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FOTODETECTORES A BASE DE GaSb 

CAPITULO I Introducción 

El antimoniuro de ga lio (Ga b) es un emiconducLOr de la familia III -V , u bandgap 

directo a 300 K es de 0.725 eV, y u parámetro de red e a = 6.0959Á, cl cual puede er 

uti I izado como substrato para el crec im iento epitaxial de compuesto tern ari os y 

cuatern ari o 111-V que tengan un parámetro de red muy im i lar al de dicho com pue to, y el 

bandgap correspondiente de las aleac iones cubre un rango energético de 0.25< g l . - 8 e V 

o, en otras palabras, un ancho de banda de 0. 8<"- <5 ~lIn . La ventaj a de utili zar esta 

aleaciones cuaternarias para la fabricación de dispos iti vo radica en que e puede obtener 

un rango amplio de valores en el gap de emisión sin hacer vari acionc significati vas de la 

constante de red de la capa epitax ial. Esta gama de energías e la má amplia que se pucde 

crecer sobre un substrato III-V. 

El interés de lo di po iti vos que se fabrican a base de Ga b e el de cubrir el 

interva lo de 2<"- <5 ~lm , corre pondiente al in frarrojo cercano y medi , co incide con la 

longitud de onda de absorción de vari os gases tales como O, C02, H I Y vapor de agua. 

Por ende, dichos dispos iti vos, utilizados como fotodiodos pueden er utili zado para 

diseñar i temas de monitoreo que permitan controlar I s nive le de dichos c mpueslos. 

Otra po ible aplicacione de di pos iti vo crec ido I bre Ga b son: i ión nocturna, 

formac ión de imágenes térmicas, conversión termo-fotovo ltaica, as í como tra 

aplicac iones medica y militares. 

El GaSb es un materi al pecul iar entre los compue tos 111-V . uando se crecc sin 
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impurificación intencional es de tipo P a diferencia de los demá . La concentrac ión rc idual 

de huecos libres puede er bastante elevada (de l orden de 10 17 cm: 3
) y depende de las 

condicione de crec imiento. La concentrac ión de electrone libre e atura alrededor de 

10 1 cm: 3 [Ref. 1]. E to deja una gama muy estrecha para la variac ión de la concentración 

de portadore libres, de ambos tipos, que puede utilizarse en la elaboración de di positiv . 

Cuando se crece por Epitax ia en Fase Líquida, EF L, la ~ oncentrac i ón re idual de hueco 

puede di sminuir e hasta alrededor de 10 15 cm: 3
. En el II CO e ha logrado inc luso crecer 

GaSb tipo N sin impurificar intencionalmente, la temperatura de crecim iento a la que e 

logra la conversión va de 3500 C hasta 4000 C dependiendo del material del bote uti l izad 

[Ref. 2]. 

Otra peculiaridad del GaSb es que el va lor del e doblamiento e pín-orbita cas I 

co incide con el va lor del ancho de banda directo . Esto hace del Ga b un materia l 

interesante para la fabricación de foto-detectores de ava lancha. [Ref. 3]. 

E te trabajo esta enfocado en el desarro llo de detect re de GaSb para el rango d 2 

a 2.5 ~lm. utilizando GalnAsSb como materi al act ivo. 

Lo crec imientos de la olución cuatern ari a GalnA ~. b e llevaron a cabo med iante 

la técnica de EFL, esta permite obtener materi al de mejor ca lidad con concen trac ione de 

impureza residuales menor que cualquier otro método. Permite, ademá , crecer capa 

gruesa en tiempos cortos, el cual es un req ui ito fu ndamental para la fabricaci ' n de foto­

detectores pue estos requieren de una reg ión ancha del orden de 2 a 3 micrómetro de 

espesor donde la luz sea absorbida . La EFL e también una técnica económ ica y imple de 

rea lizar. El montaje experimental también e económico y ~; e con truyó en el " lo que 
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permite rea li zar modificac iones rápidamente i los estudio lo requieren. d má , e una 

técnica muy bien conoc ida en nuestro In tituto. 

Para reducir la concentrac ión re idual de portadores e nveniente crecer el 

cuaternario a bajas temperaturas del orden de 500 0 C. En el IleO no e tenía la experi en la 

de crecer este compuesto a partir de so lucione ri ca en 1 n sino que el Ga l nA b e había 

crecido anteri ormente de so lucione rica en b pero la reproducibilidad de los 

experimento era muy pobre y los crec imientos e rea li zaban alrededor de lo 600 0 C. Por 

estos moti vo dec idimos rea lizar lo crec imientos de cuaternari o a partir de luciones ri cas 

en In y a temperaturas menores de 5000 e in embargo el diagrama de fa e del alnA b 

no es muy conoc ido, sobre todo a baja temperaturas « 500 0 C), P r lo que en un princ ipi 

se intentó determinar un punto de equilibrio ólido-Iíquido que e tu viera a una temperatura 

del orden de 4000 C. Determinamos la temperatura de líquidu de alguna compos iciones, 

algunas de ellas ca ían alrededor de 4500 e pero el ólido corre pondiente no se pudo crecer 

sobre Ga b, probablemente debido a un gran de acop le reticular. En el ap itul 111 e 

describen e to re ultados. 

Deb ido a la experiencia obtenida en la determin ac ión de punto del diagrama de 

fase deeidimo intentar composicione conoc ida para crecer el cuaternari . La temperatura 

de crecimiento mas baja que encontramo reportada fue dt: 5500 y rre ponde a una 

compos ición de la so lución de X Ga = 0. 1841 4, X ln = 0.57688, X b = 0.23769 Y X A s = 

0.00129. E ta compos ición queda muy cerca o dentro de la brecha de mi cibilidad del 

GalnAsSb, aunque ex i te una gran disper ión en lo va lores reportado para la frontera de 

esta zona de inmi cibilidad . 
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Fig. I Brecha de miscibil idad para la a leación Ga ln AsSb 

• La frontera representada en la Fig. l es el re ultado de un cá lculo para la 

temperatura de 5000 e [Ref. 4]. Sin embargo, como se mencionó antes, ex i te una gran 

incertidumbre en la loca lizac ión exacta de esta frontera pues puede cambiar en fun ción de 

las condiciones de crecimiento, de la ori entación del s bstrato y como veremo más 

adelante, la compo ición también camb ia con el tipo de concl uctividad del ubstrato. 

Objetivo 

• 
• Elaboración de diodos foto-detectores con aleac ione de Ga ln A Sb 

utilizando el método de Epitax ia en Fase Liquida (EFL) en ible en la 

región de 2 a 5 ".un como se muestra en la Fig. 2. 
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Fig. 2 Gap de energía y constantes de red para ma reriales binarios 111 -V 

En el pre ente trabajo se puso a punto la tecnología para crecer capa cuaternari a a 

partir de la olución cuya compos ición se menciona ante a una temperatura de 5400 

• Estas aleac iones se crecieron sin impurificac ión int ,ncional obre ubstrat con 

conductividad tanto de tipo P como de tipo , Ob ervamo que tanto el e pesor c mo la 

composición de las capas depende del tipo de cond uctividad del ubstrato, te re ultado e 

reportado por primera vez para el Ga ln A Sb en este trabajo, 

Posteriormente se u o e ta experiencia para crecer estructura de do capas d nde la 

primera capa de GaSb se impuri ficaba con Te para obtener una capa tipo N con una 

concentración de electrones libre menor que la del ub trato utilizado . 

• Se elaboraron diodos con la e tructura de Ga lnAs~ b crec ida directamente sobre 

substratos de GaSb las cuales fueron ometidas con anterioridad a un r coc ido a 5000 e 

durante 4 hora con la finalidad de que la difusió n del Te lu rio (Te) moviera la unión P-N 

hacia la capa epi tax ial separándola de la unión metalúrgica, Se utili zó este proce o para 
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mejorar las características de los diodos pues experienc ias anteriores demo traron que la 

características de diodos a base de GaAISb mejoran notablemente [Ref. 5]. 

Se elaboraron los di odos úni camente con las e tructuras de una capa con la 

intención de poner a punto el proceso de fabr icac ión de los diodos y para proba r el 

proceso de recoc ido rea lmente produce diodos con mejores caracterí tica el 'ctrica 

Las capas crecidas fueron caracterizadas mediante la iguientes técnica: 

• Difracción de rayos X para conocer el desacople reticular entre las capas 

epitaxiales y el substrato. 

• Fotoluminiscencia para est imar el ancho de banda del mate ri al cuaternari o. 

• Microscopía óptica para determinar lo espe ore de la capas y la 

morfología superficial de las capa crecidas. 

• Vo ltaje de ruptura de diodos de punta de contacto para e timar la 

concentrac ión de impurezas ionizadas en l o~; materiale crec idos. 

• Medición de las características de corriente vs. va /taje para determ inar el 

voltaje de ruptura. 
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CAPITULO 11 Técnicas Experimentales 

Técnica de Epitaxia en Fase Líquida (EFL) 

El crec imiento de cristales por el método de Epita) ia en Fase Líq ui da e rcfiere al 

proceso de depos itar capas epitax iales cri tal inas a partir de olucione que se encuentren 

en fase líquida sobre algün substrato con cierta estructura cristalina, de tal manera que 

dicha estructura sea continua dentro de la capa epitax ial crec ida. 

La ba e del EFL e el control del equilibrio d la fases ólido y líq uido. La 

temperatura de " líquidus" corresponde al e tado de equilibrio entre las ra e ólida y 

líquida de la so lución. Cuando la mezcla es enfriada por debajo de la línea de " Iíqu idu ", 

ocurre una obresaturac ión de la so lución y si posteri ormente e e tablece el contacto c n 

un ubstrato e produce la so lidificac ión heterogénea de la mi sma. 

El crec imiento por FL 0 10 ocurre en rangos de t mperatura j usto por debaj de la 

temperatura de " Iíq uidu " (T crec imielllO =T Ifq Uldus- T s). Si el enfriamiento excede un va l r 

crítico, del orden de L1T s - 10° C en nuestro ca o, e produce la olidificac ión homogénea 

de la so lución y esto impide un buen crec imiento epitax ial. 

A continuac ión, se presentan alguno requi itos para poder ll eva r a cabo un 

crecimiento por medio de EFL: 

• La estructura cri talina del ubstrato y la capa epitax ial deben te ner e l mi m 

grupo e pac ial cri stalográfi co. 

• Las dimensione de la ce lda unitaria o pa rámetro de red de la capa y cl 

sub trato deben er muy similares entre i. 

7 
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• Es recomendab le conocer el diagrama de fa e en eq uilibri de lo elemento 

con los que se va a llevar a cabo el crecimiento, debido a que el métod de 

EFL se rea li za dentro de un sistema q le se con idera muy cerca no al 

equilibrio termodinámico. 

• Se debe garanti zar que nuestra fase líquida ea completamente homogénea al 

momento del crec imiento para que la capa IJpitaxial crecida también lo sea. 

• Los elementos a utilizar deben ser químicamente inerte entre sí y con el 

material del rec ipiente que los contenga al momento del crec imiento. 

• Los elementos que son utilizados en la fase líquida, a í omo la uperfi cie 

de l substrato que se va a utili zar para la depos ición, debe perm anecer libr 

de óx idos y con un alto grado de pureza. 

• Todo los elementos que van a formar parte de la fase líquida, deben 

mezc lar e y homogenizarse a una temperatura muy por debajo del pu nto de 

fusión del substrato emiconductor para ev itar deformacione y formac ión 

de defectos en la superfi cie del mi mo. 

Sistema de Epitaxia en Fase Líquida EFL 

A continuac ión, en la Fig. 3, Fig. 4 y Fig. 5 se muestran los dos istemas de pitax ia 

en Fase Líquida (EFL) utili zados en los experimentos y el diagrama a bloques del mismo, 

además de una breve descripción de las partes que lo conform an. 
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Fig. 3 Sistema EFL del I nstit to 

• 

• 

Fig. 4 Los dos sistemas de EFL utilizados en los crecimientos 
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Fig. S Diagrama a bloques del Sistema EFL. 

PURIFICADOR 
DE 

HIDROGENO 

HIDRO GENO 

En el sistema de EFL se ti ene instalado una bomba de adsorción elaborada a base de 

zeo li ta que ayuda al proceso de purificac ión de la atmósfera del sistema. Su función es la de 

rea lizar "vacío" en el sistema, alcanzando pres iones de hasta 60 mTorr. Se enca rga de 

reduc ir en buena proporción la cantidad de oxígeno y vapor de agua incorporado al 

sistema cuando este es abierto y expuesto al aire. 

Uno de los requi sitos para poder llevar a cabo el crec imiento es rea lizarl o en un a 

atmósfera de hidrógeno de alta pureza con el fin de eliminar la mayor cantidad de hu medad 
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y de óx ido res iduales, además de que se comporta como un ga reductor pa ra los 

elementos utilizados en las fases líquida y ólida y e inerte re pecto a los mater iales que 

fo rman el sistema de EF L. El sistema de EFL ut iliza un purificador de hidrógeno elaborado 

a partir de una aleación de Paladio-Plata que se encarga de purificar el 1-1 2 en hidrógen de 

alta pureza (U PI-I ) el cual se hace fluir dentro del sistema de EFL con un flujo cont ro lado 

por un regulador dejlujo de masas. Ya que el hidrógeno ha circulado den tro de l i tema, e 

expulsado hac ia el ambiente. 

Una vez que se llevó a cabo el proceso de vacío con la bomba adsorción, se procede 

a hacer fluir PH dentro del sistema durante ti empo que van desde 30 ha ta 90 minuto 

con el fin de aumentar los ni ve les de pureza dent ro del sistema. 

Antes del crec imiento, se recurre a un recoc ido del istema con los elementos de nt ro 

a temperaturas del orden de 6000 e durante ti empos de I hora en una atmó fera de H. on 

esto fin ali za el proce o de purificac ión. 

Los ni ve le de pureza alcanzados se refl ejan en lo va lores de l punto de Rocío de 

hasta - 700 e lo que representa un contenido de 5.304 moléc ul a de agua por millón. 

El bote de grafito. 

Las características principales que debe tener el bote son: 

• Debe ser químicamente neutral con lo elementos a utili za r. 

• Debe oportar temperaturas de hasta 1200 0 e sin influir en el crec im iento. 

• Debe de estar limpio y no aportar contaminantes que influyan en el 

crec imiento. 

• Debe tener una tensión uperficial muy alta. No debe ser "mojado" por la 

11 
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fase líquida. 

• Fác il de cambiar. 

El bote utilizado en este caso e un bote de grafito, el cual cumple con toda la 

espec ifi cac iones antes mencionadas y aparte esta adaptado para que el ub trato pueda 

desl izarse por debajo de cada una de las so luciones en fase líquida. 

Un problema que presenta el grafito es que al en trar en contacto con e l a lrc lo 

abso rbe con todo y las impurezas que contiene. Este aire y las impureza son ex pul sados cn 

el interi or del sistema cuando el grafito se ca lienta. 

Control de temperatura (programa térmico) 

Se di spone de un sistema de contro l que utiliza como transductor un termopar lipo 

K dentro del horno, justo por debajo del bote. E te control de temperatura nos permite 

llevar a cabo y de manera controlada el proceso de enfriamiento al momento de rea li za r el 

crecimiento. 

El horno consta de una resistencia eléctrica en form a de espiral cubierta por un 

tubo de cuarzo forrado en oro, res istente a altas temperaturas, de tal forma que se pueda 

lograr un control de temperatura mas e fi ciente, ya que ev ita la radiac ión térmica del sistcma 

hacia el exterior y permite evitar gradi entes de temperatura que puedan influir en el procc o 

de crec im iento, además perm ite observar directamente lo que ocurre dentro de l horn o, (e 

sem itransparente). 

Se han utilizado dos diferente técnica de crec imiento el " tep-cooled growth" ó 

se, Fig.6, y el "Ramp-coo led growth" Ó Re. 

En el se, a la fase líquida se le permite llegar a una temperatura T = T Líqllldus - T , 

12 
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por debajo de la temperatura de " líquidus" y ahí se produ ce el contacto entre el ub trato y 

la fase líquida, permitiendo la depos ición de la capa epitax ial. A Ts e le ll ama 

sobreenfri amiento y varía entre 2 y 10° C. 

En el Re, la temperatura de la fa e líquida se estabili za en la temperatura de 

Iíquidus y a partir de ahí, es enfriada a una razón R = 0.5° / min o ha ta ll ega r a una 

temperatura de T líqUldus- 6. T s que en este caso es del orden de 10° por debajo de T IKILlldus. 

En el proceso de enfriamiento, se produce el contacto del substrato con la fase líquida. 

600 

550 
540 

\ 

Desorción 

Homogenización 

Contacto 

L-----==6=0=m=in=--:----=-2-0-m-in--:--:-T-c-re-c---:~-----'!L-/-.:/? Tiem po 

Fig. 6 Ejemplo de " Programa Térmico" utilizado. 

Los tiempos de crecimiento empleados va rían entre I y 5 minu tos, los espe ore 

correspondientes varía entre I y 15 micrómetros y las sobresaturac ione no exceden lo 10° 
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Selección y preparación del material 

Limpieza del substrato 

Se trata del proce o ma crítico. La superfi cie del ub trato debe contener la mínima 

cantidad de gra as y óx idos al igual que cant idad de defecto super fic iale . 

La gra a adheridas a la uperfi cie son eliminada mediante una limp ieza con un 

algodón humedec ido con acetona. 

Para la eliminac ión de óx idos y reducc ión de defectos uperfi ciale e rea li za un 

ataque qu ímico durante un tiempo aproximado de 2 minuto y con un mo imien t 

constante y uniforme con la siguiente olución: 

• 0.25 mi HF 

• 15 .0 mi ác ido tartári co al 20 % en peso 

• 4.70 mi agua des ionizada 

• 0.70 mi de H20 2 

El ataque químico e detiene con agua desionizada y para finaliza r e eca con 

ni trógeno comprimido para ev itar una nueva ox idación inde eada. 

Se recomienda que la limpieza del substrato se h" ga j u to ante de meter todo el 

material al sistema para ev itar lo ma que se pueda que se mantenga en c ntacto con el 

ox igeno del ambiente. 

Limpieza del material 

El material, al igual que el ubstrato, debe contener la mínima cantidad de x ido 

adherido. 

Los elementos que son utili zado en la fase líquida al momento de l crec imient on 
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Indio, Ga li o, Arsénico y Antimoni o( In , Ga, As y Sb respecti vamente) . La cantidad 

requerida de cada uno es agregada utilizando compuestos y elementos con un alto grado de 

pureza. Los compuestos y elementos utilizados fue ron Ga, In, Sb, Ga be In As. 

Para el caso del Ga e In, se utili za como de ox idante un ataq ue de HCI du rante un 

tiempo de 3 minutos. Dicho ataque se detiene con agua des ionizada y po teri ormen te se 

rea liza un secado con N2 . 

Para el caso del Sb, GaS b e InAs se utili zó como desox idante la mi l11a oluc ión 

usada para la limpieza del substrato. 

Selección del elemento dopante 

La aleación cuaternari a Ga lnAsSb tiene conduct ividad tipo P p r natura leza, para 

transformarl a en una aleac ión con conducti vidad tipo , ut ilizamos como dopaje elemento 

del grupo VI-A de la tabla peri ódica (por ejemplo Se o Te) para generar electrones li bres en 

la capa. Para el dopaje, se agregaron cantidades contro ladas de GaS b dopadas con Te lurio 

(Te), generando concentrac iones de electrones libres de l orden o mayore a 1017 cm .'3. 

Medición de Espesores 

Los espesores de las capas crec idas fu eron determinadas por dos téc ni ca 

l . OX IDAC IÓ A ÓDI CA: 

Con este método la muestra con la capa ep itax ial crecida es o teni da con un 

materi al metál ico (ca imán conductor) conectado al polo po:; iti vo de una fuente de co rriente. 

La muestra es sumergida en un electrolito, cuya so lución e elabora con los sigui ntes 

componentes: 

7 mi (H20) + 15 gr. (Ácido cítr ico) + 10 mi (N H40 H) + 30 mi (Etilén-G li co l) 
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A l aumentar el vo ltaje apli cado ocurre una real;c ión electroqu ímica en d ndc la 

superficie de la muestra se ox ida, e la reacc ión se manifi sta con la formación de burbujas, 

una vez form ado el óx ido, que es aislante, e deti e nl~ la reacc ión pue cesa d nuir 

corriente. El e pesor del ox ido es diferente según la conduct iv idad y la compos ición de la 

mue tra lo que produce di ferente co lorac iones y no permite di tinguir entre la ca pa 

• epitax ial y el ub trato ademá de la reg iones tipo P de la tipo 

2. ATA QUE QUÍM ICO 

En e te caso, la olución utilizada es: 

I gr de FeCb + 10 mi HCI + 100 mi H20 

La interfaces e observan debido a que la ve loc idad de ataque generalmen te 

depende de la conducti v idad y la compo ición qu ímica de la mue tra f¡ rm ándo e e ca lonc 

que pueden observarse med iante interferometría omar ki en el 
. . 

micro COp iO 

• 
metalográfico. 

Difracción de Rayos X 

e utili za para estimar el de acople reticular entre las capa ep itax iale y / o el 

substrato, e ta técnica e lleva a cabo en el di fractómetro de doble monocromador de l 

Insti tuto. La técnica es muy conocida y los detalle pueden con ultar e en [Ref. 1 J. 

• Espectro de Fotoluminiscencia 

Fotolumini scencia es el proce o en el cual un alto número de portadore li bre son 

generados mediante la formac ión de pares electrón-hueco por rotone de alta energía 

provenientes de un haz de exc itac ión, por lo general un láser. 
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La recombinac ión rad iati va e alterada por el tipo y la c ncentrac ión de impureza . 

E uti l izada como indicador tosco de la energía de ionización de impureza , a í com la 

energía de la banda prohibida [Ref. 6]. 

El diagrama del istema de foto luminiscencia u a o e mue tra en la Fig. 7: 

LASER 

LOCK-IN 
AMPLIFICADO 

MON 

P 
O 

LABVIEW 

= o 

Fig. 7 Diagrama del equipo de FL utilizado 

LENTE DE 
ENFOQUE 

El método es el siguiente : un haz láser con longitud de onda de em isión de 514 nm 

pul sado penetra sobre la superficie crecida de la muestra. La radiación emitida por la 

muestra se enfoca a un monocromador donde e de co pone en la diferente longitudc 
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de onda que componen la emisión, para ser detectadas con un foto- diodo de In b, cuya 

longitud de onda de corte es de alrededor de 5 I-un . La señal detectada e preampl i fi cada y 

se introduce a un Lock-In , el cual se encarga de amplifi car la señal. El Lock In permite 

filtrar la señal comparando su fa e con un a señal de referencia proveni ente de un 

recortador de haz, este proceso di sminuye aprec iablemente el ruido y permite una mayor 

amplifi cación de la señal. La sa lida del Lock-In es reg istr da por una P que también se 

ocupa de contro lar la operación del sistema de adqui sición de espectros de luminiscencia 

mediante un software elaborado en LabView. 

Caracterización I vs. V 

Estas característi cas son muy importantes para hacer una primera e timac ión de la 

calidad del di spositivo. Para la medición de la curva I contra V se utili zó un sistema 

automatizado controlado también por una pe y cuyo elemento principal e un a fu ente de 

alimentac ión y medición marca Keithley modelo 233 8. Estas medicione e hace n obre 

estructuras epitax iales ya procesadas para fa bricar dispos iti vos. 

Punta caliente 

Este técni ca se utiliza para determinar en forma rápida y encill a el ti p de 

conducti vidad de la capa y permite una comparac ión tosca de la concentración de 

portadores libres mediante la magnitud del vo ltaje termo-generado con la punta ca li ente. 
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Fabricación del dispositivo 

Antes de procesar las estructuras para fabricar dio os de ometieron a un proceso dc 

difusión térmica reali zado en el mismo horno que se IItiliza para lo crec imiento . La 

duración de la difusión fue de 4 horas a una temperatura de 500 0 
• La finalidad de e te 

recoc ido es separar la unión metalúrgica de la unión P . 

• Los diodos fabri cados tienen la estructura mesa que se muestra en la Fig. 8: 

Contacto Au-Zn 
GalnAsSb 

Substrato GaSb-N 

Contacto Au-G~e 
• 

Fig.8 Estructura diodo mesa 

El proceso de elaboración de dispos itivos sobre la ~ ; estructuras crec ida siguiente 

pasos y se muestran descritos en la Fig. 9: 

Formación del Contacto óhmico del lado N: 

• Evaporación metálica en la parte posteri or del ub trato para formar lo 

contactos Óhmicos del lado N . e utiliza una aleac ión A u-I O% Ge 

• Recocido del depósito metál ico para permitir una aleación uper fi c ial con el 

semiconductor y reali zar una difusión poco profunda del Ge. El recoc ido se 

hace a 275 0 e durante un minuto. 
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Formación del Contaclo óhmico del lado P: 

E tos contactos deben dejar una parte de la superfici e de la e tructura. ex puesta para 

que la luz pueda penetrar hasta la unión PN . 

La delineac ión de los contactos se hace mediante la técnica de Lift-Off y con iste en 

los siguientes paso: 

• • Depós ito de una c_apa de fotores ist y apertura de las zonas donde irá el 

• Evaporación sobre el foto res ist y las ventanas expuestas de un a aleación Au-

5% Zn (F ig. 9_E). 

• Remoción de la capa de foto re ist y por lo tanto de l oro depo ilado en u 

superficie, dejando so lamente el metal que esta en contacto con la uperfi cie 

de la muestra (F ig. 9 _F). 
• 

• Recoc ido a 275° e durante un minuto. 

-GEl 
Fotoresis! 

Substrato GaSb_n 
GaSb_n 

Ga lnAsSb 

GalnAsSb 

A) 
D) 

Au-Zn_ 
Fotoreslst 

Ga lnAsSb GaSb_n GaSb n GalnAsSb 

-GEl ..Au·Ge 
B) E) 

UV 

• 
GalnAsSb 

GolnAsSb 

C) F) 

Fig. 9 Técnica Lift-off 
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Formación de la estructura Mesa. 

Esta paso se utiliza para separar físicamente uno:> diodo de otro y para de finir cl 

área sensible de los mismos, Fig. 10. El proceso es el sigu iente: 

Goln AsSb 

Go lnAsSb 

Go lnAsSb 

• Depósito de una capa de fotoresist y formación de moti vo circulare con el 

área que tendrán los diodos, centrados sobre lo contactos óhmico. stos 

moti vos cubiertos de fotores ist irven para proteger el área subyacente del 

ataque químico, Fig. 10_A , Fig. 10_8 , Fig.1 o_e y Fig. 1o_D. 

• A taque químico. Se utiliza la mi sma so lución a base de ác ido tartári co y 

u-

ác ido fluorhídrico que se u a para limpiar lo sub trato ante de l 

crec imiento epitaxial, Fig. 10_E Y Fig. 10 __ F. Quedan de fini do los diodo , 

Fig. 10 E. 

Al 

BI 

UV 

•••••••••••• 
C) 

uv 

••••••••••••• 
DI 

El 

Fotoresisf 

~;:;-z3 !..D.! 
GaSb_n 

FI 

...:.._--. 
Goln AsSb 

~~========~--G I 

GotnAt;$b 

Go lnA$.S I"_'1 

Go lnAsSb 

Fig. 10 Figura que muestra el proceso de elaboració n ele la est ructura mesa 
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• Montaje del di spos iti vo. La muestra procesada se monta con laca de plata 

sobre una base tipo TO-1 8 y se fo rm an la:; conex ione eléctri cas medi ante 

micro-so ldadura termo-plástica a istida p r ultrasonido en la "Máq ui na 

Bondeadora" del Instituto. Se utili zan alambre de oro de 25 • m de 

diámetro. Una fotografía de los diodos montado se mue tra en la Fig. I l . 

Fig. 11 Imagen del dispo itivo fabrica o en ellJ e O 
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CAPITULO 111 Resultados Experimentales 

En el pre ente capítu lo, se reúnen todo~; los resul tad s obtenido 

experi menta Imente. 

Se eñalan los puntos del diagrama de fa e obtenidos experi mentalmente de la 

aleación cuaternari a GalnAsSb. Se pre entan fotografías que muestran lo e pe ore de la 

capas epitax iale crec idas as í como lo e pectro de fotolumini cencia (FL) y difracc ión dc 

rayos X (DRX) y e mencionan las propiedade de I vs. V de di ferentes mue tras y de un 

di spos iti vo elaborado en el IICO. 

En este trabaj o, e crec ieron capas de GalnA Sb sin impurificac i ' n intenc iona l (p l' 

naturaleza con conducti v idad tipo P) sobre ub trato de Ga b con conducti v idad t ipo y 

tipo P. En alguno ca os e rea lizaron lo crec imientos con una capa epitax ial interm ed iar ia 

tipo buffer de GaSb con conduct iv idad tipo (dopada con Telurio) para tratar de au mcnta r 

el vo ltaje de ruptura de los diodos. 

Diagramas de Fase Experimentales elementos III-V 

Como mencionamos anteri ormente, para obtener un materi al con baja concentraci ' n 

de portadores re iduales es conveniente crecer el materi al a la menor t mperatura po ible. 

Sin embargo no se conocen los diagrama de equilibrio del Ga lnA b a temperatu ra 

menore de 500 0 , al meno no se encontró ningún reporte brc el tem a. Entoncc 

iniciamos el trabajo tratando de determinar condicione que permiti eran crccer el material a 

temperaturas del orden de 400 a 4500 C. A lo largo del trabajo experimental, e 

determinaron alrededor de 30 puntos de líquidu en el diagrama de fa e de la aleac ión 
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cuaternaria GalnAsSb y se verificaron otros puntos correspondientes al diagrama de fase 

del compuesto binario GaSb utilizando el método de obse rvación directa. 

En la Tabla I se muestran los puntos del diagrama de fase binario del GaSb 

obtenidos experimentalmente y se comparan con los puntos obtenidos teóri camente a partir 

de la fórmula de Vieland utilizando los sigui entes parámetros para el Ga b: 

• f cal _ cal cal j_ 

'IlSCaSb = 15.80 mol* K ' a CaSb - 4700 mol -6 mo/ * K T , TCaS/¡ - 983K [Ref. 7]. 

T Ioquidus (0 C) T liquidus (0 C) 
XGa XSb 

Calculado con Vieland experimental 

366.994 376.8 0.99646 0.00354 

367.289 375.6 0.99644 0.00354 

370 .591 371 .6 0.99621 0.00379 

364.127 375.9 0.99665 0.00335 

• 
170.876 216 .7 0.99998 1.6E-05 

561 .259 561 0.93517 0.06483 

560.404 561 0.93584 0.06416 

560.425 563 0.93582 0.0641 8 

557 .021 556.5 0.93841 0.061 59 

557.479 559.2 0.93807 0.06193 

557.215 563 0.93826 0.06174 

• 556.9 563.5 0.93850 0.06150 

556.593 560.0 0.93873 0.06127 

556.433 551 .0 0.93885 0.0611 5 

554.619 556.8 0.94019 0.05981 
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548.887 550.3 0.94424 0.05576 

544.649 545 .3 0.94708 0.05292 

547027 548.1 0.94550 0.05450 

548.969 551.4 0.94418 0.05582 

554.619 557 .3 0.94019 0.05981 

548.885 5510 0.94424 0.05576 

548.916 551 .5 0.94422 0.05578 

547 .741 546.3 0.94502 0.05498 

547 .556 547 .0 0.94515 0.05485 

548.046 553.0 0.94481 0.0551 9 

547.556 555.0 0.94515 0.05485 

547 .54 554.0 0.94516 0.05484 

544.645 553.0 0.94708 0.05292 

541 .181 546.0 0.94931 0.05069 

541 .093 546.5 0.94937 0.05063 

542 .189 548.0 0.94867 0.05133 

541 .268 547.3 0.94926 0.05074 

541 .255 544.0 0.94927 0.05073 

541 .226 546 .0 0.94928 0.05072 

Tabla I Puntos del diagrama de fa ses para GaSb obtenidos experimentalmente y por medio de la 

fórmula de Vieland. 

En la Fig. 12, se muestra la gráfica que compara lo puntos obtenidos 

experimenta lmente con los puntos obtenidos mediante la ecuación de Yieland . 
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Fig. 12 Comparación entre la temperatura de Iíquidus determinada por la fórmula de Vielalld y lo 

resultados experimentales para 'aSb 

Observamos que exi ste una pequeña diferencia entre la temperatura medida y la 

temperatura ca lculada. La magnitud de la di screpancia es diferente para cada uno de lo 

sistemas de crec imiento, En el sistema No. 1, el cual fue utilizado en la mayoría de lo 

crecimientos, el promedio de erro r es de alrededor de 4.74° e y en el sistema o. 2 e del 

orden de 7.5 ° C. 

La estrateg ia seguida fue la de iniciar con una so lución de GaSb que tu viera un a 

temperatura de Líquidus del orden de 400° C. Una vez determinada la temperatura de 

Iíquidus del la so lución de GaS b agregamos Indio y determinamos la nueva temperatura de 

líquidus. Se siguió este procedimiento porque el di agrama de fa e del i tema tern ari 

Ga]nSb tampoco esta determinado muy detalladamente. Finalmente al liquido ternari o e le 

agregó As para determinar la temperatura de líquidus de la solución cuaternaria. 
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La Tabla 2 muestra los resultados de una seri e de e te tipo de experim ento, 

observamos que la temperatura de líquidus de binario di sminuye al agregar In. sto e de 

esperarse pues la temperatura de fu ión del InSb es menor que la del GaSb. n re ultado 

sorprendente es que la ad ición de una pequeña cantidad de As aumenta la temperatura de 

líquidus considerablemente. La temperatura aumenta en 130 0 C al agregar una rracc i ' n 

atómica de As de 2.3 X 10-4 . Un aumento en la fracc i,' n atómica de Sb prod uce una 

reducción de la temperatura de Iíquidus de 477 0 C a 463 0 C. 

XSb Xln XAs T L (oC) 

0.00335 0.00000 0.00000 376.0 

0.00295 0.119!i2 0.00000 348.5 

0.00295 0.11946 0.00024 477.1 

0.01800 0.11515 0.00023 463.0 

0.01835 0.11576 0.00023 463.0 

0.02421 0.11435 0.00023 41 3.5 

Tabla 2 Influencia de la fracción atómica de As y Sb en la dete rminación de la temperatura de Iíquidus. 

En v ista de los resultados anteriores des istimos de determinar nuevas condiciones de 

crecim iento a bajas temperaturas y dec idimo probar CO I condicione utilizada por el Or. 

J. Olvera en el CIOS de la BUAP. [Ref. 8] . 

En la Tabla 3 se muestran punto del diagrama de fa se de la aleac ión Ga l nA b 

reportado en diferentes artícu los donde se ind ica la com pos ición del Iíqu ido y u 
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correspondiente composición en el só lido. 

TL experi ental Composición del 
XGa XI" XAs XSb 

(0 C ) sólido 

GaO.S61 nO.14AsO I3 Sbo 87 
0.168 0.585 0.0016 0.245 530.0 

[Ref. 9] 

• InO.19GaO.SIASO 16Sbo 84 
0.1490 0.5950 .0017 0.2546 528 .0 

[Ref. 10] 

InO.23Ga077Aso ISSb082 
0.0973 0.4000 0.0027 0.5000 593.0 

[Ref. I 1] 

InOlsGaO.S2Aso 17Sbo83 
0.1487 0.5950 0.0013 0.2550 527 . 

[Ref. 12] 

Tabla 3 Puntos en el diagrama de fase de Ga lnAsSb reportados. 

• 
Los puntos de líquidus determinados en este trabajo se muestran en la Tab la 4. Una 

vez determinada la temperatura de líquidus la so lución se sobre-enfriaba y se intentaba 

crecer una capa de cuaternario. 

XGa XI" XAs XSb 
T líqu'dus(O C) Comentarios 
experimental 

0.99646 O O 0.00354 376.8 -

0.99644 O O 0.00354 375 .6 -

0.99621 O O 0.00379 371 .6 -

• 0.99665 O O 0.00335 375.9 -

0.87753 0.11952 O 0.00295 348.5 -

0.87735 0.11946 0.00024 0.00295 477 .1 -
0.86566 0.11576 0.00023 0.01835 463 -
0.86121 0.11435 0.00023 0.02421 413.5 -

0.99998 O O 0.000016 216.7 -

O 0.47151 O 0.52849 540.5 -

O 0.63830 O 0.36170 520.0 -

0.18694 0.57052 0.00130 0.24124 557 .0 -
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0.93517 O O 0.06483 561 .0 -

0.93584 O O 0.06416 561 .0 -
018720 0.57106 0.00130 0.24044 552 .2 -

0.93582 O O 0.06418 563.0 -

0.93841 O O 0.06159 556.5 -
0.18717 0.57105 0.00131 0.24047 551 .5 -

0.93807 O O 0.06193 559.2 -
O 18795 0.57043 0.00131 0.24031 550 .3 -
0.93826 O O 0.06174 563 .0 -
0.18792 0.57030 0.00130 0.24047 554 .3 -

0.93850 O O 0.06150 563 .5 -• 
0.18714 0.57109 0.00131 0.24046 556 .0 -

0.93873 O O 0.06127 560.0 -

0.93885 O O 0.06115 551 .0 -

O 18753 0.57038 0.00130 0.24079 550.1 -

0.18397 0.57741 0.00127 0.23735 549 .5 -

0.94019 O O 0.05981 556 .8 -
VB = 6V 

0.18397 0.57742 0.00125 0.23736 549 .2 (Estructura) 
CRECiÓ 

0.94424 O O 0.05576 550 .3 -
0.94708 O O 0.05292 545.3 -

0.89162 0.05165 O 0.05672 518 .5 -

0.89162 0.05165 O 0.05673 542.5 
VB = 7 a 8 V 

CRECiÓ 
• 

0.84562 0.10058 O 0.05380 526.0 
VB = 10 V 
CRECiÓ 

0.94550 O O 0.05450 548 .1 -
O 18432 0.57678 0.00127 0.23763 546 .5 -
0.18420 0.57707 0.00127 0.23746 549 .0 -

0.94418 O O 0.05582 551.4 -

0.94019 O O 0.05981 557 .3 -

0.94424 O O 0.05576 5510 -
0.18422 0.57670 0.00127 0.2378 546 .2 -

0.94422 O O 0.05578 551.5 -

• 
0.18425 0.57666 0.00127 0.23782 547.6 

VB = 2 V 
CRECiÓ 

0.94502 O O 0.05498 546 .3 -

0.94514 O O 0.05486 547 .0 -
VB = 15 V 

0.18425 0.57666 0.00127 0.23782 547 .6 (Estructura) 
CRECiÓ 

0.18416 0.57667 0.00127 0.2379 547 .0 -

0.18418 0.57682 0.00127 0.23773 547 .5 
VB = 4 V 
CRECiÓ 

0.18406 0.57704 0.00129 0.23760 547 .5 -
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0.94517 O O 0.05483 
No 

registrado(NR -

0.18406 0.57704 0.00129 0.23760 547.5 -
0.94521 O O 0.05479 NR -

0.94521 O O 0.05479 NR -
Vs= 2 V 

0.18423 0.57668 0.00129 0.23780 NR (Estructura) 
CRECI6 

0.18424 0.57663 0.00129 0.23783 NR -
0.94517 O O 0.05483 NR -

• 0.18417 0.57685 0.00127 0.23772 NR -
0.94515 O O 0.05485 NR -
0.94513 O O 0.05487 NR -
0.94481 O O 0.05519 553.0 -

0.17334 0.54314 0.00122 0.28230 575.5 -

0.94515 O O 0.05485 555.0 -

0.18416 0.57693 0.00130 0.23761 553.0 -

0.94515 O O 0.05485 555.0 -

0.18416 0.57694 0.00129 0.23761 551 .0 -

0.94516 O O 0.05484 554.0 -

0.94708 O O 0.05292 553.0 -

0.18425 0.57664 0.00127 0.23784 550.5 -

0.94931 O O 0.05069 546.0 -

• 0.94937 O O 0.05063 546.5 -
0.94867 O O 0.05133 548.0 -

0.18439 0.57623 0.00129 0.23809 549.0 -
0.94926 O O 0.05074 547 .3 -

0.94927 O O 0.05073 544.0 -
0.94928 O O 0.05072 546 .0 -

Vs máx. = 40 V 

0.18414 0.57688 0.00129 0.23769 551 .5 

I 

Estructura 
(crec_BS,BT,BU,BV,BW) 

CRECI6 

Tabla 4 Puntos del diagrama de fase para GalnAsSb determinados expel'imentalmente 

En la mayoría de los experimentos no se obtuvo crec imiento muy probablemente 

• 
debido a que el só lido correspondiente tenía una constante de red muy diferente a la del 

substrato lo cual impidió el crec imiento epitax ial. C. nviene hacer notar que la 

determinación de unas condi ciones experimentale que permitan el crecimiento de un 

cuaternario es un proceso a base de prueba y error y por lo tanto ll1uy labori oso que por lo 

JO 
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• 

• 

• 

• 

• 

general in vo lucra el trabajo de vari os trabajadores rea lizando el mi smo tipo de 

experimentos. 

Se rea lizaron vanos intentos para crecer a partir de so luciones con la misma 

compos ición. Los resultados se muestran también en la Tabla 4. Las va ri ac iones observada 

en la compos ición del liquido no son intencionales sino que se deben a va ri ac iones rea les 

en las cantidades pesadas debido a que es muy difícil pe al" dos veces exactamente la 

mi sma cantidad de materi al. Las vari ac iones observadas corresponden entonces a l error 

introducido principalmente por el operador y hay que agregar el error introducido por los 

aparatos de medición. 

Las compos iciones en el líquido y la condicion s de crec imientos que dieron 

resultados sati sfactori os se resumen en la Tabla S. 

0.18425 0.57666 0.00127 0.23782 AA 

0.18414 0.57688 0.00129 0.23768 BS,BT,BU,BV 

0.18397 0.57742 0.00125 0.23736 16 

tcrec.=5 m in 
Tllq.=55 1.5°C 
Tcrec.=543°C 

= 1 min 
Tl iqclIat=549 .2° C 
Tcreeellat=544 .7 a 
542.7° C(R = 0.5° 

C/min .) 
teree ellat=4 mi n. 

Tliqhin =550J oC 
Tcn:cbin.=550 a 

548°C( R=0.5°Clmin) 
tcre,; bin.=4 mi n 

Ga ln AsSb/ 
Ga b(N) 

Sistema # 2 
Ga ln AsSb/ 

GaSb(N y P) 
i tema # 1 

Ga ln AsS b/ 
GaS bbllfTc,(N)/ 

Ga b( ) 
istema # 1 
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Thq cual =S47.S 0 C 
'rcrcc.cuat.=S42° Ga ln AsSb/ 

0.18423 0.57668 0.00 129 0.23780 AM tcrcc cu8t.=3 min GaSbbuITcr(N)/ 
Tliqbin=547.5°C Ga b(N) 
Tcrec.bin.=542°C Sistema # 2 
tcrec bin=3 mi n 

Tl iq.cual =55 1.5°C 
Tcrec cual=540°C Ga ln As b/ 

• 
0.18414 0.57688 0.00129 0.23769 BW J.crcc cual =2 mi n Ga bbu lTcr( )/ 

T hq bin =545°C Ga b( y P) 

Tcrcc.bin.=540°C i tema # 1 
tcrec bin= 1 mi n 

Tabla 5 Resultados de los crecimientos má!; sobresa li entes 

Crecimientos con una sola capa de cuaternario 

En esta secc ión, se muestra la caracterizac ión de la mue tra en las que se crec i ' la 

aleac ión cuaternaria Ga lnAsS b in dopaje intencional directamente sobre ub tratos de 

GaSb con conducti vidades tipo N y tipo P. 

• Fotos de crecimientos. 

A continuación se muestran unas imágenes ele secc iones transver ales de 

crecimientos con una so la capa epitax ial de Ga lnAsSb reve ladas med iante la solución 

qu Ím ica descrita anteri ormente. 

La Fig. 13 muestra el resultado de un mal crec imiento debido a un a 1 impieza 

defi ciente del ubstrato, podemos observar zonas donde no hubo crec imi ento muy 

• probablemente debido a que el liquido no "mojo" al substrato y por lo tanto no se produj 

la nucleac ión heterogénea necesaria para el crec im iento. 
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Fig. 13 Crec imiento Al_N, resultado de un mal crec imiento. W = 4.4 • m 

Las Fig. 14 Y Fig. 15 mue tran ecc ione tran versa le del experiment denom inado 

Crec BS. e creció la olución cuaternari a GalnA Sb simultáneamente obre ub tratos 

tipo N y tipo P a partir de lo cua l e puede concluir que la) condiciones de crecim ien to en 

ambos ca o on exactamente las mi mas. Es importante notar que el va lor de lo e pe ore 

cambia de acuerdo al tipo de conduct iv idad del ub trato utili zado. 

Fig. 14 Crecimiento BS con substrato tipo N. Ga lnAs b/GaSb(N). Espeso r de la ca pa cuaterna ria de 

5.33 ' m 
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Fig. 15 Crecimiento BS con substrato tipo P. Ga lnAsSb/GaSb(P). Espesor del cuaternario de 3.74 ' rn 

T ipo de Conductividad 

Las capas epitaxiales crec idas con la aleación GalnAsSb In impuri ficación 

intencional , presentan en su superfici e conducti vidad del tipo P determinada por la técnica 

de Punta Caliente antes mencionada. 

Como se mencionó anteriormente, una ca racterísti c importante de la capa acti va dc 

un foto-detector es la concentración de impurezas res iduales. Una concentrac ión pequeña 

de impurezas o defectos residuales da como resultado diodo con una tensión de ruptura 

alta y por lo tanto con una zona de deserción ancha lo que umenta la corri ente debido a lo 

portadores foto-generados. Una tensión de ruptura elevada también podría producir 

multiplicación de los portadores foto-generados debido a la ionizac ión por impacto y por lo 

tanto una ganancia interna de corriente en el diodo. En nuestro ca o no es pos ible medir la 

concentración de portadores libres mediante la técnica estándar de "e l recto Hall " debido 

a que no existen substratos semi -aislantes de Ga b. Tampoco es posible u ar la t ' cnica de 

refl ectancia usada antes en el laboratorio para estimar la concentrac ión de portadore 1 ibrc 

en GaSb debido a que no se conocen los parámetros nece arios para el cuatern ario 
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InGaAsSb. Una estimac ión tosca de la concentrac ión de portadores li bre e ll evo a cabo 

medi ante la medición del vo ltaje de ruptura de diodos de punta de contacto. La med ición 

consiste en hacer contacto sobre la superfi cie de la muestra con dos puntas de tungsteno y 

medir el vo ltaje de ruptura de los dos diodos res ultantes conectados espa lda con e pa lda . La 

concentrac ión de impurezas se obtiene de la fo rmula: 

3 -) 

V8 ~ 60( E(; ) 2( N~6 ) 4 [Ref. 13]. 
1.1 10 

EG es el ancho de la banda prohibida del cuaternario Ga ln AsSb que se obtuvo dc las 

med iciones de fotoluminiscencia, NB es la concentrac ión de im pureza re iduales del 

substrato y V B el vo ltaje de ruptura del diodo med ido. 

Esta expresión só lo es vá lida si el mecanismo de ruptura e debe a la mul tip li cac ión 

por ava lancha, lo que generalmente se cumple i V
8 

> 6E(j como e el caso. 
q 

Varias causas pueden originar errores en este método, por ejemplo, los estados de 

superfic ie, la geometr ía de la punta, el materi al de la punta, la presencia de óx idos etc. La 

mayoría de estos errores son pequeños y por I general ti enden a di minu ir el vo ltaje 

aparente de ruptura medido y por lo tanto e obtiene una e timac ión de la concentrac ión de 

impurezas mayor de lo que en rea lidad es. 

En todo caso es útil para comparar muestras ele l mi mo materia l med ida en 

cond iciones semejante. 

Lo vo ltajes de ruptura van de 2 a 15 Vo lts lo que corresponde a concentrac ione 

que van de 2 X 1017 cm.-3 a 2 X 1016 cm.-3 
, este último va lor es emejante a los valores 

reportados en la literatura. 
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Difracción de rayos X (DRX) 

Para estimar el de acople reticular de las capas crecidas se hicieron medic ione de 

difracción de rayos X. Algunos resultados típi cos se mue tran a continuac ión. En lo 

mejore casos no fue posib le reso lver los pico correspondientes a la capa y al substrato lo 

que indica un buen acople reticular. En los casos en que se ob ervaron dos picos, ninguno 

de ellos apareció en el ángulo predicho para el GaSb dado por la ecuación de Bragg, por lo 

que no es posible determinar con certeza el signo del desacople . E pos ib le eliminar tal 

incertidumbre repitiendo las mediciones con la muestra girada 180 0 con respecto a u 

normal y promediando los ángulos obtenidos, además de que cuando un pico e má 

intenso que el otro es posible asignarlos a la capa o al sub~;trato en funci ón del espe or de la 

capa. En nuestro caso esta incertidumbre no es importante. 

En la Fig. 16 se muestra el e pectro de rayos X de la muestra denominada AA, la 

cua l es un crecimiento de GaJnAsSb sobre un ubstrato e GaSb-n . e puede aprec iar un 

buen acople reticular entre la capa cuaternar ia y el substrato . 
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30.36239 
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Tliq .cuat.exp=547 .6 o e 
0.8 

Wcuaternario ·=O.93 flm 
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e 
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e 
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I I 

30.34 30.35 30.36 .30.37 30.38 

Ángulo(e) 

• Fig. 16 DRX crec_ AA. GalnAsSb/GaSb-n(substr·ato). W = 0.93· m. 

En algunos casos aparecen tres picos como puede verse en la Fig. 17 Y en la Fig. 18. 

Esto podría explicarse de dos manera. Primero podría de ir e que tenemo tre capas de 

diferente compos ición. Este caso es muy improbable pues aunque exist iera una tercera capa 

esta podría ser debida so lamente a la vari ac ión transitoria de las composic ión al ini cio de l 

crecimiento pero esta variac ión es continua y debería aparecer como un pico ancho en el 

• espectro de di fracc ión. La segunda causa podría ser que hay zona de di ferente 

compos ición en la superfi cie de la capa. Estas zonas podrí n deberse a la descompos ición 

del cuaternario debido a que su compos ición e encuentra muy cercano o en el interi or de la 

zona de inmiscibilidad o bien, a que ex isten zonas de sobre-crecimiento debido a que al 
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eparar el sub trato de la olución quedan residuo ó gotas de e ta última y en e ta zona 

el crecimiento continua con ve loc idades muy elevada pue el h rn se enfría muy 

rápidamente al terminar el crec imiento. Podemo descart .r la de compo ición del ó l ido 

pues esta debería mani festarse en el e pectro de fotolumi iscencia por la aparición de un 

pico de emisión extra que nunca ob ervamos en nuestras medicione . 

• 

30.3622 
1.0 

0.8 30 .3698 

ro 0.6 RX_crec_BS(P) ::¡ 

"O Wp=3 . 74 ~lm ro • "O 
C/) 

0.4 e 
ID ....... 
e 

0.2 30.3888 

0.0 '\ 
I I 

30.30 30.32 30.34 30.36 30.38 30.40 30.42 30.44 

• Angulo(8) 

Fig. 17 DRX crec_ BS-p. Ga 1n As b/GaSb-p(substrato). Nóte!¡e la presencia de tres picos. 
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emisión a temperatura ambiente son muy ruidosos e di fíc il establecer la pos ic ión del pico 

y por lo tanto el valor de el ancho de banda, pero una ex trapolac ión, ha ta la temperatura 

ambiente, de la posición del pico a baj as temperatura, nos da va lores que concuerdan 

bastante bien con el " pico" del espectro ruidoso a temperatura ambiente. Es de hacer notar 

el hecho de que en algunas muestras se puede medir una emisión a temperatura ambiente . 

Generalmente no es pos ible en nuestro sistema medir los espectros de fotolumini scencia de 

GaSb a temperatura ambiente por lo que este hecho es un indicador de la ca lidad de l 

materi al obtenido. A temperatura ambiente el pico se encuentra en longitudes de onda que 

van desde 2. 17 a 2.2 • m según la muestra. La pos ición del pico a bajas temperatura 

también difiere de muestra a muestra, esto se atr ibuye originalmente a una va ri ac ión en la 

compos ición del só lido cuaternario debido a que eran crec idos a partir de so lucioncs 

liquidas con diferente compos ición, pues como se mencionó con anteri oridad, el error en 

las pesadas es muy difícil de eliminar, sin embargo, 5e había observado en nuestro 

laboratori o que el espesor de las capas epitax iales es di ferente cuando se crecen sobrc 

substratos con conducti v idades tipo P y tipo N , por lo que la di ferencia en compo ic iones 

podría deberse a un efecto semejante y decidimos hacer experimentos para probar la 

influencia del substrato sobre la compos ición del cuaternari o. En esto experi mentos 

usamos una mi sma so lución líquida para crecer simultáneamente la aleac ión cuaternari a 

Ga lnAsSb sobre substratos tipo P y tipo N, co locados uno j unto al otro en el mi smo nicho 

de la regleta del bote de crec imiento. En estas condiciones se el imina la incerti dumbre 

debida a los errores en las pesadas de los componentes de la so lución liquida puesto que el 

crec imiento se realiza a partir de una so la so lución. En los espectros de foto lumini scencia 
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que se mue tran, unos corresponden a las muestras crec idas sobre ub tratos tipo , Fig. 19 

y Fig. 20 Y otras corre ponden a substratos tipo P, Fig. 2 1 Y Fig. 22. Podemos fác ilmentc 

notar que los picos de em isión se encuentran en energías diferente y por lo tanto 

corresponden a cuaternarios de di ferentes compos iciones. Estas mue tra también ti enen 

desacople reticulares diferentes según ob ervamos en los e pectro de di fracc ión de rayos 

X correspondientes . 
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Fig. 19 Espectro de FL para la muestra BS con 5 ubstrato tipo P 
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Fig. 21 Espectro de FL para la muestra BS con subst rato tipo P 
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Fig. 22 Emisión a temperatura ambiente de la muestra BS-p 

Otra manifestac ión de la influencia de la conducti vidad obre las característi ca de 

las capas epitaxiales e observa en el espesor de las película crec ida . Se con tató que la 

veloc idad de crec imiento es mayor cuando se crece sobre sub trato con condu ti vid ad 

tipo que en el caso del tipo P Este efecto ya ha sido estudiado para el ca o de crecimiento 

por EFL de GaAs [Ref. 15] . En la Tabla 6 se eñala el es pe 0 1' de la capas crccida obre 

substratos de GaSb con di stintas conduct ividades y crec ida:; bajo la mismas condicione : 

Substrato-N Substr to-P Tiempo de 
Crecimiento 

Espesor(lJm) Espesof(lJm) crecimiento 

GalnAsSb /GaSb 

cree BS 
5.34 3.7EI 1 min o 

-

GalnAsSb /GaSb 

cree BT 2.63 2.27 1 mino 
-

4 



GalnAsSb /GaSb 

eree BU 3.34 1.83 1 mino 
-

GalnAsSb /GaSb 

eree BV 3.9 2.63 2 mino 
-

GaSb-n /GaSb 

• Cree BW 2.38 1.6:3 1 mino 
-

Tabla 6 Influencia de la conductividad del substrato en el espesor de capas cpitaxialc 

Características 1 VS. V de diodos pGalnAsSb/nGaSb(suhstrato). 

La muestras crecida en esta parte se rec cieron a 5000 e durante 4 hora como 

de cribimo anteriormente y luego e elaboraron diodo mesa medi ante téc ni ca de mi 1'0-

fotolitografía y se midieron sus característica I v. Y. La ca racterí ti cas de I s mejores 

• diodos se muestran a continuación. En la Fig. 23 se puede apreciar un vo ltaje de ruptura de 

un diodo mayor a 8 Y Y en la Fig. 24 un voltaje de ruptura mayor a 35 Y. te re ul tado s 

importante pues normalmente este tipo de diodos ti ene vo ltajes de ruptura men res a 2 Y Y 

la ruptura no e abrupta [Ref. 10], [Ref. 12], [Ref. 16], [Ref. 17], [Ref. 18). E le voltaje de 

ruptura cae en el intervalo de valore medidos mediante lo di odos de punta de contacto 

incluso e a veces mayor, como debería de esperar e, pue~; la di fu ión de Te produce una 

zona compensada donde la concentrac ión efecti va de portadores libres es menor que la de 

• 
la zonas correspondientes ante del recocido. Además en nuestro diod es posible 

establecer claramente el voltaje de ruptura de modo que la vari ación suave de la co rri ente 

inversa con el voltaje observada ante de la ruptura e d<c be probablemente a corri ente 

uperfi ciale [Ref. 19] . 
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Podemos dec ir que el material crec ido en el laborator io e de muy buena ca lidad 

comparable o mejor al obtenido en otros laboratorio y mediante otras técni cas incluyc nd 

MB E. Esto se reflej a en el voltaje de ruptura de los diodos, aunque en nue tro resultado 

también e debe a que durante el recoc ido de la mue tra la difu ión de impureza mueve la 

interfaz P-N alejándola de la interfaz metalúrgica (capa - su b trato) co locándola así en un a 

zona con menor concentración de defectos [Ref. 5]. 

Crecimiento de estructuras con capa intermediaria de GaSb. 

La capa activa de un foto-detector debe ser lo más pura pos ible. En lo diodo 

elaborado con la capa crec ida directamente obre el sub trato la parte má pura cs 

ev identemente la capa ep itax ial cuaternaria. que como VIlTI O en nue tro caso, la 

concentrac ión de impureza queda entre 2X l 017 cm: 3 a 2X l 016 cm.-3
. Muy probab lemen te 

el mov imiento de la interfaz P- e debe a la difu ión de Te durante el recocido. Es 

entonce de esperarse que i la unión P- queda en una región con una concentración de 

defecto todavía menor en este caso en la capa epitax ial de GaSb en luga r de la capa de 

Ga ln A bias caracterí ti ca del di od deben mejorar consi erab lemente. 

En e ta secc ión e muestran la caracterizac iones de mue tras en la que e crec ió 

una capa buffer de GaSb con conducti vidad tipo (ma or a 1017cm:3) entre la ca l a 

epitaxial con la aleac ión cuatern aria de GalnA Sb in dopaj intencional ye l ub trato con 

diferente tipos de conducti vidades. 

En la capa epitax ial de Ga b la conducti vidad tipo N e obtiene utiliza ndo entre un 

10 % y un 15 % de GaSb impurificado con Te del total de Ga b u ado para aturar la 

so lución líquida. 
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Fotos Espesores 

A continuación se muestran reve lado de crec imiento donde se cre ió una capa 

epitaxia l tipo buffer entre el sub trato y la aleación Ga l As b. Los espe ore de la capa 

crecidas van desde 0.8 • rn hasta 8.5 • rn en el cuaternario y de 1.63 • rn ha ta 15 • rn en el 

buffer binario dependiendo de las condicione de crec imiento .. 

Fig. 25 C ree. 16: \>Ybin = 15.3· m, W cn .. t<rn .. io = 3.6 · m 

Fig. 26 Cree _ AM: \>Ybin = 3.9 • m, \>Y cuaternari" = 8.5 • m 
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Fig. 27 Cree. B\V_N: W bin= 2.38' m, W ,"St" ',nll 'io= 1.63' m 

Difracción de rayos X (DRX.) 

Lo espectro de rayos X de la estructura crec i la e mue tran en la igui enlc 

figura. Como en los casos de lo crecimiento sin capa intermediaria de Ga b en alguno 

espectros se ob ervan tres picos, dos de ell os corre ponden al substrato y a la capa dc l 

cuaternario . El origen del tercer pico es incierto pero muy probablemente e deba a sobre-

crec imiento como se discutió anteriorm ente. El tercer pico tampoco e atribuible a la capa 

epitaxial de Ga b pues los e pectro de difracc ión de crec imiento de e lruclura de 

GaSb(epitax ial)/Ga b(substrato) muestran un 0 10 pico muy delgado como e observa en la 

Fig.28. 
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Fig. 28 DRX de un crecimiento de GaSb/GaSb (s ubstnlto) 

Lo crec imientos con capa intermediaria de GaSb también e hicieron en form a 

simultanea sobre sub tratos con diferente conducti v idad. A lguna curvas de difracc ión 

correspondientes se mue tran a continuac ión. Un a pecto notable en estas curvas e que la 

po ic ión del pico del cuaternario no cambia con re pecto a la del ub trato como era cl ca o 

cuando el cuaternario e crecía directamente obre los sub trato tipo P y tipo lO e 

perfectamente explicable porque en este caso la capa de cuaternari o crece obre un materi al 

que tiene exactamente la misma conducti v idad e dec ir que crece sobre la capa 

intermediari a de Ga b. in embargo, sobre esta capa binari a e observa la influencia de 
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la conduct iv idad del ubstrato pues el e pesor es di feren te en cada caso como se puede 

observar en la Tab la 6 referente al crec imiento BW. Lo espectro de difracc ión de rayo X 

de mue tras crecidas bajo las misma condicione y con u a capa tipo buffer intcrm ed iaria 

se mue tran en la Fig. 32 y en la Fig. 33. En ambo e refiere al crecimient 

denominado BW. Se recuerda nuevamente que la condicione de crecimiento en ambo 

casos on exactamente las misma , exceptuando simplemente la onducti vidad del 

substrato. 

30.36279 
1.0 

0.8 
30.37879 

ro 
:::J 

0.6 • "O RX cree BW N ro 
~ Wbinario=2.38 ¡.tm (J) 

e 
Wcuaternario= 1 . 63 ~lm Q) 0.4 -e 

0.2 

0.0 -1-------- ~---
I I I I 

30.32 30.33 30.34 30.35 30.36 30.37 30.38 30.39 30.40 30.41 30.42 

• Ángulo (8) 

Fig. 29 ORX de una muestra que contiene capa intermedial'ia tipo buffer de GaSb. En este caso se 

utilizó un substrato con conductividad tipo N. (crecimiento BW). 
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Fig. 30 DR.\: de una muestra que contiene capa intermediaria tipo buffer de Ca b. En este ca o e 

• utilizó un substrato con conductividad tipo P. (c recimiento BW). 

Espectros de Fotoluminiscencia (FL) 

Los espectros de fotolumini cencia de la película cuaternari a crec ida obre 

capa intermediarias de GaSb mue tran en general el mi mo comportamiento quc I s 

espectros del materia l crecido directamente sobre lo sub tratos. La única diferencia e quc 

la posición del pico e ligeramente diferente en cada ca o. 

Los espectro de fotolumini cencia de di tinta l11uestra con la capa intermed iaria 

• 
tipo buffer de GaSb medido a diferentes temperatura e mue tran en la Fig. 34 Y Fig. 6. 

En la Fig. 35 Y en la Fig. 37 e puede observar el espectro de fOI lumini ccncia a 

temperatura ambiente. Es importante hacer notar la emisión a temperatura ambiente en 2. 18 

• m (0.569 eV) y en 2. 19 • m (0.566 eV). 

51 

• 



• 

• 

t 

• 

0.0008 

0.0006 

~ 
:;J 

-g 0.0004 
~ 
V) 

c: 
Q) 

e 
- 0.0002 

0.0000 

FL_ crec_ 16 

GalnSbAs/GaSb IGaSb 
n n 

0.62674 

0.58427 
" 

-- 18k 

50k 
100k 
120k 
160k 
200k 
2 50k 

; , • I l' 
0.54 0.55 0.56 0.57 0.58 0.59 0.60 0.61 0.62 0.63 0.64 0.65 066 

Energ ia (eV) 

Fig. 31 Espectro de fotoluminiscencia a diferentes tem (Jeraturas para crec_ 16. 

FL crec_16_N 
0.000005 

0 .56953 

0000004 
-- 300k 

0.000003 

0.000002 
ro 
::l 

"O 0.000001 ro 
"O .¡¡; 
e 
Q) 0.000000 e 

-0.000001 

-0 .000002 

-0.000003 I 
0.54 0.56 0.58 0.60 0.62 0.64 066 

Energía (eV) 

Fig. 32 Emisión a temperatura ambiente para la mue . ra denomillllda crec_ 16. 

52 



• 

• 

0.0020 

0.0018 

00016 

0.0014 

ro 0.0012 
:;¡ 

"O 0.0010 ro 
:Q 
(/) 

0.0008 c: 
Q) 

e 0.0006 

0.0004 

0.0002 

0.0000 

-0.0002 

0.52 0.54 

FL crec_BW_N 
GalnAsSb/GaSb(n)/GaSb(n) 

0.6284 

.--/''- I 
,1 (, 

I 
; I 

i I 
0.582q-3 I 

-/ /' 
-~ ....... '-

-- 20k 
50k 
80k 
100k 
140k 
180k 
220k 
260k 

I I 
0.56 0.58 0.60 062 0 .64 0.66 O 68 070 

Energia (eV) 

Fig. 33 Espectro de fotolumini scencia a diferentes tem peratura para crec_ BW _N . 

0.000020 

0.000018 

0.000016 

0 000014 

0.000012 

0.000010 

0000008 

0.000006 

0000004 

0000002 

FL crec_BW_N 

0.56665 

1- 300k l 

I • I 
0.52 0.54 056 0.58 0.60 0.62 o E4 0.66 o 68 o 70 

Energía (eV) 

Fig. 34 Emisión a temperatura ambiente para la muestra denominada crec_ BW _N. 

53 



• 

CAPITULO IV Discusión de Resultados 

El objetivo principal de este trabajo fue la rea lizaci ' n de diodos a base de GalnA b 

para ser usados como foto-detectores. A unque no estudiamo la caracterí ti ca de rOl _ 

detecc ión de lo diodos elaborados constatamos que sus caracterí ti ca eléctri cas indican 

que los materiales obtenido son de muy buena ca lidad pue el vo ltaje de ruptura e mayor 

a 35 V Y ha ta donde sabemos es mayor que todos los va lore reportado para e te materi al. 

Observamos que el ubstrato ti ene una influencia no de pr ciable sobre alguna 

caracterí ticas de las capas crec idas. En nuestro caso ob ervamo que el e pesor y la 

compo ición de la capa cambia con el tipo de ub trato usado en lo crecimiento . 

La velocidad de crecimiento en el rég imen de "Step-Co lled" olamente depend de 

la temperatura y del ti empo de crec imiento y de la obre aturac i ' n inicial de acuerdo a: 

• D I .. 1 • • 1 
d- t· - ·2- 'l'~_. • ¡. ., 1-t2 

• oCs"!n •• [Ref. 201 

Cuando el crec imiento e rea liza imultáneamente de una misma oluci ' n, la 

temperatura y el tiempo de crecimiento son idéntico . La di ferencia de e pe ore puede 

deberse so lamente a una di ferente sobre aturac ión inicial. A unque el obreenfr iami en to 

inicia l e el mi mo, el equilibrio só lido-liquido e di fi:rente en cada ub trato pue la 

energía uper fi cial es diferente, lo que se trad uce en una sobre aturac ión rea l diferente. 

La diferencia en composiciones también puede expli car e de manera similar pue el 

equilibrio químico se ve afectado debido a la introducción de una energía extra, debida ala 

presencia de la superficie ( . i.L • • ~ •• Egup ). E dec ir, que la condición de igualdad 

de los potenciales químicos para cada componente del si tema debe ahora tomar en cuenta 
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una barrera de potencial que es diferente para cada ub trat . 

Lo espectros de difracción de rayos X de las n ej ore mue tras no perm itieron 

reso lver lo piCO corre pondient s a la capa y al ub tral O lo que indica un buen acop le 

reti cular. En alguno caso aparecen tres pi COS. E to podría expl icarse de dos mancra . 

Primero podría dec ir e que tenemos tres capas de diferente campo ición. Este caso es muy 

improbable pues aunque ex i tiera una tercera capa esta podría deberse so lamente a la 

variación transitoria de las campo ición al inicio del crecimiento pero e ta vari ac ión c 

continua y debería aparecer como un pico ancho en el esp ctro de di fracc ión. La egunda 

causa podría er que hay zonas de diferente compos ición en la upedicie de la capa. las 

zonas podrían deber e a la descampo ición del cuaternario deb ido a que su compos ición se 

encuentra muy cercano o en el interior de la zona de inmiscibilidad, o bien, a que ex istcn 

zonas de obre-crecimiento debido a que al eparar el ubstrato de la so luc ión quedan 

residuos ó gotas de e ta última y en estas zona el crec imiento continua con ve loc idade 

muy elevada pue el horno se enfría muy ráp idamente al terminar el crec imiento. Podemos 

descartar la descompo ición del ólido pue e ta debería manife tarse n el cspectro dc 

fotoluminiscencia por la aparición de un pico de emi sión extra que nunca ob ervamos en 

nuestra med iciones. 

n lo que respecta a los e~pectros de fo toluminiscencia, lo e pectro de emi ión 

tienen un ólo pico y su variación con la temperatura sigue la ley de Val' hni por lo quc 

podemos decir que la emisión se debe a recombina iones banda a banda o a 

recombinac iones que in vo lucran niveles poco profundo que iguen lo bordes de banda al 

cambiar la temperatura. El hecho de que en alguna mue tra ~; e puede medir una emi si ' n a 

55 

~---------------------------------------------------- --- -------



• 

temperatura ambiente es un indicador de la ca lidad de l materi al obtenido. A temperatura 

ambiente el pico e encuentra en longitude de onda que e tán alreded r le 2.2 • m según la 

muestra. La po ición del pico a bajas temperatura también di fiere de mue tra a mue tra, 

esto lo atribuimos origina lmente a una variación en la compos ición del só l ido cuaternari o 

debido a que eran crec ido a partir de olucione liquida con difcrcnte compo ici ' n 

causado por el error introd ucido al momento de pe ar el material a uti I izar. 
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CAPITULO V Conclusiones y Trabajo a Futuro 

Conclusiones: 

• e fabr icaron diodos de GalnAsS b con vo ltaj es de ruptura mayore a 35 V . 

• e crec ió GalnAsSb de olucione ri ca en In a 540 0 

laboratori o del In tituto. 

p r primera ez en el 

• Se demostró que el tipo de conducti v idad del substrato tiene un efecto bre la 

compo ición y el espe or de la capa. e pudo co tatar que la conductividad del 

ub trato influye en la ve loc idad d crec imiento, telliendo como re ultado que, baj 

la misma condiciones, la ve loc idad de crecimiento en un ub trato de a b con 

conducti v idad tipo es mayor que en un substrato con conducti v idad ti po P. 

• egún el espectro de emi ión, los dispo iti vos con la compo icione ya 

mencionadas en el cuaternari o, tienen una emi ión el orden de 2. 19 ¡.tm (0.-66 eV) 

a temperatura ambiente. 

• En nue tro sistema la detecc ión de fotolumini cencia a temperatura ambientc así 

como la obtención de un alto oltaje de ruptura (mayor a 35 V) on un indicativo de 

la buena ca l idad de las muestras. 

• L a l impieza y pureza de los materiale así como del istema de EFL, además de la 

exactitud en el proceso de las pesadas de los materiales, on punto crítico para la 

reproducibi l idad de los experimentos. 

• La características de lo diodos deben mej orar si e fabri can con estructura en la 

que e incorpore una capa intermediaria de Ga b de alta pureza. 
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Trabajo Futuro 

• Optimizar el proceso de fabricaci ón de foto-detectore , incluyend el es pe or de la 

zona acti va, agregando una capa ventana y mejorar los proce o tecnol ' gico para la 

elaborac ión de diodos mesa. 

• Rea lización de un estudio sobre el efecto de la impurificac ión con In obre la 

conducti vidad y características de Ga b. 

• Term inar lo montajes para la medición de la caracterí ti ca de re puesta e peclral. 

• Rea li zar un estudio má detallado obre los mecanismo que limitan la ca lidad de 

los di pos iti vos . 
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