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INTRODUZIONE

I Scopo del progetto

L'obiettivo di questo lavoro consiste nella progettazione e costruzione di unaistem
UHV (Ultra High Vacuum) multicamera per la deposizione di film sottili. La tecnica
utilizzata per crescere i ricoprimenti sottili in questo caskbarco catodico continuo e
pulsato. Questa tecnica permette di depositare film di elevates@pe in tempi
estremamente veloci. La sorgente & pressoché puntiforme in cordhongputtering ed i
film possono essere piu spessi e piu puri.

L’ Arc Vapor Deposition € una tecnica di deposizione di film sottlie cade nella
grande famiglia del PVDPhysical Vapor Deposition). ESsa consiste nella vaporizzazione,
da un elettrodo, del materiale che si vuole depositare per mezroaico. La tecnica e
veloce, efficiente e relativamente poco costosa: di conseguamradei metodi piu usati
a livello industriale per ottenere deposizioni di film sottilbnc ottime proprieta
meccaniche.

Negli ultimi anni si stanno effettuando numerose ricerche, sianspaali sia
teoriche, al fine di mettere in evidenza come questa tecnica psssee molto utile per
produrre dei film sottili in grado di aumentare le proprietdcliis e chimiche dei
rivestimenti (come ad esempio un aumento della densita, un miglioi@mell’adesione
al substrato, della stechiometria dei composti e di ulteriori carattkasthimico-fisiche).

In particolare la letteratura russa tratta numerosi esathpgiome la tecnica
dell'arco, proprio grazie all’alto grado di ionizzazione dei vapaodptti, renda possibile
la produzione di rivestimenti con determinate proprieta chimicohiisie strutturali per
particolari condizioni di processo, non altrimenti ottenibili con d@kniche competitive
quali il magnetron sputtering 0 I'evaporazione tramitelectron beam. Come si vedra in
sequito, infatti, l4rc Vapor Deposition ha il grandissimo vantaggio di controllare non solo
la ionizzazione degli atomi che si vogliono depositare, attraverscamainazione di
campi elettrici e magnetici, ma anche I'energia con la quale gli iomaao sul substrato.

Le sorgenti ad arco vengono inoltre utilizzate come sorgentiopebeam che
devono produrre elevate densita di corrente.

Nel mondo industriale, infatti, questa tecnica riscuote molto interesse.



Il deposito tramite arco catodico € un processo fisico sottovumocansente la
crescita di film duri, compatti ed aderenti su un ampio spettroaderiali al di sotto dei
300°C: 1l film, estremamente sottile, ha durezze da 1000 a 3500 H&ppkcazioni
industriali sono molte e variano dalla ricopertura di utensili déotagli stampi per le
materie plastiche e lavorazioni meccaniche, da prodotti d’amedt® (maniglie, copri
interruttori, pomoli, etc.) a componentistica da bagno (rubinetti, docce, tubi, etc.).

| pezzi ricoperti tramite tecniche PVD presentano caratiele migliorate in
termini di durezza superficiale, coefficiente d’attrito, sitbichimica e resistenza alla
corrosione: il processo mantiene inalterate le tolleranze dioraisie di rugosita del
pezzo e si adatta alle deformazioni in campo elastico.

I PVD si pone, inoltre, come alternativa ai processi inquindntiivestimento
tradizionale, infatti il basso impatto ambientale € il punto fgoea proporsi tra le
tecnologie del nuovo millennio (la fase di produzione é a secco e renitbprodotti, non
produce scorie di lavorazione e non utilizza materiali/liquidi tossici).

Ecco una breve panoramica dei tipi di rivestimenti che vengono utilizza
dall'industria:

» Nitruro di titanio (TiN): caratteristiche eccezionali sono [Ielevata
resistenza ed un comportamento chimico non reattivo;

 Nitruro di Cromo (CrN): caratteristiche particolari sono [I'elevata
resistenza ed una tendenza molto ridotta ad usure e sollecitazioni a freddo;

* Carbonitruro di Titanio (TiCN): i rivestimenti di TICN grazie alla loro
resistenza garantiscono una maggiore e migliore resistdhmsaia in caso
di sollecitazioni abrasive;

e Nitruro di Zirconio (ZrN): i rivestimenti di ZrN possono essere regolati in
modo definito nella loro microscabrosita e si adattano in modo pargcol
per avvitatrici e come rivestimento di decorazione;

* Nitruro di Titanio e Alluminio (AITiN): i film di AITIN si caratterizzano
per la loro elevata resistenza, solidita e resistenza all'ossidazione;

* Tungsteno in una matrice di carbonio amorfo idrogenato W-C:H questo
tipo di strato €& stato progettato specialmente per componenti
particolarmente sollecitati tribologicamente come ad esempie deaitate
0 componenti idraulici. Questi rivestimenti presentano ottima eeziat

all'usura con coefficienti di attrito estremamente bassi:

Vi



e Diamond Like Carbon (DLC): caratterizzato da proprieta chimiche e
fisiche tanto piu vicine a quelle del diamante naturale quanto maggilar
frazione CsPCspf. Pud arrivare ad avere durezze vicine agli 80 GPa,
densita di 3.1 g/ciy elevatissima resistenza agli attacchi chimici, elevata
conducibilita termica.

* Rivestimenti Decorativi: | rivestimenti PVD possono essere depositati con
la creazione di strutture multistrati e come strati brill@ntolorati. Oltre
alla protezione anti-usura ed una facilita alla pulizia, corfens al
componente un alto valore aggiunto. Inoltre consente di mantenere
inalterato il suo aspetto esterno per anni senza difetti.

Per questa serie di motivi si & pensato di modificare un sistginasistente a
singola camera e sorgente da 1” ad un sistema a multeaensorgenti da 2" ad alta
stabilita situato presso i Laboratori Nazionali di Legnatd'ldiéluto Nazionale di Fisica

Nucleare un sistema per deposizioni PVD tramite arco.

Vii






Capitolo 1

La tecnica di deposizione ad arco

1.1 Cenni storici sulla scoperta dell’arco in vuoto

Storicamente la vaporizzazione per mezzo di tecnica ad arnataeper la prima
volta descritta da Robert Hare nel 1839. Egli ha focalizzato istudi sulla progettazione
di elettrodi per la fusione di leghe per mezzo di archi, e hazaat le scariche come
sorgente di contaminazioni nei reattori per la fusione e comernmaate nei processi
PVD che utilizzano alte tensioni (ad esempio le sorgenti per Zaparone utilizzate nelle
deposizioni di film tramite PVD) | primi che perd suggerirono I'utilizzo dell’arco per
ottenere deposizioni di film in vuoto sono stati dapprima Wroe, nel 1968m®ur poi
nel 1972. Solamente diversi anni dopo, pero, la tecnica divenne di utilizzoriialeyst
guando furono depositati i brevetti presso gli uffici degli Stati iUdiAmerica e
dell’Unione Sovietica, rispettivamente da Snaper nel 1971 e da SablE974elin seguito
la deposizione di film sottili con la tecnica ad arco fu studiagaarticolar modo nei paesi
dell’ex-Unione Sovietica e gran parte della ricerca e dagluppi applicativi si basava
soprattutto sulla sintesi di nitruri di titanio, al fine di proluregkr resistenza di utensili da
taglio.

Come ¢€ intuitivo pensare, la tecnica délt Vapor Deposition ha preso piede in
Europa e negli Stati Uniti, conquistando la quasi totalita del ateerdei ricoprimenti

protettivi degli utensili a partire dal crollo del muro di Berlino.

1.2 Caratteristiche della curva V-I in vuoto

La vaporizzazione tramite arco avviene a basse pressioni quando la settrica el
ad elevata corrente e bassa tensione, si manifesta tra duedefsisti a breve distanza. A
guesto punto la scarica vaporizza il materiale a partire, glemsmte da uno dei due
elettrodi mentre si forma un plasma tra essi. Karl T. Comptdnisie I'arco come “una
scarica in un gas o in un vapore che ha una caduta di potenzial®dd dell'ordine del

minimo potenziale di ionizzazione o di eccitazione del gas o del @agiesso”. J. M.



La tecnica di deposizione ad arco

Lafferty aggiunge che “l'arco € una scarica auto-sostenutaceagiasupportare le alte
correnti prodotte da un meccanismo di emissione elettronica dal catodo negativo”.

La Figura 1.1 schematizza una tipica curva tensione-corrente dsaamga in
vuoto tra due elettrodi. In questa rappresentazione si pud osservare la relagientedsa
un arco e altri tipi di scarica che possono avvenire in vuoto.

A correnti minori di 10 A, una piccola scarica pud essere mantenuta se si
forniscono elettroni o se in qualche modo si eccita esternamersistaima. Questo
particolare fenomeno € denominato scarica di Townsend.

Quando si supera una corrente critica o se il potenziale apm@icatiicientemente
elevato da ionizzare il gas, si forma una scarica che puo a@ioses gormal glow
discharge): si ha, cosi, la formazione di una scarica luminescente gardaaglettroni e
ioni. Generalmente in questo tratto della curva un aumento dellnt®mon provoca un
rilevante aumento della tensione, e non c’e un’apprezzabile erosione degldelettr

Se, pero, la corrente € aumentata ulteriormente (fino a circa )Osl Wota un
apprezzabile aumento della tensior@énprmal glow discharge) e I'elettrodo caricato
negativamente (catodo) & bombardato dagli ioni del gas che ne erodsuneetéicie. E
proprio in questa zona della curva V-1 che operano tutte le sorgentiypering.

Aumentando ulteriormente la corrente si produce una scarica abhsostiene in
vuoto. Il catodo emette elettroni, e la scarica, che ha la eastita di avere elevate
correnti (centinaio di Ampere) e basse tensioni (qualche ddcMelt) pud autosostenersi

senza I'immissione di gas nel sistema.
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Figura 1.1: Curva Tensione-Corrente in una scansaiotc’.



1.3 Vari tipi di arco in vuoto

L’'arco in vuoto €, come anticipato, una scarica che si sostienée gaila
ionizzazione del materiale originato da uno degli elettrodi. #ghe avvenga la scarica
non c’é alcun materiale tra gli elettrodi che favoriscaribfeeno, di conseguenza bisogna
prevedere un sistema di innesco in modo da superare la barrip@tedziale che é
presente prima dell’evaporazione. In particolare si pud intervemireon inneschi
meccanici (che mettono a contatto fisico gli elettrodi) oppareigneschi ad alta tensione
(in modo che una piccola zona del catodo riesca ad avere una sudfielmmsione
elettronica tale da espellere materiale che servira per autosedeesaccessiva scarica).

1.3 Vari tipi di arco in vuoto

Il comportamento della scarica in vuoto dipende principalmente dalleecestathe
di emissione elettronica del catodo. Gli archi in vuoto vengono normalmsedtévisi
(Figura 1.2) in 3 classi, in base all'alimentazione fornita agittrodi, all’elettrodo
consumato e alle modalita di erosione.

Un catodo freddo che presenta una bassa emissione elettromeegligente da
origine ad umrco catodico continuo o discreto; la curva V-l di questa sorgente presenta
una brusca caduta della tensione, anche di qualche ordine di grand@zzgEenere, in
seguito allaumentare della corrente, non vi sono significativi esaimdella tensione.
Questi tipi di sorgente sono suddivisi sandom arc source € controlled arc source a

seconda di come é confinato I'arco sulla superficie del catodo (paragrafo 1.3.1).
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1.3 Vari tipi di arco in vuoto

Con un catodo sufficientemente caldo, in modo da aumentare I'emissione
elettronica, si genera umrco distribuito. Questo acronimo sta proprio ad indicare che
I'intero catodo emette elettroni, € non solo da un punto (denomingiade spor) come
nel caso precedente. Con questo tipo di sorgenti I'erosione pud avveseeyrala dalla
configurazione degli elettrodi, all’anodo o al catodo. Nel primo saka un arco anodico,
mentre nel secondo caso un arco catodico distribuito (paragrafo 1.3.2).

Con un appropriato generatore si pu0, invece, ottenemraoncatodico pulsato.

La progettazione di una sorgente di questo tipo e del tutto idetiBcaoagenti per arco
catodico continuo, tranne per il fatto che I'alimentazione é fornitandgeneratore pulsato
in modo da avere rapidissime successioni di accensioni e spegnitediidico sulla

superficie del catodo (paragrafo 1.3.3).

1.3.1 Arco catodico discreto

Nell’arco catodico discreto I'erosione di materiale avviene puadolente al
catodo. Esso si trova allo stato solido e, generalmente, lavoraparegure inferiori ai
1000 K. Sulla superficie del catodo si forma, dopo che e stato innd'scaty un punto
luminoso ¢athode spot). | processi che avvengono in questo punto sono molto difficili da
studiare e da quantificare. Si stima, tuttavia, che le dimend®io spot siano molto
piccole (10°+10* m?), che abbia una densita di corrente molto elevata, dell'ordine dei
1010 A/cm?, e che si muova molto rapidamente sulla superficie del catodon@¥).
Questa velocita €, come si vedra in seguito, influenzata da ueadsddttori come la
composizione del catodo, la pressione e le specie di gas presecéim@éra, ma
principalmente il confinamento tramite I'applicazione di campi me#igi sulla sorgente. |
parametri che influenzano lo spot sono numerosi; tra questi emergare prioritari i
seguenti:

» Superficie del target

* Diametro dello spot

» Tensione del catodo

» Densita di corrente

* Velocita e movimento dello spot

» Tempo di vita dello spot



La tecnica di deposizione ad arco

Il processo che avviene stilthode spot non € del tutto chiaro. Si suppone pero che
I'elevata densita di corrente locale provochi un rapido riscaldamento piccolo volume
di materiale del catodo, di conseguenza avviene un’evaporazioneiespsto piu
violenta, quanto piu é breve l'intervallo in cui avviene il rilasei®@rgetico. In seguito lo
spot si sposta in una zona adiacente e da origine nuovamente a queete@rall’anodo,
invece, la densita di corrente € molto minore, di conseguenzadieeagvviene, in questo
caso, solamente al catodo.

Come anticipato, un parametro critico é&udperficie del target: si € osservato che
su di una superficie pulita I'arco tende a muoversi su un’are@vegtente piccola, mentre
su di un catodo rugoso tende a muoversi sull'intera superficie. Insénehrerebbe che
I'arco tende a seguire preferenzialmente le irregolaritaricipdi presenti, quali abrasioni,
protuberanze e microcricche. Jutténaostiene che questi cammini preferenziali in
particolare nelle abrasioni sono dovuti all’'accumulo di elementi contaminati.

Per misurare Igrandezza dello spot esistono due tecniche: &ytograph method,
che utilizza il diametro del cratere lasciato dall’arco gemerare una stima dello spot; 2)
fast registry method, che stima le dimensioni partendo dalla piu luminescente areenpee
sul catodo. Questi due metodi danno dei risultati abbastanza diffddaatider ha per
primo correlato la corrente con la dimensione di singoli spot cato@Gmme si puo
osservare dalla Figura 1.3 la relazione ha un andamento linearerpasti superiori ai 50
A, mentre al di sotto di questo valore il diametro dello spot tenderracare a 4 um,
quando la corrente e quasi zero. Da questo grafico si puo facilmeatare che la
maggiore densita di corrente si ha intorno ai 50 A {-A6m?). A correnti piu elevate
'aumento del diametro del cratere riduce la densita di corrente.

Valori medi dei diametri misurati analizzando il cratersciato sulla superficie
sono intorno ai 10 cn?, mentre le dimensioni di uno spot singolo sono tig cn?.

Smith et aP hanno studiato la dimensione dello spot utilizzando tecniche
fotografiche ad alta velocita. La zona luminosa impressiondtaseilicola ha dimensioni
che variano da 1:40™ cn? a 5107 cn?, con densita di corrente da 1@ Acm? a 7.810°

Acm. Gli spot singoli hanno invece un’area stimata dil®:1 cn?.



1.3 Vari tipi di arco in vuoto
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Figura 1.3: Dipendenza del piu probabile diametrondcratere dalla
corrente di arch

La tensione del catodo €, invece, un parametro in letteratura considerato in genere
non molto importante. Essa dipende dalla composizione del catodo, daksiziene
degli elettrodi nella camera, dalla pressione e specie dingziegati nel processo e dai
campi magnetici applicati. La tensione assume valori che vadanma decina di Volt
fino a 40 V (Tabella 1.1). Si pud osservare come esista urmorgdatra temperatura di

ebollizione del target e tensione d’arco (Figura 1.4).
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Figura 1.4: Tensione della corrente d’arco in fonei della temperatura di
ebollizione per differenti materidli



La tecnica di deposizione ad arco

La densita di corrente, come gia accennato in precedenza, dipende dai medesimi
parametri che influenzano la d.d.p. tra gli elettrodi. Aumentando é@este la
corrente, I'arco trova energeticamente favorevole dividersi dando laggu spot sulla
superficie del target, in questo modo possono essere osservati phi  ar
contemporaneamente. Djakov e Holfhémmnno studiato questo fenomeno per alcuni
metalli (Zn, Bi, Pb, Al e Cu). | risultati da loro ottenuti sorsualizzati in Figura 1.5 la
guale riporta il numero di spot catodici che si formano in funziona delrente applicata.
Questi dati evidenziano come la corrente richiesta per averglining dello spot sia una
funzione lineare e crescente di-T? dove & & la temperatura di ebollizionejela

conducibilita termica.
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Figura 1.5: Numero medio di archi catodici in fuore della corrente di
arco applicata per vari metalli

Lo studiodella velocita e del movimento dell’arco sulla superficie del catodo € un
parametro importante da prendere in considerazione, sia per evutageosione
localizzata, sia per evitare una fusione del target. Generarteestarica si muove sulla
superficie in modo casuale, se ci si trova in assenza di cangpiet@ applicati o d’altri
sistemi di confinamenfo

Sherman et dl.studiano la variazione della velocita di spostamento dell'arco in
funzione del campo magnetico applicato. Essi osservano che, per valamplb applicati

inferiori a 2x10° T la velocita ha una dipendenza lineare dal campo ed arriva fifore

10



1.3 Vari tipi di arco in vuoto

! Aumentando ulteriormente il campo la velocita tende a salirggitnEentamente e non
linearmente, inoltre non hanno osservato valori di velocita superiori ai"30 ms

Fang studia la velocita del moto retrogrado dell'arco su todoadi rame, uno di
acciaio ed uno di titanio in presenza di un campo magnetico tragveksalvelocita
maggiore & stata trovata per il titanio (40 hpsmentre acciaio e rame nelle stesse

condizioni sperimentali presentano velocita rispettivamente di 15 &2 ms

1.3.2  Arco distribuito

Come anticipato in precedenza nell’arco distribuito, anche detto diffesasione
del materiale pud avvenire al catodo o all'anodo, a seconda dellgweafone degli
elettrodi nel sistema, alla forma degli stessi e alleeadrapplicate (Figura 1.2). L’arco
che erode l'elettrodo positivo & chiamatwdic arc, mentre quello che vaporizza il catodo
negativo e dettoathode arc.

Queste sorgenti hanno la peculiarita di produrre correnti di ionoretdvate, pero
senza la presenza di macroparticelle come nel caso dell'arediao, inoltre il materiale
emesso € totalmente ionizzato (in pratica non vi € emissiondorhi aeutri) ed é
monocaricatt

Quando la temperatura dell’elettrodo raggiunge all'incirca i 1500 Ksgdot
catodico diventa diffuso e stazionario ed € piu facilmente contielaispetto all’arco
catodico e la densita di corrente scende a valori compresi tra i 10 e i 100 Acm

Per quanto riguarda giirchi catodici distribuiti Anders et al. propongono una
classificazione dei diversi tipi di scariche che si formano,reasdo i fenomeni che
avvengono nell'intorno della regione catodica. | fenomeni piu importintanalizzare
sono l'evaporazione di materiale e I'emissione elettronica dalterficie dell’elettrodo,
che servono a sostenere I'arco in assenza di un’atmosfera.

Le sorgenti pearco anodico, sono semplicemente delle sorgenti ad evaporazione
riscaldate da un fascio di elettroni non collimato a bassa tensialia corrente Sanders
classifica queste sorgenti a seconda di come sono generatietgtoni. Esistono, di
conseguenza, tre diversi tipi di sorgenti anodiche (Figura 1.6): 1) a filaméotgikament
in cui un filamento percorso da corrente per effetto termoionicdteneéettroni; 2) a
catodo cavo oOhollow cathode, in cui un catodo cavo genera elettroni per effetto
termoionico che vanno a sbattere sull'altro elettrodo il qualsclda ed emette ioni; 3)
infine la terza sorgente & denominaédd arching cathode dove un catodo, raffreddato,

emette elettrony.
11



La tecnica di deposizione ad arco
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Figura 1.6: Sorgenti ad arco anodico

1.3.3  Arco catodico pulsato

Le sorgenti ad arco pulsato sono molto simili alle sorgenti pev aatodico
continuo, con la differenza che l'alimentatore non fornisce una corB®jana pulsata.
Questa tecnica €, quindi, piu semplice, meno costosa, e permeiterelisargenti piu
compatte, eliminando i problemi di raffreddamento del target cliendeassolutamente
essere presi in considerazione nelle sorgenti alimentaterient®icontinua. La fisica che
sta alla base della generazione del plasma e identica a dglédlaorgenti DC, anche se ci
sono delle differenze che rendono questa tecnica molto interessaritepoiante
analizzare le caratteristiche del plasma che si fornso pa0 essere generato da ogni
target di metallo solido e ha la peculiarita di essere aft@mienizzato e di avere una
minore contaminazione da macroparticelle rispetto alle sorgesti gpco catodico
continuo. Gli ioni emessi sono multicaricati e hanno un’energia aleedai 20 ai 200 eV,
per elementi con elevato numero atomico. Le indagini eseguite darf\et al. fanno
notare come vi sia una dipendenza tra la carica degli ionieenppa di pulsazione della
correnté’: all'laumentare della frequenza di pulsazione dell’arco corr@am aumento

della carica media degli ioni espulsi (Figura 1.7).
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Figura 1.7: Dipendenza tra la carica media degii émessi in funzione del
tempo di scarica per diversi metalli (campo applict 65 mT e corrente
d’arco di 100 A¥’.

1.4 Materiale emesso dal catodo

Il flusso di materiale che € emesso da una sorgente per dochcoadiscreto o
pulsato € composto da ioni, macropatrticelle, elettroni e da una pigadka di atomi
neutri. Come detto in precedenza, uno dei grandi vantaggi di questa tepnagaio I'alto
grado di ionizzazione del plasma generato. Da varie indaginiusffetsi € osservato che
gli atomi neutri emessi sono all'incirca I'1-2% e che la magpgarte delle macroparticelle
e espulsa a bassi angoli (tra 0° e 30°), mentre il flusso deipnincipalmente emesso in
una direzione perpendicolare al piano del catodo.

Klyarfel'd et al. hanno studiato la velocita d’erosione dei tammt numerosi
materiali ed hanno osservato che c’e una dipendenza limitata teateod’'arco e velocita
di erosione; la dipendenza maggiore si verifica, come si pud veddee Figilira 1.8,

solamente per metalli con temperatura di fusione minore.
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Figura 1.8: Velocita di erosione per vari metailfiinzione della corrente d’arto

Daaldet prosegue gli studi e scopre che la velocita di erosione dipende dsedive
variabili, tra cui la corrente d’arco, il periodo di tempo per il gualstesso rimane acceso
e le dimensioni del catodo. La velocita di erosione & determinata dallanseggaazione:

_ DAm, Am

Eq. 1.1

“ Jent Tet!
doven e il numero di sequenze d’arcty. la massa persa dal catode; € la massa persa
dal catodo nel tempdy, Ie € la corrente dell’arcolr € il tempo di scarica #m.=n Am. Da
guesta si osserva che I'erosione & connessa all’energiaictmeessa nel catodo: Daalder

identifica, infatti, la velocita d’erosione come una funzione della caristetita dall’arco.

1.4.1 Emissione ionica

Per poter caratterizzare I'emissione di ioni bisogna valukareergia, la carica e la
percentuale di ioni emessi rispetto al materiale espulso.

Gli ioni emessi dallo spot catodico sono caricati positivamerge asserva che
hanno un’energia maggiore di quella che ci si aspetterebbedifédieenza di potenziale
esistente tra catodo e anddo

Ci sono diverse misure sull’'energia media degli ioni emessi da catodi difiefant

Tabella 1.1 ne riassume alcuni:
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1.4 Materiale emesso dal catodo

Materiale | Tensione :f)lg?so medio d Frazione di ioni
Arco (V) | e V eV | +1 | +2 | 43| +4 | +5| +6
c 16 1.04 27 28 96
20 1.02 34 34 98 2
1.00 100
Mg 14.2 1.50 33 49 50 50
16 1.63 37 63
Al 20 1.42 46 66 60 38
20 1.58 39 62 49 44
20.5 1.48 56 39
Ca 13 1.47 28 41 53 47
Ti 20 1.79 42 76 27 67 6
1.65 31 40 55 5
20.5 2.05 6 82 12
Cr 19.5 2.02 38 76 16 68 14 2
20 1.82 25 67 8
Fe 19 1.47 72 106 54 46 0.5
20.5 1.73 33 64 3
Ni 18 1.37 43 59 65 33 2
185 154 | 345 53 48 48 3
20 1.51 53 44 3
Cu 22 1.70 | 48 82 38 55 7 0.5
20.5 1.70 44 42 14
Zn 14 1.14 86 14
Zr 215 2.17 46 100 14 60 21 5
22 2.33 9 55 30 6
Mo 28 2.86 53 152 3 33 42 19 3
245 2.35 14 47 28 11
Ag 16.5 1.36 | 445 61 65 34 1
19 1.77 32 59 5
cd 10.8 1.003 16 158 99.7 0.3
Ta 24 2.72 65 178 13 35 28 13 1q 0.8
W 28 2.74 8 34 36 19 3

Tabella 1.1: Proprieta degli ioni emessi da un aatodico, al variare del
materiale del catodo

Sono state proposte due tebrjger giustificare la creazione di ioni con energia
maggiore rispetto alla differenza di potenziale esistenteglir&lettrodi. Nella teoria
sviluppata da Plyutto et al. conosciuta con I'acronimo glvtéitial hump”, gli ioni sono
generati dalle collisioni tra atomi ed elettroni, essi vengspulsi dallanodo e attirati
verso una regione positiva che si forma immediatamente sopi@idaeealell’arco (Figura
1.9). Questa zona di plasma crea una variazione nella distribuzippogedriale nel piano
sovrastante il catodo e si ottiene una differenza di potenzialedis® V tra il catodo e la
regione stessa. Questa d.d.p. é sufficiente ad acceleravaigispulsi fino all’energia che

sperimentalmente si osserva.
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Figura 1.9: Schema delle emissioni provenientima spot catodico e
diagramma della distribuzione del potenziale

La seconda teoria, sviluppata da Radic e Santic, si basa sdtaida dei gas. Essi
giustificano 'aumento dell’energia degli ioni grazie a unfeasento di momento dal
flusso di elettroni provenienti dall’arco agli ioni, per mezzo di collisioni.

Un modello preciso che giustifichi questa accelerazione degilirion & ancora
stato elaborato e in ogni caso si pensa che entrambi i meucaoigra citati operino in
simbiosi all’interno del plasma.

La regione dello spot catodico e quella tra gli elettrodi sono zorauii si ha
un’intensa emissione di fotoni. Studi spettroscopici hanno evidenziatoetenza di
particelle neutre con energia di circa 5 eV e di ioni con emeamprese tra 50+60 eV che

si spostano in direzione normale alla superficie del target.

1.4.2 Emissione elettronica

Studi sull’emissione elettronica di un arco catodico stimano areergia degli
elettroni va dai 3 ai 6 eV per un elettrodo di Cu, e la loro densittiresirca di 1+5x16°
m3!2 Questi elettroni possono essere utilizzati, inoltre, per vapoeizza anodo nelle

sorgenti ad arco distribuito.
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1.4 Materiale emesso dal catodo

1.4.3 Emissione di macroparticelle

Le macroparticelle prodotte da un arco catodico sono delle picamee gdi
materiale con dimensioni dai 0.1 pm ai 100 um. La Figura 1.10, esegmit un
microscopio elettronico, visualizza delle macroparticelle dieram un film di rame; la

dimensione della goccia maggiore é di circa 20 um.

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 20um
100kv 50 800x SE 10.4 6168 M30-6

-

o

Figura 1.10: Fotografia al microscopio elettronitanacroparticelle di Cu
su un film di Cu depositato tramite arco catodiatsato.

Il numero delle particelle emesse € una funzione che decrgsueemzialmente in
funzione della grandezza delle stesse, per cui si trovano moltegmice con dimensioni

di 0.1+2 um. La velocita di erosione di macroparticelle pud estierata dall’equazione

1.2:
—y I Eq. 1.2
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dove W, rappresenta la velocita d’erosione totale del catodo ed e ricavata dall’'EEtpl.1,
frazione di corrente ionica (~0.1y, edeZ sono rispettivamente la massa e la carica degli
ioni.

L’emissione di macroparticelle aumenta al diminuire del punto dorasdel
materiale che si vuole depositare, infatti i materialiatéhri con un buon raffreddamento
del catodo riescono ad avere una produzione di macroparticelle infelti@fé. 1l valore
di 7, pud variare dai 2576 pgQer il rame, fino a 245+360 pg®er il cadmid®

Sono state eseguite numerose indagini sulla produzione di microgquedtigto
per deposizioni di TiN; Shalev et al. hanno verificato che il diam delle stesse
diminuisce allaumentare della pressione parziale giirfNcamera di deposizione e la
velocita di queste varia dai 0.1 agli 800 s base alla massa che possiedono.

Queste microgocce sono da evitare nella deposizione di film di lmumida; esse
sono emesse a bassi angoli e di conseguenza si possono utilizfdne ciee deflettono
gli ioni per evitare che giungano fino al substrato dove si vuole eseguire lazil@pasi

Un’altra tecnica che permette di ridurne il numero é I'appiarez di un campo
magnetico perpendicolare o con configurazione ad arco sulla sigpeli target al fine di
aumentare la densita del plasma, oppure l'utilizzo di sorgeatfwirzionino con corrente
pulsata. Ulteriori accorgimenti sono la riduzione della temperaleiraatodo, progettando
un raffreddamento efficiente, operare riducendo la corrente di arco, aumestainstanza

tra sorgente e substrato e aumentando la pressione del gas immesso in camera.

1.5 Controllo dell’arco sulla superficie del catodo

Come anticipato in precedenza esistono principalmente tre metodiopknare
I'arco sulla superficie del catodo. E utile applicare questrgimenti anche perché, in
guesto modo, si evita la distruzione del target, si ha un’erosione pitumaeitosi limita la
produzione di macroparticelle.
L’arco puo essere controllato in tre modi differenti:
1) Con un confinamento elettrostaticei utilizza uno schermo di materiale
ceramico che abbia una bassa emissivita elettronica, comeragies! nitruro

di boro.

2) Con un_campo magnetico perpendicolare al taretquesto caso l'arco si
muove circolarmente lungo il perimetro del catodo e tende a spostdles

zona in cui I'angolo tra superficie del target e campo magnétiminore. Con
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questa configurazione il plasma che si forma e spontaneamesterato verso
il substrato sul quale si vuole depositare il film.

3) Con un_campo magnetico ad arcme con le linee di campo che partono e che

si chiudono sul target stesso. Kesaev ha studiato il comportametecheica

in queste condizioni ed ha osservato che l'arco tende a compiere maviment
circolari sulla superficie del target mantenendosi nella zona doliaee di
campo magnetico sono parallele alla superficie del catodo.

Un vantaggio nell'utilizzare una di queste ultime due tecnichedasnel fatto che
permettono di avere un maggior controllo del plasma. Nel primo cas® gia detto, e
accelerato verso il substrato, per effetto Hall, e di consegusnzea un aumento
dell’energia degli ioni che vanno verso il substrato. Nel secondo icasag, il plasma é
maggiormente confinato nella zona adiacente la superficie rget & si ha una rilevante

riduzione delle macroparticelle proddtte

1.6 Innesco dell’arco

Esistono numerose tecniche per innescare un arco in vuoto. Queste includono
I'utilizzo di un trigger meccanico, un innesco ad alta tensione jtedaser, per mezzo di
un filo che collega gli elettrodi e si fonde, etc. In questo pai@gexanno presi in esame |
metodi piu utilizzati e piu semplici, che consentono di ottenere un mrgedEarco in
modo facile, ripetibile e abbastanza econorfico

L’accensione tramitetrigger meccanico € probabilmente uno dei metodi piu
semplici ed efficaci. In questo caso i due elettrodi vengono nmessntatto e subito dopo
allontanati. Si utilizzano generalmente punte in molibdeno o tungséemoya si puo
inserire una resistenza tra la massa ed elettrodo. Queastanea ha lo scopo di limitare la
corrente che pu0 passare durante il processo d’innesco.

Un’altra soluzione & quella di utilizzare usearica ad alta tensione per favorire
I'accensione. Il vantaggio di utilizzare questa tecnica € che nonpsesenti dei passanti
movimentati da far entrare nella camera da vuoto; il problem@, @athe bisogna isolare
I'alimentatore che fornisce alta tensione e bassa correntgediatatore in bassa tensione e
alta corrente che alimenta l'arco. La scarica in alta é@esforma un plasma all'interno
della camera. Se la densita e sufficientemente elevaessera innescare I'arco tra catodo

e anodo.
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Altre possibili tecniche per innescare l'arco consistono nel geneaomi ed
elettroni tra i due elettrodi; per fare questo ci si pud avealeunasorgente laser che sia

focalizzata sul catodo.

1.7 Caratteristiche dei film depositati

La deposizione di film sottili tramite processi in cui il suésire il film che si sta
crescendo sono continuamente bombardato da ioni pud aumentare la quddita del
deposizioni.

Mattox e Takgi hanno studiato gli effetti prodotti dal bombardamentizo sulla
superficie prima della deposizione, al momento della formaziorgntifaccia film-
substrato e durante la crescita del dep@sito

Bombardando con ioni la superficie del substrato prima della deposigione
inducono modificazioni superficiali che in genere favoriscono l'adesa®iefilm. Un
presputtering del substrato puo pulire da ossidi o altri contamiohetinormalmente
riducono l'adesione. Il bombardamento, se effettuato con energie ®ecqasd inoltre
modificare la superficie creando vacanze, difetti interstieialistruggendo la morfologia
superficiale.

Un bombardamento durante la formazione dell'interfaccia film-safosttumenta
l'interdiffusione tra le due specie e aumenta, di consegueaziesione. Nelle deposizioni
di niobio sulle cavita acceleratrici questo si ripercuote in urienigcambio termico tra
substrato e film, mentre nel caso delle deposizioni decorativatgaeun film che non si
stacca dal substrato.

I bombardamento ionico durante la deposizione del film ha numero#i sfita
crescita. La dipendenza della morfologia e della strutturdildeldalla temperatura cala
notevolmente, a tal punto che nella maggior parte dei casi € indipen@entralmente il
bombardamento ionico, aumenta la densita e la durezza del filmistav/ta reazione con
I'eventuale gas di processo e influenza la morfologia di ceequéro, in caso di materiali
refrattari, pud aumentare gli stress interni (Figura 1.11).

Durante la deposizione per arco il controllo della temperatura del substrato non €, di
conseguenza, un parametro fondamentale; I'alta densita di energisa partsubstrato
causa un rapido riscaldamento dello stesso.

La temperatura di deposizione pud essere controllata variando la corrente fiarco e

la tensione di bias.
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Per controllare la morfologia di crescita si deve varianeefgia con la quale gli
ioni arrivano al substrato intervenendo sulla tensione di bias.

Il processo di deposizione tramite arco permette inoltre di deposlelle leghe.
Durante il trasferimento di composti da target a substratapjdarto stechiometrico tra gli
elementi viene mantenuto. La stechiometria della lega che sii@depas, in alcuni casi,
essere differente dal target a causa del resputtering crenawdi substrato. E importante,
di conseguenza, riuscire a controllare la tensione di bias atlfiegitare che i rapporti
stechiometrici tra gli elementi non siano mantenuti costanti.

Altri vantaggi di questa tecnica sono gli alti tassi di deposiziomeggiori della
tecnicasputtering ma minori dell’evaporazione termica) e la possibilita di petsguire
deposizioni anche su superfici estese.

La sorgente di materiale in genere e solida, quindi si possonaiqnasi

all'interno della camera da vuoto in ogni posizione.

A Bassa Energia B Alta Energia

'.'\ /! /‘

@ Atomi da depositare

Figura 1.11: Schema simbolico che rappresenta p@sigone per arco a confronto con altre tecniéje.
Deposizione per sputtering ed evaporazione: gthatta depositare sono neutri e possiedono enengitatia
che contribuisce anche alla mobilita atomica d@odndensazione sul substrato. B) Deposizione nger a
gli ioni, talvolta multicaricati, possono essereelerati sul substrato che si vuole rivestire; tpasmenta la
mobilita atomica e pud anche asportare tramitetspng le impurezze eventualmente presenti sulla
superficie del substrato.

@ mpuita
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Capitolo 2

Progettazione Sistema da Vuoto

2.1 Costruzione del sistema per deposizioni tramite arco

Per eseguire deposizioni di film sottili tramite arco catodioatinuo, presso il
Laboratori Nazionali di Legnaro dell'Istituto Nazionale di EesNucleare, si dispone di un
sistema da vuoto dotato di una camera sulla quale € assemblata una sordgergetpa 1
pollice di diametro, progettata dal candidato durante I'internato di tesi difaurea

Durante questo lavoro di tesi I'intero sistema @ stato intemriprogettato. E stato
modificata sia la parte che riguarda il vuoto (sono state aggiafiee camere di processo
ed e stato ottimizzato I'arrangiamento del sistema)asipalte elettrica e di connessioni
ottimizzando e cablando l'intera apparecchiatura. Lo scopo € quelddtidiizzare i
processi di deposizione e di rendere I'utilizzo il piu sempliceipds. Per questo motivo,
inoltre, & stata progettata una scatola contenete tutte lessiomieelettriche, che permette
di comandate l'intero sistema (apertura deliee, accensione delle varie apparecchiature,
etc) con tutte le sicurezze necessari al caso. Si é dé@gmiungere tre camere da vuoto

al fine di permette I'esecuzione in contemporanea di piu esperimenti.

2.2 Progettazione sistema da vuoto

Il sistema da vuoto inizialmente si presentava come in Figura @rani2 la tesi di
master questo sistema é stato interamente rivisto e riprogettato.

Come prima cosa si e deciso di ampliare il sistema aggiungéneldr@a camere di
processo, al fine di poter eseguire piu deposizioni simultaneamente.

In un secondo momento si € progettato 'intero sistema con I'atilizsoftware
CAD 3D per simulare I'ingombro dell’intero apparato.

In seguito si e provveduto all'assemblaggio, alla cablatura dehsase ad eseguire

un test da vuoto.



Progettazione Sistema da Vuoto

Figura 2.1: Fotografia dell'intero sistema per d&pioni tramite arco
catodico continuo all'inizio della tesi
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2.3 Progettazione per mezzo di software CAD 3D

2.3 Progettazione per mezzo di software CAD 3D

Dopo aver deciso sommariamente, schizzando su carta, come ilastb@nebbe
essere assemblato si € provveduto ad eseguire alcune simulaziomézzer di software
CAD 3D...

Gli accorgimenti presi prima di proseguire sono stati i segusottie prima cosa Si
e voluto mantenere il sistema di pompaggio esistente nella vemmfifigurazione e si e
cercato di utilizzare la medesima componentistica da vuoto. Aaypesto il candidato ha
eseguito diversi arrangiamenti cercando di minimizzare lo spa@upato e allo stesso
tempo facilitare 'uso della strumentazione.

In un secondo momento si € deciso di ampliare il sistema da vuoto irgnalduc
ulteriori tre camere di processo, si € pensato di isolaresaggla camera con una valvola
dal sistema centrale, al fine di garantire comunque autonomia @aogo. Sono stati
presi tutti gli accorgimenti necessari per garantire buorggmeni dal punto di vista del
vuoto e per mantenere in sicurezza lintera apparecchiatura, iicopmrmodo si e
analizzata la conduttanza del sistema per garantire tempi di pompaggio brevi.

Poiché lo scopo principale dell'apparato € la deposizione di film(d@iNi TiCN,
etc.) si € pensato di inserire anche delle bombole di Argon, AzosigeDs e Acetilene
rispettivamente per depositare con gas inerti, oppure carburi, mtaarbonitruri. Sono
state scelte delle bombole dalla capacita di cinque litmado da ridurre gli ingombri e i
rischi dovuti all'utilizzo di gas pericolosi ¢El,).

2.3.1 11 telaio

L’intero sistema € alloggiato su un telaio costruito in profilaten®. L'utilizzo di
questo materiale standard permette un’eventuale espandibiligdaiti ha dimensioni di
877x877 mm e altezza di 1000 mm. La larghezza é stata decisa in daogoter
posizionare sulla facciata frontale tutta la strumentazionessaca: la larghezza dei due
alloggiamenti corrisponde, infatti, ad un’unita rack standard da d @’ mezza unita rack.
E cosi possibile montare tutti gli alimentatori direttameriberao macchina (Figura 2.2) e

rendere il sistema molto compatto.
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4

Figura 2.2:Rendering del telaio senza il
sistema da vuoto

Il telaio & assemblato su quattro ruote al fine di poter muowei@ale autonomia
'apparecchiatura.

2.3.2 11 sistema da vuoto

Una volta decise le dimensioni del telaio, si € provveduto a svilupsaseema da
vuoto.

L'idea e quella di utilizzare un unico sistema di pompaggio peruavacguattro
camere al fine di ridurre i costi del sistema e per aunetigdficienza. In questo modo si
possono eseguire quattro processi di deposizione simultaneamente.

In particolar modo si & pensato di utilizzare quattro camere dugicdole
dimensioni (100 mm) e due di dimensioni maggiogi150 mm ep300 mm), questo per
poter eseguire differenti deposizioni:

Le camere sono, infatti, equipaggiate con la seguente strumentazione:
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1) Sorgente ad arco catodico continuo pefger da 1” (diametro interno
camera 150 mm) e sorgeribe gun;

2) Sorgente ad arco catodico continuo perger da 2” (diametro interno
camera 100 mm);

3) Sorgente ad arco catodico continuo feper da 2” con filtri magnetici per
eliminare la produzione di macroparticelle (diametro interno car8é0
mm);

4) Fornace ad arco per la fusione di metalli refrattari e produzibriarget
(i.e.: Nb, NBSn, etc.) (diametro interno camera 100 mm).

Le varie camere di processo sono collegate al sistema di porogsggmezzo di
una croce dotata di flangie CF63. Tra la croce ed ogni singolareae presente ugate
elettropneumatica. In Figura 2.3 si puo osservare un vista dall'alto aelte centrale. In
particolare si possono osservare le quattre (in giallo). Ogni valvola é indipendente ed
e controllata tramite un’elettrovalvola, in questo modo si pud decigigste e quante
camere evacuare simultaneamente. Tra le camergagel€ inserito un raccordo a forma
di “T”; questo al fine di evitare che eventuAlike prodotti durante il processo vadano a
rovinare la pompa turbomolecolare o i misuratori di pressione.

Sotto questa croce € stata posizionata un’altra piccola crocéa dot@ue flangie
CF63, che collegano turbo e croce superiore, al fine di non ridurre la maiutdel
sistema, e ai lati presenta quattro CF35, sulle quali sonocsiitdgate legauge, la leak
valve e le la piccola valvolall metal per il rientro in camera tramite azoto gassoso (Figura
2.4).
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Figura 2.3:Rendering del sistema da vuoto visto dall’alto. Si pud netkr
croce centrale sulla quale sono connesse le quatirdin giallo); alle
valvole sono connessi i raccordi a T posti peraggithe eventuaflake
prodotti durante il processo creino problemi atlenpa turbomolecolare.

Tra la croce piccola e la pompa turbomolecolare é statatmsera gate CF63,
anch’essa elettropneumatica. In caso di anomalie del sistem&rovvise mancanze di
alimentazione questa valvola si chiude. Questo per evitare che @véatéstreaming di
olio raggiungano la camera.

Potrebbe accadere, infatti, che un’interruzione di corrente provocredtardelle
pompe da vuoto. A questo punto se non si isola la zona in cui e presérdaealto vuoto
(le camere di deposizione) dalla zona a basso vuoto (dallo scarileo pienpa
turbomolecolare alla rotativa) potrebbe succedere che la diferdi pressione (fombar
e 107 mbar) provochi un risucchio di gas verso le camere. Questohisyparterebbe con

se anche dell'olio proveniente dalla pompa rotativa.
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2.3 Progettazione per mezzo di software CAD 3D

Tl

Figura 2.4:Rendering del sistema da vuoto. Particolare delle due ciaci.
alto la croce con flangie CF63 alla quale sonoegmlte legate, Pill sotto si

intravede la croce CF35 alla quale sono collegaténee del gas i vari
vacuometri.

Per evitare questi problemi é stata cosi inserita una mtgrcha si chiude in caso
di emergenza (subito dopo la pompa turbo); inoltre per limitare abimasquesto
fenomeno tra le pompa primari e la secondaria si € inseritarappola per bloccare
eventuali backstreaming, e un’ulteriore valvola elettropneumaltieast apre solamente
quando la pompa rotativa € in funzione.

Tutti questi accorgimenti permettono di raggiungere elevati vuataimera (18°
mbar) senza eventuali contaminazioni di idrocarburi; inoltre in casmaticanza di
tensione le camere di processo non vengono inquinate.

In Figura 2.5 si pud osservare come dovrebbe essere l'intero sistserablato e
posizionato sopra il telaio. Le camere si trovano al di soprgmdilato in modo da

permettere una facile manutenzione delle sorgenti PVD che sono posizionate sotto.
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Progettazione Sistema da Vuoto

Figura 2.5:Rendering del sistema ad arco; vista complessiva.

La particolare configurazione del sistema permette, inoltre evat grado di
espansibilita. Se in futuro, infatti, fosse necessario aggiungeraentazione, o cambiare
la configurazione delle camere di processo, € presente un congrun dufiamgie libere

che garantisce I'espandibilita.
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Capitolo 3

Costruzione ed assemblaggio

3.1 Ilsistema per deposizioni PVD: assemblaggio e
messa a punto

Dopo il lavoro di progettazione eseguito per mezzo di software GBDil
candidato ha provveduto alla costruzione e allassemblaggio dell'intero gistem

Come gia anticipato in precedenza, prima mslyling il sistema si presentava
come in Figura 2.1 ed era stato assemblato durante I'internato di tesi dilaurea

Per prima cosa l'apparato e stato interamente smontato epsbveeduto a
verificare quale componentistica poteva essere riutilizzagacbrdi a “T” e la croce CF63
sono stati disegnati su tavole tecniche e la produzione e etataissionata ad una ditta

esterna.

3.1.1 Il sistema da vuoto

Ora il sistema € costituito da una croce centrale di distobezialla quale sono
collegate, tramite dellgate CF63, quattro diverse camere di processo.

Questa configurazione permette di eseguire piu esperimenti aireathente,
utilizzando un solo sistema di pompaggio.

Le camere di deposizione sono collegate al resto del sistéraeeedo una croce
dotata di flangie CF63 (Figura 3.3). In questo modo si garantiscevata conduttanza
del sistema; inoltre le camere dove si esegue il processo norcategate direttamente
alle gate, ma sono poste dopo un raccordo a 90° collegate a queste ultime. Con questi
accorgimenti le camere sono posizionate distanti sia dalla pompa turbomelesia@lalalle
valvole, in modo da evitare che eventyélike, prodotti durante il processo, potessero
entrare nella pompa passando attraverso la rete posizionatdespalette delle turbo. Tra
la pompa e la croce di distribuzione e stata posizionata un’ulterioce dotata di flangie
CF35, sulla quale sono stati collegati i sensori da vuoto /exkavalve, totalmenteall
metal, da cui entra I'argon, utilizzato in alcuni casi come gas diggs@ Naturalmente tra
la crociera e il sistema di pompaggio da ultra alto vuotota gi@sizionata una valvola

gate elettropneumatica per isolare le camere di processo dalla phapase € stata
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collegata al sistema in modo che, se si presenta un'improvviseumbme di corrente, la
valvola si chiude automaticamente, al fine di evitare evenbda@kstreaming d'olio in
camera, provenienti dalla pompa rotativa, situata a valle del@orolecolare. La
pressione di questa ultima si trova, infatti, ad un vuoto piu spintcagberebbe il riflusso
dell’olio verso la parte del sistema che si trova in UHV.

In Figura 3.1 é possibile vedere lo schema funzionale del sistema da vuoto. Come si
puo osservare, per fare il prevuoto in camera, € stata utilizeatpompa rotativa da 20
m°h? della Pfeiffer. Per l'ultra alto vuoto, invece, si & utiix una pompa

turbomolecolare da 604tc™ anch’essa della Pfeiffer.

—

Sorgente Arco

Manometro

Pompa turbo

Pompa rotativa

Riduttore di pressione

Valvola manuale

Valvola gate

%
ﬁ
o |m|s B | % 2|5 |G| O e

Aria
M Compressa Valvola elettropneumatica
Valvola leak
? Valvola a 90°
f@\ % N. Trappola
A
Connessione
per Leak Test

Figura 3.1: Schema del sistema ad arco

Subito dopo la pompa rotativa & stata inserita una trappola in larendi (per
assorbire backstreaming d’olio), una piccola valvola elettropneumatica ed una “T”
collegata ad una valvola manuale. In questo modo, chiudendo la valvolapeletimatica
e aprendo quella manuale, si pud eventualmente isolare la rotatigéstgaha e si puo
collegare al raccordo a “T” un rilevatore di fughe per eseguirg&ainzest sul sistema,

senza dover interrompere il pompaggio in camera.
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3.1 Il sistema per deposizioni PVD: assemblaggio e messa a punto

| sensori da vuoto, collegati alla piccola croce centrale, somaund Alpert, uno
a ionizzazione ed un capacitivo.

La croce piccola, come gia detto, € collegata alla grande, che @kat varie
camere da vuoto tramite flangie CF63; il diametro interno del éutjopunto di 63 mm. In
questo modo la conduttanza & di circa 18@dt; vista la velocita di pompaggio della
turbomolecolare, non si limita la velocita di pompaggio in camer&igura 3.2 si puo
vedere una fotografia dell’intero sistema.

Tutte le flangie (a parte quelle a valle della turbomolecpsrro di tipo Conflat o
Cajon con guarnizioni in rame, l'intera componentistica da vuaifi &etal. L'acciaio
utilizzato per costruire eventuali raccordi o flangie € un A$86, in modo da avere un
degassaggio minore, tutte le giunzioni sono state eseguite traaidatura al TIG
(Tungsten Inert Gas) e facendo attenzione che la linea di saldatura fosse sertipterab
del sistema da vuoto al fine di evitare eventuali fughe virtRailma di essere assemblata
I'intera componentistica e stata lavata con ultrasuoni oppure gselron fosse possibile
come ad esempio per gli isolatori in allumina) é stata Igwata@a con tricloroetilene, poi
con acetone e infine con alcool isopropilico. Grazie a questi aowemgi € possibile
arrivare a vuoti bassi di I8 mbar dopo ibacking fino a temperature di 200 °C.

A sistema assemblato si e provveduto a determinare che non vofessstuali
perdite. Si & eseguito un test da vuoto utilizzandizaindetector.

Le quattro camere (attualmente ne sono connesse solamente tre, gl
aspettando la consegna della quarta) permettono di eseguire deposamodiverse

sorgenti:

camera 1: arco catodico continuo pewer da 1” edion gun;

* camera 2: arco catodico continuo peger da 2”;

» camera 3: arco catodico continuo pertger da 2” con filtri magnetici per
eliminare la produzione di macropatrticelle (in attesa di consegna);

» camera 4: fornace ad arco per la fusione di metalli refratfaroduzione di

target da sputtering (Nb, NBn, etc.).
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Figura 3.2: Sistema per deposizioni tramite aréstgfrontale) come si
presenta al momento.
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3.1 Il sistema per deposizioni PVD: assemblaggio e messa a punto

Figura 3.3: Sistema per deposizioni tramite ar¢stgvdall’alto) prima
dell'installazione della camera grande.

3.1.2 Cablatura del sistema

Prima di cablare l'intero sistema si € provveduto ad eseguirelanoo di tutta la
strumentazione che necessita di alimentazione elettrica, dileuthpparecchiature che
richiedono aria compressa, acqua e azoto gassoso.

Si e provveduto, cosi, a separare in tre zone diverse i vari @inténtazione, si
sono schematizzate le varie connessioni e si € provveduto all’acaiéstmateriale
necessario per cablare l'intera struttura.

Per questioni di praticita, e soprattutto di sicurezza, si pensatndogliare tutte
le apparecchiature alimentate elettricamente in un’unicalac&i € scelta, in particolare,
una scatola standard che pud essere avvitata suckida 19”. In questo modo, agendo

solamente su un pannello, si pud comandare l'intero sistema nellaspiita sicurezza.
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Come si pu0 osservare dalla Figura 3.4 il pannello frontale éeoddithingo d’emergenza

e di un interruttore magnetotermico per garantire elevataegzaral sistema. Sono,
inoltre, presenti cinque bottoni per comandare le valvole di cui quattdp (¢ere tra le
camere e la croce) ed uno rosgard sopra la pompa turbomolecolare). Nella parte bassa
del pannello si trovano tre interruttori luminosi che permettono dirbemergia elettrica
alle varie strumentazioni poste suhick. Il selettore permette, invece, di fornire
I'alimentazione al sistema diaking 0 allalimentatore dell’arco. E necessario introdurre
guesto comando poiché I'alimentazione della scatola viene fornita dzavodrifase (380

V, 16 A). Sia il generatore dell’arco, sia la scatola péutling assorbono quasi 16 A di
corrente e per la sicurezza del sistema €& opportuno evitataccidentalmente vengano

utilizzati in contemporanea.

Figura 3.4: Pannello anteriore della scatola divdzione prima
dell'applicazione delle etichette frontali.
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3.1 Il sistema per deposizioni PVD: assemblaggio e messa a punto

Figura 3.5: Interno della scatola di derivazione.

Nella Figura 3.5 si vede l'interno della scatola. Come anticipdtesaa arriva un
cavo di alimentazione trifase (380 V, 16 A) che viene convogliato palihaterruttore
magnetotermico, poi ai vari interruttori e selettori ed infitia serie di prese poste sul
pannello posteriore. La distribuzione della corrente e stata studiatodo da suddividere
equamente la potenza nelle tre fasi per evitare eventuali sovraccarichi.

Nella fase di progettazione ho deciso di suddividere il pannelloi@=ten quattro
zone:

1) Magnetotermico quadrupolare 4x16A curva D, che controlla
'alimentazione di tutta la scatola. Ad esso e collegato, pezondz uno
sganciatore, il fungo di emergenza ed un segnalatore luminoso/cbee
della presenza di tensione all'interno della scatola.

2) | tre interruttori luminosi verdi posti nella parte bassa del pinrohe
permettono di alimentare il primo la pompa turbomolecolare, il coetroll

delle gauge e I'alimentazione dellgate, il secondo la ciabatta posta alla
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base del sistema ed il terzo serve a fornire alimentaziorgeraratore
utilizzato per fornire una tensione di bias ai substrati.

3) Il selettore centrale, dotato inoltre di due segnalatori lumiclosipermette
di fornire corrente o al sistemaddiking o al generatore per I'arco

4) | quattro pulsanti sulla destra che permettono di aprire e chilelereque
gate del sistema.

Sulla parte posteriore della scatola, oltre alle varie présko, collegate alla
strumentazione, alle due prese 380V 16A collegate ad alimentat@atotadaking, €
presente una presa multipolare che con un unico cavo porta la terEdnelattrovalvole
che comandano leute.

In questo modo é stato possibile raggruppare tutte le elettrovaladerno di
una scatola e di compattare tutto il sistema. Questa scapmbsia al di sotto della
macchina in una posizione non visibile e non ingombrante, & dotata di 2singneo per
I'aria compressa ed uno per I'azoto, posti sul pannello frontaler@di86) e di 12 uscite:
10 per l'aria compressa (per ¢ate) e 2 per la linea di azoto (rientro automatico della
pompa turbo e rientro in camera) poste sul pannello posteriore (Bigyr&uesta scatola
e alimentata unicamente dalla presa multipolare collegaaedkola di derivazione. Detto
sistema e stato studiato per ridurre il numero di tubi allimttedel sistema e per

semplificarne I'utilizzo, tutte le connessioni sono infatti atkkcrapidi per aria da

pannello.

Figura 3.6: Vista frontale della scatola di derieaz contenente le
elettrovalvole: sulla sinistra i due ingressi parih compressa e 'azoto. La
scatola si trova in posizione non ingombrante etbatata sotto la
macchina ed é facilmente estraibile.
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3.2 Sorgenti per arco da 2”

Figura 3.7: Vista posteriore della scatola di deziene contenente le
elettrovalvole: sulla sinistra le uscite dell'ac@mpressa connesse alle
gate, sulla destra le due uscite dell’azoto. Trduie zone si pud osservare
la presa multipolare per I'alimentazione.

3.2 Sorgenti per arco da 2”

Parallelamente al sistema di deposizione trattato fin oracaildidato ha
perfezionato una sorgente che permette I'utilizzo di target dalle dimensioni dic2 pol

Questa sorgente era stata studiata nel precedente interngsi dii laure&.
Durante questi mesi la sorgente € stata ottimizzata per owal@rei inconveniente sorti
durante i primi test.

Come si puo vedere dallo schema di Figura 3.8 la sorgente da 2 @altistituita
da due parti, la prima (in basso nella figura) e il catodo, mdatseconda parte & I'anodo
raffreddato ad acqua (in alto nella figura).

Il raffreddamento del catodo avviene grazie a due tubi, ingresssaia, udal
diametro di 10 mm, in questo modo il flusso di acqua é sufficienteaatga un adeguato
raffreddamento del target, che dissipa all'incirca 1 kW.

L’arco, infatti, funzionando a valori di corrente intorno ai 100-208dAa valori di
tensione che si aggirano sui 20 V (vedi Tabella 1.1) assorbe di cemgeguna potenza
che varia dai 2 kW ai 4 kW. Dalla letteratura, come evidémziella Tabella 3.1, si

appreso che approssimativamente un terzo della potenza assorbita & dissipaie.in ¢
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Calore 34%
Emissione Elettroni 21%
Evaporazione (atomi e macropatrticelle) 49
lonizzazione degli atomi 8%
Energia: loni 23%
Elettroni 10%

Tabella 3.1: Dissipazione approssimativa
dell’energia durante una deposizione per arco

Il labbro inferiore del catodo in rame viene utilizzato cameng metallico per
garantire la tenuta da vuoto. L'isolamento elettrico viene asd@ula urvacuum breaks
con un isolatore in AD; brasato tra le due flangie CF100. L’isolatore garantisce
isolamento elettrico per differenze di potenziale sino a 40 kV. Quedbre permette di
utilizzare, su questa sorgente, un innesco in alta tensione. Questdi tipgger per
innescare I'arco € molto efficiente ed inoltre evitano eventealfagninazioni del catodo
da parte di altri elementi come accade negli inneschi meccatoge una punta,
generalmente in Mo o W viene posta a contatto per un breve istemilecatodo al fine di
innescare la scarica.

Per innescare la scarica in particolare si € pensato dizatéi un bacchetta
appuntita, in modo da aumentare il campo elettrico in prossimitaattedac La punta €
posta ad una distanza di circa 1 mm dalla superficie del taigjab, pero, alla zona
esterna in modo da non interferire con la deposizione. Questa punteegata ad un
passante ceramico introdotto in camera attraverso una flar@g @ passante e collegato
a massa (come 1’anodo) ma attraverso una resistenza di 300 Q. Questo valore permette alla
scarica in alta tensione di propagarsi attraverso la punta stafica che si innesca subito
dopo (elevate correnti e al massimo poche decine di volt) viene tdotéza stima della
guantita di corrente che pud passare attraverso la resisteaggiwngere quindi la punta,
si ottiene facilmente utilizzando la | legge di Ohm (V=IR)ievede chiaramente che
supponendo l'arco catodico sia di 100A con una tensione di 20V la correntréadsO

mA, valore sufficientemente basso da non deteriorare la punta.
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3.2 Sorgenti per arco da 2”

7777

VA Accialo AIST 316

Rome

.

Figura 3.8: Schema sorgente 2".

Come anodo é utilizzato un raccordo, specificatamente costruitbgiteima, che
unisce due flangie CF100 attraverso un tubo conico; esternamentsta tym € stata
creata un’intercapedine, in modo da permettere il passaggio di ddqueach garantire un
adeguato raffreddamento. La scelta del raccordo conico € stgtéutam@nche per tentare
di ridurre il numero di macroparticelle che raggiungono il substudtgsale si desidera
depositare. Come spiegato nel Capitolo 1, le macroparticelle vengoesse a bassi
angoli, mentre gli ioni sono espulsi perpendicolarmente al catodo.

Questa sorgente utilizza un campo magnetico per confinare imalasilla
superficie del catodo in particolare si utilizza un campo ntagmed arco, con linee di
campo che partono e si richiudono sul catodo. Questa disposizione deiimagjmele a
quella utilizzata per le sorgeniagnetron sputtering. Per garantire questa configurazione
si e scelto I'utilizzo di due magneti in NdFeB bilanciati (wilindrico ed uno circolare).
Entrambi sono alloggiati su di un traferro in Fe ARMCO, al fine di garacttieesolamente

il campo magnetico desiderato esca dal catodo, mentre le dineempo nella parte
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inferiore  della  sorgente  sono
intrappolate dal traferro; in questo
modo si evita la dispersione
nellambiente  di  bassi  campi
magnetici.

Con questa configurazione la
scarica si sposta in modo circolare
prevalentemente nella zona in cui

linee di campo e superficie

dell’elettrodo sono parallele, questo si
Figura 3.10: Isolatore in Nitruro di Boro. pud anche osservare molto bene sulla
Figura 3.13. Il target, dopo alcuni cicli di deposizione, si presasnee in Figura 3.9; si
vede chiaramente I'anello circolare eroso maggiormente rispiétaestanti parti del
disco. In questa zona il campo magnetico € parallelo alla superficieghdledtarco viene

confinato maggiormente.

Figura 3.9: Target di Cu eroso.

Per confinare la scarica, oltre al confinamento magnetico, stiliezato un
confinamento elettrostatico sia per mezzo di un tubetto;Alhe avvolge il catodo, che
per mezzo di un anello di centraggio.

In un primo momento questo anello era in Macor®a dopo diversi test si &

preferito svilupparlo sia con una forma diversa, sia con un matednadeso. Il Macor®,

" Macor® (Machinable Glass Ceramic): & una ceramica lavorabile tramite utensili dglita(tornio, fresa,
ecc.) che possiede eccellenti proprieta fisicheyab modulo dielettrico, alta resistenza elettrican é
poroso ed e ottimo per applicazioni in ultra altmto. Pud essere utilizzato sino a 1000 °C. Hatmente
composizione in peso: 46% silice, 17% ossido dimea@®, 16% ossido di alluminio, 10% ossido di psitas
7% ossido di boro e 4% fluoro.
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3.2 Sorgenti per arco da 2”

infatti, € molto fragile e se l'arco passa sull'isolatoeade a spezzare il pezzo ed a
spegnere la scarica. Per questo si & deciso di utilizzateonidi bord (Figura 3.10),
materiale facilmente lavorabile con utensili da taglio edir@tre delle ottime proprieta
elettriche, in particolare possiede la caratteristica dliimgsre I'arco nel caso si avvicini

ad esso poiché presenta una bassa emissivita eletfronica

PN

Figura 3.11: Sorgente per arco catodico da 2”08 sulla parte alta il
nuovo anello di centraggio in nitruro di boro. Enteto un target di rame
usato per i vari test.

¥ Nitruro di Boro con struttura esagonale & urteriale ceramico lavorabile tramite utensili dalitag
(tornio, fresa, ecc.) e possiede elevato modulletliico, bassa costante dielettrica, alta resistestettrica,
non & poroso ed € ottimo per applicazioni in wta vuoto; inoltre & inerte e chimicamente stalified
essere utilizzato sino a 1200 °C.
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Figura 3.12: Sorgente ad arco da 2” assemblataicodo raffreddato ad
acqua.

In Figura 3.11 si pud osservare la sorgente ad arco. E visibile paetia alta il
nuovo isolatore in nitruro di boro. In Figura 3.12 si vede, invece, la rgergessemblata
con I'anodo raffreddato ad acqua. Nella seguente fotografia (FJL& si vede l'arco
che corre sulla superficie della sorgente da 2", si pu0o osserware il confinamento
magnetico trattenga l'arco nella regione dove le linee dnpca elettrico sono
perpendicolari al campo magnetico; si forma cosi un anello lumtresto dall’arco che

rotea sulla superficie.
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3.2 Sorgenti per arco da 2”

Figura 3.13: Arco sulla superficie della sorgerae2t

3.2.1 Alimentatore per arco

Le sorgenti ad arco necessitano dell'impiego di alimentatori chgaposfornire
elevate correnti, e basse tensioni di lavorguower supply per sorgentimagnetron
sputtering e diodi, gia presenti in laboratorio permettono, invece, di avereotgmaplto
elevate (fino a 600 V), ma correnti piuttosto basse e non sono in gragerdre in regime
di costante cortocircuito.

Alimentatori che consentono di fornire corrente ad una sorgente adarcmsti
relativamente contenuti, sono quelli utilizzati per i saldatori.T3Gé acquistato, quindi,
un power supply per saldatore TIG della HITACHI. Questo permette di avenenbrfino
a 300 A, con una tensione a vuoto di 80 V. E stato inoltre chiesto cmeebahtore,
normalmente utilizzato a frequenze massime di pulsazione [0 a1z, potesse essere

modificato per avere frequenze di funzionamento fino al KHz.
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L’alimentatore ha la peculiarita di poter lavorare sia in BI€ in pulsato: e
possibile utilizzarlo comgower supply sia per sorgenti ad arco catodico continuo, che ad
arco catodico pulsato.

| parametri che possono essere variati su tale alimentsdoi@ la corrente (nel
funzionamento in DC), mentre nel caso del funzionamento in modalitatp@gossibile
variare la corrente di picco, la corrente di base, la frequenaalsdizione, ilduty cycle ed
e possibile impostare varie rampe di salita e di discesa della corrente.

E dotato, inoltre, di un innesco in alta tensione, utilizzato normalmeete
accendere la scarica durante la saldatura, e nella sorgentepda @tcendere la scarica in
vuoto.

Utilizzare un alimentatore che €& gia predisposto per avere uiscmna alta
tensione, semplifica notevolmente la progettazione del sistemasi $®essero due
alimentatori separati, si dovrebbe progettare un circuito chel’enttiata dell’alta tensione

nell’alimentatore ad elevata corrente e viceversa.
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Conclusioni

Durante questa tesi di master si sono applicate le conoscemzisitecdurante
'anno per progettare nel miglior modo possibile un sistema per ideposPVD. In
particolare si e applicata I'esperienza riguardo ai sistdmivuoto, i software di
simulazione CAD 3D e si €& sviluppata una macchina per la depostiionateriali duri
tramite sorgente ad arco catodico continuo e pulsato. Il mondo industriafatti, molto
interessato a questo particolare tipo di deposizioni poiché sono nelatitepoco costose,
non sono tecniche inquinanti come potrebbero essere i rivestimentutotper via
galvanica e si ottengono dei pezzi con ottime proprieta di @ugsicompattezza e
resistenza ad usura.

Il candidato ha in un primo momento progettato I'intero sistema analizzando tutte le
problematiche che sarebbero potute sorgere, quindi ha provveduto ad ordmnateridle
necessario alla costruzione.

Infine si & provveduto all'assemblaggio del sistema da vuoto, all@faagpne del
sistema elettrico seguendo tutte le norme di sicurezzasaemese si € provveduto alla
cablatura. In ultimo si &€ provveduto a testare con ottimi risuitdt il sistema, sia la parte

riguardante il vuoto che la parte elettrica e tutte le connessionoplettrmatiche.
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