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Nghién clru ché tao mang TiN bang
phwong phép phun xa magnetron DC
tren mot sd dé khac nhau
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TOM TAT

Mang titanium nitride (TiN) dwoc ché tao
béng phuong phap phun xa magnetron DC
trén mot s6 dé khac nhau nhw: dé thuy tinh,
dé PET, dé inox AISI 304 phdng va mii
khoan thép. Trong cbng trinh nay ching toi
nghién ctru dnh hwdéng cta khodng cach bia
- dé, thoi gian phin xa va thé hiéu dich 1én
céu truc tinh thé, tinh chét co hoc va quang
hoc ctia mang. Céc tinh chéat ciia mang duoc
nghién ciéu bang céch s dung phuong
phép do nhiéu xa tia X, phuong phép Stylus,

phuwong phap UV - Vis va kinh hién vi dién to
quét. Két qué cho théy, khodng céch bia -
dé, thoi gian phun xa va thé hiéu dich énh
huéng dén cau trac tinh thé, tinh chét co hoc
va quang hoc ctia mang. Mang TiN tao duwoc
c6 cau tric tinh thé cao, tinh thé mang phat
trién wu tién theo cac mat mang (111), (200)
va (311). Ngoai ra mang TiN con cé dé phan
xa cao trong ving khd kién va héng ngoai,
dé béam dinh t6t va do bén hoé hoc cao.

Ttr khod: Phun xa magnetron DC, titanium nitride, thé hiéu dich, do phan xa.

GIOI THIEU

Ngay nay cung véi cic loai mang quang -
dién, mang tir, mang quang xuc tac...thi mang co
(mang cung) cing dang duoc cdc phong thi
nghiém trong va ngoai nudc quan tdm nghién
ctru. Mang TiN la mot mang cang théng dung, do
c6 mot sé tinh chét dat biét nhu: do cung cao,
chéng mai mon, nhiét d6 1am viéc 1on, dién tro
suit kha nho, do dan dién cao va tinh tro hod hoc
cao [8,10,16]. Ngoai ra mang TiN ¢6 mau vang
hip dan giéng mau cua kim loai vang va ¢6 do
phan xa cao trong ving hong ngoai [4]. Voi
nhimg dic tinh ndi bat d6, mang TiN dugc tng
dung 1am 16p phu bao vé bé mat cira s6, mii
khoan, trang sirc, cac dung cu cat got...nham lam
tang tinh thim m§ va do bén cua ching theo thoi

gian [12, 20].
dung l1am hang rao khuéch tan trong cong nghé
IC [3, 14]. Trong cbng trinh nghién cuu trude day
cua nhém nghién ctru chdng t6i va cta céc tac gia
trén thé gisi, mang TiN phu trén dé thuy tinh da
dugc ché tao thanh cong [2, 12, 20]. Tuy nhién dé
mé rong (ng dung cua loai mang nay, ciing can
phai nghién ciru viéc phu mang trén nhiéu vat
liéu khac.

Ngoai ra mang TiN con duoc Su

Tinh chat cua mang phu thudc rat 16n vao
phuong phép tao mang, do d6 trong nhiing nam
gan day co rat nhidu cong trinh nghién cau tinh
chat ciia mang TiN dwoc tong hop bang nhiéu
phuong phap khac nhau. Trong nghién ctu nady
ching toi chon phuong phap phan xa magnetron
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DC dé pha mang trén mot s6 dé khac nhau do
phuong phap nay phu hop cho viéc tao mang trén
cac dé khong chiu duoc nhiét do cao. Bén canh
d6 trong cong trinh nay ching t6i con st dung
(SIP). bay dugc
xem la phuong phap hiru hiéu nhit dé tao mang

phuong phap phiin xa ma ion

TiN vi ¢6 thé diéu khién duoc qua trinh lam viéc ,
nhiét ¢ phu thap , cho d6 bam dinh t6t , mat do
dong cao va dic biét 1a c6 thé phu 1én cac bé mat
khong biang phang. Trong k§ thuat tao mang bing
phuong phap phun xa, thé hi¢u dich 1a yéu t6 dac
trung va tic nhan cta cac co ché trong qua trinh
ma ion. Thé hiéu dich & day 1a thé mot chiéu
duoc &p gitra dé va anét. Nho 4p thé hiéu dich,
céc ion dwong duoc gia téc trudc khi va dap vao
dé tao nén mat do dong ion trén bé mat dé tang
vot. V&i phuong phap phun xa m a ion mang thu
dugc co tinh chat phu thud ¢ hop thirc hoa hoc va
cu tric tinh thé cua mang . D¢ clng cta mang
phu thudc vao thanh phan khi N, va d bén ma
sat phu thudc vao mat d§ ctia mang.

Muc tiéu cta cong trinh nay 1a tong hop
mang TiN bang phuong phap pht n xa magnetron
DC va phiin xa ma ion trén céc loai dé khac nhau.
Sau d6 khao sat cau trac tinh thé , do bam dinh ,
(g suat va d6 bén hoa hoc theo cac diéu kién
ché tao.

VAT LIEU VA PHUONG PHAP

Mang TiN duoc phu trén mot sé dé khac
nhau bing phwong phap phun xa magnetron DC
va phiin xa ma ion , hé chan khéng lam viéc & ap
SUdt toi han 10™ torr véi bia lam tir vat liéu
titanium, d¢ tinh khiét 99,6 %, kich thudéc 75 x
75 x 1 (mm), khi lam viéc la khi Argon (99,99
%), khi hoat tinh 1a khi Nito (99,99 %), chlng
duoc tron 13n theo ti 1& cho truée va duge dua
vao budng chan khéng bang hé van kim. Qué
trinh tao mang duoc tién hanh & nhiét do phong,
4p suit 3,10° torr dén 6,10 torr, ndong do N,
trong hén hop khi (Ar + N,) 1a 20 %, thoi gian

phan xa 15 phdt va cong suat phin xa 160 W.
Ngoai ra tng véi timg dé khac nhau, mang TiN
duoc tong hop dua trén cac thdng sé phin xa
khac nhau nhu sau:

Mang TiN dwoc ché tao bang phwong phap
phin xa magnetron DC phan tng trén dé thuy
tinh va dé PET véi khoang céch bia - dé thay doi
tir 9 cm dén 12 cm.

Mang TiN phua trén dé inox AISI 304 phang
va mili khoan thép duoc tong hop bing phuong
phép phln xa ma ion vai khoang cach bia dé 1a
10 cm, thoi gian phan xa 1a 15 phat va thé hiéu
dich 4p trén dé 120 V, -50 V, -100 V.

Céu trdc tinh thé va do dinh huéng cua céc
mat tinh thé dugc khao sét tir phd nhidu xa tia X.
Do day mang duoc do bang phuong phép Stylus,
tai Phong thi nghiém Khoa hoc vét liéu. B phan
Xa cia mang dugc do biang may quang phd ké
UV - Vis tai phong thi nghiém Quang - Quang
ph6. P bam dinh duge xac dinh bang phwong
phép rach sau d6 ding kinh hién vi SM (Stereo
microscope Olympus) tai Phong thi nghiém Coéng
nghé sinh hoc phan tt Truong Pai hoc Khoa hoc
Tu nhién véi do phong dai 400 lan dé quan sét.
Dung hai méi trudng gia, moi truong md hdi va
mdi truong acetate dé kiém tra do bén hoa hoc
cua mang tao duoc.

KET QUA VA THAO LUAN

Khao sat znh hwéng ciia khoang cach bia dé
dén mau siic va cu tric cia mang TiN trén dé
thuy tinh.

Trong phan nay chang tdi ché tao mang TiN
trén dé thiy tinh theo cac thong s6 duoc trinh bay
& phan thuc nghiém va  khao séat anh huéng cua
khoang cach bia dé (9 — 12 cm) dén mau sic va
cau tric cua mang TiN phu trén dé thuy tinh
(Bang 1). Cac mau sau khi ché tao dugc phén tich
béng phé phan xa va phd nhiéu xa tia X.
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Bang 1. Diéu kién ché tao mang TiN trén dé thuy tinh theo khoang cach bia dé

Miu Cpﬁhnl'jgns:v::il o NdAr N (x?(l))':ltf :r) Iil'mﬁn‘g o Mau sic
W) 4 (%) ia dé (cm)

M 28 160 20 3 9 Vang nhat

M 35 160 20 3 10 Vang sang

M 38 160 20 3 11 Vang sang

M 41 160 20 3 12 Vang sdm

Hinh 1. Mau séc ciia mang TiN trén dé thuy tinh thay ddi theo khoang cach bia dé.
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Hinh 2. Phd phan xa ctia mang TiN trén dé thuy tinh
theo khoang cach bia de.

Tur phé phan xa ciia mang TiN trén dé thuy
tinh cho thdy mau M 35 va M 38 cho do phan xa
cao trong vung kha kién khoang 85 %, trong d6
mau M35 duoc ché tao & khoang cach 10 cm cho
d6 phan xa ¢ ao nhit. Sau khi phan tich phé phan
xa, hai mau trén tiép tuc tiép tuc dugc phan tich
cu tric tinh thé bang nhidu xa tia X . Tir phd
nhidu xa tia X (Hinh 3) nhan thdy rang, ca hai

mau M35 va M38 déu c6 ciu tric tinh thé tét
phat trién v u tién 6 mit mang  (111), (200) va
(311) dac trung cho mang TiN.

Nhu vay trong cong trinh nay, khoang cach
bia dé t6i wu duoc chon 12 10 cm. Véi gia tri nay,

mang TiN cho phd phan xa cao trén 85 %, mau

sdc dep twong g mau cta kim loai vang va  ¢6
c4u trdc tinh thé phat trién tét.
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Hinh 3. Phd nhidu xa tia X ctia mang TiN trén dé thuy
tinh theo khoang cach bia - de.
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Mang méng TiN dwoc ché tao trén dé PET

P4 phén xa (%)

T
400 800 800 1000

Budc séng (nm)

Hinh 4. Phd phan xa ctia mang TiN trén dé PET theo
khoang céach bia dé khac nhau.
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Hinh 5. Phé nhidu xa tia X cia mang TiN phu trén dé
PET.

Trong phan nay m ang TiN duoc phu trén dé
PET voi khoang cach thay ddi tir 9 cm dén 11 cm
va cic thong s6 ché ta o khac duogc gilt nguyén
nhu Bang 1. Két qua cac mang phu véi khoang

céch bia dé twong tng 9 cm (M48), 10 cm (M51)
va 11 cm (M54) van giit nguyén dang phan xa
cta kim loai vang. Mau M51 c6 do phan xa cao
trong ving kha kién va viing hong ngoai (khoang
62 %) s0 voi mAu M48 va M54 (Hinh 4).

Quan sat phd nhidu xa tia X cua mau M51
(Hinh 5) cho thay tit ca cac vach nhiéu xa dic
trung cho mang 1a vach TiN tuong tng dinh phé
(111), (200) va (311). Trong d6 mat mang (200)
dinh hudng phat trién cao nhit so véi cac dinh
con lai. Do d6 mang TiN phu trén dé PET voi
khoang cach bia ¢é 10 cm cho cau trdc tinh thé
va do phan xa tét.

Hinh 6. Mau sic ctia mau M51.

Khao sét ciu tric ciia mang TiN trén dé inox
phing theo thé hi¢u dich

Dé khao sat anh huong cua thé hiéu dich 1én
cau trGic cua mang chdng toi tién hanh ché tao cac
mang mong TiN theo cac didu kién nhu Bang 2
va tién hanh khao sat cau tric cua mang bang
phuong phap nhiéu xa tia X.

Bing 2. Picu kién ché tao mang TiN trén dé inox phing theo thé hiéu dich

Min et N(AreNy o APSUAC o Khodngeich - ng pigu djeh
au nxa (x10” torr) bia dé (cm)
[0)
(W) (%) V)
M 62 160 20 3 10 0
M 64 160 20 3 10 -50
M 69 160 20 3 10 -100
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Quan xat phé nhiéu xa tia X cua mang TiN &
Hinh 7 chdng ti nhan thdy, Mang TiN khi V4 =
0V (mau M62) c6 ciu tric tinh thé khong tét,
mic du tinh thé mang c6 sy dinh hudng theo mat
TiN-(111) va TiN-(200) nhung khong dang ké.
Diéu nay la do khi khong &p thé hiéu dich vao dé,
xung luong cua ion N,* truyén cho nguyén tu Ti
trén bé mat dé khong dua I6n dé tao duoc hop thuc
TiN tét. Khi Vg = -50 V (miu M64) mang TiN
c6 cau trlc tinh thé tot. Tinh thé mang phat trién
uu tién theo hudng mat TiN-(200). Mang TiN khi
Vi = -100 V (mAu M69), ngoai dinh huéng theo
cac mat TiN-(111) va TiN-(200) thi mang TiN
con dinh hudng tinh thé phat trién theo mat TiN-
(311). Liic nay nang lugng cua dong ion dén dé
vuot qué gi4 tri ngudng cho phép, mang bi ban
phé boi cac ion nang lugng cao nén bé mat mang
xuit hién céc sai hong, khdng bang phing va bi
bong troc sau khi phin xa. Do d6 mau M69 c6
cAu trac tinh thé khong tét bang mau M64. Nhu
vy trong cong trinh nay, thé hiéu dich téi uu
dugc chon la Vg = -50 V. Véi gia tri nay, mang
TiN duogc tong hop c6 cau tric tinh thé tét.

Do bam dinh cia mang dugc khao sat bang
phuong phép rach, trong diéu kién mang dugc
phu trén dé thuy tinh, dé PET & nhiét do phong
va mang phu trén dé inox phang va mii khoan
thép vai thé hiéu dich 120 V, -50 V, -100 V. Sau
d6 quan sat vét rach qua kinh hién vi SM véi d6
phéng dai 400 lan.

ov

(111) F (200) @11)
| it M69
|
o0 |
g | [ M64
S | it i
. M62
Géc 26 (dd)
Hinh 7. Phd nhidu xa cta tia X cia mang TiN theo thé
hiéu dich.

A ! B |

Hinh 8. Anh vét rach trén dé thuy tinh (A) va && PET
(B)

Tir Hinh 8 nhan thay vét rach ca trén dé thuy
tinh va dé PET rat sic nét, déu, khdng bong troc
thanh ting 16p & hai bén, diéu nay cho thiy mang
TiN duoc phu trén dé thuy tinh va dé PET déu c6
d6 bam dinh tét.

-50 Vv -100 V

Hinh 9. D6 bam dinh ctia mang TiN trén dé inox phang theo thé hiéu dich.
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Hinh 9 cho thdy, vét rach trén mang phu
khong c¢6 thé hiéu dich co hinh ring cua, khong
déu, hai bo vét rach hién tuong bong tréc, trong
khi vét rach trén mang phu véi thé hiéu dich 1a -
50 V va -100 V lai rat sic nét, hai bén bo vét rach
thing va déu. Piéu nay chung to do6 bam dinh
giita mang va dé tot hon khi c6 thé hi¢u dich &p
trén dé trong subt qua trinh phu. Didu nay dugc
giai thich rang khi pha mang c6 thé hiéu dich, dé
bi ban pha boi cac ion nang lugng cao, ching lam
phtn xa hét céc tap chét hién dién trén bé mat dé.
Diéu nay gilp cho cac ion nguyén tir phin xa c6
thé dam sau vao bé mat dé 1am cho mam duoc

tao thanh c6 niang lugng lién két véi dé cao, do
d6 lam tang d6 bam dinh gitra mang va dé. Tuy
nhién do thé hiéu dich 4p trén dé qua cao (Vg = -
100 V) 1am cho ning lwong cua dong ion dén dé
vuot qué gid tri nguong cho phép, lic ndy mang
bi ban pha boi cac ion ning lwong cao nén bé mit
mang xuét hién cac sai hong. Vi thé d6 bam dinh
gitra mang va dé cua mang phu véi Vg = -100 V
kém hon mang pha v&i Vig = -50 V. Tém lai
mang TiN duoc phu trén dé thuy tinh, ¢é PET va
dé inox phang véi Vi = - 50 V d6 bam dinh tét
vai dé.

Bang 3. Thanh phin va diéu kién thi nghiém ctia hai moi trudng gia an mon.

Maoi . Piéu kién thi nghi¢m
| Thanh phan
truong Thoi gian (h) Nhiét @ (°C)
Acetat Acid acetic (CH;COOH) :25%
Tinh thé natri acetate (CH;COONa) :50 % 24 20+ 2
Nudc 125%
Méhéi | NaCl 20 g/l
Acid acetic (CH;COOH) 2254/
Acid lactic (CH;COOH.COOH 1159/l
actic (CH ) g 24 40 £ 2
Amoniclorur 217,59/
Ure (CO(NHy),) 159/
NaOH pH =47
A

$-4800 15.0kV 9.0mm x80.0k SE(U)

D s
500nm

Hinh 10. Anh SEM bé mit mang TiN phu trén dé thuy tinh (A) va dé inox AISI 304 phing (B) sau khi ngam trong
hai méi trudng gia &n mon
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Tir két qua SEM (Hinh 10) ching tdi thiy bé
mat cdc mau sau khi ngdm khong co diém in
mon, khéng bong trc thanh tung lop. Do d6
mang TiN pha trén dé thuy tinh va dé inox AISI
304 phéng tro trong hai méi truedng gia dn mon.

Hinh 11. Anh bé mat mang TiN phu trén mii khoan
thép trude (A) va sau (B) khi ngdm trong hai moi
truong gia an mon.

Khi ngdm miii khoan thép trong hai dung
dich gia an mon, 16p mang TiN vin bén mau,
khéng bong troc nhu Hinh 11B. Trong khi do,
phan chan miii khoan khong dwgc phu TiN thi lai
den sam va bong troc thanh tirng mang nhu Hinh
12B. Nhu vay rd rang mang TiN phu trén mii
khoan ciing tro trong hai méi truong gia an mon.
Cin cir theo tiéu chuan danh gia vé tinh chat bao
vé cua I6p phu thi mang TiN pha trén mot s dé
khéc nhau trong cong trinh nay c6 do bén chong
an mon rat tot hay c6 do bén hoa hoc cao.

Hinh 12. Anh miii khoan thép khéng pht mang TiN
truge (A) va sau (B) khi ngdm trong hai moi truong gia
an mon.

KET LUAN

Nghién ciru nay da téng hop thanh cong
mang TiN trén mot s6 dé khac nhau nhu: dé thuy
tinh, d& PET, dé inox AISI 304 phing, va mii
khoan thép. Cac mang déu c6 cau trdc tinh thé rat
tt, c6 d6 bam dinh tét véi dé, chéng duoc céc
tac nhan héa hoc, va c6 mau sic twoi sang gidng
mau cuia kim loai vang. Do dic diém cua d¢é PET
la khéng chiu duoc nhiét d6 cao trong qua trinh
phlin xa mang, nén chung t6i da nghién cttu dugc
cac thong sé ché tao mang téi wu & nhiét do
phong (khéng gia nhiét d&), mang van c6 nhiing
tinh chét ly hoa tét va mau sic dep. Chung toi
ciing di nghién cuu thanh cdng viéc phu mang
TiN trén dé inox AISI 304 phing va miii khoan
bang phuong phap ap thé hiéu dich ¢ nhiét do
phong. Viéc nghién cau ndy mo ra nhiéu trién
vong cho cdc ung dung cua mang TiN trong
tuong lai.
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ABSTRACT

Titanium nitride thin films (TiN) are
fabricated by DC magnetron sputtering on
different types of substrates such as glass
substrates, PET substrates, substrate alloy
(AISI 304) and drill steel. In this work we
study the effect of distance target -
substrate, sputtering time and negative
voltage to the crystal structure, mechanical
properties and optical films. The properties
of thin films were studied by X-ray diffraction
method Stylus, UV - Vis method and

scanning electron microscopy. Results
showed that the distance target - substrate,
sputtering time and negative voltage affects
the  crystalline  structure, mechanical
properties and optical films. TiN films have
been synthesized highly crystalline structure,
crystal structure of thin films oriented along
the the surface lattice (111), (200) and (311).
Besides TiN thin films also have high
reflectance in the visible and infrared range,
good adhesion, high chemical durability.

Key words: sputtering magnetron dc, titanium nitride, negative voltage, reflectance
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