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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicltar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPARNA

por VEINTE aflog
a nombre de COMMISSARIAT A L’ENERGIE ATOMIQUE, entidad
francesa, establecida en 29, rue de la Fédération, Paris,
Prancia, pors
" DISPOSITIVO PARA LA OBTENCION DE CAPAS DELGADAS DE UN
PRODUCTO DADO POR VAPORIZACION BAJO VACIO Y CONDENSACION
SOBRE UN SOPORTE PASIVO"

= p— S RRmRREEREES

El presente invento (debido a los Srs. Igor Melmiok
y Bernard Prumiaux) se refiere a un dispositivo para la ob-
tencibn de capas delgadas homogéneas de un producto dado por

evaporacidn bajo vacfo y condensacién sobre un soporte pasi-

VO,
La realizacidn de capas delgadas sobre un soporte

o sustrato presente un interes muy particular para la fa-
bricacidn de ciertos componentes electrbnicos y espefialmen-

te de condensadores y de depdsitos resistivos. Ventajosamen-—
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te, tales capas delgadas se obtienen por una eveporacidn bajo
vacio de un cuerpo tal como el aluminio que, en forme metdli-
ca, es un buen conductor de lea electrieidad y que, en forma de
alimina u dxido A1 0_, constituye un dieldctrico de buena cali-
dad. ¢

En los procedimientos ya conocidos, se evapora en un
recinto previamente puesto bzjo vacfo una centidad conveniente
de alumihio que se condensa sobre un soporte, actuando, o bien
sobre la velocidad de evaporacidn y de condensazcidn para obte-
ner un depésito resistivo, o bien sobre esta Ultima velocidad
disminuyéndola smpliesmente y sobre la atmdsfera a muy baja pre-
sidn que reina en el recinto introduciendo allf un oxidante
conveniente tal como oxigeno o vapor de agua, para obtener un
depdsito dieléetrico. Ahora bien, la experiencia muestra que
con une velocidad de evaporacidn muy reducida, del orden de al-
gunos angstrém por segundo, el depdsito de aluminio dieldetri~
co obtenido se presenta en forma de una pelicula de estructura
granulosa, que origina, en particular en el caso de condense-
dores en que esta pelfcula estd colocads entre dos electrodos
metdlicos, cortocircuitos entre estos electrodos. Por el con-
trario, por una velocidad de evaporacidn mayor, el depdsito es
mas homogéneo, pero la transformacidn en aldmina del metel eva-
porado no es completa, lo que impide la obtencidn de una capa
dieléctrica satisPactoria.

Bl presente invento tiene por finelidad paliar este
inconveniente, permitiendo aumentar considersblemente la velo-
cidad de evaporacidn del producto a condenser tanto para la ob-
tencién de un depdsito metdlico como en forma de Sxido de este
metal,

A este efecto, este procedimiento consiste en confinar
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el producto vaporizado, antes de condensacidn, sobre un sustre-
to a temperaturas regulable, en un espacio delimitado donde es
admitido a presidn y caudel dados un agente gaseoso de oxidacidn. :

Se cree asi entre la fuente y el sustrato en el tra-
yecto directo seguido por las moléculas de vepor del producto,
un contacto mas estrecho con el agente gaseoso de oxidacidn, lo
que permite velocidades de evaporacidn mayores y conduce a la
obtencidn de depdsitos de 6xido dieléctricos cuya granulacidn
es considerablemente disminuida. Actuando ademas sobre el esta-
do de superficie y sobre la temperatura del sustrato, siehdo
esta temperatura mas reducida dursnte depdsitos de metal que
durante depdsitos de dxido, se reduce todavia el tamafio del
greno de la pelicula obtenida,

Para la pueste en prdctica del procedimiento segin el
invento, se utiliza un dispositivo caracterizado porque incluye
en combinacidn un recinto cerrado colocado bajo un vacio dado,
un orisol de evaporacidn que contiene el producto a evaporar
gituado en la parte inferior delrecinto, un sustrato colocado
en un horno dispuesto en la parte superior del recinto en la
vertical del crisol y una chimenea de forma general cilindrica
dispuesta en el trayecto de los vapores entre el crisol y del
sustrato y provista de una llegada a presidn y caudal regula-
ble de un agente gaseoso de oxidacidn.

Ventajosamente y segun otra caracteristica, el disposi-
tivo incluye, dispuesta en la proximidad del sustrato, una pan~

talla movible intercambiable que permite, por una parte, defi-

'nir la forma geométrica de los depdsitos, y por otra parte, rea-

lizar en el curso de un mismo ciclo de evaporacidn, los elec-
trodos (o los contactos) y el dieléetrico (o la capa resistiva)

de los condensadores (o de las res:v.stenc:l.as), evn.gr? la con-
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taminscidn de los depdsitos entre cada etapa de la fabrica-
cidn.

Dejando aparte estas disposiciones prineipales, el
invento presenta diversas disposiciones secundarias de las cua-
les se hablard mas explicitamente despues, a través de la des-
cripeidn que sigue de un ejemplo de realizacidn del dispositivo
y de varios ejemplos de puesta en prdctica del procedimiento,
dados a tIitulo indicativo y no limitativo.

En el dibujo, la figura unida es une vista esqemdtica en corte
vertical de un dispositivo segin el invento.

Como se ve en esta figura, este dispositivo inecluye
principalmente un recinto 1 formado por un cilindro o campana
2 de vidrio susceptible de ser obturado de mamera estanca por
su parte superior por una tapa 3 con interposicidn de una junta
de estanqueridad 4. El interior del recinto 1 puede estar unida
por una canalizacidn 5 a un grupo de bombeo 6 que permite reali-
zar en éste un vacio que, segin el caso} puede variar entre 10
y 100 torr,

En el fondo del recinto 2 estd dispuesto un crisol 7
de forma cdénica de beriline, cuyo caldeo estd asegurado por me-

dio de una espiga 8 de tdntalo unida por sus extremos a dos bor-

nes 9 y 10 de elimentgcidn de una corriente cuya intensidad pue-
de alcanzar hasta 250 amperios. Tal crisol puede ser ventajosa=-

mente del tipo del que ha sido deserito y representado en la pa~
tente espafiola nimero 307.847 a nombre del COMMISARIAT A IL'ENERGIE
ATOMIQUE,

En su parte superior, el recinto incluye un horno 11
representado muy esqueméticamenﬁe en el dibujo y que comprende
un sistems de caldeo tal como un filamento eldctrico 12 para un

soporte 13 o sus.rato sobre el cual seran condensados los vapo-
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res procedentes de la evaporacidn de un cuerpo 14 colocado en
el crisol 7.

Como se ha indicado en el dibujo, el sustrato 13 se
encuentra exactamente situado en el eje del crisol 7, pudiendo
ser interrumpido el trayecto entre estos dos drganos parcialmen-
te por medio de una pantalla 15 que incluye una abertura 16 y
soportada por un brazo pivotante 17 que permite escamotear o
poner en su sitio esta pantalla en el trayecto de los vapores.

Conforme al invento,el recinto 1 incluye montada entre
81 sustrato 13 y el crisol 7 en la parte central del recinto,
une chimenca 18 de forma general cilindrica provista de un con-
ducto 19 que se porlonga por una canalizacidn 20 que atraviesa .
de manera estanca la tapa 3 del recinto y que incluye una vél-
vula de admisidn 21 que permite introducir em el espacio delimi-
tado exteriormente por la chimenea 18 un gas a presidn muy redu-
ci@a que constituye un agente de oxidacidn para las moléculas de
vapor del producto 14.

De preferencia, el cuerpo a evaporar contenido en el
crisol es aluminio, el sustrato 13 se realiza de vidrio, mien-
tras que el agente de oxidacidn de los vapores de aluminio es va-
por de agua. La temperatura del sustrato regulada por la resis-
tencia 12 en el interior del horno 11, puede variar entre 2002C
¥y 500C, pudiendo estar comprendida la presidn de admisidn del
vapor en el interior de la chimenea 18 entre 100 ¥y 10-5 torr
segun la naturaleza del depdsito a realizar.

El recinto 1 puede estar provisto ademas de cualgquier
medio gpropiado no explicitamente representado, que permite efec-
tuar un control de las velocidades de evaporacidn y de condensa~
cidn, de la dase especialmente de un cuarzo oscilador.

Se describen a continuacidn dos ejemplos particulares
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de puesta en prdctica del procedimiento con ayuda del aparato
de que se ha tratado mas arriba,

EJEMPLO 1

Se desca reslizar sobre un sustrato de vidrio una ca=
pa delgada de una mezecla homogénea aluminio-zlumina, con vistas
a obtener la formacidn de un depdsito resistivo. Se procede en
primer lugar sl depdsito sobre el sustrato de una subcapa de
alimina que permite mejorar la condicidn plana del soporte cuyo
éstado de superficie puede ser defectuoso. A este efecto, se eva-
pora el metal, al mismo tiempo que se iniroduce en el recinto,
en ¢l interior de la chimenea, una cantidad conveniente de vapor
de agua 2 baja presidn. Despuds de le formacidn sobre el sustra-
to de la subcapa de alidmina, se purga la atmdsfera del recinto y
se condensa sobre el sustrato la capa de mezcla aluminio~alimina,
regulando la velocidad de evaporacidn en el erisol de tal menera

que se obtenga un espesor de la capas aumentando aproximadamente
Si/seg. Para une presidn en el recinto de 5.10 torr, una tem-
peratura del susgrato de 2002C y un espesor de la capa de metal
del orden de 800A , se obtiene una capa resistiva cuya resisten—
cia cuadrada es igual a 1000 a1 cuadrado, siendo la resisti-
vidad igual a BOOO/qu on.,

Naturalmente, para cada caso particular, conviene es-
tablecer un compromiso entre las necesidades de una gran velocie-
ded de evaporacidn, de un espesor importante del depdsito y de
una estructura ten poco granulosa como sea posible, debiendo
conservar la caepa resistiva una resistencia cuadrada elevada.

EJEMPLO 2

Se propone en este caso realizar un condensador cuyos
electrodos son de aluminio y el dieléetrico de alumina. Después
de haber realizado, como en el ejemplo precedente, unAdepésito
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previo o subcapa de alumina de un espesor del orden de 5000 A

aproximademente sobre el sustrato, segdetermina la formacidn de ’
un primer electrodo metdlico de 2000 & de espesor aproximada-
mente, luego se admite en la chimenea una presidn suficiente de
vepor de agua que actua en relacidn estrechas con las moléculas
de vapor de aluminio produciendo alimina que se deposita sobre
el sustrato condensdndose allfi. Hay que seflalar que la disposi-
cidn de la chimenee en el eje del erisol aumenta considerablemen-
te el rendimiento de la oxidacidn. Realizada esta operacidnm, se
efectua la formacidn del segundo electrodo metdlico que se pue- ;
de recubrir a su vez de una capa de aldmine de proteccidn. En el‘
curso de estas diversas operaciones, la pantallas amovible se u-
tiliza en diversas posiciones con objeto de deliminar la geomew-
tria de las diversas capas y protegerlas unas de otras en el
curso de las diversas fases de depdsito. -

Con une velocidad de evaporacidn de 15 A /seg y una
presidn en el interior del recinto igual a 5.10° +torr, la capa
dieldetrica realizada entre los dos electrodos del condensador ,
cuyo espesor puede estar comprendido entre 1500 y 4000 i, pro-
porciona una capzcidad del orden de 10,000 pF/em2 con un dngulo
de pérdida comprendiendo entre 0,02y0,0005 a 55 kHz. Para la
preparacidn de las diversas capas de tales condensadores, la
temperatura del sustrato es igual a 100°C para los depdsitos de
alumine y a 502C para los depdsitos metdlicos de los electrodos
despues de la desgasificacidn del sustrato a 2002C durante una
hora, Estos condensadores soportan sin perforacidn tensiones que
ven 60 a 100 voltios, siendo su tensidn dieldctrica igual a 3
megavoltios/cm aproximadamente.

Naturalmente, el invento no se limita en absoluto a

los ejemplos de realizacidn mas especialmente considerados;
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abarca por el contrario todasg sus variantes.

Esta solieitud que corresponde e la presentada
en Francia el 18 de enero de 1.966 N2 PV 46.341, se acoge
a los beneficios del arte 51 del vigente estatuto sobre
Propieded Industrial.

NOTA

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
pregentan para que seen objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios son los
siguientes:

1.~ Digpositivo para la obtencién de capas del-
gadas de un producto dado por vaporizacidén bajo vacio y
condensacién sobre un soporte pasivo, caracterizado porque
incluye en combinacién un recinto cerrado colocado bajo
un vacio dado, un crisol de evaporacidn que contiene el
producto a evaporar situado en la parte inferior del re=-
cinto, un sustrato colocado en un horno dispuesto en la
parte superior del recinto en la vertical del crisol y
una chimenea de forma general cilindrica dispuesta sobre
el trayecto de los vapores entre el crisol y el sustrato
¥y provista de una llegada a presidn y caudal reguleble
de un agente gaseoso de oxidacién.

2.~ Dispositivo segtéh la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque una pantalla amovible estd montada en la
proximidad del sustrato para proteger los depésitos y de-
Tinir su forme geométrica.



3o=~ Dispositivo para la obtencidn de capas del-
gadas de un producto dado por vaporizacidn bajo vacio, ¥y

condensacién sobre un soporte pasivo.

Tal ¥y como se ha descrito en la liemoria que an-—
tecede, representado en el dibujo que se acompafia y con
los fines que se han especificado.

Esta Memoria congta de nueve hojas escritas
a miquina por una sola cara.

Medrid, g3 UG .2

P.A.

Al ﬂn&f
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