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Resumen

En este proyecto se fabricaron diferentes escalones en peliculas delgadas de ALO,
depositadas por la técnica de depdsito por capa atomica (ALD, por sus siglas en in-
glés),utilizando como mascarilla diferentes diluciones de pintura ceramica resistente
a altas temperaturas, se midio la altura del escalon por elipsometria y AFM. También
se realizaron curvas de saturacion para conocer los tiempos ideales de dosis y purga
para Trimetilaluminio (TMA), obteniendo una tasa de crecimiento de 1.08 A/ciclo.
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1. Introduccion

La técnica de depdsito por capa atomi-
ca (ALD, por sus siglas en inglés) permite
crecer peliculas delgadas mantenien-
do un control preciso del espesor, man-
teniendo la geometria nanométrica del
sustrato ya sea en forma lisa, rugosa, po-
rosa o en forma de polvo [1].

Actualmente existen mas de 300 precur-
sores metalicos estudiados para depositar
por medio de ALD [2].Un problema que se
enfrenta al trabajar con un nuevo precur-
SOr es que no se conocen sus parametros
de deposito (tiempo de dosificacion del

precursor, purga, presion y temperatura).

La denominada “ventana ALD” es un con-
junto de condiciones que, una vez cono-
cidas, permiten controlar la tasa de cre-
cimiento del material de eleccién. Para
crear unaventanaALD,el parametro clave

es el espesor de la pelicula de prueba [3].

Una manera que permite determinar el
espesor de una pelicula es mediante la
fabricacion de un escaldn, es decir, una
diferencia de altura. Para esto, se protege
el sustrato con una mascara removible

que evite que el material se deposite en
una seccion del sustrato durante el pro-
ceso ALD. Una buena mascara es aquella
donde el cambio de altura sea abrupto,
lo cual permite una lectura de un per-
fildmetro o un microscopio de fuerza
atomica (AFM). Es importante tomar en
cuenta que en ALD, los recubrimientos
son en tres dimensiones, esto quiere de-
cir,que no dependen de la linea de vista.
Lo anterior implica que la mascara debe
sellar la entrada de los gases de reaccion
por debajo de ella,y asi evitar depositos.
Ademas, la mascara debera soportar tem-
peraturas entre 100-400 C, y poder ser
removida completamente con procesos
quimicos y mecanicos suaves, de manera
que no se dane el material depositado.

2.Metodologia
Fabricacion de escalon de AL,O, para AFM

Se realizaron 3 diluciones con agua de
pintura ceramica resistente a altas tem-
peraturas (mascara), cada dilucion se
aplicé con un pincel de punta hebra fina
sobre la superficie de un sustrato de sili-
cio tipo-p (100) (Figura 1.)
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Figura 1. Sustrato de silicio con mdscara removible de
pintura cerdmica resistente a altas temperaturas.

Cada muestra fue sometida a 100 ciclos
ALD de ALQ, en un reactor Beneq TFS-
200 (equipo localizado en CNyN-UN-
AM, Ensenada), todo a 100 C, utilizan-

do nitrogeno (N,) como gas de arrastre.

Una vez depositadas las peliculas se
procedio a remover la mascara con ace-

tona en un hisopo de algodon (Q-tips).

La medicién del espesor se realizo
mediante elipsometria espectroscopi-

ca utilizando un sistema M-2000 J.A.

Woollam Co. (equipo localizado en el
Instituto de Ingenieria de la UABC, cam-
pus Mexicali) utilizando un modelo Si-
Si02-ALO, (Cody-Lorentz) (Figura 2.)
Se compararon los resultados con los es-
pesores obtenidos en el microscopio de

fuerza atdmica (AFM, por sus siglas en in-
gles) Park System modelo XE-70 (equipo
localizado en CNyN-UNAM, Ensenada).

Curva de saturacion-dosis para TMA

Para determinar el tiempo adecuado de
dosis para Trimetilaluminio (TMA) en
cada deposito el tiempo de dosis del
precursor fue incrementando desde 20
hasta 100 miliseqgundos (Tabla 1). El esp-
esor de la pelicula resultante determind
mediante la técnica de elipsometria.

Dosis Purga Dosis Purga
Muestra | Ciclos TMA TMA Hzo Hzo

(ms) (ms) (ms) (ms)
D1TMA | 100 20 750 150 750
D2TMA | 100 30 750 150 750
D3TMA | 100 50 750 150 750
D4TMA | 100 75 750 150 750
D5TMA [ 100 100 750 150 750

Tabla 1. Pardmetros de depdsito para curva de
saturacion-dosis.
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Curva de saturacion-purga para TMA

Similar a la curva de saturacién-dosis se
determiné el tiempo adecuado de purga
para TMA En cada depésito el tiempo de
purga TMA fue incrementando desde 250
hasta 1500 milisequndos (Tabla 2.) El es-
pesor de la pelicula resultante de deter-
mind mediante la técnica de elipsometria.

Dosis Purga Dosis Purga
Muestra | Ciclos TMA TMA |-|20 |-|20

(ms) (ms) (ms) (ms)
P1TMA 100 30 250 150 750
P2TMA | 100 30 500 150 750
P3TMA | 100 30 750 150 750
P4TMA [ 100 30 1000 150 750
P5TMA | 100 30 1500 150 750

Tabla 2. Pardmetros de depdsito para curva de
saturacion-purga.

3. Resultados y Discusiones

Escalon AFM
Dilucidén 1:1

Para la disolucién 1:1 (Fig. 3) se obtuvo
un escaldn con un espesor de ~45 nm por
AFM, este resultado se compard con elip-
sometria en donde se obtuvo un espesor
de 42.6 nm. Esta disolucion fue la mas
dificil de remover de manera mecanica
debido a que la pintura tiene una con-
sistencia espesa.

Figura 3. Escalon para la disolucion 1:1. a) Fotografia de
la pelicula y escaldn, b) imagen 2D AFM, ¢) grdfica de
diferencia de alturas y d) imagen 3d AFM.
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Figura 3. Escalon para la disolucion 1:1. a) Fotografia de
la pelicula y escaldn, b) imagen 2D AFM, ¢) grdfica de
diferencia de alturas y d) imagen 3d AFM.

Dilucion 1:3

Para la disolucién 1:3 (Figura 4.) se obtuvo
un escalon similar a la muestra anterior
con un espesor de ~45 nm por AFM, este
resultado se comparo con elipsometria en

donde se obtuvo un espesor de 42.34 nm.

Se observa que en la parte del sustrato
quedaron residuos de pintura, por ello, la
rugosidad de la muestra aumento.

w &)
o AL WA

30 i

20

10 ! 2

0 !

-10 ﬂ |
e ¥ M Lol

0 25 5 75 10

um

Cursor AX(pm) AY(nm) Angle(deg)

M Red 5.020 45730 0.522

Figura 4. Escalon para la disolucidn 1:3. a) Fotografia de la
pelicula y escaldn, b) imagen 2D AFM, ¢) grdfica de diferencia
de alturas y d) imagen 3d AFM.

Dilucién 1:5

Para la disolucién 1:5 (Figura 5.) se obtuvo
un escaldén con un espesor de ~47 nm por
AFM, este resultado se comparo con elip-
sometria en donde se obtuvo un espesor
de 41.3 nm. Esta dilucién fue la mas facil
de remover debido a la menor concen-
tracion de pintura, ademas la rugosidad
tanto en el sustrato como en el deposito
no se vieron afectadas.
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Figura 5. Escalon para la disolucidn 1:5. a) Fotografia de D3 TMA 1.08
la pelicula y escaldn, b) imagen 2D AFM, ¢) grdfica de
diferencia de alturas y d) imagen 3d AFM D4 TMA 1.08
Espesor Espesor
Muestra | Dilucién escalon escalon D5 TMA 1.09
Elipsémetro AFM
(nm) (nm)
S . _ Tabla 4. Tasa de crecimiento obtenidas en las
Dilucion 1 11 42.6 45 diferentes muestras.
Dilucién 3 1:3 42.3 ~45
112 4
Dilucién 5 1:5 41.3 ~47 o
- - o --m
Tabla 3. Resultados de espesor para las diferentes diluciones. g 108 )
2
% 1.06
Curva de saturacion-dosis £
S 1.04 &
Se obtuvo una tasa de crecimiento para 2 ol
cada muestra dividiendo el espesor entre
1.00 . ; .
el numero de ciclos, en la Tabla 4 se ob- 20 60 80 100
Dosis (ms)

servan las tasas de crecimiento para las

diferentes muestras. Se observa un con-

Figura 6. Curva de dosis para TMA a 100 °C.
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Curva de saturacion-purga

Se observa un control del espesor con 500
ms de purga para TMA(Fig.7) conunatasa
de crecimiento de 1.08 (A/c) (Tabla 5.)

Muestra

Tasa de crecimiento

(A/c)
P1TMA 1.13
P2 TMA 1.08
P3 TMA 1.08
P4 TMA 1.07
P5 TMA 1.07

Tabla 5. Tasa de crecimiento obtenidas en las
diferentes muestras.
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Figura 7. Curva de saturacion-purga para TMA a 100 °C.

4. Conclusiones

Todas las diluciones de la pintura cerami-
ca resistente a alta temperatura,son bue-
nos candidatos para fabricar escalones.
Cabe destacar que la dilucion 1:5 resul-
ta mas facil de remover en comparacion
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con las demas disoluciones. En la “Curva
de saturacidon” se obtuvo un control del
espesor con 50 ms dosis de precursor y
una tasa de crecimiento de 1.08 A/ciclo.
En la “Curva de purga” se obtuvo un con-
trol del espesor con una purga de 500 ms
y una tasa de crecimiento de 1.08 A/ciclo.
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