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Resumen

Se depositaron peliculas delgadas de Nitruro de Vanadio (VN) por la técnica magnetr6n sputtering d.c. reactivo
a partir de un blanco de vanadio (99.9%). Durante el crecimiento de las peliculas se vario la concentracion de
N, en la mezcla de gases Ar/N, de la descarga. Las peliculas fueron depositadas sobre sustratos de Silicio [100]
a una temperatura del sustrato de 400°C. La caracterizacion estructural, composicional y mecénica se realizo
usando Difraccion de rayos-X (XRD), Analisis de Dispersion Eléstica (EFA) y nanoindentacion, respectiva-
mente. El patron de difraccion de rayos X, muestra las orientaciones cristalograficas [111], [200] y [220] las
cuales son asociadas a la fase ctbica del VN. La caracterizacion mediante EFA indica que cuando el porcentaje
de N, en la mezcla Ar/N, varia en 10, 20 y 30 %, se encuentra en las muestras un contenido de nitrégeno entre
27 y 30 % y un alto contenido de oxigeno (=%30) en todas las peliculas. De otro lado, la dureza y el modulo de
elasticidad fueron, para las tres peliculas de VN depositadas a las diferentes concentraciones de N, de alrede-
dor de 17 y 220 GPa respectivamente.

Palabras claves: Nitruro de Vanadio, Magnetron Sputtering, Analisis de Dispe rsion Elastica (EFA), propiedades mecani-
cas.

Abstract

Vanadium Nitride (VN) thin films were grown by reactive d.c. magnetron sputtering technique, from a vanadium target
(99.9%). During the films growth the N, concentration was varied in the Ar/N, gas mixture. Films were deposited onto sili-
con [100] substrate at 400°C. Structural, compositional and mechanical characterization were performed by X-ray Diffrac-
tion (XRD), Elastic Forward Analysis (EFA) and nanoindentation, respectively. X-ray diffraction patterns show the pres-
ence of [111], [200] and [220] crystallographic orientations associated to the VN cubic phase. EFA analysis indicates that
when the N, content in the was varied in 10, 20 and 30%, is found that the nitrogen content in the films was between 27 y
30% and the oxygen content was higher (=%30) for the alls films. On the other hand, hardness and elastic modulus were
around 17 y 220 GPa, respectively, for the films deposited at different N, concentrations.
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1. Introduccion vadas, alto punto de fusion, buena resistencia quimica, bue-
na conductividad eléctrica y diversas aplicaciones como
recubrimientos protectores, barreras de difusién en microe-
lectrdnica, peliculas resistentes a la corrosion y abrasion,
superconductores y recubrimientos decorativos [1], [2]. En
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Los nitruros basados en metales de transicion, tales como el
Nitruro de Vanadio (VN) presentan gran numero de propie-
dades interesantes entre las que se encuentran durezas ele-
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particular el (VN) que pertenece a la familia de los recubri-
mientos refractarios, ha mostrado su potencial para diversas
aplicaciones tales como barrera de difusion en interco-
nexiones de Cu y Si para dispositivos microelectronicos [3].
El problema con este nitruro radica en que sus propiedades
son muy sensibles ante la variacion de los parametros del
proceso en las diversas técnicas de crecimiento, donde se
han obtenido peliculas con variaciones en la dureza, estruc-
tura cristalina y composicién, siendo un reto la optimizacion
de los parametros de depdsito para la obtencidn y aplicacion
tecnoldgica de estas peliculas [4]. El proposito de este traba-
jo es determinar la influencia sobre la composicién y las
propiedades mecanicas de las peliculas de VN obtenidas, al
variar el porcentaje de N, en la mezcla de Ar/N, durante el
proceso de deposicién.

2. Experimental

Peliculas delgadas de Nitruro de Vanadio se depositaron
sobre sustratos de Si [100] mediante la técnica magnetron
sputtering d.c a partir de un blanco de vanadio (99.9 %) de 1
pulgada de didmetro, en una mezcla de Ar/N,. Antes de
introducirse a la camara los sustratos, se realizo un proceso
de limpieza mediante un bafio de alcohol y acetona durante
20 minutos en ultrasonido. La cAmara se evacud mediante el
empleo de una bomba turbomolecular hasta una presion
base de 1x10™ Torr y se sometid al sustrato a un voltaje bias
-100V en una atmdsfera de Ar con el fin de limpiarlo de
contaminantes. La presién de trabajo durante el depdsito se
mantuvo constante en 4x10° Torr. La concentracion de N,
en la mezcla Ar/N, se vari6 en 10, 20 y 30%. La caracteri-
zacion estructural fue realizada por medio de un difractome-
tro Siemens D-5000 con una radiacion Cu Ka (0=1.5406
A). La composicion en las peliculas fue determinada me-
diante la técnica de EFA utilizando una fuente SNICS 11, la
cual hace incidir iones de ‘Li con energias entre 4.0 y 4.5
MeV bajo un angulo de 30° entre la muestra y el rayo inci-
dente [5]. La dureza de las peliculas se obtuvo mediante el
empleo de una nanoindentador CSM Nanohardness Tester
con un indentador tipo Berkovich, con el que se realizaron 5
indentaciones en tres puntos diferentes de cada una de las
peliculas aplicando una carga de 2mN. Durante el depdsito
de las peliculas se busco analizar el efecto de la concentra-
cion de N, en la mezcla de gases Ar/N,, sobre la estructura,
la composicidn y las propiedades mecanicas de las peliculas
de Nitruro de Vanadio. Los deméas parametros de crecimien-
to tales como la temperatura (T=400°C), potencia de trabajo
(100W), voltaje de polarizacidn del sustrato (Vbias = -50V),
se mantuvieron constantes.

3. Resultados y Andlisis

3.1. Andlisis estructural (XRD)

En la Fig. 1 se muestran los patrones de difraccion para las
peliculas de Nitruro de Vanadio con concentraciones de N,
en la mezcla de gases Ar/N, de 10, 20 y 30%, respectiva-

mente. En todas ellas se observan picos que corresponden a
las reflexiones de los planos [111], [220] y [200], este ulti-
mo respecto a los anteriores méas intenso, centrado en 26 =
43.95°. Segun la literatura [4], este patrén concuerda con la
fase cristalina cubica del VN. Ademés se puede notar que
no hay mucha influencia en la estructura cristalina frente a
la variacion de la concentracion de N,.
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Fig.1 Patrones de difraccion de las muestras de VN depositadas
con diferentes concentraciones de N, en la mezcla de Ar/N,, a) 10
%, b)20% y c) 30 %
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3.2 Analisis composicional (EFA)

Los analisis de EFA, permitieron determinar que todas las
muestras presentan un alto contenido de oxigeno de alrede-
dor de 34%, que es un valor superior al reportado en traba-
jos previos [6] en donde obtuvieron una composicién
maxima de 15 % a bajas potencias aplicadas. Este compor-
tamiento se debe a las impurezas por la incorporacion del

oxigeno en los intersticios dejados por el N en la estructura
del VN. Segun la literatura esta incorporacién de O, puede
estar asociada a gases residuales presentes en la cAmara de
deposito y también a contaminacion después de la deposi-
cién [7] En la Tabla No 1 se presenta la composicion qui-
mica de las peliculas de VN para diferentes concentraciones
de N, en la mezcla de gases Ar/N,.

Tabla No 1 Concentracién atdmica de elementos presentes en peliculas de VN, determinadas por EFA.

% de N, en la mezcla N (% at) + 4%

V (% at) + 4% O (% at) + 4%

10 27
20 31
30 27

3.3 Nanoindentacién

En la Fig. 2 se muestra el comportamiento de la dureza y el
modulo de elasticidad en funcion de la concentracion de N,
en la mezcla de gases Ar/N, Como podemos observar del
analisis de EFA (Tabla 1) la incorporacidn de nitrogeno en
las peliculas permanece practicamente constante, lo que se
refleja a su vez en el comportamiento de las propiedades
mecénicas de las peliculas depositadas, donde la formacién
del VN es determinante. Este comportamiento se da debido
a que existe una saturacion en el contenido de N, en el ran-
go trabajado, como se evidencio en el analisis de EFA.

Conclusiones

Recubrimientos de VN fueron depositados sobre sustratos
de Si [100], con el fin de estudiar la influencia de la concen-
tracién de N, (10, 20 y 30%) en la mezcla de Ar/N,. La
caracterizacion mediante XRD mostré en todas las pelicu-
las, orientaciones en los planos [111], [220] y [200], asocia-
dos a la fase cubica del VN. La composicion quimica de las
peliculas se determino mediante EFA, y se encontraron
contenidos maximos de V cercanos a 38.3 % y de N de 30.7
%. De otro lado altos contenidos de O superiores al 30% se
manifestaron en todas ellas, esto asociado a efectos de in-
corporacion de gases residuales y contaminacion externa
luego del depdsito. La dureza y el modulo de elasticidad
encontrado en todas las peliculas se mantuvo aproximada-
mente constante, alrededor de los 17 GPa y 230.4 GPa res-
pectivamente, sugiriendo una saturacion en el contenido de
N en las peliculas, en el rango trabajado (10, 20 y 30%) y
generando por lo tanto un comportamiento constante de las
propiedades mecéanicas obtenidas.
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Fig.2 Dureza y modulo de elasticidad en funcion de la con-
centracion de N, en la mezcla de gases Ar/N,
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