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Sputtering en la descarga luminiscente anormal a 800 °C

Sputtering in Abnormal Glow Discharge at 800°C of Temperature
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Resumen

Durante los procesos de tratamiento superficial
o de sinterizacion en el céitodo de una
descarga luminiscente anormal es inevitable la
presencia del sputtering, debido al bombardeo
de la superficie de la pieza por iones y especies
neutras rapidas. En este trabajo se reporta el
sputtering sufrido por muestras de acero
1020 y de cobre colocadas en el catodo de
una descarga luminiscente con flujo de argon
a una temperatura de 800 °C en el catodo. El
proceso de sputtering fue llevado a cabo en
corriente continua y también con corriente
continua pulsante, encontrandose una menor
tasa de sputtering con este ultimo tipo de sefial,
reflejada en la menor pérdida de masa de las
muestras utilizadas. También se determiné
que cuando se utiliza corriente continua
pulsante se requiere una menor potencia en
la descarga luminiscente para mantener una
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Abstract

The sputtering is inevitable during the surface
treatment processes and sintering in the
cathode of an abnormal glow discharge, due
to the piece surface bombardment by ions and
fast neutral species. In this work we study the
sputtering in samples of 1020 steel and copper,
placed in the cathode of a glow discharge,
with argon flow at 800°C temperature at
the cathode. The sputtering process was
carried out in continuous current and pulsed
continuous current, finding a lower sputtering
rate in the latter type of signal, reflected in
a lesser mass loss from the samples used. It
was also found that less power is required
in the glow discharge to maintain the same
temperature at the discharge cathode, when
using pulsed current. By the samples surface
optical microscopy analysis, is also observed
less homogeneity in the samples surface
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misma temperatura en el catodo de ladescarga.  subjected to abnormal glow discharge in the
Mediante analisis de microscopia Optica de la  pulsed current.

superficie de las muestras, también se observa

menor homogeneidad superficial en las  Keywords: Sputtering, Abnormal Glow
muestras sometidas a la descarga luminiscente Discharge, Continuum Current.

anormal en corriente continua pulsante.

Palabras clave: Sputtering, Descarga
luminiscente anormal, Corriente continua.
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1. INTRODUCCION

El sputtering es un proceso de atomizacion
presente en el catodo de la descarga
luminiscente, debido al bombardeo de iones
y especies neutras rapidas [1, 2], que puede
afectar la microestructura superficial de los
materiales sometidos a tratamiento en las
descargas luminiscentes [3]. Durante el proceso
de sinterizacion en el catodo de una descarga
luminiscente en atmosferas inertes [4], de
hecho, la morfologia de la superficie de la pieza
tratada cambia dependiendo de las condiciones
utilizadas para realizar el tratamiento. Una de
las condiciones que puede variarse durante
el proceso de sinterizacion en el catodo de
la descarga luminiscente es el tipo de sefal
utilizada para encender y mantener la descarga.

Este trabajo permite evaluar algunos de los
aspectos experimentales relacionados con el
sputtering presente durante el tratamiento de
materiales a temperaturas relativamente altas,
correlacionandolos con el tipo de sefal utilizado
para generar la descarga luminiscente anormal.

I1. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En la Fig. 1 se muestra la configuracion
electrédica utilizada para generar la descarga
luminiscente; consta de un anodo cilindrico de
5 cm de diametro y 5 cm de longitud; dentro
del anodo se inserta el catodo, que consta de un
tubo de 4 mm de didmetro y 20 cm de longitud,
con una delgada lamina de 1,2 cm de ancho y 5
cm de longitud soldada en uno de los extremos
y que hara las veces de soporte de la muestra.
Dentro del catodo se coloc6 una termocupla tipo
K con blindaje metélico, justo en la posicion
de la muestra y el centro de la descarga, cuya
lectura se registra con un termdmetro minipa
MT-600. Tanto el anodo como el catodo fueron
fabricados en acero 1020. Dicha configuracion
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electrodica fue montada en el interior de una
camara de vacio con posibilidad de controlar la
presion y el flujo gaseoso.

Como equipo de vacio se utilizd una bomba
mecanica de dos etapas y un medidor de vacio
tipo capacitivo marca Vacuubrand en el rango
de 0-760 torr. Para controlar el flujo del gas
en la camara y la presion de esta, se utilizaron
reguladores de flujo de esfera marca Dwyer,
en el rango de 0 a 1 LPM, y una véalvula de
vacio de conductancia variable colocada entre
la bomba y la camara. Las muestras de 10 mm
de didmetro y 2 mm altura, de acero 1020 y
de cobre electrolitico, fueron colocadas en
el catodo de la descarga, previa preparacion
por desbaste con una secuencia de lijas hasta
un acabado final con lijja N.° 600. Después de
lijadas, las muestras fueron lavadas con alcohol
y secadas en flujo de aire caliente. Como
sistema de ignicion de la descarga se utilizé una
fuente variable de corriente alterna (0-800 V),
rectificada con puente rectificador y filtrada con
un banco de capacitores electroliticos; la fuente
fue disefiada para operar en la configuracion
rectificada y filtrada y rectificada solamente
(aislando el banco de condensadores del
circuito), configuraciones que fueron utilizadas
para estudiar la incidencia de la configuracion
de la fuente en el proceso de sputtering. El
acople de la fuente de poder a los electrodos de
la descarga se realizd mediante una resistencia
variable ajustada en 320 W. La temperatura de
800 °C fue establecida con la fuente de poder en
una atmosfera de argon con flujo de 3,74 (cm?/s)
srp @ 2 torr de presion. Los tiempos utilizados
durante el proceso de sputtering fueron de 30 y
40 min. para las muestras de cobre y de acero,
respectivamente. Las muestras fueron pesadas,
antes y después del proceso de sputtering en una
balanza de cinco digitos (sensibilidad 0,1 mg)
para determinar la variacion de masa resultante.
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Fig. 1. Esquema de la configuracion electrédica utilizada para realizar
el sputtering en la DLA

La superficie de las muestras fue observada
por microscopia Optica, antes y después de
sometidas a la DLA, para evaluar el cambio de
su morfologia debido al proceso de sputtering.

II1. RESULTADOS Y DISCUSION

En la tabla 1 se muestran los valores del voltaje
y de la corriente de la DLA a presion de 2 torr
en argon con flujo de 3,74 cm?/s, necesarios para
mantener la temperatura en 800 °C en el catodo
donde fueron colocadas las muestras; también se
muestra la variacion de masa Dm de las muestras
de acero 1020y de cobre, después del proceso de
pulverizacion catodica, en porcentaje de masa.
El proceso fue repetido tres veces para cada
material, como se puede observar en los datos de
latabla 1. De los valores de corriente y de voltaje
de la tabla 1 puede inferirse que se requiere mas
potencia eléctrica en la configuracion filtrada
para establecer la misma temperatura del catodo,
comparada con la configuracion sin filtrar; este
hecho puede deberse al mayor potencial pico
(Vp=1,41V) alcanzado en la configuracion sin
filtrar con respecto al potencial constante de la
configuracion filtrada (superior en alrededor de
50V para el acero y 84 V para el cobre y un pico
de corriente superior en alrededor de 28 mA).
Con potenciales mayores inciden particulas con
mayor energia sobre el catodo para mantener
su temperatura y, simultineamente, es posible
extraer particulas con mayor energia del catodo
para mantener la descarga luminiscente. Por otro
lado, en configuracion filtrada de la fuente de
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poder, ladeficiencia en la energia de las particulas
se ve compensada por la mayor cantidad de
estas que llega al catodo, reflejada en la mayor
corriente necesaria para mantener la temperatura
del catodo en la configuracion filtrada de la
fuente [5]. También, el voltaje constante de
la fuente, en la configuracion filtrada permite
generar una descarga luminiscente mas estable,
cuando se compara con la descarga luminiscente
generada con la fuente sin filtrar, debido a la
menor presencia de arcos e inestabilidades
observadas durante el tratamiento.

Aunque la energia de las particulas que inciden
sobre el catodo es menor en la configuracion
filtrada de la fuente de poder, esta es suficiente
para extraer &tomos de la muestra y debido a su
mayor cantidad también extraen mayor cantidad
de atomos, como se muestra en la tabla 1, donde
se obtiene alrededor de tres veces mas sputtering
para la configuracion filtrada de la fuente para
cada material estudiado.

Comparando la cantidad de masa extraida en
los dos materiales utilizados (tabla 1), la mayor
pérdida de masa observada en la muestra de
cobre, a pesar de ser sometida un menor tiempo
a la descarga, es debida a su menor energia
de cohesion atomica y a su mayor densidad,
comparadas con las del acero 1020 [6].

Finalmente, para los dos tipos de configuracion
de la fuente de poder se requiere mayor
diferencia de potencial para mantener las
condiciones de temperatura del catodo cuando se
realiza el proceso de sputtering en las muestras
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TaBrLA 1
MEDIDAS DE LA VARIACION DE MASA DEL ACERO 1020 Y DEL COBRE EN LA DL A DE ARGON CON
UN FLUJO DE 3,74 cM?*/s A 2 TORR DE PRESION Y 800 °C. TAMBIEN SE MUESTRA EL VOLTAJE Y LA
CORRIENTE DE LA DESCARGA, NECESARIOS PARA ESTABLECER LA TEMPERATURA DEL CATODO Y DE

LA MUESTRA
Material t (min.) Conf/cion Dm(%) v(V) V(mA)
0,013 482 140
0,013 470 140
Acero Sin filtrar -0,014 480 140
40 0,037 628 170
1020

-0.039 620 170
Filtrado 20,042 627 170
Sin filtrar 0,073 520 140
0,076 521 140
-0,070 521 140

Cobre 30
0,222 648 170
Filtrado -0,266 650 170
-0,220 660 170

de cobre (ver tabla 1: superior, alrededor de 44
V en la configuracion sin filtrar, y 28 V en la
configuracion filtrada). Este comportamiento
puede deberse a la mayor cantidad de atomos
extraidos de la muestra (alrededor de tres veces
superior a la del acero 1020), lo cual también
demanda mayor energia para mantener las
condiciones de ionizacion de la descarga y, asi,
la temperatura del catodo [5].

En la Fig. 2 se muestran las imagenes obtenidas
por microscopia Optica de las muestras de cobre,
antes y después de sometidas a la descarga
luminiscente en la configuracion sin filtrar y
filtrada de la fuente de poder, a 500 aumentos.
La temperatura de las muestras se mantuvo en
800 °C a presion de 2 torr y flujo de 3.74 cm’/s
en atmofera de argon durante cuarenta minutos.
En las micrografias se observa como, antes de
ser sometidas a la descarga, en la superficie de la
muestra se distinguen las huellas del ligado (Fig.
2a), que desaparecen después de sometidas a la
descarga, producto del bombardeo de las especies
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activas generadas en la columna negativa de
la descarga sobre la superficie de la muestra,
arrancando atomos de esta (sputtering), como se
ilustra en las Fig. 2b y 2c. Ademas, en las Fig.
2b y 2c se observa la erosion de la superficie de
la muestra, la cual, bajo condiciones controladas
puede utilizarse para preparacion metalografica

[7].

Comparando el proceso de sputtering con mas
detalle en la configuracion sin filtrar y filtrada,
de la fuente de poder, se puede observar que la
superficie de las muestras sometidas a la descarga
generada con la fuente de poder filtrada es mas
homogénea, lo que es coherente con las medidas
de corriente y de voltaje mostradas en la tabla 1,
ya que el voltaje promedio es mayor para la sefial
filtrada con relacion a la sefial sin filtrar; ademas,
el voltaje ripple es menor en la sefial filtrada que
la sefal sin filtrar [8], lo que implica que en la
sefal filtrada todas las especies llegan con la
misma energia y en mayor cantidad, mientras
que en la sefal sin filtrar las especies llegan

Y7 CEDEC

0000



Sputtering en la descarga luminiscente anormal a 800 °C

con diferente energia y en menores cantidades
generando un proceso menos homogéneo
que tal vez requiera de un mayor tiempo para
obtener resultados similares a los de la descarga
sostenida con la fuente filtrada. Ademas, el
mayor potencial pico de la sefial sin filtrar
respecto a la sefial filtrada provoca que sobre la
superficie de la muestra incidan particulas mas
energéticas que aumentan la inhomogeneidad de
la interaccidn con la superficie, dejando crateres
de diferente forma y profundidades, los cuales
se observan en la Fig. 2b.
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Fig 2. Micrografia del las muestras de cobre sometidas a
800 °C durante 30 min., en la descarga luminiscente a 2
torr de presion con flujo de 3.74 cm®/s de argon y voltaje
constante a 500x: a) antes, b) con sefial sin filtrar y c)
con senal filtrada.
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En la Fig. 3 se muestran las micrografias del
acero 1020, antes y después de sometido a la
descarga luminiscente, en la configuracion sin
filtrar y filtrada de la fuente de a 500 aumentos.
Las condiciones del tratamiento fueron las
mismas utilizadas para el cobre, excepto el
tiempo de tratamiento, que fue de cuarenta
minutos, escogido para permitir observarse una
razonable variacion de masa.

En las muestras sometidas a la descarga (Fig.
3b y 3c) se observa la modificacion superficial
debida al bombardeo de las especies activas del
plasma de la descarga luminiscente. Comparando
las superficies de las muestras de acero 1020
después de tratadas en la descarga luminiscente
en las configuraciones sin filtrar y filtrada de la
fuente de poder, se evidencia que la superficie
tratada con la descarga filtrada presenta un
bombardeo méas homogéneo comparado con la
muestra de la senal no filtrada, corroborando
el comportamiento observado en las muestras
de cobre (Fig. 2b y 2c). También, la superficie
tratada de las muestras de acero 1020 presenta
una mayor homogeneidad que las de cobre
debido a su cardcter mas resistente.

Finalmente, tanto la muestra de cobre como
la de acero 1020, pierden mas masa en la
configuracion filtrada de la fuente de poder, vy,
ademas, la superficie de la muestra exhibe un
patron homogéneo, comparado con la muestra
en la configuracion sin filtrar; esto sucede en
las mismas condiciones de presion, flujo y
temperatura.
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Fig. 3. Micrografia de las muestras de acero 1020
sometidas a 800 °C durante 40 min., en la descarga
luminiscente a 2 torr de presion con flujo de 3.74 cm?/s
de argon y voltaje constante a 500x: a) antes, b) con
sefial sin filtrar y ¢) con sefal filtrada.

I'V. CONCLUSIONES

Se realiz6 la pulverizacion catodica (sputtering)
de acero 1020 y cobre para tiempos de 40 y
30 minutos, respectivamente, a temperatura y
presion constante, para la configuracion filtraday
sin filtrar de fuente de poder, observandose que el
sputtering es mas eficiente para la configuracion
filtrada que sin filtrar, lo cual puede deberse a que
la energia de la sefal es proporcionada en forma
homogénea y es aprovechada en su totalidad
durante el sputtering. Por otro lado, se puede
obtener una misma temperatura en el catodo de
la descarga luminiscente con menor consumo de
potencia, utilizandose la configuracion sin filtrar
de la fuente de poder, en lugar de la configuracion
filtrada.
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Las DLA con la sefial sin filtrar pueden tener
aplicaciones especiales, como en el caso de
la sinterizacion, donde se requiere la menor
pérdida de masa de la muestra, debida al proceso
de sputtering por los choques de las especies
ionizadas y atomos energéticos provenientes
del plasma de la columna negativa de descarga
luminiscente.

La DLA con la senal filtrada es mas estable,
debido a la menor presencia de arcos e
inestabilidades en ella.
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