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RESUMEN de la tesis de Victor Julidn Garcia Gradilla, presentada como requi-
sito parcial para la obtencion del grado de DOCTOR EN CIENCIAS en Electronica

y Telecomunicaciones con orientaciéon en Instrumentacion y Control. Ensenada, Baja
California. Marzo de 2010.

Control de las propiedades 6pticas en el depédsito de peliculas

delgadas.
Resumen aprobado por:
Enrique Mitrani Abenchuchan Roberto Machorro Mejia
Codirector de Tesis Codirector de tesis

Se presenta el desarrollo de un sistema de control para el deposito de peliculas
delgadas por la técnica de erosion iénica reactiva. Controlando la concentracion éxido
de zirconio, se realizaron depositos de peliculas con composiciéon variable. Para esto se
desarroll6 un modelo que relaciona la oxidacion del blanco de zirconio con el volta-
je de descarga del magnetron y la presion durante el deposito. La estimacion de la
concentracion de oxido de zirconio en la pelicula depositada, se obtiene a partir de
un observador de estados, el cual se basa en el modelo de depésito y las variables
medibles del sistema. El control se realiza variando el flujo de entrada de gas reactivo
y realimentando la composiciéon de la pelicula, utilizado un controlador por ubicacion
de polos a partir de la linealizacion del modelo desarrollado.

Palabras clave: erosion iénica reactiva, modelaje del mecanismo del voltaje de
descarga, control de depositos.
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ABSTRACT of the thesis presented by Victor Julian Garcia Gradilla as a partial
requirement to obtain the DOCTOR OF SCIENCE degree in Electronics and Teleco-
munications. Ensenada, Baja California, Mexico. March 2010.

Optics properties control in thin film deposition

A control system development for deposition of thin films by reactive sputtering is
presented. Zirconium oxide thin films were deposited controlling their composition. To
this end, a new model relating zirconium target oxidation with the magnetron discharge
voltage and the pressure of the deposition chamber was developed. Zirconium oxide
concentration in the thin film was estimated with a state observer by means of the Berg
et al. deposition model and the measured variables of the system. The deposition control
was achieved varying the reactive gas input flow using a pole placement controller on
the system’s linearized model.

Keywords: Reactive sputtering, discharge voltage modeling, deposition control.
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Capitulo 1

Introduccion.

Las peliculas delgadas son capas del orden nanométrico con una gran diversidad
de aplicaciones hoy en dia: peliculas antireflectoras para anteojos, filtros 6pticos, com-
ponentes electronicos, microprocesadores, celdas solares, detectores para camaras fo-
tograficas, recubrimientos antioxidantes, recubrimientos duros para herramientas, re-
cubrimientos biocompatibles para implantes médicos y recubrimientos para aplicaciones
aeroespaciales entre muchas otras. Para elaborar este tipo de capas existen muchas téc-
nicas como la evaporacion térmica, ablacion laser, evaporacién quimica, erosion ionica,
etc. Una de las mas utilizadas es la erosion idnica y no es la excepcion en el CNYN
UNAM, que cuenta con varios sistemas de deposito por esta técnica.

En muchas aplicaciones, la elaboracion de capas delgadas requiere de una gran
precision en sus propiedades fisicas al momento de crecerlas. Un ejemplo son los re-
cubrimientos duros (PalDey y Deevi, 2003 y Pinheiro et al. 2009), en los que se requiere
una serie de capas apiladas de dos materiales con distintas propiedades, llamadas mul-
ticapas. Ademaés se ha mostrado que para este tipo de peliculas, la incorporacion de
capas intermedias con cambio gradual en la composicion mejora las propiedades del

recubrimiento (Zeng et al. 1998). De la misma manera, los filtros 6pticos requieren de



capas con perfiles de indice de refracciéon bien definidos para obtener las respuestas
deseadas (Bulkin et al. 1996).

Este ultimo tipo de recubrimientos se han logrado realizar a través de la técnica de
evaporacion quimica PECVD (Ohring, 1992). Con esta técnica se logran peliculas muy
uniformes y es posible controlar la composicion mediante la admision de gases reactivos
activados por un plasma. Sin embargo, esta técnica es muy laboriosa, ya que utiliza
precursores quimicos que generalmente requieren una atmosfera controlada en presion
y temperatura. Ademés de que muchos de los compuestos quimicos que se utilizan son
corrosivos y los depositos se realizan a temperaturas elevadas, por lo que se necesita de
camaras tratadas para este tipo de condiciones y se hace complicado el monitoreo del
crecimiento de la pelicula.

La erosion ionica reactiva es una técnica de deposito relativamente sencilla, que
permite variar las propiedades del material depositado mediante la introduccién de
un gas reactivo, al formar éste compuestos con el material evaporado. Desafortunada-
mente, el control de las propiedades de la pelicula depositada no es sencillo, ya que en
muchos casos éstas no se pueden variar de manera gradual al incrementar la entrada
del gas reactivo, pasando de un estado en el que crece material elemental del blanco sin
reaccionar, a uno en el que se forma un compuesto con contribucién excesiva del gas
reactivo, debido a un fenémeno de histéresis que ocurre cuando los materiales son muy
reactivos. Para trabajar en la region de transicion se han desarrollado sistemas en los
que se controla la presion parcial del gas reactivo variando el flujo de entrada de este gas
(Sproul et al. 2005), ya que la composicion de la pelicula depende de esta presion. Una
desventaja de este esquema de control es que los instrumentos para medir la presion
parcial como un espectrometro de masas son costosos y requieren otra bomba capaz
de realizar un bombeo diferencial, ya que no operan a presiones en las que se realiza

el deposito, haciendo al sistema mas complejo. De la misma manera, se puede obtener
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una medida indirecta de la presion parcial a través de del analisis del plasma con un
espectrofotémetro 6ptico, pero el proceso no deja de ser complejo.

Otra variable relacionada con el cambio en la composicién en los depodsitos por
erosion ionica reactiva, es el voltaje de descarga con el que se produce el plasma (Com-
badiere y Machet, 1996), que puede ser extraida facilmente de la fuente de voltaje del
sistema. Esta variable no ha sido explotada en el control de los depoésitos. En el pre-
sente trabajo se desarrolla un sistema de control para el depoésito de peliculas delgadas
de ZrOx auxilidandose del voltaje de descarga dada la potencialidad y economia para
extraer esta variable.

El objetivo general de este trabajo es desarrollar un método de depoésito de peliculas
delgadas con propiedades fisicas repetibles, ademas de poder seguir perfiles de composi-
cion para fabricar capas mas complejas con diversidad de aplicaciones, para que una

vez que se desarrolle la técnica pueda ser extendida a otros materiales.



Capitulo 11

Marco Teoérico.

En este capitulo se describen los conceptos bdsicos importantes para desarrollar el
sistema automdtico de control del deposito de peliculas delgadas, tal como el proceso
fisico de depdsito de peliculas delgadas por erosion ionica reactiva. Asimismo se integra
una seccion en la que se describen los sistemas de control automdtico y su utilidad. Se

exponen conceptos matemdticos basicos necesarios de las técnicas de control de sistemas.

I1.1. Erosion idnica (sputtering).

La erosion iénica (sputtering en inglés) es un proceso de deposito por evaporacion
fisica en el cual la superficie de un material denominado blanco, es removida o erosionada
mediante el bombardeo de iones energéticos (Thornton, 1982a). Se dice que este proceso
es fisico ya que consiste de un simple intercambio de momento entre particulas, sin
reacciones quimicas. Este proceso fisico se puede dividir en 4 etapas: generacion del
plasma, bombardeo i6nico, transporte de material y formacion de la pelicula en el
sustrato. Para describir el proceso se utilizara el esquema bésico tipo diodo que consiste

de dos placas paralelas, una denominada catodo, conectado a un potencial negativo que



es donde se coloca el blanco al que se le extrae material y otra denominada anodo, que
es la superficie en la que se deposita el material extraido. Para realizar depoésitos por
sputtering se necesita de un ambiente limpio de un gas inerte (generalmente argon)
a presiones en el rango de 1-100mT, que requiere de un sistema regenerativo de la
atmosfera gaseosa. Este se conforma de una camara con capacidad de alto vacio, una
bomba de vacio, una vélvula para la inyecciéon del gas y una fuente de voltaje. Un

sistema tradicional se puede observar en la figura 1.

SUSTRATO

FUENTE DE
VOLTAJE

1

BOMBA

Figura 1. Sistema de depésito por erosién idnica (Thornton, 1982a) .



I1.1.1. Generacion del plasma.

La generacion del plasma es un proceso fisico en el que un gas generalmente a baja
presion, es ionizado por la acciéon de electrones energéticos. El proceso inicia al aplicar
una diferencia de potencial entre los electrodos produciéndose un campo eléctrico. Los
electrones libres del gas son acelerados hacia el &nodo y en su paso colisionan con los
atomos del gas, ionizandolo. Los eventos més importantes en el proceso de produccion
del plasma son la ionizacion, la excitacion, la relajacion y la recombinacion (Chapman,
1980).

Tonizacion. Este proceso sucede cuando el electron primario tiene suficiente energia
para arrancar un electron del atomo, dando como resultado un ién positivo y un electréon
adicional. El proceso se ilustra de manera esquematica en la figura 2 y se describe po

la ecuacion:

e+ Ar — 2e + Art. (1)

Estas particulas cargadas siguen siendo aceleradas por el campo eléctrico, producien-

do en cascada otras ionizaciones y provocando que el plasma se mantenga.

Figura 2. lonizacién (Chapman, 1980).

Excitacion. En este proceso el electréon primario no logra desprender electrones del
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atomos, transfiriendo entonces su energia y haciendo que el electron del atomo pase a
un nivel mas energético. El proceso se ilustra en la figura 3 y se puede representar por

la expresion:

e+ Ar — Ar* +e. (2)

Figura 3. Excitacién (Chapman, 1980).

Relajacion. Este evento es el responsable del brillo del plasma y es el proceso inverso
a la excitacion. Ocurre cuando los electrones del d4tomo pasan de un estado de alta
energia a su estado original, a través de una o varias transiciones entre niveles de
energia. En cada transicion se libera un foton de energia definida por el cambio de

nivel. El proceso se ilustra en la figura 4 y se representa por la siguiente ecuacion:

Ar* — Ar +h7. (3)

Recombinacion. Se puede considerar como el proceso inverso al de la ionizacion, en
el que un i6n positivo gana un electréon para volver a su estado neutro. Este no se puede
dar en un solo evento y generalmente esta acompanado del proceso de relajacion. El

proceso se ilustra en la figura 5.



Figura 5. Recombinacién (Chapman, 1980).

Existen otros procesos derivados de las colisiones que se producen en un plasma,
tales como la disociacién, la inclusion de electrones, la inclusiéon disociativa, colisiones
metaestables y colisiones entre iones y neutros.

El voltaje en el que se produce o inicia el proceso de ionizacién conocido como
voltaje de ruptura Vg esta dado por la relacion de Paschen (Rossnagel, 1991 y Thornton,

1982b):

pd

Vg = AP0
B C 4+ logpd’

(4)

donde p es la presion del gas, d es la separacion de los electrodos, A y C son constantes

que dependen del gas.
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Existen varios regimenes de ionizacion segin la corriente de descarga (Rossnagel,
1991). Debajo de 1072 Amperes, justo en el rompimiento se le conoce como region
Townsend y se caracteriza por un gran incremento en la corriente de descarga con un
pequeno aumento en el voltaje (figura 6). En la region normal la corriente es pequena
y la luminiscencia del plasma es poca, pero si se continiia aumentando la corriente se
llega a la region anormal, en la que se obtiene mayor cobertura y una gran luminis-
cencia del plasma, este régimen es en el que se llevan a cabo los procesos de erosion
ibnica. A corrientes mayores se producen arcos eléctricos, reflejandose en un elevado

calentamiento del catodo.

A

> 1000
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v | LUMINISCENCIA
< 8o ANORMAL \
)
i LUMINISCENCIA
n 600— NORMAL
L
]
w 400 -
< ARCO
H . REGION /
g 200 TOWNSEND
0 | 1 -
Topll¥ 10~® 1o~2 102

CORRIENTE DE DESCARGA (A)

Figura 6. Regiones del plasma (Rossnagel, 1991).

Al realizar una descarga luminosa o plasma se producen diversas regiones (figura
7) vy la mayor del espacio entre los electrodos se llena por una luminiscencia negativa
(negative glow), que es resultado de los procesos de excitacion y recombinacion. La

region mas proxima al catodo se conoce como funda del catodo. Esta region tiene pocos
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electrones ya que éstos son repelidos por el potencial del electrodo. Sin embargo, los
iones positivos en las fronteras del plasma proximos a esta funda son acelerados por

este potencial, iniciando el bombardeo de iones.

NEGATIVA

CATO DO
DEL
CATODO

Figura 7. Formacion de la funda del catodo (Rossnagel, 1991).

I1.1.2. Bombardeo iénico.

Como se vid en la seccion anterior, los iones en el borde del plasma cercanos a la
funda del catodo, son acelerados hacia éste y las colisiones de los iones con la superficie
del catodo producen diversos efectos que dependen del tipo de colision. Para la erosion
i6nica las colisiones mas trascendentes son las elasticas, es decir, en las que sélo existe
intercambio de momento. Sin embargo, no se esta excento de las colisiones inelasticas
o de intercambio de energia interna. Entre los procesos ineldsticos méas importantes

esta el desprendimiento de electrones de los &tomos del blanco, conocida como emisiéon
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de electrones secundarios. Estos son responsables, en parte, de la sustentabilidad del
plasma, asi como también responsables los demés tipos de colisiones que se mostraron

en la seccion anterior, las que utilizan al ibn como particula incidente.

¢ »

Bola blanca

(Atomo (Blanca)
bombardero)

Figura 8. Billar de atomos (Chapman, 1980).

En la erosion iénica, las colisiones de interés son aquellas en las que existe intercam-
bio de momento (Thornton, 1982a). Si la energia cinética de la particula o ion incidente
es menor que la energia de los enlaces (e=0-50eV), el i6n no tiene suficiente energia para
desprender los dtomos y es reflejado (Powell y Rossnagel, 1999). Para energias entre 50
y 1000eV, el i6n incidente tiene suficiente energia para desalojar atomos del blanco y
este régimen es conocido como knock-on, en el que trabajan la mayoria de los procesos
de deposito por evaporacion fisica. A energias altas, entre 1 y 50keV, el i6n incidente

desprende una densa cantidad de particulas; sin embargo este régimen no se utiliza en
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tecnologia de depoésitos debido a una excesiva generacion de calor. Para energias muy
altas, mayores a 50keV, el i6n incidente penetra profundamente la red del blanco y

queda implantado en su interior.
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V. 16N
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Figura 9. Bombardeo iénico (Thornton, 1982a).

El proceso de erosion idnica es parecido al evento de apertura en una mesa de billar
(figura 8). El momento del i6n incidente es transferido a uno o mas atomos de la superfi-
cie del blanco, pero por regla general el i6n se impacta con dos atomos simultaneamente:
el atomo que recibié poca energia captura una componente de momento lateral y ex-
pulsa a uno de sus vecinos (figura 9), el que recibié mayor energia o al que impactd
primero, choca con la red cristalina (lattice) y sale reflejado expulsando a otro dtomo
de la superficie.

Del proceso anteriormente descrito se deriva el término sputter yield o razéon de
erosion, que significa el niimero de atomos erosionados o expulsados por i6n incidente.

Este valor es diferente para cada material y esta relacionado con la masa de la molécula
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que se quiere desprender y su energia de enlace. En la figura 10 se muestran los valores

de la razoén de erosion para diferentes materiales.

4.1 T T T 1 T T T

ARGON

L
Wi
j

{Atomossn)

ll._)
T

RAZOM DE EROSION

T T

ENERGIA DEL I1ON (8v)

Figura 10. Razén de erosién sputter yield para diferentes materiales (Thornton, 1982a).

El material expulsado por el proceso anterior se compone de diversas especies tales
como moléculas neutras, iones y electrones; estos tltimos ayudan a sostener la existencia

del plasma al colaborar con la ionizacion del gas.
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11.1.3. Transporte.

Las moléculas expulsadas del blanco salen en fase gaseosa e interaccionan con el
plasma antes de llegar al sustrato donde se forma la pelicula. Dependiendo de la presion
de la camara, estas moléculas colisionan con las particulas del plasma perdiendo energia
en el trayecto. La distancia que recorren estas moléculas antes de una colision esta
dictada por el camino libre medio y es inversamente proporcional a la presiéon. Para
presiones bajas el camino libre medio es grande, entonces la particula proveniente del
blanco tiene pocas colisiones en su trayecto hacia el sustrato, llegando con la mayor
parte de su energia cinética inicial (Powell y Rossnagel, 1999). A presiones mayores el
camino libre medio es menor, la particula expulsada del blanco perdera gran parte de

su energia cinética termalizandose con el gas.

I11.1.4. Formacién de la pelicula.

El proceso empieza cuando las particulas provenientes del blanco llegan a la super-
ficie del sustrato transfiriendo su energia cinética, y se adsorben fisicamente quedando
debilmente adheridas a la superficie, debido a las fuezas de atraccion dipolar conocidas
como fuerzas Van der Waals (figura 11). Las moléculas adsorbidas son moviles, por
lo que se difunden en la superficie intercambiando su energia con los atomos de ésta
hasta que la molécula es desorbida, esto es gana energia y sale expulsada; o interacciona
para formar enlaces quimicos con la superficie (Smith, 1995), proceso conocido como
adsorcion quimica. Este tipo de adsorcién es mas fuerte que la fisica. Finalmente los
atomos incorporados reajustan sus posiciones mediante el proceso llamado difusion en el

bulto (Thornton, 1982a). Los dtomos incorporados forman inicialmente islas de material
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(figura 12), estas islas al ir creciendo se unen por coalescencia para formar una pelicula

continua (Ohring, 1992).

molécula
de vapor desorcién

reflexion ™~

A
N/ /\

del sustrato

Tg
N v
adsorcién adsorcidn . ‘. S
fisica quimica incorporacion utilizacién

Figura 11. Procesos en la formacién de la pelicula (Smith, 1995).
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Figura 12. Crecimiento de la pelicula (Ohring, 1992).
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11.2. Erosiéon i6onica reactiva.

En esta seccion se presenta la variante reactiva de la erosion ionica para formar
peliculas compuestas, ademds de mencionar las dificultades que se presentan al depositar
con esta técnica, tales como el envenenamiento del blanco, el cambio en la tasa de
depaosito, etc.

Una variacion del proceso de erosion iénica convencional, es la erosion idnica reacti-
va. En esta modalidad se utiliza un gas adicional denominado gas reactivo, para formar
compuestos con el material del blanco y asi modificar las propiedades de la pelicula
depositada. Los gases reactivos més utilizados son el oxigeno y el nitréogeno, mismos
que reaccionan principalmente con las superficies del sistema de deposito: el blanco, el
sustrato, las paredes de la camara y en casos de presiones altas con el material que va
viajando en fase gaseosa.

La reaccion en las superficies produce un cambio en la composicion de éstas: una
fraccion 0 de la superficie esta constituida por moléculas del compuesto formado por la
reaccion entre el metal y el gas reactivo denominado MGr. El resto de la superficie (1-6),
se forma por moléculas de material del blanco sin reaccionar o metal denominado M. La
inyeccion gradual del gas reactivo se esperaria que fuera modificando gradualmente las
propiedades o concentracion atomica del material compuesto en la pelicula depositada,
pero generalmente el resultado es un comportamiento no lineal de histéresis debido
a la formacion de compuestos en las superficies. La modificacion de la superficie del
blanco debido a la llegada del gas reactivo, varia la razén de erosion “sputter yield”
del blanco, ya que tipicamente es méas dificil remover moléculas del compuesto MGr
que del metal M. Otro efecto que produce la modificacién de las superficies, es una
variacion en el coeficiente de adherencia “sticking coefficient” de las superficies hacia

los atomos del gas reactivo, esto es la razén de los dtomos que llegan a una superficie
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entre los que se quedan, lo que implica un cambio en el consumo de gas reactivo por
las superficies. Estos dos tltimos efectos son los que contribuyen a la no linealidad, lo
que hace complicado el control de las propiedades de las peliculas por el simple control
de la inyeccion del flujo de gas reactivo. Una manera de analizar mejor al proceso para
poder controlarlo es mediante un modelo matematico. Existen varios modelos para la
explicacion de procesos de “DC sputering” reactivo (Berg et al. 1987; Depla y De Gryse,
2004a; Depla y De Gryse, 2004b y Depla y De Gryse, 2004c), pero la mayoria parten
del modelo propuesto por Berg et al. (1987). Con este modelo se pueden estimar las
propiedades fisicas de la pelicula si se conocen los pardmetros y variables del proceso
tales como areas de las superficies, corriente de iones, presion del gas reactivo, entre

otras.

I1.2.1. Modelo de erosion ionica reactiva.

Se introduce el modelo de Berg para la descripcion de procesos por erosion ionica
reactiva y como se resuelven esta ecuaciones para su respuesta en estado estacionario.
De igual manera se cita al modelo mds completo desarrollado por Depla, que parte del
modelo bdsico de Berg en el que le incluye la implantacion de iones en el proceso de
erosion y su importante contribucion del cambio de variable de reacciones por unidad
de superficie a fraccion de superficie reaccionada y densidad de datomos en la misma.

El modelo de Berg et al. (1987) describe el comportamiento de las variables que
influyen en una camara de depoésito por la técnica de erosion idnica reactiva. Propone

que el flujo de entrada del gas reactivo ¢, a la camara se divide en tres caminos (figura
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13): el primero hacia el blanco ¢, otro hacia las paredes de la cdmara ¢, y el ultimo

hacia la bomba ¢,, bajo las siguientes ecuaciones:

@ = o F(1—01)A (5)

¢ = a.F(1—65)A, (6)

a4p=>5"Fg (7)

Qo= ¢+ G+ g (8)
RF-vottaje

Zr-blanco

Pared de la camnara

Eomba

Figura 13. Flujos de gas en la camara de depésito (Berg et al., 1987).

Donde:
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ay es el coeficiente de adherencia "sticking coefficient" de la superficie del blanco
hacia los atomos del gas reactivo.

a. es el coeficiente de adherencia “sticking coefficient” de la superficie de la camara
hacia los atomos del gas reactivo.

A; es el area del blanco.

A, es el area de la camara.

0, es la fraccion de superficie del blanco cubierta por material compuesto metal-gas
reactivo (ZrOs en nuestro sistema).

0y es la fraccion de superficie de la cdmara o sustrato cubierta por material com-
puesto.

S es la velocidad de bombeo.

F es el flujo de moléculas del gas reactivo debido a su presion parcial Pg:

Pg
F=__-> 9
V2rkT M (9)

Ademas se tienen que cumplir las ecuaciones que describen el proceso de reaccion y

remocion de particulas, las cuales se representan por:

dG J

d_tl = 20,F (1~ 61) — ~Schi, (10)
dG J A J A

g = 206F (1= 02) + Z8at £ (1= 02) = ZSu(1 = 01) 10 (11)

Donde:
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GG1 es el namero de atomos del gas reactivo que reaccionan con el metal en la
superficie del blanco.

G5 es el numero de atomos del gas reactivo que reaccionan con el metal en la
superficie del sustrato.

J es la densidad de corriente de iones de argon.

e es la carga del electron.

Sa es las razon de erosion del material compuesto de la superficie del blanco por
i6n incidente de argon .

Sy es la razon de erosion del material metéalico del blanco por i6n incidente de
argon..

Estas ecuaciones representan el balance entre el arribo y remocion de particulas
reactivas en las superficies. La ecuacion (10) esté relacionada con la actividad en el
blanco, el primer término se refiere a las reacciones en su superficie por la llegada del
gas reactivo (se denota por F con direccion al blanco en la figura 14); y el segundo
término se debe a las particulas removidas de la fracciéon de superficie cubierta por
compuesto (denotadas por Fy y F3). La ecuacion (11) esté asociada con la actividad en
la superficie de las paredes de la cAmara o sustrato, el primer término se relaciona con
las reacciones por la llegada del gas reactivo (se denota por F con direccion a la camara
en la figura 14); el segundo término se refiere a las particulas metéalicas erosionadas del
blanco que llegan a la fraccion de superficie cubierta por compuesto (denotado por F3);
y el tercer término se relaciona con las particulas compuestas erosionadas del blanco
que arriban a la fraccion de superficie metélica de la camara (denotado por Fy). Al
resolver las ecuaciones (9 a 11) en estado estable (dG;/dt=0), se obtienen 6; y 6 en
funcion de Pg, y al combinar las ecuaciones (5 a 8), se pueden relacionar estas variables

con los flujos de gas. En particular, es tutil incluir el flujo de entrada ya que es una de
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las variables sobre las que se tiene control. Mas adelante se presentaran las curvas de

comportamiento de este modelo aplicado a nuestro sistema de deposito.

BLANCO

Figura 14. Flujo de particulas durante la erosién idnica reactiva (Berg et al., 1987).

I1.2.2. Aplicaciones de las peliculas delgadas.

Las peliculas delgadas tienen una infinidad de aplicaciones y para realizarlas se
necesita un control muy preciso de las propiedades de la capa que se deposita.

Por ejemplo, en los recubrimientos duros se requieren depositar multicapas, inter-
calando una capa de material duro con una de material "blando" por cierto ntmero de
periodos. Como esta técnica mejora la dureza, la resistencia al impacto y el desgaste
(Zeng et al. 1998; PalDey y Deevi, 2003 y Pinheiro et al. 2009), se aplica en recubrim-
ientos para herramientas. De igual manera, se ha encontrado que la incorporacion de
capas intermedias con cambio gradual en la composicion en este tipo de peliculas (Zeng
et al. 1998), aumenta la adherencia al sustrato, mejorando asi otras propiedades como
la resistencia al desgaste teniendo utilidad en aplicaciones donde hay friccion.

Otra aplicacion se encuentra en los filtros 6pticos. En este tipo de recubrimientos
es necesario crecer una pelicula con cierto perfil de indice de refracciéon para lograr una

respuesta deseada. Para esto se sigue una trayectoria compleja del indice de refraccion vs
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el espesor durante el crecimiento de la pelicula. Un ejemplo de este tipo de trayectorias
se muestra en la figura 15 para un filtro rugoso de tres lineas. El cambio de indice se
logra al variar la composiciéon de la pelicula depositada al modificar la potencia del
plasma (Vernhes et al. 2004) o la relacion de los gases reactivos (Bulkin et al. 1996) en
la técnica de deposito por PECVD.

En el presente trabajo se desarrolla un sistema de control para el depoésito de pelicu-
las delgadas, capaz de controlar las propiedades de la pelicula de tal manera que pueda

utilizar en aplicaciones que requieran el tipo de crecimientos descritos previamente.
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Figura 15. Pelfil de indice de refraccién (a una longitud de onda de referencia de 755nm) y
respuesta espectral de un filtro rugoso de tres lineas (Bulkin et al. 1996).



24

11.3. Control.

Se presenta una introduccion a los sistemas de control y su utilidad, ademds de algu-
nas aplicaciones en procesos cotidianos, asi como la necesidad del modelado matemdtico
para facilitar su diseno.

El control es el arte de manipular un sistema para que produzca un resultado de-
seado. En la actualidad los sistemas de control estdn inmersos en infinidad de procesos,
tanto industriales como médicos y de la vida cotidiana. Algunos ejemplos clésicos son el
control de guiado de un misil, el control de temperatura de un horno casero, el control
de nivel de liquido de un tanque y hasta el control de posicionamiento de la cabeza de
una lectora de discos compactos, entre otros muchos.

Los sistemas de control pueden ser clasificados en dos grupos que son: control en
lazo abierto y control en lazo cerrado o realimentado. Los primeros se caracterizan
porque ejercen control sobre un proceso sin verificar la salida del mismo. Tal es el
caso de un sistema de riego por aspersion, el que rocia el agua en un terreno por un
tiempo determinado sin verificar la humedad de la tierra. El control en lazo cerrado
o realimentado por su parte, verifica la salida del sistema, compara con el valor de
referencia o consigna y corrige la entrada del sistema para obtener la salida deseada. Un
ejemplo es el control automéatico de velocidad de un automovil, al cual se le establece
una consigna (velocidad deseada), lee la velocidad del auto con un velocimetro, las
compara y ejerce una accion sobre el pedal de aceleracion del vehiculo hasta lograr la
velocidad pactada.

Un sistema de control realimentado se compone de varios elementos que se enlis-
tan a continuacion: planta, sensor, compensador, comparador, actuador, referencia o

consigna, senal de error, entrada y salida (figura 16).
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Comparador

referencia C i
error ompensador entrada salida
0 o] ] Actuador o Planta —] Sensor
consigna Controlador

Figura 16. Componentes de un sistema de control realimentado.

Se conoce como planta al proceso que se quiere controlar; la referencia o consigna
es el valor que se desea que entregue la salida de la planta. La salida es la variable del
sistema que se quiere controlar. El sensor es el transductor que monitorea la salida. El
comparador mide la diferencia entre las senales de referencia y salida produciendo una
senal de error, misma que es utilizada por el compensador o controlador para producir
una senal que corrija el proceso. Esta senal es inyectada al actuador, el que ejerce
accion sobre la planta para modificar la salida del sistema, generalmente el actuador se
considera como parte de la planta.

El trabajo del controlador se enfoca en calcular la entrada o entradas de la planta
para obtener una salida o respuesta deseada, de acuerdo con ciertas especificaciones
dadas. Para esto es muy ttil tener una descripcion detallada del proceso que se quiere
controlar. Casi cualquier proceso fisico puede ser descrito por medio de ecuaciones
diferenciales, en la mayoria de los textos de control se ofrece una pequena muestra de
como modelar estos procesos (Dutton, 1997; Khalil, 2001 y Ogata, 1998). Una vez que
se obtiene el modelo matemético de la planta descrito por ecuaciones, viene la tarea de
control.

Existen muchas estrategias para controlar un proceso, el control se puede dividir
en control clasico y control moderno. El primero se basa en utilizar un modelo del
sistema en el dominio de la frecuencia utilizando la variable compleja de Laplace, s6lo

que este enfoque esta limitado a sistemas lineales. El control moderno se basa en la
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nociéon de estado y se trabaja con las ecuaciones en el dominio del tiempo, ademas se
puede extender el anélisis para sistemas no lineales.

Nuestro sistema de control utiliza técnicas modernas, por lo que es necesario expresar

al sistema en variables de estado.

I1.3.1. Expresion de sistemas en variables de estados.

El modelado de los sistemas generalmente se describe en forma de ecuaciones diferen-
ciales. Para reducir la complejidad de su analisis se desarroll6 la expresion en variables o
espacio de estados. Esto es ordenar las ecuaciones diferenciales que describen al sistema
en una ecuacion diferencial en forma matricial. Existen varias maneras de expresar a
un sistema en variables de estados (Ogata, 1998), una de las mas utilizadas es la forma
canonica de controlabilidad que se muestra a continuaciéon. Sea un sistema descrito por

la siguiente ecuacion diferencial:

(n) (n—1) (

n n—2) . () | (n-1)  (n-2)
y+a, y +as y 4+ Fan1ytay =bou+by u +by u

bbbyt beu (12)

donde u es la entrada del sistema y y es la salida, la expresion en espacio de estados

de la forma canodnica controlable quedara:

B ! o - o [ x| [o]
i 0 0 1 0 s 0
— + u (13)
ot 0 0 0 - 1 Tnoi 0
i Tn | | —Gn —Qn1 —Gpp -0 —a1 | | Tn | i 1 |
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T
o)
Yy = bn - anbo bn—l — an_lbo s b1 — a1b0 . + b()u (14)
Tn
Y de forma compacta:
= Ar + Bu (15)
y=Czx+ Du (16)

De esta forma es muy sencillo su manejo en sistemas de computo, en los que se
realizan la mayoria de los anélisis del sistema de control.

La representacion de un sistema en variables de estado no es tinica, pero los valores
propios de la matriz A del sistema de la ecuacion (15) no cambian ante cualquier
transformacion lineal del mismo. Por lo que esta matriz es de gran importancia para la

determinacion de algunas caracteristicas del sistema como se vera mas adelante.

I1.3.2. Linealizacion.

Se introduce el concepto de linealizacion de sistemas y su utilidad, con la salvedad
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de que este tipo de aproximaciones son vdlidas alrededor del punto de operacion y son
muy utiles para la solucion de control dentro de los mdrgenes de trabajo.

La mayoria de los sistemas reales son no-lineales, pero pueden ser representados
por una aproximacion lineal alrededor de un punto de operacién, en la que el nuevo
sistema conserva muchas de las propiedades del sistema original tales como la respuesta
y estabilidad en la vecindad de este punto. Para citar un ejemplo, la mayoria de los
sistemas requiere de un amplificador de voltaje, tan solo la saturacion de un amplificador
al valor de la fuente de voltaje es una no-linealidad.

El control de estos sistemas puede ser disenado utilizando como modelo la aprox-
imacion lineal y se pueden utilizar las herramientas del control lineal que son més
sencillas de desarrollar que las estrategias del control no lineal, y en muchos casos dan
resultados satisfactorios dentro de la regién de operacion.

Sea un sistema no-lineal representado por:

T = f(x,u) (17)

donde f es una funciéon continuamente diferenciable en el dominio de operacion,
el sistema se puede representar como una expansion en series de Taylor alrededor del

punto de operacion:
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La representacion lineal del sistema considera sélo los términos de primer orden de

la expansion por lo que el nuevo sistema linealizado queda:

T = f(zo,up) + (z — ) % + (u — up) W ) (19)

x0,uQ Zo,uo

En control generalmenta se linealiza suponiendo como punto de linealizaciéon o punto

de equilibrio al origen, por lo que el sistema linealizado queda:

8f(89;, O I af(asz, Wl L~ A+ Bu (20)

zo,uo Z0o,u0

11.3.3. Respuesta de sistemas lineales.

Se muestran los tipos de respuesta de un sistema lineal, su relacion con los val-
ores propios de la matriz que describe al sistema y la participacion de las condiciones
inictales. De tgual manera se introduce el concepto de estabilidad.

La respuesta de un sistema lineal auténomo (invariante con el tiempo) representado

por la ecuaciéon de estados:

= Az + Bu (21)
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esta dado por:

t

() = 2(0)e + / A7) Bu(7)dr (22)

0

Lo que significa que la respuesta del sistema esta gobernada por la matriz A, y las
condiciones iniciales de donde se desprende el concepto de estabilidad.

Se dice que un sistema lineal es estable si ante cualquier entrada acotada se tiene
una salida acotada. De la ecuacion (22), x(0) es una constante y si u estd acotada,
la estabilidad de la respuesta depende de la exponencial de la matriz A, por lo que
para el calculo de la estabilidad del sistema se considera solo la respuesta del sistema
homogéneo, esto es, sin considerar la entrada.

El origen del sistema lineal de la ecuacion (21) sera estable si los valores propios de
la matriz A tienen parte real menor o igual a cero, y que para cada valor propio con
parte real cero y multiplicidad mayor que dos, forme bloque de Jordan de orden 1. Sera
asintoticamente estable si todos los valores propios de A tienen parte real negativa. La
estabilidad asintotica se extiende al origen de sistemas no lineales si su linealizacion por
series de Taylor cumple con la condicion anterior (Khalil, 2001).

El origen del sistema lineal de la ecuacion (21) sera inestable si alguno de los valores
propios de la matriz A tiene parte real positiva. Lo que se extiende al origen del sistema
no lineal si su linealizacion por series de Taylor cumple con la condicion anterior (Khalil,

2001).

I1.3.3.1. Respuesta al escaléon de sistemas de segundo orden.

Una estrada muy utilizada para observar el desempeno de un sistema es el escalon
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unitario y muchos sistemas se diseian en base a la respuesta a dicha entrada. Gran
parte de los sistemas se pueden reducir o representar por sistemas de segundo orden,
por lo que es de gran utilidad estudiarlos. Si se considera un sistema de segundo orden

representado por:

wwk = & + 2Cw,d + w? (23)

La respuesta al escalon tendra la forma como se ilustra en la figura 17, donde la
respuesta del sistema estd dictada por los parametros ( y w,, en la que el primer
parametro indica el amortiguamiento de la respuesta y el segundo la rapidez. Por lo
que, si es posible manipular estos parametros mediante el control, se puede obtener una

respuesta con la forma deseada.

2.0 \4“_2 >

L8 / P A\‘/ 0.1
16 |05~ t\* 0.2
L4 / /XL -03
0.6 "\ﬁ\ 04
) —
0.7 .

=) 1.0 4
0.8 03 /% /\i

1.
0.6 | i
' rd
04 b

e /4

o 1 2 3 4 5 6 7 & 9 10 11 12
Wyt

Figura 17. Respuesta al escal6n de sistemas de segundo orden (Ogata, 1998).
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I1.3.4. Control por retroalimentacion de estados.

Se presenta el esquema de control por retroalimentacion de estados, sus limites y
alcances, asi como su particularidad de manipular las respuestas naturales del sistema
al reasignar los valores propios de la matriz que representa al sistema. De igual manera
se cubren las condiciones necesarias para aplicar este tipo de controlador.

El problema de control se concentra en manipular al sistema para obtener una re-
spuesta deseada. La estrategia de control por ubicacion de polos consiste en realimentar
todos los estados del sistema y multiplicarlos por una ganancia K, tal que se forme un
nuevo sistema en el que su matriz caracteristica se le puedan colocar los valores propios
o polos de manera arbitraria, a través de una eleccion adecuada de ésta ganancia y
asi modificar la respuesta del sistema de manera deseada. El esquema de control por
ubicacion de polos se muestra en la figura 18, para un sistema lineal representado por

la siguiente ecuacion:

= Az + Bu
. (24)

y=Cx

A 4

LI I -[__)(J‘> u B ; X
(—|

-K

Figura 18. Esquema de un sistema lineal (izquierda) y de un control por ubicacién de polos
(derecha) (Ogata, 1998).
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Para que el sistema pueda ser manipulado de esta manera, se debe cumplir el req-
uisito de controlabilidad. Se dice que el sistema de la ecuacion 24 es controlable, si la

matriz de controlabilidad definida por:

Ctri=[ B AB ... An1B] (25)

es de rango completo o sus columnas son linealmente independientes.
Una vez cumplida esta condicién, se puede continuar con el diseno del sistema
realimentado.

La nueva entrada del sistema realimentando sera:

u= K. (26)

La ecuacion del sistema realimentado quedara:

&= (A+ BK)z (27)

y la respuesta homogénea del nuevo sistema sera

z(t) = x(0)eATBEE, (28)

Si la pareja A, B es controlable podemos, con una selecciéon adecuada de K, asignar

los valores propios de A+BK de manera arbitraria, manipulando la respuesta del sis-
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tema. El problema radica ahora en como escoger la ganancia de retroalimentacion K,
tal que asignemos los valores propios en el lugar adecuado. Esto se puede realizar con la
formula de Ackermann (Ackermann, 1972 y Hsu y Chang, 1996), misma que calcula K
a partir de los valores propios deseados para A+BK y las matrices A y B. Esta formula
se incluye en diversos paquetes de calculo matematico como Matlab y Scilab.

La ventaja de este esquema de control es que podemos manipular de forma arbitraria
la respuesta del sistema, dado que el nuevo sistema esta definido por la matriz A+BK,
misma que nosotros seleccionamos. La desventaja es que se necesitan tener disponibles
todas las variables del sistema. Para lograr esto se utiliz6 la técnica de observacion de

estados, la cual se describe a continuacion.

I1.3.5. Observadores de estado.

En la mayoria de los casos, las variables de estado de un sistema no se pueden
medir en forma directa. El observador de estados es un recurso matemaéatico utilizado
para estimar variables de interés de un sistema dindmico que no pueden ser medidas
directamente. Por ejemplo, el controlador por ubicaciéon de polos requiere de todas las

variables del sistema para su retroalimentacion, por lo que esta herramienta es muy tutil
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para ese fin. Para que un sistema de la forma (24) sea observable, debe cumplir que la

matriz de observabilidad definida por:

Obs =

CA
CA?

C A

(29)

sea de rango completo, para esto se debe cumplir que sus columnas sean linealmente

independientes. Si se cumple esta condicion es posible construir un observador como el

de la figura 19.

X
»{ B J
Planta
A
Observador <_§_—
V
B === ! = ¢ (g
A K=
K, |-

Figura 19. Observador de estados (Ogata, 1998).



36

conocido como observador de Luenberger, definido por:

T =A%+ Bu+ K(y— C%) (30)

El objetivo del observador es reproducir el estado del sistema original, por lo que

para medir la diferencia entre éstos se resta la ecuacion (24) de la (30) obteniendose:

i—T=Ar—AF+ Bu—K(Cz —C%) = (A— KCO)(z — 7) (31)

Si definimos el error de observacién como

la ecuacion (31) se puede reducir a

¢=(A-KC)e (33)

Dado que queremos que el estado observado y el real sean iguales, esto es que el error
de observacion e sea cero o tienda a cero réapidamente, el problema se reduce a un
control por ubicacion de polos. Por lo que se debe buscar una ganancia K tal que los
valores propios de A-KC' que representan al observador,estén més a la izquierda del

plano imaginario que los valores propios de la planta expresada por A, de manera que
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la dindmica del observador de estados sea més rapida que la de la planta, pudiendo

alcanzar asi los valores del sistema que se quiere observar.

11.3.5.1. Filtro de Kalman.

En muchas ocasiones los sistemas de control se encuentran inmersos en ruido y se
requiere eliminarlo. El filtro de Kalman es un observador de estados optimizado para
trabajar con senales ruidosas. Este se encarga de recuperar las variables del proceso
eliminando el ruido. Su utilizacién requiere de informacion de las senales de ruido que
afectan al sistema.

Debido a que el desarrollo de este filtro es mas sencillo en su version digital y a
que su realizacion es preponderantemente digital, se parte de un modelo discreto de la

planta. Este modelo esta dado por las siguientes ecuaciones:

L1 = (I).Z’k + Auk (34)

Yrt1 = Coppy (35)

Suponiendo que el sistema esta afectado por ruido (figura 20), donde el ruido de la
planta incluyendo errores de modelo se representa por w y a las perturbaciones en la

mediciéon de la salida como v, el modelo se modificara como sigue:

Tht1 = CI)Ik + Auk + ka (36)
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Zpr1 = CTpy1 + gy (37)
Wi
r Vi
Xy 41 Xk Yk
Uyl A | X Retardol_Z_y ' & z,
-+ unitario

Figura 20. Sistema discreto con ruido (Dutton, 1997).

De manera similar la version discreta del observador continuo de Luenberger queda

CO1mo:

g1k = PTyyp + Aug + K (2341 — Zi41) (38)

y como la prediccion de salida es:

Zpa1 = C((I)Z%k/k + Auk), (39)
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al sustituir este valor en (38), se tiene la siguiente ecuacion del observador:

Tpy1/ks1 = 1— KC] [q)fi’k/k + Aug| + Kzpyq, (40)

mismo que se puede observar graficamente en la figura 21.

Ygs ] 2] Xy 12 Retardo X4 1 Yic+1 l .z
.: unitario H 1
e —iele—
lCorrector
_________ Predictor
g

X
Kk | Retardo
unitario

Figura 21. Filtro de Kalman discreto (Dutton, 1997).

El objetivo del filtro de Kalman es minimizar el error estimado, el cual se define

por:

(41)

Tpy1 = Tpy1 — Tpy1/k
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asimismo, la matriz de covarianza del error estd dada por:

P, = E[#,i7] (42)

donde Efe] es el operador valor esperado. Para cumplir con el objetivo del filtro de
Kalman es necesario encontrar una ganancia K tal que se minimice a la matriz de
covarianza Py, por lo que al filtro de Kalman se le conoce también como estimador de
varianza minima. La derivacion de la ecuaciéon para el calculo de esta ganancia no es

sencilla, se encuenta en el apéndice de la referencia (Dutton, 1997) y es la siguiente:

Ky = PrOTCPCT + R (43)

donde,
Pr=0oP0" + TQTT y Py = [1 — Ky C| P

quedando la ecuaciéon del observador como:

Trr/prr = [1 = Kp1 Cl[@2xx + Aug] + Kpp12541- (44)

Donde,
2, es la salida medida
Ty, es el estimado de varianza minima de z en el instante &
Ty, es el error estimado (x4 — /),
Py es la covarianza del error estimado cov(Zy)

@ es la covarianza del ruido del sistema cov(w)
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R es la covarianza del error de medicion cov(v)
En resumen, el valor de la ganancia K en funcién de los valores previos de la covar-
ianza y las estadisticas de error, se calcula en cada instante de tal forma que minimiza

el valor de la varianza de la estimacion siguiente.



Capitulo III

Desarrollo del sistema de control de depositos

por erosion idénica reactiva.

En este capitulo se describe el sistema de depdsito por erosion ionica utilizado, sus
capacidades e instrumentos de medicion incorporados, asi como el diseno del sistema
de control del mismo, en el que se presenta un modelo de voltaje de descarga para
monitoreo de la condicion del blanco, un observador de estados para la estimacion de
la composicion en la pelicula depositada y una modificacion al modelo de depdsito de
Berg para representar al sistema.

El Centro de Nanociencias y Nanotecnologia (CNyN) cuenta con un sistema de
erosion ionica para el deposito de peliculas delgadas. Este se compone de una camara
para vacio hecha de acero inoxidable de un volumen de 4 litros, la que es evacuada por
una bomba turbomolecular de una velocidad de bombeo de 150 1/s a través de una
reduccion que va de 10.16 a 2.56 cm de diametro, la cual permite conectividad con
cualquier bomba pero limita drasticamente su capacidad de bombeo. La presion total
de la cAmara es medida a través de un transductor capacitivo tipo baratrén con un
intervalo de operaciéon de 0.01 - 100 mTorr. Las presiones paciales se obtienen con un
espectrometro de masas tipo cuadripolo con un alcance de 300 u.m.a. Para la creacion
del plasma se utiliza un magnetréon para blancos de 5.12 cm de diametro, alimentado por

una fuente de corriente directa de 500 W, con capacidad de regular corriente, voltaje o
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potencia. La seccién de gases se integra por cuatro cilindros de gas, cada uno regulado
en presion a través de un mandémetro, los que alimentan a cuatro controladores de flujo
de gas con capacidad maxima de 10 ml/min, los que se encargan de inyectar el gas a la
camara de vacio. Para el anélisis de la pelicula depositada se utiliza un elipsémetro de
analizador rotatorio multicanal (apéndice A), con el que se obtienen algunas propiedades
fisicas de la misma, mismo que puede ser utilizado durante el crecimiento del material
o ex-situ. La adquisicion de datos y el control se realiza con una computadora personal
a través de una tarjeta de adquisicion de datos de diseno propio que tiene 4 salidas y
8 entradas analogicas, con los que se maneja a los 4 controladores de flujo de gas, y se
monitorea a los sensores de presion asi como a las variables de la fuente de corriente
directa. Asimismo la computadora personal es capaz de adquirir los datos que produce

el sistema del elipsometro (figura 22).

I — /’
“““.1.“‘.1.““.“‘.1" | —l.:
CRrENTD HAGHET R

Figura 22. Sistema de depésito por erosion iénica reactiva del CNyN

Para controlar el proceso de depoésito de manera eficiente es necesario tener un

conocimiento detallado del sistema, por lo que se hace necesario obtener un modelo
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del mismo. Un modelo practico para procesos de erosion ionica reactiva es el modelo
desarrollado por Berg et al. (1987) que se present6 en el capitulo anterior, en el que se

utilizan variables de uso comin del sistema.

II1.1. Modelo de depésito de 6xido de zirconio.

Se presenta la aplicacion del modelo de erosion reactiva de Berg en nuestro sistema,
a partir de datos experimentales con depositos de oxido de zirconio. De la misma manera
se incorpora un modelo de sequndo orden para la vdlvula electroneumdtica que se utiliza
para introducir el gas reactivo. Asimismo se analizan las variables que influyen en el
proceso de depdsito: presion, voltaje de descarga, flujos de gases, etc.

El 6xido de zirconio es un material refractario utilizado como barrera térmica en dis-
positivos electronicos gracias a su muy baja conductividad y alta capacidad dieléctrica.
Es un material prometedor que puede ser empleado en dispositivos nanoelectréonicos y
nano-opticos, a condiciéon de lograr un control muy fino de los espesores y propiedades
de la capa depositada.

Para aplicar el modelo de Berg es necesario tener un amplio conocimiento de las
variables que describen al sistema. En nuestro caso se conocen el volumen de la camara,
las areas de las superficies del blanco y de la caAmara, la velocidad de bombeo, los flujos
de gas y la corriente de descarga. El modelo de Berg requiere de todas estas cantidades
ademés de los coeficientes de adherencia del blanco «; y sustrato ., y las razones
de erosion del metal Sy, v del compuesto Sg. Estas variables pueden ser obtenidas por
ajuste, a partir de una corrida experimental barriendo el flujo de entrada de gas reactivo
durante el crecimiento de la pelicula, manteniendo el resto de las variables estaticas con

la fuente de corriente directa en modo de corriente constante. Con esto se obtiene una
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curva de histéresis tipica de los depoésitos por erosion idnica reactiva. El procedimiento
detallado de los depositos se presenta en el apéndice D.

El ajuste del modelo se hace fijando un par de variables, en nuestro caso suponemos
que Syy = 1y a, = 1. Utilizando minimos cuadrados se obtiene que Sz = 0.07 y
a; = 0.3. Los resultados de este ajuste se presentan en la figura 23a, en la que se puede
apreciar el comportamiento de histéresis tipico en la presion debido al envenenamiento
del blanco, en el que la trayectoria de presion no es igual para el aumento de flujo de
gas reactivo que para su disminuciéon. A partir de este modelo es posible obtener las
concentraciones o fracciones de compuesto de ZrO, sobre las superficies del blanco y
sustrato figura 23b. Se puede apreciar que la fracciéon cubierta por ZrO, sobre el blanco
varia de 0-0.3, mientras que la fraccion de compuesto sobre el sustrato varia de 0-0.8,
ambos antes de llegar al punto de inflexion en el que estas fracciones cambian abrupta-
mente a uno o las superficies estan 100 % cubiertas por ZrO,. Esta region de operacion
es conocida como envenenada, en la que no es recomendable realizar depositos, ya que
la tasa de depodsito es muy baja y no se pueden variar las propiedades de la pelicula.

Para lograr el control de la composicion de la pelicula, algunos autores sugieren
controlar la presion parcial del gas reactivo, dado que existe una relaciéon directa entre
la presion parcial yel cambio de composiciéon. Sin embargo, en nuestros experimentos
se observa que la presion parcial de oxigeno no varia mayormente con el cambio de
concentracion de ZrO, en la pelicula depositada, por lo que se hace necesario buscar
otra variable medible con la que se pueda monitorear este cambio. El voltaje del blanco
o voltaje de descarga ha sido citado por varios autores (Depla y De Grise, 2004c y Com-
badiere y Machet, 1996) como una variable sensible a los cambios en la composicion
de la pelicula depositada. Se puede apreciar en la figura 23c que el voltaje de descar-
ga si es sensible al cambio de composicion, ya que varia gradualmente con el cambio

de concentraciones en las superficies del blanco y sustrato, por lo que este voltaje se
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Figura 23. Comportamiento de la presién parcial, el voltaje de descarga y las fracciones de
compuesto vs flujo de gas reactivo durante el depésito de peliculas de ZrOx por erosion
iénica reactiva.

presenta como una senal util para monitorear los cambios de composicion, aunque de
igual manera se presente el comportamiento de histéresis debido al envenenamiento del

blanco. Por esta razon se desarrolld6 un modelo que relaciona estas cantidades, el cual

se muestra a continuacion.

I11.2. Modelo de voltaje de descarga.

Se presenta el modelo de voltaje de descarga propuesto para describir la condicion o
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envenenamiento del blanco en el proceso de depdsito de las peliculas de oxido de zirconio,

la cual es una de las variables importantes para el modelo de depdsito.

LS

VAV AV

PRESION R3(P)
L/\l\. I R2(01)
I
CAPA ENVENENADA -
BLANCO
-V

Figura 24. Analogia entre el sistema de depésito y un circuito eléctrico

Ademas de ser muy sensible a los cambios de las condiciones dentro de una camara de
deposito, tales como la presion, el envenenamiento del blanco, espesor del blanco, area
de la superficie de la camara, etc, el voltaje de descarga es una variable muy sencilla
de medir durante los procesos de erosion idnica reactiva. Al tener como objetivo el
deposito estequiométrico controlado de peliculas delgadas, es importante relacionar los
cambios del voltaje de descarga con la composiciéon de la pelicula depositada por lo
que se desarrolld6 un modelo que considera las variables que afectan mas al voltaje
de descarga en un sistema convencional (Garcia-Gradilla et al. 2009). Hay diversas
explicaciones validas del comportamiento del voltaje de descarga: implantacion de iones
(Depla y De Gryse, 2004b y Depla y De Gryse, 2004c), electrones secundarios (Berg y
Nyberg, 2005 y Depla et al. 2006), etc. que involucran la fraccién del envenenamiento
del blanco denotado por #; en la ecuacion original de Berg. El modelo propuesto, parte

de la observacion de las gréaficas de voltaje, del envenenamiento del blanco o fraccion



48

de compuesto en la superficie del blanco 6; y de la presion. Relaciona el parecido del
envenenamiento del blanco con el voltaje en la region A-C o region no envenenada (figura
23), también relaciona la similitud del aumento de la curva de presion con la disminucion
de voltaje en la regiéon D-E o region envenenada. Dicho esquema tiene una explicacion
muy sencilla que ademés no necesita modificacion del modelo original, el cual implica
una analogia con un circuito eléctrico (figura 24). Se proponen tres resistencias en serie:
una debida al espesor del material metélico del blanco R;, la segunda al compuesto
que se forma en la superficie del blanco debido al envenenamiento Ry(6;) y la tercera
debido a la presion del gas R3(P). Entonces el voltaje de descarga es el producto de la

corriente de descarga con la suma de estas tres resistencias.

Vb = [R1 + Ra(61) + R3(P)|I (45)

Dado que en nuestro sistema se tiene corriente constante, un cambio de estas re-
sistencias o variables del sistema, se refleja en un cambio en el voltaje de descarga. Como
el espesor del blanco no cambia significativamente, R, puede ser considerada constante.
Depla et al. (2006) explican como la variacion del espesor del blanco modifica esta
resistencia. En la regién no envenenada, la presion no cambia tampoco, por lo tanto Rj
es casi constante también. Asi la inica resistencia variable en esta zona es Ry(6;), que
es funcién del envenenamiento del blanco. Como la corriente es constante, la variacion
del voltaje de descarga en esa region se puede relacionar primordialmente a Ry(6;) y
consecuentemente al envenenamiento del blanco o fracciéon de compuesto en la superficie
del blanco #,. En la regién envenenada, el valor de 6, es constante y cercano a la unidad,

por lo que Ry(6;) se puede considerar constante, entonces en esta region la presion es
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la variable dominante del sistema: los cambios en el voltaje de descarga se deben a los
cambios de presion y tienen una relacion inversa (Depla et al. 2006).

En la figura 23c se observa la respuesta del modelo propuesto descrito por la ecuacion
(45), utilizando funciones de primer grado para Ry y R3: Ry = 1 .61y Ry = ki —
B2 P, v la fraccion envenenada #; obtenida del ajuste del modelo de Berg, donde [,
k1, y (2 son constantes positivas, 31 y s representan la pendiente de voltaje en las
regiones no-envenenada y envenenada respectivamente, mientras que ki representa la
interseccion con el eje y. Se puede resaltar (figura 23c) como se aproxima la respuesta
del modelo propuesto a la curva de voltaje experimental, sobre todo en la regiéon no
envenenada A-C, de igual manera, la region envenenada D-E se ajusta aceptablemente.
La importancia de este modelo radica en que una vez medidos el voltaje de descarga y la
presion total, se puede obtener la fraccion de envenenamiento del blanco 6, al despejar
la ecuacion (45). Asimismo, también es posible deducir la concentracion de ZrO; en la
pelicula depositada 6,, aplicando nuestro modelo a las ecuaciones de Berg. Con esto
se tendria al modelo de Berg como una funcién del voltaje de descarga en lugar de
su version original en la que se utiliza la presion parcial del gas reactivo. Un manejo
adecuado de estas dos variables permitiria evitar que el blanco caiga en un estado no
deseado asi como controlar las propiedades de la pelicula en el sistema de deposito.
Ademas, como se han reportado comportamientos similares de voltaje y presion en
experimentos de TiN (Combadiere y Machet, 1996), este modelo podria ser extendido
a otros materiales. Otra ventaja de utilizar el voltaje del descarga radica en que, la
mayoria de las fuentes para “sputtering” en corriente directa poseen salidas analogicas
de voltaje, corriente y potencia para su monitoreo. Por lo que no se requiere de un
instrumento adicional para el control, como es el caso de otros controles de deposito
que monitorean la presion parcial con un cuadripolo o el plasma con un espectrografo.

Aunque estos tltimos instrumentos son superiores cuando se trata con mas de un gas
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reactivo, ya que pueden identificar la contribuciéon de cada uno de ellos. Por otra parte,
se ha observado en nuestros experimentos que el voltaje de descarga es mas sensible
a los cambios de la estequiometria de la pelicula durante el depoésito que la presion
parcial y el flujo de gas reactivo, por lo que el modelo de voltaje de descarga resulta
una herramienta prometedora para el control de las propiedades de las peliculas en

depositos por erosion idnica reactiva.

IT11.3. Modelo dindmico

Aunque el modelo propuesto por Berg es dindamico (ecs. 10 y 11), s6lo esta resuelto
en su parte estatica, por lo que para resolver la secciéon dinamica es necesario tener
un mayor nimero de ecuaciones, o poner a las reacciones G; en funciéon de las otras
variables definidas. Depla et al. (2004a y 2004b) en su modelo de implantacion de iones
expresa al nimero de reacciones por unidad de superficie en el blanco G, en funciéon
de la fraccion de superficie cubierta por compuesto 6; y la densidad de la superficie
nyp1- Con este cambio de variable aplicado al modelo de Berg es ahora posible resolver
al sistema, s6lo queda calcular la variable n,, la cual se puede obtener de manera
experimental mediante un ajuste ante una respuesta del sistema a una estrada escalon

unitario, esto es un escaléon de flujo de gas reactivo. El sistema queda como:

do J

nppld_tl = 20étF(1 - 01) - 25001 (46)
do J, , A J A

nppgd—; =20, F(1—60y) + Esgelztu — ) = ~Su(1 - el)feg (47)
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Otro cambio importante que se realizo, fue expresar al flujo de moléculas del gas
reactivo dentro de la camara F, en funciéon del flujo de entrada a la camara del mismo,

en lugar de expresarlo en funcién de la presion parcial del gas, quedando:

o

k
Oét(]. — Hl)At + Oéc(l — (92)140 + Sk—l
2

F =

(48)

Asfi se logra expresar al sistema en funcién de una variable de acceso mas sencillo.
De esta manera queda completo el modelo de la seccion de la camara de depoésito,
quedando pendiente considerar el modelo de la valvula electromecanica con la que se

introduce el gas.

La mayoria de los sistemas se pueden modelar o reducir a un sistema de segundo
orden, por lo que se decidié tomar esta opciéon para modelar a la valvula electromecéni-
ca. El procedimiento fue ajustar la frecuencia natural w, y el amortiguamiento ¢ del
sistema de segundo orden para que coincidiera con la respuesta al escalon de la valvula,

resultando en el siguiente subsistema:

 Qo(s) wik
H(s) = gi(s) 82+ 2Cw,s + w2 (49)

y expresado en el dominio del tiempo:

w2k = Gy + 2Cwnd, + gow? (50)

Una vez que se tienen los modelos de ambas secciones del sistema completo de

deposito es posible conformar un modelo completo para expresar el equipo de deposito.
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Para esto se utilizan variables de estado, haciendo un cambio de variables ¢, = 1 y

¢; = u y derivando respecto al tiempo tenemos,

Ty = o = —2Cwnxe — w2xy + kw?u (52)

Ahora, igualando 0, = x5 y 02 = x4 al sustituirlos en las ecuaciones (46) y (47):

.jfg = 20th<1 — x’3> — gSGmg (53)

. J A J A
Ty = QOJCF(l - .T4) + ESQSL’gzZ(l — .’IJ4) — ESM(l — $3)A—ix4 (54)

Incorporando todo en una sola ecuaciéon quedara:
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T
To
T3
Ty
0 1 0 0 T
—w? —2Cw, 0 0 To
J (55)
20, Fp(1 — x3) 0 ——Sa 0 T3
e
J A J A
QCKCFp(l — $4) 0 ESGIZ(l — .1'4) —ESMZz(l — 333) Ty
0
kw?
+ U
0
0

o de manera compacta:

I11.4. Linealizacion.

Se presenta la linealizacion del sistema y su expresion en variables de estado.
Una manera de reducir la complejidad de un sistema es linealizar, esto es, trabajar

con un sistema lineal que se comporte de manera semejante alrededor de una region
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de operaciéon del sistema original no lineal. En nuestro sistema se desea trabajar en la
region no-envenenada, en la que la fraccion de compuesto depositada 6, varie entre 0.1
y 0.8. De la figura 25 podemos observar que hay una moderada region lineal entre 0 y
0.8 por lo que se tom6 el punto intermedio 65y = 0.4 al que le corresponde un flujo de

entrada ¢,0 = 0.34 y una fraccién del blanco 615 = 0.15.

— Blanco @1
sustrato 92

-== Blanco @1 linealizado
sustrato 92 linealizado |

Fraccién de Compuesto @

________

-------
__________
_____

|
01 0.2 0.3 0.4 05 06 07
Flujo de oxigeno {sccm)

Figura 25. Linealizacién del sistema de depésito.

La mayoria de los anélisis de estabilidad se realizan suponiendo como punto de
equilibrio el origen, por lo que se haréd un cambio de variable para este fin. Al hacer el
cambio de coordenadas tenemos que 8 = 0 + 0y ¥ go = Go + oo v al sustituir en (46) y

(47) tenemos:

< ~ J
npp101 = QQtF(l — 91 — 910) — gSG(el + 910) (57)
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; X J o A, s J A Ay
Nppals = zacF(1—92—920)+ESG(81+010)A—t(1—62—620)—ESM(1—01—010)X%92+920)

C

do + qo0
Oét(]_ — él — 810>At + Oéc(l — ég — 920)Ac + S—

F =

La linealizacion del nuevo subsistema en el origen esta dada por:

£ 0 ~ 0 ~ 0
0, = ]fl 01 + i 0y + Jfl o
891 0 802 0 aQO 0
& 0 ~ 0 ~ 0
0 = 2 el+¥ 92+¥ Go
004 | 00, | 94, 0
donde
0 1 or J
O8] 1 [ e O ] )
891 0 nppl 891 0 e
0 1 oF
i = — |:20[t = (]_ - 620):|
892 0 nppl 92 0

C

(58)

(59)

(60)

(61)

(62)



qo0
F’o = Ky
Oét(l — QIO)At + ac(l — 020)140 + Sk_
2
or| Qoo 0t Ay
Al T 2
01lo {%O—GMAkul—@m%+S%]
2
(9F . QOOOQ:AC
90, ky

2
0 |:Oét(1 — 910)1415 + Oéc(l — 920)140 + Sk—‘|

2

af 1 oF J A J

= = — 2a, —| (1— — —Se—(1 — —
891 0 npp2 |: “ 1lo ( 620) (& SG Ac< 920) + e SM
(9f2 1 aF J At

= = — 20, (— 1— — Fl) — —=Sa—
0021y Mpp2 [ % ( 2 o( ) o eSGAcew i
ofi _ 1 20, (1 — 019)
9o ks

0 Tpp Oét<]_ —910)At—|—ozc(1 —ggo)Ac—f—S—

ks

Ay
A

I
€

_920

Ay

A

|

(1- 920)}

o6

(64)

(66)

(67)

(69)
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ofal 1 201, (1 — )

- k
94, 0 Tlpp2 ozt(l — 910)At + ozc(l - 920)Ac + Sk_l
2

(70)

Sustituyendo los valores de las constantes y aplicandolos en las ecuaciones lineal-

izadas (60) y (61) se obtiene:

6, = —0.068560, + 0.00376, + 0.01714, (71)

f, — 0.00880; — 0.04126, + 0.04844, (72)

Al igualar 6, = x5, 6 = 24 v G, = 21 v sustituirlos en las ecuaciones (71) y (72) e
incorporando el sistema lineal de la valvula dado por las ecuaciones (51) y (52) quedara

el sistema completo como:

T 0 1 0 0 1 0
T -4 =32 0 0 T 4
= + u (73)
T3 0.0171 0  —0.685 0.0037 T3 0
Ty 0.0484 O 0.0088 —0.0412 Ty 0
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Y dado que la salida medible y es la fracciéon de compuesto formada sobre el blanco

x3, tenemos que la ecuacion de la salida y queda:

y=<0010)x (74)

De esta manera se tiene el modelo linealizado completo para depoésitos de ZrO x por
erosion idnica reactiva quedando pendiente el desarrollo de técnicas de control lineal

para manipular al sistema.

II1.5. Control del sistema de depésito por ubicaciéon de polos.

Se realiza el desarrollo matemdtico del control por asignacion de polos. De la misma
manera se disenan los observadores de estado para estimar las variables que no se
pueden medir, ademds del diseno del filtro de Kalman.

En la formacion de peliculas delgadas es de interés tener control sobre las propiedades
de la pelicula depositada. Hasta ahora no se tiene un medio para verificar las propiedades
de la pelicula durante su crecimiento, pero si se tiene acceso a otras variables que afectan
la formaciéon de la misma. Entre las més destacables a partir del modelo obtenido, se
tienen el flujo de entrada de gas reactivo y la fracciéon de compuesto en la superficie del
blanco. Para obtener las propiedades de la pelicula formada y asi disenar un controlador
para corregirlas, se hace necesario utilizar la técnica de observacion de estados descrita

en la seccion 2.3.5 con la que se puede obtener una aproximacion de éstas.
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II1.5.1. Observador de estados para la obtencién de la fracciéon de

compuesto depositada

La obsevacion de estados es un recurso matematico utilizado para obtener variables
de interés de un sistema que no se pueden medir directamente, a partir de las variables
disponibles. Para esto es necesario tener una descripcion muy detallada del proceso que
se quiere estimar a través de un modelo. Ya que se tiene el modelo matematico del
proceso, hay que saber si esta técnica es aplicable al sistema mediante la prueba de
observabilidad.

Para simplificar los célculos se reduce el grado del sistema de depésito, al dividirlo en
dos subsistemas de grado dos: uno para la caAmara y otro para la valvula. El subsistema

de la camara se expresa de manera matricial a partir de las ecuaciones (71) y (72) como:

0, —0.0685 0.0037 0, 0.0171
. = - + 4o (75)
Oy 0.0088  —0.0412 Oy 0.0484
. - 3 . ,
A B

y como la variable que podemos medir es la fracciéon de compuesto en el blanco 64,

la salida seré:

Lol

2

c
Para esto se debe cumplir que la matriz de observabilidad de nuestro sistema sea
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de rango completo, esto es, que sus columnas sean linealmente independientes. Esta

matriz estd dada por:

Obs =

Y el rango de esta matriz es 2, por lo que el subsistema es observable.

La ecuacion del observador esta dada por:

CA
CA?

C A

1 0
—0.0685 0.0037

= (A+LCY + Bg, — Ly

(76)

(77)

Este subsistema seguiré al sistema original, si se hace que la dindmica de la matriz

caracteristica A+LC tenga una dinamica mas rapida que la matriz A que describe

al sistema original. Para esto se utiliza la técnica de asignacion de polos, es decir,

que se selecciona una matriz L tal que la matriz A+LC' que representa la dindmica del

observador, tenga las magnitudes de las partes reales de sus valores propios més grandes

que los del sistema original representado por A. Esto hace que el error de seguimiento

(observacion) tienda rapidamente a cero, lograndose que el estado 6 alcance al estado

f en un tiempo determinado y una vez alcanzado se mantenga.

Para esto se obtienen los valores propios de la matriz A, los cuales son \; =

—0.069667 y Ay = —0.04005. Para asegurar que la dinamica del observador sea lo

suficientemente rapida como para alcanzar los estados del sistema original, se pro-
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ponen unos valores propios con dinamica 10 veces més rapida, esto es con polos en
A1 = —0.69667 y Ay = —0.4005 por lo que los valores propios de A+LC deben ser los
antes mencionados. Al usar la formula de Ackermann (Ackermann, 1972 y Kautsky,
Nichols y Dooren, 1985) se obtiene una matriz de retroalimentacion del observador L
= 10.98747 62.85|.

Al simular ambos subsistemas se obtiene que bajo condiciones iniciales distintas,
el observador es suficientemente rapido como para alcanzar los estados de la planta

después de 5 segundos y enseguida ambos estados son practicamente idénticos (fig. 26).

y [
01_©1
= }/
o1 -
’_/
o2
=]
i3 -0.54
[ak}
=
(=N
E
(=]
[ ]
'y
= 2
c
Q
‘S
=]
e
LL
1.5
2
T T T T
0 5 10 15 20

Tiempo (seg)

Figura 26. Respuesta simulada al escalén de la planta y del observador ante condiciones
iniciales distintas.

Sin embargo, al implementar este observador en el sistema real, se constata un alto
contenido de ruido en las variables observadas (figura 27). Este ruido podria perjudicar
grandemente el control de nuestro sistema, por lo que es recomendable eliminarlo. Para

esto es necesario determinar la fuente ruido.
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Tras un analisis se encontr6 que una componente del ruido proviene de la senal de
barrido del monitor de la computadora de control, y otra del muestreo del convertidor
analogico-digital, mismos que no sobrepasan en amplitud, tres cuentas en promedio
del convertidor, pero el observador amplifica este ruido en un orden del 20% de la
escala completa en la variable estimada x4. Una forma directa para reducir el ruido en
la variable estimada a un 2% E.C. consistiria en reducir el ruido de entrada unas 10
veces, lo que conlleva a un cambio del sistema de adquisicion, en la utilizacion de filtros

de entrada més selectivos y en incrementar el niimero de bits de los convertidores.

Ruido en sistema de depaosito

0.8

0.6

0.4

0.2

0

-0.2

Unidades arbitrarias

-04

-0.6

' f
NEepF------- R R RN | R R R R [ —— —
- 1 1 1 1 1 1 1 1

] N U VU U N SR SV SO ST ORI
110 120 130 140 180 160 170 180 190 200

Tiempo (seq)

Figura 27. Ruido en la observacién de las sefiales del sistema de control de depésitos por
erosién idnica reactiva.

Otra manera mas econémica y eficiente de reducir el ruido es utilizar las técnicas de
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filtraje digital Kalman. Este es un observador de estados hecho para sefiales con ruido,

el cual se menciona en el capitulo anterior.

I11.5.1.1. Diseno del filtro de Kalman

Segun el procedimiento descrito en la seccion 2.3.5 (Dutton 1997), el primer paso

para disenar un filtro de Kalman, es la discretizacion del sistema original y para esto se

utiliza la funcién c2d de Matlab”™ con un periodo de muestreo de 0.1 s, obteniéndose:

0.99317  0.0003727 A 0.001702
0.0008779  0.99589 0.00483

y el nuevo sistema discreto esta dado por la ecuacion:

Tyl = (I)l'k —+ Auk (78)

Dado que el ruido en el sistema es de 0.03 y se manifiesta en 1, la matriz de

covarianza () seréa

0.0009 0
0 0

De la misma manera, el ruido de entrada es 0.01 por lo que R sera 0.0001.

Entonces la matriz de retroalimentacion del obsevador K serd, segin la ecuacion

(43):

Ky = PrOTCPrCt + R (79)

Donde
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P,: == (I)qu)T + FQFT y Pk+l = [1 - Kk—i—lC]P]:

Quedando el observador como:

Trr1/kr = [1 = K Ol[ @2 + Aug) + Kiy1 2k (80)

Donde z;, es la salida medida.

Evaluando los valores de las matrices y corriendo la simulacion se obtiene una matriz
de retroalimentacion del obsevador K que tiende a un valor estacionario. En estas
condiciones es posible considerar esta matriz como una constante y asi reducir los
célculos durante la observacion de estados. Por lo que el observador se reduce a una

sola ecuacion recursiva:

jfk-}-l = [1 - KC] [(I)fk + Auk] + KZk_H (81)

De esta manera se obtiene el observador de estados para el subsistema de depésito sin
incluir la valvula. Para completar el sistema u obtener el resto de los estados referentes
a la valvula, se realiza el mismo procedimiento utilizando las ecuaciones (51) y (52),

que al discretizarla se obtiene el sistema de la ec. (78) con las siguientes matrices:

0.982031 0.08501 0.018
@ - A =

—0.34 0.71 0.34

El ruido del sistema es 0.01 por lo que la matriz de covarianzas queda:

0 0
Q=
0 0.0001

El ruido de entrada es 0.06 por lo que R=0.0036
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Aplicando las ecuaciones (78-81) y corriendo la simulaciéon se obtiene una K esta-

clonaria

K =10.00288 0.003038 ]

Al incorporar este par de observadores al sistema completo y corriendo simulaciones
anadiendo ruido se obtiene una respuesta en la que el ruido de los estados observados

se reduce drasticamente y es casi imperceptible (fig 28).

4 —
*g 1 flujo 02 (sccm) Observ.
— xg3 frac. blanco "
3&r — xg4 frac. sustrato "
=== xk1 flujo 02 (sccm) Kalman
= a3r ﬁ --=- xk3frac. blanco "
g r xkd frac. sustrato "
— 251
m
£
i}
® 2y
= :
S 15p
(1] 1
O I
o 1p
o !
© 1
= 0.5
0
_U_E | | | | |
0 50 100 150 200 250

Tiempo (seq)

Figura 28. Respuesta simulada del observador de estado Luenberger xg y del filtro de Kalman
xk a sefiales con ruido del sistema de depésito.

La implementaciéon de observadores permite obtener todas las variables del modelo
que representa nuestro sistema. De esta manera es posible aplicar mayor nimero de

técnicas de control, tal como la de asignacion de polos por retroalimentacion de estados.
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II1.5.2. Control por ubicacién de polos.

Diversas aplicaciones requieren que el depoésito de peliculas delgadas sigan un per-
fil o trayectoria en la composicion del material mientras va creciendo. Entre ellas se
encuentran los filtros 6pticos y los recubrimientos duros. Para esto es deseable tener
control sobre el perfil de la composiciéon del material depositado, por lo que se utiliza
un control de seguimiento por ubicacién de polos. Este tipo de control es muy bueno
ya que actia sobre las respuestas naturales del sistema y las puede redirigir o reubicar
para hacer comportar al sistema de manera arbitraria (seccion 2.3.4).

El control de seguimiento incluye un integrador en la trayectoria directa del sistema
original, para lograr que el error de seguimiento en estado estacionario sea cero. Una

vez que se tiene el modelo del sistema obtenido en la secciéon anterior, dado por:

& = Az + Bu (82)

y=Cx (83)

Al incluir dicho integrador, se manifiesta como un aumento del grado del sistema,

utilizando una nueva variable &, el sistema se puede reescribir como:



67

Y la ecuacion del error descrita en el capitulo 2.3.4 queda como:

Te A 0 Te B
= + Ue (85)
ée _C 0 ge 0
—_— ——— =
é A € B
¢ = Ae + Bu, (86)

r 5 &
——»@-» [ k5

y=Cx o

Figura 29. Diagrama de bloques del control de seguimiento con asignacién de polos (Ogata,
1998).
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Para que este nuevo sistema sea controlable, se debe cumplir que la matriz de

controlabilidad sea de rango completo:

Ctrl = |

oS
s
&

Ar1B ] (87)

0 4 —12.8 2496 —28.672 ]
4 —128 2496 —28.672 —8.0896
Cirl="10 0 0.0683 —0.2224 0.4388
0 0 0.1936 —0.6268 1.2318

0 0 0 —0.1936  0.6268

La matriz Ctrl es de rango 5, asi que el sistema es controlable, por lo que se
puede aplicar ubicaciéon de polos. Los valores propios de la matriz caracteristica del
error A son A\; = 0, A\yg = —1.6 £ 1.24, Ay = —0.0401 y A5 = —0.0697 . Si se pro-
ponen entonces los polos o valores propios del nuevo sistema realimentado en A\, =
[ -1 —34+4 —3—4i —0.08 —0.14 ], la ecuacion de error del sistema realimentado
quedara como:

¢ =(A— BK)e

Al aplicar la ecuacion de Ackermann para obtener la matriz de retroalimentaciéon

~

K, tal que se obtengan los valores propios propuestos, se obtiene:

A

K =1[31921 0.9776 53.4557 41.7924 —8.079 .

Los valores propios de la matriz del sistema realimentado tienen todos parte real
negativa, lo que significa que las componentes que forman la respuesta del error del

sistema tienden asintoticamente a cero, condicion suficiente para demostrar estabilidad
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del mismo. Sin embargo, ya que el sistema original es no lineal esta estabilidad sélo se

puede garantizar en la vecindad del punto en el que se hace la linealizacion.

*x1 flujo 02 {scem)

gl ] — L
—_ | V| = 2 dxl/dt
=T | — %3 £r02 blanco
2 LSV o L A 1 | — x4 Zr02 sustrato
m 1 E 1 — KE
E : :
E 1 : 1 1 : 1
[F] ' '
W 1.5 "'"""""""'""F"""?'"""I """" :'""":'"""T """"
o : :
_c: 1 : 1 1 : 1
e 1K : : : : : :
o : :
_E 1 i 1 1 E 1
g U_E ------ FE Y Im == == -- == 1:- ------ - Im = = === :n- ------ o
U 1 i 1 1 i 1
| i | | i |
40 50 G0 70 a0 80
Tiempo (seq)

Figura 30. Respuesta del sistema de control de seguimiento ante una entrada escalén uni-

tario.

En la figura 30 se observa el comportamiento de todas las variables del sistema en

respuesta al escalon unitario. Nuestra variable de interés es x4 o fracciéon de compuesto

de la pelicula depositada, la cual tarda 20 segundos en alcanzar la referencia para luego

establecerse. Cabe mencionar que éste es el valor méximo que debe alcanzar la fraccion

de compuesto z4. Y si se analiza xq, el flujo de entrada de gas reactivo, se ve que no

rebasa los 3 ml/min, valor muy inferior al fluyjo maximo permitido de 10 ml/min, por

lo que no se sale de los limites de operacion de los instrumentos.



Capitulo IV

Pruebas y experimentos.

Se presentan los resultados experimentales de depdsitos de peliculas de capa simple
y de perfil variable mediante el sistema de control desarrollado en la seccion anterior,
asi como su andlisis por elipsometria.

Los depositos de peliculas delgadas se realizan siguiendo un procedimiento muy
riguroso, debido a que cualquier variacién en las condiciones del proceso (distancia
sustrato-blanco, separacion del blanco con la coraza del magnetron, presion de los gases,
etc.), afecta el resultado del mismo. Este procedimiento se presenta de manera detallada
en el apéndice D. En la presente secciéon se muestran varios tipos de experimentos que
se realizaron para caracterizar el sistema de deposito, asi como algunos experimentos
realizados una vez desarrrollado el sistema de control para el crecimiento de peliculas de
oxido de zirconio. Mientras no se indique lo contrario todos los depdsitos son realizados

a corriente de descarga constante de 170 mA y flujo constante de argén de 5 scem.
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—e—experimento | (a)
madelo

) blanco €1
— — sustrato @2

—&—experimento
modelo
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Flujo de oxigeno de entrada (sccm)

Figura 31. Comportamiento de la presién parcial, el voltaje de descarga y las fracciones de
compuesto vs flujo de gas reactivo durante el depédsito de peliculas de ZrOx por erosién
idnica reactiva.
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IV.1. Depésito con barrido del flujo de gas reactivo.

El primer experimento es un depésito con un blanco de zirconio, en el que el flujo de
gas reactivo (oxigeno) se modifica gradualmente, para determinar el comportamiento
tipico de histéresis en la presion de los depoésitos por erosion iénica reactiva. En la figura
31 se muestra el resultado del experimento en el que se presenta el comportamiento de
histéresis en la presion, ya que ésta presenta diferentes trayectorias para el aumento y
disminucién del flujo de gas reactivo. Partiendo de cero, (punto A) al ir aumentando
el flujo de gas reactivo, la presion no aumenta significativamente en la primera seccion,
pero al ajustar el modelo de Berg, como se describe en la secciéon anterior, se obtiene que
la concentraciéon de 6xido de zirconio aumenta en la superficie del blanco y en la pelicula
depositada; de igual manera ocurre con el voltaje de descarga, el que se incrementa en
esta region. Al seguir aumentando el flujo de oxigeno pasando el punto C, se produce
un incremento abrupto en la presion parcial de este gas, quedando el sistema atrapado
en la parte superior de la curva de histéresis. En esta region la presion cambia con la
variacion del flujo de gas reactivo, pero la concentracion de 6xido de zirconio, tanto en
las superficies de la cAmara como en el blanco es del 100 % y no varia segin el modelo;
asimismo el voltaje de descarga cambia de pendiente. A esta region se le conoce como
region de envenenamiento del blanco, debido a la capa de 6xido formada su superficie,
la que tiene la particularidad de ser mas dificil de erosionar, disminuyendo la tasa de
deposito por lo que casi nunca se realizan depoésitos en estas condiciones. La region en
la que se realizan los depositos es conocida como no envenenada, en la cual se tiene un
rango amplio de concentraciones de 6xido de zirconio en la pelicula depositada, ademés
de obtener una elevada tasa de deposito.

La utilidad de este experimento es identificar las regiones en las que opera el de-
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posito, y ajustar el modelo de Berg a las mediciones de flujo y presion, para obtener un
modelo con el que se pueda disenar el sistema de control para los depoésitos.

De esta manera es facil identificar bajo qué condiciones se deben hacer los depoésitos,
sin necesidad de determinar esta region mediante la realizacion de depoésitos bajo condi-
ciones estaticas para después analizar sus propiedades y observar si son las apropiadas.

Para corroborar que se encontraron las regiones apropiadas es necesario realizar una
serie de depositos de capa sencilla con las condiciones que dicta la curva anterior en la

region de interés.

IV.2. Depositos de capa simple.

Los depositos de capa simple son experimentos en los cuales se mantienen todos los
parametros del depdsito estaticos, incluyendo el flujo de gas reactivo. De esta manera es
posible crear capas con composicion homogénea, cuyas propiedades no varien durante su
crecimiento. Esto permite analizar sin dificultad propiedades tales como su composicion
e indice de refraccion.

Se realizaron una serie de depositos de capa sencilla a diferentes valores de flujo de
gas reactivo, para relacionarlo con la composicion de la pelicula creada y de esta manera
corroborar el comportamiento en las concentraciones de ¢xido de zirconio, predetermi-
nado por el modelo de Berg. De la misma manera se analizaron otras propiedades, en
especial el indice de refraccion, para observar como varia en cada deposito con el cambio
de las condiciones del mismo.

En la figura 32 se muestra la relacion entre el flujo de gas reactivo y la concentracion
de 6xido de zirconio en la pelicula, tras el analisis por elipsometria en los depoésitos de

capa sencilla. Se puede observar que la concentracion varia de 0 a 90 % a flujos de
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Figura 32. Variacién de la concentraciéon y el voltaje de descarga en depésitos de ZrOx por
erosién idnica reactiva.

gas reactivo de 0 a 0.5 sccm, de manera muy cercana a como la predice el modelo
de Berg en el experimento de barrido de gas reactivo de la secciéon anterior. De igual
manera se puede observar la variacion del voltaje de descarga al aumentar el flujo de gas
reactivo, mismo que se puede relacionar con la variaciéon de la concentracion de 6xido
de zirconio en la pelicula, y es causa del desarrollo del modelo de voltaje de descarga
que se realiza en el capitulo anterior. Este modelo atribuye directamente la variacion
del voltaje, al cambio de composicion en la superficie del blanco e indirectamente a
la concentracion de 6xido de zirconio en la pelicula depositada, tal como se acaba de
observar. De esta manera se obtiene una senal medible que se relaciona indirectamente

con la composicion de la pelicula depositada y directamente con la otra variable del
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modelo que es la concentracion de 6xido de zirconio en la superficie del blanco durante
el deposito. Esta senal es indispensable para el desarrollo del sistema de control.
Otras caracteristicas que cambian y que se pueden medir directamente son las
propiedades opticas de la pelicula depositada. En la figura 33 se muestra la variacion
del indice de refraccion de las peliculas depositadas a diferentes flujos de oxigeno. La
parte real del indice varia de 1.9 a 2.5 mientras que la parte imaginaria varia entre
0.05 y 1.7 a una longitud de onda de referencia de 550nm, aunque en la grafica se
puede apreciar un espectro mas amplio, por lo que seria posible utilizar esta variable
para intentar controlar las propiedades de la pelicula durante el deposito. Sin embargo,
como se indica més adelante en la seccion 4.5, este procedimiento es complicado debido
a la acumulacion de errores de ajuste del elipsometro para el célculo de los indices por

la aproximacion de medio efectivo AME.

IV.3. Depésitos de nitruro de renio.

Se realizaron experimentos utilizando nitruro de renio para determinar si el modelo
de voltaje de descarga desarrollado se puede aplicar a otros materiales. Por consiguiente
se realiza el procedimiento de barrido de flujo de gas reactivo, en nuestro caso nitroégeno,
durante el deposito de peliculas por erosion idnica reactiva con un blanco de renio, a
una corriente constante de 170 mA y un flujo constante de argén de 5 scem.

El flujo de gas reactivo se varfa entre 0 y 10 sccm con la finalidad de obtener la curva
de histéresis de la presion parcial de nitrégeno, encontrar la region de operacion y ajustar
el modelo de Berg. Se observa en la figura 34 que la presion varfa de manera lineal al
incrementar el flujo de nitrogeno. El voltaje de descarga (figura 35), disminuye cuando el

flujo de nitrogeno varfa en el rango de 0 a 1 sccm, después el voltaje aumenta con flujos
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de 1 a 4 sccm, finalmente se vuelve a una pendiente negativa en el voltaje de descarga
para flujos mayores a 5 sccm. La curva se forma de dos trayectorias: en la primera se
incrementa el flujo de nitrogeno partiendo de cero hasta 10 y la segunda se disminuye
el flujo de gas reactivo desde este punto hasta llegar a cero. Esta curva de voltaje como
se puede observar presenta histéresis, ya que las trayectorias de subida y bajada son
distintas. De la misma manera se observé que comparandola con el comportamiento de
la curva del voltaje de descarga de los depositos de éxido de zirconio es distinta, ya
que aquella presenta un méaximo en la primera parte de la curva, a diferencia de ésta
que presenta un minimo en la primera seccién. De la misma forma, ésta presenta un

segundo punto de inflexiéon o un maximo que no presenta el 6xido de zirconio.
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La primera caida de voltaje en los depdsitos de renio se puede explicar como un
aumento en la presion, sumado a que la resistencia del renio disminuye al ser nitrurado o
dicho otra manera, la emision de electrones secundarios del renio aumenta al nitrurarse,
lo que provoca una caida en el voltaje al conservar la corriente de descarga constante. El
aumento subsecuente del voltaje de descarga con el incremento del flujo de gas reactivo,
se podria explicar como un fenémeno de implantaciéon de iones, lo cual no es considerado
en el modelo actual de Berg, ya que éste opera para flujos pequenos de gas reactivo
ignorando este tipo de contribuciones. La tltima seccion de la curva en la que el voltaje
de descarga vuelve a tener pendiente negativa, se atribuye principalmente al aumento

de la presion.

Depositos de ReN por sputtering a 170mA con Ar=5sccm
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Figura 35. Comportamiento del voltaje de descarga en depésitos de nitruro de renio por
sputtering reactivo



79

Como estos resultados no presentan histéresis en la presion, es dificil encontrar la
region en la que se pueden realizar depositos con gran variacion de la concentracion de
nitroégeno en la pelicula. Por otro lado el voltaje de descarga entrega una pequena pista
de esta region, por lo que se elige realizar depoésitos en todo el intervalo de flujos de

nitrégeno para los depositos de capa sencilla.

IV.3.1. Depésitos de capa simple de nitruro de renio

Se realizaron depésitos de capa simple de nitruro de renio a diferentes valores de
flujo de nitrégeno para relacionarlo con la composiciéon o concentracion de nitrégeno
en la pelicula depositada. Como esta pelicula no se adhiere al sustrato, el analisis por
elipsometria no fue posible. En su lugar se realiz6 analisis por espectroscopia Auger, en
la que se puede cuantificar la concentraciéon quimica de cada elemento en la pelicula.
La concentracion de nitrogeno en el deposito varia de 0 a 25 % en el intervalo de flujos
de nitrogeno de 0 a 5 sccm (figura 36), que es la region en la que se obtienen depositos
suficientemente gruesos para su analisis. Para flujos de nitrégeno mas altos, la capa
creada es tan delgada que es muy dificil analizarla, lo que implica una tasa de erosiéon

muy baja y que el blanco de renio se encuentra envenenado.

Estos resultados indican que en la region de flujos de nitrogeno 0-5 scem, la pelicula
no se logra nitrurar lo suficiente como para sintetizar ReN, por lo que es necesario
cambiar los parametros del sistema, de tal suerte que se logren mejores condiciones
para aumentar el atrapado "gettering" del renio hacia el nitrégeno y obtener un nitruro
de renio estequiométrico. El renio tiene un bajo coeficiente de atrapado cuando es
expuesto al nitrogeno, por lo que es dificil la obtencién de nitruro de renio.

Dada la elevada concentracion de nitrégeno necesaria para obtener nitruro de renio,

no se cumple la condiciéon de bajos porcentajes de gas reactivo durante el deposito
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Figura 36. Variacion de la concentracion de nitrégeno en el depdsito de peliculas de nitruro
de renio por erosién iénica reactiva.

dictado por el modelo de Berg, por lo que no es posible aplicarlo. Este modelo resulta
incompleto ya que solo considera atrapado de las superficies, ademés, dado que se tienen
grandes porcentajes de nitrogeno en la atmosfera del sistema de depdsito, se presenta
el fenébmeno de implantacion de iones reactivos los cuales no son considerados por el
modelo. En conclusion, el modelo desarrollado para el 6xido de zirconio no puede ser
aplicado al caso del nitruro de renio, ya que en este tipo de depdésito es mas trascendente
la presion del gas reactivo, misma que podria utilizarse para controlar el crecimiento de

las peliculas.
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IV.4. Nitruro de titanio

Aunque no se realizaron experimentos en nuestro trabajo con nitruro de titanio,
Combadiere y Machet (1996) publicaron curvas del voltaje de descarga y la presion con
este material durante su deposito por erosion ionica reactiva (fig 37). En estas graficas se
muestra que el nitruro de titanio tiene un comportamiento muy parecido al de nuestros
experimentos de 6xido de zirconio. En principio si se tiene el comportamiento tipico
de histéresis en la presion y las curvas de voltaje de descarga siguen un patréon muy
parecido al que se obtuvo para nuestro material. Se puede apreciar facilmente la region
no envenenada en el que la presion no aumenta significativamente con el incremento
de flujo de gas, y el incremento del voltaje de descarga en la misma regién indicando
la formaciéon de compuesto en su superficie. De igual manera es posible distinguir la
region envenenada en la que se tiene un incremento abrupto en la presion de nitrogeno
y va dentro de esta region si hay variacion significativa en la presion en respuesta a
un cambio en el flujo de gas reactivo. Por su parte, el voltaje de descarga cambia de
pendiente en esta region tal como en los depositos de 6xido de zirconio. Es conocido
que el titanio es usado como bomba gettering por lo que reacciona rapidamente para
formar compuestos con el nitrogeno. Por lo anterior es muy probable que el modelo
de voltaje de descarga desarrollado para los depdsitos de 6xido de zirconio, pueda ser

extendido a este y otros materiales que presenten comportamientos similares.
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Figura 37. Curva de presién y voltaje en depdsitos por erosion idnica reactiva de nitruro de
titanio (Combadiere y Machet, 1996).

IV.5. Depésitos de peliculas de 6xido de zirconio utilizando el

control.

IV.5.1. Depésitos de capa sencilla.

Se realizaron depositos de capa sencilla para probar el sistema de control desarrol-

lado en la seccion 3.6, con el que se controla la concentracion de ZrOsy en la pelicula,
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auxiliandose de la observacion de estados para la estimacion de la misma vy filtrado
Kalman para la eliminacion de ruido.

En la figura 38 se muestran las curvas de las variables del sistema de depoésito. La
mas importante o la que se desea controlar es x4 que representa la concentracion de ZrOo
en la pelicula depositada, misma que es estimada por el observador de estados a partir
del voltaje de descarga. Para una consigna de concentracion de 6xido de zirconio de 0.7,
se observa que después de 10 segundos el sistema se estabiliza en el valor deseado. Por lo
que el sistema de control cumple su objetivo, que es mantener la concentracion deseada
de 6xido de zirconio en la pelicula, aunque esta concentracién es una estimacion del
valor real. Para corroborar que la concentraciéon estimada por el observador de estados,
ésta se midio en tiempo real o in-situ con un elipsémetro utilizando la aproximacion de

medio efectivo.
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a una consigna de concentracién de ZrO, = 0.7

Se puede observar que al inicio de la medicién elipsométrica o inicio del crecimiento
de la pelicula, la concentracion de ZrO, es mas alta que la concentracion deseada,
pero en unos segundos esta tiende a estabilizarse a un valor constante cercano al de la
concentracion deseada.

Este fenémeno inicial no esté considerado en el modelo. En éste interviene un cambio
en la geometria de la caAmara y superficies, ya que se remueve el obturador para dar
inicio al crecimiento de la pelicula en el sustrato, lo que trae un cambio de una superficie
cubierta por zirconio (obturador), por una superficie "limpia" (sustrato), cubierta solo

de gas residual. En realidad si se forma una pequena capa sobre el sustrato antes de
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quitar el obturador, debido a la erosion del blanco en el procedimiento de limpieza y
el cambio de consigna previo, y aunque el sustrato no se cubre por el flujo directo de
material erosionado del blanco, si alcanza a llegar una pequena cantidad de zirconio por
flujo aleatorio, el cual reacciona con el oxigeno residual para formar una capa delgada de
6xido de zirconio sobre la superficie del sustrato. De igual manera, al retirar el obturador
e iniciar el crecimiento de la pelicula, las primeras moléculas de zirconio que llegan al
sustrato, forman capas con mayor concentracién de 6xido de zirconio que el deseado,
debido a que la superficie inicial tiene todavia bastante oxigeno. Pero con el tiempo la
concentracion de ZrO, tiende a estabilizarse y corresponde al valor de consigna deseado.

Esta condicion inicial no se compensa atn, pero en un futuro se espera considerarla
en el modelo para contrarrestar este efecto y producir una capa més cercana a la
deseada. Probablemente se tendria que reducir la cantidad de gas reactivo (oxigeno) al
inicio del crecimiento de la pelicula, antes y poco después de retirar el obturador del
proceso de deposito.

Sumado a esto, si se desea reducir el crecimiento de la capa no deseada que se forma
antes de retirar el obturador, es necesario implementar un obturador que proteja méas
al sustrato impidiendo la llegada de material no deseado.

Otro evento que se puede apreciar del grafico es que el ajuste para obtener la concen-
tracion de ZrO, de la medicion elipsométrica se trunca en 270 segundos. Esto es debido
a que para obtener la concentracion de ZrOs en las capas, se utiliza la Aproximacion de
Medio Efectivo AME de las mediciones elipsométricas del crecimiento de la pelicula, que
arroja aproximaciones muy cercanas a la realidad en las primeras capas, pero en cada
aproximacion arroja un error que se va acumulando conforme va creciendo el ntimero
de capas en el depoésito, hasta llegar a un punto en el que el ajuste ya no es confiable, lo

que limita la AME a pocas capas cubriendo sélo el inicio del crecimiento de la pelicula.
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Este mismo modelo se utiliza para generar otras propiedades como la funcién dieléctrica
y el indice de refraccion, por lo que el error se extiende también a estas variables.

En un principio se deseaba realizar un esquema de control para el crecimiento de
peliculas delgadas en el que ademés de controlar las condiciones en las que se efectua
el deposito, también se tuviera una manera de corregir las propiedades de la pelicula,
ayudandose de la mediciéon directa de las propiedades de la capa durante su crecimiento,
para tener un mayor control y certeza de la pelicula que se deposita. Sin embargo, como
la exactitud en la apreciacion de estas propiedades mediante la AME de las mediciones
elipsometricas disminuye al aumentar el nimero de capas de la pelicula, esta senal s6lo se
puede utilizar para retroalimentar el control de crecimiento de peliculas de pocas capas.
Para mejorar la aproximacion se requeriria obtener un modelo 6ptico méas exacto o méas
completo que no se cubre en este trabajo.

Otro esquema que no se ha explorado para el control basado en mediciones sobre la
pelicula creciente, es utilizar la medida directa del elipsoémetro, para lo que se necesita
modelar que medicion elipsométrica se requiere para obtener el deposito deseado y de
esta manera se retroalimentaria sobre la mediciéon elipsométrica directa, evitando la
acumulaciéon de errores por ajustes en cada capa, mismo que se deja para un trabajo
futuro.

Por ahora se tiene un control de la propiedad de la pelicula depositada, aunque no
de una medicién directa de la capa creciente, pero indirectamente mediante su "ob-
servacion" o estimacion, utilizando medicion directa de otras variables que afectan las
propiedades de la pelicula depositada, auxiliadas por el modelo de voltaje de descarga
desarrollado en la seccion 3.2 y del modelo de Berg et al. (1987) desarrollado para este

sistema en la seccién 3.1.
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El objetivo de un sistema automatizado de control es lograr realizar procesos de
manera automatica y reproducible. En un proceso de crecimiento de peliculas delgadas
es importante tener precision en las propiedades fisicas de la capa que se forma. Para
medir la repetibilidad de nuestro sistema de crecimiento de peliculas se realiz6 una
serie de experimentos, en los que se depositan capas sencillas de 6xido de zirconio con
composicion variable en el intervalo de fracciones de concentracion de ZrOy de 0 a 1,
repitiendo cada experimento tres veces.

Cada experimento consiste en crecer una pelicula sencilla de Zr(1-x) + ZrOs(x)
durante 10 minutos, variando x en incrementos de 0.25 desde 0 hasta 1 y analizando
las concentraciones de los materiales depositados mediante la aproximaciéon de medio
efectivo AME de las mediciones elipsométricas. Los resultados se muestran en la tabla
I y se pueden observar de manera grafica en la figura 39.

Se puede notar que la concentracion de la pelicula depositada repite para cada
consigna. Del analisis estadistico se obtiene una desviacion estdndar de concentraciéon
de 1.3%, y una desviacién maxima en esta muestra de 2.67 %, pero no se logroé una
gran exactitud: la diferencia entre el valor deseado y el obtenido es grande, sobre todo
en los extremos de la regiéon de operaciéon debido a diversos factores que afectaron a los

experimentos.

Tabla |. Resultados de los analisis por elipsometria de la serie de depdsitos de éxido de
zirconio a diferentes referencias x de fracciones de concentracién de ZrO,.

’ Referencia x ‘ Concentracion de ZrOq ‘ espesor (A) ‘
expl | exp2 | exp3 |expl |exp2| exp3
0 0.122 | 0.1360 | 0.143 | 573.0 | 571.7 | 600.8
0.25 0.370 | 0.3920 | 0.375 | 584.0 | 609.3 | 629.97
0.5 0.53 | 0.539 0.58 610 | 711.0 | 900.0
0.75 0.702 | 0.724 | 0.705 | 932 810 951
1.0 0.907 | 0.894 | 0.926 | 971.3 | 970.7 | 945
1.25 0.982 | 0.977 | 0979 | 853 | 954.3 | 906.9
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Concentraciones de ZrO2 obtenidas mediante el control del depdsito

—_
T

¥  experimento
aprox lineal
...... aprox cuadratica

o
(]

Concentracidn de ZrO2 (fraccion)
= =
== o

o
(]

i | ] i I i
a 0z 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4
Consigna (valor deseado)

Figura 39. Relacién entre el valor de referencia y obtenido de las concentraciones de ZrOqen
las peliculas utilizando el control de depésito.

Se tuvo un pequeno cambio en la distancia sustrato-blanco, lo que modificé signi-
ficativamente la concentracion de 6xido de zirconio en la pelicula depositada y de esta
manera ya no se logré depositar zirconio metélico, aun sin inyectar oxigeno a través
de la valvula. Esto debido a que el camino libre medio hacia la superficie del sustrato
aumentd y las moléculas provenientes del blanco tienen mayor ntimero de colisiones
dispersdndose, llegando en menor niimero y con menor energia al sustrato, dando cabi-
da a que el gas residual de la cAmara reaccione con el zirconio, por lo que aumenta el
porcentaje de éxido de zirconio en la pelicula y no se logra eliminarlo. Ademéas de este
cambio, se presenta el efecto de desgaste del blanco, en el que se forma un zurco en la

region de erosion del blanco y cambia el &ngulo de incidencia de los iones de argén hacia
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la superficie del blanco, el que afecta la forma y energia con la que salen las moléculas
del blanco (Powell y Rossnagel, 1999), produciendo un ensanchamiento en el angulo con
el que sale expulsado el material, disminuyendo de la misma manera el flujo que llega
a la superficie del blanco. Actualmente se esta trabajando con una compania privada
para estudiar este efecto y si es posible compensarlo.

Para disminuir el efecto de oxidacion del zirconio y lograr peliculas metalicas es
necesario regresar a la distancia original, de igual manera es posible agregar un término
al modelo de depdsito que compense este agregado o bien realizar una relaciéon para
hacer coincidir el valor de referencia con el obtenido, dada la repetibilidad del sistema
o que la desviacion del mismo asciende a tan solo el 1.3 %. Las dos tltimas opciones no
mejoran el alcance en concentraciones del sistema, esto es, no se logra depositar zirconio
metalico, pero si acerca el valor de referencia al experimental.

Otra opcién que se desea estudiar a futuro es el de incrementar la corriente de
descarga del plasma para aumentar la tasa de erosién y compensar la disminucién de
flujo en el sustrato por el efecto de esparcimiento o ensanchamiento de la distribucion
de las moléculas erosionadas debido al desgaste del blanco, esperando mayor alcance de

las concentraciones.

En la seccion 4.2 se observd que en el anélisis de AME de las mediciones elip-
sométricas, al ir haciendo cortes en las capas para analizar su composicion e indice de
refraccion, en las tltimas capas se acumulaban los errores de modelado que resultaba en
un ajuste erroneo o simplemente el ajuste no convergia a ningiin valor cuando la pelicula
acumulada sobrepasaba los 80nm. La idea original de controlar el sistema de deposito
de manera fina, era realimentar la concentracion o el indice de refracciéon obtenida por

este medio, dado que se obtiene informacion directa de la pelicula que crece. Descartado
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este método, queda analizar el comportamiento de los pardmetros de polarizacion ¥, A
durante el crecimiento de la pelicula.

Dadas las limitaciones de nuestra camara, el obturador que protege al sustrato
no lo cubre de manera adecuada, por lo que crece una pequena capa de éxido de
zirconio durante el proceso de limpieza del blanco, previo al crecimiento de la capa de
interés, mismo que se manifiesta en un cambio gradual del estado de polarizaciéon de la
luz reflejada por el sustrato, que se observa durante aproximadamente los primeros 8

minutos de la adquisicion elipsométrica en todos los experimentos (figuras 40, 41 y 42)

Se puede observar en la figura 40 que para dos peliculas con igual consigna (exp 2y
3), los parametros de polarizacion siguen una misma trayectoria. Si se logra controlar a
partir de esta trayectoria, es posible cerrar el lazo de control de manera fina y aumentar

el grado de repetibilidad de las peliculas.
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Figura 40. Evolucién de los parametros elipsométricos (a) A, (b) ¥ con dos longitudes de
onda del haz incidente, durante el depdsito de 6xido de zirconio con consigna de concen-
tracion de 1.25 para tres experimentos distintos.
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También que una tercera curva (exp 1), en la que el crecimiento de la pelicula inicia
en tiempo distinto, lo que significa un cambio de condiciones iniciales de los parametros
elipsométricos, que se traduce en un ligero cambio en la trayectoria elipsométrica. Se
podria hacer un recorrimiento de los datos para igualar los inicios de las curvas y de esta
manera empatarlas, pero el cambio de polarizacion es diferente para cada longitud de
onda y material depositado, por lo que no se resuelve el problema de condiciones iniciales
distintas. Lo que se debe realizar es mejorar la obturacion del sustrato y de esta manera
eliminar o reducir drasticamente el crecimiento de capas durante el proceso de limpieza
del blanco. Si no es posible reducir este crecimiento, entonces igualar los tiempos de
limpieza en cada depoésito, para iniciar siempre del mismo punto, ya que como puede
verse en los experimentos esta capa es repetitiva y produce la misma trayectoria en los
parametros elipsométricos de experimento a experimento.

En el experimento con consigna de concentracion de ZrOy = 1.25 (fig. 40), se puede
observar que el cambio en la concentracion de la capa que se forma durante la limpieza
ZrO5 100 % y la del deposito ZrOs 97 % es pequeno, (se crece casi el mismo material) las
condiciones iniciales afectan poco y los cambios en la polarizaciéon de los experimentos
se conservan con amplitud similar. Por el contrario cuando el cambio en la composicién
del material que se deposita es grande, la diferencia en las condiciones iniciales afectan
mayormente, ya que la polarizacion de la pelicula que se deposita varia de manera muy
distinta a la capa formada durante la limpieza, como es el caso de deposito de zirconio
metélico, en el que la diferencia de trayectorias es grande (fig. 42).

Como la AME de las mediciones elipsométricas se limita a calcular concentraciones
tan solo en las primeras capas de crecimiento del material, entonces es posible utilizar las
variables ¢,V de las mediciones para controlar el resultado de la pelicula y asi obtener
peliculas méas parecidas. Para esto es necesario mejorar el subsistema de obturacion del

sustrato y eliminar o reducir sustantivamente el crecimiento indeseado de capas durante
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la limpieza del blanco. Ademés es necesario conocer mas sobre como evolucionan las
variables elipsométricas con el crecimiento del material, para desarrollar un modelo que
las integre, tema que queda para el futuro.

Si no es posible reducir este crecimiento, entoces se debe igualar los tiempos y
procesos de limpieza en cada experimento, para tratar de empezar el depodsito con
condiciones iniciales iguales, ya que como se observa en los experimentos el crecimiento

de esta capa es repetitiva y sigue la misma trayectoria en los distintos experimentos.

IV.5.2. Depésitos con variacion del perfil.

En algunas aplicaciones como los filtros 6pticos y los recubrimientos duros, se re-
quiere variar la concentracion de la pelicula con algun perfil determinado durante su
crecimiento. Sobre todo los filtros épticos requieren trayectorias complicadas en la com-
posicion de la capa durante la evolucion del deposito. Nuestro sistema de control fue
disenado para seguir trayectorias arbitrarias. Para probar su desempeno se realiz6 un
deposito en el que la referencia es una senoide de fraccion de concentracion de 6xido
de zirconio con amplitud 0.25 centrada en 0.5. En la figura 43 se puede observar el
desempeno del sistema, el que sigue la senoide de manera suave con un desfase de 10
segundos, por lo que nuestro sistema podria ser utilizado en aplicaciones en las que se

requiera seguir algtn perfil en la concentracion de la pelicula depositada.
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Figura 43. Evolucion de las variables del sistema durante el depésito por erosién idnica de
oxido de zirconio con estequiometria variable, ante una referencia de concentracién senoidal.

En la figura 44 se aprecia la evolucion de los pardametros elipsométricos ¥ y A, en
los primeros 7 minutos se observa un cambio gradual en la polarizacion, que refleja la
formacion de la capa indeseada debido al procedimiento de limpieza del blanco previo al
crecimiento de la capa de interés. Después se aprecia la contribucion del perfil senoidal
de la composicion de la pelicula, el que afecta la polarizacion de la luz, resultando en una
variacion muy parecida a una senoide. Mas el tema de la evoluciéon de los parametros

elipsométricos se propone para trabajos futuros.
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tracion de senoidal para dos experimentos distintos.
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A partir de estos resultados, podemos decir que las técnicas propuestas permiten
producir peliculas inhomogéneas e incursionar en aplicaciones en las que se requiere el
control de perfiles o trayectorias de las propiedades del material depositado, durante el
proceso de elaboracion de peliculas delgadas.

Sin embargo, para un control més preciso de las propiedades de estas peliculas
delgadas, seria ttil supervisar la evolucion de los pardmetros elipsométricos durante su

crecimiento, tema que se deja abierto para trabajos futuros.



Capitulo V

Conclusiones.

Se logré controlar la concentracion de 6xido de zirconio ZrOs en el proceso de crec-
imiento de peliculas delgadas por la técnica de erosion idnica reactiva. El control se
disena a partir de una modificacion y linealizacion del modelo de crecimiento de pelicu-
las delgadas por erosion idnica ractiva publicado por Berg et al. Esta linealizacion se
realiza en la region no envenenada de los depositos. La region lineal fue identificada a
partir de un barrido de flujo de gas reactivo durante el depoésito de la pelicula al analizar
el comportamiento de la presion parcial del gas reactivo y del voltaje de descarga. El
control se realiza variando el flujo de entrada de gas reactivo en el proceso de deposito y
corrigiendo con la realimentacion de la concentracion de 6xido de zirconio en la pelicula
creciente.

Para la obtenciéon de la concentracion de 6xido de zirconio en la pelicula, se utiliza
un observador de estados, que la estima a partir del modelo mateméatico del sistema
fisico, la mediciéon del flujo de gas reactivo y la mediciéon de la concentracion de 6xido
de zirconio en la capa que se forma sobre la superficie del blanco durante el deposito.

Para obtener la concentracion de ZrO, en la superficie del blanco se desarroll6 un
modelo que utiliza la medicion del voltaje de descarga y la presion durante el deposito,

mismo que se deduce a partir del comportamiento de las curvas de presion, voltaje
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y concentracion de ZrO, en los depoésitos. La variacion del voltaje de descarga en la
zona de operacion que es la region no envenenada, esta directamente relacionada con
la formacién de la capa de 6xido en el blanco, mientras que en la regiéon envenenada,
la variacion del voltaje de descarga se debe al cambio en la presion y varia de manera
inversa a ésta.

Es posible extender el modelo de voltaje de descarga y por ende la observacion de
estados a otros materiales como el nitruro de titanio, ya que el depoésito de este material
presenta comportamientos de histéresis en la presion y en el voltaje de descarga, muy
parecidos a los desarrollados por el crecimiento de 6xido de zirconio.

Sin embargo, otros materiales como el renio tienen comportamientos distintos en
los que la presion durante el depodsito no presenta histéresis, y es mas dificil utilizar
el voltaje de descarga para controlar la formacion del compuesto en la superficie del
blanco. El control de este tipo de depoésitos necesita de otras alternativas como puede
ser la estimacion de la concentracion de la capa compuesta a partir de la presion durante
el depésito.

El sistema de control de depésito es repetible, la deviacion en la concentracién de
las peliculas depositadas asciende a tan solo 1.3 %.. De la misma manera es posible
controlar trayectorias en la concentracion del material depositado, por lo que se pueden
desarrollar peliculas complicadas con aplicaciones en los filtros 6pticos y las peliculas
duras.

En el presente trabajo se logré controlar el proceso de depésito en base a estima-
ciones de las propiedades de la pelicula depositada a partir de mediciones de variables
que afectan al sistema y un modelo muy preciso. Frecuentemente es deseable controlar
teniendo una medicion directa de las propiedades de la capa que se deposita. La elip-
sometria es una gran herramienta para el anélisis durante el crecimiento de peliculas

que acttuia directamente sobre la pelicula creciente, mediante la aproximacion de medio
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efectivo de las mediciones elipsométricas, es posible obtener las concentraciones de los
materiales que componen la pelicula que se forma, ademas de algunas propiedades 6pti-
cas. Desafortunadamente esta aproximacién acumula errores mientras crece el ntimero
de capas de la pelicula que se forma, lo que limita el analisis a algunas capas iniciales
del crecimiento y esta senal ya no es util para el control del sistema de deposito. Como
trabajo futuro, se propone desarrollar un mejor modelo 6ptico para mejorar los ajustes
de esta senal para una posible incorporaciéon en la retroalimentacion del sistema de
control o bien trabajar en un esquema que analice las variables directas de medicion

del elipsémetro, para el mismo fin de correccion del control del depésito.
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Apéndice A

Elipsometria.

Se presenta el principio de la técnica de elipsometria para el analisis de pelicu-
las delgadas de manera no destructiva ni invasiva, los datos que se obtienen, funcién
dieléctrica, indice de refraccion, aproximacion de medio efectivo, etc.

La elipsometria es una técnica de medicion muy sensible para superficies y peliculas
delgadas, que usa luz polarizada (Woollam, 1997). Su sensibilidad, mayor que la de un
reflectometro simple, se debe a la determinacion del cambio de fase de un haz reflejado
de luz polarizada. Para elipsometros con analizador rotatorio, (como el que se tiene
en el CNyN), los detectores solo necesitan tener una respuesta lineal a la intensidad
y no necesitan ser calibrados de manera absoluta. La elipsometria mide el cambio del
estado de polarizacion de la luz reflejada de la superficie de una muestra. Sin embargo,
las mediciones elipsométricas se realizan usualmente para describir una muestra que
modifica el estado de polarizacion del haz de luz. Los valores medidos se expresan en
psi (¢) y delta (A). Estos valores estan relacionados a la razon de los coeficientes de

reflexion de Fresnel R, y R, para luz polarizada p y s respectivamente (p se refiere a
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componente de la luz en el plano de incidencia y s del aleman Senkrecth a la componente

perpendicular),
_ P _ A
p= 1 =tan(y)e (88)
Ry = 20 || e (59)
ip
E )
R, = E— = |R,| e'2rs (90)
A= Ap, — Apgs (91)
R
tan(y) = ’|Rp|’ (92)
donde:

E;, es la componente del campo del haz incidente en el plano de incidencia.
E,, es la componente del campo del haz reflejado en el plano de incidencia.
E; es la componente del campo del haz incidente perpendicular al plano de inci-

dencia.
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E,¢es la componente del campo del haz reflejado perpendicular al plano de inciden-
cia.

Como la elipsometria mide la razén entre 2 valores, ésta puede ser muy exacta
y reproducible excepto cuando R, tiende a cero. Dado que esta razén es un ntmero
complejo, también contiene informacion de fase A como se expresa en (4), entre las

componentes p y s, que hace la medicion muy sensible.

(s direction)
yt t=t,

i=1 + Ak
(4

X
{p direclion)

Y

_‘-P"', '

e

X

Figura 45. Polarizacion eliptica, descrita por los parametros elipsométricos ¢/, A.La direccién
de propagacién es en +Z apuntando hacia el lector.

La elipsometria se puede usar para determinar el grosor de peliculas delgadas y/o
sus constantes opticas. En ciertas condiciones es muy sensible al grosor de peliculas, a el
nivel de monocapas. La elipsometria también ha probado ser una de las mejores técnicas
para determinar las constantes opticas en las longitudes de onda del UV cercano, el
visible y el IR cercano. Hay varios factores que determinan los limites de informacion
de una muestra dada que pueden ser determinados por elipsometria. La mayoria de estos

factores estén relacionados con la escala utilizada en elipsometria, es decir, la longitud de
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onda del haz incidente. Esta técnica trabaja mejor en caracterizacion de peliculas cuyo
grosor es del orden de la longitud de onda de la luz utilizada para la medicion. Ademaés,
la rugosidad en la superficie de una muestra o de una pelicula debe ser menor que ~10 %
de la longitud de onda del haz de prueba para que la mediciéon elipsométrica sea valida.
Una mayor rugosidad puede causar esparcimiento del haz incidente y despolarizacion
del haz reflejado. Los experimentos 6pticos nunca miden directamente los parametros
de interés de la muestra (grosor, constantes opticas, etc.). En su lugar miden algunas
cantidades como la ¢ y la A que son funcion de los parametros de interés. Entonces es
necesario resolver el problema de modelado de datos para estimar los parametros del

modelo que mejor ajusten los datos medidos.



Apéndice B

Diagramas eléctricos del sistema de

adquisicion.

Se describe la tarjeta desarrollada para la adquisicion de datos del sistema de control
de depositos.

La tarjeta de adquisicion y control es de diseno propio y cuenta con una interfaz de
ducto IDE para la comunicaciéon con una CP tipo IBM-PC comercial. Tiene una etapa
de refuerzo de las senales eléctricas digitales y una logica para decifrado de direcciones.
Esta tarjeta cuenta con cuatro salidas y ocho entradas analégicas de 12 bits de resolu-
cion, ademas de ocho salidas digitales para manejo de dispositivos con niveles TTL. El
diagrama de bloques se muestra en la figura 46.

La velocidad de esta tarjeta esta limitada por la velocidad de conversion del con-
vertidor A/D que es de 200ps y la capacidad de muestreo de la CP, con la que se han
logrado velocidades de 100 HZ en ambiente Labview y 1 KHz en ambiente DOS, ya que
la tarjeta de adquisicion no tiene capacidad de almacenamiento ni microcontrolador

para hacer el muestreo y control. El diagrama eléctrico se muestra en las figuras 47 y

48.
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Figura 47. Diagrama eléctrico de la tarjeta de adquisicién y control.




112

Z/C #1934S dipGi1 20 SR/ €0/ 21 918

‘N3d

1iaquny uswndo(

pInbpe 37111

£NS

N AR

ns

[N [0 )

m eIl |rrasTs
a «H:cm_mmm 0 ST
m Ndadlmw £0 41 |_d.m_|m—
9 ﬁﬂJ.G.Dl&N 90 ol Fe—wou
gImouery S0 S [agaTsgr-
“eusrd 0 ¢ oeNmm
—euny €@ € FeENm
—eusty @ < peNm
—mery 0 e
—our 0 el [zeNm

o1 NIt

231

82151

efy anivZ
22181

Figura 48. Diagrama eléctrico de la tarjeta de adquisicién y control.



Apéndice C

Programas del sistema de control.

Se describe el programa de control desarrollado para el sistema de deposito, ademas
de una liga al programa realizado.

El programa para el manejo del sistema de control de depoésito de peliculas se realizo
en Labview. Este es un sistema de desarrollo de programas para la adquisicion de datos,
procesamiento de los mismos y sistemas de control, que se maneja de manera grafica.

El programa de control de los depoésitos consiste de un ciclo "while", el cual adquiere
datos del proceso a través de una tarjeta de adquisiciéon de datos, tales como presion en
la camara, flujos de gases, voltaje, corriente y potencia de descarga del magnetrén, con
un tiempo de muestreo de 0.1 segundos, mismo que puede ser configurado por programa.
Los valores adquiridos son alimentados a la seccién del modelo de voltaje de descarga
y a la seccion de observadores de estado, los cuales generan y filtran las variables que
interesan al sistema de control, como lo son la fracciones de las superficies cubiertas por
compuesto y flujos de gas. Estas variables junto con las que se adquieren en la seccién
previa son enviadas a la secciéon de visualizacion, de esta manera es posible ver las
variables de interés en pantalla mientras corre el proceso de deposito y detectar algin

comportamiento o anomalia. Ademas de ir a la etapa de visualizacion, estas variables
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también se conducen a la etapa de captura de datos en memoria, la que al llenarse,

vacia los datos en un archivo en la seccién almacenamiento.
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Figura 49. Programa de control de los depésitos

Al mismo tiempo, las variables de salida de la seccion de los observadores, se alimen-
tan al controlador de retro de estados, que ademas recibe informacién de la consigna, que
dicta el valor deseado de composicién en la pelicula del sistema de control. Entonces el
controlador de retroalimentacion de estados realiza el calculo del valor de salida, en este
caso el flujo de gas reactivo necesario para obtener la concentracion de éxido requerido
por la pelicula depositada.

Este valor se envia a la etapa de salida, que manda los valores a la tarjeta de

adquisicion de datos, la que maneja las valvulas que introducen los gases en la caAmara

de deposito.
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En la seccion de consigna se tiene las opcion de consigna fija, la que se puede
modificar manualmente durante el proceso de depdsito, o existe la opcidén de utilizar
un archivo con algun perfil o curva de valores en la consigna que se desee durante el
experimento.

El programa tiene dos modos de operacion, el de control de la concentracién de
71O, en la pelicula, o el control simple del flujo de gas reactivo hacia la camara. Esto
dependiendo de las necesidades que se tengan para el deposito.

En un futuro se desea incorporar una rutina en la que se realice la deteccion au-
tomética de las regiones de operacion del sistema, utilizando un depésito con barrido

de flujo de gas reactivo como el descrito en la seccion 4.1.



Apéndice D

Condiciones generales para el depoésito de

peliculas.

Como ya se meciond, el depoésito de peliculas delgadas es muy sensible a los cambios
en las condiciones en las que se realiza el experimento. Por esto es necesario seguir un
procedimiento muy riguroso de manera que se evite modificar de un depoésito a otro las
condiciones en que éste se realiza. Primero hay que asegurar que la cAmara de deposito
y el blanco se encuentren limpios. Esto se logra mediante inspeccion visual y/o pasando
una toallita por alguna de las paredes de la superficie de la caAmara, si se encuentra sucia
se limpia con una toallita para tareas delicadas humedecida con acetona industrial, y
si la suciedad es muy resistente se puede emplear adicionalmente una lija fina para
retirar las incrustaciones. Una vez que se tiene limpia la caAmara, se sella y se procede a
realizar vacio con la bomba mecénica; una vez que se alcanza una presion menor que 0.1
Torr se enciende la bomba turbomolecular. Si la cdmara viene de un procedimiento de
limpieza rudo o tiene mucho tiempo expuesta al ambiente, es recomendable hornearla
para eliminar humedad y lograr un mejor vacio. Entonces se deja al sistema llegar a una
presion menor que 10~°Torr, lo cual toma unas cuatro horas si la cAmara esta limpia.
Una vez que se cumple esto, el sistema esta listo para iniciar el proceso de erosion. Si
se requiere elipsometria, se procede a alinear el haz del elipsémetro y calibrarlo, para

esto se debe desbloquear al sustrato durante este procedimiento. Ya que se concluye
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el procedimiento anterior, se cuida que el sustrato en el que se hace el depdsito esté
obstruido para no contaminarlo durante el proceso de limpieza del blanco. El proceso
de limpieza consiste en erosionar al blanco en atmoésfera pura de Argédn, utilizando los
parametros que se emplean para el depoésito de la pelicula a excepcion del gas reactivo,
es decir, introducir un flujo constante de argon de 5 sccm a la cdmara y una corriente
de descarga del magnetron de 170mA. Se erosiona el blanco hasta que el voltaje de
descarga y la presion de la caAmara se establezcan sin variacion. La estabilizacion de la
presion se debe a que, las superficies de la cAmara se van cubriendo de una pelicula de
zirconio que actiia como bomba gettering y tarda un tiempo en lograr su equilibrio. El
voltaje de descarga se debe mayormente a la descontaminacion del blanco, ya que como
se escontro en la seccidn 3.2, este voltaje depende de la capa de compuesto formada en la
superficie del blanco. El procedimiento de limpieza tarda de 5 a 10 minutos dependiendo
de las condiciones del blanco y la cdmara. Una vez limpio el blanco, sin interrumpir
la descarga, se procede a seleccionar la consigna o valor de concentracion de ZrOs que
se desea en la pelicula, y se espera a que el sistema logre la concentracion deseada.
Entonces se retira el obturador que cubre al sustrato y se inicia el depoésito. Si se utiliza
elipsometria es igual tiempo de iniciar la adquisicion. Una vez que se cumple el tiempo
de deposito, se detiene la fuente de CD y el control del depoésito dejando tinicamente el

flujo de argén por un pequeno lapso.
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