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En este trabajo se presenta el disey construcén de un calentador de sustratos de bajo costo, el cual es capaz de operar en sistemas de
alto vado. Su utilizacbn se centra en proporcionar tratamiem@anicoin-situ durante el crecimiento de pelilas delgadas bajo condiciones

de presbn controlada y at@sfera corrosiva. El calentador fue construido principalmente de acero inoxidaldlimic®ly una resistencia
comercial de khantal-Al. El cuerpo del horno es enfriado usando un sistema de algtadg/refrigerante, el cual se encuentra comple-
tamente aislado de lsamara de depsito. El diséio del calentador tambi incorpora un sistema de rotagique permite que el sustrato

gire durante el proceso de crecimiento proporcionando uniformidad aitalleelLa temperatura del sustrato es monitoreada mediante un
termopar tipo "K"que retroalimenta a un controlador de temperatura, el cual modula una fuente de poder variable que suministra el voltaje
a la resistencia. Con el progito de evaluar la funcionalidad del sistema de calentamiéste,se momten un equipo def-sputteringy se

crecieron pétulas delgadas de BaTi@on distintas temperaturas de sustrato en una getanéftaxis El sistema de tratamientosrimicos

in-situ es capaz de proveer una temperatura uniforme al sustiiatorae de operar por largos periodos de tiempos.

DescriptoresPelculas delgadas; tratamient@srnicos; sistema de calentamiento.

In this work we present the design, construction and the evaluation of a low cost substrate heater for working at highlisacgem
concentrates in providing in-situ annealing during the growth of thin films under conditions of controlled pressure and corrosive atmosphere.
The heater was constructed mainly of stainless steel, ceramic and a resistance of khantal-Al. The body of the heater is cooled using a syste!
of fins and cooling liquid which is isolated completely of the vacuum chamber. The design of the heater also incorporates a rotation system
that allows that the substrate turns during the process of growth providing uniformity to the film. Temperature of the substrate is recorded by
a type "K"thermocouple which feeds back a temperature controller that provides a modulated voltage to the heating resistance. In order to
evaluate the functionality of the heating system, this was mounted in a rf-sputtering equipment and thin films gf\Ba&@rown under

different substrate temperatures in an off-axis geometry. The heating system is able to provide an uniform temperature to the substrate a
well as to operate by long periods of times.

Keywords:Thin films; annealing; heater system.

PACS: 81.15.Cd; 81.40.Ef

1. Introduccion porcione la enefig necesaria al material para géste for-

me una estructura cristalina. Esto se puede conseguir&strav
En la producdin de materiales en forma de fpellas delga-  de| calentamiento del sustrato durante el proceso désitep
das existen varios pametros a controlar, entre los cuales, lage |as pdkulas. Otro aspecto importante es poder controlar
cristalinidad es uno de losas importantes, ya que sus prin- |as variaciones de la temperatura de forma precisa, ya que al
cipales caractésticas esin en funddn de ella. Una forma  controlar la temperatura a la cual se encuentra depositando

de obtener pétulas cristalinas es mediante un tratamientoe| material se pueden favorecer determinas fases cristalinas,
termico posterior a su obterdei en su fase amorfa o semi- dandole al material las caracisticas deseadas.

cristalina [1]. Sin embargo, este tipo de tratamie&arico

tiene los siguientes inconvenientes: En los depsitos por laé&cnica desputteringno es senci-
) llo implementar un sistema de calentamiento durante el cre-
a) genera esés en el material, cimiento (o de tratamient@tmicoin-situ), debido a que las

condiciones de alto vée dificultan la introducd@n de ele-
mentos dentro de laatnara de depsito, ya que estos pueden
¢) puede causar cambios en la compdsicjtimicay la  convertirse en fuente de materiales ajenos al sistema,aadem
morfologia [1-6]. la energa disipada por el horno incrementa la temperatura de
la camara modificando los procesos que se llevan a cabo en
Lo deseable es obtener el material en forma cristalina durarella. Porlltimo, es comin que la uniformidad de la della
te el proceso mismo en el que lajpela se est formando, obtenida se logre mediante la rofatidel sustrato, lo que ge-
para lo cual es necesario contar con un sistema que le praera una complicaéh a&n mayor en la implementdm de

b) se tiene un bajo control en la fase obtenida, y
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un sistema con estas caragidcas. Los sistemas de trata- Para evitar que la radidm trmica generada por la resisten-
miento rmicoin situ en alto va@ reportados en la literatu- cia sea irradiada hacia toda kasara y no solamente hacia el
ra [7-14] o comerciales son demasiado costosos y adem  portasustrato, la resistencia se instaééntro de un recipiente
cumplen con todos los requerimientos para ebd@p de ma-  ce@mico hecho con base erialina maquinable de alta tem-
teriales en forma de gellas delgadas con buena calidad, porperatura, el cual sirve principalmente como aislaatentco
ejemplo,Pieter L. Swart et. al[10] diseiaron un calentador entre el sistema de calentamiento y el resto déaara, pe-
de sustratos empleando urgripara de tungsteno de 900W, ro tambén tiene la fundn de ser un aislante&sdtrico en-
sin embargo, presenta la desventaja de ser de grariitamatre la resistencia y la&gnara de depsito. Para mantener so-
y no alcanza temperaturas por arriba de los°@3@Por otra  portada la resistencia dentro del recipientéao@co,ésta se
parte,T.E. Jones et a[13] también construyeron un sistema mon® sobre unos soportes éenicos de dlmina que toleran
calefactor, que aunque es compacto, su aislami@ntoitco  altas temperaturas, que para tener acilfensamble fueron
hacia la @mara de depsito es muy deficiente, mientras que cortadas al ras de la superficie del recipientaiceco, como
el sistema diggadoM. Herrera et al.[8] es capaz de alcan- se muestra en la Fig. 1.

zar temperaturas de 600 pero es muy robusto. Aunado a

las desventajas mencionadas anteriormente en dldide Tambin se utilizaron barras éanicas con orificios en
los sistemas de calentamiento reportados, es remarcable cflecuerpo para hacer pasar los alambres que suministran

en ninguno de ellos se ha propuesto un sistema con la capl@ €nerga ekctrica a la resistencia para queéestislados
cidad de rotar su portasustrato [7-14] eléctricamente, Yy para sus conexiones se emplean conectores

Debido a lo anterior, en este trabajo se fisg cons-  €lectricos para urécil intercambio. Asmismo, los alambres
truyd un sistema de calentamiento edorico y compacto, el  del termopar que sensa la temperatura por la parte posterior
cual fue instalado dentro de un sistema deésép porrf- al porta sustrato se conducen hasta esta zona mediante las
sputtering capaz de trabajar bajo condiciones de Gitfera mismas barras camicas, a esta terminal se le conoce como
reactiva. Por su dis® evita el calentamiento por radiani ~ termocople.
del resto de la@mara de depsito y permite la rotadin del
substrato, con lo cual se pueden obteneicpids uniformes,
homogeneas y con propiedades cristalinas bien controlada:
Para evaluar el funcionamiento se crecieronquéds delga-
das de BaTi@ con distintas temperaturas de sustrato en un
geometia off-axis.

Por otra parte, debido al requerimiento de largos tiempos
g_e operadn del sistema de calentamiento, fue necesario di-
sdiar un netodo de enfriamiento que permitiera remover el
galor acumulado en el recipiente amico que soporta a la
resistencia, ya que en caso contrario este calta seadiado
hacia el resto de laéenara. Para esto, el recipienteaeico
. . se instab dentro de unaamara de enfriamiento construida
2. Diséo del sistema de acero inoxidable 316-L, que targhitiene la fundn de
servir como soporte de todo el sistema, el cual puede fijarse

Para disBar el sistema de calentamiento se tomaron en Cue'?j'entro de la amara de defsito mediante la base

ta los requerimientos del sistema de izada geomefa in-
terna y externa déste, y la potencia disipada por el sistema

de calentamiento. Agmismo, se considérque las pétu-

las a crecer pueden ser de diversos materiales, tales com Resistencia
ceramicos,oxidos semiconductores y metales. Tomando en Kanthal-Al
cuenta lo anterior, primeramente se selecgtiehmétodo de
calentamiento del portasustrato, el cual a su vez cakeatar
sustrato por conduadan. El calentamiento por radid@ci se
determid como el nas adecuado, ya que esto perraitie- Conector
ner la posibilidad de que el portasustrato pueda rotar. Comceléctrico
fuente de radiaéin termica se utilib una resistenciaettrica
comercial 115V, 14A Kanthal-Al. Esta resistencia es amplia- B
mente utilizada para la fabricéci de hornos comercialesy @@l
su selecdin se deli a que soporta altas temperaturas y tiene g

una velocidad de corrda mucho menor que otras resisten-
cias como las de nicromel [15,16], lo cual permite su opera-

Termocople

Soportes de
alimina

Terminal

cion en ambientes con @eno. Una propiedad importante de Tarminalas para termocople
este material es que posee una alta resistivigati45.2cm la resistencia Eiiia e
a 20 C con variadbn respecto a la temperatura casi despre- calentamiento

ciable) requiriendo de longitudesascortas respectos a otros

materiales para obtener el mismo resultado. Otra propiedad

del Kanthal-Al es que forma una capadi&do en su super- FiGura 1. Ensamble de la resistencia, el recipientéaogico, las
ficie hacendolo mas resistente a afisferas corrosivas [16]. terminales efctricas de la resistencia y el termopar.
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FIGURA 2. Corte transversal de laamara de enfriamiento.

Porta-sustrato

Resistencia

Soportes
Kanthal-Al

Anillo cerdmicos

sujetador

Recipiente
cerdmico

Eje de molibdeno
Cilindro
aletado

Camisa de
enfriamiento

Tapa de la
camara de
vacio

-
L . Eje /.

ceramico
Puerto

Pasamuro KF 2.75"

FIGURA 3. Esquema del sistema de calentamiento.

FIGURA 4. Sistema de tratamientog&rmicos montado en una

camara def-sputteringpara el depsito de pdktulas.

la parte externa es otro cilindro que sirve como camisa de
enfriamiento y et soldada a la parte interna. Estos dos cilin-
dros forman un conjunto que contiene ductos internos en su
parte media generados por las aletas del cilindro interior y a
traves de ellos es posible hacer circular iquldo refrigeran-

te para remover el calor del sistema de calentamiento sin que
éste tenga contacto con el interior de famara de desito.
Adicionalmente, la camisa de enfriamiento cuenta con dos
tubos soldados de acero inoxidable por donde se introduce
y evadia el iquido refrigerante, los cuales se conectan a los
tubos de un pasamuros mediante conectores tipo VCR y de
aH a un sistema de refrigeraci y circulacon del refrigeran-

te en el exterior. Estaaenara de enfriamiento cuenta tagéi

con un soporte o base soldada, que sirve para fijar el siste-
ma a la @mara de vdo. Para fijar el recipiente c@mico a

la camara de enfriamiento se constbuyn anillo sujetador

de acero inoxidable que es atornillado adnara y funcio-

na como retn para el recipiente. Al ensamblar el recipiente
ceramico dentro del cilindro aletado, los soportesaogicos
guedan atrapados y con ello la resistencia queda fija y aislada
termicamente de laéenara.

La Fig. 3 muestra cada uno de los componentes que cons-
tituyen el sistema de calentamiento para dar una idea general
de la forma en quéste est ensamblado.

Como se muestra en la Fig. 3, el diseconsidera urapi-
do intercambio de la resistencia en caso ést& sufra d@os
por su uso, lo cual se logra simplemente desatornillando las
puntas de la resistencia de los conectoréestatos (Fig. 1) y
tambén el anillo sujetador que retiene al recipienteéaogico
donde est montada (Fig. 3). De esta forma se desacopla el re-
cipiente ceamico del cilindro aletado, y a su vez los soportes
ceramicos quedan libres, y al retirarlos se puede intercambiar
facilmente la resistencia.

En la Fig. 3 taml#n se aprecia que el sistema de calefac-
cion esh montado de tal forma que su centro coincide con el
centro de un puerto tipo KF 2.75” de lamara de védo en el
cual se encuentra instalado un pasamuros rotatorio. Esto per-
mite que el porta sustratos pueda rotarse dentro dantaia,
ya que a tra@s de unos orificios pasantes hechos en el centro
del sistema de calentamiento (recipienteacsco, cilindro
aletado y camisa de enfriamientéste puede ser conectado
con el pasamuros mediante un ejeareico y astransmitir-
le el movimiento de rotadn que es generado por un motor
de corriente continua y velocidad variable. El portasustrato,
construido de acero inoxidable, @stonectado al eje cami-
co por un eje de molibdeno para evitar la corbosilebido a
gue atraviesa la zonaas caliente del horno. Para medir la
temperatura se utiliza un termopar tipo “K” en contacto con
una masa de molibdeno a una distancia de 5 mm del porta-
sustrato y fijado por un termocople éemico. La corriente
eléctrica es proporcionada a la resistencia con una fuente de
poder de voltaje variable marca Sorensen que proporciona
hasta 40 V y 25 A de corriente directa. La potencia sumi-

Esta @mara-soporte oamara de enfriamiento consiste nistrada por la fuente de poder se modula por un controlador
de dos partes: la parte interna es un cilindro el cual pose®mega de acuerdo con la lectura registrada por el termopar
aletas sobre su superficie, como se muestra en la Fig. 2,yel valor deseado de temperatura. Este controlador posee un
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sistema PID lo que permite una excelente estabilidad en el [ -
control de la temperatura del sistema. gl ¢ Reifim R?=0.997 o
En la Fig. 4 se muestra el sistema de calentamiento mon-g C % R=16mm
tado en la @mara def-sputtering y en la cual se observan E s ¢ Brgamm re
(a) las conexiones de las terminales del termopar, § F e
7450
. . . . = C A
(b) las terminales de suministro de eriergkctrica a la ] C
resistencia y £ 400 |-
B F A&
(c) los conectores tipo VCR que suministran el refrigeran- g3so (A
te al sistema. g
. . 300 — _
Dichas conexiones se llevaron a cabo empleando pasamura b TemDeucrraro = 0.6 TeMDooseror + 104.8
paraevitarfugas,Cortocircuitoycontamirfm:iporelre— a5 Lot bvvyr b bere b e v b b by
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Temperatura de control [*C]
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frigerante, respectivamente. Cabe remarcar que ehalidel
sistema fue pensado para que con un peguambio de su
base, aiscomo de la disposion de sus conexiones, pueda Ficura 5. Temperatura del sustrato con respecto a la temperatu-
adaptarsedcilmente a cualquier otro sistema de @igifp de  ra medida por el control de temperatura a diferentes distancias del
vado. Es de remarcar, que para evitar degasamiento de conentro del portasustrato.

taminantes atrapados en los poros de los elementos que con-

forman al sistema de calentamiento cuando este es instalado

dentro del sistema de via; cada una de sus partes de acero
inoxidable fueron electropulidas y posteriormente la totali-
dad de los componentes fueron limpiados mediante @n ba
ultrasnico usando una serie de solventesanigos como he-
xano, acetona, isopropanol y enjuagadas con agua deionize
da.

550

Datos experimentales -
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R’=0.97
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s
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3. Calibracion del sistema

L
L
=

Debido a que la resistencia transfiere el calor por radifaci
al portasustrato, el cual a su vez lo transtedrla peicula
por conducdn, es necesaria la calibraoi del mismo. Pa-
ra determinar la temperatura real a la cual se encuentra e 2so
portasustrato respecto de la temperatura determinada por ¢ 100
termopar, se lle a cabo el procedimiento que se describe

a continuadn: se colod un termopar temporal en contacto FIGURA 6. Potencia empleada contra la temperatura de sustrato
con la superficie del portasustrato y se puso en funcionamiergbtenida.

to el sistema de calentamiento a una temperatura determina-

da establecida en el controlador de temperatura. Se &elistr
temperatura liela en el termopar provisional y la temperatura
leida en el controlador. Esta operagise repit para varios
valores de temperatura y finalmente se hizo uiadica de la
temperatura del sustrato en fumcide la temperatura en el
controlador. En la Fig. 5 se muestra las mediciones tomadas
dentro delarea de defsito, que corresponden a distancias de
10, 16 y 22 mm respecto al centro del portasustrato.

A partir de la géfica de la Fig. 5 se hizo un ajuste lineal
obtenéndose una rela@mn que permite calcular la temperatu-
ra real del portasustrato para cualquier valor de temperatur:
establecido en el controlador. Este proceso de califimesz
hizo necesario debido a que el termopar del sistema, el cua
es laédo por el controlador, no se encuentra en contacto direc- 4,
to con el portasustrato, como ya se menoianteriormente, 220
para permitir la rotadin del mismo.

En la Fig. 6 se muestra la dependencia de la potencia StFcuRra 7. Temperatura del sustrato y el tiempo necesario para al-
ministrada contra la temperatura del sustrato. canzarla.

Temperatura de sustrato [*C]
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La potencia, P, fue calculada a partir de la resistencia, Rjel calentamiento de las paredes dedmara de dejsito,
y la corriente suministrada, P = I?R. La Fig. 6 muestra no se encontraron temperaturas superiores a 066 40bre
una reladbn lineal de la potencia suministrada contra la tem-ellas para la raxima temperatura de sustrato (809, lo que
peratura del sustrato. corrobora que el calor transferido por rad@cidel horno ha-
Como parte de la calibramm, tambén se determimel  ciala dmara es muy bajo con efectos despreciables sobre los
tiempo minimo necesario para que el sistema llegue a su egprocesos de crecimiento.
tado estable. Estas mediciones se muestran en la Fig. 7, donde
se grafica la temperatura que se desea obtener en el porta sys-
trato y el tiempo correspondiente para que el sistema alcance

dicha temperatura. Cabe mencionar que una vez alcanzag s evaluar el desenfie del sistema de calentamiento se
esta temperatura el sistema de control es suficientemente fRspositaron muestras de BaTi€obre sustratos de nicromel
ta_lble debidoala calibrafm_h autonatipa _de los p@metros del temperaturas de sustrato desde 375 hast 5485 cua-
sistema RID_y no se registran variaciones de temperatura ggs fueron caracterizadas por espectroscopia de ieneis
manera significativa. _ persiva (EDS), microscopia eleghica de barrido (SEM) y

De la figura anterior se puede apreciar que es necesarigifraccion de rayos X (DRX). Los detalles del procedimiento
por ejemplo, para alcanzar una temperatura menor 8550 e fabricadbn ya han sido publicados [17,18].
de un tiempo de estabilidad de menos qe 22 minutos, el cual ge determia que el sistema de calentamiento es capaz
es generalmente menor al que requieretaica durante 1a  ge operar dentro de léamara de vdo del sistema def-
preparadn previa al depsito, que incluye: llegar a la prési
final deseada, generar el plasma, limpiar el blanco, introducir
los gases reactivos y alcanzar el flujo y ppesadecuadas de
los mismos.

Para corroborar que la disipaai de calor del sistema de
calentamiento hacia el interior de larnara de dejsito es
minima, se midd la temperatura sobre la superficie exterior
del calentador, para lo cual se colocaron termopares en tre:
distintas zonas tal como se muestra en la Fig. 8. Estas tempeg
raturas se midieron como furici de la temperatura del sus-
trato.

La Fig. 9 muestra los valores de temperatura obtenidos
para los puntos A, B y C -Fig. 8- sobre el exterior del sis-
tema de calentamiento como fuaride la temperatura del
portasustrato. Las gficas muestran que la temperatura a la
cual se encuentra el exterior del sistema de calentamiento n
es alta comparada con la temperatura establecida en el port
sustrato. Para una temperatura de opérade 375C se re-
gistraron temperaturas en el exterior de 66, 47 3C7@n los FIGURA 8. Corte' transvgrsal donde se muefstran las posic,ion'e's A,
puntos A, B y C, respectivamente. Sin embargo, estas tempg-y C en el exterior del,sllstema de calentamiento donde séaidi
raturas aumentan a medida que la temperatura de Opmacitemperatura como funin de la temperatura del porta sustrato.
se hace mayor, como puede corroborarse endfiogr de la
Fig. 9, donde se observa que para la temperatura de operaci
de 550C, la temperatura en el exterior aumenta hasta 101, 65
y 131°C en los puntos A, By C, respectivamente. La tempe- _ 1z2¢
ratura nas alta se registra en el punto C, que corresponde &
la parte posterior del sistema de calentamiento, lugar asrav
del cual el sistema se fija a una de las paredes dntara de
depsito mediante las patas de la base soldada al sistema d§
calentamiento. Para minimizar el calentamiento de esta pa-§ o
red, y consecuentemente del resto deilmara, se colocaron g
calzas ceamicas entre ella y la base del sistema. Adicional- =
mente, para evitar el calentamiento de la pared por radiaci
se colo® un serpenh en su cara externa para enfriar la zona.

Por otra parte, dado que las temperaturas alcanzadas e *° 5 i &58
la superficie exterior del sistema de calentamiento no son al- Temperatura del sustrato [*C]
tas, no se afectan las propiedades &mézas de los materia- Ficura 9. Valores de la temperatura en los puntos A, B, C respec-
les utilizados en su construéai. Adernds, en la inspecon  to a la temperatura del porta sustrato.

Resultados y discugin
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sputteringpudiéndose obtener vaus del orden de 1@ Torr (1011 | | 549°C
0 menores, lo cual sugiere que todos los materiales con que Hiceaimel, || 495°C
éste fue construido son inertes dentro dedmara y no son / \ — ;325
fuentes de contamindmi.

Los resultados de EDS de las jpellas preparadas con
el sistema de calentamiento funcionando, es decir, con tra-
tamiento &rmicoin situ, mostraron que se mantiene la este-
quiometria de las padulas sin la presencia de picos ajenos
a los materiales implicados en el proceso debdép, con-
firmando que en el proceso de tratamie@articoin situ no ! e
hay contaminaén de las pétulas proveniente del sistema
de calentamiento. i !

La Fig. 10 muestra los espectros de difréocde rayos e 39 33 a0
X de las muestras de BaTi@epositadas sobre nicromel con ) ) .
diferentes temperaturas de sustrato que van desde 375 hgé(—;URA_ 10. Difractogramas de rayos X de pllas de BaTiQ
ta los 549C. Los dos picos de alta intensidad correspondenSObIre nicromel.
a las reflexiones debidas al sustrato de nicromel, mientras
que los picos restantes fueron indexados utilizando la tarjb.  Conclusiones
ta 050626 de los archivos de difragaide polvos (PDF, por
sus siglas en ingk) correspondiente a la fase tetragonal defe dis@o, construg y valido un sistema de calentamiento de
BaTiO;. En esta figura puede observarse la evélnale la ~ Sustratos para la realizaci de tratamientoftmicosin situ
fase de cristalina perovskita con el incremento de la temper&h 1a obtendn de peiculas delgadas mediante Echica de
tura del sustrato. Para una temperatura d€@78 pelcula  'f-sputtering El sistema es limpio y no introduce impurezas
es amorfa, mientras que a 485el material empieza a ser © contaminadn a la @mara de degjsito. Con su uso duran-
cristalino puesto que aparece un pico de difcgorres- € el dejbsito se obtienen materiales cristalinos en forma de
pondiente al plano (101). El incremento en la temperatura?eﬁcma delgada. El sistema provee una temperatura unifor-
resulta en un incremento de la intensidad del pico y en uf€ al sustrato, puede operar por largosiquiss de tiempo,
aumento evidente de la cristalinidad de lasmehs, las cua- €S bastante &s barato que los comerciales y deif servicio
les muestran una fase puramente tetragonal sin fases secunfl§-mantenimiento.
rias. Lo anterior corrobora el buen funcionamiento del siste-
ma de calentamiento para proporcionar tratamie&wsicos  Agradecimientos
in-situ ya que, como se comprolpor difraccon de rayos x,
es posible cristalizar las pelllas delgadas durante el proce- Este trabajo se reafizcon el apoyo del Instituto Paditnico
so de depsito. Adenas es importante resaltar que con esteNacional a traés del proyecto SIP-IPN (No. 20090484), de la
sistema de calentamiento, fue posible cristalizar laspels SEP-CONACYT (SEP-2004-001-47934) y PAPIIT-UNAM (
de BaTiQ a temperaturas menores que las reportadas pattl107708-3). Gracias a E. Aparicio, |. Gradillay P. Casillas
tratamientos@rmicosex situ[1]. por todo su apoycecnico.
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