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EFECTO DE LA TEMPERATURA DE SUSTRATO SOBRE LA
ESTRUCTURA Y RESISTIVIDAD ELECTRICA DE PELICULAS
DELGADAS DE NITRURO DE MOLIBDENO

José Noé¢ Valdivia Rodas®, Arturo Fernando Talledo Coronado®, Segundo Jauregui Rosas?,
Pedro De La Cruz Rodriguez’, Manuel Enrique Guevara Vera®

RESUMEN

Peliculas delgadas de nitruro de molibdeno fueron depositadas sobre obleas de silicio (111)
mediante la técnica de la pulverizacion catdédica magnética reactiva DC, a la temperatura de
sustrato de 100, 200, 300 y 400 °C, en la mezcla de gases (47+N,) a la presion de trabajo de
4,3x73 torr. La composicion de las peliculas ha sido definida con espectroscopia Auger (AES).
La difraccion de rayos X muestra que tales peliculas presentan una orientacion cristalografica
preferencial a lo largo del plano (112) y el tamafio de grano se incrementa desde 8,21 a 13,16
nm en el rango de 100 a 400 °C de la temperatura de sustrato. La resistividad de las peliculas
disminuye con el aumento de la temperatura de sustrato desde 74,20 a 2,45 uQ.cm mostrando
caracteristicas 6hmicas. El valor mas bajo de la resistividad eléctrica fue de 2,45 uQ.cm a la
temperatura de sustrato de 400 °C.

Palabras clave: peliculas delgadas, nitruro de molibdeno, Difraccion de Rayos X, resistividad
eléctrica, temperatura de sustrato.

EFFECT OF SUBSTRATE TEMPERATURE ON THE STRUCTURE
AND ELECTRICAL RESISTIVITY OF THIN FILMS OF
MOLYBDENUM NITRIDE

ABSTRACT

Thin films of molybdenum nitride were deposited on silicon wafers (111) by means of the
DC reactive magnetic sputtering technique, at the substrate temperature of 100, 200, 300 and
400 °C, in the gas mixture (47+N,) at the working pressure of 4,3x” forr. The composition
of the films has been defined with Auger Electron Spectroscopy (AES). X-ray diffraction
shows that such films have a preferential crystallographic orientation along the plane (112)
and the grain size increases from 8,21 to 13,16 nm in the range of 100 to 400 °C the substrate

* Facultad de Ciencias Fisicas y Matematicas, Universidad Nacional de Trujillo, Av. Juan Pablo II s/n, Trujillo,
Pert.
jrodas_1770@yahoo.es

® Facultad de Ciencias, Universidad Nacional de Ingenieria, Av. Tapac Amaru s/n Rimac, 1301 Lima, Peru.

Rev Soc Quim Peru. 85(4) 2019



Efecto de la temperatura de sustrato sobre la estructura y resistividad eléctrica de peliculas delgadas de... 407

temperature. The resistivity of the films decreases with increasing substrate temperature
from 74,20 to 2,45 uQ.cm showing ohmic characteristics. The lowest value of the electrical
resistivity was 2,45 u€Q.cm at the substrate temperature of 400 °C.

Key words: Thin films, molybdenum nitride, X-ray diffraction, electrical resistivity, substrate
temperature.

INTRODUCCION

Los nitruros y carburos de metales de transicion son estructuras metalicas compactas en
las que atomos de carbon o nitrégeno ocupan sitios intersticiales. La unién en su estructura
involucra contribucion simultaneas de enlace covalente, idnico y metalico para la energia
cohesiva, que conduce a propiedades muy interesantes'.

Nitruro de molibdeno es uno de esos materiales que exhibe interesantes propiedades.

Las peliculas delgadas de nitruro de molibdeno muestran alta conductividad eléctrica y
estabilidad quimica y son candidatos prometedores para uso como barreras de difusiéon de Cu
y electrodos en microelectronica?.

También, la pelicula de Mo es una capa de barrera mejor que la pelicula de TiN en prevencion
de la difusion del cobre hacia el 6xido de silicio®. Para garantizar alta eficiencia de un
dispositivo de célula solar basado en cobre-indio-(galio)-selenio (CIGS), se necesita un
contacto 6hmico posterior ideal para un mejor transporte de portadores de carga mayoritarios
y baja recombinacion de portadores de carga minoritarios*. Asimismo, células solares CdTe
con nitruro de molibdeno en la estructura de contacto posterior poseen de manera consistente
un mejor rendimiento en comparacion a células con unicamente molibdeno en el contacto
posterior®.

Ademas, nitruro de molibdeno muestra excelente dureza, capacidad catalitica y efectos de
superconductividad. Diferentes métodos han sido probados para fabricacion de capas de
nitruro de molibdeno, incluyendo deposicion de capa atomica, deposicion asistida por iones,
deposicion de laser pulsado, implantacion fuerte de iones nitrogeno, deposicion de vapor
quimica y nitruracion de metal Mo a alta temperatura. En comparacion con otros métodos,
deposicion por pulverizacion catddica reactiva parece ser una de las mas efectivas para la
fabricacion de peliculas de 6xido de metal de transicion o de nitruro porque la composicion
quimica y de fase de la pelicula depende mucho del Ar-O-N,. En cuanto al método de
pulverizacion catddica magnetron reactiva, se pueden crear peliculas de alta calidad incluso
a relativamente baja temperatura de sustrato debido a la estimulacion del plasma de la
interaccion idnica con la superficie del sustrato®.

Thakur et al.* reportan que la resistividad de peliculas delgadas de molibdeno sobre vidrio

de cal sodada, zafiro, cuarzo y zirconia estabilizada con ytria (YSZ) usando pulverizacion
catddica magnetrén dc a 400 °C muestran un comportamiento puramente metalico.
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Asimismo, Chen et al” han encontrado que incrementando la potencia de pulverizacion
catddica DC de peliculas delgadas de molibdeno desde 200 a 500 W a 10 mTorr resulta una
disminucion en la resistividad desde 78,09uQ.cm a 31,35uQ.cm debido posiblemente a los
cambios de tensiones residuales esfuerzos de tension a compresion.

Las peliculas delgadas de molibdeno y nitruro de molibdeno se han utilizado ampliamente
en varias areas tecnologicas, y se han convertido en el paradigma de la tecnologia actual y
son uno de los temas mas importantes para los grupos de investigacion de punta. Nuestro
objetivo en este trabajo fue analizar el efecto de la temperatura de sustrato sobre la estructura
y resistividad eléctrica de peliculas delgadas de nitruro de molibdeno. La mezcla de gas
reactivo fue optimizada para obtener la fase Mo,N como componente principal de la pelicula.
La resistividad eléctrica de las peliculas delgadas de Mo,N fue medido con el método de la
probeta de cuatro puntas®.

DETALLES EXPERIMENTALES

Objeto de estudio

Las peliculas delgadas de nitruro de molibdeno obtenidas mediante pulverizacion catédica
magnética reactiva DC sobre sustratos de silicio (111) y su variacion de la estructura y
resistividad eléctrica como respuesta a la temperatura de sustrato.

La poblacion de estudio en la presente investigacion fue de 5 peliculas delgadas, 4 muestras
fueron peliculas delgadas de nitruro de molibdeno y una pelicula delgada de molibdeno puro.

Materiales

El material que se utilizé fue: Blanco de molibdeno con 7,62 cm de diametro; 0,64 cm de
espesor y 99,97 % de pureza para pulverizacion catddica; sustratos de silicio (111), gas
argon y nitrogeno con una pureza de 99,99 %. La generacion de las peliculas delgadas de
nitruro de molibdeno se realizd mediante un sistema de pulverizacién magnética reactiva
DC. Para las mediciones eléctricas se utilizd una sonda de cuatro puntas en conjunto con un
nanovoltimetro Modelo Keithley 2182 A y una fuente de corriente modelo Keithley 6221 A.

Sintesis de las peliculas delgadas

Antes de la deposicion, los sustratos de silicio (111), de 2,9 cm x 1,5 cm cada uno fueron
limpiados ultrasénicamente en una solucion de alcohol de 96° durante 8 minutos y secado
con aire caliente.

En el primer ensayo, se dispusieron varios sustratos de silicio (111) en cado uno de los tres
compartimientos de un portasustrato, cada compartimiento estaba separado y debidamente
protegido, en dos compartimientos para ser depositado nitruro de molibdeno a 400 °C y en el
otro para ser depositado molibdeno puro también a 400 °C, y luego fueron introducidos en la
camara de vacio de un sistema de pulverizacion catddica magnética reactiva DC, figura 1. La
distancia del sustrato al blanco de molibdeno fue de 8 cm. La camara de vacio fue inicialmente
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evacuada a una presion base de 7,5x107 torr, para lo cual habia que hacer un proceso de
desorcion por dos horas, con la finalidad de eliminar la posible formacion de vapor de agua
en las paredes de la camara, y la temperatura de sustrato se reguld a 400 °C. Seguidamente, se
realizé una pre pulverizacion catddica durante 2 minutos. Para ello se introduce en la camara gas
argon hasta llegar a una presion de 4,3x107 forr con la finalidad de eliminar 6xidos del blanco de
Mo. Luego un flujo de argén fue introducido para mantener la presion durante la deposicion a un
valor de 4,3x107 forr, y también fue introducido en la camara de vacio gas nitrogeno a la presion
de 2,6x10* torr. La fuente de voltaje se reguld a un valor de 110 V y con una corriente de 400
mA. La pulverizacion catodica se realizé durante 10 minutos a uno de los compartimientos que
contenia varios sustratos de silicio (111) a400 °C. Luego externamente se rotaba el portasustrato
para una adecuada ubicacion del segundo compartimiento que también contenia obleas de
silicio (111), al cual se realiz6 pulverizacion catédica durante 10 minutos a la temperatura
de 400 °C. Seguidamente, se suspendio el flujo de gas nitrogeno y moviendo externamente
el portasustrato para una orientacion adecuada del tercer compartimiento con sustratos de
silicio (111), se deposité molibdeno puro durante 10 minutos a la temperatura de 400 °C.

En ambas muestras la presion de gas argon fue de 4,3x107 torr y la de nitrégeno de 2,6x10*
torr. Por lo que se obtuvieron peliculas delgadas de nitruro de molibdeno y de molibdeno a
la temperatura de 400 °C.

Enuna segunda experiencia, en el mismo portasustrato mencionado anteriormente se dispusieron
sustratos de silicio (111) en cada uno de los tres compartimientos, y luego de haber alcanzado
una presion base de 7,5x107 forr en la camara, asi como de realizar la pre pulverizacion
catodica durante 2 minutos; un flujo de gas argon a la presion de 4,3x107 torr y también gas
nitrogeno a la presion de 2,6x10* torr fueron introducidos en la cdmara de vacio. Con el
mismo valor de voltaje y corriente considerado en el primer ensayo, y regulando la temperatura
a 300 °C, se realizo pulverizacion catddica durante 10 minutos al primer compartimiento del
portasustrato. Luego, girando el portasustrato desde la parte externa de la camara de vacio
para lograr una orientacion adecuada del segundo compartimiento que contenia varias obleas
de silicio (111), y una vez estabilizada la temperatura a 200 °C y con un flujo de gas argén
a la presion de 4,3x10° forr y de gas nitrogeno a la presion de 2,6x10* torr se procedio a la
pulverizacion catddica durante 10 minutos, respectivamente. Finalmente, a una orientacion
adecuada del tercer compartimiento y después de haber estabilizado la temperatura a 100 °C,
se realizo la deposicion durante 10 minutos a una presion de gas argon de 4,3x107 torr y de
gas nitrogeno a 2,6x10* forr. La distancia del blanco de molibdeno al sustrato fue de 8 cm
para cada temperatura considerada. Por lo que se obtuvieron peliculas delgadas de nitruro de
molibdeno a las temperaturas de sustrato de 100, 200 y 300 °C, respectivamente.

En resumen se generaron peliculas delgadas de nitruro de molibdeno a 100, 200, 300
y 400 °C mediante pulverizacion catdédica magnética reactiva DC, usando un blanco de Mo
(7,62 cm de diametro; 0,64 cm de espesor y pureza de 99,97 %); asi como peliculas delgadas
de molibdeno a la temperatura de 400 °C, a la presion de trabajo de 4,3x107 torr.
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Figura 1. Sistema tipico de deposicion por pulverizacion catédica magnética reactiva DC.

Métodos y técnicas

La caracterizacion de las muestras fue realizada mediante:

Difraccién de Rayos X (DRX). La nanoestructura y orientacion cristalografica de las
muestras fueron obtenidas mediante un difractdémetro de rayos X Rigaku/Miniflex 600,
operado en modo detector scan a 40 kV, 15 mA, con una fuente de radiacion de la lampara
Cu - Ko 1, de longitud de onda 41=1,540 4, con un tamafio de paso de 0,02° y un tiempo
de conteo de 1s por paso. El tamafio del cristalito (D) fue calculado usando la ecuacién de
Scherrer’:

091
b= B cosO (1)

donde 4 es la longitud de onda de los rayos X usado, f es el ancho a la altura media del pico
de difraccion de la muestra y 0 es el angulo de Bragg.

Técnica de la sonda de cuatro puntas. Para medir la resistividad eléctrica de las peliculas
delgadas se uso la configuracion estandar de cuatro puntas, que se muestra en la figura 2.

Pelicula delgada de MoN

Figura 2. Esquema de la probeta de cuatro puntas para la medida de la resistividad eléctrica; & es
la fuente de intensidad de corriente, I la corriente aplicada, V la diferencia de potencial eléctrico
registrada, w indica el espesor de la pelicula delgada y s la separacion entre electrodos'®.
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Para el caso de una geometria de cuatro puntas lineales con igual espaciado, la resistividad
es dada por *:
T

=—Ww
p Ln2

~Is

@

donde w es el espesor de la muestra, I la corriente aplicada y V el voltaje medido con el
nanovoltimetro Modelo Keithley 2182 A.

Espectroscopia electrénica Auger (AES). AES representa hoy la herramienta de analisis
quimico de superficies mas importante para muestras conductoras. La espectroscopia
electronica Auger esta basada en el uso de electrones primarios con energias tipicas entre 3
y 30 keV y la posibilidad para enfocar y explorar el haz electronico primario en el rango de
micrometros y nandmetros analizando las capas atomicas mas externas de la materia''. En el
presente trabajo se utiliz6 dicha técnica para obtener la composicion quimica de las muestras.

La composicion de una muestra de n elementos puede ser calculado semicuantitativamente
mediante la ecuacion'’:
1
A/SA

ndiyg)

x4 3

donde 7, son las intensidades de los picos elementales y S, son los factores de sensibilidad
respectiva, /, la intensidad del pico Auger de un elemento A. Las medidas Auger reportadas
en este articulo fueron hechas en el instrumento Riber MIQ 156.

Microscopia de fuerza atémica (AFM). La morfologia superficial de las muestras fue
realizado mediante un microscopio de fuerza atdomica modelo Dimension Edge AFM-Bruker,
con un cantiléver modelo RTESP de material antimonio (n) dopado con Si, de constante
elastica k=40 N/m y frecuencia de 300 kHz; con un radio de curvatura de la punta de 8nm,
con una frecuencia de barrido de 10000 Hz.

Microscopia electrénica de barrido (SEM). En un microscopio electronico de barrido, una
pequeiia sonda de electrones de 1 a 10 nm de didmetro escanea en una trama a través de la
superficie de la muestra. Los electrones incidentes son dispersados elastica e inelasticamente
por el espécimen. La dispersion elastica da como resultado grandes angulos de dispersion
y trayectorias electronicas en zigzag. Por lo tanto, una fraccion de electrones puede dejar
la muestra como electrones retro dispersados. La imagen esta formada por la sefal de los
electrones secundarios emitidos, los electrones retro dispersados, los electrones Auger, los
cuantos de rayos X, que modulan la intensidad de un tubo de rayos catddicos rastreados en
forma sincronizada'. Se utilizo dicha técnica para medir el espesor de las peliculas delgadas
de nitruro de molibdeno. El instrumento usado fue HITACHI 8230.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Estructura y composicion

La figura 3 muestra el patron de DRX de la pelicula delgada de Mo depositada sobre
sustrato de Si (111) preparada a la temperatura de sustrato de 400 °C mediante pulverizacion
magnética reactiva DC. Un fuerte pico caracteristico de DRX de Mo a 20=40,58° es
observado correspondiente a la direccion cristalografica (110), la intensidad del pico de
DRX indica que la pelicula crece con una orientacion preferencial a lo largo del plano (110);
asimismo, el espectro también exhibe otro pico de Mo metalico Mo (211) a 20 = 73,7° de
menor intensidad. Chen et al.” reportan picos de difraccion similares de peliculas delgadas
de Mo preparadas mediante pulverizacion catddica dc a diferentes presiones de trabajo. El
tercer pico se observa a 20 ~ 28° el cual corresponde al sustrato de silicio (111). Los datos
de DRX coincidieron bien con los archivos JCPDS. El tamaiio de cristalito resultd ser de
10,06 nm calculado del ancho a la altura media del maximo pico (110) usando la ecuacioén
de Scherrer; Kashyout et al.'® han obtenido un valor de alrededor de 11nm para el tamafio de
grano de peliculas delgadas de Mo crecidas mediante pulverizacion catodica magnetrén de a
la temperatura de 450 °C. El parametro de red ha sido calculado en 0,3166 nm.
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Figura 3. Patron de DRX de la pelicula delgada de Mo sobre silicio (111) a 400 °C.

La figura 4(a-d) muestra los difractogramas de las peliculas delgadas de nitruro de molibdeno
obtenidas en el rango de 100 a 400 °C, la intensidad de los picos decrecen, y un pico aparece
a 20=37,72° que es observado en todos los difractogramas, atribuidos a la orientacion
cristalografica Mo ,N(112), con referencia al International Centre for Diffraction Data 2018,
sistema: tetragonal, y grupo espacial: 141/amd (141); Shen et al.'* reportan similares picos
de difraccion para peliculas delgadas de nitruro de molibdeno preparadas por descarga de
arco dc a diferentes presiones de nitrogeno. Picos de menor intensidad ocurren a 26~43,20°
atribuido a la orientacion cristalografica Mo ,N(200) , también a 20~64,19° con la orientacion
cristalografica Mo,N(204) y el otro pico también de menor intensidad ocurre a 20=75,59°
atribuido al Mo,N(312); sistema: tetragonal, y grupo espacial: 141/amd (141), con referencia
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al International Centre for Diffraction Data 2018. Picos de difraccion ocurren a 20=28° en
el rango de temperatura indicado correspondiente al sustrato de Si (111). A la temperatura
de 200 °C y 400 °C un pico a aproximadamente 59° aparece en el espectro, indicando la
presencia de particulas de Mo puro'®, debido probablemente a un aumento en la energia
cinética de las particulas de Ar en el plasma. El crecimiento de los cristalitos de las peliculas
delgadas en el intervalo de 100 a 400 °C de Mo,N (112), es preferentemente a lo largo del
plano (112). El tamafio medio de grano se ha estimado a partir del ancho completo a la
mitad del méaximo del pico de difraccionl3 y utilizando la ecuacién (1). El tamaio de grano
indica un ligero incremento entre 8,21 y 13,16 nm. calculado del ancho completo a la mitad
del maximo del pico (112) en el rango de 100 a 400 °C. La pelicula delgada de nitruro de
molibdeno Mo,N presenta una estructura tetragonal con parametro de red: a=b= 0,4188 nm;
¢=0,8048 nm.
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Figura 3. DRX de peliculas delgadas de Mo, N sobre silicio (111) a diferentes

temperaturas de sustrato, (a) 100 °C, (b) 200 °C, (c¢) 300 °C y (d) 400 °C.
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En la tabla 1 se resume el analisis estructural de la pelicula delgada de molibdeno y nitruro
de molibdeno en funcién de la temperatura de sustrato.

Tabla 1. Resumen del analisis estructural de la pelicula delgada de Mo y Mo,N como

funcion de la temperatura de sustrato.

Muestra 2-Theta Refl. (hkl) FWHM /rad  Tamaiio de
grano
(£ 0,02) /grados (=1,18) /nm
Mo 400 °C 40,58 (110) 0,015 10,06
73,70 @211)
MoxN 100 °C 37,72 (112) 0,018 8,21
43,20 (200)
64,19 (204)
75,59 312)
MoxN 200 °C 37,72 (112) 0,017 8,30
43,20 (200)
64,19 (204)
75,59 312)
MoxN 300 °C 37,72 (112) 0,946 10,08
43,20 (200)
64,19 (204)
75,59 (312)
MoxN 400 °C 37,72 (112) 0,010 13,16
43,20 (200)
64,19 (204)
75,59 (312)

Imagen SEM de seccion transversal de una pelicula delgada de Mo ,N depositada a 100 °C
es ilustrada en la figura 5. Una densa microestructura con granos columnares de pequeiio
tamafio desde el sustrato hasta la parte superior de la pelicula es observada, el espesor fue de

260 nm.

Figura 5. Micrografia SEM mostrando la seccion transversal de una pelicula delgada de
nitruro de molibdeno depositado a 100 °C sobre un substrato de silicio.
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El analisis de espectroscopia electronica Auger de la muestra de Mo,N a 400 °C indica la
presencia de Mo, y Mo, en los picos con energia de 186 eV y 220 eV; asi también se observa
la presencia de oxigeno, nitrégeno y carbono como se muestra en la figura 6. En la tabla 2 se
muestra los resultados de los calculos.

d(N(E))/dE

Mo

Mo

b T T T 1
100 200 300 400 500 600
Energia (eV)

Figura 6. Espectro AES diferencial de una muestra de Mo2N a 400°C versus energia
cinética, donde V&) revela la oscilacion de plasmones.

Tabla 2. Picos Auger y concentraciones de una muestra de nitruro de molibdeno a

400 °C.
Elemento quimico  Pico Auger /eV Concentracion / (%)
Mo 186 65
N 377 35

Propiedades eléctricas

Los valores de la resistividad eléctrica de las peliculas delgadas de Mo, N se determinaron
con la técnica de la probeta de cuatro puntas16, los cuales son listadas en la tabla 3. El menor
valor de la resistividad fue de 2,45 uQ.cm (la corriente aplicada fue entre 5 a 100 mA) a la
temperatura de deposicion de 400 °C.

Un flujo de corriente I es aplicada entre las probetas externas, y un voltaje V es medido entre
las dos probetas internas!’. La corriente eléctrica fue suministrada de una fuente de corriente
Modelo Keithley 6221, se aplicaron corrientes a cada una de las muestras en el intervalo
de 5 a 100 mA, y la lectura de los correspondientes potenciales eléctricos se realizé con un
nanovoltimetro Modelo Keithley 2182 A. Con los datos de corriente y voltaje registrados se
obtuvo el valor de la resistencia eléctrica (V/I) para las muestras de Mo2N preparadas a 100,
200, 300 y 400 °C, respectivamente.
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La medida del espesor de las muestras se realizo mediante microscopia electronica de barrido,
cuyos valores se presentan en la tabla 3. Entonces, utilizando la ecuacion (2) se calculo la
resistividad eléctrica de las muestras para cada temperatura de sustrato. La resistividad se
midid a temperatura ambiente de las muestras obtenidas a diferentes temperaturas de sustrato
y los resultados de los calculos son listados en la tabla 3.

Tabla 3. Valores de la resistividad eléctrica de peliculas delgadas de nitruro de
molibdeno a diferentes temperaturas de sustrato.

Temperatura / °C__ Resistencia / Q Espesor (+2)/nm _ Resistividad / uQ.cm

100 0,63 +0,08 260 74,20 + 9,93
200 0,34 +0,03 288 43,94 £ 4,23
300 0,26 +0,02 250 2945 + 227
400 0,033 + 0,001 165 2,45 £ 0,01

La resistividad de todas la peliculas delgadas de Mo N se encuentran en el rango de 74 a
2 uf.cm, los cuales son mucho menores a los valores reportados de 900 a 500 uQ.cm de
peliculas delgadas de nitruro de molibdeno crecidas por pulverizacion catodica magnética
reactiva r.f'%. La figura 7 muestra la variacion de la resistividad eléctrica de las peliculas con
la temperatura de sustrato.
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Figura 7. Resistividad eléctrica dependiente de la temperatura de sustrato, medida a
temperatura ambiente.

La muestra preparada a la temperatura de 400 °C tiene un tamafio de grano mayor que la
preparada a 100 °C. Este incremento en el tamafio de grano puede ser considerado ser la razén
de la disminucion en la resistividad de las peliculas delgadas de Mo N con el incremento de la
temperatura de sustrato'®. El aumento de temperatura produce incremento de la concentracion
de portadores, lo cual incrementa la movilidad de los portadores de carga de las peliculas de
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Mo,N induciendo una gran disminucion de la altura de la barrera de potencial de los limites
de grano, asi como el nimero de limites de grano. Con el incremento de la temperatura
los limites de grano crecen para disminuir la energia de limite de grano, se disminuye las
fuerzas cohesivas dentro y a través de los limites. Esto explica los resultados que la muestra
preparada con temperatura de sustrato a 400 °C tiene el menor valor de resistividad eléctrica.

Rugosidad

La figura 8 presenta micrografias AFM bidimensional (2D) de superficies de Mo,N para
varias temperaturas de sustrato, con un area barrida de Sumx5um. Se observa una morfologia
granular en las imagenes AFM. La muestra depositada a 100 °C exhibe morfologia totalmente
diferente: una forma ondulada puede ser observada, y la superficie se ha vuelto bastante rugosa
debido a la formacion de una estructura irregular. Para 200 °C se observa una disminucion
de la rugosidad de la superficie de la pelicula. Luego a 300 °C, la superficie es cubierta con
suaves capas de nitruro de molibdeno. Sin embargo cuando la temperatura se incrementa a
400 °C, la rugosidad de la superficie se vuelve ligeramente aspera.

1 1
0.0 Height Sensor 5.0 um 0.0 Height Sensor 5.0pum

1 T 1
0.0 Height Sensor 5.0um 0.0 Height Sensor 5.0um

Figura 8. Imagenes AFM 2D de peliculas delgadas de Mo,N/Si. (a) 100 °C, (b) 200 °C,
(c) 300 °C, (d) 400 °C.
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En la figura 9 se presenta una imagen topografica AFM 3D tomada de un area de 5x5 um
de la pelicula de Mo,N a 400 °C, mostrando una estructura superficial caracteristica que
consiste de particulas de tamafio nanométrico y con una rugosidad de 0,776 nm. La muestra
fue preparada a la presion de 4,3x107 torr.

Figura 9. Imagen AFM 3D de la pelicula delgada de nitruro de molibdeno depositada
sobre silicio (111) a 400 °C.

También medimos la rugosidad promedio (Ra) y la rugosidad raiz media cuadratica (rms)
de todas las muestras, usando el perfilador tridimensional, cuyos resultados se resumen en

la tabla 4. En la figura 10 se muestra la variacion de la rugosidad versus la temperatura de
sintesis de las muestras de Mo,N.

Tabla 4. Valores de rugosidad promedio Ra y rugosidad eficaz Rq como funcién de la
temperatura de sustrato.

Temperatura/°C  Ra/nm Rq/nm

100 1,093 1,343
200 0,909 1,423
300 0,457 0,618
400 0,776 0,987

La rugosidad promedio de la superficie depositada a 100 °C result6 ser de 1,093 nm. Pero
es reducida a 0,457 nm cuando la temperatura de deposicidon se incrementa a 300 °C. Esta
reduccion en la rugosidad de la superficie puede estar relacionado con la reaccion de los
atomos de la superficie del molibdeno con los atomos de nitrogeno?.
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Figura 10. Rugosidad en funcion de la temperatura de sustrato. (a) Promedio, (b) rms.

La suavidad de la superficie es también particularmente atribuida al incremento de la
velocidad de deposicion, junto con la difusion y redeposicion de atomos/iones de Mo después
de la formacion del nitruro; ademas, junto a la nitruracion, puede mejorar la temperatura
de la superficie localmente, lo que a su vez mejora la movilidad de los atomos de Mo en la
superficie de la pelicula en crecimiento, lo que también resulta en una pelicula mas suave®.

Luego, cuando se continia aumentando la temperatura de sintesis a 400 °C, la superficie
rugosa se incrementa ligeramente a 776 nm. Este aumento en la rugosidad puede atribuirse al
incremento de la difusion superficial (movilidad) lo cual produce valles mas grandes y mas
profundos?.

CONCLUSIONES

Se sintetizo satisfactoriamente las peliculas delgadas de nitruro de molibdeno sobre silicio
(111) mediante pulverizacion catodica magnética reactiva dc en el rango de 100 a 400 °C. El
andlisis de difraccion de rayos X de las peliculas delgadas de Mo N, indican que la temperatura
de sustrato en el rango de 100 a 400 °C no influye significativamente en la estructura de tales
peliculas. El tamafio de grano de las muestras se incrementa ligeramente con el aumento
de la temperatura de sustrato, probablemente a la escasa difusion atomica a través del
limite de grano. La resistividad de las peliculas de Mo2N disminuye con el incremento de
la temperatura de sintesis, mostrando caracteristicas 6hmicas. Debido a la baja resistividad
eléctrica y disminucion de la rugosidad; estas peliculas pueden ser adecuadamente usadas
como contacto 6hmico posterior en células solares.
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