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RESUMEN

En este trabajo se ha usado el Recocido Laser (RL) para modificar las caracteristicas Opticas y
morfoldgicas de peliculas delgadas ceramicas usadas en aplicaciones de ingenieria. Se usaron
muestras de SiC y ZrO,-Y,0; (ZrO, con 8% por masa de Y,03), las cuales fueron depositadas so-
bre substratos de cuarzo, silicio y zafiro, en un sistema Magnetron Sputtering (MS). Se eligieron
blancos estequiométricos de SiC y ZrO,-Y,03, para cada caso respectivo. En las muestras de SiC,
se mantuvo un espesor nominal de 100nm. Para el recocido, se ha usado un Laser de CO, de baja
potencia, 1.2W y un tiempo de exposicion de 10 min. Se presentan resultados de caracterizacion
usando AFM, FTIR y XPS. Los resultados indican que la rugosidad, el tamafio de grano y las
propiedades Opticas de las peliculas delgadas obtenidas por MS pueden ser modificadas con un tra-
tamiento posterior de recocido laser a baja potencia, sin presentar cambios en su composicion
quimica y disminuyendo el tiempo de procesamiento de estos materiales en comparacion con téc-
nicas convencionales de recocido en hornos.

INTRODUCCION

Los tratamientos térmicos de recocido, realizados a peliculas delgadas obtenidas por Magnetron
Sputtering, han sido reconocidos como etapas importantes para el procesamiento estos materia-
les con el proposito de mejorar propiedades de las peliculas delgadas. Estos tratamientos han
sido extendidos para la fabricacion de materiales nanoestructurados en diversas aplicaciones de
ingenieria que incluyen: recubrimientos de barrera térmica [1] y dispositivos fotdnicos [2-4].
Usualmente los materiales depositados por Magnetron Sputtering (MS) son amorfos, la forma-
cién y el crecimiento de fases cristalinas son inducidos por tratamientos térmicos posteriores. El
tamarfio de los nanocristales es controlado por las condiciones de recocido, que requiere altas
temperaturas y varias horas de operacion [3,5]. Hay asi la necesidad de estudiar técnicas alter-
nativas para disminuir el tiempo de proceso y lograr mejores desempefios. El estudio de los
efectos de la radiacion laser en sélidos ha sido estudiado desde 1971 [iError! Marcador no
definido.], sin embargo el efecto en nanoestructuras estd siendo explorado actualmente. El
recocido usando radiacion laser (Recocido Laser: RL) se presenta como una técnica eficaz para
el tratamiento de superficies [6], por su efecto localizado y porque la energia aportada permite
alcanzar o superar las usuales en tratamientos térmicos superficiales. Para realizarlo se usan
diferentes tipos de laseres, siendo actualmente el de Nd-YAG vy el laser de CO,, los mas comu-
nes. En este trabajo se reporta un estudio del efecto de la radiacion infrarroja de laser de CO,en
peliculas delgadas de SiC y ZrO,-Y,03, materiales actualmente prometedores para aplicacion
en dispositivos eléctricos y optoelectrénicos, especialmente en circuitos capaces de resistir altas
temperaturas, altas potencias y altas frecuencias [7].
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EXPERIMENTO

Las peliculas de SiC y ZrO,-Y,0; fueron preparadas en un sistema MS usando substratos de
silicio, cuarzo y zafiro para peliculas de SiC y de cuarzo para peliculas de ZrO,-Y,0;. Los
blancos fueron aleaciones preparadas estequiométricas de alta pureza. Las peliculas fueron
crecidas a temperatura ambiente y la presion total del sistema en el caso de SiC fue de 2.7 x10°®
mbar, y para ZrO,-Y,05 fue 1x10 mbar. Se utiliz6 un laser infrarrojo de CO,, con una potencia
de 1.2 W, en exposiciones de 10 minutos para cada tratamiento. Las peliculas se irradiaron en
condiciones controladas de exposicion: presion, voltaje, tiempo y potencia de irradiacion. Los
tratamientos laser se realizaron en aire, tal como en el proceso normal de fabricacion. Para con-
trolar la atmosfera, se utiliza eventualmente una camara de irradiacion, en la Figura 1 se mues-
tra un esquema del proceso de irradiacion y en la fotografia se aprecia la camara utilizada.
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Figura 1. (a) Esquema del proceso de irradiacion; (b) Fotografia de la cdmara de irradiacion

Se estudiaron los efectos de los tratamientos sobre las propiedades de las peliculas producidas,
midiendo la morfologia superficial y las caracteristicas quimicas y Opticas antes y después del
procesamiento laser. Los cambios morfoldgicos de las peliculas fueron detectados usando un
microscopio de barrido de punta (SPM) de Park Scientific Instruments, en su modo normal
(AFM) y en su modo lateral (LFM); obteniendo resultados de la rugosidad superficial y el ta-
mafio de grano. La composicidn quimica fue determinada a partir de resultados de XPS en un
equipo Termo V.G. Scientific ESCALAB 250, y los espectros IR se determinaron mediante
espectroscopia de transformada de Fourier (FTIR) en un equipo Shimadsu 8400.

RESULTADOS Y ANALISIS

Los estudios estadisticos de la morfologia superficial antes y después del tratamiento con laser
muestran que la rugosidad y el tamafio de grano de ambos materiales disminuyen con el trata-
miento laser. Para las muestras de ZrO,-Y,0sLa, las rugosidades media y RMS antes del reco-
cido laser son 9.67 Ay 14.0 A respectivamente; las muestras recocidas presentan una rugosi-
dad media de 6.82 A y una RMS de 10.1 A. Asi mismo, el tamafio de grano pasa de 912 A, en
las muestras sin recocer a 842 A en las recocidas. La Figura 2 muestra una comparacion de las
imagenes AFM tridimensionales de muestras de ZrO,-Y,03 antes y después del proceso de
irradiacion, se puede distinguir una mayor definicion de la estructura granular en muestras de
ZrO,-Y,05 irradiadas con laser. La Figura 3 presenta los resultados de LFM, lo cual confirma
el efecto del laser en la estructura morfoldgica de las muestras.
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(a) (b)
Figura 2. Imagenes AFM 3D (5u x 5u) con ampliaciones de 106 nm x 70.9 nm (abajo), en sitios de peli-
culas de (a) ZrO,-Y,03sin irradiacion (b) ZrO,-Y,03 con irradiacion

(b)
Figura 3. Imagenes LFM 3D (2u x 2u) en sitios de peliculas de (a) ZrO,-Y,0;3 sin irradiacion (b) ZrO,-
Y,03con irradiacion

En la Figura 4 se presenta una comparacion de las imagenes AFM tridimensionales de mues-
tras de SiC/Si antes y después del proceso de irradiaciéon. A partir de la Figura 4 se puede iden-
tificar un tipo de nanoestructuras llamadas “nano-hills”, similares a las obtenidas por A. Medvic
et al., [8] que corresponden a defectos no cominmente recurrentes del proceso de Sputtering.

(a) (b)
Figura 4. Imagenes AFM 3D (5u x 5p) 'y andlisis de defectos en sitios de peliculas de (a) SiC sin irradia-
cion (b) SiC con irradiacion.

El analisis AFM de las caracteristicas de estos defectos muestra que un recocido con Laser de
CO, disminuye el tamafio de los defectos desde 4 nm hasta 1.2 nm. En la Figura 5 se presenta
los resultados de absorcidn infrarroja para muestras de ZrO,-Y,03 y SiC antes y después de la
irradiacion laser. Se aprecia que el recocido laser permite una mejor definicion de las bandas de
absorcion en las peliculas tratadas.
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Figura 5. Espectro IR de muestras antes y después de irradiacion con Léser de CO, (a) ZrO,-Y,03 / cuar-

zo; (b) SiC / zafiro; (c) SiC / cuarzo

En la Figura 6 se presenta el espectro XPS generado por muestras de ZrO,-Y,05 /cuarzo irra-
diadas con laser de CO, en el que se destaca la presencia de los éxidos involucrados en este

material.

Cusritasis

Figura 6. Espectro de XPS para peliculas de
Zr0,-Y,03 / cuarzo irradiadas con Laser de
CO,

A partir de los resultados de este estudio, se puede
concluir que el recocido laser tiene como efecto la
disminucion de la rugosidad y del tamafio de grano
en muestras de ZrO,-Y,0; crecidas sobre cuarzo.
Por medio del recocido laser se puede disminuir el
tamafio de los defectos en muestras de SiC, para
hacerlas méas adaptables a las aplicaciones tecnolé-
gicas de este material. Los resultados de espectros-
copia infrarroja muestran que después del recocido
laser se definen mejor ciertas bandas de absorcion.
El recocido laser no afecta la estequiometria de las
peliculas ZrO,-Y,0;3 crecidas sobre cuarzo.
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