt
captati de campul magnetic si obligati la miscari cicloidale la suprafata tintei.

Electronii emisi de catod ciocnesc atomii de argon ionizandu-i si
contribuind la intensificarea bombardamentului suprafetei tintei.

Emisia de electroni ai catodului se intensificdi conducand la

intensificarea pulverizarii de material spre anod, respectiv substrat.

Etapele principale ale procesului de pulverizare Tn regim magnetron

1. Planificarea modului de lucru in functie de aplicatia si rezultatele
urmarite;

2. Verificarea instalatiei;

3. Montarea tintei si a substratului sau a pieselor;

4. Pregatirea vidului in incinta de depunere cu ajutorul sistemelor de
pompare;

5. Pulverizarea materialului de depus (Ti) pe substrat (declansarea

descarcarii luminiscente in vid);
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6. Oprirea procesului de pulverizare in vid,

7. Reglarea presiunii in incinta de lucru;

8. Scoaterea substratului depus cu titan din incinta de lucru;

9. Verificarea calitatii stratului depus.
Principiu de baza al acestui tip de depunere este prezentat in figura de mai
jos (Fig.1.)

Incinta de vid
SO0 Substrat: pies

Catod it
(sursa solida) £ Grup de
% pompare

Gaz de lucru (Ar)

Fig.1. Pulverizarea catodica in regim magnetron — principiul de baza

In spatele catodului se afld un sistem de magneti care are rolul de a aduna
ionii pe suprafata tintei. Acesti ioni prin atragerea lor la suprafata tintei vor
pulveriza material spre anod (piesa).

In figura 2 este prezentat schema fluxului de atomi si ioni in incinta

de depunere in regim magnetron.
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| Substrat |

Y t 1 4

[1oni din tinta | [Atomidintinté‘ ‘ loni gaz si tinta ] | Atomi gazsitinta |

atmosfera de gaz \
in incinta

loni din tinta |- atomi
de gaz

LA

pulverizare

ﬂ/ autopulverizare ﬂ g cu ioni de gaz

| loni din tinta | loni gaz
\[J/X,_‘ -
I Vi Material tinta Vg.,-*' (1-3,)

Fig.2. Schema fluxului de atomi si ioni in incinta de depunere 1n regim magnetron

ion Ar'creat

prin 1mpac11:|l
cu un / atom pulverizat de
electron T\'\ ] pe suprafata tintei
/ " \ mn.Ar /
@
electron eliberat l ®
din tinta

Suprafata tintei ¢0000CGEC OOOOOOO
polariza;é;legaﬁy 000000@0\0 0000
eoCoOCOOCOLOOCOCO0
0000@0@0&9)‘0“@000
CRORTRONCRCRO R RCR R TR R
CRCRGRIRCROGN GRS RGRGRG NG RORE,
CRCRGRIRCROGN GRS RGRGRG NG RORE,

Fig.3. Mecanismul transferului de energie dintre atomii de Ar si atomii tintei

Efectul magnetron presupune suprapunerea campului magnetic B
perpendicular pe campul electric E. Acest efect are loc la scaderea presiunii
de lucru: P < 1 Pa (1 Pa= IN/m®> = 10% mbar= 7,5-10 torr), iar

cresterea randamentului fara uzura eterogena a sursei solide (catod).

56



Uzura
eterogena
a catodului Substrat: piesa
de acoperit
s |
z. /
: —)
=
(&}
B x nr. de ciocniri
g  densitatea plasmei .
\ ~ randamentul de pulverizare Aol
o o
’ / 5 O\
Catod Catod / Ar \
\ 'r"("'P . :m@"‘* . )
\\\ e +Ar = Ar* + 2e"
S el

Fig.4. Efectul magnetron

Electronii emisi de catod datoritd incalzirii sub actiunea campurilor
electric E si magnetic B incrucisate executa o miscare de drift (coloidald) de-
a lungul suprafetei tintei. Aceastd miscare se executd pana cand lungimea
drumului parcurs este mai mare decat lungimea drumului liber mediu pentru
ciocnirile ionizate;

Dupa aceasta au loc ciocnirile ionizate intre electroni si atomii
gazului de lucru (Ar). Electronii rezultati se indeparteaza fata de suprafata de
pulverizare (suprafata tintei) pe o distantd egala cu o raza Larmor, iar ionii de
Ar dupd formare ies din zona de ionizare (lumina negativa) spre suprafata de
pulverizare fiind accelerati spre catod.

Accelerarea ionilor spre catod determind emisia de electroni
secundari, incdlzirea catodului si intensificarea pulverizarii materialului tintei

spre anod.
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Pulverizarea magnetron - etape

1.

Liniile de forta ale cAmpului magnetic B se inchid in polii sistemului

magnetic formand un tunel magnetic inchis.

Suprafata tintei depusd pe catod (suprafata de pulverizare) este
dispusd intre intrarea si iesirea liniilor de fortd ale campului
magnetic;

La aplicarea tensiunii continue de 300 — 700 V intre anod si catod
datoritd aparitiei campului electric E se produce o descarcare
luminiscenta (plasma);

Prezenta campului magnetic B inchis la suprafata fintei de
pulverizare, perpendicular pe campul electric E, permite localizarea
plasmei descarcarii in imediata vecinatate a suprafetei tintei;
Electronii emisi de catod, datoritd incalzirii, sub actiunea
bombardamentului cu ioni de Ar sunt captati de campul magnetic B
si obligati la miscari cicloidale cu traiectorii inchise la suprafata
tintei;

Electronii emisi de catod se comporta ca intr-0 capcana (campul
magnetic B reintorc electronii la catod iar suprafata tintei i respinge);
In miscarea lor electronii emisi de catod ciocnesc atomii gazului de
lucru (Ar), ionizadndu-1 (Ar+) si contribuind la intensificarea
bombardamentului suprafetei tintei,

Emisia de electroni a catodului se intensifica conducand la
intensificarea pulverizarii de material spre anod si 1n final la cresterea

vitezei de depunere a straturilor subtiri.
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Parametrii de baza ai pulverizarii catodice magnetron
1. tensiunea intre electrozi (tensiunea anod catod);
2. curentul (sau densitatea de curent) in descarcare, respectiv puterea
medie disipatd in descarcare;
3. marimea inductiei cAmpului magnetic;
4. presiunea de lucru.

Sistemele de pulverizare magnetron sunt sisteme de pulverizare la
tensiune scazuta. Tensiunea de alimentare in sistemele de pulverizare
magneton nu depasestel000 V c.c. Tensiunea practicd de lucru pentru
pulverizarea fintei este de 300- 700 V. Tinta, cu rol de catod, este polarizata
negativ, iar anodul de regula este la potential nul.

Tensiunea de amorsare reprezintd valoarea minimd a tensiunii dintre
catod si anod pentru care se activeazd plasma sau descarcarea electrica in
gaz. Deville aratd ca aceastd valoare este specificd materialului tintei si este
in legatura directa cu produsul presiune x distanta dintre catod si anod si este

data 1n relatia:

_oVi, _ pd
U= kT In(p-d)+c (5)

unde:

U - potentialul de amorsare;

p- presiunea din incint;

d- distanta dintre anod si catod;

Vi- potentialul de ionizare;

o - coeficientul de eficacitate a coliziunilor electronice;

k - constanta lui Bolzmann;

c- factorul ce depinde de k, T, ¢ , si de probabilitatea de extractie a
electronilor secundari de la catod;

T- temperatura, K.

59



Atomii metalici pulverizati de pe suprafata unei tinte poseda o
energic medie de ordinul a 5-8 eV. Distributia spatiald a acestor atomi
influenteaza procesul de depunere prin pulverizare catodicd. Energiile in
cazul pulverizarii catodice sunt in general inferioare valorii de 1KeV, in
aceste conditii dupa Dobranski, eficacitatea de pulverizare este datd de

relatia:

y =3¢t F (6)

T am 4Am(mi+my) E,

unde:

o - o marime adimensionala;

m;- masa ionului incident;

my- masa atomului pulverizat;

E- energia bombardamentului ionic;

Eo- energia de legdtura a atomilor de la suprafata tintei.

Dupa Billard, valoarea energiei E transferata de un ion de Ar cu masa ma,,

cu viteza V; si energia E; a unui atom de Ti de pe tinta este data de relatia:

_ Amgemri

T (marmry)? ki (7)
Aceasta energie E de transfer trebuie sd fie mai mare sau cel putin
egald cu energia de legatura dintre atomii tintei pentru a avea loc fenomenul
de pulverizare (E>E(). Este cunoscut faptul ca intre atomii din straturile
superficiale si atomii din interiorul stratului exista diferente din punct de
vedere al energiei de legatura. Pulverizarea primului strat de atomi si crearea

de vacante 1n stratul superficial conduce de fapt la trecerea atomilor din
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interior aflati in stare de echilibru energetic, spre exterior fiind predispusi
apoi fenomenului de pulverizare.

e Puterea medie obtinuta in sistemele de pulverizare este de 40
W/em? pentru magnetronul cu catod cilindric, 80 W/cm?” pentru
cel cu tintd conica si de 100 W/em? pentru magnetronul cu tinta
plana.

e Puterea maximd admisa in sistemele de pulverizare magnetron
este limitatd de conditiile de racire ale tintei de pulverizare si de
conductibilitatea termica a materialelor.

e Parametrul cel mai important pentru multe caracteristici
determinante ale pulverizarii magnetron este geometria si
marimea inductiei campului magnetic la suprafata tintei de
pulverizare. In sistemele de pulverizare magnetron,
componenta orizontald a inductiei magnetice la suprafata tintei
de pulverizare se afld in intervalul 0,03 - 0,1 T.

Sistemele de pulverizare magnetron pot lucra de la presiuni de lucru
de la 10?Pa la 2 Pa. Pentru a elimina impurificarea particulelor depuse cu
gaze reziduale si pentru a asigura distante mai mari intre tinta de pulverizare

si substrat, este util sa se foloseasca presiuni de lucru cat mai scazute.

Caracteristica voltamperica a pulverizarii catodice magnetron
Caracteristica de bazd a descdrcdrii magnetron este caracteristica
voltampericd CVA. Aceastd caracteristica pentru un magnetron dat si o
anumitad presiune de lucru se modifica in functie de natura materialului tintei
de pulverizare.
CVA este puternic influentatd de presiunea de lucru si de inductia
campului magnetic la suprafata tintei. La scaderea presiunii de lucru, p, sau a

inductiei B, CVA se deplaseazd in domeniul tensiunilor de lucru mai mari.
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La valori mai mari ale inductiei de 0,13 T, CVA are aspect liniar. Pe
masurd ce tinta se pulverizeaza se adanceste sanful de erodare al tintei iar
CVA se deplaseaza catre tensiuni de lucru mai mici deoarece inductia B la
suprafata tintei creste. Functie de caracteristica voltampericd a
magnetronului §i de caracteristica de sarcind a sursei de alimentare a
magnetronului se stabileste punctul de functionare al magnetronului caruia i
va corespunde o anumita putere disipatd. Raza de pulverizare a unui sistem
de pulverizare magnetron depinde in mod direct proportional de puterea
electrica disipatd in descdrcare. La alimentarea magnetroanelor de la o sursa
de putere constanta, puterea in descarcare va depinde de p si B.

Pentru un magnetron dat descrierea analitici a CVA este exprimata
de relatia:

I=k-U" (8)
unde:

I - curentul de descarcare;

U — tensiunea de descarcare (anod-catod);

k — coeficient de proportionalitate;

n — coeficient dependent de eficacitatea capcanei magnetice pentru
captarea electronilor secundari.

- pentru magnetroane plane n=5 — 9;

- pentru magnetroane cilindrice n=3 — 5,5.

Deoarece: P =U - I, puterea electrica in descarcare electrica de tip

magnetron este exprimata prin relatia:

P—k - U™ ©)

Modificarile mici ale tensiunii in descarcare duce la modificari

importante ale curentului in descarcare, de aceea pentru mentinerea
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stabilitatii descarcarii este necesarda mentinerea constantd a curentului in
descarcare.

Atat timp cat CVA este neschimbatd, prin mentinerea constanta a
curentului Tn descarcare se mentine constantd si puterea in descarcare, ceea
ce permite prin stabilirea unei durate a depunerii sd se poata reproduce cu
exactitate o grosime data a peliculei depuse.
depunere a straturilor subtiri, in cazul stabilizérii procesului dupa curent,
curentul 1n descarcare este necesar sa se mentind constant cu o precizie de +
2%, iar in cazul stabilizarii procesului dupa putere este necesard o mentinere
a stabilitatii de = 20 W, pentru intervalul de reglare 0 - 10 kW. Pentru

.....

si presiunea de lucru sa fie mentinutd constanta cu o precizie de £+ 5%.

2. Realizarea practica a unei depuneri de titan

prin pulverizare magnetron

Pentru realizarea activitatii practice de laborator se va utiliza

instalatia de depunere prezentata in primul laborator.

Etape preliminare:

a. Ne asiguram cd instalatia se afla in stare normald de lucru prin verificarea
etanseitatii sistemului de racire si cel de transfer al gazului de lucru (argon) —

se verifica butelia de gaz, presiunea cititd Tn manometru, racordurile spre

incinta vidata.
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b. Verificam starea suportului pe care vom face depunerea (proba din sticla
au metal), in prealabil spalata, degresata/decapata, lustruita si uscata, dupa
care o vom fixa in rama suport cu rol de anod.

c. Incinta vidata trebuie sa nu prezinte urme de impuritdti, sa fie curatd si
degresata, iar tinta sa fie fixata corespunzator pe catodul instalatiei.

d. Se verifica starea portului de vizualizare (vizorului), pentru observarea si

conducerea corectd a etapelor proceselui de pulverizare.

Etape principale:

a. Deschiderea robinetilor sistemului de racire;

b. Realizarea etanseitatii incintei vidate, prin centrarea corecta pe masa de
lucru si coborarea batiscafului;

c.Din panoul digital de comanda se alege tipul de depunere dorit si se

initiaza procesul de realizare a vidului (Fig. 5)

Fig. 5. Panou digital de comanda

d. Se declanseaza pompa preliminard de vid PVP si se urmareste parametrul

presiune pe panoul de citire si comanda a traductoarelor de presiune;
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e. La atingerea unei presiuni in jurul valorii de 10 mbar, se actioneazi
digital pompa turbomoleculara si se porneste traductorul 2 de presiune,
pentru vid naintat;

f. Se urmareste procesul pana la atingerea valorii de 10 mbar a presiunii din
incintd (atentie: nerealizarea acestei presiuni are consecinte asupra gradului
de puritate si a uniformitatii depunerii)

g. Se introduce argon in spatiul de lucru, prin actionarea microventilului
mecanic si se stabilizeaza debitul de gaz de lucru pana la valoarea de 2x107
mbar;

h. Se initiaza descarcarea luminiscentd in plasma prin actionarea sursei de
curent continuu si se stabilizeaza sistemul (urmarit vizual) la valori optime
de curent/tensiune (reglare manual) - ionizarea gazului (plasma), respectiv
descarcarea luminiscenta are loc la valori ale tensiunii intre 400 — 700 V;

i. Durata de depunere a stratului subtire este de 2-3 minute, functie de

grosimea dorita pentru stratul depus (Fig.6);

Fig. 6. Urmadrirea procesului de depunere: port vizualizare interior incintd; 2
— substrat; 3 — descarcare luminiscentd magnetron (plasma)
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J- Se opreste alimentarea cu argon si se regleazd presiunea din incinta de
lucru gradual, pentru un anumit timp necesar racirii pompelor de vid —
atentie: pompele au sistem de sigurantd care nu permite oprirea lor pand nu
se realizeaza o racire adecvata;

k. Se intrerupe alimentarea instalatiei de racire;

. Se actioneaza butonul de ridicare a camerei tehnologice si se extrage
suportul pe care s-a realizat depunerea;

m. se analizeaza calitatea stratului depus.

3. Prelucrarea datelor experimentale

Lucrarea de laborator are in vedere analiza macroscopica a stratului
depus prin pulverizare in regim magnetron. Acesta este analizat din punct de
vedere al aspectului macroscopic, avandu-se in vedere uniformitatea si
eventuala prezenta a porozitatilor. Structura peliculei si compozitia se pot

analiza prin microscopie electronica cuplata cu spectroscopie de raze x.

Rezultate experimentale

Nr.crtf Tip Parametrii depunerii
strat |Presiune| Tensiune |Intensitate Timp Timp depunere
depus| (mbar) V) (A) functionare (min)
instalatie
(min)
1 Ti
2 Ti
3 Ti
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Caracterizare strat

macroscopic

Aspect Uniformitate | Porozitate | Microstructurd | Observatii

strat SEM
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Fig.7. Substrat cu pelicula de titan
depusa prin pulverizare catodicd in
regim magnetron cu instalatia de
laborator

- parametri de lucru: p= 2 x10°@
mbar; U= 550V; tf =90 min; t4=
2,5 min;

- aspect macroscopic: orespunzator;
- uniformitate: nu sunt vizibile
denivelari la nivel macroscopic;

- porozitate: la marimi de 50X nu
sunt semnalate insule si culoare de
separare.

Fig.8.Microstructurd  strat
titan SEM, 100X, 1- peliculd de
titan; 2 — pori;

- parametri de lucru: p=
2 x10% mbar; U= 550V; t= 90
min; t;= 2,5 min. aspect
macroscopic: corespunzator;
uniformitate: nu sunt vizibile
denivelari la nivel macroscopic;
porozitate: la marimi de 100X
sunt semnalate zone cu pori.




Determinarea caracteristicii voltamperice a pulverizarii catodice
magnetron realizate

Se vor inregistra minim 3 valori voltamperice pentru o valoare
constanta a presiunii de argon si se va calcula:
I=k-U"

unde:

I - curentul de descarcare;

U — tensiunea de descarcare (anod-catod);

k — coeficient de proportionalitate;

n =6 coeficient dependent de eficacitatea capcanei magnetice pentru
captarea electronilor secundari.

Pentru valorile Tnregistrate, se va va calcula coeficientul de
proportionalitate k.

Astfel se va calcula puterea electricd in descarcare electricd de tip
magnetron:

P =k - Un+1

Se va realiza grafic caracteristica voltamperica a descarcarii, rata de
depunere a pulverizarii magnetron fiind proportionalda cu puterea electrica
injectatd in plasma.

Caracteristica voltamperica are forma:

I am A )
06 -+
04 T

T V [V]

200 400 600

Y
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Calculul vitezei de accelerare a electronilor rezultati prin ionizarea gazului
de lucru sau care patrund in capcana magnetic sub influenta campului

electric.

unde U = tensiunea anod-catod maxima inregistrata in sistemul stabilizat de

/2 -1,6-10"19 .y
v = 910—_31 [m/s]

depunere;

Pentru Umax = 1000 V,

_ 2-1,6-10—19-103= 1a7
V= /—9.10_31 2-10° [m/s]

NOTITE
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Laboratorul numarul 4

REALIZAREA DEPUNERILOR DE CUPRU PRIN PULVERIZARE
CATODICA IN REGIM MAGNETRON

Durata lucrarii practice: 3 ore

Locul: laboratorul TDV

Competente dobandite:
- Insusirea notiunilor si actiunilor practice de planificare si conducere a
proceselor de obtinere a depunerilor in vid prin pulverizare catodica
n regim magnetron;
- Realizarea practicd unei depuneri de cupru in vid prin pulverizare
catodica in regim magnetron;
- Trasarea caracteristicii voltamperice si optimizarea parametrilor de

lucru Tn vederea cresterii ratei de depunere.

Pentru efectuarea aceastei lucrari de laborator se vor utiliza
notiunile teoretice de la lucrarea anterioara.
Aceasta se desfasoara respectand etapele de la lucrarea anterioara, diferenta

fiind data de inlocuirea tineti catodice de titan cu tinta de cupru (fig.1.).

Atentie: la scoaterea tintei de titan din suportul catodic (prin desurubare
mecanicd) se va avea grija ca apa de racire sa nu ajunga la gura de absorbtie
a incintei vidate, pentru a nu periclita functionarea pompelor de vid. Tn
prealabil, din instaltie se scoate agentul de racire, iar zona magnetronului va

fi protejatd cu material hidrofil.
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Fig. 1. Sistem tip dioda de realizare a depunerii de cupru prin pulverizare
magnetron:
1- anod (cu rol de suport al probei/piesei), 2- catod (tinta din materialul de
depunere - Cu), 3 — sistem de ecranare a jetului de plasma, 4- suporti izolatori
ceramici;

1. Realizarea practica a unei depuneri de titan
prin pulverizare magnetron

Pentru realizarea activitatii practice de laborator se va utiliza

instalatia de depunere prezentatd in primul laborator.

Etape preliminare:

a. Ne asiguram ca instalatia se afla in stare normalad de lucru prin verificarea
etanseitatii sistemului de racire si cel de transfer al gazului de lucru (argon) —

se verifica butelia de gaz, presiunea cititd Tn manometru, racordurile spre

incinta vidata.
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b. Verificam starea suportului pe care vom face depunerea (proba din sticla
sau metal), n prealabil spalatd, degresata/decapata, lustruitd si uscatd, dupa
care 0 vom fixa n rama suport cu rol de anod.

c. Incinta vidata trebuie sa nu prezinte urme de impuritdti, sa fie curatd si
degresata, iar tinta sa fie fixata corespunzator pe catodul instalatiei.

d. Se verifica starea portului de vizualizare (vizorului), pentru observarea si

conducerea corectd a etapelor proceselui de pulverizare.

Etape principale:

a. Deschiderea robinetilor sistemului de racire;

b. Realizarea etanseitatii incintei vidate, prin centrarea corectd pe masa de
lucru si coborarea batiscafului;

c.Din panoul digital de comanda se alege tipul de depunere dorit si se

initiaza procesul de realizare a vidului (Fig. 2)

Fig. 2. Panou digital de comanda

d. Se declanseaza pompa preliminard de vid PVP si se urmareste parametrul

presiune pe panoul de citire si comanda a traductoarelor de presiune;
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e. La atingerea unei presiuni in jurul valorii de 10”mbar, se actioneazi
digital pompa turbomoleculara si se porneste traductorul 2 de presiune,
pentru vid naintat;

f. Se urmareste procesul pana la atingerea valorii de 10 mbar a presiunii din
incintd (atentie: nerealizarea acestei presiuni are consecinte asupra gradului
de puritate si a uniformitatii depunerii);

g. Se introduce argon in spatiul de lucru, prin actionarea microventilului
mecanic si se stabilizeaza debitul de gaz de lucru pana la valoarea de 3x107
mbar;

h. Se initiazd descdrcarea luminiscentd in plasma prin actionarea sursei de
curent continuu si se stabilizeaza sistemul (urmadrit vizual) la valori optime
de curent/tensiune (reglare manual) - ionizarea gazului (plasma), respectiv
descarcarea luminiscenta are loc la valori ale tensiunii intre 400 — 700 V;

1. Durata de depunere a stratului subtire este de 2-3 minute, functie de

grosimea dorita pentru stratul depus (fig.3);

Fig. 3. Depunere prin pulverizare magnetron a unui strat de cupru
1 - substrat; 2 — descarcare luminiscenta in regim magnetron (plasma); 3-
catod; 4 — suport substrat
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J. Se opreste alimentarea cu argon si se regleaza presiunea din incinta de
lucru gradual, pentru un anumit timp necesar racirii pompelor de vid —
atentie: pompele au sistem de sigurantd care nu permite oprirea lor pand nu
se realizeaza o racire adecvata;

k. Se intrerupe alimentarea instalatiei de racire;

. Se actioneaza butonul de ridicare a camerei tehnologice si se extrage
suportul pe care s-a realizat depunerea;

m. se analizeaza calitatea stratului depus.

Prelucrarea datelor experimentale
Lucrarea de laborator are in vedere analiza macroscopica a stratului
depus prin pulverizare in regim magnetron. Acesta este analizat din punct de
vedere al aspectului macroscopic, avandu-se in vedere uniformitatea si
eventuala prezenta a porozitatilor. Structura peliculei si compozitia se pot

analiza prin microscopie electronica cuplata cu spectroscopie de raze x.

Rezultate experimentale

Nr.crf Tip Parametrii depunerii
strat |Presiune| Tensiune|Intensitate Timp Timp depunere
depus| (mbar) V) (A) functionare (min)
instalatie
(min)
1 Cu
2 Cu
3 Cu
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Caracterizare strat

Aspect Uniformitate | Porozitate | Microstructura | Observatii
macroscopic strat SEM

Determinarea caracteristicii voltamperice a pulverizdirii catodice
magnetron realizate

Se vor inregistra minim 3 valori voltamperice pentru o valoare
constanta a presiunii de argon si se va calcula:
I=k-U"

unde:

I - curentul de descarcare;

U — tensiunea de descarcare (anod-catod);

k — coeficient de proportionalitate;

n =6 coeficient dependent de eficacitatea capcanei magnetice pentru
captarea electronilor secundari.

Pentru valorile Tnregistrate, se va va calcula coeficientul de
proportionalitate k.

Astfel se va calcula puterea electrica in descarcare electrica de tip
magnetron:

P=k.u™

Se va realiza grafic caracteristica voltamperica a descarcarii, rata de
depunere a pulverizarii magnetron fiind proportionalda cu puterea electrica

injectata in plasma.
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Calculul vitezei de accelerare a electronilor rezultati prin ionizarea
gazului de lucru sau care patrund in capcana magnetic sub influenta

campului electric.

2eU
v=|[—,
me

unde U = tensiunea anod-catod maxima inregistrata in sistemul stabilizat de

,2 -1,6-10"19 .y
v = 910—_31 [m/s]

Trasarea caracteristicii voltamperice:

depunere;

I () A

06 —+
0,4 T
02 =1

La sfarsitul lucrarii se vor observa si detalia diferentele fatd de
lucrarea anterioara (parametrii de lucru, calitatea depunerii, caracteristica

voltamperica).
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