GUIA LABORATORIO 5: ESTUDIO DE LA PERCOLACION EN FILMS NANOESTRUCTURADOS.

Maria Gabriela Capeluto
Objetivos de la practica.

En esta practica se estudiara la formacion de films metalicos ultradelgados, producidos por DC magnetrén
sputtering. Se observardn los procesos de nucleacién y percolacién. Se estudiardn las caracteristicas del
espectro de absorcion para distintos tiempos de depdsito y se correlacionaran estas mediciones con la
topografia de las muestras relevadas empleando un AFM.

Temas relacionados con la practica: Formacién de films delgados metadlicos: nucleacién, percolacidn.
Absorcidn de luz en films y particulas metalicas, plasmones.

Técnicas con las que se familiarizaran: DC magnetrén Sputtering, espectrometria de absorcidn,
microscopia de fuerza atémica.

INTRODUCCION

El recubrimiento de sustratos con capas delgadas de metales es de gran importancia para las
tecnologias contempordaneas, entre las que se puede mencionar los recubrimientos dpticos, proteccion
anti corrosion, los dispositivos semiconductores. En particular, los recubrimientos metdlicos tienen
aplicaciones en catalisis, sensores gaseosos, microelectrdonica, materiales magnéticos, etc. Hoy en dia se
utilizan diferentes métodos para producirlos entre los que se puede nombrar el sputtering, la deposicién
por laser pulsado, la evaporacion en vacio, las técnicas basadas en la utilizacidn de la fase de vapor, el
crecimiento epitaxial por haz de moléculas (molecular beam epitaxy). La tasa de crecimiento y la
morfologia de estos films metalicos depende no solo de la técnica de crecimiento, sino de las propiedades
del sustrato, los atomos adsorbidos, la fuerza de interaccidn de los &tomos con la superficie del sustrato.
La fase inicial del crecimiento de un film y su morfologia es un problema persistente en fisica de films
delgados y también en la tecnologia de las aplicaciones.

La produccion de estos films se da usualmente a través de etapas de nucleacién y crecimiento.
Estas etapas involucran adsorcion, difusién en la superficie, interacciones quimicas y otros procesos
atdmicos en superficies.

Fenomenoldgicamente se pueden considerar tres etapas: Formaciéon de islas, coalescencia,
formacidn del film. En primer lugar, los atomos de metal comienzan depositandose formando islas o
clusteres aislados. A medida que el tiempo aumenta, estas islas crecen de tamafio. Cuando la coalescencia
comienza, se observan clisteres de islas que forman ramificaciones. A pesar de que se observan clusteres
formados porislas, las islas siguen creciendo individualmente con el incremento del tiempo de exposicion.
Entonces tanto las islas como los clusteres de islas crecen en tamafo simultdaneamente. El nimero de islas
qgue forma un cluster crece con el tiempo de depdsito a medida que el nimero de islas individuales
disminuye hasta desaparecer. El crecimiento tanto de las islas como de los clusteres ocurre debido a que
se deposita constantemente atomos del metal.



En el apéndice se pueden observar imagenes tomadas con un microscopio de barrido electrénico
(SEM por sus siglas en inglés, scanning electron microscopy), de la formacién de films en funcion de
distintos tiempos de depdsito. Estas figuras pueden ser tomadas como referencia en el transcurso de la
practica.

TECNICAS EMPLEADAS
1) DC Magnetrén Sputtering
2) Microscopia de Fuerza Atémica (AFM)
3) Espectrometria de absorcién.

METODOLOGIA

1) Limpiar cuidadosamente cubreobjetos de vidrio, estableciendo un protocolo para la limpieza de
los mismos.

2) Depositar Au sobre los cubreobjetos por sputtering empleando distintos tiempos de sputtering.
3) Medir los espectros de absorcion empleando el espectrémetro Thorlabs
4) Medir la topografia de las muestras empleando un AFM
5) Relacionar las mediciones obtenidas en 3) y 4)
1. LIMPIEZA.

En todo proceso de fabricacion de muestras, la limpieza es uno de los puntos cruciales, no solo por una
cuestion de prolijidad, sino porque las caracteristicas del producto final pueden ser afectadas por la
modificacion del sustrato. Existen varios protocolos de limpieza, aqui se nombran dos:

Protocolo 1
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Lavado con detergente

Limpieza en sonicador de batea usando isopropanol en primer lugar, y luego acetona
Enjuagar con metanol

Secar en horno a 1109C o con gas nitrégeno
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Protocolo 2
1) Lavado con detergente
2) 30 segundos en HF al 5%
3) Enjuagar con metanol
4) Secar en horno a 1109C o con gas nitrégeno

En el apéndice se muestra un ejemplo de muestras fabricadas con ambos procesos, conducen a
resultados muy diferentes.

2. DEPOSTIO DE MATERIAL



Seguir cuidadosamente las instrucciones del manual para usar el equipo de sputtering. Depositar oro en
los cubreobjetos utilizando distintos tiempos de sputtering. Elegir del orden de 5 tiempos, en base a las
imagenes SEM que se encuentran en el apéndice. Tener en cuenta que el deposito serd uniforme en el
centro del porta muestra y decrece hacia el exterior radialmente, por lo que es conveniente colocar al
cubreobjetos en el centro del porta muestra. Esto mismo puede usarse a favor para fabricar una sola
muestra. ¢Cémo?

3. ABSORBANCIA

Medir la absorbancia de las muestras fabricadas. La absorbancia es

Abs(A) = —In (15/1)>
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Tener en cuenta que en primer lugar hay que caracterizar el espectro de la ldmpara. ¢Es la intensidad
incidente igual para todo el espectro? Si no, ¢cdémo cambia la expresion para la absorbancia? ¢Como se
tiene en cuenta el sustrato en esta medicion? ¢ Cual es el espectro de absorciéon del vidrio?

Comparar en primer lugar el comportamiento global de los espectros para distintos tiempos de de
sputtering. ¢ Qué diferencias se observan a tiempos cortos y tiempos largos?

Comparar con espectros de nano particulas y con espectros de films continuos de oro.

NOTA: Andrea, Damidn habia fabricado un “dispositivo” que consistia en dos pinholes enfrentados, para
que la luz de la [dmpara del espectrometro este mas colimada. De todas formas, yo hice una pruebay
funciono bien sin eso. Creo que mejoraria bastante. Te hago un dibujito de lo que habia hecho mas o
menos. No recuerdo si lo termino 100% ahora.

El cubre se coloca con tornillitos sobre una
placa que se encastra en el sdcalo indicado
con la flecha

muestra

Aca se coloca la fibra

Pinhole (creo que tenia 1Imm de
para detectar A —> ( a

diametro, y habiamos pensado
en una rosca para poner la fibra
con el colimador que trajo
thorlabs

3. TOPOGRAFIA

La topografia de las muestras sera caracterizada empleando un AFM. A partir de las imagenes analizar:



1) Estadistica de tamanfos y porcentaje de recubrimiento, en funcidn del tiempo de depdsito a
partir del analisis de las imagenes AFM
2) Determinar el tiempo de coalescencia

LECTURA:

1 JAVenables, G D T Spiller and M Hanbucken, “Nucleation and growth of thin films” Rep.
Prog. Phys., Vol 47, pp 399-459, 1984.

Schwartzkopf et al. Interesante complementario

Seccion 2.1 del paper de Xenogiannopoulou et al

Las teorias de escala del paper de Brault et al.

Malinsky et al.

Tvaro“zek et al.

bk WwWwN



