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ABSTRACT

This work proposes a method to measure the I; — V' characteristic of a
plane probe for each one of the ion species present in a low-pressure plasma,
by using a mass spectrometer as the ammeter whose probe entrance can be
biased at an arbitrary electric potential. From the I; — V' characteristic, the
corresponding ion energy probability distribution function of each ion species
in the plasma is obtained. Moreover, the corresponding ion temperature and
the plasma potential are obtained. The results are in good agreement with
those obtained from classical diagnosis methods as Langmuir probes and
mass spectrometry.

Plasma processing of materials is a very complex task since it involves
plasmas including multiple species of ions. In order to control and enhance
these technological processes, it is necessary to improve the plasma diag-
nostics methods for the determination of the plasma potential, the electric
field distribution in the plasma and the energy distribution function of each
charged species in the plasma, both electrons and ions, which will let us
determine their corresponding densities and temperatures. Moreover, these
measurements are necessary for understanding the ion flux to the plasma
boundary close to the surface to be processed and improving the plasma-wall
interaction knowledge. So, these types of measurements are fundamental to
understanding the plasma-wall interaction on which the plasma processing
of materials is based (Oksuz L. and Hershkowitz N., 2002, Lee D. et al., 2007
and Ghim Y. C. and Hershkowitz N., 2009). In this way, systems for ion
analysis based on mass spectrometry are commonly used since they allow us
studying each one of the multiple species of ions present in the plasma sepa-
rately (Hollenstein C. et al., 1994, Stoffels E. et al., 1998 and Gudmundsson
J. T., 1999). In fact, these instruments can determine the ion energy proba-
bility distribution function (IEPDF) using energy filters. Nevertheless, their
usual accuracy in energy is about 0,05 eV (20 data per eV). This value is
not accurate enough in low-temperature plasmas, in which the ion thermal
energy is close to that value, and should be lowered.

On the other hand, Langmuir probe methods are still being widely used
in plasma diagnostics, even in the case of electronegative plasmas or in those
in which the positive ion temperature should be considered (Fernandez Palop
J. L. et al., 1996 , Demidov V. I. et al., 2002, Morales Crespo R. et al., 2003,
Morales Crespo R. et al., 2004 a) y b), Ballesteros J. et al., 2006 and Diaz-
Cabrera J. M. et al., 2012). In these types of plasmas, methods considering
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the positive ion saturation/accelerating zone of the I — V' characteristic are
used since the pertubation due to the probe immersed in the plasma is quite
negligible (Dengra A., 1990, Fernandez Palop J. L. et al. 1996, Ballesteros J.
et al., 2006 and Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012). Nevertheless, these probe
methods are not so useful in multicomponent plasmas since the ion current
is very small, and hence, difficult to measure. Furthermore, it is the superpo-
sition of the current due to several ion species present in the plasma. Thus,
Langmuir probe diagnosis methods are unable to discriminate which part of
the measured current corresponds to each ion species.

Moreover, even in the case of monocomponent plasmas, such as argon
plasmas, there are always other gases present as impurities due to residual
air or the sputtering from the walls or electrodes of the discharge. From this
point of view, the measurement of the I; — V' characteristic of a specifics
ion species is of considerable technological interest since it gives information
about the flow of this specifics ion species to the probe as a function of the
biasing potential. This information about the ion current collected by the
probe as a function of its biasing potential of a specifics ion species may be
used in surface treatment devices, in which the probe plays the role of the
substrate.

The aim of this work is to present a method to measure the I, — V
characteristic of a plane probe for each one of the ion species present in a
low-pressure Argon, Helium and Oxigen plasma using a mass spectrometer
as the ammeter whose probe entrance can be biased at an arbitrary electric
potential. We will show how the mass spectrometer probe entrance, biased
in potential, can behave as a plane probe. Moreover, the experimental setup
and measurement method are analyzed. Using this method, the plasma po-
tential, the Ton Energy Probability Ditribution Function (IEPDF) and the
corresponding ion temperature are obtained; Furthermore, these results are
analyzed. Finally, in order to ensure the validity of the proposed measure-
ment method, we have checked it in three different ways. The good results
obtained from this check are presented and analyzed.
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RESUMEN

Este trabajo propone un método para medir la caracteristica I;—V de una
sonda plana para cada una de las especies de iones presentes en un plasma
a baja presion, utilizando un espectrometro de masas como amperimetro
cuya sonda de entrada entrada puede ser polarizada a un potencial eléctrico
arbitrario. De la caracteristica I, — V' se obtiene la funcién de distribucién
de probabilidades de energia de cada especie i6nica presente en el plasma.
Ademas se obtienen la temperatura de los iones y el potencial del plasma.
Los resultados estan de acuerdo con los obtenidos a partir de los métodos
clasicos de diagnosis, tales como los de sondas de Langmuir cléasicos y la
espectrometria de masas.

El procesamiento de materiales con plasma es una tarea muy compleja
porque comprende plasmas con varias especies de iones. Con el fin de con-
trolar y mejorar los procesos tecnolégicos, es necesario mejorar los métodos
de diagnostico del plasma para la determinacion del potencial del plasma, la
distribucién del campo eléctrico en el plasma y la funcion de distribucion de
energia de cada especie cargada en el plasma, electrones y iones, pardmetros
que nos permitiran determinar sus correspondientes densidades y temperat-
uras. Ademas, esas medidas son necesarias para establecer el flujo de iones
desde el plasma hacia la superficie y mejorar asi el conocimiento de la in-
teraccion plasma-pared. (Oksuz L. and Hershkowitz N., 2002, Lee D. et al.,
2007 y Ghim Y. C. y Hershkowitz N., 2009). Los sistemas para el anéalisis
de iones basados en la espectrometria de masas se utilizan cominmente, ya
que nos permiten estudiar cada una de las multiples especies de iones pre-
sentes en el plasma por separado (Hollenstein C. et al., 1994, Stoffels E. et
al., 1998 y Gudmundsson J. T., 1999). De hecho, estos instrumentos pueden
determinar la funciéon de distribucion de probabilidad de energia de los iones
(IEPDF) utilizando filtros de energia. Sin embargo, su precision habitual en
energia es de aproximadamente 0,05 eV (20 datos por eV), valor que no es
suficientemente preciso en plasmas de baja temperatura, en el que la energia
térmica de los iones esta cerca de ese valor, y debe ser disminuido.

Por otro lado, los métodos de sonda de Langmuir estan siendo amplia-
mente utilizados en la diagnosis de plasmas, incluso en el caso de plasmas
electronegativos o en aquellos en los que la temperatura de los iones positivos
debe ser considerada (Fernandez Palop J. L. et al., 1996 , Demidov V. L. et
al., 2002, Morales Crespo R. et al., 2003, Morales Crespo R. et al., 2004 a)
y b), Ballesteros J. et al., 2006 y Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012). En este

M? Vanessa Lucena Polonio Diagnosis de plasmas



10

tipo de plasmas se usa la zona de saturacion i6nica de la caracteristica [ —V
ya que la perturbaciéon debida a la presencia de la sonda en el plasma es de-
spcreciable (Dengra A., 1990, Fernandez Palop J. L. et al., 1996, Ballesteros
J. et al., 2006 y Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012). Sin embargo, estos métodos
de sondas de Langmuir no son tan ttiles en los plasmas multicomponentes,
va que la corriente i6nica es muy pequena y, por lo tanto, dificil de medir y
ademés es la superposicion de la corriente debido a las distintas especies de
iones presentes en el plasma. Por lo tanto, los métodos de sonda Langmuir
no pueden discriminar la parte de la corriente i6nica medida que corresponde
a cada especie i6nica.

Ademés, incluso en el caso de los plasmas monocomponente, tal como un
plasma de Argon, siempre hay otros gases presentes como impurezas debidas
a la presion residual o al bombardeo i6nico de las paredes o de los electro-
dos de la descarga. Desde este punto de vista, la medida de la caracteristica
I; —V de una especie i6nica especifica es de interés tecnologico considerable,
va que da informacion sobre el flujo de esta especie i6nica a la sonda co-
mo una funciéon del potencial de polarizacion. Esta informacién acerca de la
corriente recogida por una sonda en funcién de su potencial de polarizacion
de una especie i6nica puede ser utilizada en dispositivos de tratamiento de
superficies, va que la sonda interpreta el papel del sustrato.

El objetivo del presente trabajo es presentar un método de medida de la
caracteristica I; —V de una sonda plana para cada una de las especies i6nicas
presentes en plasmas de Argon, Helio y Oxigeno a baja presion usando como
amperimetro un espectrometro de masas cuya sonda de entrada puede ser
polarizada a un potencial arbitrario. Se mostrara como la sonda de entrada
del espectrometro de masas, polarizada a un potencial arbitrario, se comporta
como una sonda plana. Se analizara el dispositivo experimental y el método
de medida utilizados para dicho propdsito. Como resultados se obtienen el
potencial del plasma, la Funciéon de Distribuciéon de Probabilidad de Energia
de los Iones (IEPDF) y la temperatura de los iones. Se ha verificado la bondad
de los resultados obtenidos con el método propuesto comparandolos con los
resultados obtenidos del método clasico de sondas de Langmuir. Finalmente,
se han realizado tres comprobaciones con el fin de asegurar la validez del
método propuesto. Dichas comprobaciones seran presentadas y analizadas
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Capitulo 1

Objetivos

En general, el estudio de los plasmas en la actualidad es de gran in-
terés debido a sus diversos campos de aplicaciéon en la industria y la tec-
nologia: tratamiento de superficies, fabricacién de semiconductores y micro-
procesadores, tratamiento de desechos, tecnologia de alimentos, iluminacion,

En particular, cabe resaltar el tratamiento de superficies en atmosfera de
plasma, es decir, la deposicién de sustancias sobre superficies, sustratos, a las
que se les quiere dotar de unas caracteristicas determinadas, eléctricas, 6pti-
cas, mecanicas, etc. Son muchas las técnicas que se utilizan en estos procesos,
siendo una de las méas usuales la denominada Deposicion Quimica Asistida
por Plasmas (Plasma Assisted Chemical Vapor Deposition, PACVD). En to-
das ellas es necesario estudiar el tipo de iones que acceden a la superficie, su
flujo, su energia, etc. Por todo ello son necesarios estudios sobre diagnosis de
plasmas que nos den las caracteristicas I; — V', temperaturas, densidades de
las distintas especies y potenciales caracteristicos del plasma asi como, dis-
tribuciones espaciales de los mismos en la cAmara de descarga. También es
necesario estudiar la interfase, que denominaremos vaina, entre dicho plasma
y la superficie a tratar, puesto que ésta influird notablemente en el resultado
de la deposicion. En los ultimos tiempos estos cometidos se estan llevando
a cabo utilizando un novedoso instrumento denominado Sistema de Anélisis
de Tones del Plasma (SAIP), que consiste en un colector de iones, un selector
de velocidades (energias) de los iones y un espectrometro de masas, de modo
que nos permite estudiar por separado las especies que acceden a la superficie
a tratar, que en este caso es el orificio de la sonda del SAIP que introduci-
mos en el plasma, su flujo y la energia con que acceden a dicha superficie.
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Sin embargo, hay un parametro de capital importancia en estos procesos de
PACVD que es la polarizacion del sustrato, ya que si se pretenden depositar
iones positivos, por ejemplo, parece logico polarizar el sustrato negativamente
respecto del plasma para atraerlos. No obstante, esto puede ser perjudicial
puesto que un valor muy elevado de ese potencial implicaria que los iones
impactarian contra el sustrato con mucha energia y en vez de adherirse a
él, rebotarian e incluso arrancarian otros iones ya depositados, o danarfan la
superficie a tratar, fen6meno conocido como sputtering.

Para realizar este estudio hemos acoplado un sistema de polarizacién a
la sonda del espectrometro de masas que nos permitird medir el flujo de las
diferentes especies iénicas que atraviesan el orificio de entrada en funcion de
la polarizacién de dicha sonda. Es decir, la caracteristica I;—V de las distintas
especies ionicas del plasma, las cuales nos aportaran diagnosis alternativas
del plasma y de las especies idnicas que lo constituyen por separado.

Por ultimo cabe resaltar la importancia de este estudio para las aplica-
ciones industriales, ya que son muchas las técnicas de diagnosis usadas en
la industria para la realizacion de tratamientos de superficies. Por tanto,
cabe resaltar las distintas aplicaciones industriales en las que se puede usar
el método presentado en este trabajo. Con este estudio se va a obtener el
tipo de iones que llegan a la sonda, el flujo y la energia con que estos iones
llegan, haciendo ésta el papel de superficie a tratar. Por lo tanto, el método
de diagnosis que se presenta en este trabajo puede ser muy ttil para mejorar
los distintas aplicaciones ya nombradas.

Asi, los objetivos que nos planteamos en el presente trabajo son:

= Hacer una revision bibliografica para estudiar los antecedentes y la
situacion actual del tema objeto del presente trabajo. Es decir, estu-
diaremos los conceptos generales y bésicos y las tultimas teorias que
tenemos sobre medida de especies i6nicas en plasmas y las diferentes
teorias de vainas i6nicas.

= Poner a punto el sistema de analisis de iones por espectrometria de
masas, con filtro de energia de los iones y sistema de polarizacion de
sonda.

= Poner a punto el método de medida de caracteristicas I, — V de una
sonda plana para las distintas especies i6nicas con el sistema de analisis
de iones.
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= Tratar los datos de la caracteristica I, — V' de una sonda plana para las
distintas especies i6nicas para obtener los resultados siguientes: poten-
cial del plasma, V), temperatura iénica ,7;, la IEPDF, y el parametro
A de esas especies i6nicas, cuyo significado se explicara a lo largo del
trabajo.

= Comparar de los datos obtenidos con otros métodos clasicos, tales como
sondas de Langmuir y SAIP con filtros de energia.

= Comprobar la validez de los mismos de varios modos diferentes.
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Capitulo 2

Introduccion

2.1. Plasma

Los términos plasma y vaina fueron introducidos por Langmuir en 1923
y 1928 respectivamente [Langmuir 1., 1923 y Langmuir 1., 1928|. Posterior-
mente, se volvieron a usar en un trabajo sobre la teoria de columna positiva
en un plasma a baja presion cuyos autores fueron el propio Langmuir y Tonks
|[Tonks L. y Langmuir 1., 1929, a) y b)|.

Se denomina plasma al conjunto cuasinetro de electrones e iones, posi-
tivos y negativos, que interacttian entre si dando lugar a un comportamiento
colectivo del mismo.

= El plasma se diferencia de un gas precisamente en que tiene portadores
de carga eléctrica libres que hacen de él un medio conductor y que
reacciona fuertemente ante campos eléctricos o magnéticos.

= El hecho de ser cuasineutro indica que si tomamos una pequena region
del plasma habra, en promedio, la misma cantidad de particulas car-
gadas positiva que negativamente. Es decir, generalmente un plasma
estd formado por igual nimero de cargas positivas y negativas, lo que
anula la carga total del sistema. En tal caso se habla de un plasma
neutro o cuasineutro. También existen plasmas no neutros o inestables,
como el flujo de electrones dentro de un acelerador de particulas, pero
requieren algtun tipo de confinamiento externo para vencer las fuerzas
de repulsion electrostatica. Los plasmas més comunes son los forma-
dos por electrones e iones. En general puede haber varias especies de
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2.1. Plasma

iones dentro del plasma, como moléculas ionizadas positivas (cationes)
y otras que han capturado un electréon y aportan una carga negativa
(aniones).

El plasma es capaz, por su comportamiento colectivo, de generar cam-
pos eléctricos y magnéticos. En el plasma también tienen lugar coli-
siones entre particulas cargadas y entre éstas y los atomos neutros. El
caracter de las colisiones y su mecanismo se diferencia de las colisiones
entre particulas neutras. Durante la colision de particulas neutras hay
cambios abruptos de direccion del movimiento, mientras que en el plas-
ma los cambios de direccion, resultado en su mayoria de la interacciéon
con el campo eléctrico (~ 1/r?), son més suaves.

e El Recorrido Libre Medio lo podemos definir como la distancia
promedio que viaja una particula en un medio atenuante, antes
que ésta interactie. Con el incremento de la temperatura la sec-
cion eficaz de colision disminuye, las particulas cargadas a altas
temperaturas adquieren altas velocidades, con lo cual interacttian
solamente por un periodo de tiempo muy corto y las desviaciones
del sentido original son pequenas.

e La Conductividad Eléctrica en el plasma esta dada por el caracter
de las colisiones. La conductividad depende principalmente de la
temperatura (s ~ 7°/2) y minimamente de la concentracién de
las especies cargadas del plasma. La corriente proporciona, en ba-
jas concentraciones, un numero pequeno de portadores de carga,
y ante altas concentraciones, proporciona un nimero grande de
colisiones. Con el incremento de temperatura la conductividad del
plasma se incrementa (en los metales es al contrario), porque la
seccion eficaz de colision disminuye.

Siempre que se tenga un gas con todas estas caracteristicas se le llama

plasma, y serd éste al que nos referimos en nuestro estudio. Pero no son plas-
mas, por ejemplo, las llamas de las velas por no cumplir el comportamiento
colectivo, ni cualquier conjunto de particulas cargadas déonde no se cumpla
la cuasinetralidad.
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2.1.1. Parametros de un plasma

Puesto que existen plasmas en contextos muy diferentes y con caracteristi-
cas muy diversas, la primera tarea de la fisica del plasma es definir apropiada-
mente los pardmetros que caracterizan su comportamiento. El conocimien-
to de estos parametros permite al investigador escoger la descripciéon mas
apropiada para su sistema. Los principales parametros son los siguientes:

Grado de ionizacion del plasma

Se define como la relacion entre la cantidad de particulas ionizadas y
la cantidad total de particulas presentes y es uno de los pardmetros mas
importantes, que permite precisar el comportamiento del plasma. Depende
principalmente de la temperatura y es posible deducirlo, en una primera
aproximacion, a partir de la ecuacion de Saha para un plasma en equilibrio
termodinamico:

[\

N _ o2/3e-Ui/KT (2.1)
nn

en donde n; es la concentracién de particulas ionizadas que han perdido

un electron, n, es la concentraciéon de particulas neutras, U; el potencial

de ionizacion, T la temperatura del plasma y una constante que vale, C' ~

2,4 -10%'m=3.

Longitud de Debye

La longitud de Debye o de apantallamiento electromagnético (Ap) deter-
mina el rango tipico de las interacciones electrostaticas de una determinada
especie. Supongamos una cierta carga positiva presente en un plasma de elec-
trones e iones. Los electrones serdn atraidos y formaran una capa de carga
negativa alrededor de ella. A partir de cierta distancia la carga habra queda-
do neutralizada y no tendra efectos apreciables. La longitud de Debye es una
estimacion de esta distancia. Para un gas de electrones de densidad n. y
temperatura 7T¢, la longitud de Debye, A\p, viene dada por la expresion:

Ap = 4 okeTe (2.2)

e2n,
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29 2.1. Plasma

donde e la carga elemental, ¢ es la permitividad eléctrica del vacio, kg es
la constante de Boltzmann, T, la temperatura electrénica, n. la densidad
electronica en el plasma.

La longitud de Debye crece al aumentar la temperatura (pues en los
gases mas calientes las particulas se mueven mas rapidamente y entonces el
apantallamiento es menos efectivo) y disminuye al aumentar la densidad de
las cargas (pues cuando hay una gran densidad de cargas el apantallamiento
es mayor). Es importante hacer notar que es precisamente la temperatura
(relacionada con la agitacion térmica de las particulas que integran el plasma)
la que impide que las cargas se recombinen para formar atomos o moléculas
neutras. Los plasmas frios s6lo pueden mantenerse a muy baja densidad ya
que en ese caso tampoco es muy probable que haya recombinaciones. La
longitud de Debye es un buen indicador de la distancia a la cual domina la
influencia de cada particula.

Como cada particula tiene su propia esfera de Debye, es de esperar que
estas esferas se solapen y de esta manera el plasma va a responder colectiva-
mente. Como ya mencionamos, la longitud de Debye aumenta al disminuir
la densidad; sin embargo, si la densidad de carga en un gas ionizado es tan
baja que no hay suficientes cargas en las dimensiones del plasma como para
garantizar un comportamiento colectivo, este gas ionizado no serd un plas-
ma. Es facil ver que en este caso tampoco podréd obtenerse la condicion de
cuasineutralidad. De hecho, para que un plasma exista es necesario que las
dimensiones del espacio ocupado por el plasma sean mucho mayores que la
longitud de Debye. Por ejemplo, en el medio interplanetario, la densidad de
electrones (y de iones) es de 10 particulas por cm?. En las dimensiones espa-
ciales este medio se comporta como un plasma y presenta toda la gama de
interesantes procesos que caracterizan a los plasmas. Pero si en una botella de
laboratorio colocamos un gas formado por iones y electrones con esa misma
densidad, tendriamos un vacio practicamente perfecto del cual no podriamos
obtener ninguna respuesta. Esta representa una de las dificultades para ex-
perimentar con plasmas pues no son escalables, y en general los prototipos
de laboratorio no se comportaran como los enormes sistemas naturales.

Frecuencia de los electrones del plasma

Asi como la longitud de Debye proporciona una medida de las longitudes
tipicas en un plasma, la frecuencia del plasma (w,) describe sus tiempos carac-
teristicos. Supongase que en un plasma en equilibrio se produce un pequeno
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desplazamiento de todos los electrones en una direccion. Estos sentiran la
atraccion de los iones en la direcciéon opuesta, se moveran hacia ella y comen-
zaran a oscilar en torno a la posicion original de equilibrio. La frecuencia de
tal oscilacion es lo que se denomina frecuencia de los electrones del plasma y
viene dada por la expresion:

Wy = <"e€2 ) v (2.3)

€0Me

donde m,. es la masa del electron.

Temperatura electrénica

Por lo general las particulas de una determinada especie localizadas en
un punto dado no tienen igual velocidad; presentan por el contrario una
distribucién que en el equilibrio térmico es descrita por la distribucion de
Maxwell-Boltzmann. A mayor temperatura, mayor serd la dispersion de ve-
locidades (méas ancha sera la curva que la representa). En la Fig. 2.1 vemos
representada un ejemplo de estas distribuciones que siguen la ecuaciéon 2.4.
En el eje X se representa la velocidad de las particulas (que esta directa-
mente relacionada con la energia de las mismas) y en el eje Y la funcion de
distribucion. Como podemos observar para temperaturas mayores la curva se
hace mas plana ocupando una mayor superficie. Por tanto, al obtener la tem-
peratura como integral de la funcion de distribuciéon serd mayor para curvas
més aplanadas y anchas que para curvas altas y estrechas. Ello es debido a
que en los sistemas las particulas no son monoenergéticas sino que existe una
cierta distribuciéon de energia de ahi que la funcion tenga un determinado
grosor.

m 3/2 —77»172
v) =41 | ——— v2e*sT 2.4
s =i (57 (2.4
Una medida de tal dispersion es la velocidad cuadratica media que, en el
equilibrio, se denomina también velocidad térmica. Es frecuente, aunque for-
malmente incorrecto, hablar también de velocidad térmica y de temperatura
en plasmas lejos del equilibrio termodinamico. En tal caso, se menciona la
temperatura que corresponderia a una velocidad cuadratica media determi-
nada. Se puede demostrar que la velocidad térmica de los electrones es:
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kenT. 1/2
Ve = <3 b ) (2.5)
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Figura 2.1: Funcién de distribucion de Maxwell-Boltzmann.

El parametro de plasma

El parametro de plasma, I', indica el nimero medio de particulas con-
tenidas en una esfera cuyo radio es la longitud de Debye (esfera de Debye).
Por ejemplo: el pardmetro de plasma de los electrones es

= %ﬁnEAD?’ (2.6)

La definicion de plasma segin la cual la interaccion electromagnética

de una particula con la multitud de particulas distantes domina sobre la
interaccién con los pocos vecinos proximos, puede describirse en términos
del pardmetro del plasma como I' >> 1. Esto es: hay una gran cantidad
de particulas contenidas en una esfera de Debye. Es comin referirse a esta

desigualdad como «condicién de plasmay.
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2.1.2. Modelos tedricos

Tras conocer los valores de los parametros descritos en la seccién anterior,
deberemos escoger el modelo mas apropiado para el fenémeno que nos ocu-
pa. Las diferencias entre diferentes modelos residen en el detalle con el que
describen el sistema, de modo que se puede establecer asi jerarquia en la que
descripciones de nivel superior se deducen de las inferiores tras asumir que
algunas de las variables se comportan de forma prescrita. Estas asunciones
o aproximaciones razonables no son estrictamente ciertas pero permiten en-
tender fenémenos que serian dificiles de tratar en modelos méas detallados.

Es comtin estudiar el movimiento de iones considerando a los electrones en
equilibrio termodinamico debido a la diferencia de masas entre los electrones
y los iones, o considerando que los iones permanecen inmoéviles por el mismo
motivo. Asi, los iones no interaccionan entre si, mientras que si interaccionan
con los electrones.

Todo modelo se describird a partir de las ecuaciones de Maxwell ya que
las fuerzas electromagnéticas de largo alcance son las que predominan.

Los modelos fundamentales mas usados en la fisica del plasma, listados
en orden decreciente de detalle, es decir de microscopicos a macroscopicos,
son los modelos discretos, los modelos cinéticos continuos y los modelos de
fluidos o hidrodinamicos.

Modelos discretos

El modelo méas exhaustivo es sin duda el modelo discreto ya que describe
la dindmica de cada una de sus particulas usando la segunda ley de Newton.
Esto hace que se requieran numerosas ecuaciones para las numerosas inter-
acciones posibles. Es por tanto, un modelo muy costoso a nivel practico y la
capacidad de calculo necesaria es superior a nuestras posibilidades.

Los modelos numeéricos, Particle-In-Cell (PIC), son una simplificacion
de dicho problema. El espacio del sistema se divide en un nimero no muy
grande de pequenas celdas. En cada instante de la evolucion se cuenta el
numero de particulas y la velocidad media en cada celda, con lo que se ob-
tienen densidades de carga y de corriente que, insertadas en las ecuaciones
de Maxwell permiten calcular los campos electromagnéticos. Tras ello, se cal-
cula la fuerza ejercida por estos campos sobre cada particula y se actualiza
su posicion, repitiendo este proceso tantas veces como sea oportuno.

Los modelos PIC' gozan de gran popularidad en el estudio de plasmas a
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altas temperaturas, en los que la velocidad térmica es comparable al resto de
velocidades caracteristicas del sistema [Dawson, J.M., 1983 y Biichner, J. y
Dum, C.T., 2003|.

Modelos cinéticos continuos

Cuando la densidad de particulas del plasma es suficientemente grande
es conveniente reducir la distribucion de las mismas a una funcion de dis-
tribucién promediada. Esta representa la densidad de particulas contenida
en una region infinitesimal del espacio de fases, es decir el espacio cuyas
coordenadas son posiciones y cantidades de movimiento. La ecuacion que go-
bierna la evolucion temporal de las funciones de distribuciéon es la ecuacion
de Boltzmann. En el caso particular en el que las colisiones son despreciables
la ecuacién de Boltzmann se reduce a la ecuacion de Vlasov.

Por otra parte, los modelos cinéticos constituyen la base de los estudios
analiticos sobre plasmas calientes [Chen, F. F., 1984].

Modelos de fluidos o hidrodindmicos

Para plasmas a bajas temperaturas, podemos simplificar el modelo y
asumir, que todas las particulas de una especie en un punto dado tienen
igual velocidad o que estan suficientemente cerca del equilibrio como para
suponer que sus velocidades siguen la distribucion de Maxwell-Boltzmann,
con una velocidad media dependiente de la posicion. Entonces se pueden
derivar unas ecuaciones de fluidos para cada especie que, en su forma mas
general, son llamadas ecuaciones de Navier-Stokes. Lamentablemente en mu-
chos casos estas ecuaciones siguen siendo demasiado complejas y hay que
recurrir a simplificaciones adicionales.

Este tipo de modelo es el que vamos a usar en nuestro estudio teorico ya
que nuestro plasma es un plasma a baja temperatura.

2.2. Vainas i6nicas positivas. Criterio de Bohm

Para comenzar vamos a describir a qué nos referimos cuando hablemos
a lo largo del trabajo de las distintas zonas del plasma. Para ello, vamos
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a describir las caracteristicas de cada una de ellas. Cuando una sonda es
introducida en el seno de un plasma se pueden identificar las siguientes zonas
[Morales Crespo R. et al., 2004]:

= Region del plasma: caracterizado por la simetria de la distribucion de
carga (cuasineutralidad) y de la direccion de distribucion de velocidad
de los iones (isotropia). Se trata del plasma imperturbado.

= Region de prevaina: se encuentra entre la region del plasma y la vaina
y es donde la simetria de carga se cumple pero la isotropia ha sido rota
debido al campo eléctrico de la sonda que penetra en la vaina.

= Region de vaina: lugar del plasma donde se rompen ambas simetrias.
Es la region mas proxima a la sonda.

Se considera una sonda polarizada negativamente respecto del potencial
del plasma. Asi este potencial es una barrera para los electrones que son
repelidos. Esta repulsién provoca la formacion de una regién cargada positi-
vamente en las cercanias de la sonda que apantalla el potencial negativo de
la sonda en el plasma. Esta zona se llama vaina i6nica positiva, y tiene una
extension del orden de la longitud de Debye. Esta distancia es realmente pe-
quena comparada con otras distancias tipicas del plasma y por ello podemos
considerar que la zona de vaina esta libre de colisiones.

Como se vera mas adelante, Mott-Smith y Langmuir [Mott-Smith H. M.
y Langmuir 1., 1926 | dividen la zona que rodea a la sonda en solo dos, una
el plasma imperturbado y la otra la vaina (que presenta un exceso de carga
positiva). Mas adelante, Bohm, Burhop y Massey [Bohm D. et al., 1949] y
Lam |[Lam, S. H., 1965] hablan de una tercera zona que se situarfa entre la
zona de vaina y el plasma imperturbado llamada prevaina. Se encuentra que
para que exista vaina iénica positiva es necesario que en el borde de la vaina
los iones positivos lleguen con una energia cinética que cumpla la siguiente
desigualdad:

1 1
E,= -miv*> —kgT,
oMt = ohe
ecuacion que se reduce a:
kgT,
Vio > 4| — (2.7)
my
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donde my es la masa de los iones. Esta desigualdad es lo que se conoce
como criterio de Bohm para la formacion de una vaina ionica positiva y fue
formulada por primera vez por Bohm [Bohm D. et al., 1949].

Fue necesario recurrir a la prevaina debido a la necesidad de que los iones
llegasen a la vaina con la energia cinética minima necesaria que requiere el
criterio de Bohm. Los iones, que sufren colisiones en el plasma imperturbado
(ya que en la vaina no hay colisiones), pierden su energia y con ello la posibil-
idad de llegar al borde de la vaina con suficiente energia como para formarla,
luego esto seria un inconveniente a la hora de formar la vaina, es por ello,
que Bohm, Burhop y Massey introdujeron una nueva zona, la prevaina, en la
cual los iones son capaces de adquirir la energia suficiente como para llegar al
borde de la vaina y formarla. En la prevaina los iones ganarfan la suficiente
velocidad como para entrar en la vaina y de esta forma, se compensa la dis-
torsion que sobre la distribuciéon de iones en el plasma provoca la sonda al
drenar iones del mismo, de manera que consigan formar una regién cargada
positivamente.

El criterio de Bohm da la condicién que deben cumplir los iones positivos
en el borde de la vaina i6nica positiva para que ésta se forme. La condicién
para la formacion de la vaina requiere que los iones entren en la region de la
vaina con una velocidad alta, la cual no puede ser generada por el movimien-
to i6nico térmico ya que la temperatura i6nica, 71, en general, es mas baja
que la temperatura electronica, T,. Asi los iones deben ser acelerados por
un campo eléctrico que penetra en la region de la prevaina. Luego los iones
que van a entrar en la vaina i6nica deben ir con una velocidad supersénica
segin el criterio de Bohm. Este es un concepto que ha dado lugar a bastantes
teorias y controversias en el estudio de la fisica del plasma. Asi el criterio de
Bohm (1949) ocupa un lugar central en el entendimiento de cémo hay un
ajuste entre un plasma y el borde de éste por la formaciéon de una region
que se conoce convencionalmente como vaina. Este criterio tinicamente tiene
sentido si en la vaina no se tienen colisiones, o lo que es lo mismo que el
recorrido libre medio de los iones sea mayor que la longitud de Debye, es
decir, L > )\; > Ap donde L es la dimension de la prevaina. Dicho crite-
rio fue definido en un trabajo anterior [Tonks L. y Langmuir 1., 1929, a) y
b)]. Harrison y Thompson fueron capaces de resolver el problema analitica-
mente y encontrar una formulaciéon cinética del criterio de Bohm valido bajo
condiciones generales [Harrison E. R. y Thompson W. B., 1959].

Como se vera en la seccion 2.2, en 1991 Riemann |Riemann, K. U., 1991]
muestra que la condiciéon de vaina estd donde la solucidén cuasineutra del

Diagnosis de plasmas M?® Vanessa Lucena Polonio



2.2. Vainas i6nicas positivas. Criterio de Bohm 29

campo presenta una singularidad (para el caso de sonda plana ver Fig. 2.2
|[Fernandez Palop J. I. et al., 2005 a)|). La expresion para el criterio de Bohm,
propuesta por Riemann, pone de manifiesto que para impedir que la densidad
ibnica caiga por debajo de la electrénica es necesario que los iones entren en
la vaina con una energia minima:

1 [fdny dne
=—(——=—|,.0>0 2.8
& no(dy dy)|y_0_ 29
donde V el potencial e y = —eV/kT, es el potencial adimensional. Esta ex-

presion se puede obtener si linealizamos la ecuacion de Poisson en las prox-
imidades del plasma, donde el potencial es suficientemente pequeno, de la
forma:

d*y(x)

“d poy() y(z) — 07 (2.9)

donde z es la distancia a la sonda.

Esta forma de la ecuacion de Poisson en las proximidades del plasma pone
de manifiesto que, para obtener el apantallamiento del campo eléctrico que
genera la sonda, es necesario que pg > 0.
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Figura 2.2: Criterio supersonico positivo. Esquema de las diferentes regiones
alrededor de una sonda metdlica plana.

Por otro lado, la medida de la anchura de la vaina viene dada por la
localizacion del borde de la vaina pero es dificil localizar este punto en la
practica. Teoéricamente, se encuentra donde la densidad de corriente positiva
es suficientemente alta y se cumple la cuasineutralidad aproximadamente.
Para solucionar este problema se pueden aplicar tres aproximaciones: el cri-
terio de Nachmann-Tahn, el criterio supersénico o el criterio de curvatura.

» El criterio de Nachmann-Tahn [Nachmann M. y Tahn P. C., 1991]
acuerda que el borde de la vaina esta localizado en el punto donde
la densidad electronica, que depende del potencial aplicado a la sonda,
es maxima.

» El criterio supersonico [Riemann K. U., 1991 y Fernandez Palop J. L.
et al., 1996 a)| es la generalizacion del criterio de Bohm para sondas
planas y dice que los iones deben ser supersénicos en el borde de la
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vaina para asegurar que la densidad de iones positivos sea alta como
para formar la vaina idnica positiva, que se estudiara en la seccion 2.7.
Este criterio coloca el borde de la vaina donde el campo eléctrico de
la solucién cuasineutra tiene una singularidad [Morales Crespo R. et
al., 2003, Morales Crespo R. et al., 2005 y Fernadndez Palop, J. I. et
al., 2005|. Como se muestra en la Fig. 2.2 la vaina comienza a formarse
cuando nos movemos hacia la sonda.

= El criterio de curvatura establece la localizaciéon del borde de la vaina
donde la curvatura de V frente a X es maxima. Este criterio incluye
al criterio de Bohm para un radio de la sonda (cilindrica o esférica)
suficientemente grande.

2.2.1. Vaina y prevaina

Como acabamos de ver, para que la vaina i6nica positiva se forme debe
haber en el borde de ésta un conjunto de iones positivos con una velocidad
que siga el criterio de Bohm para que los iones que se pierden en la sonda
se recuperen de manera que siempre exista dicha vaina. Pues bien, el criterio
de Bohm se ha obtenido con un modelo en el que dividiamos al espacio que
rodea a la sonda en tres zonas, el plasma imperturbado, prevaina y vaina. El
problema viene cuando vemos que la velocidad con la que tiene que entrar
los iones es del orden de (%)1/2, que es una velocidad muy superior a la
que pueden llevar los iones si les suponemos tinicamente movimiento térmico
|Gudmundsson J. T., 1999 y Lieberman M. A. y Lichtemberg A. J., 2005],
va que la Ty ~ Teutros << T..

Se vera como es posible que los iones alcancen la velocidad minima para
poder formar parte de la vaina.

Como ya se dijo anteriormente, se utiliza la zona de prevaina [Riemann
K. U., 1991] o zona cuasineutra, donde parte del campo eléctrico producido
por la sonda se filtra, para resolver el problema. Esta zona de prevaina se
caracteriza porque en ella hay un campo eléctrico, lo suficientemente pequeno
como para que la neutralidad se mantenga entre las especies cargadas, pero
al mismo tiempo es capaz de proporcionar a los iones la energia necesaria
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para que éstos alcancen la vaina. Si introducimos esta nueva zona en nuestro
modelo llegamos a las mismas conclusiones y por tanto al mismo criterio
de Bohm, s6lo que ahora se pueden explicar fisicamente mediante esta zona
de prevaina. Luego la disposicion del modelo es ahora sonda-vaina-prevaina-
plasma y las ecuaciones obtenidas serian las mismas de antes.

Si incluimos el movimiento térmico de los iones, la velocidad en el borde
de la prevaina-vaina es:

kpT, + vkpT
Voo = 4| 2B ;V 5l (2.10)
+

donde v, que es el coeficiente adiabatico, toma los valores 1, 5/3 o 3 depen-
diendo de si los iones fluyen hacia la sonda de forma isoterma, adiabética
mediante un flujo tridimensional o adiabatica en un flujo monodimensional
[Fernandez Palop J I et. al., 1996].

Vamos a considerar, pues, que entre la vaina y el plasma hay una region
cuya extension es del orden de L, y en la que se proveen los mecanismos
necesarios para que los iones sean acelerados hasta la vaina, cumpliendo el
criterio de Bohm en el borde de la vaina. En la prevaina no se cumple el
criterio de Bohm y por tanto las ecuaciones que nos llevaron a él tampoco.
El problema esta, en que ahora, si que debemos considerar las colisiones,
la formacion de nuevos iones por ionizacién o la geometria del problema y
por tanto las formas generales de las ecuaciones, es decir, la ecuaciéon de
Navier-Stokes en este caso. Asi la longitud tipica de la prevaina tendra que
ver con las longitudes tipicas de estos nuevos procesos a considerar y por
tanto podemos concluir que la extensiéon de la prevaina es muy grande en
comparacion con la extension de vaina, entonces: L >> \p = eL.

Para determinar la distribuciéon de potencial en la prevaina debemos con-
siderar el problema en la escala que le corresponde de la forma:

£=— = ey (2.11)

r
L
donde
r
= (2.12)
vy 7 es la regién que ocupa el plasma desde la sonda hasta que termina el
mismo. Dado que la condiciéon de neutralidad se cumple en la prevaina y

ademés la extension de la vaina es practicamente nula al lado de la de la
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prevaina. Para que los iones sean acelerados hasta velocidades supersonicas
es necesario que se cumpla una de las condiciones que siguen:

1. % > 0, donde Jy es el flujo de corriente i6nica adimensional. Por

tanto la densidad de corriente va creciendo a medida que los iones se
acercan hacia la sonda.

2. 2% < Z—Z, es decir, a medida que los iones se aproximan hacia la sonda
van siendo retardados por la fuerza de friccion que originan las coli-
siones de los iones con otras particulas.

3. @ = ¢ este caso es equivalente al primer caso.

En la Fig. 2.3 tenemos la dependencia de J, con y para un plasma. El
valor maximo se obtiene para y = 0,5 que es el valor que debemos elegir para
el potencial en el caso limite Ap/L — 0.

0.5 |

0.1 |-

0.0 i L

Figura 2.3: Densidad i6nica de corriente positiva adimensional, J,, como
funcién del potencial eléctrico adimensional, y, para una vaina electropositiva
pura.

A medida que avanzamos en la prevaina, el campo eléctrico va crecien-
do hasta hacerse infinito, ver Fig. 2.2, en este punto deja de cumplirse la
condicion de prevaina (cuasineutralidad) y debemos usar la de vaina.
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A ~ s Corriente idnica
e | b
/ \ Borde d_ez lavaina 4 \\
// //’ ‘\\: : \
’ \\ \
| / “ \
I [' 1 |
— |«
| \ ! Il
I
Vo e !
\ . ‘. P
\ A sl x /
\ # S
~ ‘ 7
\\\_‘____—//

Borde de la prevaina

Figura 2.4: Corriente i6nica en una sonda esférica y cilindrica.

SONDA

Figura 2.5: Corriente i6nica en una sonda cilindrica.

En las Fig. 2.4 y 2.5 podemos ver como seran las distribuciones de inten-
sidad de corriente i6nica a la sonda para el caso de sonda esférica y sonda
cilindrica.

La Fig. 2.4 muestra como a medida que los iones se aproximan hacia la
sonda, la densidad de corriente aumenta debido a la geometria de la prevaina,
es decir, a medida que nos acercamos a la sonda hay una mayor densidad de
corriente ionica.

La Fig. 2.5 muestra el aumento de la densidad de corriente debido a la
ionizaci6n, que va generando nuevos iones. A medida que nos acercamos a
la vaina por la prevaina, el campo eléctrico aumenta hasta llegar a infinito,
en este punto la descripcion de prevaina no es adecuada, ya que deja de
cumplirse la cuasineutralidad, luego se debe describir el campo eléctrico en
la escala de vaina.
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El problema de este modelo de zonas es que no hay una superposicion
del modelo de vaina y prevaina en la frontera que las une y por tanto no se

puede encontrar una escala intermedia entre ambas soluciones |[Riemann K.
U, 1991 y Lam S. H., 1965].

2.3. Curva caracteristica I — V de una sonda

Cuando un plasma formado por electrones, iones positivos e iones nega-
tivos entra en contacto con una superficie metalica conductora aislada, estos
portadores de carga se precipitan hacia ella y se recombinan alli. Como los
electrones tienen una mayor movilidad que los iones, la superficie quedaré
cargada negativamente atrayendo a los iones positivos hacia ella. El resulta-
do es una nube iénica positiva cubriendo la superficie, que impide que sigan
llegando electrones e iones negativos a ella, siendo este proceso nombrado
como apantallamiento de Debye. Asi, este proceso seguira hasta que se llegue
al potencial flotante, que es el potencial al que las corrientes debidas a los
electrones y a los iones que llegan a la sonda se igualan o, lo que es lo mismo,
la corriente neta que llega a la sonda es nula.

Recordamos que a la nube i6nica positiva que se forma en torno a la
superficie que qued6 cargada positivamente es a lo que llamamos vaina i6énica
positiva, vy en esta region se dejan de cumplir las condiciones de neutralidad
y se desarrolla un campo eléctrico. Obviamente la vaina influird sobre el
movimiento de los iones hacia la superficie del conductor, es decir, el estudio
de la vaina es fundamental en el tratamiento de superficies en atmosfera de
plasma.

Més alla de la vaina, el plasma permanece imperturbado y el campo
eléctrico debido a la superficie conductora penetra en el plasma hasta una
longitud tipica que, obviamente, esta relacionada con la longitud de Debye,
es decir, la vaina apantalla la perturbacién causada por el conductor.

En este tipo de superficies conductoras se pueden encuadrar las sondas de
Langmuir. En las que se puede imponer un potencial arbitrario a la sonda, de
modo que se estudiaran las curvas que relacionan la intensidad de corriente
recogida en funcién del potencial al que se somete la sonda y que se llaman
curvas caracteristicas I — V' de la sonda.
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En estas curvas se diferencian tres zonas: saturacion iénica (region A),
retardo electrénico (region B) y saturacion electronica (region C), segin el
potencial aplicado a la sonda sea negativo o positivo (Fig. 2.6). En la Fig.
2.6, V, es el potencial del plasma y Vi es el potencial flotante.

Supongamos primero que V' = V,. En este caso las cargas alcanzan la
superficie de la sonda sélo debido a su movimiento térmico (no hay campo
eléctrico entre la sonda y el plasma). En ese caso dominan los electrones, por
su mayor movilidad.

» Para V' >V, zona de aceleracion electronica, se repelen los iones posi-
tivos, y se forma unas capas negativas alrededor de la sonda, en donde
el potencial cae hasta V,. Habrd una cierta capa externa a partir de
la cual el plasma no esta perturbado. Los electrones llegan desde el
plasma hasta esa superficie por movimiento térmico, y esto determina
su flujo, el cual depende muy débilmente del potencial de la sonda: la
corriente electrénica estd saturada . 4. Si la superficie colectora fuera
infinita, la corriente seria constante (en la practica, crece un poco por
el tamano finito de la sonda).

» 51 V < V,, zona de retardo electrénico, la cantidad de electrones que
alcanzan la sonda cambia muy fuertemente con V. Esta es la region B
de la curva.

Habréa un cierto potencial negativo respecto del plasma V' = Vi para
el cual la corriente neta se anula. En este caso el pequeno flujo de
electrones capaces de vencer a V' es compensado por el flujo de iones. Vo
es conocido como el potencial flotante, y es el potencial que adquiriria
un objeto aislado introducido en el plasma.

A potenciales mas negativos, V' < Vg, la sonda repele a todos los elec-
trones y los iones negativos, pero atrae a los iones positivos: la corriente
es puramente ionica, y se forma alrededor de la sonda una lamina de
carga positiva. El flujo de corriente i6nica depende muy débilmente de
V.
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Figura 2.6: Curva caracteristica I-V de una sonda electrostatica de Langmuir.

Vamos a ver ahora cada una de las zonas de la curva caracteristica I — V'
con detalle.

2.3.1. Zona de saturacion iénica: modelos de vainas i6ni-
cas

La primera zona que nos encontramos en la caracteristica I — V', que se
corresponde con la region A del esquema, es la zona de saturacion ionica.
Se llama asi porque la corriente recogida por la sonda es mayoritariamente
debida a los iones positivos. Ocurre cuando el potencial al que se somete
la sonda es negativo y, por tanto, se trata de un potencial retardador de
electrones e iones negativos pero acelerador de iones positivos. De modo que
la corriente debida a aquellos, es practicamente nula cuando el potencial sea
extremadamente negativo comparado con k7./e. Como la corriente iénica
es pequena, es una region dificil de estudiar de modo general. Sin embargo
la diagnosis en esta zona es interesante porque la vaina apantalla el campo
eléctrico que genera la sonda y la corriente que se drena en esta zona es
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minima en comparacién a la que se drena debido a otros mecanismos de
pérdida, de uno a dos 6rdenes de magnitud de diferencia. [Chen F. F.; 1965,
Annaratone B. M. et al., 1992, Chen F. F., 1995, Ballesteros J. et al., 2006,
Chen F. F., 2009, Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012].

Ya que, como hemos comentado, el presente trabajo estd centrado en
el estudio de las caracteristicas I — V' de especies i6nicas positivas en el
plasma, vamos a dedicar a esta zona una especial atenciéon. Exiten distintas
descripciones en funcion del régimen en que se encuentra el plasma y de las
caracteristicas de la sonda.

Para plasmas a baja presion, que son los que nosotros estudiamos, exis-
ten dos teorfas aceptadas para la corriente i6nica positiva recogida por una
sonda polarizada negativamente: la teorfa de movimiento orbital limitado
(OML) y la teoria de movimiento radial para Ty = 0, donde Ty es la tem-
peratura de los iones positivos en el plasma, desarrollada por Allen, Boyd y
Reynold para sondas esféricas y extendida para sondas cilindricas por Chen
(ABR). La teoria OM L fue extendida por Bernstein y Rabinowitz para iones
monoenergéticos y por Laframboise para iones que siguen una funcién de dis-
tribucion Maxwelliana. Como el recorrido libre medio de los iones es mucho
mayor que la longitud de Debye y, como el espesor de la vaina es del orden de
esta longitud, podemos considerar que dentro de la vaina no habra colisiones
como se planted anteriormente, y en ello se basan los modelos ABR en los
que se considera que T /T, — 0 [Allen J. E. et al., 1957 y Annaratone B. M.
et al., 1992].

Nuestro grupo de investigacion ha desarrollado una generalizacion del
modelo ABR considerando § = T /T, # 0 para sondas esféricas y cilindricas
en plasmas a baja presion y baja temperatura |[Fernandez Palop J. 1. et al.,
1996 a), Morales Crespo R. et al., 2003, 2004, 2006, 2008, 2009, 2010].

Vamos a ver a continuacion la descripcion de los modelos de vaina ionica
mas significativos para este trabajo. Se han clasificado en funcién de si son
orbitales o radiales. De manera que nos encontramos en primer lugar con los
modelos orbitales:

= Modelo Mott Smith y Langmuir para sondas esféricas y cilindricas
= Modelo de Bohm, Burhop y Massey para sondas esféricas
= Modelo de Bernstein y Rabinowitz para sondas esférticas

= Modelo de Laframboise para sondas cilindricas
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Se continuara con los modelos radiales:

= Modelo de Allen, Boyd y Reynolds para sondas esféricas (ABR) y Chen
para cilindricas

= Modelo de Fernandez Palop y Morales Crespo para sondas esféricas y
cilindricas (considerando 3 = 0)

= Modelo de Fernandez Palop y Morales Crespo para sondas esféricas y
cilindricas (considerando 3 # 0)

= Modelo de Morales Crespo para sondas planas

Por ultimo describiremos el modelo de Lam que es tanto modelo orbital
como radial ya que une las teorias de Allen, Boyd y Reynolds con las de
Bernstein y Rabinowitz.

Modelo de Mott-Smith y Langmuir

La siguiente teoria a estudiar es la de Mott-Smith y Langmuir [Mott-
Smith H. M. y Langmuir I., 1926] para una sonda esférica o cilindrica.

Para contabilizar la corriente idnica recogida por la sonda se usan las
leyes de conservacion de la energia y momento angular, sin considerar la
distribucién de potencial en la vaina que estara determinada por la ecuacion
de Poisson:

1
§m+(vi +ul +w?l) +ep(r) = E = const (2.13)

myuyr = J = const (2.14)

donde m, es la masa idnica, 7 es la distancia desde el centro de la sonda
hasta el punto correspondiente al potencial ¢(r), ¢(r) el potencial eléctrico
en el plasma en r y u, v y w las componentes de la velocidad. Distinguiremos
en lo que sigue el borde de la vaina de la superficie de la sonda mediante los
subindices s para el primero y p para el segundo.

Se hacen las consideraciones:

1. Las densidades de los iones y de los electrones se conocen en el borde
de la vaina.
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2. Las funciones de distribucién de velocidades de iones y electrones se
conocen en el borde de la vaina.

3. El potencial en el plasma es muy pequeno en comparacion con el que
hay en la vaina.

4. La presion es lo suficientemente baja como para considerar que el recor-
rido libre medio de los iones es mucho mayor que la longitud de Debye,
con lo que en la vaina no se producen colisiones.

5. Los iones, al llegar a la superficie de la sonda, son absorbidos por la
misma o se recombinan, pero no se reflejan ni hay emisién secundaria.
La vaina se comporta como un conductor absorbente perfecto.

6. La sonda es suficientemente pequenia como para que no perturbe el
plasma.

Mott-Smith y Langmuir consideran en su trabajo que tanto los iones como
los electrones poseen una funcion de distribuciéon de velocidades maxwelliana
en el borde de la vaina. La intensidad recogida por una sonda cilindrica es
de la forma:

IL=2nrpL kpTy ";?i fel - ebp L1 l—erf __(rp/rs)® _edp 12
g=4mrplngge 2rmy € erje 17(TP/TS)2I‘7BT+ (Tp/Ts)Z erje 1*<7‘p/7‘s>2 EpTy
(2.15)
Los casos que nos interesan son:

» Orbital Motion Limited (OML): en esta aproximacion tenemos que la
intensidad de corriente i6nica, con la condicion e¢, > 2kT',, es:

kT, 2
I, = 27rran+se\/QfmTr 7 1-— ];(g’i (Sonda cilindrica)
(2.16)
kgT
I; = dmryn e 2;}; (1 - kjj]]i) (Sonda esférica)  (2.17)
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Estas expresiones son suficientemente sencillas y se pueden contrastar
experimentalmente [Chen F. F., 2009|. Ademés tienen la ventaja de
que no dependen del espesor de la vaina. Representando I? frente a
®p, en el caso de sonda cilindrica o [; frente a ¢,, en el caso de sonda
esférica, podemos comprobar que tanto la pendiente como la ordenada
en el origen son funcion de ny sy 7T';.

» Thin Sheath Limited (TSL): en este caso tenemos que las intensidades
de corriente i6nica para ambas geometrias de sondas son:

kgT kgT
I; =2nryLn e Bit ~ 2mr,Lng ge Bt (Sonda cilindrica)
T4 T4
(2.18)
kgT kgT
I = 4nring e Bt o 47rr;n+se Bt (Sonda esférica)
2mmy 2mmy

(2.19)

Vemos que estas expresiones no dependen del potencial al que se somete
la sonda, s6lo dependen del movimiento térmico de los iones y es logico
ya que en este limite la vaina no tiene espesor y por tanto todos los
iones que lleguen al borde de la vaina llegaran a la sonda, sin importar
el potencial al que esté polarizada la sonda.

El problema de este modelo, de manera general sin tener en cuenta las
aproximaciones, es que no tiene en cuenta la forma del potencial en la
vaina y tampoco la dependencia de las intensidades de corriente idnicas
con la temperatura de los electrones en el plasma.

Modelo de Bohm, Burhop y Massey

Este modelo [Bohm D. et al., 1949| se desarrolla para una sonda esférica
en la aproximacion TSL. Este nuevo modelo considera la temperatura elec-
tromica, pero tampoco da cuenta de la dependencia de la intensidad con el
potencial eléctrico.

En el andlisis del problema Bohm, Burhop y Massey muestran que hay
un determinado radio, r,, que esta fuera de la vaina, tal que si un i6n llega
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a esta distancia es absorbido por la sonda y contribuye a la corriente i6nica.
En este radio ademés se cumple la condiciéon de cuasineutralidad.

Consideran que los iones positivos poseen una distribucion de energia
monoenergética. Asi, si Ey es la energia de los iones positivos, obtuvieron
que:

I; = th*n_ge 25 (2.20)
my
donde h es el pardmetro de impacto de un i6én que en el plasma tiene energia
Ey vy que llega a r,, y que depende del potencial en r, que a su vez depende
de B =T, /T,
Expresando Ej en funcion de T, se obtiene la dependencia de ¢, con f:

eda m™ €
2ekpTe = 4|1 — — Y

45 kBTe

(2.21)

Modelo de Bernstein y Rabinowitz

La teoria OML fue extendida por Bernstein y Rabinowitz para iones con
una energia total fija y homogénea [Bernstein I. B. y Rabinowitz I. N., 1959],
y por Laframboise |[Laframboise J. G., 1966| para iones descritos a partir de
la funcion de distribucion de Maxwell.

Consideran la ley de conservacion de la energia y la del momento angular
para estudiar las posibles 6rbitas de los iones.

Primero, consideran una sonda esférica de radio r, sometida a un poten-
cial negativo, ¢, < 0, monoétono creciente.

Bernstein y Rabinowitz plantean el problema de determinar las curvas
caracteristicas para la sonda a partir de las ecuaciones de Boltzmann y Pois-
son. Consideran que en r, < r < Ay, (siendo este 1ltimo el recorrido libre
medio de los iones) no hay colisiones. La distribucién de iones que obtienen
es:

_ Nyo Zeg(r) Zeg(r) I
n+(r)—§ \/1— E, >i\/1_To_[_r (2.22)

donde:
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2E
I = 7r°ngey | — (2.23)
my
y o estd determinada por:
Zeg(r) I
1- - —=0 2.24
A (2:24)
d ] Zep(r) L] 0 (2.25)
dr EQ [7“ o - ’

donde z = 2.

Las curvas caracteristicas [ — V' se obtienen de forma grafica al igual que
en el modelo de Allen, Boyd y Reynolds. Con su modelo observan que las
curvas son sensibles a la temperatura de los iones positivos. De modo que
conociendo la temperatura de los electrones es también posible conocer la
temperatura de los iones.

El modelo es compatible con el modelo de Allen, Boyd y Reynolds; de
hecho el modelo de Allen, Boyd y Reynolds es un caso limite del modelo que
nos ocupa en este apartado cuando g = 0.

Modelo de Laframboise

La teoria mé&s completa que describe a la corriente idnica recogida por
una sonda cilindrica de Langmuir fue desarrollada por Labramboise en los
anos 60 |Laframboise J. G., 1966], basandose en el marco matematico que
desarrollaron Bernstein y Rabinowitz.

Esta teoria tiene en cuenta todas las érbitas posibles alrededor de la sonda
descritas por los iones positivos. Sin embargo, los experimentos muestran que
los iones positivos no describen un movimiento orbital sino uno radial hacia
la sonda. Es por ello, que Allen, Boyd y Reynolds desarrollaron una teoria
teniendo en cuenta este hecho y que se describe a continuacion.

Modelo de Allen, Boyd y Reynolds

Este modelo |Allen J. E. et al., 1957| es s6lo para sondas esféricas y con-
sidera que los iones positivos no tienen movimiento térmico en el plasma. Se
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considera que los electrones poseen una funcion de distribucién de Maxwell-
Boltzmann. Como el movimiento i6énico se debe exclusivamente al campo
eléctrico se tiene que:

%mgﬁ +ep(r) =0 (2.26)
I; = 4mrPen, (r)vy (r) (2.27)

La distribucion de carga, I;, y potencial en torno a la sonda, ¢(r) esté
determinada por la ecuacién de Poisson imponiendo como condiciones de
contorno en el plasma, el potencial cero y que el campo eléctrico es muy
pequeno en comparacion con el que hay en el interior de la vaina.

A pesar de que este modelo s6lo es aplicable al caso de que 5 = 0, permite
obtener curvas caracteristicas [ —V de la sonda. Ademaés predice la forma del
potencial a partir de la ecuacién de Poisson. Posteriormente, Chen desarrolla
un modelo similar para el caso de sondas cilindricas [Chen, F. F., 1965].

Ya que éste, es el modelo que usaremos en el tratamiento de los datos
obtenidos a partir del dispositivo experimental, vamos a desarrollar ciertos
casos que nos permitiran tener un mejor conocimiento acerca de la situacion
tedrica del problema a tratar.

Modelo de Fernandez Palop y Morales Crespo (considerando 5 = 0)

A continuacion, se presenta un resumen del modelo ABR con = 0
desarrollado por nuestro grupo, modelo radial para una vaina iénica positiva
sin colisiones para sondas cilindricas y esféricas [Morales Crespo R. et al.,
2003].

Se considera un plasma neutro de iones positivos y electrones en el cual
se coloca una sonda de Langmuir alrededor de la cual se forma la zona de
vaina, caracterizada por la presencia de una carga neta positiva.

Los parametros del modelo son el radio de la sonda y el potencial al
cual polarizamos la sonda. Con esta parametrizacion se puede obtener un
perfil de potencial analitico, el potencial flotante y el borde de la vaina de
acuerdo al criterio de Nachmann y Tahn [Nachmann M. y Tahn P. C.; 1991].
Este modelo tiene como caso limite la geometria plana (radio suficientemente
grande).

La ecuacion de Poisson nos da el potencial eléctrico, ¢(r), referido al
potencial del plasma.
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d’¢(r)  kdo(r) e
a2 Ty g mer) ()] (2.28)

donde r es la distancia desde el centro de la sonda, n, y n. son la densidad
ibnica positiva y electronica respectivamente y k es un parametro que de-
pende de la geometria del problema (k = 1 para sondas cilindricas y k = 2
para sondas esféricas).

Los iones positivos son atraidos hacia la sonda, por tanto, se describen
a partir del modelo hidrodindmico. La ecuacién de continuidad queda de la
siguiente forma:

1 d
(P () () = 0 (2.29)
y la ecuacion de Navier-Stokes:
d (vi(r) en (r) do(r)
- = — 2.
nJF(T)dT < 2 my  dr (2:30)

donde v, (r) es el campo de velocidades i6nico positivo y m, su masa. Ya
que la funcién de distribucién electrénica estd en equilibrio con el campo
eléctrico generado por la sonda, se considera una funcion de distribucion de
densidades de tipo Maxwell-Boltzmann.

Ne(1) = negoet®r/keTe (2.31)

donde T, y neo son la temperatura y la densidad electronica, respectivamente.
Las condiciones de frontera que se requieren para la resolucion de este modelo
son las indicadas a continuacion:

dé(r)

ny(r) = ne(r), vi(r)—0, ¢(r)—0, I

— 0, (2.32)
cuando se alcanza la region del plasma para r — oo

Por integracion de las ecuaciones 2.29 y 2.30 y definiendo la corriente
ibnica positiva recogida por la sonda cilindrica o esférica, I, se obtienen las
siguientes ecuaciones:

I, = 2rkerfhn, (r)v, (r) (2.33)
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Emad (r) 4 eo(r) = 0 (2.3

Para escribir las ecuaciones del modelo en la forma adimensional se de-
finen las siguientes variables y parametros adimensionales:

ep(r) N(Ly):m(”, g— _I0 (2.35)

=~ ( ) = - )
)\D kBTe Nyo €N V40

donde A\p es la longitud de Debye, jp la densidad de corriente i6nica posi-
tiva en la longitud de Debye y v, la velocidad iénica en el punto donde el
potencial eléctrico es comparable a la energia media electronica:

I f _ |2kBT:
C2mkAR U= my

Jp (2.36)

La corriente i6nica positiva adimensional recogida por la sonda por unidad
de longitud para el caso de sonda cilindrica puede ser definida como:

I =axt = erﬁe%_lnl—:)l dia: " (2.37)
P 2mkek 2(kpT,)%+1 '

donde x), es el radio adimensional de la sonda.
Asi, la vaina se describe a través de las siguientes ecuaciones:

a \2 9
(g) —y(x)N*(z,y) =0 (2.38)
d’y(z) | kdy(z) Y
i N(z,y) — e ¥@ (2.39)
N(z,y) = e ¥ 2z o0 (2.40)

donde la tercera ecuacion representa la condicion de cuasineutralidad en el
plasma. Sustituyendo la ecuacion 2.40 en 2.38, la solucion del potencial as-
intotica y su primera derivada son:

2
a’ (l) k—y(x)e”® =0 (2.41)
T
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o () () e

Cuando £ = 1y k£ = 2 se recuperan los modelos de Chen y de Allen-
Boyd-Reynolds para sondas cilindricas y esféricas respectivamente.

En la Fig. 2.7 podemos ver como afecta el parametro a que se ha definido
en el perfil de potencial, mientras que en la Fig. 2.8 se muestran las curvas
caracteristicas para la sonda cilindrica para varios valores del radio:

0.2 04 06 08 1012 14
x/a

Figura 2.7: Perfil de potencial de una sonda cilindrica para varios valores de
a.
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Figura 2.8: Curvas caracteristicas I — V' de una sonda cilindrica.

Modelo de Fernandez Palop y Morales Crespo (considerando /5 # 0)

Como se ha comentado anteriormente, fue Fernandez Palop el autor que
ampli6 el modelo ABR para el caso de sondas cilindricas y considerando
la temperatura de iones positivos [Fernandez Palop J. L. et al., 1996a)| que
incluye el modelo ABR, para el caso limite en el cual la temperatura ioni-
ca sea despreciable frente a la electronica. Porteriormente, Morales Crespo
amplié el modelo de Fernandez Palop unificando el modelo radial sin col-
isiones para sondas cilindricas y esféricas [Morales Crespo R. et al., 2003],
més tarde lo hizo considerando una temperatura finita de los iones positivos
[Morales Crespo R. et al., 2004a)]. En este tltimo trabajo, se justifica la gran
aplicabilidad del modelo radial a los problemas de plasmas frios. Cuando
se considera movimiento térmico la corriente i6nica recogida es mayor que
la que predice el modelo radial para iones frios, la cual se consideraba un
méaximo, ya que al caer los iones hacia la sonda radialmente, el flujo seria
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maximo. Sin emabargo, nuestros resultados experimentales demuestran que
en nuestra descarga los valores de corriente son mayores que los predichos por
el modelo radial, que se suponia que era la méxima |Diaz-Cabrera J. M. et
al., 2012|. Este hecho es debido a la temperatura finita de los iones positivos.
Los parametros del modelo deben cumplir una condicién para que el modelo
radial sea aplicable cuando se considera el movimiento térmico de los iones
positivos, llamado criterio geométrico-cinematico [Morales Crespo R. et al.,
2004].

Ya que se va a verificar el método de medida, objeto de este trabajo,
con sondas cilindricas de Langmuir vamos a ver un resumen de un modelo
para éstas. Ademads, en este trabajo se estudia un plasma con temperatura
de iones positivos, que como se ha dicho, este caso ha sido resuelto por
Fernéndez Palop y Morales Crespo tanto para sondas cilindricas (k=1) como
para sondas esféricas (k=2) y que se muestra a continuacion.

Las ecuaciones que rigen el problema seran la ecuacion de Poisson,

Polr) | kdolr) e

T = ) — o) (243
La de continuidad,

1 d

ﬁ%(rkmr(r)mr(r)) =0 (2.44)

Y la de Navier Stokes que incluye un término de presion,

d <vi(7‘)> __eng(r)de(r) 1 dP(r)

my  dr my dr

n+(7’)$ 5 (2.45)
donde P(r) es la presion parcial del gas constituido por los iones positivos
en la vaina que supondremos se comporta como un gas ideal. Esta suposi-
cion estd fundamentada en el hecho de que nuestro gas es diluido, presenta
una baja densidad y una baja temperatura, que hace que los iones no inter-
accionen entre si en la vaina. Estas son las condiciones que deben verificar
las particulas de un gas ideal para que se les pueda aplicar la teoria cinética

clasica. Los electrones se siguen describiendo segiin la relaciéon de Boltzmann:

Ne(1) = nege?)/kTe (2.46)

Para introducir el movimiento térmico de los iones se considera un flujo
adiabatico del gas ideal conformado por los iones positivos que caen hacia la
sonda:
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P(r) = Cn’ (r) (2.47)

donde ¢ es el coeficiente adiabatico. De acuerdo a la geometria de la sonda
este coeficiente puede ser expresado:

k(k — 4)
3

Teniendo en cuenta la ecuaciéon de estado del gas constituido por los iones
positivos la constante C' que aparece en la ecuacion 2.47 es:

§=3+ (2.48)

C =nlkpTy (2.49)

donde n,y y T, son la densidad y temperatura i6nica positiva respectiva-
mente. Luego la ecuacion 2.47 puede expresarse:

5
f%r)::n+0k37Q_{n+(T)} (2.50)
Nto
Las condiciones de frontera son las mismas que para el caso de no con-
siderar temperatura i6nica, es decir, las que aparecen en la ecuaciéon 2.32.
Si sustituimos la ecuacion 2.50 en las ecuaciones 2.44 y 2.45 resultan las
siguientes ecuaciones:

I, = 2wker®n, (r)vy (r) (2.51)

1
Smyvi(r) +eg(r) + kgTy

= kT
2 Bo

- (2.52)

S

6—1 Nio

Para expresar las ecuaciones del modelo en la forma adimensional se in-
troducen los parametros y variables adimensionales de la ecuacion 2.35 y 2.36
y B="T4/T..

La corriente i6nica recogida por la sonda por unidad de longitud para
una sonda cilindrica queda igual al caso de T, = 0, ecuacion 2.37. Ademas,
la vaina alrededor de la sonda queda descrita segtn:

(%)2 —y(@N* (@) + 5%N2(% YN z,y) 1] =0  (2.53)
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?y(z) | kdy(z)
- =N — V@ 2.54
V) RO Ny —e (2.54)
N(z,y) = e z— o0 (2.55)

La ecuacion 2.53 se obtiene de las ecuaciones 2.51 y 2.52 por eliminacion
de vy (7). La ecuacion 2.54 es la ecuacion de Poisson y la 2.55 es la condicion
de cuasineutralidad en el plasma. Las condiciones de frontera para resolver
las ecuaciones 2.53, 2.54 y 2.55 son obtenidas por sustitucion de la ecuacion
2.55 en 2.53. Asi, la solucion asintotica y su derivada en este caso son:

1\? b
a2 (5) E— y(x)e—Qy(x) + Bﬁ[e_(6+l)y(x) _ 6—231(90)] =0 (256)
2k+1
dx T

-1
. {e—zyw 2y(x) — 1] + 5%[26_%(1) —(0+ 1)6‘“*”@’(”}} (2:57)

Este estudio, para sondas cilindricas, ha sido verificado experimental-
mente por Diaz-Cabrera |Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012| existiendo un mag-
nifico acuerdo entre la curva caracteristica I — V' i6nica positiva teodrica y
los valores experimentales utilizando el Sonin plot [Sonin A. A., 1966| (rep-
resentacion de la corriente ibnica positiva recogida por la sonda). El Sonin
plot es una herramienta que nos permite comparar las curvas teoricas y los
valores experimentales y determinar si la corriente recogida por la sonda una
teoria de sondas se debe describir mediante la teoria de movimiento orbital
limite (OML) o mediante la de movimiento radial (ABR).

La Fig. 2.9, muestra una comparaciéon entre el Sonin plot obtenido del
modelo radial teorico para distintos valores de 3 y los valores de la corriente
ibnica positiva recogida por la sonda obtenida de la curva caracteristica I —V
suavizada experimental (las condiciones son para un plasma de Argon a una
presion de 5,4 Pa y una intensidad interelectrodica de 2,8 mA)|Diaz-Cabrera
J. M. et al., 2012|. La corriente i6nica dada por el modelo ABR (5 = 0)
proporciona un limite maximo del que ya hemos hablado.
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181
A 0.09<B<0.15
161 0.15<B<0.25
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Figura 2.9: Sonin plot tedrico para una y, = —25 y varios valores de  (linea

solida) y Sonin plot experimental (triangulos, circulos y cuadrados) como
funcion del correspondiente valor de .

Modelo de Morales Crespo para sondas planas

Para finalizar, y ya que el orificio del espectrometro de masas juega el
papel de sonda plana, como se verd mas adelante en la secciéon 3, vamos a
estudiar un modelo sencillo para la vaina idnica en las cercanias de una sonda
plana. Como ya se ha comentado en la seccion 2.2.1, en el caso de una sonda
plana la vaina sé6lo puede formarse a partir de la ionizacién de los atomos
neutros y no por la propia geometria de la sonda, que es lo que ocurre con las
sondas esféricas y cilindricas (Fig. 2.4 y 2.5). Asi, se debe introducir en los
modelos un término correspondiente a la ionizacién que permita la formacion
de la vaina ionica [Morales Crespo R., 2008].

Se considera un plasma electropositivo débilmente ionizado en el cual
estd inmerso una sonda plana infinita (polarizada negativamente respecto
del plasma). Las ecuaciones que describen la vaina son:

La ecuacion de continuidad,
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dn (2)v4(2)
dz
La ecuacion de Navier-Stokes queda como:

= Zn.(2) (2.58)

me@es ()P 4 2 @)+ S0P P —0 (s
Y la ecuacion de Poisson,
C) = L) - nele) (2.60)

Como en el caso de las geometrias anteriormente estudiadas, se asume
que los electrones estan en equilibrio con el campo y, por lo tanto, vienen
descritos por una funcién de distribucion de Maxwell-Boltzmann donde la
densidad electronica es:

ne(z) = Nege? )/ kpTe (2.61)

En las ecuaciones descritas, z es la distancia a la sonda, M, v, y n, son la
masa, la velocidad y la densidad ionicas, respectivamente, ¢(z) es el potencial
eléctrico respecto del plasma y Z es el grado de ionizacion. Esas ecuaciones
se pueden expresar de forma adimensional a partir de las siguientes variables:

z n, —eg Muv?

v E7 B neO7 y= k?BTe7 X 2]{:BT‘e

(2.62)

Aqui, ney es la densidad electrénica en el plasma y Ap la longitud de
Debye.
Ademas, se define el grado de ionizacion adimensional como:

_ M
-5

g

(2.63)

siendo \; la longitud de ionizacion

1 J2kgT.
ANi=— 2.64
= (2.64)

Por lo tanto, las ecuaciones quedarian como siguen:
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d(N 1/2
% = ge Y, (2.65)
dy dy 20 _
A i S (2.66)
d2
d_xg =n—e Y. (2.67)

Para resolver estas ecuaciones, la condicion inicial se determinada a par-
tir de la soluciéon cuasineutra para pequenos valores del campo eléctrico.
Tomando la longitud caracteristica de ionizacién como patron, A; v se define
la variable espacial £ = z/\;, las ecuaciones 2.65, 2.66 y 2.67 se transforman
en:

dN 1/2 N dx
e’ 22 dE
§ X' d§

e " (2.68)

dx dn: 2 1/2,-1

d? _
UQd_fZ =N-—¢e" (2.70)

donde n(§) = y(§/0) = y().

En la prevaina, donde N ~ e~ ", la solucién cuasineutra se corresponde al
caso limite 0 — 0 y entonces 1(§) ~ no(&).

En este caso limite, se pueden obtener las ecuaciones siguientes determi-
nando 7y(¢) de las ecuaciones 2.68-2-70:

d_N 1/2 N dx _

dC X + 2X1/2 d_§ =M (271)

dxy d 2 _

& e (2.72)
0=N—e™ (2.73)

Sustituyendo la ecuacion 2.73 en 2.71 y 2.72 se obtiene:

_ oy Lodx
dé 22 de

(2.74)
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dx dmo 1
AT 9y 1/2 2.75
Como solucién se obtiene lo siguiente, siendo la solucién cuasineutra la
mas usada para obtener las condiciones iniciales:

£(x) = =X + V2tan™'\/2x (2.76)

mo(x) = In(1+ 2x) (2.77)

Modelo de Lam

Lam presenta una teoria que abarca las de Bohm et al, Allen, Boyd y
Reynolds y la de Bernstein y Rabinowitz como casos especiales [Lam, S. H.,
1965|. Lam considera que el radio de la sonda esférica es mucho mayor que
la longitud de Debye con lo que se acerca al limite de sonda plana y parte
de la distribucién iénica de Bernstein y Rabinowitz. Para el caso de sondas
sometidas a potenciales extremadamente negativos, aunque el modelo de Lam
original abarca también el caso de potencial moderadamente negativo, la
distribuciéon de electrones es de la forma:

N, =¢eY (2.78)

donde y = —%

Con esto y la ecuaciéon de Poisson se obtiene el potencial eléctrico. Igua-
lando N, y N (dada por la distribucion de Bernstein y Rabinowitz) se obtiene
la ecuacion que determina la caida de potencial, valida siempre que el campo
eléctrico sea suficientemente pequeno, dy/dz, es decir cuando 0 = z = 21 y

0=y =1w;. Sij es la densidad de corriente:

I (2.79)

j2? = de % [, 1+ %e—y} (2.80)

Para estudiar el comportamiento del potencial eléctrico en las cercanias
del punto (z1,y1), Lam vuelve a definir variables z e y, y en torno al punto
dado considerando una capa transitoria en la que estudia el comportamiento
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del potencial pero ya en las nuevas variables. Esta primera capa transitoria
que separa la zona cuasineutra de la vaina presenta otro punto donde el cam-
po eléctrico vuelve a ser infinito. Vuelve a definir las variables de su modelo
para hacer un estudio en torno a este nuevo punto, con lo que obtiene una
segunda capa transitoria. Después de esta segunda capa transitoria comienza
ya la vaina.

Asi resulta que el borde de la vaina esta en el punto 7 definido por:

’ (2.81)

:1/2\8
"p g | BN
Ts Gj2A

donde A es una constante que solo depende de 3 y su valor es del orden de
la unidad. Si definimos el parametro:

. .r
Jm =3 (2.82)

Ts
en el caso que estamos considerando ;&% — j4/2z v & >> 1. En el
trabajo original Lam demuestra que la relacion entre el potencial al que se
polariza la sonda y la intensidad de corriente i6énica que recoge dicha sonda

€eS:
3/2
2¢ \ /2 ]-1/2
I, = —¢3/? (-) 1/ | F— (2.83)
p my ]7171/2

donde F' es una funcién universal tabulada en el articulo de Lam y ¢, es el
potencial al que se polariza la sonda.

2.3.2. Zona de retardo electréonico

En esta zona de la curva caracteristica I — V', que se corresponde con la
region B, el potencial al que se somete la sonda sigue siendo negativo pero
no tan negativo como en la zona de saturacion iénica. Debido a la diferencia
de movilidad de electrones e iones podemos considerar que la corriente que
recoge la sonda es fundamentalmente de electrones ya que al ser més ligeros
llegan con mayor facilidad a la sonda.
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Vemos en la Fig. 2.13 que la zona de retardo electronico se extiende desde
el potencial de corte, V,, hasta el potencial del plasma, V,. Cuando la sonda
se encuentra al potencial de corte, la corriente neta recogida por ésta es nula,
por tanto la intensidad de corriente debida a los electrones se iguala a la
debida a los iones positivos. Este potencial de corte cuando lo referimos al
potencial del plasma se denomina potencial flotante (que es negativo respecto
al potencial del plasma). La diferencia entre ellos es varias veces la energia
térmica de los electrones del plasma (k7. /e).

Dado que hemos supuesto que los electrones del plasma vienen descritos
por una funcioén de distribucion de Maxwell-Boltzmann, la intensidad de
corriente debida a los electrones seguira la forma de una funcion de distribu-
cion de Maxwell-Boltzmann.

A partir de esta zona podemos obtener pardmetros caracteristicos del
plasma como son la temperatura de los electrones y su densidad. Ya que
los electrones estan en equilibrio con el campo eléctrico, que es repulsivo
para ellos, y la i6nica no se tiene en cuenta porque estamos muy cerca del
potencial del plasma, se puede considerar que la expresion para la intensidad
electronica es la siguiente:

I, = et (2.84)

donde [ representa la corriente electronica que la sonda recoge por efusion
cuando esta sometida al potencial del plasma por lo que toma el valor:

kT,

2Tme

[0 = —eApno (285)

2.3.3. Zona de saturacion electronica

Por dltimo, se estudia la region C de la curva caracteristica I —V/, a la que
se denomina zona de saturacion electrénica. El punto que separa la region C
de la B es el potencial del plasma, donde la caracteristica presenta un punto
de inflexién. En este caso, la sonda se ve sometida a un potencial positivo
y por ello la corriente recogida por dicha sonda se debe exclusivamente a
los electrones e iones negativos ya que la debida a los iones positivos es
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despreciable, sobre todo a potenciales que superan el potencial del plasma
varias veces kgT./e.

En este caso podemos aplicar las mismas técnicas que las aplicadas para el
caso de saturacion idnica, obteniendo resultados similares. Siempre teniendo
en cuenta que en este caso en lugar de tratar iones lo que consideramos es
fundamentalmente electrones aunque también iones negativos en el caso de
estudiar plasmas electronegativos.

Existe un gran acuerdo entre las medidas experimentales y las que ob-
tuvieron Mott-Smith y Langmuir con su modelo aplicado al movimiento de
los electrones en un potencial atractivo hacia la sonda y, operando ésta en el
régimen OML (vélido para plasmas de baja densidad):

kKT, 2 edp e g
I. = —e2nr,Ln, Fm(;ﬁ\/l + T (Sonda cilindrica) (2.86)
kT, .
I, = —edmrin, 27?7@ <1 + Z?Z) (Sonda esférica) (2.87)
kT,
I. = —eAn, p— (Sonda plana) (2.88)

Es posible la diagnosis a partir de esta zona, de hecho, de la representacion
I? —V podemos obtener la densidad electrénica, método usado por Fernindez
Palop [Fernandez Palop J. L. et al., 1995, Ballesteros J. et al., 2004, Chen F.
F., 2009 y Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012]

2.4. Aplicaciones de los estudios de vainas i6ni-
cas

2.4.1. Diagnosis de plasmas

La diagnosis de plasmas se puede definir como el estudio completo de un
plasma. Es decir, diagnosticar un plasma es dar datos acerca de las magni-
tudes fisicas que lo caracterizan, temperatura, potencial, densidad, etc. En
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la actualidad, son muchas las técnicas que hay para diagnosticar un plasma,
y van desde usar un espectrometro de masas (que es el tema que nos ocu-
pa en este trabajo) a hacerlo a través de microcapsulas cargadas, sondas,
espectroscopia de emision y /o absorcion, etc.

Sondas de Langmuir

Como se ha comentado anteriormente, la diagnosis con sondas de Lang-
muir es una técnica ampliamente conocida. El motivo de este estudio es que
usaremos dos sondas de Langmuir para diagnosticar el plasma y poder asi
comparar con los resultados obtenidos utilizando el espectrometro de masas
como sistema de diagnosis.

La simplicidad de las sondas de Langmuir la hacen una de las herramien-
tas mas tutiles para el diagnodstico de plasmas. Este método involucra la me-
dida de corrientes ionica y electronica en un pequeno electrodo metalico (o
sonda) como funcion de un voltaje aplicado a la sonda. La curva obtenida es
la llamada curva caracteristica I —V de la sonda. A diferencia de otros elec-
trodos que son usados para controlar los plasmas, son pequenas, baratas y
bajo condiciones convenientes producen perturbaciones locales despreciables
en el plasma.

Fue Langmuir y Mott-Smith [Langmuir I. y Mott-Smith H., 1924] los
primeros en usar esta técnica, de hecho, las sondas electrostéticas llevan su
nombre en su honor. Langmuir demostrd, que para sondas cilindricas y es-
féricas inmersas en un plasma débilmente ionizado a baja presion, en el cual
la dimension del volumen del plasma distorsionado por la sonda es significa-
tivamente mas pequeno que el recorrido libre medio de los electrones, \., la
aplicacion de un voltaje V' a la sonda y la medida de la corriente de la sonda,
I,, (curva caracteristica I — V') pueden proporcionar informacion acerca del
potencial del plasma y de la densidad y temperatura electronicas. El sigu-
iente paso lo da Druyvesteyn |Druyvesteyn M. J., 1930, quien demuestra
que la segunda derivada de la corriente recogida por la sonda con respecto
al potencial de la sonda, d*I,/dV? = I, esta relacionada con la funcion de
distribucion de energia de los electrones, EEDF (Funciéon de Distrubucion de
Energia de los Electrones), en el plasma.

Y muchos son los autores que han estudiado el proceso de diagnosis por
sondas de Langmuir y que han obtenido resultados satisfactorios a partir de
esta técnica, Mott-Smith H. M. y Langmuir 1., 1926, Allen J. E. et al., 1957,
Hopkins M. B. y Graham W. G., 1987, Annaratone B. M., 1992, Fernandez
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Palop J. I. et al., 1995 b), Fernandez Palop J. L. et al. a), 1996, Demidov V.
I. et al., 2002, Ballesteros J.et al., 2004, Fernandez Palop, J. I. et al., 2004
b), Godyak V. A. y Piejak R. B., 2005, Ballesteros J. et al., 2006, Gahan
D. y Hopkins M. B., 2007, Chen F. F., 2009, Godyak V. A. y Demidov V.
I., 2011, Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012 y un largo etcétera. Como podemos
ver es una técnica muy usada desde hace muchos anos y por ello realmente
fiable.

Una desventaja de las sondas de Langmuir como método de diagnosis es,
que hay casos, en que su uso no es posible debido a la contaminacién de
la sonda. Otra desventaja es que es una técnica de diagnosis invasiva y por
tanto produce pequenias alteraciones locales en el plasma [Swift J. D. and
Schwar M. J. R., 1970]. Otra es que no discrimina las cargas (los distintos
tipos de iones) que recibe [Lucena-Polonio M. V. et al., 2011]. La sonda se
comporta como un sumidero de particulas cargadas. La corriente que drena
la sonda debe ser mucho menor que la que se pierde en total por cualquier
otro mecanismo, como la recombinacién con las paredes, para que la sonda no
cambie sustancialmente la naturaleza del plasma. Por esta razon, es preferible
que la sonda opere en el modo i6nico, V' < V,, y no en el que lo que se atraen
son electrones, ya que de esta manera se drena mucho menos corriente, por
debajo de uno o dos 6rdenes de magnitud en el caso de corriente i6nica
[Annaratone B. M. et al., 1992, Fernandez Palop J. L. et al., 1996a), Morales
Crespo R. et al., 2003, Lucena-Polonio M. V. et al., 2011 y Diaz-Cabrera J.
M. et al., 2012].

Esta técnica experimental, aparentemente simple, esta asociada con teorias
muy complejas que son necesarias para explicar el comportamiento de la cor-
riente recogida por la sonda en funcion del potencial de polarizacion esta
sonda inmersa en un plasma. De la comparacién entre la curva caracteristica
I —V experimental y de su correspondiente tedrica se obtienen los diferentes
parametros que caracterizan al plasma.

Espectrometro de masas

Como se ha dicho anteriormente, durante mucho tiempo se han usado
las sondas de Langmuir como una técnica muy adecuada para la diagnosis
de plasmas [Demidov V. L. et al., 2002, Kunze H. J., 2005 y Godyak V. A.
y Demidov V. 1., 2011]. Existen muchas técnicas de diagnosis, como se ha
dicho, y en concreto, nos vamos a fijar en una de ellas, la diagnosis de plasmas
usando un espectrometro de masas.
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Las medidas que se tienen sobre diversos tipos de plasmas con espec-
trometros de masas abundan en la bibliografia, y mas atn cuando se trata
de un plasma de radiofrecuencia [Hollenstein C. et al., 1994, Tachibana K.
et al., 1994, Fivaz M. et al., 1995, Stoffels E. et al., 1997, Hollenstein C. et
al., 1998 y Gudmundsson J. T., 1999].

Sin embargo, en nuestro caso, no vamos a utilizar el espectrémetro de
masas para analizar iones como tales, sino para contar el nlimero de iones que
llegan a su sonda. Con lo que usaremos el espectrémetro de masas como am-
perimetro, de modo que medira la corriente de iones en funcién del potencial
de la misma. Como veremos, esto se consigue utilizando un sistema acopla-
do al espectrometro de masas denominado Driven Electrode Probe Accesory
(DEPA), que permite cambiar la polarizacion de la sonda del espectrometro
de masas y asi obtener las curvas caracteristicas I; — V.

Luego la novedad es precisamente ésta, se miden las curvas caracteristicas
I; — V de las distintas especies iénicas que integran el plasma. Estas nunca
antes se habian medido para comparar los resultados obtenidos, se miden
las curvas caracteristicas I — V' con las sondas electrostaticas de geometria
cilindrica.

El dispositivo experimental es tan novedoso como los propios resultados.
Consta en una de sus partes de un espectréometro de masas de cuadrupolo,
del que se detalla, a continuacién, el funcionamiento y las partes de las que
consta este sistema.

El espectrometro de masas es un instrumento que permite analizar con
gran precision los diferentes elementos quimicos e is6topos atémicos que com-
ponen una muestra, separando los nucleos atémicos en funciéon de su relacion
masa-carga (m/z). Puede utilizarse para identificar los diferentes elementos
quimicos que forman un compuesto, o para determinar el contenido isotopico
de diferentes elementos en un mismo compuesto.

La Fig. 2.10 ilustra los elementos de los que esta compuesto un espec-
trometro de masas.
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Muestra

107510 torr |
Sisterna de Fuente Analizador | I
entrada de iones de masas J Detector |
— |
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r A
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Figura 2.10: Componentes de un espectréometro de masas.

Un espectrometro de masas tiene tres partes fundamentales: la fuente de
ionizacion, el analizador y el detector. De la fuente de ionizacion se obtiene
un haz de iones, positivo o negativo, que es acelerado al analizador de masas.
Se puede hacer una clasificacion de espectrémetros de masas atendiendo a la
naturaleza del analizador. Como ya se ha dicho, en este trabajo se usara un
espectrometro de masas de cuadrupolo. El detector convierte el haz de iones
en una senal eléctrica que serd procesada, almacenada y registrada de varias
maneras. En estos sistemas, es necesario un vacio previo de 10~* a 107° torr.

Sistemas de entrada de muestra

Su finalidad es la de permitir la introduccion de una muestra representa-
tiva en la fuente de iones con la minima pérdida de vacio. Existen dos tipos
de sistemas de entrada:

= Entrada por sonda directa

= Sistemas de entrada cromatograficos

e Cromatografia de gases/Espectrometria de masas

e Cromatografia HPLC/Espectrometria de masas
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Fuentes de iones

Historicamente, los iones para el anélisis de masas se producian por bom-
bardeo de los componentes de muestras gaseosas con electrones de elevada
energia. En nuestro caso, la fuente de iones es el propio plasma, no ob-
stante existen numerosos tipos de fuentes de iones entre los que destacan
los siquiente:

Fuentes de impacto de electrones (EI):

Fuentes de ionizacion quimica (CI):

Fuentes de ionizacion a presion atmosférica (API):

Fuentes de ionizacion de campo (FI):

Fuentes de desorcion de campo (FD):

Fuentes de bombardeo por atomos répidos o iones (FAB o SIMS):

La fuente de iones del espectrometro de masas de nuestro dispositivo
experimental es del tipo SIMS.

Sistemas de vacio

Para que el proceso descrito pueda realizarse con éxito, debe hacerse en
un ambiente de alto vacio, donde el recorrido libre medio de las moléculas
y de los iones formados sea consistente con la longitud de la trayectoria que
deben recorrer en su camino hasta el detector.

Los principales tipos de bombas que se utilizan para conseguir el alto
vacio en espectrometria de masas son las difusoras y las turbomoleculares,
sin olvidar las mecanicas o rotatorias que son las que se necesitan para hacer
los vacios preliminares que requieren las difusoras y las turbomoleculares para
empezar a trabajar.

Nuestro sistema experimental cuenta con una bomba turbomolecular y
una bomba rotatoria. La bomba rotaroria realiza el vacio previo al sistema
para que comience a trabajar la turbomolecular, como se ha dicho.
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Analizadores de masa

Para la separacion de iones con diversas relaciones masa-carga son posi-
bles varios métodos. Dependiendo del método que se utilice el analizador sera
de un tipo u otro.

= Analizadores de sector magnético: Los analizadores de sector magnético
utilizan un iman permanente o un electroiméan para hacer que el haz
de iones de la fuente se mueva en una trayectoria circular de 180, 90 o
60 grados.

= Filtros de masas de cuadrupolo: Los espectrometros de masa de cuadrupo-
lo son normalmente més compactos, menos caros y més robustos que
los de sector magnético. Son los que mas se utilizan actualmente, siendo
el tipo que incluye nuestro sistema experimental. La Fig. 2.11 muestra
un esquema de este tipo de analizador.

lones con
trayectoria
inestable

Colector de
iones

!
lones con
trayectoria
astable

Potenciales

Ny ¥ B
“ Haz ionizante dcy rf

de electrones

Figura 2.11: Espectrometro de masas de cuadrupolo.

» Analizador de trampa de iones (IT-MS o ITD): Una trampa de iones
es un dispositivo en el que los cationes o aniones gaseosos pueden ser
formados y confinados durante largos periodos de tiempo por la accion
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de campos eléctricos y/o magnéticos. Los espectrometros de trampa de
iones son robustos, compactos y mas econémicos que los instrumentos
de sector o de cuadrupolo.

Analizador de tiempo de vuelo (TOF): El fundamento de los TOF es
que las particulas ligeras llegardn antes al detector que las pesadas.
Luego analizando el tiempo que tardan en llegar al detector puede
discernir la masa del ion y por tanto el tipo de ion que es.

Resonancia ciclotronica por transformada de Fourier (FT-ICRMS): La
parte esencial de un instrumento de transformada de Fourier es una
trampa de iones en la cual los iones circulan en 6rbitas bien definidas
durante largos periodos. Presentan una elevada sensibilidad asi como
resolucion.

Detectores

También existen diversos tipos de detectores en el mercado adaptados al
tipo de aplicacion al que ira destinado.

Detector de copa de Faraday: Consiste en un simple electrodo, normal-
mente en forma de copa o caja, que recibe el impacto de los iones a
detectar. Presenta una baja sensibilidad.

Multiplicador de iones secundarios (SEM): El ién a detectar choca con
el primer dinodo, provocando la emisiéon de un elevado niimero de elec-
trones, que van a incidir sobre el segundo dinodo. El proceso de multi-
plicaciéon se repite sucesivamente en los demas dinodos. Es un detector
mucho més sensible que el de copa de Faraday con la desventaja de
que tiene vida limitada. El espectréometro de masas que se usa en este
trabajo cuenta con un detector tipo SEM.

Detector «Channeltrony: Est4 formado por un tubo de vidrio en forma
de corneta, a veces terminado en forma de espiral o caracol, cuyo inte-
rior esta recubierto por un 6xido de plomo semiconductor de composi-
cion y caracteristicas especiales. También presenta una vida limitada y
como ventaja, puede usarse a presion atmosférica.

Detector de conversion fotonica: Su filosofia de funcionamiento es pare-
cida al SEM. Este detector es uno de los mas eficientes, sensibles y de
més larga vida.
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= Detectores multicanal: Se basan en la utilizacién de una o dos capas de
baterias de micromultiplicadores, seguidas de un sistema de deteccion,
encargado de detectar simultaneamente todas las senales.

Filtro de energia de los iones

Ademés de todos lo indicado, nuesdtro sistema de anéalisis de iones por
espectrometria de masas dispone de un filtro de energias que s6lo deja pasar
hacia el filtro de masas de cuadrupolo aquellos iones cuya energia cinética
estd dentro de un cierto intervalo. En nuestro caso, se trata de un filtro de
Bessel como el que se ilustra en la Fig. 2.12. Esto nos va a permitir obtener
la IEPDF de una especie i6énica que serd comparada con la obtenida a partir
del método propuesto en este trabajo.

En la Fig. 2.12 podemos ver la estructura del espectrometro de masas que
usaremos:

Rango de masa: 0-512 uma (0-2000 uma opcional)
Rango de energia: -500eV--- +500eV
Resolucion en energia: 0.3eV

Fuente de iones

= f =)

s S 4

PRI — e
Transferencia dptica Filtro de energia Filtro de masas Detector
de iones CMA de cuadrupolo

Orificio de
extraccion
flotante

Figura 2.12: Filtro de Bessel del espectrometro de masas.

Como vemos el analizador del masas se caracteriza por usar un filtro de
Bessel. Ademas se ve claramente el cuadrupolo. Esta imagen ha sido tomada
del manual de Hyden [HidenAnalytical®, Users Manual, 2005].

Diagnosis de plasmas M?® Vanessa Lucena Polonio



2.4. Aplicaciones de los estudios de vainas i6nicas 67

2.4.2. Aplicaciones industriales

Los estudios teoéricos de vaina iénica positiva, alrededor de una sonda de
Langmuir inmersa en un plasma, son muy importantes porque muchas apli-
caciones tecnologicas requieren la caracterizacion de esa vaina iénica positiva.
Esas teorias se usan en la diagnosis de plasmas por sondas de Langmuir, que
como hemos dicho, es una de las herramientas utilizadas para este efecto y que
nos permiten obtener las temperaturas y densidades electrénicas e ionicas.
En este trabajo también se usaran para la diagnosis con un espectrometro
de masas. La zona de saturacion idnica de la curva caracteristica [ —V de la
sonda se usa, en la mayoria de los casos, para caracterizar el plasma porque
la perturbaciéon causada en el plasma por la sonda es bastante més pequena
en esta zona de la curva caracteristica [ — V', como se ha apuntado anterior-
mente en esta misma secciéon cuando se ha hablado de sondas de Langmuir
|Annaratone B. M. et al., 1992, Ballesteros J. et al., 2006 y Lucena-Polonio
M. V. et al., 2011 y Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012|.

Dada la importancia de cualquier estudio a la hora de poder aplicarlo o
no a los problemas cotidianos que se nos presentan, este trabajo, que trata
sobre plasmas frios en los cuales la temperatura ionica, 7T;, es comparable
a la electronica, T,, y por tanto la relacion § = T;/T, no es despreciable,
cuenta con numerosas aplicaciones industriales en las cuales el hecho de no
tener una S despreciable juega un papel muy importante. Entre ellas vamos
a destacar cuatro en concreto: Plasma Assisted Etching, Plasma Assisted
Chemical Vapor Deposition (PACVD), Sputtering y la Implantacion ionica.
De ellas haremos un breve andlisis para asi poder identificar exactamente
donde podria ser 1til este estudio.

Son muchos los que usan un espectrometro de masas para diagnosticar
plasmas pero, inicamente, en el trabajo que nos ocupa, se muestra como se
puede usar un espectrometro de masas como un amperimetro, para obtener
la intensidad de iones que llega a la sonda, el tipo de ion y su energia. Per-
mitiendo saber exactamente que sustancias alcanza el sustrato (o sonda del
espectrometro de masas, en este caso) que va a ser tratado y, que como se
ha comentado, se necesita del DEPA para llevarlo a cabo.

Por tanto, la aplicacion del método que se estudia en este trabajo seria
directamente el tratamiento de superficies, siendo en este trabajo el DEPA
el que juegue el papel de superficie a tratar. Con la revisiéon que sigue a con-
tinuacion de algunas de las técnicas que existen para realizar tratamiento de
superficies, nos damos cuenta que el método que se propone en este trabajo

M? Vanessa Lucena Polonio Diagnosis de plasmas



68 2.4. Aplicaciones de los estudios de vainas i6nicas

es complementario a cualquiera de ellas. Pudiendo mejorarlo significativa-
mente, ya que se pasaria a hacer un tratamiento de la superficie conociendo
exactamente qué tipo de sustancia, en qué cantidad y con qué energia se esta
depositando sobre la superficie o sustrato que se quiere modificar.

Plasma Assisted Etching

El Plasma Assisted Etching o, traducido al espanol, grabado por plasma
es una forma de procesamiento de plasma utilizado para la fabricacion de
numerosos componentes tecnoldgicos. Se trata de una corriente de plasma
hacia una muestra. La fuente de plasma, conocida como «etch speciesy, puede
estar cargada (iones) o neutra (4tomos y radicales). Durante el proceso, el
plasma generara productos volétiles a temperatura ambiente de las reacciones
quimicas entre los elementos del material grabado y las especies reactivas
generadas por el plasma. Finalmente, los atomos de los que esta compuesto
el plasma se incrustan en la superficie blanco, modificando las propiedades
fisicas de la misma. Podemos ver un esquema del proceso en la Fig. 2.13.

Se puede observar que las condiciones para las cuales se realiza el tratamien-
to son similares a las condiciones con para el dispositivo experimental en este
trabajo y lo mismo ocurre en las demas aplicaciones industriales que describi-
mos. Luego la aplicabilidad del estudio que se lleva a cabo en este trabajo es
posible, ya que las condiciones de trabajo son similares.

Plasma

radicals @ @® ® @ o Sheath

@®

L l i l, l i region
H @

Typical parameters

Gas: Cl,, CF,, O, (ashing)

Pressure: ~10 mT

Plasma density: ~10° - 10" cm?
Electron Temperature: ~5-10 eV

Figura 2.13: Plasma Assisted Etching.
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Plasma Assisted Chemical Vapor Deposition (PACVD)

Se trata de una forma de tratamiento de superficies con plasma. En la
técnica de CVD asistida por plasma de radiofrecuencia ("plasma-assisted
CVD"6 PACVD) normalmente se trabaja a presiones bajas (0.01-1 Torr), y
la temperatura de operacion suele ser de 350°C o inferior.

La Fig. 2.14 muestra un esquema del proceso. Se observa como tanto los
radicales producidos en el plasma como el gas suministrado, que sirve para
formar el plasma, llegan a la superficie que se quiere tratar. Los radicales no
reaccionan con el sustrato, sélo se combinan para formar sustancias estables
(solidos). El patron de crecimiento que sigue es muy complejo.

Con este tratamiento se obtienen nanoestructuras que tan presentes estan
hoy en la Fisica del plasma.

Plasma

radicals @ e o @  Sheath

l I : L region

Substrate

Typical parameters
Gas: SiH, [Silane], for o-Si
SiH,/0,, for SiO,
Si(OC,H,),[TEOS]/O, [1%/99%]
Pressure: ~200 -1000 mT
Temperature: 100-800°C
Plasma density: ~107 - 10° cm
Electron Temperature: ~5-10 eV

Figura 2.14: PACVD.

Sputtering

El sputtering es un proceso fisico que consiste en la extraccion de atomos
de la superficie de un electrodo debido al intercambio de momento con iones
que bombardean los dtomos de la superficie [Behrisch R., 1981]. Este es un
proceso muy utilizado en la formacion de peliculas delgadas sobre materiales,
técnicas de grabado y técnicas analiticas. También se llama pulverizacion
catodica.
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El nimero de atomos expulsados de la superficie por ion incidente es el
rendimiento de pulverizacion ("sputter yield") y es una medida importante
de la eficiencia del proceso. Algunos factores que influyen en este parametro,
son la energia de los iones incidentes, sus masas y las de los &tomos del blanco
v la energia de enlace del solido.

El sputtering se usa frecuentemente en la industria para deposiciones de
peliculas finas sobre materiales. El proceso se puede llevar a cabo a tempe-
raturas muy bajas, por lo que es ideal para la fabricacion de compenentes
electronicos.

Analizando la Fig. 2.15, se observa como los iones son acelerados hacia el
sustrato que quiere ser tratado. El flujo de iones de bombardeo debe atravesar
la cAmara para posteriormente depositarse.

\Deposited
layer

Plasma

@ Sheath
i region

Typical parameters

Gas: Ar, N,, O, (reactive)
Pressure: ~100 mT

Plasma density: ~109- 10" cm-3
Electron Temperature: ~5-15 eV

Figura 2.15: Sputtering.

Implantacién i6nica

Los tratamientos por implantacién idnica consisten en someter la super-
ficie de los materiales, a un bombardeo energético con un haz de iones que
se incrustan en las primeras capas superficiales modificando su composicioén
y estructura. Los tratamientos por implantacion iénica pueden aplicarse so-
bre todo tipo de aceros, aleaciones de aluminio y aleaciones de titanio. Para
determinadas aplicaciones también se pueden emplear sobre otros materia-
les metalicos, ceramicas, vidrios y, especialmente, polimeros. En todos los
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casos son técnicas medioambientalmente limpias. Los tratamientos por im-
plantacién iénica ofrecen una combinacion dnica de caracteristicas que los
convierten en una opcién preferente para determinados problemas de de-
terioro superficial. Producen un cambio de las caracteristicas superficiales
(dureza, friccion, resistencia al desgaste, etc). En efecto:

= La temperatura de tratamiento no supera los 150°C, pudiendo incluso
aplicarse a temperatura ambiente.

= Al no ser un recubrimiento no hay riesgo de que pueda desprenderse.

= No hay cambios de dimensiones, ni de acabados superficiales, ni se
redondean los filos de las cuchillas o herramientas de corte.

= Puede aplicarse selectivamente sobre las zonas que requieren tratamien-
to, sin afectar al resto de la pieza.

= Pueden aplicarse sobre otros tratamientos, multiplicando sus efectos.

La Fig. 2.16 muestra el proceso que acabamos de describir.

asma

@ Sheath

@ i region

Typical parameters
Gas: BF,, AsH,, (Si Doping)

N,, O, (Metal hardening)
Pressure: ~10 mT
Plasma density: ~109 - 10'® cm-®
Electron Temperature: ~5-15 eV

Figura 2.16: Implantacion.
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Capitulo 3

Dispositivo experimental

3.1. Finalidad y requisitos

Como se comento en el apartado correspondiente, uno de los objetivos de
este trabajo es la obtencion de la caracteristica I; — V' de una sonda plana
por especies i6nicas en un plasma de corriente continua. Para tal efecto, se
debe establecer una descarga que permita desarrollar el método de medida
de estas caracteristicas.

Para ello, la descarga debe ser estable para evitar posibles fluctuaciones
de la misma que den lugar a resultados inaceptables. Asimismo, se deben
poder controlar las condiciones de la descarga. Igualmente estas condiciones
deben ser reproducibles en cualquier momento con total fiabilidad.

Por ello se ha elegido una descarga de corriente continua de un gas a baja
presion. Este tipo de descargas aporta un plasma electropositivo muy esta-
bles, nos proporcionan un potencial de referencia y ademaés la temperatura
de los electrones es baja, comparable con las ionicas [Diaz-Cabrera J. M. et
al., 2012|. Las temperaturas electronicas, T, que se obtienen en este tipo
de descargas estan comprendidas entre los 1000 y los 3000 K [Swift J. D.
and Schwar M. J. R., 1970], que como veremos méas adelante son las que se
obtienen en este trabajo.

3.2. Descripcion del dispositivo experimental

La Fig. 3.1 ilustra una fotografia del dispositivo experimental. Asimismo,
la Fig. 3.2 representa un esquema del mismo.
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Como puede verse en dichas figuras, el dispositivo experimental esta cons-
tituido por los elementos que se describen a continuacién con méas detalle.

3.2.1. Camara de vacio

La camara donde se crea el plasma es un cilindro de Pirex el cual se
cierra por arriba y por abajo con dos tapas circulares de acero, ver Fig. 3.3.
La tapa superior e inferior cuentan con una serie de accesos que pueden servir
de entrada o salida al sistema de vacio.

La tapa superior presenta la entrada para los gases al sistema de vacio,
otra entrada donde se coloca el Pirani, para medir la presion de la cAmara en
cada momento, y un ultimo acceso que sirve para una rapida entrada de aire
controlada por una valvula manual, los accesorios conectados a cada entrada
estan eléctricamente aislados para que la tapa quede al potencial flotante
durante la descarga. La tapa inferior presenta el acceso para el sistema de
andlisis de iones, otro para la comunicaciéon con la bomba de vacio y un
ultimo acceso en el que se han colocado tres pasamuros eléctricos, que permite
conectar las sondas de Langmuir y el espectrometro de masas con el sistema
de adquisicion de datos.

La cdmara tiene de alto 40 cm y de didmetro 31 cm [Fernandez Palop J.
L., et al., 1995], si consideramos las tapas de acero citadas anteriormente, la
Fig. 3.4 ilustra las medidas correspondientes.

Figura 3.3: Fotografia de la cAmara de vacio que contiene el plasma.
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Figura 3.4: Esquema de la cAmara y sus dimensiones (arriba). Esquema de
la tapa de abajo de la camara de vacio y sus dimensiones (abajo).
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3.2.2. Electrodos

En el interior de la cAmara de vacio se colocan dos electrodos circulares
de acero, de 8 cm de diametro, sobre dos postes, de acero también, que tienen
una altura de 15 cm. Ambos electrodos estdn separados unos 17 ¢m. Tanto
el poste, como el cdtodo han sido recubiertos en parte con nylon y teflon,
de modo que, s6lo la superficie circular del electrodo queda expuesta a la
descarga. Asi se consigue que dicha descarga se produzca entre las superficies
de los electrodos circulares y se garantiza que no se produzcan irregularidades
en el campo eléctrico.

Entre ambos electrodos se crea una diferencia de potencial que hara que se
produzca la descarga y se genere el plasma. Debido a la posiciéon y geometria
de los mismos, el plasma se situa en el centro de la camara de vacio.

Los electrodos deben limpiarse cada cierto tiempo ya que el plasma pro-
duce deposiciones en los mismos (fundamentalmente en el catodo) y pueden
presentar capas de distintos compuestos, como por ejemplo Carbono.

3.2.3. Sistema de vacio

El sistema de vacio esta consitutido por dos bombas rotatorias y una
turbomolecular junto con un sistema de tuberias conectadas a las bombas y
a la camara de vacio. Una de las bombas rotatorias se encarga de realizar el
vacio en la cAmara de descarga. Se trata de una VARIAN DS 602, bi-etapa,
que alcanza una presion minima de 10~% mbar (0,01 Pa). Bombea hasta 25
m?/h siendo su la velocidad de rotacion maxima 1800 rpm y su peso de 35
kg (ver Fig. 3.5)

La bomba turbomolecular se encarga del vacio en el PSM. Se trata de una
PFEIFFER, modelo TMU 064, DN 63 CF-F.1P, capaz de bombear 53 1/s de
N, y es capaz de obtener una presion minima de 10~7 torr (1,3 x 107° Pa). La
segunda rotatoria se encarga del vacio previo de la bomba turbomolecualar.
Se trata de una PFEIFFER modelo DUO 2.5A, capaz de bomberar 2,5 m3/h
y tiene una potencia de 0,13 kW (ver Fig. 3.5 y 3.6).
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Figura 3.5: Bombas rotatorias: VARIAN DS 602 (izquierda); PFEIFFER
modelo DUO 2.5A (derecha).

Figura 3.6: Bomba turbomolecular: PFEIFFER, modelo TMU 064, DN 63
CF-F.1P.

De este modo, la presion minima que se consigue en la cAmara de descarga
es inferior a 0,1 Pa. Ademas, a la entrada de la bomba que realiza el vacio
en la camara de la descarga, se inserta una trampa de zeolita, encargada de
evitar reflujos tanto de vapor de agua como de vapores de aceite de la bomba
a la cAmara de descarga.

Las zeolitas se usan para la absorciéon de una gran variedad de materi-
ales. Por ello se utilizan en aplicaciones de secado, purificacion y separacion.
Pueden eliminar agua a presiones parciales muy bajas y son unos desin-
fectantes muy efectivos. Pueden extraer quimicos organicos volatiles de las
corrientes de aire, en nuestro caso posibles vapores de aceite de la bomba
rotaroria como se ha dicho, separar isomeros y mezclar gases.

Dicha trampa, posee un sistema de calentamiento para extraer las im-
purezas capturadas y reactivar la funcion de filtrado de la zeolita . En nue-
stro caso, no ha sido necesario someter a dicha ddp a la trampa, ya que se
consigue eliminar el agua casi al 90 % sin dicha conexion, siendo més que
suficiente para permitir la realizacion del proceso de medida.
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3.2.4. Medida de vacio

Para medir la presion del gas plasmoégeno en la cAmara de descarga, se ha
colocado un medidor de vacio tipo Pirani a la salida de la cAmara de vacio
en uno de los accesos de la tapa superior y separada de éste por un tubo
dieléctrico (teflon). Se trata de un MKS HPS®) 317 Convenction-Enhanced
Pirani Vacuum Sensor. Su rango de medida va de 0,13 a 133322 Pa. Esta
conectado al sistema de adquisicion de datos, que controla todo el experi-
mento, a través de un BUS de comunicacion tipo RS232. En la Fig. 3.7 se
ilustra este dispositivo Pirani.

Figura 3.7: Dispositivo controlador del Pirani (izquierda); Pirani modelo
MKS HPS®) 317 Convenction-Enhanced Pirani Vacuum Sensor (derecha).

También se cuenta con un mandémetro tipo Penning que mide la presion
dentro del espectrometro de masas. Para proteger el detector del PSM, el
dispositivo de control Penning impide la inicializacién del proceso de medida
si la presion supera los 5 x 107% torr. Este sistema de seguridad impide
que llegue al detector demasiado flujo de iones y le produzca un desgaste
prematuro, ya que como se dijo, el detector tiene una vida media limitada.
Se trata de un IKR 261 de PFEIFFER. A la izquieda de la Fig. 3.8 se
muestra la cabeza detectora del Penning, que se coloca justo a la entrada del
espectrometro de masas. En la parte derecha, se ilustra el dispositivo que lo
controla.
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Figura 3.8: Dispositivo controlador del Penning (izquierda); Penning modelo
IKR 261 de PFEIFFER (derecha).

3.2.5. Sistema de calentamiento

Como hemos comentado, el vapor de agua es un problema a la hora de
hacer medidas con el dispositivo experimental que estamos describiendo, por
ello se coloco la trampa de zeolita. No obstante, el agua seguia influyendo
en los espectros de iones que haciamos de la descarga. Tanto es asi, que los
espectros obtenidos del ion HsO™" era dominante como se vera mas adelante
(seccion 4.6). Como el objetivo era obtener caracteristicas I; — V' de Art,
Het,y NO; , este ion H3O™ modificaba notablemente las condiciones de la
descarga.

Para solucionar este problema con el vapor de agua se fue observando
cuidadosamente espectros durante un cierto tiempo y se constaté que las
intensidades del ion H3O™ eran muy altas debido a que el acero inoxidable
del espectrometro de masas y de los electrodos absorbe vapor de agua. Es
por ello, que se colocaron alrededor de la descarga y del espectrometro de
masas una serie de cuatro lamparas de infrarrojo de 250 W de potencia cada
una. Dos en la zona de la cAmara de vacio y dos mas en los alrededores del
espectrometro de masas, sumando una potencia de 1000 W.

Cada dia, antes de proceder a realizar las medidas, deben encenderse las
lamparas de infrarrojo, al menos dos horas, para eliminar la mayor parte
de vapor de agua acumulada en el recinto. Con ello se consiguié disminuir la
cantidad de vapor de agua de la cAmara de vacio casi en un 90 %, permitiendo
el andlisis de los iones de interés. En el capitulo 4 se veran unas graficas
donde se puede ver la composicion de la descarga antes y después de usar las
bombillas de infrarrojo (Fig. 4.6 y 4.7).

En la Fig. 3.9 podemos ver el sistema de calentamiento en funcionamiento.
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Figura 3.9: Sistema de calentamiento, del PSM y la cAmara de descarga, en
funcionamiento.

3.2.6. Regulador de presion

Se ha incluido un regulador de presion del flujo de gas que se introduce en
la cAmara de vacio. Se utiliza un MKS Type 247D Four Channels Readout,
que consta de una unidad central que controla a cuatro cabezales: Digital
Mass Flow Controller MKS Type 1179B. Cada cabezal deja pasar un flujo
méaximo de 10 sccm y estan calibrados para el gas correspondiente. La unidad
central tiene una escala de 100 divisiones respecto del valor maximo del flujo
de cada cabezal. Asimismo, permite mezclas, regulando la concentracion, de
hasta cuatro gases diferentes. De este modo, se puede controlar la presion
que se necesita para cada uno de los canales, conectados a cada uno de los
cabezales.

Contamos también con cabezales de 20, 50 y 100 sccm para gases que
requieran un mayor flujo, para obtener la presion de interés. En la Fig. 3.10
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podemos ver a la izquierda la unidad central que controla cuatro cabezales y
a la derecha un cabezal.

Figura 3.10: Sistema de regulacion de presion modelo MKS Type 247D Four
Channels Readout (izquierda). Cabezal Digital Mass Flow Controller MKS
Type 1179B (derecha).

3.2.7. Fuente de alta tensiéon

Este instrumento (ver Fig. 3.11) se utiliza para generar la descarga. Es-
tablece una diferencia de potencial de alta tension entre los electrodos. Se
trata de un KEPCO BHK 2000-0.1MG capaz de proporcionar una ddp de
hasta V,,., = 2000 V y una intensidad interelectrodica de hasta I,,,, = 100
mA. Por tanto, la potencia maxima de salida que sumistra es de 200 W. Es
una fuente de bajo ruido, la amplitud de su ruido esta por debajo de 107°
A, por tanto proporciona una descarga muy estable [Fernandez Palop J. L. et
al., Ballesteros J. et al., 2004, Ballesteros J. et al., 2006, 1995 y Diaz-Cabrera
J. M. et al.; 2012|. En nuestro dispositivo experimental, se usa como fuente
de intensidad y es programable mediante BUS IEEE488.2, que lo conecta al
PC que controla todo el proceso. Asimismo, es capaz de darnos como dato
la ddp e intensidad que suministra a los electrodos de la descarga en cada
momento.
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Figura 3.11: Fuente de alimentacion de alta tension modelo KEPCO BHK
2000-0.1MG.

3.2.8. Control del dispositivo experimental

El dispositivo experimental se controla a través de un ordenador per-
sonal con S. O. Windows. Dispone de puertos RS232, USB y una tarjeta
de comunicaciones de National Instruments® TEEE488.2. Como hemos co-
mentado antes, controla tanto a la fuente de alta tension (IEEE488.2) como
al manometro Pirani (RS232).

Como veremos, se ha desarrollado un Instrumento Virtual en el entorno
LabVIEW® que controla todo el experimento, desde las condiciones ex-
perimentales, que se graban utilizando dicho Instrumento Virtual, hasta la
adquisicion y posterior tratamiento de los datos recogidos. Todo ello sera
descrito en capitulo 4.

MASsoft® de HidenAnalytical® es el programa que gestiona el PSM
y se utilizard a la vez que el Instrumento Virtual. Este también sera descrito
més adelante.

3.3. Descripcion del dispositivo de medida

Para realizar el proceso de medida, se cuenta con varios instrumentos que
pasamos a describir a continuaciéon con detalle. Dicho dispositivo consta de
un sistema de andlisis de iones por espectrometria de masas, un DEPA y su
sistema de polarizacion, sondas electrostaticas de Langmuir y su sistema de
polarizacion, de un dispositivo de adaptaciéon de senales de dichas sondas,
de un dispositivo de adquisicion de datos y de un sistema de control del
dispositivo de medida.
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3.3.1. Sistema de andlisis de iones de un plasma por
espectrometria de masas

El dispositivo experimental cuenta con un espectrémetro de masas de
HidenAnalytz’cal® Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM), modelo
PSMO003. Se trata de un espectrometro de masas de cuadrupolo con un filtro
de energia de Bessel (ver Fig. 3.12) que permite medir Funciones de Distribu-
cion de Probabilidad de Energia de Tones (IEPDF) y un un detector de tipo
SIMS. Puede medir espectros de masas de neutros, de iones positivos y de
negativos ajustando los pardmetros que proporciona Hyden para su control.
En la Fig. 3.13 podemos ver un esquema externo del PSM en cuestion.

La Fig. 3.14 muestra un esquema del espectrometro de masas en la cual
se aprecia el cuadrupolo. Como se puede ver, éste estd protegido con un
armazon de acero que termina en la conexion al detector. También se puede
ver la entrada al sistema de vacio en la parte izquierda.

(L\ cylinder
\_J/"

#}en dcap

Figura 3.12: Filtro de Bessel del espectrometro de masas, modelo PSM. Im-
agen presentada por cortesia de Hiden Analytical, del PSM003 Manual, HA-
085-050.
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Como hemos comentado el espectrometro de masas viene provisto de un
sistema de vacio previo compuesto de una bomba rotatoria y una bomba tur-
bomolecular, capaces de conseguir en el interior del espectrometro de masas
una presion del orden de 1,3 x 107° Pa. Para la medida de la presién en
el espectréometro de masas, se usa un manémetro Penning, como ya se ha
comentado.

El sistema de proteccion del detector, del que se ha hablado, impide que
se puedan realizar medidas por encima de los 5 x 107% torr para evitar un
desgaste del detector extremo, ya que éste es muy sensible a grandes inten-
sidades de corriente de iones. Asi, el uso continuado del espectrometro de
masas o un fallo en el sistema de proteccion puede desembocar en la ruptura
del detector.

El espectrométro de masas lo controla una interface llamada Mass Spec-
trometer Interface Unit, MSIU, que puede verse en la Fig. 3.15. La comuni-
cacion entre el ordenador personal y el MSIU se hace a través de una conexion
USB y la gestion del sistema se hace a través de un programa, que propor-
ciona, HidenAnalytical®, llamado M ASsoft\Y, el cual serda descrito mas
adelante.

El PSM del experimento de este trabajo estd provisto de una salida
analogica, (ver fig. 3.16), que proporciona una senal proporcional al nimero
de cuentas que llegan al detector y que serd conectada a nuestro sistema de
adquisicion de datos.

Este instrumento esta equipado con un sistema de ajuste sofisticado (que
permite modificar todos los parametros del espectrémetro de masas, como la
energia, el focus, el cylinder, etc) y detectores para permitir que sea utilizado
para medidas a tiempo real.
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Figura 3.14: Esquema del espectrometro de masas con el detalle del cuadrupo-
lo. Imagen presentada por cortesia de Hiden Analytical, tomada del Manual
Addendum, HA-085-531.
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Figura 3.15: Esquema del MSIU, modelo HAL IV, que controla al es-
pectrometro de masas, modelo PSM. Conexiones. Imagen presentada por
cortesia de Hiden Analytical, tomada del Manual Addendum, HA-085-641.
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Figura 3.16: Cable de I/O que se conecta al Analogue Output (véase la Fig.
3.15.). La salida analogica del detector se corresponde con el conector BNC
ANALOGUE OUT. Imagen presentada por cortesia de Hiden Analytical, del
Manual Addendum, HA-085-641.

3.3.2. Driven Electrode Probe Accesory (DEPA)

Para poder realizar las medidas objeto del presente estudio, se ha adquiri-
do un accesorio que permite la@golarizaci()n de la sonda del PSM. Se trata
del accesorio HidenAnalytical™” Driven Electrode Probe Accesory (DEPA)
que, a través de un sistema de polarizacion externo, se encarga de polarizar
la sonda del mismo. Consiste en un electrodo circular de 51 mm de diametro
que se coloca justo encima del PSM. La temperatura de trabajo del DEPA
es de 250 °C méaximo, sin sistema de refrigeracion, y de 500 °C méaximo, con
sistema de refrigeracion. Por ello, viene con un sistema de refrigeracion por
flujo de agua preinstalado, para evitar que se eleve demasiado la temperatura
y se deterioren los componentes que constituyen el DEPA (el DEPA es de
acero fundamentalmente pero presenta partes como juntas tonicas de vacio
(ver Fig. 3.17) que pueden verse afectadas por las altas temperaturas). Para
el caso de nuestro plasma, no es necesaria la refrigeracion puesto que no se
llega a las temperaturas criticas y por tanto la refrigeracién no se ha incluido
en el sistema. El maximo potencial de operacion del DEPA es de 1500 V DC.
0 1250 V RF/DC.
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Figura 3.17: Esquema del Driven Electrode Probe Accesory (DEPA). Imagen
presentada por cortesia de Hiden Analytical, Manual Addendum, HA-085-
531.
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Figura 3.18: Esquema de la conexion entre el espectrometro de masas, modelo
PSM, y el DEPA. Partes del DEPA. Imagen presentada por cortesia de Hiden
Analytical, Manual Addendum, HA-085-531.
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El DEPA se encuentra conectado al sistema de polarizacion del que hablare-
mos posteriormente de sondas mediante un cable coaxial y conectores BNC.

La Fig. 3.17 muestra un esquema detallado del DEPA especificando cada
una de sus partes [Hiden Analytical, Manual Addendum: HA-085-531]. En la
Fig. 3.18 ademas de ver cada una de las partes de las que consta el DEPA por
separado, se puede ver en detalle como se ensabla al espectrometro de masas
al DEPA. Se observa el conector que va a la fuente de polarizaciéon del DEPA
y la conexion al sistema de refrigeracion en el caso de que sea necesaria (que
como se ha dicho, no lo es para el dispositivo experimental de este trabajo)
que aparece rodeada en rojo.

El DEPA esta provisto de un orificio de radio rg = 50 um, a través del
cual las moléculas neutras o ionizadas entran al PSM. Como la longitud de
Debye, A\p, tipica de los plasmas estudiados es del orden de 0,15 mm y el
espesor de la vaina ionica, s, que se formara en el DEPA es de 2,6 \p [Godyak
V. A.; 1990] e incluso mayor |[Morales Crespo R., 2010], por lo tanto, dicho
espesor de la vaina serd como minimo 8 veces mayor que el radio del orificio,
s/ro > 8. Asi, desde el punto de vista del plasma, las irregularidades que
aparecerian en el campo eléctrico debidas a este orificio son apantalladas
por la vaina i6nica que rodea al DEPA, es decir, el orificio no existe para el
plasma. Por lo tanto, el PSM mide el flujo de iones que pasan a través del
orificio en funcién de la polarizacion del DEPA. Es decir, este orificio hace el
papel de una sonda plana ideal y el PSM hace las funciones de amperimetro.

Finalmente, dado que el tamafnio del DEPA es similar al de los electrodos
de la descarga, se dispone sobre él un vaso de precipitado al que se le ha
practicado un agujero de 1 cm de diametro en el centro de su base (ver Fig.
3.19). Dicho agujero se dispone concéntrico con el orificio de entrada de iones
al PSM. De este modo se disminuye la perturbacion que la polarizaciéon del
DEPA pudiera ocasionar en el plasma, como se comprobarid mas adelante.
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Figura 3.19: Fotografia del dispositivo mostrando el vaso de precipitado con
el orificio de 1 cm en su base, que aisla el DEPA del plasma para evitar la
perturbacion de éste.

3.3.3. Sistemas de polarizacién del DEPA

La polarizacién del DEPA se hace con un generador de funciones Agilent
33220A, 20 MHz (Fig. 3.18). Permite el modo continuo y el modo pulso, al
que se le puede regular su duracion y diferentes formas de senal (cuadrada,
sinusoidal,...), entre ellas, diente de sierra que es la utilizada en este trabajo.
Su rango de frecuencias va de 2 mHz a 20 MHz, su amplitud de 2 mV, a
20 V,, que puede ser modulada a través del offset (£10 V). El generador de
funciones se sincroniza a través de un trigger externo.

Figura 3.20: Generador de funciones modelo Agilent 33220A.
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Por otra parte, como veremos mas adelante, durante el proceso de medi-
da hay un momento en que es necesario polarizar el DEPA a un potencial
determinado, concretamente al potencial del plasma que se ha medido pre-
viamente. Para ello se dispone de una fuente de polarizacién de corriente
continua modelo HP 6827A (ver Fig. 3.20). Entre sus caracteristicas se en-
cuentra el hecho de que es una fuente bipolar con una relacién senal-ruido
alta y un potencial maximo de £100 V.

Figura 3.21: Fuente de polarizacion del DEPA modelo HP 6827A.

3.3.4. Sondas electrostaticas de Langmuir

Las sondas electrostaticas que se usan son de geometria cilindrica y han
sido fabricadas por nuestro grupo de investigacion especificamente para este
dispositivo experimental y su disefio sigue las condiciones adecuadas [Godyak
V. A, 1990 y Fernandez Palop J. I. et al., 1995].

El material que se ha usado es Tungsteno, de potencial de extraccion
elevado para asegurar que la emision secundaria sea despreciable [Annaratone
B. M. et al., 1992, Ferndndez Palop J. L. et al., 1994, Fernandez Palop J. L. et
al., 1995, Ballesteros J. et al., 2004, Ballesteros J. et al., 2006 y Diaz-Cabrera
J. M. et al., 2012].

La guarda aislante para una sonda tiene que tener un radio suficiente-
mente pequeno para evitar que se drene mucha corriente del plasma en la
proximidad de la sonda. Un diseno malo para la guarda de la sonda es el caso
més frecuente para que el experimento sea fallido. La Fig. 3.21 muestra un
ejemplo de una guarda mal fabricada y de una buena. Estos problemas, que
provienen de un mal diseno en el soporte de la sonda, pueden aumentar para
el caso de plasmas quimicamente reactivos. La contaminaciéon de la sonda
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por los constituyentes del plasma pueden causar una distorsion grande de
las caracteristicas de la sonda. El ruido y la oscilaciones del plasma pueden
hacer que la medida de la EEDF sea imposible de realizar a menos que se
tengan en cuenta ciertas precauciones [Godyak V. A.; 1990, Fernandez Palop

J. L et al., 1995, Ballesteros J. et al., 2004].
T b<<ig
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Figura 3.22: Esquema de una sonda electrostatica de Langmuir de geometria
cilindrica mal disenada (izquierda), y de una bien disenada (derecha).

La Fig. 3.22 muestra un esquema de la sonda electrostética, utilizada en
este trabajo, y de su guarda. La sonda tiene un didmetro de 0,2 mm y la
longitud del hilo de tungsteno es de 6 mm, que es llevado a la salida por un
tubo vidrio de Pyrex de 1 mm de didmetro. Otro tubo de vidrio en la punta
sirve para separar la sonda del soporte de vidrio y asi evitar el contacto que
aumentaria la superficie efectiva de la sonda. Se trata de que la vaina del
vidrio de soporte no apantalle una parte de la sonda.

Para una correcta medida de la curva caracteristica [ — V', la sonda y
la guarda deben cumplir unas condiciones restrictivas. Una revisiéon de estas
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condiciones se puede encontrar en el trabajo de Godyak |Godyak V. A,
1990]. Vamos a analizar tales condiciones para la Fig. 3.22 a). La condiciéon
a < A, donde a es el radio de la sonda y A, es el recorrido libre medio de
los electrones se cumple ya que para nuestra sonda 2a = 1074 m y A\, > 1072
m. La condicion b < A, donde b es el radio de la guarda, se cumple también
ya que 2b = 5 x 107* m. Por ultimo, la condicion A\p < A, donde \p
es la longitud de Debye se cumple también ya que, en nuestros plasmas,
Ap ~ 107 m |Godyak V. A., 1990, Dilecce G., 1992, Kortshagen U. et al.,
1994, Fernandez Palop J. I. et al., 1995, Demidov V. I. et al., 2002, Chen F.
F., 2003, Ballesteros J. et al., 2004, Godyak V. A. y Demidov V. L., 2011].
Luego se cumplen todas las condiciones que tiene que ver con la sonda, la
guarda y la vaina.

Cable de tungsteno
Dia. 0.2rim =

Tubo de Pirex

Tubo de Pirex
Trrrn
Tefldn

Alurminio

Figura 3.23: Esquema de la sonda electrostatica cilindrica, a), y fotografia de
la misma, b).

En la Fig. 3.22 a) y b) podemos ver que la sonda que hemos fabrica-
do se recubre por algunas capas de aluminio y tefléon tanto como para su
apantallamiento como para evitar contactos no deseados.
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3.3.5. Sistema de polarizacién de sondas de Langmuir

El sistema de polarizacion de las sondas de Langmuir es similar al de
polarizacion del DEPA. Esta compuesto por un generador de funciones y un
amplificador.

El generador de funciones es un Tabor Electronic 8021, 20 MHz, ver Fig.
3.23. Su rango de frecuencias va de 2 mHz a 20 MHz, su amplitud de 10 mV,,,
a 20 Vp,, que puede ser modulada a través del offset (£5 V). Trabaja en modo
continuo o un pulso al que se le puede regular su duracion y diferentes formas
de senal (cuadrada, sinusoidal,...), entre ellas, diente de sierra que es la que
se utiliza en este trabajo. Puede ser sincronizado mediante trigger externo.

Figura 3.24: Generador de funciones modelo Tabor Electronic 8021.

La senal del sistema de polarizacion es amplificada con un amplificador de
senales (ver Fig. 3.19) modelo Tabor Electronic Amplifier 9200, cuya ganancia
es fija, x20, es bipolar y tiene una alta relacién senal-ruido y posibilidad de
funcionamiento en modo flotante. Puede proporcionar una salida de £150
V, que son méas que suficientes para nuestro experimento, y una corriente de
100 mA. Presenta un rango de banda ancha de mas de 500 kHz.

Figura 3.25: Amplificador de senales modelo Tabor Electronic Amplifier 9200.
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3.3.6. Dispositivo de adaptaciéon de senales de las son-
das de Langmuir

Se trata de un sistema de divisores de tension para adaptar los voltajes
de polarizacion del DEPA a los niveles maximos tolerados por el sistema de
adquisicion de datos que se describirda mas adelante. La ganancia del divi-
sor es del orden de 11. Esta razén de division se calibra con gran precision
especificamente para cada caso.

Se dispone en el interior de una caja metalica conectada a tierra para
evitar la contaminacion eléctrica y corrientes parasitas y por la misma razon,
todos los conectores usados en este dispositivo son BNC.

3.3.7. Dispositivo de adquisicién de datos. Tarjeta de
medida

El sistema de adquisicién de datos esta constituido por una tarjeta de
adquisicion de datos, insertada en un Bus de comunicaciones PCI de un or-
denador personal en el que se ha instalado un Instrumento Virtual LabView
programado al efecto y que controla la experiencia. Dicha tarjeta es de la
marca National instruments, modelo PCI6023 y presenta las siguientes car-
acteristicas: ocho canales A/ D, 16 bits de resolucion, con 4 rangos de entrada
de £1,25 a +-10 V, capaz de tomar 5 x 10° muestras/s en cada uno de los ocho
canales simultaneamente. Cuenta con dos triggers, uno analogico y otro digi-
tal y multiples entradas y salidas TTL asi como diversos contadores, relojes,
etc.

Para disminuir el ruido eléctrico ambiente se utilizan exclusivamente ca-
bles coaxiales y conexiones BNC. Dichas conexiones se realizan por medio
del accesorio de NationalInstruments® BNC 2110 (ver Fig. 3.24).
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Figura 3.26: Tarjeta modelo PCI 6123 (izquierda); accesorio de conexiones
BNC 2110 (derecha) de NationallInstruments™™.

3.3.8. Control del dispositivo de medida

Como se ha comentado, el computador personal, citado anteriormente,
controla todo el proceso de medida mediante un Instrumento Virtual desar-
rollado al efecto en el entorno LabV I EW® (que sera descrito en el capitulo
siguiente). Dicho Instrumento Virtual utiliza diferentes buses de comunica-
ciones para controlar los diferentes instrumentos utilizados en el dispositivo
experimental. Asi, para cada medida, mediante un BUS TEEE488.2, configu-
ra la fuente de alta tension a la intensidad elegida y adquiere los valores de
voltaje e intensidad interelectrédicos suministrados. Asimismo, mediante el
BUS RS232 adquiere el valor de la presion del gas plasmogeno medido por
el manometro tipo Pirani. Finalmente, mediante USB, se controla el PSM a
través del programa M ASso ft® que también serd expuesto en el siguiente
capitulo y, como hemos comentado anteriormente, mediante el BUS PCI se
controla la tarjeta de adquisicion de datos PCI 6023.
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Capitulo 4

Método de medida

4.1. Introduccion

Como planteamos en los objetivos, el presente trabajo trata de idear un
método de medida que nos permita la medida de las curvas caracteristicas I, —
V' de una sonda plana (el orificio del DEPA) de las distintas especies i6nicas
de un plasma de corriente continua. A partir de estas curvas caracteristicas
se van a obtener diversos parametros que caracterizan el plasma, como son
el potencial del plasma, V), la Funcion de Distribucién de Probabilidad de
Energia Ionica, IEPDF y la temperatura iénica, T;. Finalmente, se han
dispuesto dos sondas electrostaticas de Langmuir de geometria cilindrica,
una muy préxima al orificio de DEPA y otra en el niicleo del plasma. Ambas
nos permiten obtener las curvas caracteristicas I — V' correspondientes que
nos van a permitir obtener los valores del potencial del plasma, V},, asi como la
densidad y temperaturas electronicas, n. y T,, y la Funciéon de Distribucion de
Energia Electronica, EEDF en el punto en el que estan situadas dichas sondas.
Asi, algunos de estos resultados se van a poder comparar con los obtenidos a
partir de la curva caracteristica I; — V' por especies i6nicas, encontrandose un
buen acuerdo entre ellos. Finalmente, los resultados obtenidos de las curvas
caracteristicas I —V de las sondas cilindricas nos permitiran constatar que la
perturbacion en el plasma debida a la polarizacion del DEPA, es apantallada
por la vaina i6nica que se forma a su alrededor.

Es destacable la importancia del método que se propone en este trabajo
ya que las sondas de Langmuir no pueden discriminar las corrientes de los
distintos iones positivos que componen el plasma. El método propuesto, sin
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embargo, si es capaz de obtener la caracteristica I; —V de cada especie iénica
existente en el plasma y cuenta exclusivamente el flujo de la especie i6nica
sintonizada a través del orificio del DEPA (sonda) en funcion del potencial
de polarizacion del DEPA.

4.2. Instrumentaciéon Virtual. LabV' [ EW®.

La adquisicion de datos y el posterior tratamiento de los mismos se realiza
con un ordenador personal a través de dos Instrumentos Virtuales que hemos
creado para tal efecto en el entorno de LabVIEW® y que llamaremos ESE
(VI ESE) (se usa para la medida con el espectrometro de masas) y ELE (VI
ELE) (se usa para la medida con las sondas electrostaticas de Langmuir).

4.2.1. Caracteristicas de LabVIEW®

LabVIEW® es un entorno de programacion grafica para el desarrollo de
sistemas de medida sofisticados, pruebas y control de experimentos , que uti-
lizara iconos graficos e intuitivos y cables que parecen un diagrama de flujo.
Se integra perfectamente con miles de dispositivos de hardware y ofrece una
libreria matematica excelente, controla las tarjetas de adquisicion de datos
con facilidad y gestiona todos los puertos de comunicaciones. De ahi su ver-
satilidad a la hora de integrarse a distintos tipos de hardware. Esto permite
controlar el proceso de medida, el tratamiento de los datos y la posterior re-
presentacion de resultados. La plataforma LabV 1 EW® es escalable a traves
de multiples objetivos y sistemas operativos, desde su introduccién en 1986
se ha vuelto un lider en la industria. LabV IEW® es un lenguaje de progra-
macion orientado a objetos, donde cada objeto es uno de los iconos graficos
mencionados.

Este programa fue creado por Nationall nstruments® (1976) para fun-
cionar sobre maquinas MAC, sali6 al mercado por primera vez en 1986. Ahora
esta disponible para las plataformas Windows, UNIX, MAC y GNU /Linux
(la altima version es la 2013), con lo que la migracion y/o adaptacion del
programa a otros experimentos similares en otros laboratorios es muy senci-
lla.

Los programas desarrollados con LabV'I EW® se llaman Instrumentos
Virtuales, o VIs, y su origen provenia del control de instrumentos, aunque
hoy en dia se ha expandido ampliamente no s6lo al control de todo tipo
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de electronica (instrumentacion electronica) sino también a la programacion
y control de experimentos. Entre sus objetivos estan el reducir el tiempo
de desarrollo de aplicaciones de todo tipo (no sélo en ambitos de Pruebas,
Control y Diseno) y el permitir la entrada a la informéatica a profesionales de
cualquier otro campo.

Su principal caracteristica es la facilidad de uso para programadores pro-
fesionales como para personas con pocos conocimientos en programacion.
Permite la creacion de complejos programas con unos pocos VIs, que con un
lenguaje de programacion habitual, necesitarian miles de paginas de codi-
go. Incluso, existen buenas practicas de programacion para optimizar el
rendimiento y la calidad de la programacion.

Presenta facilidades para el manejo de:

= Interfaces de comunicaciones: Puerto serie, Puerto paralelo, GPIB, PXI,
VXI, TCP/IP, UDP, DataSocket, Irda, Bluetooth, USB, OPC,...

= Capacidad de interactuar con otros lenguajes y aplicaciones.

= Herramientas graficas y textuales para el procesado digital de senales.
= Adquisicion y tratamiento de imégenes.

= Tiempo Real estrictamente hablando.

= Sincronizacion entre dispositivos.

Como se ha dicho es una herramienta gréifica de programacion lo que
quiere decir que los programas no se escriben sino que se dibujan, lo que fa-
cilita el manejo del programa y permite al usuario dedicarse més a la interfaz
grafica y la interaccion con el usuario final.

Cada VI consta de dos partes diferenciadas:

= Panel Frontal: El Panel Frontal es la interfaz con el usuario, la uti-
lizamos para interactuar con el usuario cuando el programa se esti
ejecutando. Los usuarios podran observar los datos del programa actua-
lizados en tiempo real (como van fluyendo los datos). En esta interfaz
se definen los controles (los usamos como entradas, pueden ser botones,
marcadores etc..) e indicadores (los usamos como salidas, pueden ser
graficas, iconos, ....).
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= Diagrama de Bloques: es el programa propiamente dicho, donde se en-
cuentra el codigo que controla el programa donde se define su fun-
cionamiento, aqui se colocan iconos que realizan una determinada fun-
cion y se interconectan. Suele haber una tercera parte icono/conector
que son los medios utilizados para conectar un VI con otros VlIs.

En el panel frontal, encontraremos todo tipo de controles o indicadores,
donde cada uno de estos elementos tiene asignado en el diagrama de bloques
un terminal. Se puede observar en el diagrama de bloques todos los valores
de los controles e idicadores y como van fluyendo entre ellos cuando se esta
ejecutando un programa VI.

4.3. Lenguaje de programacion de LabV [ Ew®

A la hora de empezar a programar en el entorno LabVIEVV@, éste nos
ofrece en su interfaz de usuario dos paletas de iconos fundamentales. Se trata
de la paleta de funciones y la paleta de controles, que podemos ver en la
Fig. 4.1. En la paleta de funciones podemos encontrar iconos matematicos,
logicos, gréaficos, de comunicaciones, las librerias matematicas, etc y en la de
controles tenemos iconos de control numéricos, boleanos, de cadena, graficos,
de texto, led, etc. Con todos ellos, se programa enlazando unos iconos con
otros a través de cables imaginarios que nos van a permitir ver la direccién
del flujo de datos si se selecciona especificamente la opcion en el entorno
LabVIEW®

Diagnosis de plasmas M?® Vanessa Lucena Polonio



4.3. Lenguaje de programacion de LabVIEW® 105

T 1K) =

|
=
e »
E‘
[}’ ki Qo
@ E ar Q e
B[S
s (| | laaler
: - TR 23] | O | Fparn
2] | | J Al B0 ) |
= A | e
Ll | E=Eip
2| | == | [
qubb
05| o

G

T

Figura 4.1: Paleta de funciones (derecha) y paleta de controles (izquierda).

En este trabajo se han desarrollado dos programas (Instrumentos Vir-
tuales) en el entorno LabV IEW'Y. Ambos realizan todo el proceso de con-
trol, medida, almacenamiento y tratamiento de las curvas caracteristicas
I; — V por especie idnica y de las curvas caracteristicas I — V' de las sondas
electrostaticas, que se miden en este trabajo para la obtencién de los diversos
pardmetros que caracterizan el plasma.

El Instrumento Virtual ESE se encarga de todo lo referente a las curvas
caracteristicas I;,—V y a la sonda del PSM (orificio del DEPA), y el ELE de lo
relativo a las sondas cilindricas de Langmuir. Mas adelante, en las secciones
4.7y 4.8, se estudiaran ambos programas con mas detalle.

Tomando como referencia el instrumento virtual |Ballesteros, J. et al.,
2004], hemos desarrollado dos programas para controlar tanto el proceso de
adquisicion de datos como el posterior tratamiento de los mismos. Las mod-
ificaciones realizadas al programa de Ballesteros van desde la parte teorica,
ya que en lugar de medir con sondas de Langmuir ahora se van a medir con
el espectrometro de masas, a la parte practica, ya que vamos a poder medir
de manera automética y asi serd todo el proceso. También ha sido modifica-
do a nivel estético y se ha depurado a nivel de programacioén para que sea
més facil de seguir y més réapido. De este modo, se ha sustituido la antigua
forma de un programa no secuencial a uno que si lo es, a través de variables
globales y una clara linea secuencial, dotando al programa de un aire mucho
més didactico y comprensible.
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En las siguientes Fig. 4.2 y 4.3 vemos, a modo de ejemplo, el diagrama
de bloques y el panel frontal del programa desarrollado para la medida de
las curvas caracteristicas I; — V' por especies ionicas. El diagrama de bloques
es el programa propiamente dicho y es donde aparecen todos los iconos que
permiten la programacion en este entorno. El panel frontal del programa es
de gran atractivo estético ademés de ser versatil, facil de manejar y efectivo.
Como podemos ver el programa consta de varias ventanas con funciones
distintas, unas de entrada de datos y otras de salida. En la Fig. 4.2, se puede
observar la linea secuencial que va ordenando la ejecucion del programa, de
la que se ha hablado en el parrafo anterior, en color verde. Més adelante se
describe el proceso que sigue el programa para la adquisicién y tratamiento
de los datos experimentales.
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4.4. Calibracién del PSM para una especie ioni-
ca

Para cada especie i6nica se realiza una calibracion del PSM, el cual per-
mite obtener el méximo ntimero de cuentas posibles de la especie ionica
seleccionada ya que a la hora de medir la curva caracteristica I; — V' de una
sonda plana de esa especie i6nica, s6lo se van a contar los iones de dicha es-
pecie que atraviesan el orificio del DEPA (sonda) en funcion de su potencial
de polarizacion.

MASsoft\Y, el programa que gestiona el espectrometro de masas, cuenta
con una serie de parametros susceptibles de ser calibrados. Dichos parametros
son numerosos aunque los de nuestro interés son: masa, energia, focos, lentes
y cylinder. Al seleccionar la opcion «tune» en M ASsoft<, se nos abre una
ventana donde podemos elegir qué pardmetros se van a sintonizar y entre qué
valores se quiere hacer. Una vez elegidos, se acepta y el programa comienza
a trabajar.

File Edit MazzSpec: Tune Gallery Spstem ‘iews Applications ‘window Help

=lalx|

o
-400 <350 300 -250 200 150 -100 -
Cyels ramber 1 s ¥

Global: +ion SIMS

[SEM j—{ Scan 1 : energy |
(SEM )—|Scan2: I;'ls |

Cyrele rumber 1 cylinder : ¥ Cycle romber 1 s 4

407

i;ﬁ.rea graph view |#11569 - Serial

Figura 4.4: Massoft realizando una sintonizacién de los pardmetros elegidos:
focus, source-focus, energy, cylinder y lens.
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La calibracion se realiza dejando el DEPA a potencial flotante, pues es
un potencial facilmente reproducible y cercano al potencial del plasma, V,
y donde la perturbacion en el plasma debida a la presencia del mismo es
apantallada por la vaina iénica que se forma entorno a él. Esta calibracion
consiste en realizar una serie de barridos de las variables a calibrar para que
el nimero de cuentas sea maximo (en nuestro sistema es suficiente hacer 3
aunque para determinados iones se han hecho 10 barridos) seleccionando el
valor 6ptimo para cada uno de los pardmetros que se van a calibrar y que
se utilizara en el siguiente barrido, de modo que en cada barrido el valor de
cada parametro va siendo optimizado.

Como resultado de este proceso se obtienen los valores 6ptimos de los
parametros elegidos para su calibracion, para el plasma sobre el que se hace el
proceso, de manera que se hace maximo el niimero de cuentas que contabiliza
el detector.

Dado que este proceso de calibracion necesita mas de 10 minutos, sélo
se realiza cuando es necesario. De otro modo, el proceso de medida en las
diferentes condiciones del plasma seria excesivamente largo y surgirian otros
problemas de deriva de las condiciones de la descarga. Finalmente, como se
comentara mas adelante, el hecho de tener que calibrar hace que no se pueda
determinar el valor absoluto de la intensidad de la caracteristica I; — V' por
especie i6nica, y por tanto que la Funcion de Distribucion de Energia de los
Iones medida debe ser normalizada y se convierte en una IEPDF. Igualmente
ocurre con el resto de las medidas que se basen en valores absolutos de la
curva caracteristica I, — V' por especies ionicas.

Este inconveniente nos abre otra perspectiva para un futuro de esta in-
vestigacion, acerca de la constante de calibraciéon que seria necesaria para
obtener densidades i6nicas absolutas.

4.5. Calibracion de la salida analogica del de-
tector del PSM

Para saber la relacion entre el nimero de cuentas realizadas por el detector
y el voltaje correspondiente en la salida analogica del PSM fue necesario hacer
una calibraciéon del mismo. Esta calibracion es tinica y no se ha repetido ya
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que se ha constatado que no ha cambiado durante el proceso de medida de
este trabajo puesto que las condiciones de medida del detector también han
permanecido inalteradas.

Para obtener esta relaciéon se conecté la salida analégica a un voltimetro
y se realizaron varias medidas con el M ASso ft® (en concreto la opcion
MID que nos da el nimero de cuentas del ion seleccionado a lo largo del
tiempo) para un plasma de Argon en diferentes condiciones de la descarga.
MASsoft\Y di6 una grafica como resultado, en ella se podia ver el nimero de
cuentas que llegaban al detector para unas determinadas condiciones del plas-
ma y con el DEPA a potencial flotante, en funcién del tiempo. Simultanea-
mente, el voltimetro conectado a la salida analogica del PSM daba un valor
del voltaje de salida. Asi, se hizo corresponder este voltaje con el ntiimero de
cuentas detectadas obteniéndose un valor para la constante de calibracion
de 105cuentas/V. Esta constante de calibracion fue introducida en el icono
correspondiente del VI ESE, para la medida de curvas caracteristicas I, — V
por especies ionicas.

4.6. Medida de la composiciéon del plasma con
el PSM

MASsoft® presenta una serie de pestanas y cada una de ellas corres-
ponde a un tipo de medida diferente. Asi, puede hacer medida de neutros
mediante un barrido RGA (Residual Gas Analyzer) o de iones a partir de las
opciones SIM+ o SIM—. También nos puede dar el perfil de potencial y la
IEPDF entre otros resultados.

En primer lugar se hizo un barrido RGA que mostrara la composicion del
gas que se tenfa en la cAmara de descarga. La Fig. 4.5 ilustra este barrido.
Como se puede ver, en la camara de vacio tenemos en mayor cantidad Ho,
H50, Ny, Ar y CO,, siendo la cantidad de Ar significativamente superior a
la de cualquier otra sustancia. Se cuenta con mas de 3 millones de cuentas
de Argon, de los cuales se ionizard un 10 % aproximadamente como muestra
la Fig. 4.6, motivo por el cual, se necesita que haya una buena calibracion
del PSM para la especie iénica objeto de estudio.
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Figura 4.5: Espectro de neutros de la camara de vacio del dispositivo expe-
rimental cuando se introduce Argon.

En las Fig. 4.6 se puede ver un espectro de iones tipico cuando en la
camara de vacio hay un plasma DC de Argon (opcion STM+ del programa
MASsoft®). Este espectro es obtenido después del calentamiento previo
que hay que hacer en el sistema para eliminar los problemas que el vapor de
agua ocasionaban en la descarga, como se vio anteriormente y se recuerda
continuacion.

Las Fig 4.6 y 4.7 ilustran un espectro de iones positivos en un plasma de
Argon después de realizar la calibracion del PSM. Podemos observar que la
diferencia fundamental es la cantidad de vapor de agua que se detecta en cada
caso. Esto es lo que apuntabamos en el apartado 3.2.5 sobre la importancia
que tiene el hecho de eliminar el agua de la cAmara de vacio. La Fig. 4.7
es una medida en un sistema que no se ha sometido a calentamiento previo
alguno, mientras que la figura correspondiente al barrido i6nico de la Fig. 4.6,
ha sido calentada durante dos horas, reduciéndose la cantidad de agua y, por
tanto, de H3O%, considerablemente, de 2,5 x 10% a 5 x 10*, en comparacion
con el Ar™, de 3 veces mas masa.

Cabe resaltar la diferencia en la escala de medida, mientras que para la
Fig 4.6 se estan contando del orden de 10° cuentas/s de iones, en el barrido
de la Fig. 4.7 las cuentas son del orden de 10%, lo que supone por una parte
la importancia de la calibracién que se realiza para cada especie i6nica y
segundo la gran diferencia en la composicion del plasma debida a la presencia
del vapor de agua.
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Figura 4.6: a) Espectro i6nico positivo para un plasma de DC de Argon a
unas condiciones de P = 3 Pa e I; = 3 mA previo calentamiento del sistema
para eliminar el vapor de agua de la descarga. b)Espectro iénico positivo
para el mismo plasma en las mismas condiciones sin calentar previamente el
sistema.
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Puede verse que el ion dominante en la Fig. 4.6 es el ion Ar™ mientras
que en el espectro de la Fig. 4.6 b), el ion dominante es el H30". Ademés la
presencia de H3O% afecta de modo que se forma ArH™ (m = 41 u), con una
concentracion comparable a la del Ar™, cayendo un poco la concentracion
de éste debido a la recombinacién con el Hidrogeno. Todo ello prueba la
importancia de calentar el sistema antes de realizar medidas.

Hay varios picos en el espectro de la Fig. 4.6 a), aparte del correspondiente
al Art, 40 u y al H3O%, 19 u; como ya se ha dicho, hay uno para una
masa de 41 u que se corresponde al ArH*' que viene de la recombinacion
del Ar con el H', como hemos comentado anteriormente. Otros picos que
aparecen en la Fig. 4.6 a) destacables son: el pico de 18 u del H,O%, el de
20 u correspondiente a Ar*™™ el de 28 u correspondiente a N, , el de 29 u
correspondiente a N,7, CO*, N,OF y COF y el de 44 u que se corresponde
con COY . Estos tltimos dan cuenta de que la presencia de aire atmosférico en
la descarga es despreciable, ya que representan un tanto por ciento minimo
de los iones positivos que se tienen con respecto a los iones de Argon, Art.

La Fig. 4.7 es tomada del Manual de HidenAnalytz’cal® y es para un
plasma de RF. Como puede verse, el problema del vapor de agua en la descar-
ga es general, incluso los fabricantes del PSM lo tienen en una descarga de
RF bastante mas energética que la utilizada en este trabajo de DC donde
esta relacion es significativamente inferior. Lo que prueba de nuevo la impor-
tancia del calentamiento previo del dispositivo experimental, y en concreto,
de la camara de descarga y del espectrémetro de masas.
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Figura 4.7: Espectro iénico positivo para un plasma de RF de Argon realizado
por HidenAnalytical®. Es destacable la cantidad de iones H;O que existe,
por encima de la que hay en el dispositivo experimental de este trabajo.

4.7. Medida de la caracteristica I — V

Como ya se ha descrito en la secciéon 4.1, uno de los métodos mas em-
pleados en la diagnosis de plasmas son los que utilizan sondas electrostaticas
de Langmuir inmersas en el plasma y, esta basado en el analisis de la corri-
ente recogida por la sonda en funcion del potencial al que esta polarizada,
es decir, en el estudio de la curva caracteristica I — V' de una sonda inmersa
en el plasma. Dicho estudio, permite obtener informacién local acerca de los
parametros del plasma tales como el potencial del plasma, V), asi como den-
sidades y temperaturas electronicas, n., y T,. Ademas permite obtener como
resultado la EEDF.

El proceso de medida es controlado totalmente por el VI ELE, comentado
anteriormente en la seccion 4.2, y que se ha desarrollado en este trabajo a
partir del disenado por Ballesteros [Ballesteros J. et al., 2004]. Las Fig. 4.8
y 4.9 muestran el diagrama de bloques y el panel frontal correspondiente al
programa desarrollado, VI ELE, para la medida de las curvas caracteristicas
I —V de sonda una cilindrica de Langmuir.
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116 4.7. Medida de la caracteristica I — V'

A continuacién se comentara con detalle el panel frontal de la Fig. 4.9
siguiendo la linea de ejecucion secuencial (linea verde de la Fig. 4.8) del VI
ELE, esta linea se puede observar en la Fig. 4.8. Se explicara, ademas, como
procede el VI ELE a la hora de tomar y tratar datos.
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4.7.1. Descripciéon del VI ELE: toma y tratamiento de
datos

Objeto de inicializacién

El primer paso en el VI ELE a la hora de tomar o tratar datos exper-
imentales es inicializar el proceso. Para ello debe contar con una ventana
que ordene el comienzo del proceso y otras ventanas donde se seleccionen los
parametros de la adquisicion de datos, de la suavizacion que se va a realizar
en el proceso, de la descarga y de la sonda.

= Ventana de inicializacién: en primer lugar se puede ver la etapa
de inicializacion del proceso (botéon de comienzo: «Beginy) (Fig. 4.10),
en la cual aparecen una serie de controles que nos permiten poner en
marcha el proceso de adquisicion de datos, seleccion «Measy (Measure-
ments), o el proceso de tratamiento de los datos previamente guardados
en el proceso anterior, seleccion «Oper» (Operation). Asi, tenemos la
posibilidad de usar el programa en «modo medida», toma de datos, u
«operaciony , tratamiento de datos previamente grabados. La opcién de
grabar o desechar los datos se presenta al final de todo el proceso de
medida, de modo que sélo se guarden los datos de las medidas que han
merecido su aprobaciéon. El programa pedird la ruta y el nombre del
fichero en el que se deben guardar los datos. Una vez medidos o leidos
los datos el resto de las acciones que realiza el VI ELE son idénticas.

& |INPUT | |

.;B'_egih.

Meas

Figura 4.10: Inicializacion del proceso de toma o tratamiento de datos.

= Ventana de adquisicién de datos (ver Fig. 4.11): en este bloque del
programa, se selecciona el ntimero de datos que va a medir la tarjeta de
adquisicién asi como la velocidad con que realizara dicha adquisicion.
La tarjeta de adquisicion de datos esta sincronizada con el generador de
funciones mediante un pulso TTL generado por la propia tarjeta. Dicho
pulso es el que da comienzo al proceso de medida. En las medidas que
se presentan en este trabajo se ha elegido una velocidad de muestreo
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de 500000datos/s para aumentar la relacion sefial ruido, facilitar el
proceso de suavizacion e incrementar la sensibilidad con que se mide la
EEDF.

En este mismo bloque se incluye unos pardmetros de comprobacion de
la bondad de las medidas y que si no son correctos se debera repetir el
proceso de medida. Estos parametros son el coeficiente de correlacion
del ajuste por minimos cuadrados del pulso en diente de sierra provisto
por el generador, r, y el «thumb rule» que detallaremos a continuacion.

TEN.DATA

(n,ﬂs] n.dat
3500000 2000
corriv-s)
r<0.0999 ] 0999908
thumb rule

vm-p>03 [] Pad|

Figura 4.11: Ventana de adquisicién de datos. Correlacion de la rampa del
potencial de polarizaciéon y «thumb ruley.

Coeficiente de correlaciéon lineal para la senal en diente de
sierra, r:

Como se ha dicho, para la medida de la curva caracteristica I — V se
necesita que la sonda esté conectada a un sistema de polarizacién que
permita variar el potencial de la misma. Esta variacion es dada a través
de un generador de funciones que da una sefial en diente de sierra. Esta
rampa de potencial que da el generador de funciones debe tener un co-
eficiente de correlacion lineal de al menos 0,99999 para que sea valido
para el método de suavizacion. En la Fig. 4.12, se muestra la repre-
sentacion del potencial que da el VI ELE para su comprobaciéon. En el
caso de que la rampa de potencial no tenga la correlacién requerida,
el VI ELE avisara cambiando el led, que se encuentra al lado del coe-
ficiente de correlacion de V2, de color verde a rojo, indicAndonos que
la medida debe ser repetida porque el coeficiente de correlacion para
la rampa de potencial no es el adecuado para una buena suavizacion y
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ademas se abrirda una ventana con el siguiente aviso: «<INADECUATE
POWER SUPPLY».

s

-1.0 -5 I [ 1 ] 1 (L
100250 500 750 1000 1250 1500 1900
MN? puntos

Figura 4.12: Rampa de potencial de polarizacion, V5, frente al niamero de
puntos correspondiente a la Fig. 4.11.

«Thumb rule»:

La rapidez en el proceso de medida es muy importante porque ase-
gura que la temperatura de la sonda, y por tanto la Funcion Trabajo
del material del que estd hecha, sea constante a lo largo del proceso
de medida, evitando asi la histéresis que se puede producir en la car-
acteristica cuando es medida lentamente debido a que las corrientes
recogidas por la sonda en cada zona de la caracteristica son muy difer-
entes y, por lo tanto, la temperatura de la sonda puede variar a lo largo
del proceso de medida. Como se adelanto en la seccion 3.3.4, en este
trabajo, se ha elegido el Tungsteno (Wolframio) como material para
la sonda de Langmuir debido, precisamente, a que este material tiene
una Funcion Trabajo que varfa muy poco con la temperatura [Swift
J. D. and Schwar M. J. R., 1970, Godyak V. A.; 1990, Godyak V. A.,
1992, Dilecce G., 1992, Annaratone B. M., 1992, Fernandez Palop J.
I. et al., 1995, Demidov V. I. et al., 2002, Ballesteros J. et al., 2004
y Ballesteros J. et al., 2006, Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012|. Existe
un criterio reconocido en la bibliografia, «thumb rule», para controlar
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este proceso. Dicho criterio indica que la diferencia entre el potencial
del maximo de la derivada segunda de la caracteristica I — V', V,,,, y
el potencial del plasma, V), que, como veremos es el correspondiente
al punto de inflexion (d?I/dV? = 0) de la caracteristica, sea menor
que kpT./3 = (1/3)Epmean- Nosotros para hacer mas estricto el criterio
utilizamos kpT./3 ~ 0,3Ecan (véase la Fig. 4.24). Como puede verse
en la Fig. 4.11 existe un led que cambia de color verde a rojo cuando
este criterio no se cumple.

Ventana de condiciones experimentales de la descarga y de
las sondas (ver Fig. 4.13): en ella encontramos los pardmetros que
caracterizan tanto el gas plasmogeno utilizado en la descarga (peso
molecular del gas, PM, y su presion, P) como las condiciones de la
descarga (I; y V) v los parametros que caracterizan a la sonda (r, y
L,). La P es regulada a mano utilizando un regulador de presion MKS
que fue descrito en la seccion 3.2.6. Mientras los 4 primeros pardmetros
van variando para las distintas medidas los segundos son fijos, ya que
las caracteristicas fisicas de las sondas no varian.

Como pardmetros de entrada que podemos regular tenemos Iy, 7, L,
y PM, que se introducen con el teclado. La I; se envia a la fuente
a través del puerto IEEE488.2 para que se configure como fuente de
intensidad con ese valor. P, que llega del Pirani al VI ELE a través de
un puerto R5232. Como pardmetros de salida tenemos a V), que le llega
al VI ELE de la fuente de alta tension a través del puerto IEEFA488.2.

EXP.DATA

rp(m) Lp(rm)
YfooE4| Hp.00E3|
PimTor) gasiu)
51360 | 3h0.00 |

1d(A) vdiv)
45 | [i750.2 |

Figura 4.13: Ventana de parametros que caracterizan la descarga, V', I;, Py
Mgas, y las sondas, 7, y L,, para el VI ELE.
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Tras introducir en las ventanas correspondientes los valores de la I,
suavizacion, r,, L,, velocidad de muestreo, nimero de datos, suavizacion,
etc, se pulsa el boton de inicio («Begin») que inicia el proceso de medida. A
partir de este instante, el VI toma el control de todo el proceso de toma de
la curva caracteristica I — V correspondiente, su tratamiento y presentacion
de los resultados obtenidos. El protocolo que sigue a continuacién es comin
a ambos modos de medida.

En primer lugar, se programa a la fuente de HV para que suministre la
intensidad interelectrodica deseada. Se programa el generador de funciones
para que genere una senal de potencial alto para mantener el proceso de
descontaminacion de la sonda. Del Pirani se obtiene el valor de la presion del
gas plasmoégeno en la descarga. Se espera un segundo para que se estabilice
el potencial de la fuente de alta tension y la temperatura de la sonda, siendo
este un tiempo mas que suficiente.

Objeto de adquisicién de datos

La linea de ejecucion secuencial del VI ELE contintda por el objeto de
adquisicion de datos. Este objeto tiene dos modos de actuacion diferentes. Se
encarga de la adquisicion de datos cuando el programa ha sido inicializado
en modo «Meas» y tratard los datos previamente guardados cuando el VI
ELE se inicialice en modo «Oper». En esta seccion se explica la funcion del
objeto de adquisicion de datos cuando realiza esta funcion especificamente
ya que en el modo «Oper» lo tinico que hace este objeto es tomar los datos
de un archivo previamente guardado.

A continuacion, se procede a la adquisicién de la caracteristica I — V
correspondiente a las condiciones del plasma elegidas. Para ello realiza los
siguientes procesos:

= Polarizaciéon de la sonda: En primer lugar, el VI ELE ordena a
la tarjeta de adquisicion de datos que active una de sus puertas de
salida digital, que depende de la sonda cuya caracteristica I — V se
desee medir, para que genere un pulso en niveles TTL y que sirve para
sincronizar el proceso de polarizacion de la sonda con el de adquisiciéon
de datos. Esta tarea de sincronizacion es llevada a cabo por el objeto
del VI ELE que se ilustra en la Fig. 4.14 y que muestra en la mitad
superior los iconos necesarios para llevar a cabo la generacion del pulso
TTL.
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Asi, este pulso TTL activa el generador de funciones y hace que éste
genere un pulso en diente de sierra entre los valores de potencial adecua-
dos y con duracion suficiente para la medida de la curva caracteristica
I —V completa, que veremos posteriormente. Este pulso es amplificado
por el amplificador descrito en el capitulo anterior, como puede verse
en la Fig. 3.2. La senal resultante es una rampa de potencial que varia
linealmente con el tiempo y se conecta al dispositivo de adaptaciéon de
senales, descrito anteriormente en la secciéon 3.3.7, y que sirve para la
polarizacion de las sondas correspondientes (ver Fig. 3.2). Este proceso
se sigue de igual manera para todas las sondas.

Tiempo de espera para la
configuracién de la tarjeta de

adquisicion Pulso TTL
|
Meas_C1_C2_Dig_Trig_1.vi D”Dnﬂiﬂﬂﬂﬂﬂﬂ Sooooooooog [sHsNsNsNsNsNaNaNs]
a Dig_out_1.vi J Dig_out_1.vi
data X 1 ] y
== ; i epresentacion
7 | | 8 — M‘,l>.@wmmwmww . ﬂb p
| de los canales
. oo oOoOoooooo: 1000000000 analogicos
_Measurernent
i |CeEt F C timeout ¥o81]
Minimum Yalue | ) Finite Samples Trigger Source 0.0
Maximum Value [550% Bamples per Channel 70 (20.00 Measurement :
=28 | [2 3
Physical Channel

I [ i
P e Lo s R
Sample Clock ¥ Reference _ Analog 2D DEL
Digital Edge MChan NSamp

Conversion A
analdgica aV de Muestras/canal  Pre-Trigger Samples T
los canales =t
Trigger que se Indica el nimero Control de posibles
dispara cuando le de canales que se errores en los
llega el pulso TTL usaran cada vez canales analogicos

Figura 4.14: Objeto de sincronizacion y de adquisicion de datos de la cur-
va caracteristica I — V' de una sonda electrostatica mediante la tarjeta de
adquisicion, PCI 6123.

En este punto, se debe comentar que la eleccién que se ha hecho de la
rampa de potencial con pendiente decreciente (va de altos a bajos po-
tenciales) es consecuente con el ruido que presenta la curva caracteristi-
ca I — V. Se hicieron numerosas pruebas realizando medidas de curvas
caracteristicas I — V' para distintas condiciones del plasma, utilizan-
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do rampas de potenciales de polarizacién de la sonda con pendientes
positiva y negativa. Los resultados obtenidos utilizando las rampa con
pendiente positiva fueron desechadas por no ser adecuadas, ya que en
este caso no se descontaminaba la sonda electrostatica. Es por ello, que
la sonda se encuentra siempre a un potencial alto y, cuando le llega
el trigger al generador de funciones, éste da el pulso lineal decreciente
iniciAandose la medida con una sonda previamente descontaminada.

= Adquisiciéon de datos: Como puede verse en la Fig. 4.14, la parte in-
ferior del objeto esta dedicada a la configuracion del sistema de adquisi-
cion de datos de la tarjeta. Para dicha configuraciéon, en primer lugar,
se le programan los dos canales fisicos que vamos a usar para la sonda,
en este caso seran, CH1 y CH2 (ver Fig. 3.2), que se corresponden con
la intensidad, I, y el potencial, V' y se indica que el fondo de escala de
estos canales es de —10 V a 10 V en nuestro caso. Posteriormente, se
programa el nimero de muestras por canal que se van a tomar. Asi la
tarjeta queda a la espera del trigger para realizar la adquisicion de los
datos. Eata adquisicién de datos esté sincronizada con el pulso de po-
larizacion de la sonda, como puede verse en la figura 3.2 del dispositivo
de medida. Como se ha comentado, las medidas realizadas por cada
uno de esos dos canales son siempre realizadas simultdneamente para
aumentar la relacion sefial /ruido de los datos obtenidos. El nimero de
datos y la velocidad de muestreo de esos canales son programados en
la ventana del VI ELE (Fig. 4.11), de modo que para las sondas elec-
trostaticas de Langmuir se miden 2000 pares de datos con velocidades
de muestreo maximas, de 500000 medidas/s en cada canal. Ello impli-
ca que todos los datos de una caracteristica son medidos en un corto
periodo de tiempo, 4 ms.

Ademas, este objeto cuenta con una serie de iconos que controlan que
el proceso de adquisicion ha ido correctamente, en el caso de que haya
habido cualquier problema en el disparo del trigger o con los pulsos TTL
que inician la medida, los controles de error se accionan indicando al
usuario que ha habido un fallo.

Por ltimo, el objeto de la Fig. 4.14, incluye unas gréficas en la cual se
representan los datos adquiridos simultidneamente por ambos canales
correspondientes al CH1 (V1) y CH2 (V2) respectivamente (ver Fig.
3.2), de manera que el usuario pueda controlar el proceso visualmente
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en el caso de que haya algin error. La grafica correspondiente a V2 es
la anteriormente representada 4.12; la grafica V1 se presenta a contin-
uacion en la Fig. 4.15.

Wi

-1.0- ] ] ] 1 I ] 1
100250 500 750 1000 1250 1500 1900

M? Puntos

Figura 4.15: Representacion de V1 frente al nimero de puntos para una
descarga de Ar a P = 3 Pa e I; = 3 mA. Se puede observar la pequena
curvatura de V1.

Objeto para la suavizacién de la caracteristica [ — V'

Para comenzar el tratamiento de los datos adquiridos es necesario suavizar
dichos datos. Esta suavizacion es necesaria ya que la adquisicion de datos lleva
un ruido inherente a todo proceso de medida y que en nuestro caso se debe
fundamentalmente a tres causas: a la amplificacion de la senal de polarizacion
de la sonda electrostética (diente de sierra), a la conversion analégica-digital
y el sistema objeto de estudio, el plasma, que es ruidoso en si mismo (a
pesar de que la fuente de alta tension que genera el plasma es muy estable).
Ademas, posteriormente, se debe calcular la derivada segunda de la curva
caracteristica I — V' obtenida a partir de esos datos medidos y su calculo
seria inviable sin dicha suavizaciéon. Dado que este proceso de derivacion
multiplique el ruido que tiene la curva caracteristica I — V' experimental.

Asti el célculo de las derivadas primera y segunda de la caracteristica I —V,
el V,, la EEDF y todas los resultados que se calculan a partir de la EEDF,
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T. y ne, se realiza a partir de la funcion suavizada.

= Suavizacidn:

Primero se suaviza el CH2. Como ya se ha comentado, dado que esa
senal sigue un comportamiento lineal, la suavizacion se realiza ajustan-
do una recta a los puntos experimentales por el método de los minimos
cuadrados. La calidad de la suavizacion se controla con el coeficiente de
correlacion , r, del ajuste. Si r < 0,99999 se desecha la medida porque
implica una mala calidad de la senal de polarizacion de la sonda y se
comunica al usuario mediante un indicador luminoso (véase Fig. 4.11).
En este caso de error, el programa no contintia el proceso, ni muestra
la opcion de guardar datos.

La suavizacion de los datos adquiridos por el canal 1, CH1, o tomados
de un fichero donde fueron previamente guardados, se realiza mediante
la convolucioén iterada con una funcién de instrumento gaussiana que en
su momento se vio que era adecuada para este propoésito. La desviacion
estandar y el nimero de iteraciones son los pardmetros que controlan
dicha suavizacion en el VI ELE y que modifican dicha funciéon de in-
strumento. Asi, dependiendo del valor que tomen dichos parametros se
suavizara con una funcion de instrumento diferente.

La expresion para la funcion de instrumento es [Fernandez Palop J. L.
et al., 1995, Ballesteros J. et al., 2004 y Diaz Cabrera J. M. et al., 2012]:

gn(z) = Z (Z) (_1)k+1\/%6a2x2/k (4.1)

k=1

siendo 0 =1/ av/2 la desviacion estandar de la funcion de distribucion
Gaussiana y n el numero de iteraciones. Este método de suavizacion
fue desarrollado inicialmente por Hayden para la suavizacion de datos
espectrales [Hayden C., 1987 y Jacobson L. A.; 1990].

Para asegurar que el proceso de suavizacion se ha realizado correcta-
mente, se incluyen en la ventana de suavizacion ademés de los de los
pardmetros que tienen que ver con la suavizacion de la curva carac-
teristica [ — V' |[Fernandez Palop J. 1., 1995], dos criterios de control
de la suavizacion: el coeficiente de correlacion circular y el criterio de
Kortshagen |[Kortshagen U. et al., 1994, Maresca A. et al., 2002 y Balles-
teros J. et al., 2004]. Véase la Fig. 4.16.
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‘ SMOOTH DATA| ‘

std.dev n.iter
o 3
Cire.corr st.di2=E=i3=1

mm B

Figura 4.16: Ventana de suavizacion de los datos medidos. Coeficiente de
correlacion circular y criterio de Kortshagen.

e Coeficiente de correlaciéon circular

El coeficiente de correlacion circular controla la distorsion intro-
ducida por la suavizacion del canal 1, CH1 [Fernandez Palop J. L.
et al., 1995 y Ballesteros J. et al., 2004]. Este parametro estadistico
se define como:

i=
R=13n(z)n(wi)] (4.2)
i=1
donde n(x;) es el ruido evaluado como la diferencia entre el dato
«i» medido y su correspondiente dato suavizado, N es el ntimero
de datos y n(xyy1) = n(xy). El valor 6ptimo de desviaciéon es-
tandar para suavizar y obtener la derivada segunda de los datos
experimentales es el que da el valor de |R| minimo, y por tanto,
este valor es el limite mas bajo que se debe usar para la desviacion
estandar para suavizar los datos experimentales. Por otro lado, el
limite mas alto se estima a partir de la comparaciéon de la carac-

teristica I — V suavizada con la experimental.

e Criterio de Kortshagen

El criterio de Kortshagen controla la adecuacion de los pardmetros
de suavizacion con la condicidon que relaciona la desviacion estan-
dar con la energia media. Establece que para que una suavizacion
sea correcta debe cumplirse, 0 < 2FE,,cq4, /3, donde o es la desviacion
estandar de la funcion de distribucion (Gaussiana) usada en el
método de suavizaciéon por convolucién iterativa. De ese modo se
asegura que la suavizacion no altera la curvatura de la caracteris-
tica I-V hasta un valor comparable con la energia media de los
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electrones que se pretende medir. Si no se cumple el criterio el
programa lo indica en la ventana de suavizacion.

Este pardametro de control muestra en el panel frontal del VI ELE
un led verde en el caso de que haya ido bien y uno rojo cuando la
suavizacion no sea correcta.

En la Fig. 4.17 podemos ver los objetos que se encargan de la suavizacion,
a), y del calculo de la funcion de instrumento, b):

Suavizacion de

laintensidad
por i
convolucion gz
conla funcion ~———LE] -@

deinstrumento
Gaussiana

Calculo del coeficiente
de correlacion circular

H
O]eto para recmtal 0s ex lemos del intervalo de -

W 1
—datosya convolugionados

Suavizacion del
potencial de

)hjeto de aviso

polarizacion de Ia' |> b B> | deerrorenla
i r {5118 & B ..
sonda por minimos suavizacion
cuadrados
b)

Funcinstruri. vi
A

Calculo del de la
funcion de
instrumento

ponL] Func, Instrum

-jmenswon
[iraveform Gragh] bost] |+ ‘
aveform Graph| #os

Figura 4.17: Objetos para suavizacion de los datos, a), y calculo de la funcion
de instrumento Gaussiana, b).

Objeto para la recomposiciéon de la curva caracteristica [ — V

= Recomposiciéon de la caracteristica: A partir del circuito de la Fig.
4.18 es sencillo encontrar la relacién entre las medidas de los dos canales
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de la tarjeta de adquisicién de datos correspondientes a cada sonda y
los valores de I — V' de la caracteristica de dicha sonda.

En primer lugar debe tomarse en cuenta que para la medida con las
sondas electrostaticas de Langmuir, se deben adaptar los potenciales
medidos a los maximos que tolera la tarjeta de adquisicion de datos.
Esto se hace mediante circuitos pasivos con sistemas divisores de ten-
sion. El circuito es el que se muestra en la Fig. 3.2. Vedmoslo en la Fig.
4.18 mas claro:

Figura 4.18: Divisores de tension.

Se puede comprobar que la relacion entre los canales CH1 y CH2 y los
correspondientes valores de I-V de la curva caracteristica son:

_ CHlganl — CH2gan?2 n CH1

1 4.3
R Ry (43)
V1=CHlganl y V2= CH2gan2 (4.4)
ganX =1+ Harx (4.5)

LX

Como puede verse en dichas expresiones, los valores de la intensidad y
de la diferencia de potencial de la caracteristica dependen de los datos
adquiridos por los dos canales. Debido a eso es muy importante que
ambos valores sean adquiridos simultaneamente. De no hacerse asi y,
debido a que el ruido es aleatorio, se diminuiria la relaciéon senal/ruido
de las caracteristicas obtenidas.
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Para este trabajo los valores calibrados para las ganancias de los divi-
sores de tension que se tienen son: ganl = 11,295627, gan2 = 11,339921
y R =9926 (). Estos datos fueron medidos con precision y sensibilidad
suficientes y, asi, aumentar la relacion sefial /ruido.

Cabe comentar aqui que el proceso de suavizacion podria haberse hecho
al revés, es decir, primero recomponer los datos y luego suavizarlos, pero
hemos constatado que los resultados obtenidos de esa forma son peores
que los obtenidos siguiendo el proceso descrito.

En la Fig. 4.19 se puede ver el objeto del IV ELE que realiza el proceso
de recomposicion.

s
adapivie.vi Recorte de los

i 3 datos para
%. o el quitar los
e extremos

Representacion
dela
caracteristica I-V

Figura 4.19: Objeto para la recomposicion de la curva caracteristica [ — V'
de una sonda electrostatica cilindrica.

Una vez que se ha recompuesto la curva caracteristica I —V suavizada,
el VI ELE la representa junto a la experimental (ver Fig. 4.17). Los
resultados obtenidos para todas las medidas realizadas cumplen con
todos los requisitos impuestos a través del programa desarrollado (VI
ELE) y las curvas suavizadas se ajustan a los datos experimentales.

La Fig. 4.20 ilustra una curva caracteristica I — V' experimental y
suavizada. Como puede verse, el acuerdo entre ambas es excelente.

Cabe comentar que como la convoluciéon de la funciéon de instrumento
con los datos de intensidad puede dar lugar a problemas en los extremos
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del vector de intensidades, este vector se recorta por los extremos. Es
por este motivo, que la curva caracteristica I — V' experimental cuenta
con un nimero mayor de puntos que la suavizada (ver Fig. 4.20).

//
0.6
/ ——Caracteristica I-V

experimental
—Caracteristica I-V

0.2 ' suavizada
0 ‘ :

-0.2

1{mA)
o
S
\

-30 -20 -10 0 10 20 30
v (V)

Figura 4.20: Curva caracteristica I — V' de una sonda electrostatica de ge-
ometria cilindrica experimental (azul) y suavizada (rojo) para un plasma de
Argon a P=4Pae I; =3 mA.

Objeto para el calculo de las derivadas primera y segunda

Una vez que se tiene la curva caracteristica I — V' ya suavizada y recom-
puesta el VI ELE contintia con el cdlculo de las derivadas primera y segunda
de dicha caracteristica

= Derivacion de la caracteristica: Como ya se ha explicado antes, para
la obtencién de la EEDF es necesario obtener las derivadas primera
y segunda de la caracteristica I — V' (Fig. 4.21). Este calculo es de
suma importancia ya que de él se obtienen numerosos resultados de
interés para este trabajo, tales como, la el potencial del plasma para
d*I/dV? =0y la EEDF.

La Fig. 4.21 muestra las derivadas primera y segunda de la curva car-
acteristica I — V que se obtienen para el caso objeto de estudio. A
partir de ellas podemos calcular graficamente el «thumb rule», V,,,_, <
Vin =V, < 0,3Ecan, como hemos visto anteriormente.
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dI/dV(x10) & d21/dV2(ua-V)

Figura 4.21: Derivadas primera (azul) y segunda (roja) de la caracteristica
I —V de una sonda electrostatica de Langmuir de geometria cilindrica para
un plasma de Argon. Potencial del plasma, V,, y potencial maximo de la
derivada segunda, V,,. P =4 Pae [; = 3 mA

La Fig. 4.22 ilustra el objeto que calcula las derivadas primera y se-
gunda.
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Figura 4.22: a) Objeto para derivar los puntos de la curva caracteristica
I — V. Db) Objeto para el calculo de la primera y segunda derivada y para la

representacion de dichas derivadas.
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Objeto para el calculo de la EEDF, V,, T, n. ¥ Enean

La linea secuencial del VI ELE continua por dos objetos encargados de
calcular resultados. Asi, en primer lugar se calcula la EEDF y posteriormente,
en el siguiente objeto, se obtienen los distintos pardmetros caracteristicos de
un plasma.

Como dijimos anteriormente la EEDF se obtiene de la férmula de Druy-

vesteyn.
4 [-m.V, d&*I
e = — = — °p < 4.

donde fg(FE) es la EEDF, V,, es el potencial de la sonda referido al potencial
del plasma, A, es el area de la sonda, I es la corriente recogida por la sonda
y e y m. son la carga y la masa del electron respectivamente.

En la Fig. 4.23 se muestra el objeto del programa que realizan el calculo
de la EEDF.

En la parte inferior del objeto de la Fig. 4.23, se calcula el In(d*I/dV?)
y se representa frente a V' para comprobar mediante una regresion su com-
portamiento lineal correspondiente a una EEDF Maxwelliana.También se
obtiene la temperatura a partir de la EEDF, resultado que se tomara como
referencia.
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La Fig. 4.24 muestra la EEDF para un plasma de Argon a 4 Pa de presion
y 3 mA de intensidad interelectrodica. Se presentan un total de 199 puntos
en 2,4 V| es decir, unos 60 puntos por V (unos 16,7 mV). Este valor esta rela-

cionado con la resolucion en energias del método propuesto para la obtencion
de la EEDF.

EEDF(ua-V)

2.8E+16 -
Z.EE+16 - IE
2. 4E+16

2.2E+16
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|
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Figura 4.24: EEDF para un plasma de Argon. P =4 Pa e [; = 3 mA.
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In d21/dV2(e~ua-V

Figura 4.25: In(d*I/dV?) para un plasma de Argon. P =4 Pa e I, = 3 mA.

Ventana de resultados: en ella veremos todos los resultados numéricos
obtenidos a partir de este proceso de medida. FEn la Fig. 4.26 podemos ver la
ventana de resultados numéricos para el VI ELE.
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Vplas(v)
|:O 12
Te(K
Te(KJLNEVDF-V) corrTe(LnEVDF-V)
1834 .99
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Figura 4.26: Ventana de resultados numeéricos para el VI ELE: V,,, T¢, n. y
Emean'

Una vez conocida la EEDF se pueden obtener dos parametros que carac-

terizan el plasma y que son la densidad y la temperatura electronicas, n, y
T,, respectivamente.

La temperatura se obtiene tres modos diferentes:

= La energia media de los electrones, F,,cq.n, se calcula por integracion
directa de la EEDF.

Emeom = /000 EfE(E)dE7 (47)

La temperatura se obtiene a partir de esta energia media de los elec-
trones obtenida por integraciéon de la EEDF. Esta energia media esta
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relacionada con la temperatura cuando la EEDF es Maxwelliana.

. 2 Emean

I. = :
3 kg

(4.8)

En el caso de que la EEDF no sea estrictamente Maxwelliana se habla
de la temperatura efectiva, T.; = (2/3)(Emean/kp). Como vamos a
discutir, en nuestra descarga, las EEDF siguen un comportamiento muy
proximo al Maxwelliano y, por lo tanto, T, ~ T, valor que se toma
como referencia en este trabajo.

Como se acaba de comentar, en algunos casos nuestra EEDF es bi-
Maxwelliana, es decir, es la superposicion de dos EEDF Maxwellianas
(ver Fig. 4.25) correspondientes a dos poblaciones de electrones, una a
menor temperatura que la otra, presentando dos comportamientos lin-
eales con dos pendientes diferentes. De 0 a 0,4 V existe una poblacion
de electrones, del 85% aproximadamente, a baja temperatura y, por
tanto, baja energia. De las Fig. 4.24 y 4.25 se observa que de 0,4 a
2,4 V existe otra poblacion de electrones, del 15% aproximadamente,
a méas temperatura y, por tanto, con una mayor energia. Es por este
motivo, que algunas de las EEDFs que se miden presentan este compor-
tamiento biMaxwelliano, la temperatura de los electrones que se mide
es una media ponderada de la temperatura de ambas poblaciones. Co-
mo se tiene una poblacion de electrones a baja energia muy grande, ésta
prevalece sobre la de alta energia, obteniéndose valores de temperatura
electronica de entre los 1500 a los 10000 K, temperaturas electronicas
tipicas de las descargas de este tipo.

Por todo ello, suponemos que T, ~ T¢f, como ya se ha comentado. Este
comportamiento y la aproximacion estan recogidos en la bibliografia
y se puede justificar basdndose en varios procesos, como los procesos
de emision de electrones por la sonda durante el proceso de medida.
[Ershov A. P. et al., 1981, Sudit I. D. et al., 1993 y Godyak V. A. et
al., 1993]

Por otra parte, es bastante habitual obtener EEDF Maxwellianas en un
amplio rango de condiciones de la descarga. Este es el caso que se pre-
senta en la Fig. 4.27 donde tenemos una representacion del ind*I/dV?
frente a V' correspondiente a una EEDF para un plasma de P = 3,5 Pa
e I; = 4 mA. Puede verse que en este caso existe una tnica pendiente
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y por tanto s6lo hay una poblacion de electrones con una temperatura
Unica.

In d2I/dV2(e”ua-V)

-5, 00E+1 -

-8,50E+1

-9, 00E-+1 /

-9,50E+1 }

-1,00E+2 f

-1,05E+2

-1, 10E+2

-1, 15E+2 |

-1, 20E+2

-1,25E+2

-1,30E+2

-1,35E+2

-1, 40E+2 -, , ! ! : , ,
0.0 0.5 L0 1.5 0 5 2.0

Figura 4.27: Representacion de Ind®I/dV? frente a V para un plasma de
Argon, P =35 Pae I; =4 mA.

= La temperatura también se obtiene de la pendiente, m, de la curva
InI —V en la zona de retardo electronico (V' < V,) y asumiendo que
la EEDF es Maxwelliana, T, = e/mkpg. En estas circunstancias, es-
ta temperatura debe ser muy similar a la T,y. Si se observa la Fig.
4.26 se puede ver que el coeficiente de correlacion de esta funcion,
corrTe(LnI—V), es proximo a 1, en este caso particular vale 1, luego la
consideracion indicada en el punto anterior de que la EEDF se aproxima
a una Maxwelliana queda corroborada.

Si se considera que la poblacién de electrones se rige por una EEDF
Maxwelliana, la corriente recogida por la sonda tendra la expresion que
se present6 en la introduccion:

[ = IpeFs™ (4.9)

Por tanto su pendiente estd relacionada con la temperatura. Como
puede verse en la Fig. 4.29, el objeto del VI ELE controla la bondad del
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dato obtenido con este método, presentando el coeficiente de correlacion
del ajuste por minimos cuadrados que se ha realizado para calcular la
pendiente, dando siempre un valor muy adecuado, proximo a la unidad.
El nimero de «nueves» minimo requerido para que sea aceptada la
funcion se establece en el VI ELE, en concreto, se ha fijado a 0,99.

Como se ve en la ventana de resultados, Fig. 4.26, el valor obtenido
es similar al que proviene de la EEDF, tomado como referencia. Las
pequenas diferencias que se observan se justifican al considerar que la
EEDF experimental puede presentar un comportamiento biMaxwelliano,
como se ha comentado anteriormente.

» La temperatura también es obtenida a partir del In(EV DF), siendo la
EVDF la Funcion de Distribucion de Velocidades Electronicas, funcion
que es una recta cuando la EEDF es Maxwelliana. En nuestro caso,
se pude comprobar que efectivamente tiene un comportamiento lineal
avalado por el coeficiente de correlacion
corrTe(Ln(EV DF) — V que tiene como valor 0,99.

La densidad electronica se calcula de varias formas diferentes |[Fernandez
Palop J. L. et al., 1996, Morales Crespo R. et al., 2003, Ballesteros J. et al.,
2004 y Diaz-Cabrera J. M. et al., 2012].

= La densidad se determina a partir de la integraciéon directa de la funciéon
de distribucién que acabamos de obtener. El valor de n, asi obtenido
no depende de la forma de la EEDF, es decir, no necesariamente debe
ser Maxwelliana, por lo tanto, este sera nuestro valor de referencia para
n. en todos los calculos que se realicen a partir de ahora.
+o0
Ne = fe(E)E, (4.10)
0
= De la intensidad recogida por la sonda en el potencial del plasma que,
como se vi6 en el capitulo de introduccion, si la EEDF es Maxwelliana
se rige por la siguiente expresion.

kT,

2mme,

Ig = —SAI,?’LQ (411)
Como puede verse en la ventana de resultados (Fig. 4.26) existe buen
acuerdo entre los valores obtenidos utilizando este método y el valor de
referencia obtenido a partir de la EEDF.
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= De la pendiente de la curva I2—V en la zona de saturacién electronica.
(V > V, + 2KgT./e). El coeficiente de correlacion de esta funcion,
12 — Vcorr también es calculado y de nuevo debe ser proximo a 1, en
este caso particular vale 1, siendo 125 el niimero de puntos considerados.

En la Fig. 4.28 se puede ver la representacion de la funcion 1?2 — V,
en la cual se puede observar el comportamiento lineal que presenta la
misma. Vemos que el ajuste es bueno, presentando un coeficiente de
correlacién lineal muy adecuado.

6.E-06
—_— y = 5E-07x - 3E-08 /
R2=0.9992 /
4.E-06 /
o
< 3.E-06

/ b
2.E-06 —Ajuste
/ lineal (12-V)
1.£-06 /

0.E+00 \ T )

Vv (V)

Figura 4.28: Representacion de I? frente a V para un plasma de Argon. P = 4
Pae I; =8 mA

El buen resultado obtenido se debe a que, como se vi6 en el capitulo
de introduccion, si la EEDF es Maxwelliana, la corriente recogida por
una sonda cilindrica en la zona de aceleracion electronica (V' > V)
se ajusta bastante bien a la expresiéon que se obtiene de aplicar la
teorfa OML a los electrones recogidos por la sonda electrostéatica de
geometria cilindrica en esta zona de la caracteristica, ya comentado en
la introduccion. Para una sonda electrostatica de geometria cilindrica
esta intensidad se vid que era:
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KT, 2 ep
I = —e2nrpLngy | S /14 =2 4.12
e2nr,Ln S + KT ( )

Este método solo es aplicable cuando se tratan plasmas a baja presion
vy baja densidad, ya que la corriente drenada desde el plasma por la
sonda en esta zona es elevada y puede perturbar dicho plasma [Chen
F. F., 2003|. De nuevo, las pequenas diferencias son debidas al compor-
tamiento biMaxwelliano.

Como ya se ha dicho, los dos tltimos métodos requieren una condicién nece-
saria: que la funcién de distribucion sea de tipo Maxwelliana. En este ca-
so, se verifica la aproximaciéon llevada a cabo respecto del comportamiento
Maxwelliano de las EEDF medidas, dado que hay buen acuerdo entre los
resultados obtenidos a partir de todos los métodos. Asimismo, Se debe re-
marcar que cada uno de los métodos usa una zona de la caracteristica [ — V'
distinta y, como puede verse en la Fig. 4.26, existe buen acuerdo entre los
resultados obtenidos por cada uno de los tres métodos presentados, lo que
avala la bondad del método.

El objeto del VI ELE que se encarga de realizar todos estos calculos se
llama RESULT y se puede ver en la Fig. 4.29.
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Objeto para la representaciéon de la curva caracateristica [ — V

La linea secuencial del VI ELE sigue hacia el objeto que se encarga de
representar la curva caracteristica V' — V. La Fig. 4.30 muestra el objeto
encargado de realizar esto:

1000000000000 00000020 OoOolOooooor

o Wfloat
»

)]

il

|carac.dat5-'.5mu:u:uth (A-‘u'ﬂ 0.00
o O O O e e

Figura 4.30: Objeto para la representacion de la curva caracteristica I — V'

Objeto para guardar los datos experimentales

Finalmente, el VI ELE guarda los datos tomados experimentalmente en
un fichero para tener la posiblilidad de recuperarlos para un tratamiento
posterior (ver Fig. 4.31). Para ello, una vez el VI ELE termina de tomar los
datos experimentales, pregunta al usuario déonde se desea guardar el archivo
de datos y con qué nombre. Esto permite al usuario realizar una bateria de
medidas para su posterior tratamiento.
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Figura 4.31: Objeto para guardar los datos medidos experimentalmente y las
condiciones de la descarga.

4.8. Medida de la curva caracteristica I;—V por
especies i6nicas

Como se coment6 anteriormente, el problema de las sondas de Langmuir
es que no son capaces de discriminar las corrientes de cada especie i6nica,
por ello surge la necesidad de buscar otros métodos que nos permitan diag-
nosticar las distintas especies i6nicas que se tienen en el plasma. El método
que se presenta a continuacion es capaz de hacer esta discriminacion y es
la novedad que se presenta en este trabajo y objetivo principal del mismo.
En este trabajo, se van a medir curvas caracteristicas [; — V' de una sonda
plana por especies idnicas utilizando el dispositivo experimental descrito en
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el capitulo 3. Este estudio nos va a permitir obtener informacién local acerca
de los parametros del plasma, V), T; y A. Vamos a describir como se realiza
este proceso de medida.

Conviene recordar, que la sonda es el orificio de entrada del DEPA, ya
que, desde el punto de vista del plasma, las perturbaciones en el campo
eléctrico debido a la polarizacion del DEPA son despreciables por la relacion
del orificio-espesor de la vaina, por lo que el orificio se comporta como una
sonda plana ideal (no hay ionizacién secundaria, ni reflexiones de iones al
incidir sobre ella, los iones son absorbidos hacia el espectrometro de masas
pasando a través del orificio de entrada del DEPA sin dificultad). El PSM,
con la calibracion previa que se le debe hacer para el ion seleccionado, lo que
hace es contar el nliimero de iones seleccionados que llegan al detector por
segundo, es decir, da cuenta del flujo de iones seleccionados que entran por el
orificio del DEPA y que llegan al detector del PSM. Luego, lo que se mide es
proporcional a la intensidad de corriente debida a esa especie en particular
de ion en funcién de la polarizacion del DEPA, con lo que se estad midiendo la
caracteristica [; —V de una sonda plana para una especie i6nica seleccionada.

En primer lugar se debe hacer una calibracion del PSM para la especie
ionica seleccionada, como ya fue comentado anteriormente, a fin de conseguir
el maximo nimero de cuentas y aumentar asi la relacion senal /ruido. Por tan-
to, el sistema fue recalibrado para los iones Ar*, Het y NO, . Sin embargo,
debemos recordar que no se ha obtenido valores absolutos de la intensidad
de iones de la especie seleccionada y, por lo tanto, todos los resultados que
dependan del valor absoluto de la intensidad i6énica no pueden ser obtenidos,
asi, normalizando, lo que se obtiene es la IEPDF.

Para llevar a cabo estas medidas, se ha desarrollado un programa que
realiza el proceso de manera automatica, el VI ESE. Este VI es esencialmente
similar al VI ELE, aunque presenta algunas diferencias que serédn las que
comentemos en esta seccion. Las Fig. 4.2 y 4.3 muestran el diagrama de
bloques y el panel frontal correspondiente al programa desarrollado para la
medida de las curvas caracteristicas I; — V' de sonda plana por especie i6nica
seleccionada, VI ESE. Para facilitar la lectura, las Fig. 4.2 y 4.3 se vuelve a
incluir a continuacion:
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4.8.1. Descripciéon del panel frontal del VI ESE

El panel frontal del instrumento virtual VI ESE es similar al del VI ELE
y los diagramas de bloques también son similares, como se puede ver en las
Fig. 4.2 y 4.3. Las ventanas de inicializacion, de adquisicion y de suavizacion
son idénticas en ambos instrumentos virtuales. La ventana de datos de la
descarga y de las sondas se diferencian en que, en el caso del VI ELE se tiene
la longitud de la sonda (ya que este intrumento virtual es para medir con
sondas electrostaticas de Langmuir de geometria cilindrica y, por tanto, los
parametros fisicos de las mismas son su longitud y su radio) y en VI ESE no
se encuentra este parametro de entrada, ya que se utiliza con la sonda plana
(orificio del DEPA) que queda descrita tinicamente a través de su radio.

La ventana de resultados numeéricos es distinta, ya que los resultados que
nos arrojan los programas son diferentes. En este caso, se obtiene el potencial
del plasma, V), la energia media de los iones, Ey,cqn, la temperatura ionica,
T;, v el parametro A. La Fig. 4.32 muestra la ventana de resultados del VI
ESE.
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Figura 4.32: Ventana de resultados numéricos para el VI ESE: V,, T;, Ay
Emean
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El potencial del plasma se obtiene, como en el caso de la caracteristica
I —V, a partir de la segunda derivada de la curva caracteristica I; — V' por
especies ionicas, d*I;/dV? = 0.

La energia media se calcula por integracion directa de la IEPDF (ecuacion
4.7), de la misma manera que se calcul6 con el VI ELE.

En este caso, no es posible el calculo de la densidad i6nica, como ya se
ha dicho en la seccion 4.4, ya que no es posible medir la intensidad absoluta
de iones que llegan al detector, porque todo ello depende de la calibracion de
PSM para cada especie ionica. Es por ello que como resultado se obtiene el
parametro A, que se demostrara que es una magnitud proporcional a la inten-
sidad interelectrodica y, por tanto, debera estar relacionada con la densidad
ionica.

La temperatura ionica se obtiene a partir de: E,,cqn = %kBT,;, puesto
que, como veremos, la IEPDF sigue un comportamiento aproximadamente
maxwelliano.

La ventana de resultados graficos es igual, no obstante, hay una pequena
diferencia con las unidades de la curva caracteristica I, — V. Como no se
mide intensidad absoluta, sino flujo de iones que depende de la calibraciéon
del PSM para cada especie iénica, es por ello que se hablara de u.a. (unidades
arbitrarias) para la curva caracteristica [; — V.

4.8.2. Descripcién del diagrama de bloques del VI ESE.
Proceso de medida

De nuevo, la descripcion del diagrama de bloques del VI ESE y el proceso
de medida son similares a los del VI ELE. Tanto la polarizacion de la sonda,
la adquisicion de datos, la suavizacion y el calculo de la derivadas primera y
segunda de la curva caracteristica I; —V son idénticos en ambos instrumentos
virtuales.

Hay una pequena diferencia en la adquisicion de datos. Los dos canales
de la tarjeta de adquisiciéon de datos son programados para la adquisicién de
2000 datos con una velocidad de muestreo de 4000 medidas/s para adecuarse
al tiempo de respuesta del sistema que gestiona la respuesta del detector
de iones. Es decir, toda la caracteristica se mide en tan sélo 0,5 s, tiempo
suficientemente pequeno para asegurar la adecuacion de nuestras medidas.
Por otra parte, a estas velocidades de muestreo, el tiempo de vuelo de los
iones, correspondiente a la energia cinética con que acceden a la sonda es de-
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spreciable en el intervalo de tiempo entre dos medidas consecutivas, de modo
que no se considera el desfase entre las medidas de intensidad y diferencia de
potencial en este caso.

Las diferencias estan en la recomposicion de la curva caracteristica I, —V
y en el objeto de resultados. Ya que en este caso no es necesario hacer pasar
a la sonda por divisores de tension, el canal correspondiente de la tarjeta es
directamente conectado a la salida analogica del PSM. Solamente hay que
multiplicar la senal que suministra la salida analogica que es proporcional al
niimero de iones por segundo que acceden al detector, siendo la constamte
de proporcionalidad el factor de calibracion medido y que fue estudiado an-
teriormente (seccion 4.5). La Fig. 4.33 muestra el objeto encargado de la
recomposicion de la curva caracteristica I; — V' por especies i6nicas. Por otra
parte, los valores del potencial de polarizacion de la sonda del PSM son
menores y, por lo tanto, pueden ser medidos directamente por la tarjeta de
adquisicién de datos.
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Figura 4.33: Objeto para recomposicion de la curva caracteristica I; — V.

Obtencion de la IEPDF

Como ya se comento, la determinacion de la densidad i6nica no puede
llevarse a cabo porque depende de la calibracion del espectrometro de masas.
Sin embargo, el pardmetro de normalizaciéon, A, debe ser proporcional a la
densidad ya que se obtendra por integracion de la IEDF. Al dividir la IEDF
entre el parametro de normalizacion A se obtiene la IEPDF, fr(E). Una
posible via para la continuacion de este trabajo es determinar la calibracion
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de ese parametro A.

[fe(E)]p=qv = Al\/Vf—V]; (4.13)

A= /OO \/dej" A% (4.14)
0 dv?

El parametro A para el caso que usamos de ejemplo en este trabajo es
de A = 4,11 x 10" uw.a. El tratamiento vuelve a ser similar al de las sondas
electrostaticas. En la Fig. 4.34 se muestra el objeto del programa que realiza
el calculo de la IEPDF. A la izquierda, muestra como de nuevo la IEPDF
es recortada para quedarse solo con los valores d*I/dV? > 0. A la derecha,
se calcula la IEPDF segin la formula de Druyvenstein y se representa, y a
la derecha abajo, se calcula el Ind*I/dV? y se representa a través del icono
correspondiente de representacion grafica. El proceso es similar al descrito
para la obtencion de la EEDF.

Veremos varias IEPDFs en el capitulo de Resultados y Anaélisis. Como
ejemplo, vamos a dar los resultados que se obtuvieron para un plasma de
Argon a unas condiciones de P =6 Pa e I; = 2,5 mA.

A partir de la IEPDF se obtiene por integracion directa los resultados
con el objeto correspondiente que se muestra en la Fig. 4.35:

» La temperatura i6nica de refencia sera la que resulta de la integracion
de la IEPDF. 5 5 poo
T,=-< E>= —/ Efg(E)dE (4.15)
3 3 Jo
Esta ecuacion es valida para el caso de que la IEPDF sea Maxwelliana,
como ya se dijo en la seccion 4.7.1, asi como puede verse en la Fig. 4.3
y en el capitulo de Resultados y Anélisis.

La temperatura de los iones Ar™ para el plasma que nos esté sirviendo
de ejemplo es de T; = 1588 K.

= Por otra parte, debido a este hecho, podemos realizar la medida de
la temperatura de la poblaciéon de los iones seleccionados mediante el
InI —V (que es muy parecida a la de la IEPDF).

» Ademés, se puede calcular la temperatura iénica, T}, (como en las an-
teriores caracteristicas I — V' de una sonda electrostatica cilindrica) a
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partir de la pendiente de la grafica en la cual se representa el Inl —V
frente a V' y de la pendiente del In(d*I/dV?) frente a V, que resulta
ser el mismo resultado:

[ = Ipe o™ (4.16)
d?I 2 _ _ev
m = ]0 ]{}27}26 kpTi (417)
d*I e? L ev_ eV
l”m = ZNIOW 4+ lne *8T = (C — Tl (4.18)

donde C' = lnlo% es una constante. Luego la pendiente de esta curva
b i

eV

estd relacionada con la temperatura segin la relacion m = — Pt
K3

es la misma que si se toma el Inl y se representa frente a V.

que

El objeto que calcula los resultados para la medida de la curva caracteris-
tica I; — V' se muestra en la Fig. 4.35:
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Comparacién de la IEPDF y el potencial del plasma, V,, obtenidos

Es posible comparar la IEPDF obtenida a @J{)jartir del método mostrado
con la que da directamente HidenAnalytical™ a través de M ASso ® .
Para ello, debemos hacer una traslaciéon de la TEPDF de M ASsoft\Y, ya
que ésta esta referida a tierra y, la obtenida a partir del método propuesto
esté referida al potencial del plasma. Si se polariza el DEPA al potencial del
plasma, V,,, ambas IEPDFs coinciden.

Para llevar a cabo esta comparacién se realiza una medida a unas condi-
ciones del plasma determinadas. El VI ESE arrojaré, entre otros resultados,
el potencial del plasma. Se debe anotar este potencial ya que seré el potencial
al que se polariza el DEPA. MASsoft® dard una funciéon de distribucion
que comienza en un punto determinado.

En segundo lugar, el DEPA se conecta directamente a la fuente de pola-
rizacion de corriente continua modelo HP 6827A (ver Fig. 3.20). En la fuente
se selecciona, en modo continuo, una polarizacién de valor el potencial del
plasma. Asi, el potencial de polarizaciéon del DEPA sera el potencial del
plasma.

Después volvemos a lanzar M ASso ft® para que repita la medida de
la funcion de distribucién, teniendo el DEPA una polarizacién de justo el
potencial del plasma. El resultado que da MASsoft® es una funcion de
distribucion similar a la obtenida inicialmente, pero desplazada justo el po-
tencial del plasma.

Este fue el método experimental que se usé para comprobar lo que se
habia visto analiticamente con las funciones de distribucién obtenidas a partir
del método propuesto y de MASsoft®. Como hemos dicho, simplemente
haciendo una traslacion igual al potencial del plasma en el eje de las energias,
ambas funciones solapan. Un ejemplo de este hecho serd estudiado en la
seccién 5.5 para un plasma de Argon a P = 6,5 Pa e I; = 10 mA, cuyo
potencial del plama es V, = 1,3 V.

Luego existe acuerdo entre el potencial del plasma medido con el método
experimental que se propone y el medido por el PSM a través de MASsoft®.

Como se puede ver en la Fig. 4.35, el potencial del plasma se obtiene del
cero de la segunda derivada de la caracteristica, de la condicion d?I/dV? =0
para el método que se presenta en este trabajo.

Diagnosis de plasmas M?® Vanessa Lucena Polonio



4.9. Protocolo de medida 159

4.9. Protocolo de medida

Se describe el protocolo para realizar medidas en el dispositivo experi-
mental descrito en el capitulo 3.

1. El sistema debe contar con un vacio previo, por tanto las bombas de
vacio no se apagan nunca para asegurarnos de tener la presion adecuada
y evitar la entrada de agua a la cdmara de vacio. La presion de back-
ground con la que se cuenta en la cAmara de vacio es de 0,1 Pa. Ademaés
el manometro tipo Penning colocado en el cuerpo del PSM debe dar
una presion de menos de 5 x 107% Torr para permitir al Mass Spec-
trometer Interface Unit (MSIU) medir. Si por algin motivo el sistema
tuviera que ser abierto, y por tanto, las bombas se tuvieran que apagar
(esto ocurre por ejemplo cuando se procede a limpiar los electrodos de
deposiciones del plasma), el tiempo que habria que esperar, una vez
que el sistema es cerrado y con las bombas de vacio en funcionamien-
to, seria de 24 h. Pasado ese tiempo volveremos a tener la presion de
background de 0,1 Pa que permitiria poder realizar medidas.

2. Previamente, es necesario, como ya se comentd anteriormente, encender
el sistema de calentamiento unas horas y dejar enfriar el sistema para
comenzar a medir con el PSM. Es absolutamente necesario este paso ya
que asi evitamos la contaminacion del plasma con el agua que impide
que el PSM pueda calibrarse para los iones de interés.

3. El siguiente paso es introducir el gas a analizar en la cAmara de vacio.
Para ello se selecciona en el regulador de flujo, el gas que se vaya a
estudiar y, se debe esperar al menos media hora a que la camara se
sature de este gas, para ello se selecciona en la unidad central del reg-
ulador de flujo un caudal de 10 sccm. Trascurrida la media hora, en la
unidad central se selecciona el flujo necesario para la presion con la que
se quiera comenzar las medidas. Para saber si en la cAmara de vacio
hay el gas suficiente o si hay otros gases, como impurezas, podemos
realizar un analisis RGA con el PSM que nos determinara la cantidad
de gas que se tiene en el recinto. De esta manera, se asegura que la
camara de vacio esta llena del gas que se quiere analizar.

4. Una calibracion de PSM debe ser realizada en este momento del proceso
de medida, esta calibracién se hara cada vez que se cambie de ion.
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Cuando se realiza una bateria de medidas, inicamente debemos hacerla
al princpio de las mismas ya que si se tuviera que hacer por algiin motivo
dos veces los datos no serfan correctos puesto que, como ya se dijo, las
corrientes recogidas del espectrometro no son absolutas sino relativas a
la calibracion que tenga el PSM. No se puede calibrar el PSM en medio
de una bateria de medidas.

5. Tras estabilizar la presion del gas plasmogeno, (en este trabajo hemos
ido de presiones de 2,5 Pa a 6,5 Pa, a intervalos de 0,5 Pa) se programa
la fuente de HV para que suministre una intensidad interelectrodica
intermedia, de modo que el sistema realice un proceso de estabilizacion
y calentamiento adecuado. Seguidamente se polarizan las sondas a un
potencial elevado para descontaminarlas de las posibles impurezas que
se han podido adherir a su superficie durante el tiempo en que no ha
estado produciéndose la descarga.

6. Posteriormente, se procede a la medida de las curvas caracteristicas
I — V de las sondas cilindricas electrostaticas de Langmuir y de las
caracteristicas I; — V' de la sonda plana (orificio del DEPA) por especie
ionica seleccionada. Para ello se programa la fuente de alta tension para
que suministre la intensidad interelectrodica deseada, y se espera un
poco para que el sistema y los instrumentos estabilicen su temperatura
de trabajo. Se han medido intensidades interelectrddicas que van de los
2 mA a los 5 mA a intervalos de 0,5 mA. Para los casos extremos se
deben, en ocasiones, desechar los datos, ya que el plasma se encuentra
en un estado extremo y, o no hay mucha densidad de gas plasmogeno,
o simplemente no es capaz de alcanzar la sonda del DEPA y, por tanto,
los resultados obtenidos no son adecuados. Otro de los motivos por los
cuales no hemos obtenido un mayor rango de medida es debido al limite
que no pone el dispositivo experimental en si, ya que la fuente no es
capaz de suministrar mas intensidad porque se sobrepasan los 2000 V
de ddp que es su limite.

7. A la hora de medir las curvas caracteristicas I — V e I, — V, primero
se miden las que nos da el PSM e inmediatamente después las que dan
las sondas electrostaticas, entre ambas medidas s6lo pasan unos pocos
segundos y aunque se pueden hacer simultdneamente (hay canales su-
ficientes para ello), no merece la pena porque cada proceso de medida
se realiza en un segundo como hemos dicho, milisegundos para adquirir
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los datos, milisegundos para el tratamiento y 1 s para la estabilizacion
de la fuente de HV y de la temperatura de la sonda (salvo en el caso de
la plana que hay que esperar un minuto, por eso se mide la primera).
Ademés, si se hicieran simultaneamente todas las medidas de las curvas
caracteristicas I — V e I; — V por especies ionicas de todas las sondas,
se drenaria mucha carga del plasma, perturbandolo, sobre todo en la
zona proxima al DEPA que es la de interés.

8. Una vez se han medido las curvas caracteristicas I; — V de la sonda
plana por especies i6nicas y las curvas caracteristicas I — V de las son-
das electrostaticas de geometria cilindrica los Instrumentos Virtuales,
ESE y ELE, desarrollados con LabVIEW® las tratan en el mismo
momento, mostrando los resultados por pantalla.
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Capitulo 5

Resultados y analisis

5.1. Resultados de espectros de iones para un
plasma de Argon

Antes de comenzar la bateria de medidas para las diferentes condiciones
del plasma, hemos realizado un barrido en masa con el espectrometro de
masas para los iones positivos (opcion de MASsoft®: ION SIM+), de man-
era que asi se puede saber exactamente de qué iones positivos esta compuesto
el plasma, asi como la proporcién que hay de cada uno de ellos. Debemos
tener en cuenta que el nimero de iones que mide el espectrometro de masas
depende de la calibracion que previamente se ha realizado para que el sistema
se encuentre en condiciones 6ptimas de medida para el ion seleccionado, en
este caso el ion Ar™.

Como vemos en la Fig. 5.1 (con condiciones de descarga de 4 Pa de presion
y bmA de intensidad interlectrodica) el plasma estd compuesto fundamen-
talmente de iones de Argon, (al ser este gas el que se introduce en el recinto
y para el que se ha calibrado el sistema), Ar™ (m = 40 u), aunque tam-
bién existen otras especies i6nicas positivas como HyO (m = 18 u), H3O*
(m =19 u), CO; (m =44 u), Ny (m =28 u), Ar™ (m =20 u) o ArH*
(m = 41 u). El estudio, en los proximos apartados, se centra en el ion Argon,
Ar™, por ser el que gobierna la dinamica de la descarga, ya que es del que
se tiene mayor cantidad y es el ion de interés para el calculo posterior de la
curva caracteristica i6nica de una sonda inmersa en un plasma. Dependien-
do de las condiciones del plasma, el espectro puede variar. Se ha observado
que si bien la composiciéon del plasma no varia, el nimero de cuentas del ion
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Art si que varia, alcanzando valores del orden de 3 millones para presiones
e intensidades interelectrodicas elevadas, para las que la densidad i6nica de
la descarga es también relativamente elevada.

c/s
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200000
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50000

0 —= -Ill = lI I in

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
m/z (uma)

Figura 5.1: Espectro de iones positivos para un plasma de Argon. P = 4 Pa
e ]d =5 mA.

Recordamos que este espectro, en el que abunda el nimero de Ar™ y no de
H3;O™", es posible gracias al calentamiento del sistema previo a la adquisicion
de cualquier tipo de medida (véase seccion 3.2.5).

5.2. Caracteristica I;—V de la sonda plana para
el ion Ar™

Tal como vimos en la secciéon 3.3.2, el orificio de entrada del DEPA se com-
porta como una sonda electrostatica de Langmuir de geometria plana, para
la que podemos medir la intensidad de una especie i6nica concreta en funciéon
del potencial de polarizacion de la misma (curva caracteristica [; — V). En
la Fig. 5.2 podemos ver la curva caracteristica I; — V' experimental del ion
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Ar™, junto con su correspondiente curva suavizada, para unas condiciones
del plasma de P = 6 Pa e I; = 2,5 mA. Se ha realizado con una veloci-
dad de muestreo de 4000 datos/s tomando 1000 datos. Las condiciones de
suavizacion elegidas para el tratamiento de la misma son: una desviacion
estandar de 50 y 1 iteracion. El coeficiente de correlacion circular obtenido
para esta suavizacion ha sido menor de 1072

La resolucion en potencial de esta curva caracteristica es de unos 2,5 meV,
tal como se deduce de la Fig. 5.2.

160
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Figura 5.2: Curva caracteristica I; —V suavizada (rojo) y experimental (azul)
del ion Ar™, para un plasma de Argon. P =6 Pa e I; = 2,5 mA.

Como ya dijimos, lo que se mide, a partir de la senal analégica que pro-
porciona el espectrometro de masas, es una senal proporcional al nimero de
cuentas que mide el espectrometro, y que a su vez es proporcional a la in-
tensidad de iones que recoge el orificio de la sonda de entrada del DEPA de
la especie i6nica que se ha sintonizado. De este modo, no medimos la inten-
sidad i6nica en valor absoluto, sino una senal proporcional a la intensidad.
En la representacion de la curva caracteristica [; — V' aparece, por tanto, la
intensidad i6nica en unidades arbitrarias.

Podemos comparar la curva caracteristica I; — V' de la figura 5.2 con la
curva caracteristica I — V' de una sonda electrostatica plana y veremos que
hay ciertas semejanzas y diferencias. En la curva caracteristica [ —V de una
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sonda electrostatica plana, aparece una saturacion de la corriente electronica
para valores elevados positivos del potencial de polarizacion de la sonda.
En el caso de la curva caracteristica I; — V/, esta saturaciéon aparece para
potenciales elevados negativos y se debe a una saturacion de la corriente de
iones positivos. En ambos casos, la corriente de saturacion es positiva, a pesar
de que la carga de los electrones es opuesta a la de los iones. Esto se debe a
que, tradicionalmente, la corriente recogida por una sonda electrostatica de
Langmuir se cambia de signo para que la corriente electronica recogida, que
es significativamente mayor que la corriente i6nica, sea positiva.

Se puede observar otra diferencia con las curvas caracteristicas I — V
tradicionales de sondas electrostaticas, y es la ausencia de potencial de corte
que tiene lugar cuando la corriente electronica se iguala a la i6nica. Como la
medida de la curva caracteristica I; —V de la sonda plana medida mediante el
PSM implica la seleccion de un ion determinado, la corriente que se mide es
exclusivamente la debida a él y, por tanto, no mide ni corriente electronica,
ni corrientes debidas a otros iones presentes en la descarga. Asi, la curva
caracteristica I; — V' llegard como minimo a cero, pero, en ninglin caso, se
tendran valores negativos de intensidad de iones positivos. La Fig. 5.2, sin
embargo, muestra valores de intensidad negativos para la curva caracteristica
I; — V experimental, esto es debido a que la tarjeta convertidora A/D puede
proporcionar valores negativos, debido al ruido inherente en el propio proceso
de medida, aunque son valores muy pequenos que no influyen en la curva
caracteristica suavizada, que si presenta valores siempre positivos.

El siguiente paso es obtener las derivadas primera y segunda de la curva
caracteristica I; — V del ion Ar™, que nos permitiran obtener la IEPDF (Ion
Energy Probability Distribution Function). Usando la formula de Druyvesteyn
[Druyvesteyn M. J., 1930, Swift J. D. y Schwar M. J. R., 1970, Fernandez
Palop J. I. et al., 1995, Ballesteros J. et al., 2004 y Godyak V. A. y Demidov
V. 1., 2011], la segunda derivada es proporcional a la funciéon de distribucion
de velocidades. La Fig. 5.3 muestra las derivadas primera (azul) y segunda
(rojo) de la curva caracteristica I; — V' suavizada (que como dijimos en la
seccion 4.8.1, es la que se usard para el calculo de todos los resultados).

La zona de retardo i6nico de la curva caracteristica I; — V de la sonda
plana por especie i6nica seleccionada, esta separada de la zona de aceleracién
por un punto en el que el potencial de polarizaciéon coincide con el potencial
del plasma. En este potencial, la curva caracteristica I; —V presenta un punto
de inflexién y, por tanto, en este punto la derivada primera tiene un minimo
(en el caso de la caracteristica / —V de una sonda electrotatica es un méaximo)
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y la derivada segunda pasa por cero. El método méas preciso para medir el
potencial del plasma mediante una sonda electrostatica de Langmuir, consiste
en medir este cero de la derivada segunda. El potencial del plasma que se
obtiene de esta medida, con las condiciones antes descritas, es de 0,82 V para
el plasma que esta sirviendo a modo de ejemplo. El potencial del plasma es
un valor positivo, al contrario de los potenciales obtenidos en los plasmas de
columna positiva y en general en las descargas luminiscentes. Esta diferencia
se debe a la configuracion del sistema en el que se encuentra inmerso el PSM,
de manera que la configuracion del plasma generado varia con respecto a los
sistemas que carecen de este dispositivo.

:: /\ / \ —Primera
g 2 \ /A\ / \ derivada de la
,_'_?_: 0 T .%\ l T / —_— : ; (I:.a\r/acterlstlca
& - q 0. 1 1.5 2 255 iz
-]
;5_2 / \ \ I / —Segunda
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‘3: caracteristica
'_U -4 |i-V
\/
5 Y
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V(V)

Figura 5.3: Derivadas primera (azul) y segunda (rojo) de la curva caracteris-
tica I; — V del ion Ar™ suavizada, para un plasma de Argon. P = 6 Pa e
Id = 2,5 mA.
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5.3. Funcion de Distribucion de Probabilidades
de Energia del ion Ar*

A partir de la segunda derivada de la curva caracteristica I, — V' del ion
Ar™ suavizada, utilizando la formula de Druyvenstein, se obtiene la Funcién
de Distribucion de Probabilidades de Energia, ITEPDF, del ion Ar*. La Fig.
5.4 muestra la IEPDF del ion Ar™, para las condiciones de descarga P = 6
Pa e I; = 2,5 mA. Esta funcién de distribucion de energias es Maxwelliana,
como puede comprobarse si representamos (n(d*I;/dV?) frente a V, ya que
la d*I;/dV? es una funcion proporcional a la funcién de distribucion de ve-
locidades (ver seccién 4.7.1 para el caso de la EEDF). La Fig. 5.5 muestra
esta representacion, que presenta el comportamiento lineal propio de una
funcion de distribucién Maxwelliana. Aunque esta representacion presenta
alguna irregularidad, se puede ver como la funcion tiene un comportamiento
lineal que permite afirmar que la IEPDF es una Maxwelliana. Este compor-
tamiento lineal se observa de, aproximadamente, 0,2 a 0,5 V. El trozo de
funcion que va desde 0 V hasta 0,2 V (donde hay un méaximo) es el que se
utiliza en el criterio «thumb rule», que para este caso da un valor de 0,3,
valor que se encuentra dentro del intervalo aceptable (para un «thumb rulex»
mayor a 0.33 la medida no se considera buena). El hecho de que no tengamos
un comportamiento lineal en el intervalo 0 — 0,2 V se debe a la técnica de
medida mediante sondas y a la contaminacion y/o cambio de temperatura
de la misma durante el proceso de medida.

El nimero de puntos total que constituyen la IEPDF del ion Ar™ es de
558, en este caso, y teniendo en cuenta que la IEPDF ocupa apenas 1,4 V,
la resolucién que se tiene en energia es de 2,5meV . Las IEPDFs que propor-
ciona el PSM utilizando filtros de energia, MASsoft®, apenas alcanza una
resolucion de 50 meV. Este es, por tanto, un resultado destacable y a tener

en cuenta, ya que el método propuesto mejora la sensibilidad, considerable-
mente, de la medida de las IEPDFs.

Para normalizar las funciones de distribucion que obtenemos a través del
Instrumento Virtual ESE, hay que dividir dicha funcion de distribucién por
una constante A que, de acuerdo a la féormula de Druyvenstein, se espera que
sea proporcional a la densidad de iones positivos de Ar™ en el plasma. Aunque
hablaremos de IEPDF en este capitulo, para hacer incapié en el hecho de que
no se obtienen resultados absolutos para la densidad de iones, las IEPDFs
que se obtienen no son tales hasta que no se dividan entre la constante de
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normalizacion, A. Mas adelante, verificaremos que A es proporcional a la
intensidad interelectrodica y, por tanto, a la densidad id6nica.

e
n

>

)
w
|
| "]

3,000
B0\
2\

o
wu
[ ———

E(V)

Figura 5.4: IEPDF del ion Ar™ para un plasma de Argon. P = 6 Pae I; = 2,5
mA.
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0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
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In(d2,/dV?) (u.a.)
=

-3.5

V(v)

Figura 5.5: Representacion de in(d?[;/dV?) frente a V para un plasma de
Argon. P =6 Pae I; = 2,5 mA.

La temperatura iénica obtenida de la IEPDF, para estas condiciones par-
ticulares, es T; = 1800 K y la constante de normalizacién es A = 5,1 x 10'°
u.a.

5.4. Caracterizacion de descargas mediante las
sondas electrostaticas

5.4.1. Sondas cilindricas

Con el objetivo de caracterizar las propiedades de los electrones presentes
en la descarga, comprobar el método de medida propuesto a partir del espec-
trometro de masas y caracterizar las diferencias entre distintos puntos del
plasma, tal como se ha descrito en la seccién 4, se han colocado dos son-
das electrostaticas de Langmuir de geometria cilindrica en la descarga. Una
justo encima del DEPA, a unos 5 mm de éste, y otra en el ntcleo del plas-
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ma. Vamos a exponer y analizar los resultados arrojados por ambas sondas
electrostaticas de Langmuir.

Se exponen los resultados para el mismo plasma que se ha venido uti-
lizando de ejemplo: plasma de Argon con P =6 Pa e I; = 2,5 mA.

Tradicionalmente, y como se ha indicado anteriormente, al representar la
corriente que llega a las sondas de Langmuir, se toma positiva la corriente
electronica y negativa la corriente idnica, y en este trabajo también se seguira
este criterio.

En primer lugar, analizamos las curvas caracteristicas I — V', experimental
(azul) y suavizada (roja), para cada sonda electrostética cilindrica (ver Fig.
5.6). Para diferenciar una sonda de otra, hablaremos de sonda U (Up) para
referirnos a la sonda colocada en el centro del plasma y sonda D (Down) para
la que se encuentra justo encima del orificio del DEPA. Las condiciones de in-
izializacion del proceso son comunes a ambas sondas. Asi, se han realizado las
medidas con una velocidad de muestreo de 500000 datos/s toméandose 2000
datos de los mismos para realizar los calculos. Los parametros de suavizacion
elegidos para el tratamiento de las curvas caracteristicas I — V' son: una
desviacion estandar de 30 y 2 iteraciones. El coeficiente de correlacion circu-
lar obtenido para esta suavizacion ha sido de 7,56 x 10~* para la sonda U y
de 8,8 x 10~ para la sonda D.

La resolucion en potencial de estas caracteristicas es de unos 25 meV, ya
que estas curvas caracteristicas [ —V tienen unos 2000 puntos experimentales
en 40 V.

Si se comparan (Fig. 5.6), ambas presentan una forma similar. Estan
desplazadas una con respecto a la otra aproximadamente 1 V que sera la
diferencia que tengamos para el potencial del plasma, que se calcula a partir
de sus respectivas segundas derivadas, mediante la condicion d*I/dV? =
0. Este desplazamiento en potencial se observa para todas las condiciones
estudiadas del plasma y se debe a que ambas sondas estdn colocadas en
distintos puntos de la descarga. Asi, la sonda U mide siempre un potencial
del plasma mas alto que la sonda D con una diferencia de alrededor de 1 V
(més adelante, en la secciéon 5.5, se muestra una grafica donde se representan
potenciales del plasma para ambas sondas y distintas condiciones del plasma
en la que se muestra esta diferencia).

Se debe destacar la poca deformacion que produce el método de suavizacion
en todos los casos en general, y en estos dos casos en particular.

Las derivadas primera y segunda de ambas curvas caracteristicas I —V se
pueden ver en la Fig. 5.7. Uno de los criterios de comprobacion del método
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tiene que ver con la derivada segunda: el «thumb rule» (recordando que
consiste en medir la razon entre la distancia que hay del cero al maximo de
la derivada segunda y la temperatura electronica), y ambas lo cumplen. Para
la sonda U éste tiene un valor de 0,32 y para la sonda D de 0,31, si se tiene
en cuenta que el criterio falla cuando es mas alto de 0.33 se puede concluir
que el resultado es adecuado.

A partir del cero de la segunda derivada se obtiene el potencial del plasma,
que para la sonda U es 13,78 V y para la sonda D es 12,81 V.
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Figura 5.6: Curvas caracteristicas I — V' suavizada (roja) y experimental
(azul) para la sonda U (arriba) y sonda D (abajo), para un plasma de Argon.
P=6Pael;=25mA.
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Figura 5.7: Derivadas primera (azul) y segunda (rojo) de la curva caracteris-
tica I — V para sonda U (arriba) y sonda D (abajo), para un plasma de
Argon. P =6 Pae I; = 2,5 mA.

En cuanto a las EEDFs (Electron Energy Distribution Functions), se rep-
resentan en la Fig. 5.8, y son de tipo Maxwelliano segiin el comportamiento

Diagnosis de plasmas M?® Vanessa Lucena Polonio



5.4. Caracterizacion de descargas mediante las sondas electrostaticas 175

lineal de la representacion del In(d*I/dV?) frente a V de la Fig. 5.9, en el
rango de potencial en el cual se obtiene cada una de las EEDFs.
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Figura 5.8: EEDF para la sonda U (arriba) y EEDF para la sonda D (abajo),
para un plasma de Argon. P =6 Pa e I; = 2,5 mA.
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Figura 5.9: Representacion de in(d*I/dV?) frente a V para la sonda U (arri-
ba) y para la sonda D (abajo), para un plasma de Argon. P =6 Pae I; =25
mA.

La EEDF correspondiente a la sonda U consta de 156 puntos y la de
la sonda D consta de 133. La resolucién en energia que tenemos para estas
medidas es de unos 20 meV.

Las temperaturas de los electrones son: para la sonda U, T,y = 6300 K
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y para la sonda D, T.p = 9000 K. Es logico que la temperatura que mide
la sonda D sea mayor a la que mida la sonda U, puesto que al estar mas
afuera en la descarga los electrones que llegan a ella son los de més energia,
los que todavia no se han recombinado. Las densidades electronicas que se
encuentran a partir de estas EEDFs son para la sonda U n. = 1,9 x 10%°
m~3 y para la sonda D n.p = 8,3 x 10" m=3. La diferencia que hay entre
ambas se debe precisamente a sus posiciones, ya que cuando los electrones
llegan a la sonda D ya se han recombinado en buena parte y, por tanto, la
densidad electronica sera menor fuera de la descarga.

Las densidades y temperaturas electronicas se calculan también por otros
métodos que han sido descritos en la secciéon 4.7.1, pero que no los vamos a
mostrar en este apartado porque hay buen acuerdo entre los resultados que
se obtienen por los distintos métodos. Los resultados mostrados, como se dijo
en el capitulo 4, son los que tomamos como referencia y fueron descritos en
detalle en dicho capitulo.

Para este tipo de plasmas frios, las temperaturas de iones positivos han de
ser menores a las de electrones y esto es lo que se ha obtenido. La temperatura
electronica de la sonda D, T,p, = 9000 K es superior a la temperatura de iones
Art, T; = 1800 K para las condiciones del plasma que se estan estudiando,
P =6 Pae l; =25 mA. No se compara con la sonda U puesto que se
encuentra muy alejada del DEPA, no obstante la temperatura medida con la
sonda U también es superior a la temperapatura idnica.

5.5. Verificacién de los resultados obtenidos por
el nuevo método

Con el objetivo de contrastar los datos experimentales, ademas de respon-
der a algunas preguntas que surgieron a lo largo del tiempo que ha durado
la investigacion, se han llevado a cabo una serie de pruebas que permiten
determinar la fiabilidad del método propuesto.

1. Comparacién con la IEPDF medida por MASsoft®.

La primera comprobaciéon que se expone, y que permite comprobar la
validez del método sobre la obtencion de la IEPDF, consiste en com-
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parar la IEPDF del ion Ar™ en un plasma de Argon medida por el
nuevo método, con la que mide el sistema de analisis de iones por es-
pectrometria de masas (utilizando el filtro de energias). La Fig. 5.10
muestra una IEPDF del ion Art proporcionada por el espectrometro
de masas para unas condiciones del plasma de P = 6 Pa e I; = 2,5
mA. Ya se coment6 en la seccion 4.8, que la IEPDF dada por el PSM,
a través de MASsoft®, estd referida a tierra y, por tanto, para poder
compararla con las IEPDFs medidas con el método propuesto, a través
del Instrumento Virtual ESE, se ha de realizar un desplazamiento en
potencial. El método de medida propuesto proporciona el potencial del
plasma, que se obtiene a través del Instrumento Virtual ESE, siendo
éste el valor que debemos desplazar la IEPDF dada por MASsoft®.
Si al realizar este desplazamiento en potencial ambas IEPDF coinciden,
serd la prueba definitiva para asegurar que el potencial del plasma que
se mide a partir de la curva caracteristica I, —V del ion Ar™ es correcto,
ya que coincidird con el medido por MASsoft®.
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Figura 5.10: IEPDF del ion Ar* medida por MASsoft®, para un plasma
de Argon. P =6 Pa e I; = 2,5 mA.

La Fig. 5.11 muestra la coincidencia de ambas IEPDFs después de haber
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desplazado la TEPDF medida con MASsoft® un valor en potencial
igual al potencial del plasma, obtenido a partir del método de medida
propuesto. La ventaja con la que cuenta la medida obtenida con el
método propuesto frente a la que obtiene M ASso ft® es que el nimero
de puntos de la IEPDF es muy superior, cons&}%uiendo una resoluciéon
mucho mayor en energia. Mientras M ASsoft\™¥ proporciona IEPDFs
de unos 70 eV de resoluciéon en energia, nuestro método es capaz de
superar esto en un orden de magnitud, proporcionando TEPDFs con
una resolucion en energia de 700 eV.

La medida realizada por Massoft llega a unos 10 V (aunque soélo se ha
representado hasta 1,5 V que es el intervalo que interesa para hacer la
comparacion) y la medida con el método propuesto hasta 1,5 V. Esto
es asi, porque el método propuesto esta optimizado para que realice la
medida so6lo en el intervalo que nos interesa, mientras M ASso ft® hace
un barrido completo en energias. Por tanto, otra ventaja del método
propuesto en este trabajo es el aprovechamiento de los recursos del
ordenador, guardando en disco tnicamente los datos que realmente
nos interesan, es decir, aquellos que nos dan la IEPDF completa. El
tiempo que se tarda en obtener la IEPDF también se optimiza, mientras
MASsoft® tarda unos 5 s en realizar la medida de la TEPDF, el
método propuesto la obtiene en 1 ms.
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Figura 5.11: Comparacion de las TEPDFs del ion Art medidas con
MASsoft® y con nuestro método. P =6 Pa e I; = 2,5 mA.

Ambas IEPDFs han sido normalizadas a la unidad.

Potencial del plasma.

El segundo método de contraste consiste en comparar el potencial del
plasma que se obtiene a partir de la medida de las caracteristicas I; —
V' de distintas especies de iones que estan presentes en el plasma. Se
han escogido los iones mas abundantes en nuestra descarga (Fig. 5.1)
para obtener un niimero de cuentas elevado y, por tanto, una mayor
relacion senal-ruido en la medida de la curva caracteristica I; — V de la
sonda plana por especie i6nica. No fue necesario realizar una calibraciéon
previa para cada ion, puesto que la senal recogida por el PSM era
suficiente.

Para realizar este analisis con diferentes iones se tuvo que ir cambiando
la masa del ion que aparece en el Instrumento Virtual ESE de la Fig.
4.4, ya que éste es uno de los parametros de entrada que nos permite
modificar el Instrumento Virtual ESE. El proceso de medida para cada
ion escogido es igual al descrito para el caso de los iones de Ar™.

En la tabla 5.1 podemos ver como la diferencia en los potenciales del
plasma medidos a partir de las caracteristicas I; — V' de sonda plana de
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los diferentes iones es despreciable, si tenemos en cuenta que cometemos
un error de +0,1 V aproximadamente en la medida del potencial del
plasma. Luego el potencial del plasma medido es tnico.

Se ha dicho que el error cometido en la medida del potencial del plasma
es de £0,1 V. Para determinar este error, se realizé una medida con
una de las sondas de Langmuir para unas mismas condiciones 10 veces
consecutivas y el potencial del plasma oscilaba en su segunda cifra
decimal. Este proceso se repiti6 para varias condiciones del plasma
resultando igual para todas, motivo por el cual, se dice que el error
del potencial del plasma es de +0,1 V. Este error es debido al propio
proceso de medida a través del Instrumento Virtual ELE.

P(Pa) [ Tu(mA) | Vy(Ar ) (V) [ V(O (V) | V(H07)(V)
4.5 5 0.97 1.02 1.15
5.5 5.5 1.3 1.27 1.13
4.5 7 0.92 0.93 0.8
5.5 7 0.99 1.04 1.08

Tabla 5.1: Potenciales del plasma obtenidos a partir de diferentes iones pre-
sentes en el mismo, para distintas condiciones de un plasma de Argon.

3. Influencia de la polarizaciéon del DEPA.

El dltimo método de contraste consiste en analizar si el hecho de in-
troducir un electrodo polarizado dentro del plasma (el DEPA), afecta
a las condiciones del plasma.

Como sabemos, este dispositivo experimental requiere que el espec-
trometro de masas, o mejor dicho, el DEPA, se encuentre inmerso en
el plasma. Por otro lado, ademas requerimos de la variacién del poten-
cial del DEPA. Podemos pensar que el gran tamano del DEPA y su
variacion de potencial pueda afectar a las medidas que estamos rea-
lizando tanto por las sondas electrostaticas de Langmuir como por el
espectrometro de masas, asi como a la estructura del plasma. Hemos re-
alizado un test para asegurarnos que las medidas no estén influenciadas
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por este elemento invasivo en el plasma, consistente en ir variando el
potencial del DEPA mientras se mide con las sondas electrostaticas de
Langmuir para comprobar como varian los parametros caracteristicos
obtenidos a partir de ellas, T¢, n. y V.

La Fig. 5.12 muestra que a medida que se varia el potencial del DEPA
la temperatura electréonica medida con ambas sondas electrostéticas
cilindricas apenas varia, donde en azul se presentan las medidas real-
izadas con la sonda U y en rojo las medidas realizadas con la sonda D.
Se puede apreciar ademas la diferencia de temperaturas medidas por
ambas sondas a la que nos referiamos en el apartado 5.4.1.

La Fig. 5.13, donde igualmente en azul se presentan las medidas rea-
lizadas con la sonda U y en rojo las medidas realizadas con la sonda
D, permite observar el comportamiento de la densidad electrénica con
el potencial de polarizacion del DEPA y nuevamente se observa que
esa dependencia es apenas inexistente. La densidad electrénica practi-
camente no varia con el potencial de polarizacion del DEPA, ni para la
sonda U ni para la D. Podria pensarse que la sonda D, al estar situada
junto al DEPA, notaria el efecto, pero no ha sido asi.

5000
o 2 = 4000
, o =] B N ]
= - ¢
e % * o *
L Lt + Sonda U
3000 " SondaD
I T T T 1 2000
-6 -4 3 0 s 4
Vi (V)

Figura 5.12: Temperatura electronica, T,, frente al potencial de polarizacién
del DEPA, V,,. P=4Pae I; =4 mA.
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Figura 5.13: Densidad electronica, n., frente al potencial de polarizacién del
DEPA, V,,. P=4Pae I; =4 mA.

La Fig. 5.14, en azul las medidas realizadas para la sonda U y en rojo
las medidas realizadas con la sonda D, muestra el potencial del plasma
frente al potencial de polarizacién del DEPA. En este caso existe una
pequena variacion en el potencial del plasma para potenciales de po-
larizacion por encima de 2 V, por tanto, para el potencial del plasma
si que influye el hecho de que haya un electrodo con potencial variable
dentro de la descarga. Sin embargo, esta variacion es para potenciales
superiores a 2 V y, si tenemos en cuenta que nuestro sistema no necesita
polarizarse a mas de 2 V para medir la curva caracteristica [; — V' y
obtener la IEPDF, podemos decir que para las condiciones de medida
de este trabajo, el DEPA no afecta a las medidas tomadas y, por tanto,
no afecta a los resultados.
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Figura 5.14: Potencial del plasma, V,, frente al potencial de polarizacion del
DEPA, V,,. P=4 Pae I; =4 mA.

Segin los datos, se concluye que la polarizaciéon del DEPA no influye,
salvo en el potencial del plasma para valores elevados del potencial de
polarizacion (lo que no interviene en la medida de las caracteristicas
I, — V). Asi, la vaina que se forma en torno al espectrometro de masas
es capaz de apantallar los cambios de potencial producidos en el DEPA
impidiendo que afecte al resto del plasma.

5.6. Estudio de los resultados obtenidos para el
plasma de Argon

A continuacién, se muestran los resultados obtenidos para el plasma de
Argon, para un barrido en los parametros que controlan las condiciones ex-
perimentales de la descarga: presion e intensidad interelectrédica.

Las medidas con el PSM se realizaron a la vez que las medidas con las
sondas electrostaticas de Langumir para cada condicion del plasma. Este
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proceso puede llevar un tiempo de 5 min, ya que es necesario esperar un
tiempo a que se estabilice la temperatura del DEPA entre medidas. Hay que
tener en cuenta también, el tiempo que tarda el sistema en estabilizar la
presion cuando cambiamos este parametro, que es de unos 10 min. Asi, el
tiempo que lleva realizar una bateria de medidas completa ronda las tres
horas.

= Sonda plana (orificio del DEPA)

Se comienza el estudio con el potencial del plasma que se obtiene a
partir de la condicion d?I/dV? = 0, como fue descrito en el apartado
4.7. La Fig. 5.15 muestra el potencial del plasma medido con el PSM.
Se observa que no hay dependencia entre la intensidad interlectrodica y
el potencial del plasma. Notese que los valores del potencial del plasma
son positivos, v esto se debe a la presencia del DEPA dentro de la

descarga.
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Figura 5.15: Representacion de V), frente a I; a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA), para un plasma de Argon.

La Fig. 5.16 muestra la dependencia del potencial del plasma con la
presion para dos intensidades interelectrédicas. Como se puede ver el
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186 5.6. Estudio de los resultados obtenidos para el plasma de Argon

potencial del plasma presenta un comportamiento lineal con respecto
a la presion. Este comportamiento es comiin para todas las medidas

realizadas.
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Figura 5.16: Representacion de V), frente a P a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA), para un plasma de Argon. [; = 3 mA e I; = 3,5 mA.

s Sonda U

Para la sonda que se encuentra en el centro del plasma el potencial
del plasma medido para las distintas condiciones se puede ver en la
Fig. 5.17. El valor del potencial del plasma se ha obtenido a partir de
la condicion d*1/dV? = 0 de la curva caracteristica I — V de la son-
da electrostatica cilindrica. Para bajas intensidades interelectrodicas,
puede parecer que V), e Iy presentan un comportamiento lineal, pero a
medida que aumenta la intensidad interelectrédica, por encima de los
4.5 mA, el potencial del plasma se estabiliza.

La Fig. 5.18 muestra el mismo comportamiento del potencial del plasma
medido con la sonda cilindrica que la 5.16 medido con el PSM, de

Diagnosis de plasmas

M? Vanessa Lucena Polonio



5.6. Estudio de los resultados obtenidos para el plasma de Argon 187

modo que podemos afirmar, que existe una dependencia lineal entre el
potencial del plasma y la presiéon de la descarga.
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Figura 5.17: Representacion de V), frente a I; para la sonda U, para un plasma
de Argon.
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Figura 5.18: Representacion de V, frente a P para la sonda U, para un plasma
de Argon. I; = 2,5 mA e I; = 3 mA.

» Sonda cilindrica D

El comportamiento del potencial del plasma medido por la sonda D
es similar al de la sonda U. Los valores para el potencial del plasma
medido con la sonda D son inferiores a los medidos por la sonda U
debido a la diferencia posicional de ambas ya comentada anteriormente
(ver Fig. 5.19).
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Figura 5.19: Representacion de V), frente a I; para la sonda D, para un plasma
de Argon.

La Fig. 5.20 muestra la representacion del el potencial del plasma frente
a la presion, para una intensidad interelectrodica fija, para la sonda D.
Vemos que presenta el mismo comportamiento lineal que para los casos
de la sonda del PSM y la sonda U.
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Figura 5.20: Representacion de V,, frente a P para la sonda D, para un plasma
de Argon. I; = 2,5 mA e I; = 3 mA.

Si comparamos los potenciales del plasma medidos por las 3 sondas (las
dos cilindicas y la sonda plana del PSM) para una presion de 5 Pa, de acuer-
do con la Fig. 5.21, se puede ver que a medida que aumenta la intensidad
interelectrodica va disminuyendo la diferencia entre los potenciales del plas-
ma medidos por dichas sondas. De manera que, para intensidades interelec-
trodicas bajas, la diferencia entre los potenciales del plasma medidos por las
sondas de Langumir y por la sonda plana del PSM llega a ser del orden de
10 V, mientras que esta diferencia para intensidades intelectrédicas mayores
a 4 mA se hace estable y del orden de 1 V. Para el ejemplo que se ha venido
estudiando en este trabajo, P = 6 Pa e I; = 2,5 mA, este hecho se hace
explicito, ya que, mientras las sondas de Langmuir miden unos potenciales
del plasma de 13,78 V para la sonda U y 12,81 V para la sonda D, la sonda
plana del PSM mide un V,, = 0,82 V.

Esta diferencia es debida a la propia geometria de la descarga y al campo
eléctrico generado en ella.

Para intensidades intelectrodicas mayores a 4 mA la descarga se hace
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5.6. Estudio de los resultados obtenidos para el plasma de Argon 191

méas uniforme en la camara de descarga y, por tanto, el plasma que hay en
el centro de la descarga es similar al que se encuentra en el lugar donde se
coloca el PSM, es por ello que los potenciales del plasma medidos por las tres
sondas, para estas condiciones, son similares.
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Figura 5.21: Comparacion de V, para P = 5 Pa entre las sondas electrostati-
cas cilindricas y la sonda plana, para un plasma de Argon.

La densidad electronica, Fig. 5.22 y 5.23, se ha obtenido de la integracion
directa de la EEDF para todos los casos (que como dijimos en su momento,
es la forma de obtener la densidad para cualquier tipo de EEDF y por tanto
la que nos da el valor de referencia).

Maés adelante se estudiara la temperatura electrénica para ambas sondas

cilindricas y finalmente se estudia la temperatura y el parametro A que mide
la sonda plana (orificio del DEPA).

s Sonda U

La densidad electronica que se presenta en la Fig. 5.22 es la medida
por la sonda U. Existe una clara dependencia lineal entre la densidad
electronica y la intensidad interelectrodica, siendo magnitudes directa-
mente proporcionales, como predicen los modelos teoricos.
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Figura 5.22: Representacion de n, frente a I; de la sonda U, para un plasma
de Argon.

s Sonda D

Para la sonda electrostatica junto al DEPA, la densidad electrénica

presenta un comportamiento similar a la sonda U, mostrandose ambas
magnitudes proporcionales.
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Figura 5.23: Representacion de n, frente a I; de la sonda D, para un plasma
de Argon.

La temperatura electronica se presenta a continuacion en las Fig. 5.24 y
5.25. Estas temperaturas se han obtenido a partir de la energia media de los
electrones obtenida por integracion de la EEDF experimental, que para este
trabajo es el valor de referencia, como se comentd en el apartado 4.7. Para
poder obtener esta temperatura electronica, ha de suponerse que la funcién
de distribucion es Maxwelliana, que de hecho lo es (seccion 5.4), ya que de
otra manera no podriamos definir una temperatura.

s Sonda U

En la Fig. 5.24 podemos ver que a medida que aumenta la intensidad
interelectrédica la temperatura cae ligeramente.
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Figura 5.24: Representacion de T, frente a I; para la sonda U, para un plasma
de Argon.

s Sonda D

Para el caso de la sonda D el comportamiento de la temperatura elec-
tronica es idéntico al de la sonda U. La diferencia con la anterior son
los propios valores de la temperatura, que en este caso son mayores
porque los electrones que llegan a la sonda D (situada en las afueras
del plasma) son los de alta energia, debido a que los de baja energia se
recombinan antes de abandonar el centro de la descarga. Por tanto, la
temperatura electronica medida con la sonda D es mayor que la medida
con la sonda U.
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Figura 5.25: Representacion de T, frente a I; para la sonda D, para un plasma

de Argon.

= Sonda plana (orificio del DEPA)

A continuacion se vera tanto la constante A, relativa a la normalizacion
de la IEPDF, como la temperatura de iones Ar™*, T;. Ambas se obtienen
por integraciéon directa de la IEPDF.

e Parametro A.

La IEDF estd normalizada a la densidad i6nica. El problema es
que no se puede medir dicha densidad porque no medimos la in-
tensidad de iones recogidos por la sonda sino una magnitud que
resulta proporcional a dicha intensidad. Al dividir la IEDF por la
constante A para normalizarla y obtener la IEPDF, resulta que A
es proporcional a la densidad idnica.

El comportamiento lineal de la constante A con la intensidad in-
terelectrodica se pone de manifiesto en la Fig. 5.26. Este compor-
tamiento lineal permite afirmar que efectivamente la constante A
es proporcional a la densidad del ion Ar™ en el plasma.
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Para su representacion se ha tomado el intervalo de I; que va de
los 2 mA a los 5 mA por ser el intervalo donde queda reflejado

mas explicitamente el comportamiento lineal que guarda A con la
1.
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Figura 5.26: Representacion de A frente a I; a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA), para un plasma de Argon.

Temperatura idnica:

La Fig. 5.27 muestra el comportamiento de la temperatura ioni-
ca, T;, para las distintas presiones e intensidades interelectrodicas
que se han estudiado. Estos valores son calculados a partir de la
ecuacion: T; = % fooo Efg(E)dE. Esta integracion es llevada a cabo
por el Instrumento Virtual que realiza la integracion de la IEPDF
multiplicada por la energia media de los iones, mediante el método
de integracion de los trapecios.

La temperatura ionica, cuando la presion es menor de 5 Pa, pre-
senta un comportamiento lineal frente a la intensidad interelec-
trodica.

Las temperaturas i6nicas obtenidas van de los 1000 K a los 4000
K, siempre por debajo de la temperatura electrénica para esas
mismas condiciones del plasma. La temperatura i6nica es méas alta
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5.6. Estudio de los resultados obtenidos para el plasma de Argon 197

de lo que se esperaba y por ello proponemos un mecanismo que
explica ese calentamiento. Por un lado, como se puede ver en la
Fig. 5.21, la diferencia en el potencial del plasma entre la sonda D y
la sonda del PSM es como minimo 0,15—0,45 V, dependiendo de la
corriente de descarga. Por otro lado, la distancia entre la posicion
de ambas sondas es de unos 5 mm, comparable al camino libre
medio para iones y neutros, \;_, = 2 mm, para una presion de 4
Pa [Gudmundsson J. T., 1999]. Por lo tanto, podemos concluir que
los iones en los alrededores del DEPA se aceleran desde la sonda D
hasta la entrada del DEPA, adquiriendo una energia como minimo
de 0,1 — 0,25 eV por encima de la temperatura ambiente.
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Figura 5.27: Representacion de T; frente a I; a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA), para un plasma de Argon.

El método propuesto para el estudio de un plasma de Argon esta publi-
cado |[Lucena-Polonio M. V. et al., 2011].
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5.7. Resultados para un plasma de Helio

El método desarrollado es valido para cualquier tipo de plasma a baja
presion, lo que nos permite analizar otro tipo de plasma como el generado en
una descarga de Helio. Para el gas Helio, las condiciones de medida elegidas
van de 3 a 6 Pa en presion y de 3 a 7 mA en intensidad interelectrodica.

5.7.1. Sonda plana (orificio del DEPA)

En primer lugar, veremos la curva caracteristica I; —V de la sonda plana
para el ion He™ (Fig. 5.28) medidas para un plasma de P = 5Pae [, = 6 mA,
que sera el que nos sirva como ejemplo para todo el analisis. Los pardmetros
de suavizacion para la obtencion de la curva caracteristica I; — V de la Fig.
5.28 son: 70 para la desviacion estandar y 1 para el nimero de iteraciones.

La curva caracteristica [; —V presenta una clara saturacion io6nica, propia
de las sondas planas [Swift J. D. and Schwar M. J. R., 1970|. La resolucion
en potencial de la curva caracteristica I; — V' es de unos 3,3 mV.
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Figura 5.28: Curva caracteristica I; —V de la sonda plana (orificio del DEPA)
suavizada (rojo) y experimental (azul), para un plasma de Helio. P = 5 Pa
e Id = 6 mA.

El siguiente paso consiste en calcular las derivadas primera y segunda de
la curva caracteristica de la Fig. 5.28. La Fig. 5.29 muestra las derivadas de
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5.7. Resultados para un plasma de Helio 199

la curva caracteristica I; —V de la sonda plana. Se puede obtener el potencial
del plasma de la condicion d?I/dV? = 0y para el caso particular que estamos
estudiando nos da un valor de V,, = —4,9 V.

Una vez que se tiene la segunda derivada estamos en condiciones de ob-
tener la IEPDF (Fig. 5.30). La IEPDF tiene una resolucion de 3,3 mV. Se
trata de una funcion de distribucion Maxwelliana y se comprueba a partir de
la representacion Ind*I;/dV? frente a V', ya que d*I;/dV? es una funcion pro-
porcional a la funcion de distribucion de velocidades, ver Fig. 5.31. Aunque
dicha representacion muestra alguna irregularidad al comienzo de la misma,
presenta un comportamiento lineal en el intervalo de potencial donde se ob-
tiene la IEPDF, lo que permite afirmar que la funcién de distribucion es de
tipo Maxwelliano.
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Figura 5.29: Derivadas primera (azul) y segunda (roja) de la curva carac-
teristica I; — V, para un plasma de Helio. P =5 Pa e I; = 6 mA.
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Figura 5.30: EIPDF para el ion He' en un plasma de Helio. P = 5 Pa e
Id = 6 mA.
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Figura 5.31: Representacion del In(d?I;/dV?) frente a V, para un plasma de
Helio. P =5 Pa e I; = 6 mA.

Para terminar con el estudio de la sonda plana, se analizan los resultados
obtenidos para cada una de las condiciones del plasma y se comparan, cuando
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5.7. Resultados para un plasma de Helio 201

es posible, con los obtenidos para el plama de Argon. En primer lugar, se
estudia el potencial del plasma obtenido para cada una de las condiciones
que se han medido.
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-0.7 5
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Figura 5.32: Representacion de V), frente a I; a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA) para un plasma de Helio.

Como ilustra la Fig. 5.32 el potencial del plasma medido a partir de la
sonda plana del PSM (obtenido de la condicion d*I/dV? = 0) presenta un
comportamiento lineal con la [,.

Al igual que para el caso del plasma de Argon, no podemos medir la den-
sidad i6nica en el caso del plasma de Helio. Si podemos medir, el parametro
A, Fig. 5.33. A presenta un comportamiento lineal con respecto a la I, por
tanto, sera proporcional a la densidad de iones de He™, al igual que ocurria
para el plasma de Argon.

En cuanto a la representaciéon de la temperatura iénica, T;, frente a la
intensidad interelectrodica, I,, presenta ruido, como se muestra en la Fig. 5.34
y, por tanto, no podemos concluir ninguna dependencia clara entre ambas
magnitudes. La temperatura se obtiene de la integracion de la IEPDF.
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Figura 5.33: Representacion de A frente a I; a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA), para un plasma de Helio.
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Figura 5.34: Representacion de T; frente a I; a partir de la sonda del PSM
(orificio del DEPA), para un plasma de Helio.
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5.7.2. Sondas de Langmuir

Al igual que para el plasma de Argon, para el plasma de Helio se ha
medido con las sondas de Langmuir en las mismas condiciones para las que
se ha medido con el PSM.

A continuacion, se muestran los resultados obtenidos para ambas sondas
electrostaticas de geometria cilindrica. Para ambas sondas, U y D, el potencial
del plasma (Fig. 5.35 y 5.38, respectivamente) presenta bastante ruido.

Las densidades electronicas medidas por las sondas U y D, Fig. 5.36 y
5.39, presenta un comportamiento lineal frente a la intensidad interelectrodi-
ca como también ocurria para el caso del plasma de Argon.

En cuanto a la temperatura electronica medida con la sonda U, Fig. 5.37,
presenta un comportamiento similar a las temperaturas electronicas medidas
en un plasma de Argon. La temperatura electronica medida con la sonda
D, Fig. 5.40, disminuye a medida que aumenta la intensidad interelectrodica
pero no se puede decir que de igual forma que para la sonda U.
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Figura 5.35: Representacion de V, frente a I; a partir de la sonda de la sonda

U, para un plasma de Helio.
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Figura 5.36: Representacion de n, frente
U, para un plasma de Helio.
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Figura 5.37: Representacion de T, frente a I; a partir de la sonda de la sonda

U, para un plasma de Helio.
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Figura 5.38: Representacion de V, frente a I; a partir de la sonda de la sonda

D, para un plasma de Helio.
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Figura 5.39: Representacion de n, frente a I; a partir de la sonda de la sonda

D, para un plasma de Helio.
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Figura 5.40: Representacion de T, frente a I; a partir de la sonda de la sonda
D, para un plasma de Helio.

5.8. Resultados para un plasma de aire

Como el objetivo del trabajo es encontrar un nuevo método de analisis de
plasmas usando como instrumento un espectrémetro de masas, y no el anali-
sis de un plasma en concreto, se decidi6 usar para tal proposito, como plasma
modelo/patron el plasma de Argon (plasma electropositivo), obteniéndose re-
sultados satisfactorios. No obstante, se ha hecho un estudio con un plasma
electronegativo, llegando a conclusiones similares a las del plasma electropos-
itivo. Asi, se puede concluir, que el método que se describe en este trabajo es
un método general susceptible de ser usado para cualquier tipo de plasma.
Hasta ahora nos hemos ocupado del analisis de iones positivos en exclusiva,
pero se sabe que un plasma consta en general de iones positivos y negativos,
ademaés de electrones en su composicion. De esta forma, el estudio del plas-
ma seria completo, ya que se puede hacer el andlisis de los iones positivos,
negativos y electrones.
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Ya que la investigacion de plasmas electronegativos estd todavia en de-
sarrollo, no se ha realizado un estudio tan completo como para el caso de los
plasmas electropositivos, no obstante es de interés mostrar los resultados con
los que se cuenta hasta ahora.

Se ha elegido un plasma de aire, que contiene iones negativos y, entre
ellos, el NO5 , ion que sera estudiado en este trabajo. Para el ejemplo que se
va a exponer las condiciones del plasma son: P = 10 Pa e I; = 10 mA.

La Fig. 5.41 muestra los resultados obtenidos para el ion NO,, en un
plasma de aire. La curva caracteristica I; — V' de la sonda plana para el ion
NOj esta invertida respecto de la curvas caracteristicas I, — V' del ion Ar™
presentadas anteriormente, debido a que ambas particulas tienen distinta car-
ga. Esta caracteristica I; —V se ha obtenido para unos valores de suavizacion
de 4 para la desviacion estandar y de 2 para el niimero de iteraciones. La
resolucion en potencial es de unos 0,1 V.

Las derivadas primera y segunda correspondientes a la curva caracteristica
I; —V también se pueden ver en la Fig. 5.41, de donde se obtiene el potencial
del plasma a partir de la condiciéon d*I/dV? = 0. El potencial del plasma
obtenido en este caso particular es V,, = 10,44 V.

Finalmente, se muestra la IEDF del ion NO; obtenida para el caso de
un plasma de aire con las condiciones indicadas al princpio de este apartado.
Se trata también de una funciéon Maxwelliana, ya que la representacion del
In(d*I;/dV?) frente al V presentan un comportamiento lineal en el rango de
valores del potencial en el que se obtiene la funcién de distribucion, debido
a que d?I;/dV? es una funcién proporcional a la funcion de distribucion de
velocidades, (ver Fig. 5.41), aunque presente alguna deformacion debida a
los parametros de suavizacion elegidos al comienzo de dicha representacion.
La resoluciéon que proporciona el método propuesto para la IEPDF es de 0,07
V.

Hasta aqui el estudio de plasmas electronegativos, que como se ha dicho
esta en desarrollo.
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Capitulo 6

Conclusiones

6.1. Conclusions

We have proposed a method to measure a function related to the I, — V
characteristic of a plane probe of several ion species in low-pressures plasmas,
in particular, in Argon, Helium and Oxigen plasmas. From that function,
the plasma potential, the corresponding ion energy probability distribution
function (IEPDF) and the ion temperature are obtained. The IEPDF values
measured by this method are more accurate than those obtained from classi-
cal mass spectrometry methods. This is important when low ion temperature
plasmas are studied. Moreover we conclude that, for our plasma, the IEPDF
can approach a Maxwellian distribution function in our discharge. Finally, all
the measurement processes are controlled by a self-made Virtual Instrument
developed in the LabV TEW® environment.

In addition, we have checked the validity of the proposed method in three
different ways, in a Ar plasma.

Conclusions:

= An exhaustive bibliographical review has been performed about the
background and current status of the various relevant theories related
to the object of study of this work: the ion sheath which is formed
around a metallic conductor immersed in a neutral plasma.

= An experimental device has been developed in order to generate low
pressure DC discharge plasmas of both electropositive and electroneg-
ative gases such as argon, helium and air. This device is very suitable
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for this study due to its stability and as it provides a referente elec-
trode that facilitates the measurement process. Moreover, the discharge
conditions are easily controlled and repeatable.

= [t has been placed and arranged, inside the discharge device, a Hiden
Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer PSM003 ion analyser,
which is provided with a Driven Electrode Probe Accesory (DEPA)
which allows biasing the mass spectrometer probe entrance.

= By using the ion analyser, a new device for the measurement of the
ion current to voltage characteristic curve (I; — V') for each ion species
composing the plasma has been designed. The orifice at the entrance
of the PSM003 located on the DEPA behaves like a plane Langmuir
probe, since the orifice size is smaller that the sheath thickness, and so,
the irregularities in the electric field due to the orifice are shielded by
the sheath.

= [t have been studied both electropositive and electronegative plasmas.
The following I; — V' ion current to voltage characteristic curves have
been measured: the one correspongding the Ar™ ion, in the argon plas-
ma, the one corresponding the He™ ion, in the helium plasma and the
one corresponding to the NO; ion in the air plasma. From these I; =V
characteristic curves, different parameters characterizing the plasma
have been obtained such as the plasma potential, the IEPDF and the
ion temperature of each ion species.

» A virtual instrument (VI) has been developed by using the LabVIEW®
graphic programming language, which automatically measures the I; —
V ion current to voltage characteristic curve of each of the ion species
to be studied. In the same way, the VI allows obtaining the mentioned
plasma parameters: plasma potential, IEPDF and ion temperature of
each ion species.

= Two Langmuir probes have been placed inside the discharge device:
one of them close to the PSM003 probe entrance and the other one
in the plasma bulk. The plasma parameters measured by both Lang-

muir probes have been used to compare the results obtained from the
PSMO003.
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= The goodness of the results obtained with the new measurement device,
which measures the I; — V ion current to voltage characteristic curves
of each ion species, have been verified by four different tests:

e The values of the plasma potential obtained by the proposed
method are very similar to those obtained from Hiden Analytical
program that manages the PSMO003.

e A great similarity between the IEPDF obtained from the
H idenAnalytical® program which manages the PSM003 and the
one obtained from the new method, which measures the I, — V
ion current to voltage characteristic curve, is observed. The energy
resolution of the IEPDF obtained from the new method is signif-
icantly larger than the one provided by the H idenAnalytical®
program.

e [t has been compared the plasma potential values obtained by
using the new method applied to different ions species obtaining
similar results, so that the plasma potential values do not depend
on the selected ion species.

e It has been tested that the plasma properties are not affected
by the presence of the DEPA. For this test, the plasma poten-
tial obtained from the new method has been compared with the
one obtained from the Langmuir probes, obtaining similar results.
Moreover, is has been tested that the plasma potential measured
by the Langmuir probes are not affected by the biasing potential
of the DEPA for the biasing potentials used to obtain the IEPDF.

= The presented work has immediate applications in different technolog-
ical processes, such as Plasma Assisted Chemical Vapour Deposition
(PACVD), Sputtering, Ion Implantation, etc. This is because the probe
of the PSM003, DEPA, plays the role of the substrate of the surface
to be treated or modified by any of these techniques. Therefore, the
study increases the knowledge about the ion species, their density and
energy, that reach the surface, which may depend on the biasing po-
tential of the probe / substrate. This information allows controlling
the deposition or removal of ions, so that the features to be achieved
in the surface of the final products of the technological process can be
improved.

M? Vanessa Lucena Polonio Diagnosis de plasmas



212 6.2. Conclusiones

6.2. Conclusiones

Se ha propuesto un método para medir la curva caracteristica I; — V de
una sonda plana de varias especies i6nicas en plasmas a baja presion, en
concreto, para plasmas de Argon, Helio y Oxigeno. De esa funcién, hemos
obtenido el potencial del plasma, la funcion de distribucién idénica de probabil-
idad de energia (IEPDF) y la temperatura de los iones. Los valores obtenidos
a partir de la IEPDF por este método son mas precisos que los obtenidos a
partir de los métodos clasicos de espectrometria de masas. Esto es impor-
tante para el estudio de los iones de los plasmas a baja temperatura. Por
otra parte se concluye que, para nuestro plasma y la descarga utilizada, la
IEPDF es de tipo Maxwelliana. Finalmente, todos los procesos de medicion
se controlan mediante un instrumento virtual desarrollado a tal efecto en el
entorno LabVIEW®

Ademés, hemos comprobado la validez del método propuesto de tres man-
eras diferentes para el caso particular de un plasma de Argon.

Conclusiones:

= Se harealizado una exhaustiva revision bibliografica sobre los antecedentes
v la situacion actual de las distintas teorias méas relevantes relacionadas
con el objeto de estudio del presente trabajo: la vaina i6nica que se for-
ma en torno a un conductor metalico cuando éste es sumergido en el
interior de un plasma.

= Se ha desarrollado un dispositivo experimental para la generacion de
los plasmas DC a baja presiéon de gases tanto electropositivos como
electronegativos, tales como Argén, Helio y Aire. Este dispositivo es
muy adecuado para este estudio debido a su estabilidad y a que apor-
ta un electrodo de referencia que facilita el proceso de medida. Por
otra parte, las condiciones de la descarga son facilmente controlables y
reproducibles.

= Se ha dispuesto y puesto a punto en el interior de dicho dispositivo
de descarga un sistema de analisis de iones Hiden Analytical Sampling
Plasma Mass Spectrometer PSMO003 por espectrometria de masas, pro-
visto del accesorio de polarizaciéon de la sonda, Driven Electrode Probe
Accesory (DEPA).

» Utilizando dicho sistema de analisis de iones, se ha disenado un nove-
doso dispositivo para la medida de la curva caracteristica I; — V' de las
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distintas especies ionicas mas representativas que componen los difer-
entes plasmas que se han estudiado. La sonda correspondiente consiste
en el orificio de entrada al PSM003 ubicado en el DEPA, que se com-
porta como una sonda plana ya que, como el tamano de dicho orificio es
inferior al espesor de la vaina, las irregularidades en el campo eléctrico
debidas a dicho orificio son apantalladas por la vaina.

= Concretamente se han estudiado plasmas tanto electropositivos como
electronegativos y se han medido las curvas caracteristicas I, — V' de
las especies de iones positivos Ar™, en el plasma de Argon, He', en
el plasma de Helio y NOJ, en el plasma de Aire. A partir de estas
curvas caracteristicas I; — V' de las especies idnicas seleccionadas se
han obtenido diferentes parametros que caracterizan el plasma, tales
como el potencial del plasma, la IEPDF y la temperatura de cada una
de dichas especies i6nicas.

= Se ha desarrollado un Instrumento Virtual (VI) en el entorno de pro-
gramacion grafica LabV IEW'Y que nos ayuda a realizar de forma au-
tomatica la medida de la curva caracteristica I; — V de las especies
ionicas objeto de estudio. Asimismo, este VI nos permite la obtencion
de los demés parametros del plasma anteriormente citados: el poten-
cial del plasma y la IEPDF y la temperatura de las especies i6nicas
correspondientes.

= Se han dispuesto dentro del dispositivo de descarga dos sondas de Lang-
muir, una cerca de la sonda del PSM003 y otra en el seno del plasma.
Los parametros del plasma obtenidos a partir de dichas sondas han
servido para contrastar los obtenidos a partir del PSMO003.

= El acierto de los resultados obtenidos con este novedoso dispositivo de
medida de las curvas caracteristicas I; — V' de las distintas especies
i6nicas en el plasma, se ha verificado mediante cuatro comprobaciones
diferentes:

e Los valores del potencial del plasma obtenidos segiin el método
propuesto son muy similares a los obtenidos a partir del programa
de H idenAnalytical® que gestiona el PSM003.

e Asimismo, se observa gran similitud entre la IEPDF obtenida a
partir del programa de HidenAnalytical® que gestiona el PSM003
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con el obtenido a partir de la caracteristica i6nica I; — V' obteni-
da con el método propuesto. La precisién en la medida de dicha
IEPDF siguiendo el método propuesto es mucho mayor que la que
aporta el programa de HidenAnalytical'\Y.

Se ha comparado que los valores del potencial del plasma obtenido
siguiendo nuestro método para varias especies i6nicas de un mismo
plasma es muy similar, es decir, no depende del ion seleccionado.

Se ha comprobado que las condiciones del plasma no se ven afec-
tadas por la presencia del DEPA. Para ello, se ha verificado que
los potenciales del plasma medidos utilizando el método propuesto
son similares a los obtenidos a partir de las curvas caracteristi-
cas I —V de las sondas de Langmuir dispuestas en la descarga.
Asimismo, estos valores del potencial del plasma obtenidos de las
caracteristicas I — V' de las sondas de Langmuir no dependen del
potencial de polarizacion del DEPA en la zona de saturacion ioni-
ca, donde se mide la IEPDF de las especies i6nicas seleccionadas.

= [l estudio realizado presenta aplicaciones tecnologicas inmediatas en
diferentes procesos, tales como el Plasma Assisted Chemical Vapor De-
position (PACVD), Sputtering, Implantacion Ionica, etc. Ello es debido
a que la sonda del PSMO003, DEPA, hace las veces de substrato cuya
superficie se pretende acondicionar o modificar mediante cualquiera de
estas técnicas. Por lo tanto, el estudio incrementa el conocimiento ac-
erca del tipo, cantidad y energia de los iones que llegan a la superficie
en funcion del potencial de polarizacion de dicha sonda/substrato. Esta
informacién permite controlar la deposicién o extracciéon de los iones de
modo que se mejoren las caracteristicas que se persiguen en la superficie
de los productos finales del proceso tecnolégico.
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Anexos

Como anexos se incluye el articulo que ha salido de este trabajo, Lucena-
Polonio M. V.et al., 2011, junto con todas las comunicaciones a congresos
orales, escritas y posters que se han realizado.

Estas ultimas aparecen segtin el siguiente orden cronologico:

I Congreso Cientifico de Investigadores en Formacion. 2009
= XX ESCAMPIG. 2010

= 38" EPS. 2011

= [CPIG Conference. 2011

= [T Congreso Cientifico de Investigadores en Formacion. 2012

= XXIII Reunion Nacional de Espectroscopia. VII Congresso Ibérico.
2012

= [II Congreso Cientifico de Investigadores en Formacion. 2013

s [CPG Conference. 2013
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Abstract

This work proposes a method to measure the /—V characteristic of a plane
probe for each one of the ion species present in a low-pressure plasma, by using
as the ammeter a mass spectrometer whose probe entrance can be biased at
an arbitrary electric potential. From the /-V characteristic, the corresponding
ion energy probability distribution function of each ion species in the plasma
is obtained. Moreover, the corresponding ion temperature and the plasma
potential are obtained. These results are in good agreement with those obtained
from classical Langmuir probes and mass spectrometry methods.

1. Introduction

Plasma processing of materials is a very complex task because it involves plasmas including
multiple species of ions. In order to control and enhance those technological processes, it
is necessary to improve the plasma diagnostic methods for the determination of the plasma
potential, the electric field distribution in the plasma and the energy distribution function of
each charged species in the plasma, both electrons and ions, which will let us determine
their corresponding densities and temperatures. Moreover, those measurements are necessary
for understanding the ion flux to the plasma boundary close to the surface to be processed
and improving the plasma-wall interaction knowledge. So, these types of measurements are
fundamental to understanding the plasma—wall interaction on which the plasma processing of
materials is based [1-3]. In this way, systems for ion analysis based on mass spectrometry are
commonly used because they allow us to study each one of the multiple species of ions present in
the plasma separately [4—6]. In fact, these instruments can determine the ion energy probability
distribution function (IEPDF) using energy filters. Nevertheless, their usual accuracy in energy
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isabout0.05 eV (20 data per eV). This value is not accurate enough in low-temperature plasmas,
in which the ion temperature is close to that value, and should be diminished.

On the other hand, Langmuir probe methods are still being widely used in plasma
diagnostic, even in the case of electronegative plasmas or in those in which the positive ion
temperature should be considered [7,9]. In these types of plasmas, methods considering
the positive ion saturation/accelerating zone of the /-V characteristic are used [10, 11].
Nevertheless, these probe methods are not so useful in multicomponent plasmas since the
ion current is very small, and hence, difficult to measure. Furthermore, it is the superposition
of the current due to several ion species present in the plasma. So, Langmuir probe diagnosis
methods are unable to discriminate which part of the measured current corresponds to each
ion species.

Moreover, even in the case of monocomponent plasmas, such as argon plasmas, there
are always other gases present as impurities due to residual air or the sputtering from the
walls or electrodes of the discharge. From this point of view, the measurement of the /-V
characteristic of a specific ion species is of considerable technological interest since it gives
information about the flow of these specific ions to the probe as a function of the biasing
potential. This information about the ion current of a specific ion species may be used in
surface treatment devices, in which the role of the probe is played by the substrate.

The aim of this paper is to present a method to measure the /—V characteristic of a plane
probe for each one of the ion species present in a low-pressure Ar plasma using as the ammeter
a mass spectrometer whose probe entrance can be biased at an arbitrary electric potential. In
section 2 we show how the mass spectrometer probe entrance, biased in potential, can behave
as a plane probe. Moreover, the experimental setup and measurement method are analyzed.
Using this method, the plasma potential, the IEPDF and the corresponding ion temperature are
obtained; section 3 is devoted to the results obtained. Finally, in order to ensure the validity of
the proposed measurement method, we have checked it in three different ways. These checks
are presented and analyzed in section 4.

2. Experimental setup

Figure 1 shows the experimental device. The discharge device consists of a large Pyrex
cylinder, 31 cm in inner diameter and 40 cm in height, with two stainless steel electrodes, 8 cm
in diameter, inside which are connected to a high-voltage power supply configured as a current
supply. This power supply is the low ripple/noise KEPCO BHK 2000-0.1MG, its ripple being
less than 107> A (rms), to provide a very stable discharge [5-8]. The Ar pressure is controlled
by a MKS 247 mass gas flow controller. This discharge, in which the anode is at ground
potential, provides a reference electrode for the biasing potential of the probes.

A Hiden Analytical® Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM), PSM003 model,
provided with a Hiden Analytical® Driven Electrode Probe Accessory (DEPA), is used. The
DEPA is placed between the two electrodes (see figure 1), 2cm below the lower edge of
the electrodes, i.e. out of the core of the plasma in order to diminish the perturbation in the
discharge. Moreover, the DEPA is provided with a 50 um radius orifice, r,, through which
molecules and ions enter the PSM. This radius is lower than the Debye length of the plasma,
Ap, and thus, from the point of view of the plasma, the irregularities in the electric field due
to the orifice are shielded by the sheath surrounding the DEPA, since the sheath thickness,
s, is about 2.6Ap, [12] or even higher [13], so, under our discharge conditions s/r, > 8.
Obviously, these irregularities will be lower as r, decreases; nevertheless, no differences are
observed when a 25 um radius orifice is used, so the 50 um radius orifice is used to increase
the signal-to-noise ratio in the PSM measurements. Therefore, the PSM will measure the flow
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Figure 1. Experimental setup.

(This figure is in colour only in the electronic version)

of a specific ion species passing through the orifice, which plays the role of a plane probe,
for each biasing potential. This measurement can be related to the /-V characteristic of the
corresponding ion.

Moreover, we have placed two Langmuir probes in the discharge chamber. One of them
is in the bulk of the plasma (probe-up), and the other one is just above the orifice of the DEPA,
with about 5 mm gap between the probe and the orifice (probe-down), in order to control the
results obtained from the PSM. These Langmuir probes allow us to measure the corresponding
I-V characteristics from which we obtain the plasma potential, the floating potential, and the
electron density and temperature at the points where those Langmuir probes are placed [8—10].

Finally, since the DEPA is 5.1 cm in diameter, comparable to the size of the discharge
electrodes, we have covered it with Pyrex glass on all sides provided with an orifice 1 cm
in diameter centered with the DEPA orifice, in order to decrease the perturbation due to the
presence of the DEPA in the discharge.

3. Measurement method and results

The first step which must be followed before carrying out the measurements for a specific ion
species is to tune the PSM to provide a maximum number of counts per second of that ion
species, Ar* in this case. This tuning is performed for the DEPA biased to floating potential, i.e.
disconnected. This is very important because the mass discrimination of a mass spectrometer
is typically measured from the ratio of the total ion current at the DEPA to the counts at the
mass spectrometer detector. This mass discrimination can depend on the voltage of the DEPA,
hence, it would modulate the measurement of the /—V ion characteristics. In fact, we have
tested in our plasma that the mass discrimination depends on the DEPA biasing potential at
which the PSM tuning is done, i.e. depends on the energy of the ions entering the PSM when
the tuning is performed. This is why we have developed the PSM tuning with the DEPA
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biased to floating potential. Under these tuning conditions, for DEPA voltage values lower
than the floating potential, the ions which enter the PSM are accelerated, heated, and the
mass discrimination falls down. On the other hand for DEPA voltage values higher than the
floating potential, which are the ones used to measure the /-V ion characteristics, the ions
which enter the PSM have an energy close to the undisturbed one. For these ions, the mass
discrimination is not influenced by the DEPA voltage. Finally, since the IEPDF is measured in
the ion retarding zone of the /—V ion characteristics, where the DEPA potential is greater than
the plasma potential, the current collected by the DEPA is mainly due to the electrons, so a
mass discrimination study cannot be developed. Nevertheless, as we will comment in section 4,
both the plasma potential and the IEPDF measured using the mass spectrometer filters are quite
similar to those obtained from the proposed method, see figure 6. This agreement induces us
to suppose that the mass discrimination does not change in this retarding zone of the /-V ion
characteristics.

The tuning is performed for an intermediate floating potential; —0.5 V is a good value under
our plasma conditions, because a tuning for every measurement would delay the measurement
process and the results obtained are similar. Finally, once the tuning is done, none of the tuning
parameters are modified until another ion species is studied.

The measurement process is as follows. A function generator provides a bias to the DEPA.
When the generator is in standby, the supplied potential is negative in order to clean the DEPA.
Later on, the program orders the data acquisition card to generate a digital pulse which triggers
the function generator to supply a one-shot sawtooth pulse. Moreover, the digital pulse triggers
two channels of the analog-to-digital converter; one of them measures the biasing potential of
the DEPA, and the other one, simultaneously, the analogical output voltage of the PSM detector,
which is proportional to the number of counts per second measured. The data collected in this
way are easily related to the /-V characteristic of the specific ion species tuned in the PSM.
In this case, we measure 8000 data during the 1 s of the sawtooth signal, although the portion
of the /-V characteristics used in the calculations is measured in less than 0.2 s.

Obviously, the flying time of the ions into the PSM is negligible compared with
the characteristic time of the measurement process. Moreover, the entire measurement
setup is automatically controlled by a self-made Virtual Instrument written in the LabView
environment [9].

The data treatment is as follows: we first smooth the ion /-V characteristics in order
to obtain its first and second derivatives. Figure 2 shows the smoothed /—V characteristics
and the corresponding derivatives. As can be seen, since the Ar* ions are positive, its -V
characteristic function decreases. This behavior is opposite to the classical electron dominated
increasing function /-V characteristics. Furthermore, there is no floating potential since only
one particle species is being measured.

Later on, from the zero of the second derivative, the plasma potential is obtained.

Figure 3 shows the plasma potential, obtained from the Ar* characteristic and from the
probes placed inside the discharge, as a function of the discharge current. As can be seen,
all the values obtained follow a similar evolution for high discharge currents while the values
obtained from the ion mass spectrometer tend to saturation at lower discharge currents.

Some comments about these plasma potential values must be made. We have widely
studied this discharge device as can be seen in our previous papers [8—10]. As expected
in these kinds of dc discharges, the plasma potential at the center, between the electrodes,
should be negative when the reference electrode is the anode. Nevertheless, since the DEPA
electrode size is comparable to the size of the discharge electrodes, the configuration of the
discharge changes and positive plasma potential values are obtained. In this way, we have tested
that the Pyrex glass placed surrounding the DEPA diminishes but does not eliminate such a

4



Plasma Phys. Control. Fusion 53 (2011) 124024 M V Lucena-Polonio et al

1.2E406 - -5

1.0E+06 Lo &

Q

>

8.0E+05 - >

- _5 i

L 6.0E+05 - &

10 3

4.0E+05 - =4

™

=

2.0E+05 - r 15 =
0.0E+00 . . T ‘ -20

0 5

2 3
v (V)

Figure 2. Smoothed /-V characteristic (2070 data) of the Ar* ion species (solid line) and its first
(dotted line) and second derivative (dashed line); gas: Ar, P = 6.5Pa and Iy = 6 mA.
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Figure 3. Plasma potential, obtained from the characteristic of Ar* (¢) and from the Langmuir
probes placed inside the discharge (M probe-up and A probe-down), as a function of the discharge
current; gas: Ar, P = 5Pa.

perturbation. We have placed the two Langmuir probes in order to verify this change in the
plasma configuration: probe-down close to the DEPA and probe-up in the bulk of the plasma.
On the one hand, as can be seen in figure 3, positive plasma potential values are obtained from
the -V characteristics of these Langmuir probes. On the other hand, the floating potential
should be about 4-6 times Kg7. lower than the plasma potential, depending on the probe
geometry and the accuracy of the measurement [14, 15]. T., the electron temperature, is
about 0.3-0.6eV in our discharge (some 7, measurements for a specific case are represented
in figure 7(c)). In this way, the corresponding floating potentials measured from the /-V
characteristics of these Langmuir probes accomplish such a condition. Finally, floating
potential values of the DEPA are measured and the results also accomplish that condition.
Hence, we can conclude that the DEPA changes the plasma configuration, increasing the
potentials characterizing the plasma and giving positive plasma potential values at the center,
between the electrodes of our discharge.

Using the classical Druyvensteyn formula [8,9,16,17], the second derivative is
proportional to the ion velocity distribution function. As a first obtained result, a plot of the
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Figure 4. Normalization constant, A, as a function of the discharge dc current for several plasma
conditions, for several gas pressures and for the same PSM tuning conditions.

logarithm of the second derivative for most of the measured cases shows a linear behavior, so
we can conclude that in our discharge, the Ar* ion velocity distribution function accomplishes
a Maxwellian one.

Moreover, the IEPDF can be obtained as follows:
d?J; |
av?’ M
V being the DEPA potential referred to the plasma potential and A being the normalization
constant

[fe(E)lp=gyv = A™'VV

am [Twvdlgy 2
=/ 24V @
Figure 6 shows the corresponding Ar* ion IEPDF obtained.

Unfortunately, the ion energy distribution function, and hence, the absolute ion density
cannot be obtained since the ions with different masses are detected by the PSM with different
efficiency. Figure 4 shows the normalization constant, A, as a function of the discharge dc
current for several plasma conditions, for several gas pressures and for the same PSM tuning
conditions. As can be seen, there is a linear behavior between both parameters. As this is the
behavior expected for the ion density in a dc plasma, we can conclude that the A parameter is
proportional to the ion density. The proportionality constant will be a calibration constant for
each specific ion species. This will be one of our future tasks in this area of work.

Finally, the corresponding ion temperature, defined for non-Maxwellian IEPDF as a
measurement of the average ion energy, can be obtained as

Ti=3(E) = %/O Efp(E)dE. 3)

Figure 5 shows the ion temperature obtained from the IEPDF as a function of the discharge dc
current for several gas pressures. As can be seen, this temperature exhibits a low dependence
on the discharge dc current as expected for this plasma discharge.

As can be seen, the measured ion temperature is about 2000 K. For pressures about 4 Pa,
the mean free path for the ion—neutral collisions, i ,, is about 2mm [6], so the ions lose
their energy in collisions with the neutrals and the ion temperature should be close to the
neutral (room) temperature. In this way, an ion heating mechanism is needed to provide these
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Figure 5. Ton temperature obtained from the IEPDF as a function of the discharge dc current for
several gas pressures.

high temperature values. Let us propose an ion heating mechanism: on the one hand, as
can be seen from figure 3, the difference in the plasma potential between the probe-down
and the DEPA positions is about 0.15-0.45V, depending on the discharge current. On the
other hand, the distance between both positions is 5 mm, comparable to 1;_,. Hence, we can
conclude that the ions in the surroundings of the DEPA are accelerated from the probe-down
to an intermediate energy value of about 0.1-0.25eV above room temperature. Moreover,
the difference in the plasma potential between both Langmuir probes is about 0.1 V while
the corresponding distance is about 5 cm, very much higher than A; ,; i.e. the radial electric
field in the surroundings of the DEPA is higher than that in the bulk of the plasma. Hence,
in the bulk of the plasma, the ion temperature should be close to room temperature as is
usually considered [10, 11], while in the edge of the plasma, where the DEPA is placed, the
ion temperature should be higher.

4. Check procedures

In order to ensure the validity of the proposed method in measuring the /—V characteristic
of a specific ion species in the plasma, we have checked the method in three
different ways:

(1) Devices for ion analysis based on mass spectrometry can determine the IEPDF using
energy filters. In fact, our PSM controller program (MASOFT) can be commanded to
measure the number of ions per second getting into the PSM as a function of the energy
of the ions when the DEPA is biased to ground potential. This measurement can be
normalized and, hence, gives another measurement of the IEPDF beginning at the plasma
potential referred to the ground potential. For the plasma conditions in figure 2, the
IEPDF begins at the plasma potential, which is equal to 1.3 V. This value coincides with
that obtained from our second derivative of the /-V ion characteristic. Hence, if the
DEPA is biased to our measured plasma potential, the IEPDF obtained using MASOFT
is referred to that plasma potential and can be compared with the one measured from the
I-V ion characteristic.

Figure 6 shows the good agreement between both functions. Itimplies that both the plasma
potential and the ion temperature measured using both methods are quite similar. This
ensures the validity of the proposed method.
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Figure 6. (a) IEPDF measured using mass spectrometer energy filter, with DEPA biasing potential
referred to ground potential. (b) Comparison of the IEPDFs measured using the mass spectrometer
energy filter, with DEPA biasing potential referred to plasma potential (dotted curve) (90 data),
and by the proposed method, also referred to plasma potential (solid curve) (1576 data); gas: Ar,
P =6.5Paand Iy = 6 mA.

Table 1. Plasma potential measured for several ions under several plasma conditions.

P(Pa) Ig(mA) Vp (Ar)(V)  V, (ON)(V)  Vp (H30)(V)

4.5 5 0.97 1.02 1.15
55 5 13 1.27 1.13
4.5 7 0.92 0.93 0.8

55 7 0.99 1.04 1.08

Moreover, as can be seen in the figure, the accuracy in energy obtained from MASOFT is
20 datapereV,i.e. 0.05eV. This value is not enough for low-temperature plasmas in which
the ion temperature is close to that value and should be diminished. The proposed method
increases the number of points included in the IEPDF to more than 300 data per eV.

(2) The plasma potential in the neighborhood of the DEPA must be unique for particular

plasma conditions. We have measured the plasma potential from the second derivative of
the I-V characteristics for several ion species present in the plasma, Ar*, O* and H;O™.
Table 1 shows the results obtained for these ions under several plasma conditions.

As can be seen, the differences in the plasma potential for these ions under the same plasma
conditions are negligible as the estimated error in our plasma potential measurement is
about 0.1 V. Hence, we can conclude that the plasma potential is unique in the surroundings
of the DEPA. This also ensures the validity of the proposed method.

(3) Finally, we have tested the influence of the DEPA biasing potential in the plasma. In

this way, we have measured several magnitudes characterizing the plasma, as the plasma
potential and the electron density and temperature, obtained from the /—V characteristics
of the two Langmuir probes placed in the discharge, as a function of the DEPA biasing
potential, V,,,.

Figure 7(a) shows that the plasma potential measured using both Langmuir probes does

not depend on the DEPA biasing potential for values lower than 2 V. As can be seen, the
plasma potential is always lower than these values. Moreover, figures 7(b) and (c) show that
the DEPA biasing potential does not influence the electron density and temperature measured
using both Langmuir probes even for values higher than 2 V. So we can conclude that under
our experimental conditions, the DEPA biasing potential does not influence the plasma.
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Figure 7. Several magnitudes measured using Langmuir probes (¢ probe-up and @ probe-down)
as a function of the DEPA biasing potential. (a) Plasma potential; (b) electron density; (c) electron
temperature; gas: Ar, P = 5.5Paand Ij = SmA.

5. Conclusions

We have proposed a method to measure a function related to the /—V probe characteristic of
several ion species in an Ar plasma. From that function, the plasma potential, the corresponding
ion energy probability distribution function (IEPDF) and the ion temperature are obtained. The
IEPDF values measured by this method are more accurate than those obtained from classical
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mass spectrometry methods. This is important when low ion temperature plasmas are studied.
Moreover we conclude that, for our plasma, the IEPDF can approach a Maxwellian distribution
function in our discharge. Finally, all the measurement processes are controlled by a self-made
Virtual Instrument developed in the LabView environment.

In addition, we have checked the validity of the proposed method in three diferent ways.
(1) The plasma potential and the IEPDF obtained from the proposed method and from classical
mass spectrometry methods are quite similar. (2) The plasma potential in the neighborhood of
the DEPA does not depend on the ion measured. (3) The plasma conditions are not affected
by the DEPA in the range of values which are used in our measurements.

Finally, the calibration of the proposed method, in order to obtain the ion density, and
the diagnosis of electronegative ion species, using the proposed method, will be the subject of
future investigations.
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Objetivos

Este trabajo propone un método de medida de a caracteristica |-V de una sonda plana
para cada uno de las especies i6nicas presentes en un plasma de baja presién usando un
espectrémetro de masas como amperimetro cuya sonda puede ser polarizada. De las
caracteristicas |-V se obtiene la correspondiente Funcién de Distribucion de Energia (IEDF) de
cada una de las especies ionicas en el plasma con una sensibilidad en energia por debajo de
los 0.015 eV. Ademas se obtiene el correspondiente potencial del plasma, la densidad y la

temperatura ionicas.
Introduccion

El procesamiento de materiales con plasma es una tarea muy compleja porque incluye
plasmas con miltiples especies i6nicas. Para controlar y mejorar esos procesos tecnoldgicos,
es necesario mejorar los métodos de diagnosis de plasmas para la determinacion del potencial
del plasma, la distribucion de campo eléctrico en el plasma y la funciéon de distribuciéon de
energia de cada especie cargada en el plasma, electrones e iones, los cuales nos permiten
determinar sus correspondientes densidades y temperaturas. En la diagnosis los sistemas de
andlisis de iones basados en espectrometria de masas son usados frecuentemente porque
permiten hacer un estudio por separado para cada especie i6nica en el plasma y determinan la
IEDF con una sensibilidad de 0.5 eV. Este valor no es suficiente para plasmas a baja
temperatura y debe disminuirse. También se usa el método de la caracteristica |-V de sondas
de Langmuir, que no son Utiles en plasmas constituidos por varias especies inicas, porque, la
corriente ionica es muy pequefia, dificil de medir y no permiten discriminar qué parte de la
corriente medida se corresponde con cada especie i6nica por ser la superposicion de todas
ellas. Ademés, esas medidas son necesarias para entender el flujo de iones a la frontera del
plasma para mejorar los estudios de interacciones del plasma con la pared [1]. La diagnosis de
plasmas donde varias especies i6nicas estan presentes debe ser desarrollada porque, incluso
en el caso de un plasma constituido so6lo por una especie de gas, Argon por ejemplo, hay
presentes siempre otros gases como impurezas, 0 como aire residual, o restos debido a la
pulverizacion de la descarga proveniente de las paredes o de los electrodos. Desde este punto
de vista, la medida de la caracteristica |-V de una especie ionica es de gran interés porque se

corresponde con el flujo de esos iones a la sonda del espectrometro de masas (la cual juega el



papel de la superficie que va a ser procesada) como una funcion de potencial al que se somete

la sonda.
Método

Vamos a presentar un método de medida de la caracteristica |-V de una sonda plana
para cada una de las especies idnicas que se presentan en un plasma a baja presion usando
para ello un espectrometro de masas como amperimetro cuya sonda puede ser polarizada. El
espectrémetro de masas, Hyden Analytical Plasma Sampling Mass Spectrometer (PSM),
modelo PSM003, esta provisto de un orificio de radio, r,=50um, en la sonda polarizada a través
del cual entran las moléculas y los iones. Este radio es menor que la longitud de Debye, Ap, y
asi evitamos las irregularidades del campo eléctrico debido al efecto de apantallamiento de la
vaina. Por tanto, el espectrometro de masas medira el flujo de una especie idnica que atraviese
ese orificio en la sonda plana para cada potencial de polarizacion, asi este flujo multiplicado por
la carga de esa especie i6nica dara la corriente. Por tanto, se mide la caracteristica I-V de la
especie idnica correspondiente. Nosotros hemos probado el método en una descarga de
Argodn, realizada en un tubo de Pyrex en el cual hay dos electrodos de acero inoxidable de 8
cm de didmetro conectados a una fuente de alta tension muy estable. La presién se controla
con un regulador de flujo y se hacen medidas en un amplio rango de las condiciones de la
descarga, llevando la presién de 7 a 15 Pa aproximadamente y la corriente de la fuente de alta
tension de 8 a 18 mA. La Fig. 1 ilustra el dispositivo experimental:

HV.Power Supply
L N
I

AN Meter Discharge Davice

Amplifier X20

7] blass Spectrometer

MSIU

Oue-fhot Sawtocth

Fune. Generato]
. ] ) - =i 2 o

[TTL Pulse »r
Synofonism

e L0Zg Input

Data & cquisition Board Digitad Output

Magsoft

Fig. 1. Dispositivo experimental



EEDF(ua-V})

{E#E1=
IE+81=

i~

BE+§0~

'?Eél_ﬂ“! :I.' |
@0 ¥
Sl i )
lerios
et

e .'I

|E+10~

G Bl 02 GE o4 as

{2 A— ooy L ———

B8 ponts

Fig. 2. IEDF

El tratamiento de estas medidas lo hacemos usando
un instrumento virtual desarrollado al efecto. Primero
suaviza la caracteristica |-V, después obtiene la
primera y la segunda derivada de dicha caracteristica
ya suavizada. De la condicion dAI/dv? = 0, obtenemos
el potencial del plasma, V,. Y de la segunda derivada
se obtiene la IEDF [3], Fig. 2, con una sensibilidad en
energia cercana a los 0.015 eV. Por integracion de la
IEDF se obtiene ademas la densidad i6nica de Ar’ y

su temperatura.

Podemos concluir que la IEDF puede aproximarse a una funcién de distribuciéon

Maxwelliana y por tanto estos resultados para los iones se pueden comparar con los que se

obtienen por otros métodos clasicos aplicados hasta ahora solo al caso de electrones [3],

existiendo muy buen acuerdo entre ambas medidas.

Aportaciones y conclusiones

Hemos medido caracteristicas |-V por especies ionicas, muy Util en el estudio de la

superficies de materiales. Con ello se inicia la tesis doctoral y se espera publicar tres articulos,

uno con el método de medida, ya enviado, otro estudiando iones positivos y otro para el caso

de iones negativos.
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Objectives

This work proposes a method to measure /-7 characteristic of a plane probe for each ion
specie present in low-pressure plasma by using a mass spectrometer as an ammeter whose probe
entrance can be biased at an arbitrary electric potential. From the I-V characteristics, the
corresponding lon Energy Distribution Function (IEDF) of each one of the ion species
composing the plasma is determined with an accuracy in energy lower than 0.015 eV.
Moreover, the plasma potential, and ion density and temperature are obtained.

Introduction

The plasma processing of materials is a very complex task because it involves plasmas
with multiple species of ions. In order to control and improve those technological processes, it is
necessary to improve plasma diagnostic methods to determine the plasma potential, the electric
field distribution in the plasma and the energy distribution function of each charged specie
composing the plasma, both electrons and ions, which let us to determine their corresponding
densities and temperatures. In this way, systems for ion analysis based in mass spectrometry are
often used because they let to study each one of the multiple specie of ions in the plasma
separately. In fact, these instruments can determine the IEDF by using energy filters.
Nevertheless, there usual accuracy in energy is about 0.1 eV. This value is not enough for low
temperature plasmas and should be diminished. Langmuir probes methods are still being widely
used to diagnostic plasmas, even in the case of electronegative plasmas or in those where the
positive ion temperature should be considered [1,2]. Nevertheless, Langmuir probes methods
are not so useful in plasmas constituted by multiple ion species, because, the ion current is very
small and difficult to be measured, and furthermore, it is the superposition of the current due to
the several ion species in the plasma, so these methods are unable to discriminate what part of
the measured current corresponds to each ion specie. Moreover, these measurements are
necessary to understand the flow of ions reaching the probe surface in order to understand the
interaction between the plasma and a surface immersed in it [3]. So, diagnostic methods of
plasmas composed of several ion species must be developed because, even in the case of plasma
formed by only one kind of gas, Argon for example, there are always other gases present as
impurities due to residual air or sputtering from the walls or electrodes of the discharge. From
this point of view, the measure of the /-} characteristic of a single ion specie is of great interest
because it corresponds to the flow of these ions to the mass spectrometer probe (which play the
role of the surface to be processed) as a function of the biasing potential.

Method

We present a method for measuring the /-V characteristic of a plane probe for each of
the ion species in a low pressure plasma by using a mass spectrometer as an ammeter whose
probe can be biased at an arbitrary electric potential. A mass spectrometer, Hyden Analytical
Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM), PSMO003 model, provided with a Hyden
Analytical Driven Electrode Probe Accessory (DEPA), is used. The PSM is tuned for maximum



number of counts per second. Once the tuning is done, none of the tuning parameters are
modified (extractor, energy, mass, lens, focus...). The DEPA is immersed in the plasma and is
biased in potential. It is provided of a 50 pum radius orifice, through which molecules and ions
enter to the PSM. This radius is lower than the corresponding Debye length of the plasma, thus,
the irregularities in the electric field of the mass spectrometer DEPA due to the orifice are
shielded by the sheath surrounding it. Therefore, the mass spectrometer will measure the flow of
an ion specie passing through the orifice, which plays the role of a plane probe, for each biasing
potential. The /-V characteristic of the corresponding ion specie can thus be measured.

In order to use Langmuir probe diagnostic methods we first smooth the I-V
characteristic. Figure 1 shows the measured and smoothed data of an Ar" ion /-V characteristic
measured in an Argon DC discharge. Then the first and second derivative of the smoothing
characteristic are obtained. From the condition d’I/dV’ = 0, we obtain the plasma potential Vs,
and finally the IEDF [4], see Fig 2, with an energy sensitivity closer to 0.015 eV. By integrating
the IEDF, Ar" ion density and temperature are obtained.
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Fig. 1: Measured and smoothed data of an Ar" Fig. 2: IEDF: Ar' Ion Energy Distribution Function
ion I-V characteristic

Contributions and conclusions

We have measured /-V characteristics of several ion species in an Ar plasma and the
corresponding IEDF is obtained. We conclude that the IEDF can be approximated to a
Maxwellian distribution function. The results obtained for the ions from the IEDF, density and
temperature, have been compared with those obtained by other classical probe methods, [4].
There is very good agreement between both results.
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OBJETIVES

# This work proposes a method to measure I-V characteristic

~ of aplane probe for each ion specie present in low-pressure
plasma by using a mass spectrometer as an ammeter whose
probe entrance can be biased at an arbitrary electric
potential.

# From the IV characteristics, the corresponding lon Energy
Distribution Function (IEDF) of each one of the ion species
composing the plasma is determined with an accuracy in
energy lower than 0.015 eV.

INTRODUCTION

# The plasma processing of materials is a very complex task because it involves plasmas with
multiple species of ions.

# It is necessary to improve plasma diagnostic methods to determine the plasma potential, the
electric field distribution in the plasma and the energy distribution function of each charged
specie composing the plasma, both electrons and ions.

# This let us to determine their corresponding densities and temperatures.

# Diagnostic methods of plasmas composed of several ion species must be developed because
there are always other gases present as impurities due to residual air or sputtering from the
wallsor electrodes of the discharge.

# The plasma potential, and ion density and temperature are # The measure of the I-V characteristic of a single ion specie is of great interest because it

obtained. corresponds to the flow of these ions to the mass spectrometer probe (which play the role of
the surface to be processed) as a function of the biasing potential.
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RESULTS

We present a method for measuring the I-V characteristic of a plane probe for each of the ion species in a low pressure plasma by using a mass spectrometer as
an ammeter whose probe can be biased at an arbitrary electric potential.
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CONCLUSIONS
#/-V characteristics of several ion specie
corresponding IEDF are obtained.

in an Ar plasma and the

#We conclude that the IEDF can be approximated to a Maxwellian s : -
distribution function. " . -

# The results obtained for the ions from the IEDF, density and temperature, - h | 1y (mA)
have been compared with those obtained by other classical probe : r = E) Jo(mA) I
methods.
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#There is very good agreement between both results.
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This work proposes a method to measure the -V characteristic of a plane probe for each ion specie
present in a low-pressure plasma, by using as the ammeter a mass spectrometer whose probe
entrance can be biased at an arbitrary electric potential. From the I-V characteristics, the
corresponding lon Energy Distribution Function of each ion species in the plasma is obtained.
Moreover, the corresponding ion temperature and the plasma potential are obtained.

1. Introduction

The plasma processing of materials is a very
complex task because it involves plasmas with
multiple species of ions. In order to control and
improve those technological processes, it is
necessary to improve the plasma diagnosis methods
for the determination of the plasma potential. These
methods should determine the electric field
distribution, and the energy distribution function of
each charged specie present in the plasma, both
electrons and ions, which lets us to determine their
corresponding densities and temperatures. In this
way, systems for ion analysis based in mass
spectrometry are commonly used because they allow
tp study each one of the multiple species of ions
present in the plasma separately. In fact, these
instruments can determine the IEDF (lon Energy
Distribution Function) by using energy filters.
Nevertheless, their usual accuracy in energy is about
0.1 eV. This value is not accurate enough in low
temperature plasmas and should be diminished.
Langmuir probe methods are still being widely used
in plasma diagnostic, even in the case of
electronegative plasmas or in those in which the
positive ion temperature should be considered [1,2].
Nevertheless, Langmuir probe methods are not so,
useful in multicomponent plasmas since the ion
current is very small and so difficult to be measured.
Furthermore, it is the superposition of the current
due to the several ion species present in the plasma.
So, all these methods are unable to discriminate
which part of the measured current correspond to
each ion specie. In any case, these kind of
measurements are necessary to understand the
plasma-wall interaction in which the plasma
processing of materials is based [3]. Even in the
case of monocomponent plasmas, such as Argon
plasmas, there are always other gases present as
impurities due to the residual air or the sputtering

from the walls or electrodes of the discharge. From
this point of view, the measurement of the I-V
characteristic of an specific ion specie is of great
technological interest since it gives information of
the flow of these specific ions to the surface to be
processed, as a function of the biasing potential.

2. Method

We present a method to measure the I-V
characteristic of a plane probe for each one of the
ion species present in low pressure Ar plasma by
using as the ammeter a mass spectrometer whose
probe entrance can be biased at an arbitrary electric
potential. A mass spectrometer, Hyden Analytical
Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM),
PSMO003 model, provided with a Hyden Analytical
Driven Electrode Probe Accessory (DEPA), is used.
The PSM is tuned to provide maximum number of
counts per second. Once the tuning is done, none of
the tuning parameters are modified. The DEPA is
immersed in the plasma and is biased in potential. It
is provided with a 50 pum radius orifice, through
which molecules and ions enter the PSM. This
radius is lower than the Debye length of the plasma,
and thus, the irregularities in the electric field due to
the orifice are shielded by the sheath surrounding
the mass spectrometer DEPA. Therefore, the mass
spectrometer will measure the flow of an ion specie
passing through the orifice, which plays the role of a
plane probe, for each biasing potential. The I-V
characteristic of the corresponding ion specie can
thus be measured.

In order to use the Langmuir probe diagnostic
methods we first smooth the ion |-V characteristic.
Then the first and second derivative of the smoothed
characteristic are obtained. From the condition
d?I/dv? = 0, the plasma potential, V,, is obtained and
finally the IEDF [4] is determined. We can measure
750 points for a total variation of about 1.4V of the
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biasing electric potential of the probe. By
integrating the IEDF, the ion temperature of the
specific ion specie which is being analyzed is
obtained.

3. Experimental setup and results
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Fig. 1. Experimental setup.

Fig. 1 shows the experimental setup. As can be
seen, we have set two Langmuir probes. One of
them is in the bulk of the plasma (probe 1) and the
other one is just above of the orifice of the mass
spectrometer probe entrance (probe 2) in order to
compare with the results obtained from the mass
spectrometer. The Langmuir probes let us to
measure the I-V probe characteristic from which we
can obtain the plasma potential, the electron density,
the electron temperature and the floating potential,
in the points where those Langmuir probes are
placed.

Three consecutive measurements are made,
which we will analyze for the case of an Argon DC
discharge:

1. The Ar" IEDF is measured with the mass
spectrometer program, Massoft, which is
shown in Fig. 3.

2. The Ar" ion |-V characteristic is measured
by using a software developed by us, and is
shown in Fig. 2. From this characteristic we
can obtain the IEDF. This measurement is
more accurate than the one done with
Massoft (Fig. 3). As we mentioned before,
we measure about 750 points in 1.4 V while
Massoft give us about 30 point in the same
range.

1(mA)

v(v)

Fig. 2. Ar* I-V Characteristic for a 6.5 Pa pressure and 10
mA discharge current Argon DC discharge plasma,
referred to the plasma potential.

12

Massoft

¢/snor

+ Proposed Method

V(V)

Fig. 3. Ar" IEDF measured with the mass spectrometer
(cross) and with the proposed method (dots).

Fig. 4 represents the logarithm of the
second derivate of the ion 1-V characteristic,
showing a linear behavior, corresponding to
a Maxwellian IEDF, for a relative large
range of energies.
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The plasma potential can be obtained
from the ion Ar” 1-V characteristic (see Fig.
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3.

2). The Ar® ion temperature is obtained
from the IEDF. The conditions in which the
results shown in Fig. 2 and 3 were obtained
for 1,=6.5 mA discharge current and
P=10Pa pressure. The plasma potential is
1.32V, the Ar*ion temperature is 4500K.
We have two |-V characteristics measured
by using the two Langmuir probes. To
measure with the Langmuir probe, DEPA is
biased at the floating potential in order to
diminish the influence of the DEPA in the
plasma. The results of one of them (probe 2)
agree with the results of the mass
spectrometer because this probe is placed
just above the mass spectrometer probe
entrance.

Finally, we have checked the method in two
different ways:

e The plasma potential must be unique for
a particular plasma conditions. We have
measured the plasma potential with the I-
V characteristic of the Ar” ion specie and
with other positive ions, O" and H;O" in
the same plasma.

Table 1 shows the results for these ions.

In this way, we have done a sweep of the
DEPA potential, Vi, while we measure
the plasma potential with the Langmuir
probes. The results can be seen in the
Fig. 5.

Vv, (v)

3.00
2.50

. 200°%

me

1.50

1.00 + VpProbe 1

0.50 m Vp Probe 2

0-00
8-:06

Vin (V)

ne [ Vo(Ar)(V) | VR(O)(V) | Ve(H:0)(V)
1.98E+15 |  0.97 1.02 115
2.98E+15 | 092 0.93 0.8
2.32E+15 13 1.27 1.13
3.67E+15 |  0.99 1.04 1.08

Table 1. Plasma potential measured for different ion

species present in the plasma.

The differences in the plasma potential
for these ions in the same plasma are
negligible as we have an error in the
plasma potential of 0,1V, so we can
conclude that the plasma potential is
unique.

e The other question that should be
considered is the effect of the DEPA
biasing potential in the plasma and its
possible influence and perturbation.
Obviously, there is an influence due to
the DEPA biasing potential (V) but we
will show that this influence is negligible
for the V., values which are used to
measure the ion I-V characteristic.

Fig. 5. Representation of V,, versus V,,.

As can be seen in Fig. 2, the potential in
the Ar® 1-V characteristic measured with
the DEPA goes from -1V to 1.5V, and
the plasma potential measured by the two
Langmuir probes is constant in this range
of variation of V., and is constant even
outside of this range.

We have also checked that the electron
density (nc), electron temperature (Te),
and floating potential (Vy), measured
with the two Langmuir probes, do not
depend on V. Figs. 6, 7 and 8 show this
fact.

So, we can conclude that the mass
spectrometer has not influenced our
results.

These results were obtained for 5.5 Pa
pressure and 5 mA discharge current.
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Fig. 6. Representation of T, versus V.
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3. Contributions and conclusions

We have measured the I-V probe characteristic
and the corresponding IEDF of several ion species
in an Ar plasma by using the DEPA more accurate
than those obtained from classical mass
spectrometry methods. We conclude that the IEDF
can be approached to a Maxwellian distribution
function.

Besides, we have verified that the plasma
conditions are not affected by the biasing potential
of the mass spectrometer probe entrance (DEPA) in
the range of values which are used to measure the
ion I-V probe characteristic.
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Diagnostic of Ion Species in Low Pressure Plasmas

M. V. Lucena-Polonio, J. M. Diaz-Cabrera, J. I. Fernandez Palop, R. Morales Crespo, M. A.

Hernandez, and J. Ballesteros

Departamento de Fisica, Universidad de Cordoba, Spain

This work proposes a method to measure the /-V characteristic of a plane probe for each ion
specie present in a low-pressure plasma, by using as the ammeter a mass spectrometer whose
probe entrance can be biased at an arbitrary electric potential. From the /-V characteristics, the
corresponding lon Energy Probability Distribution Function (IEPDF) of each ion species in
the plasma is obtained. Moreover, the corresponding ion temperature and the plasma potential

are obtained.

1. Introduction

A mass spectrometer, Hyden Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM),
PSMO003 model, provided with a Hyden Analytical Driven Electrode Probe Accessory
(DEPA), is used. The PSM is tuned for maximum number of counts per second. The DEPA is
immersed in the plasma and is biased in potential. It is provided of a 50m radius orifice,
through which molecules and ions enter the PSM. This radius is lower than the corresponding
Debye length of the plasma, thus, the irregularities in the electric field of the mass
spectrometer DEPA due to the orifice are shielded by the sheath surrounding it. Therefore, the
mass spectrometer will measure the flow of an ion specie passing through the orifice, which
plays the role of a plane probe, for each biasing potential. The /-V characteristic of the

corresponding ion specie can thus be measured.

2. Experimental setup and results
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Fig. 1. Experimental setup.

Fig. 1 shows the experimental setup. As can be seen, we have set two Langmuir probes.
One of them is in the bulk of the plasma (probe 1) and the other one is just above of the orifice
of the mass spectrometer probe entrance (probe 2) in order to compare with the results
obtained from the mass spectrometer. The Langmuir probes let us to measure the /-V probe
characteristic from which we can obtain the plasma potential, the electron density, the electron
temperature and the floating potential, in the points where those Langmuir probes are placed.

Three consecutive measurements are made, which we will analyze for the case of an Argon
DC discharge:

1. The Ar" IEPDF is measured with the mass spectrometer program, Massoft, which is
shown in Fig. 3.

2. The Ar' ion I-V characteristic is measured by using a software developed by us, and is
shown in Fig. 2. From this characteristic we can obtain the IEPDF. This measurement is more
accurate than the one done with Massoft (Fig. 3). We measure about 750 points in /.4 V while

Massoft give us about 30 point in the same range.

1.2E+06 .
Gas: Ar 1.6 Gas: Ar

P=6.5Pa P=6.5 Pa
1.0E+06 la=6 mA 14 15=6 mA
1870 Data

1.2
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1

S 6.0E+05 0.8 —Proposed Method 1596 Data

——Massoft 90 Data

|EPDF (a.u.)

4.0E+05 0.6

0.4
2.0E+05
0.2

0.0E+00 o

o 1 2 3 a 5 6 0 1 2 3 a 5

viv) 02 E (eV)
Fig. 2. Ar’ I-V Characteristic for a 6.5 Pa pressure and Fig. 3. Ar' IEPDF measured with the mass
10 mA discharge current Argon DC discharge plasma, spectrometer (cross) and with the proposed method
referred to the plasma potential. (dots).

The plasma potential can be obtained from the ion Ar" I-V characteristic (see Fig. 2). The Ar"
ion temperature is obtained from the IEPDF. The conditions for which the results shown in
Fig. 2 and 3 were obtained were [,=10mA discharge current and P=6.5Pa pressure. The
plasma potential is /.37 and the Ar" ion temperature is 4500K.

3. We have two [-V characteristics measured by using the two Langmuir probes. To
measure with the Langmuir probe, the DEPA is biased at the floating potential in order to

diminish the influence of the DEPA in the plasma. The results of one of them (probe 2) agree



with the results of the mass spectrometer because this probe is placed just above the mass
spectrometer probe entrance.

Finally, we have checked the method in two different ways:
. The plasma potential must be unique for a particular plasma conditions. We have
measured the plasma potential with the /-7 characteristic of the Ar" ion specie and with other

positive ions, O and H;0" in the same plasma. Table 1 shows the results for these ions.

P (Pa) L(ma) | Vy(AnY) | V,(O)V) | V,(H;:00(V)
4.5 5 0.97 1.02 1.15
5.5 5 13 1.27 1.13
4.5 7 0.92 0.93 0.8
5.5 7 0.99 1.04 1.08

Table 1. Plasma potential measured for different ion species present in the plasma.

The differences in the plasma potential for these ions in the same plasma are negligible as we
have an error in the plasma potential of about 0,7V, so we can conclude that the plasma
potential is unique.

. The other question that should be considered is the effect of the DEPA biasing
potential in the plasma and its possible influence and perturbation.

Obviously, there is an influence due to the DEPA biasing potential (Vy,) but we will show that
this influence is negligible for the V;, values which are used to measure the ion I-V
characteristic.

In this way, we have done a sweep of the DEPA potential, V;,, while we measure the plasma

potential with the Langmuir probes. The results are shown in Fig. 5.
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Fig. 5. Representation of V,, T, y ne versus V.



As can be seen in Fig. 2, the potential in the Ar" I-V characteristic measured with the DEPA
goes from -/V to 1.5V, and the plasma potential measured by the two Langmuir probes is
constant in this range of variation of V,,, and is constant even outside of this range.

We have also checked that the electron density (#.), electron temperature (7¢), and floating
potential (V7), measured with the two Langmuir probes, do not depend on V4. Fig. 5 show this
fact.

So, we can conclude that the mass spectrometer has not influenced our results.

These results were obtained for 5.5Pa pressure and 5mA discharge current.

3. Contributions and conclusions

We have measured the /-V probe characteristic and the corresponding IEPDF of several ion
species in an Ar plasma by using the DEPA obtaining results which are much more accurate
than those obtained from classical mass spectrometry methods.

We conclude that the measured IEPDF can be approached to a Maxwellian distribution
function.

Besides, we have verified that the plasma conditions are not affected by the biasing
potential of the mass spectrometer probe entrance (DEPA) in the range of values which are

used to measure the ion /-V probe characteristic.
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* Introduction: precedents of our investigations.

* Statement: The measurement of the I-V characteristic of a specific ion specie present in a
plasma is of great technological interest since it gives information about the flow of these ions to
the probe (which plays the role of the surface to be processed in a coating device) as a function of
its biasing potential.

*Aim: To present our first results obtained by using a new method proposed to measure the I-V
characteristic of each ion specie present in a low pressure plasma.

*Experimental setup.
*Measurement method.
*Results.

*Test procedures.
*Conclusions.
*Expectations.




We have chosen a dc
discharge device because
it has several

ADVANTAGES:
* Very stable.

* Reference electrode
(ground potential).
*Te~0.5eV~Ti




The measurement setup is automatically controlled by a self made
Virtual Instrument written in the LabView enviroment.
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lon zone. Useful because the perturbation due to the current drained by the probe is very low.
Moreover this method considers the influence of the positive ion thermal motion.




To increase our possibilities of plasma diagnosis, we have recently installed in our dc discharge:
*Hyden Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer, PSM003 (PSM).

*Hyden Analytical Driven Electrode Probe Accesory (DEPA).

*The ion mass spectra of the plasma shows that there are always gases present as impurities in the
discharge. This is an important inconvenience when Langmuir probe diagnostic techniques are used.

In this work, we present our first results obtained by using a new method proposed to measure the
I-V characteristic of a plane probe, for each one of the ion species present in a low pressure Ar

plasma, by using as the ammeter a mass spectrometer whose probe entrance can be biased at an
arbitrary electric potential.




*We have placed the PSM provided to the DEPA (which can be biased in potential).
*We have placed two Langmuir probes: (up) in the bulk of the plasma; (down) just above the DEPA.

*We have surrounded the DEPA with a Pyrex glass provided with a 1 cm in diameter orifice and
centered in the DEPA orifice in order to diminish the influence of the DEPA in the plasma.

*The DEPA orifice radius is lower than the Debye length. So, from the point of view of the plasma, the
irregularities in the electric field due to the orifice are shielded by the sheath.

*So the orifice of the DEPA plays the role of a plane probe.

*The PSM measure the flow of a specific ion specie passing through the DEPA orifice for each biasing
DEPA potential. This measurement can be related with an I-V characteristic of that ion specie.

RN T8 ——;




oFirst step: tuning the PSM. While tuning, the DEPA is biased to the floating potential.

e Function Generator bias the DEPA. In standby it supplies negative potential to clean the probe.
* The VI orders the DAC to generate a digital pulse to trigger the function generator and two
simultaneous channels of the ADC.
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is different for each ion specie.
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As expected, it presents a low dependence on the discharge dc current.
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* The values follow a similar evolution.

* Values obtained for probe down are quite similar to those obtained from

theion I-V.
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*The PSM measures the IEPDF of a specific ion specie by using energy filters.
*|EPDF begins at plasma potential (referred to ground potential).

e|t coincides with the one obtained from the zero of the second derivative
of the I-V characteristic.
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*DEPA is biased to the Vp measured from the |-V characteristic.
*So both IEPDF are referred to Vp and can be compared.
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2) The plasma potential in the neighborhood of the DEPA must be unique

for a particular plasma condition.

Table of plasma potential obtained from the zero of the second derivative of the I-V

characteristic for several ion species and several discharge conditions.

VP Vp VP
P(Pa) 1,(mA)  (Ar)(V)  (O9(V) (HO")(V)

4.5 5 0.97 1.02 1.15
5.5 5 1.3 1.27 1.13
4.5 7 0.92 0.93 0.8
9.5 7 0.99 1.04 1.08

The differences in Vp for theses ions, under the same plasma

conditions, are negligible since the estimated error for Vp is 0.1V




diminish the influence of the DEPA in the plasma.

*We have tested the influence of the DEPA biasing potential, Vm, in the plasma.
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* We have proposed a method to measure a function related to the |-V
probe characteristic of several ion species in an Ar plasma.

* From that function, the plasma potential, the corresponding lon Energy
Probability Distribution Function and the ion temperature have been
obtained.

* The IEPDF measured by this method are more accurate than those
obtained from classical mass spectrometry methods.

* Besides, we have tested the goodness of the proposed method by
three different ways:

1) The plasma potential and the IEPDF obtained from the
proposed method and from classical mass spectrometry methods are
guite similar.

2) The plasma potential in the neighborhoods of the DEPA does
not depend on the ion measured.

3) The plasma conditions are not affected by the DEPA in the
range of values which are used in our measurements.
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DIAGNOSIS DE PLASMAS POR ESPECIES IONICAS

INTRODUCCION

Los sistemas para el analisis de iones basado en espectrometria de masas son muy
usados porque nos permiten hacer el estudio de cada especie iénica que hay en el
plasma por separado. De hecho, estos instrumentos son capaces de determinar la
Funcién de Distribucién de Energia de l6nica usando filtros de energia. No obstante,
su precision habitual en energia es de aproximadamente 0,1 eV. Este valor no es lo
suficientemente preciso en plasmas a baja presion y debe ser disminuido. Los
métodos que usan las sondas de Langmuir son todavia muy usados para la diagnosis
de plasmas, incluso en el caso de plasmas electronegativos y en aquellos en los
cuales la temperatura ionica debe ser considerada [1,2]. No obstante, los métodos por
sonda de Langmuir no son muy Utiles en plasmas multicomponentes ya que la
corriente iénica es muy pequefia y por tanto, es dificii de medir. Ademas es la
superposicion de la corriente debida a varias especies idnicas presentes en el plasma.
Asi, todos estos métodos son incapaces de discriminar qué parte de la corriente
medida corresponde a cada especie idnica. En cualquier caso, este tipo de mediciones
son necesarias para comprender la interaccion plasma-superficie en la que se basa el
estudio de los materiales a través del plasma [3]. Incluso en el caso de los plasmas
monocomponente, tal como el plasma de Argon, siempre hay otros gases presentes
como impurezas debido al aire residual o al bombardeo i6nico con las paredes o los
electrodos de la descarga. Desde este punto de vista, la medida de la caracteristica I-
V de una especie idnica especifica es de un gran interés tecnoldgico ya que da
informacion del flujo de ese ion especifico a la superficie que quiere ser procesada,
como funcion del potencial al que polarizamos la superficie.

OBJETIVOS

El plasma como medio para estudio y procesamiento de materiales es una tarea
compleja porque los plasmas estan constituidos de mdltiples especies ionicas. Para
controlar y mejorar los procesos tecnoldgicos, es necesario mejorar los procesos de
diagnosis de plasmas para la determinacion del potencial del plasma. Estos métodos
deberian determinar la distribucion de campo eléctrico en torno a la superficie a
procesar y la funcion de distribucién de energia de cada especie cargada presente en
el plasma, y para los electrones, la cual nos permite determinar sus correspondientes
densidades y temperaturas.

Proponemos un método de medida de la caracteristica |-V de una sonda plana para
cada especie i6nica presente en un plasma a baja presion, utlizando como
amperimetro un espectrometro de masas cuya entrada a la sonda puede ser
polarizada a un potencial eléctrico arbitrario. De las caracteristicas |-V obtenidas para
cada caso obtenemos la Funcion de Distribucion de Probabilidades de Energia lonica
(IEPDF) para cada especie ionica del plasma. Ademas, se obtienen temperatura de los
iones en estudio, la temperatura y densidad de los electrones, el potencial del plasma
y el potencial flotante. Los resultados obtenidos son corroborados por 3 métodos
distintos asegurando la bondad de nuestras medidas.



MATERIAL Y METODOS

Usamos un espectrémetro de masas, Hyden Analytical Sampling Plasma
Mass Spectrometer (PSM), modelo PSM003, provisto de un Hyden Analytical
Driven Electrode Probe Accesory (DEPA). EI PSM debe ser sintonizado para
gue proporcione el nimero maximo de cuentas por segundo. El DEPA se
introduce en el plasma y se polariza. EI| DEPA esta provisto de un orificio de
50um de radio, a través del cual entran las moléculas e iones al PSM. Este
radio es menor que la longitud de Debye del plasma, por lo tanto, las
irregularidades en el campo eléctrico debidas al orificio son apantalladas por la
vaina que rodea el DEPA. Luego el espectrometro de masas medira el flujo de
una especie idnica que pase a través del orificio, el cual juega el papel de
sonda plana.

Asimismo, hemos colocado dos sondas de Langmuir, una en el centro
del plasma y la otra encima del DEPA para comparar los resultados obtenidos
con el PSM. Las sondas de Langmuir nos permiten medir la caracteristica I-V
de la sonda y a partir de ella podemos obtener los parametros del plasma en
los puntos donde estan situadas dichas sondas.

Para usar los métodos de diagnosis por sondas de Langmuir, primero
suavizamos la caracteristica |-V obtenida. Posteriormente, se calcula la 13 y 22
derivadas. De la condicién d?l/dV?=0 obtenemos el potencial del plasma, Vp, y
determinamos la IEPDF o la EEDF (Funcion de distribucion de Energia de los
Electrones) para iones y electrones respectivamente [4,5]. También obtenemos
la temperatura y del Ar* por integracion de la IEDFasi como la temperatura y la
densidad electronica mediante las sondas de Langmuir.

Hacemos cuatro medidas para el caso de una descarga DC de Ar:

1. Medida de la IEPDF del Ar* con el espectrémetro de masas y Massoft.

2. Medida de la caracteristica I-V de la especie i6nica del Ar" usando un
instrumento virtual desarrollado en el entorno LabView. Se calcula la
IEDF a partir de ella y siendo mas precisa que la dada por Massoft (750
puntos en 1.4V, Massoft da s6lo 30 puntos en el mismo rango).

3. Medida de la caracteristica I-V electrénica hecha con la misma sonda
plana con la que hemos medido la caracteristica 1-V i6nica del Ar".
Calculando la EEDF.

4. Medida de las caracteristicas electronicas correspondientes a las dos
sondas de Langmuir y que dan resultados de acuerdo a los medidos
anteriormente por nuestro novedoso método.



PRINCIPALES APORTACIONES

Hemos medido la caracteristica I-V de la sonda plana (espectrometro de
masas) y la correspondiente IEPDF de varias especies iénicas en un plasma de
Ar usando el DEPA. Hemos obtenido resultados con muchas mas precision que
los que fueron obtenidos por métodos clasicos de espectrometria de masas.
Concluimos ademas que la IEPDF se aproxima mucho a una funcién de
distribucion Maxwelliana.

Por otro lado, nosotros hemos verificado que las condiciones del plasma no se
ven afectadas por el potencial al que se somete al DEPA en el rango de valores
de potencial que usamos para medir la caracteristica I-V.

Para todo ello hemos realizado tres test:

1. El potencial del plasma debe ser Unico para unas condiciones
particulares del plasma. Y lo hemos comprobado calculandolo a partir de
tres iones diferentes: Ar*, 0", H30" y dando como resultado un potencial
anico.

2. La polarizacion del DEPA no afecta a las medidas realizadas. Hemos
hecho una serie medidas con las sondas de Langmuir variando el
potencial del DEPA y hemos concluido que dicha variacién no afecta ni a
la temperatura y densidad electronicas ni al potencial del plasma ni al
flotante.

3. La IEDF medida con nuestro método y la que mide el propio
espectrometro de masas con Massoft son muy similares y presentan el
potencial del plasma en el mismo punto [6].
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* Introduccion: La medida de la caracteristica I-V de una especie idnica especifica presente
en un plasma es de gran interés tecnolégico ya que da informacién del flujo de esos iones a la
sonda (la cual hace el papel de sustrato que sera procesado) como funcién del potencial al que se
polariza la sonda.

'obj etivo: Presentar los resultados obtenidos a través del nuevo método propuesto para
medir la caracteristica |-V de una sonda plana de cada especie iénica presente en un plasma de Ar a
baja presién, usando como amperimetro un espectrémetro de masas cuya entrada (sonda plana)
puede ser aun eléctrico

*Dispositivo experimental.

*Método de medida.

*Resultados.
*Tests.
Ay *Conclusiones.
electronegativos | °

_ Hemos elegido una descarga dc porque es muy establey tenemos un El proceso de medida esta controlado automaticamente a través
electrodo de referencia.

de un instrumento virtual desarrollado en el entorno LabView.
Contamos con:
*Hyden Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer, PSM003 (PSM).
*Hyden Analytical Driven Electrode Probe Accesory (DEPA).
*El espectrémetro de masas muestras que hay otros gases presentes siempre en el plasma como
yestoesun i para la di: con sondas de Langmuir.

+Dos sondas de Langmuir: (up) en el centro del plasma; (down) justo encima del DEPA.
El radio del orificio del DEPA es menos a la longitud de Debye. Por tanto, desde el punto de vista del
plasma, las irregularidades en el campo eléctrico debidas al orificio son apantalladas por la vaina.

-
=
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+Por tanto el orificio del DEPA juega el papel de sonda plana.

+El PSM mide el flujo de una especie iénica especifica que pasa a través del orificio del DEPA para
cada potencial del DEPA. Caracteristica I-V.

Panel frontal del instrumento virtual
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* Primer paso: sintonizar el PSM. Mientras se sintoniza el PSM estd a potencial flotante. »
* Un generador de funciones polariza el DEPA. En standby, proporciona un potencial ° °
negativo que limpia la sonda. a2
 El instrumento virtual ordena al convertidor analégico-digital que envie un pulso al
trigguer del de i y dos pulsos sil a dos canales del ADC. -2
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DIAGNOSIS DE ESPECIES IONICAS POSITIVAS
EN PLASMAS A BAJA PRESION

M. V. Lucena-Polonio, J. M. Diaz-Cabrera, A. Tejero-del-Caz, J. I. Fernandez
Palop, R. Morales Crespo, M. A. Hernandez and J. Ballesteros

1Departamento de Fisica, Universidad de Cérdoba; f02lupom@uco.
Introduccion

Los sistemas para el analisis de iones basado en espectrometria de masas son muy
usados porque nos permiten hacer el estudio de cada especie i6nica que hay en el plasma
por separado. De hecho, estos instrumentos son capaces de determinar la Funcion de
Distribucion de Energia de l6nica usando filtros de energia. Aunque la diagnosis por sondas
de Langmuir esta muy extendida [1,6] no es Gtil para plasmas multicomponentes puesto que
la corriente i6nica medida es la superposicion de las correspondientes a cada especie. Es
por ello que el uso de un espectrémetro de masas se presenta aqui como técnica de
diagnosis de plasmas por especies idnicas positivas.

Dispositivo experimental y método

Proponemos un método de medida de la caracteristica I-V de una sonda plana para cada
especie idnica positiva presente en un plasma a baja presion, utilizando como amperimetro
un espectrometro de masas cuya entrada a la sonda puede ser polarizada a un potencial
eléctrico arbitrario. De las caracteristicas 1-V obtenidas para cada caso obtenemos la
Funcion de Distribucién de Probabilidades de Energia l6nica (IEPDF) para cada especie
i6nica del plasma. Ademas, se obtienen temperatura de los iones en estudio, la temperatura
y densidad de los electrones y el potencial del plasma. Todo el proceso estd controlado a
través de un instrumento virtual realizado en el entorno de Labview para tal propdsito.

eMUR O e o Podemos ver un esquema del dispositivo

N [ — ST experimental en la Figura 1. Para nuestro
Dope proposito  usamos un espectrometro de

: - masas, Hyden Analytical Sampling Plasma
I Mass  Spectrometer  (PSM),  modelo
e PSMO003, provisto de un Hyden Analytical
Driven Electrode Probe Accesory (DEPA).
El DEPA estd provisto de un orificio de
50um de radio, a través del cual entran las
moléculas e iones al PSM. Este radio es
menor que la longitud de Debye del plasma,
Figura 1. Dispositivo experimental por lo tanto, las irregularidades en el campo
eléctrico debidas al orificio son apantalladas

por la vaina que rodea el DEPA. Luego el espectrdmetro de masas medira el flujo de una
especie idnica, en nuestro caso positiva, que pase a través del orificio, el cual juega el papel
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de sonda plana, [7]. Asimismo, hemos colocado dos sondas de Langmuir, una en el centro
del plasma y la otra encima del DEPA para comparar los resultados obtenidos con el PSM.

Usando los métodos de diagnosis por sondas de Langmuir, suavizamos la caracteristica
I-V. Posteriormente, se calculan la 12 y 22 derivadas. De la condicion d1/d\V/>=0 obtenemos
el potencial del plasma, Vp, y determinamos la IEPDF o la EEDF (Funcién de Distribucion
de Energia de los Electrones) [1-4,6-7]. También obtenemos la temperatura del Ar* y del
He™ por integracion de la IEPDF asi como la temperatura y la densidad electronica usando
las sondas de Langmuir.

03 ey " : ey Las figuras 2 y 3
P experimental muestran los resultados
“Gnaetca Vo obtenidos para  dos
plasmas, en la Figura 2
podemos verlos para un
, ¢ plasma de Ar" mientras
4 2 0 2 s & que la Figura 3 muestra
‘ : los resultados para uno de
He'. En ambos casos se
ilustra  la  saturacion
i idnica, como predice la
teoria. Para obtener la
IEPDF se ha hecho una
normalizacion ya que no
E(eV) obtenemos la densidad
absoluta de iones que nos
llegan al PSM porque ello
depende de la
sintonizacion previa que para cada especie ha de hacerse en el PSM para que el nimero de
cuentas por segundo que entran hacia el detector del masas sea 6ptimo.

experimental

+ Caracteristica I-V
suavizada

,=0.23V
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V=043V
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-~ IEPDF

E(ev)

Figura 2. Caracteristica 1-V e Figura 3. Caracteristica 1-V e
IEPDF en un plasma de Ar. IEPDF en un plasma de He.
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de la caracteristica I-V de una sonda plana
para cada especie i6nica presente en un plasma
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“El procesamiento de materiales con plasma es
una tarea muy compleja porque requiere plasmas
compuestos de diversas especies ionicas[1]y [2].

PRESION

CONTROLADOR
FLUIO DE GAS

a baja presién usando un espectrometro de vea  ATA

masas como amperimetro y cuya sonda de “+Por ello es de interés el estudio de métodos de TATIVA

entrada puede ser polarizada a un potencial diagnosis  desarrollados para plasmas con

arbitrario. impurezas o con residuos debidos al sputtering de

SiElnee el Hrman i T las'paredes o electrodos de la descarga o a gases

de Probabilidad de Energia de los Iones residuales.

(IEPDF), que en concreto serfn iones Ar+ y «+La medida de la caracteristica I-V de una especie

Het para un plasma de Ar y He i6nica es de gran interés ya que se corresponde con

respectivamente. el flujo de esos iones a la sonda del espectrometro

“+Se obtienen como resultado ademéas del de masas (que llacg el .papel de supetflcie ANEEL

polencial del plasma, la densidad y procesada) como funcién del potencial de la —
¥ E misma. [3]
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“*Hemos obtenido la caracteristica I-V de dos iones, Ar* y He’, en dos plasmas
distintos de Ary He, respectivamente, y sus correspondientes IEPDF que resultan ser

una Maxwelliana.[6]

<+ Las caracteristicas I-V presentan la zona de saturaciénionica que predice la teorfa.
+»Las densidades de ambos iones (relalivas a la sinlonizacion del PSM) presenlan una
dependencia lineal con la intensidad interelectrodica mientras que la lemperatura no

tiene apenas dependencia como era de esperar.

“*Los resultados obtenidos para los iones en estudio han sido comparados con los

obtenidos a través de otros métodos clasicos de diagnosis.

“*Ademas se han realizado dos tests de corroboracién del método:
1. El potencial del plasma y la IEPDF obtenidos a partir del método propuesto y a

partir de mélodos clasicos de espectroscopfa de masas son bastante similares. 4 1 2 3 4 5 presion.
2. Elpotencial del plasma en los alrededores del DEPA no depende del ion medido. EleY) < Método propuesto: mas de 300
datos/eV.
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Conclusién 1:
«+El DEPA (Hyden Analytical Driven
Electrode Probe Accesory ) se
polariza al V; medido de la
caracteristica I-V.
“Por tanto ambas IEPDF estan
referidas  al V, v pueden
compararse.
“+La coincidencia en los resultados
oblenidos para V, y T, avala el
%eﬂu de los mismo. |
imero de datos:
< Massoft: 20 datos/eV. Debe ser
aumentado para plasmas a baja

16 —Proposed Method 1596 Data
~Massoft 90 Data

IEPDF (a.u.)

2)
B v B Conclusion 2: |
- i .y Tl potencial del plasma en los alrededores del

PP Iymd) (M) (OV) FHONV) | DEP&F debe ser lllbnico para unas condiciones

45 5 0.97 1.02 115 particulares del plasma.

55 5 13 1.27 1.13 #Las diferencias en el V, para esos iones, bajo las
45 7 0.92 0.93 0.8 mismas condiciones del plasma , son despreciables
55 B 0.5 1,0:4 108 teniendo en cuenta que el error estimado de esta

medida es de 0.5V.
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Introduccion

Los sistemas para el analisis de iones basado en espectrometria de masas son muy
usados porque nos permiten hacer el estudio de cada especie idnica que hay en el plasma
por separado. De hecho, estos instrumentos son capaces de determinar la Funcién de
Distribucion de Energia de lI6nica usando filtros de energia. Por otra parte, aunque la
diagnosis por sondas de Langmuir estd muy extendida [1-6] no es util para plasmas
multicomponentes en los que la densidad idnica es muy pequefia. Es por ello que el uso de
un espectrometro de masas se presenta aqui como técnica de diagnosis de plasmas.

Dispositivo experimental y método de medida

Proponemos un método de medida de la caracteristica -V de una sonda plana para cada
especie idnica negativa presente en un plasma a baja presion, utilizando como amperimetro
un espectrometro de masas cuya entrada a la sonda puede ser polarizada a un potencial
eléctrico arbitrario. De las caracteristicas 1-V obtenidas para cada caso obtenemos la
Funcion de Distribucion de Energia Iénica (IEDF) de cada especie ionica negativa del
plasma. Ademas, se obtienen temperatura de los iones en estudio, la temperatura y densidad
de los electrones, el potencial del plasma y el potencial flotante. Todo el proceso esta
controlado a través de un instrumento virtual realizado con Labview para tal propdsito.
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Figura 1. Dispositivo experimental

El espectrometro de masas usado es el Hyden
Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM),
modelo PSMO003, provisto de un Hyden Analytical
Driven Electrode Probe Accesory (DEPA). EI DEPA se
introduce en el plasma y se polariza. EI DEPA esta
provisto de un orificio de 50um de radio, a través del
cual entran las moléculas e iones al PSM. Este radio es
menor que la longitud de Debye del plasma, por lo tanto,
las irregularidades en el campo eléctrico debidas al
orificio son apantalladas por la vaina que rodea el
DEPA. Luego el espectrometro de masas mediré el flujo
de una especie idnica, en nuestro caso negativa, que pase
a través del orificio, el cual juega el papel de sonda
plana, [7]. Asimismo, hemos colocado dos sondas de

Langmuir, una en el centro del plasma y la otra encima



del DEPA para comparar los resultados obtenidos con el PSM. De esta manera usamos las
sondas de Langmuir como test de nuevo método usado para la diagnosis del plasma.
Podemos ver un esquema del dispositivo experimental en la Figura 1.

3 36E+2
=

8E-15- Para usar los métodos de diagnosis por
. \ sondas de Langmuir, primero suavizamos la

caracteristica 1-V obtenida. Posteriormente, se
&5 calculan la 12 y 22 derivadas. De la condicion
e d?1/dV*=0 obtenemos el potencial del plasma, Vp, y

determinamos la IEDF o la EEDF (Funcion de
0E+0-+ : - - : - - . . . ., , .
50 50 70 80 90 1o 10 120 Distribucion de Energia de los Electrones) para iones

V) y electrones respectivamente [1-4,6]. También

T obtenemos la temperatura de la especie negativa

- 49- sintonizada con el espectrometro, O en este caso, por

?:35+9: integ_racién de Ia,IEDF asi como la temperatura y la

e densidad electronica mediante las sondas de
9] Langmuir.

s Em‘,‘;’v (e\,ljs 20w 3d A la izquierda se muestran los resultados obtenidos

342 para un plasma de CO,, y como se puede observar la

caracteristica I-V para iones negativos es de la misma
forma que las medidas con sondas de Langmuir para
los electrones, con excepcidn del potencia flotante que
3.8E+21 no tendria sentido en este caso puesto que medimos
qgipd— una sola especie cargada. La funcion de distribucion,
00 05 L-Uw’f 2025 30 gréfica central de la Figura 2, al igual que cuando se
miden iones positivos, los iones negativos presentan
Figura 2. Caracteristica I-V para YN co_n)portamiento_ que sigue una fur_lcién de
iones O", IEDF y Ind21/dV?2. distribucion maxwelliana que se evidencia en la
tercera gréfica de la misma.
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IAGNOSIS DE LAS ESPECIES IONICAS NEGATIVAS DE PLASMAS A BAJA

< Este trabajo propone un método de medida
de la caracteristica 1-V de una sonda plana
para cada especie iGnica presente en un plasma
a baja presion usando un espectrometro de
masas como amperimelro y cuya sonda de
entrada puede ser polarizada a un polencial
arbitrario.

<+De ella se obtiene la Funcion de Distribucion
de Energia de los Iones (IEDF), que en
concreto seran iones N,y O, para un plasma
deN, yO,, respectivamente.

“*Se oblienen como resultado ademés del
potencial del plasma, la  densidad y
temperaturade dichos iones.

PRESION

M. V. Lucena-Polonio, J. M. Diaz-Cabrera, A. Tejero-del-Caz, J. I. Fernandez-Palop,
R. Morales Crespo, M. A. Hernandez, and J. Ballesteros
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“El procesamiento de malteriales con plasma es
una tarea muy compleja porque requiere plasmas
compuestos de diversas especies ionicas [1]y [2].
“+Por ello es de interés el estudio de métodos de
diagnosis  desarrollados para plasmas con
impurezas o con residuos debidos al sputtering de
las paredes o electrodos de la descarga o a gases
residuales.

<«+La medida de la caracteristica I-V de una especie
i6nica es de gran interés ya que se corresponde con
el flujo de esos iones a la sonda del espectrometro
de masas (que hace el papel de superficie a ser
procesada) como funcion del potencial de la
misma. [3]
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“En un resultado previo realizado para iones
negativos, en concreto , para N,-, obtuvimos los
resultados que se muestran en las figuras a) b) y ¢).
“La caracteristica I-V correspondiente a dichos
jones tiene la misma forma que la de los
electrones, 16gico si  pensamos ambos son
negativos y por tanto se comportaran del mismo
modo frente a una variacion del potencial del
DEPA (Hyden Analytical Driven Electrode Probe
Accesory).

++Asi mismo, se ha representado en la figura c) el
logaritmo de 1la derivada segunda de la
caracteristica para hacer notar que se trata de una
distribucion Maxwelliana de iones negativos, va
que en gran parte de su forma sigue un
comporlamiento lineal.

“En un estudio posterior llevamos a cabo el
desarrollo del proceso pero en un plasma de
Oxigeno, estudiando la caracteristica [-V para los
iones O, Los resultados obtenidos los tenemos en
las figuras d), e), ) y g).

+En las figuras d) y e) podemos ver la
caracleristica I-V y la funcion de distribucién para
los iones O, En rojo aparece la suavizada y en
azul la experimental.

155004,
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resultan ser Maxwellianas.[6]

“+Hemos obtenido las caracteristicas I-V de los iones O,” y N, y sus correspondientes IEDF que

<+ Las caracteristicas I-V presentan la zona de saturaciénionica que predice la teorfa.

“*»También se ha oblenido la caracleristica I-V' para los eleclrones en el caso del plasma de Oxigeno a
través del mismo método de sonda plana (espectrometro de masas) derivando unos resultados
satisfactorios y de acuerdo a la teora .

<«+Los resultados obtenidos para los iones en estudio han sido comparados con los obtenidos a través
de otros métodos clasicos de diagnosis (sonda de Langmuir).

SPECTROSCOPIA

CONTROLADOR
FLUIO DE GAS

N
BOMBA TURBOMOLECULAR

ESPECTROMETRO.

DE MASAS

<+En las figuras f) y g) se mide la caracteristica -V electronica
en el mismo plasma de Oxigeno con las mismas condiciones
para las cuales se han medido la caracteristica ionica.

«+Hay una diferencia muy pequena entre el Vp obtenido de
ambas caracteristicas y es sistematica a lo largo del proceso
de medida lo que avala la bondad de los resultados.
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Diagnosis de especies idnicas postivas y negativas en plasmas a baja
presion

Introduccion

El procesamiento de plasma de materiales es una tarea muy compleja
porque implica plasmas con multiples especies de iones. Con el fin de
controlar y mejorar los procesos tecnoldgicos, es necesario mejorar los
métodos de diagndstico en plasmas para la determinacion del potencial
del plasma. El conocimiento acerca de las propiedades de los iones
presentes en el plasma puede ser esencial para la mejora de los procesos
tecnoldgicos. De esta manera, los sistemas de analisis de iones basados en
espectrometria de masas se utilizan comunmente, debido a que permiten
estudiar cada una de las multiples especies de iones presentes en el
plasma por separado. De hecho, estos instrumentos pueden determinar la
IEPDF (Funcidn de Distribucion de Probabilidad de Energia Id6nica)
mediante el uso de filtros de energia.

Los métodos que utilizan sondas de Langmuir todavia estan siendo
ampliamente utilizados en la diagnosis de plasmas, incluso en el caso de
los plasmas electronegativos o en aquellos en los que se debe considerar
la temperatura de los iones positivos [1, 2 y 3]. Sin embargo, estos
métodos no son tan utiles en plasmas multicomponente, ya que la
corriente de iones es muy pequeiia y, por tanto, dificil de medir. Ademas,
en este caso de medida con sondas de Langmuir, esta corriente de iones
es la superposicidon de la corriente debido a las varias especies de iones
presentes en el plasma. Asi, todos estos métodos son incapaces de
discriminar qué parte de la corriente medida corresponden a cada especie
ionica. Desde este punto de vista, la medida de la caracteristica |-V de una
especie ionica es de gran interés tecnoldgico ya que da informacién sobre
el flujo de este ion especifico a la superficie a tratar, como una funcién del
potencial de polarizacion.

Objetivos

Los sistemas para el analisis de iones basado en espectrometria de masas
son muy usados porque nos permiten hacer el estudio de cada especie
idnica que hay en el plasma por separado. De hecho, estos instrumentos
son capaces de determinar la Funcidn de Distribucién de Energia de Idnica
usando filtros de energia. Aunque la diagnosis por sondas de Langmuir
estd muy extendida [1,6] no es util para plasmas multicomponentes



puesto que la corriente idnica medida es la superposicion de las
correspondientes a cada especie.

Este trabajo propone un método para medir la caracteristica I-V de una
sonda para cada especie idnica presente en un plasma a baja presion,
mediante el uso de un espectrometro de masas, que funciona como
amperimetro, cuya sonda de entrada puede estar polarizada a un
potencial eléctrico arbitrario. De las caracteristicas |-V se obtiene la
correspondiente IEPDF de cada especie idnica. Ademas, son obtenidos la
temperatura de los iones y el correspondiente potencial del plasma. Se
utilizan sondas de Langmuir para obtener las caracteristicas de |-V para
comprobar los resultados obtenidos con el espectrometro de masas.
Existe una buena concordancia entre los potenciales del plasma medidos
por los diferentes métodos.

Material y método

Proponemos un método de medida de la caracteristica |-V de una sonda
plana para cada especie idnica positiva o negativa presente en un plasma
a baja presion, utilizando como amperimetro un espectrometro de masas
cuya entrada a la sonda puede ser polarizada a un potencial eléctrico
arbitrario. De las caracteristicas |-V obtenidas para cada caso obtenemos
la IEPDF para cada especie idnica del plasma. Ademas, se obtienen
temperatura de los iones en estudio, la temperatura y densidad de los
electrones y el potencial del plasma. Todo el proceso esta controlado a
través de un instrumento virtual realizado en el entorno de Labview para
tal propdsito.

Para nuestro propdsito usamos un espectrometro de masas, Hyden
Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM), modelo PSM003,
provisto de un Hyden Analytical Driven Electrode Probe Accesory (DEPA).
El DEPA esta provisto de un orificio de 50um de radio, a través del cual
entran las moléculas e iones al PSM. Este radio es menor que la longitud
de Debye del plasma, por lo tanto, las irregularidades en el campo
eléctrico debidas al orificio son apantalladas por la vaina que rodea el
DEPA. Luego el espectrometro de masas medira el flujo de una especie
idnica, que pase a través del orificio, el cual juega el papel de sonda plana,
[7]. Asimismo, hemos colocado dos sondas de Langmuir, una en el centro



del plasma y la otra encima del DEPA para comparar los resultados
obtenidos con el PSM.

Usando los métodos de diagnosis por sondas de Langmuir, suavizamos la
caracteristica I-V. Posteriormente, se calculan la 12 y 22 derivadas. De la
condicién  d’I/dV’=0 obtenemos el potencial del plasma, Vo, Y
determinamos la IEPDF o la EEDF (Funcion de Distribucion de Energia de
los Electrones) [1-4,6-7]. También obtenemos la temperatura del ion que
se estudie por integracién de la IEPDF asi como la temperatura y la
densidad electrénica usando las sondas de Langmuir.

Principales aportaciones

Hemos medido la caracteristica |-V de la sonda plana (espectrometro de
masas) y la correspondiente IEPDF de varias especies idnicas en un plasma
de Ar, He y O, usando el DEPA. Hemos obtenido resultados con mucha
mas precision que los que fueron obtenidos por métodos clasicos de
espectrometria de masas. Concluimos ademds que las IEPDFs obtenidas
. . + + + .
para cada uno de los iones estudiados, Ar’, He" y O°, se aproximan mucho
a una funcién de distribuciéon Maxwelliana.

Por otro lado, se ha verificado que las condiciones del plasma no se ven
afectadas por el potencial al que se somete al DEPA en el rango de valores
de potencial que usamos para medir la caracteristica |;-V.

Se ha desarrollado y mejorado un programa en el entorno Labview que
controla el proceso de medida y de tratamiento de los datos de forma
automatizada.
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* Introduccion: La medida de la caracteristica IV de una especie iénica especifica presente

R "\ f 7 en un plasma es de gran interés tecnolégico ya que da informacién del flujo de esos iones a la
=l sonda (la cual hace el papel de sustrato que sera procesado) como funcién del potencial al que se
o polariza la sonda.

0l bjEti VO Presentar los resultados obtenidos a través del nuevo método propuesto para
medir la caracteristica I;-V de una sonda plana de cada especie idnica presente en un plasma de Ar,
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NEGATIVAS EN PLASMAS A Resutacos.
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BAJA PRESION *Conclusiones.
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INTRODUCCION [ elegido una descarga dc porque es muy estable y tenemos un T o)51[04 ) 1] Etproceso de medida esta controlado automaticamentea través
electrodo de referencia. de un instrumento virtual desarrollado en el entorno LabView.

Contamos con:

+Hyden Analytical Sampling Plasma Mass Spectrometer, PSM003 (PSM).

+Hyden Analytical Driven Electrode Probe Accesory (DEPA).

*El espectrémetro de masas muestras que hay otros gases presentes siempre en el plasma como

i yestoesunil i para la di: con sondas de Langmuir.

+Dos sondas de Langmuir: (up) en el centro del plasma; (down) justo encima del DEPA.

El radio del orificio del DEPA es menor a la longitud de Debye. Por tanto, desde el punto de vista del
plasma, las irregularidades en el campo eléctrico debidas al orificio son apantalladas por la vaina.

s, EEDF y in(d'1/dV*) frente a V

la

|I(~m---h»mmnm--\] r<.-~ulwb.w Ficos: Caracteristica I-V, 18 y _v=‘|.m.u4..‘|,J
v .

*Por tanto el orificio del DEPA juega el papel de sonda plana.

+El PSM mide el flujo de una especie iénica especifica que pasa a través del orificio del DEPA para
cada potencial del DEPA. Caracteristica I-V.
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e e
(D)

[Ventana de datos de la descarga y de las sondas] [Ventana de lectura o escritura de los datos en disco]

Panel frontal del instrumento virtual

DISPOSITIVO EXPERIMENT} 160
2SONDAS DE LANGMUIR  CONTROLADOR RESULTADOS PARA Ar*

[DISPOSITIVO DE FLUJO DE GAS 140 A
FUENTE [DESCARGA™ = caracteristica
120 experimental
100 y suavizada
-
g 80
v =
BOMBA TURBOMOLECULAR =~ 60
3.5 Ll
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GENERADOR i -~ 20
FUNCIONES <
32.5 - 0
.—G ? | =
| < 90 -1 1 3
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3 =15 /2 ‘(e At vd I Gas: Ar
E 1 * [ E( )]E:q,v - dvz P=6Pa
=] 2 1;=2.5mA
= o =d’l; 1000 Data
* Primer paso: sintonizar el PSM. Mientras se sintoniza el PSM est a potencial flotante. 0.5 - A= I N 2' dv
* Un generador de funciones polariza el DEPA. En standby, proporciona un potencial e 0 dv °
negativo que limpia la sonda. 0+ T T .
 El instrumento virtual ordena al convertidor analégico-digital que envie un pulso al 0 0.5 1.5
trigguer del de i y dos pulsos sil a dos canales del ADC. E (V)
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» Proponemos un método de medida de la caracteristica |-V de una
sonda plana de varias especies idnicas. .
« De esa funcién obtenemos el potencial del plasma, la Funcién de 14 IN
Distribucién de Probabilidad de Energia l6nica (IEPDF) y la
temperaturaiénica del ion correspondiente.
» La IEPDF medida con este método es mas precisa que las obtenidas
por métodos espectroscépicos clasicos.
+ Ademas, hemos testeado el método de tres formas diferentes:
1) El potencial del plasmay la IEPDF obtenidos con el método
propuesto y la obtenida a partir del método clasico de espectroscopia
son bastante similares.

| ) Al A ~ ) | » a)
2) El potencial del plasma en los alrededores del DEPA no M U (fllAb (l l{A(/ lAb l ()l\ b U
depende del ion medido. TR \ -
3) Las condiciones del plasma no son afectadas por el DEPA A l LN ('l() N
en el rango de valores que usamos para nuestras medidas. e e

M2 Vanessa Lucena Polonio 3
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Diagnostics of Positive and Negative lon Species in Low Pressure Plasmas

M. V. Lucena-Polonio, J. M. Diaz-Cabrera, A. Tejero-del-Caz, J. I. Fernandez Palop, R.

Morales Crespo, M. A. Hernéndez, and J. Ballesteros
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This work proposes a method to measure the 1;-V characteristic of a plane probe for each ion specie
present in a low-pressure plasma, by using a mass spectrometer as the ammeter whose probe
entrance can be biased at an arbitrary electric potential. From the I;-V characteristics, the
corresponding lon Energy Probability Distribution Function (IEPDF) of each ion species in the
plasma is obtained. Moreover, the corresponding ion temperature and the plasma potential are also
obtained. Langmuir probes are used to obtain the 1-V characteristics to check the results obtained
with the mass spectrometer. There is a good agreement between the different measured plasma

potentials.

1. Introduction

The plasma processing of materials is a very
complex task since it involves plasmas with multiple
species of ions. In order to control and improve
these technological processes, it is necessary to
improve the plasma diagnostics methods for the
determination of the plasma properties potential. A
knowledge of the properties of the ions present in
the plasma may be essential for such improvement
of the technological processes. In this way, systems
for ion analysis based on mass spectrometry are
commonly used since they allow studying each one
of the multiple species of ions present in the plasma
separately. In fact, these instruments can determine
the IEPDF (lon Energy Probability Distribution
Function) by using energy filters. Nevertheless, their
usual accuracy in energy is about 0.1 eV. This value
is not accurate enough in low temperature plasmas
and should be lowered. Langmuir probe methods are
still being widely used in plasma diagnostics, even
in the case of electronegative plasmas or in those in
which the positive ion temperature should be
considered [1,2]. Nevertheless, Langmuir probe
methods based on the analysis of the ion current are
not so useful in multicomponent plasmas since the
ion current is very small, and hence, difficult to
measure. Furthermore, it is the superposition of the
current due to the several ion species present in the
plasma. Thus, all these methods are unable to
discriminate which part of the measured current
corresponds to each ion species. In any case, these
kinds of measurements are necessary to understand
the plasma-wall interaction in which the plasma
processing of materials is based [3]. Even in the

case of monocomponent plasmas, such as Argon
plasmas, there are always other gases present as
impurities due to the residual air or the sputtering
from the walls or electrodes of the discharge. From
this point of view, the measurement of the I;-V
characteristic of specific ion species is of great
technological interest since it gives information
about the flow of these specific ions to the surface
to be processed as a function of the biasing
potential.

2. Method

Here we present a method to measure the I;-V
characteristic of a plane probe for each ion species
present in low pressure Ar and He plasmas, by using
as the ammeter a mass spectrometer whose probe
entrance can be biased at an arbitrary electric
potential. A mass spectrometer, Hyden Analytical
Sampling Plasma Mass Spectrometer (PSM),
PSMO003 model, provided with a Hyden Analytical
Driven Electrode Probe Accessory (DEPA), is used.
The PSM is tuned to provide a maximum number of
counts per second. Once the tuning is done, none of
the tuning parameters are modified. The DEPA is
immersed in the plasma and biased. It is provided
with a 50 um radius orifice through which
molecules and ions enter the PSM. This radius is
lower than the Debye length of the plasma, and thus,
the irregularities in the electric field due to the
orifice are shielded by the sheath surrounding the
mass spectrometer DEPA. Therefore, the mass
spectrometer will measure the flow of an ion species
passing through the orifice, thereby playing the role
of a plane probe for each biasing potential. The I;-V
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characteristic of the corresponding ion species can
thus be measured.

In order to use the Langmuir probe diagnostics
method, we first smooth the ion 1V characteristic.
Then the first and second derivative of the smoothed
characteristic curve are obtained. From the
condition d?I/dV? = 0, the plasma potential, V,, is
obtained, and finally, the IEPDF is determined by
using the classical Druyvensteyn method [1-6].
Nevertheless we use this method carefully and
hesitatingly, since it presumes a 3D isotropic
velocity distribution function while our DC
discharge could present an anisotropic ion flux.
Thus, we place the DEPA in the border of the
discharge. By integrating the IEPDF, the ion
temperature of the specific ion species which is
being analyzed is obtained.

3. Experimental setup
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Fig. 1. Experimental setup.

Fig. 1 shows the experimental setup. As it can be
seen, we have set two Langmuir probes inside the
discharge device. One of them is in the bulk of the
plasma (probe up) and the other one is just above of
the orifice of the mass spectrometer probe entrance
(probe down) in order to compare with the results
obtained from the mass spectrometer. The Langmuir
probes let us to measure the 1-V probe characteristic
from which we can obtain the plasma potential, the
electron density, the electron temperature and the
floating potential, at the points where those
Langmuir probes are placed.

4. Results
Three consecutive measurements are made,
which we will analyze for the case of an Argon and
Helium DC discharge:
1. The Ar" and He" IEPDF are measured by
using the mass spectrometer program,

Massoft, which is shown in Fig. 2 b) for an
Argon plasma and 3 b) for a Helium plasma.

2. The Ar" ion and He" I;-V characteristics are
measured by using a software developed by
us, and are shown in Figs. 2 a) and 3 a),
respectively. From the characteristic we can
obtain the IEPDF. The plasma potential can
also be obtained from the Ar" and He® I;-V
characteristics (see Figs. 2 a) y 3 a)). The
density of ions can not be obtained because
the current collected by the mass
spectrometer depends on the tunning, and
therefore, although it is proportional to the
ion density, it does not provide the absolute
value of such density. However, the Ar* and
He" ion temperatures can be obtained from
the IEPDF.
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Fig. 2. a) Ar* I;-V characteristic in a Ar DC discharge
plasma, referred to the ground. b) Ar* IEPDF measured by
using the proposed method.

3. Finally, we measure the I-V characteristics
with the two Langmuir probes. During these
measurements, the DEPA is biased at the
floating potential in order to reduce the
influence of the DEPA in the plasma. The
results of one of them (probe down) agree
with the results provided by the mass
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spectrometer, since this probe is placed just
above the mass spectrometer probe
entrance.

. Experimental /;-V
characteristic

. Smoothed /-V
characteristic
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Fig. 3. a) He" I;-V characteristic in a He DC discharge
plasma, referred to the ground. b) He™ IEPDF measured
by using the proposed method.

A similar study was carried out to analise
negative ions, in particular, O" in a CO, plasma. Fig.
4 shows the results obtained. As it can be seen, the
negative ion O |-V characteristic has the classic
shape of an |-V Langmuir probe characteristic. The
difference is in the absence of a floating potential
for the O I;-V characteristic, since a singly-charged
species is being measured.

In conclusions, this measuring method is very
acceptable to measure the negative ion current, since
the negative ion current is masked by the electron
current when other methods are used.

7E-15

1
S.0 6.0 7.0

0E+0

0.0 0:2 D."l D.l6 0..8 l.ID 1..2 1.'4 1:6 LlB 2..0 2?2 2.‘1 26
E (V)
Fig. 4. a) O I;-V characteristic DC discharge plasma,
referred to the ground. b) O" IEPDF measured by using
the proposed method.
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