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POEMA ESCRITO EN EL SIGLO XIX

Te deseo primero que ames,

y que amando, también seas amado.

Y que, de no ser asi, seas breve en olvidar

y que después de olvidar, no guardes rencores.
Deseo, pues, que no sea asi, pero que si es,
sepas ser sin desesperar.

Te deseo también que tengas amigos,

v que, incluso malos e inconsecuentes
sean valientes y fieles, y que por lo menos
haya uno en quien confiar sin dudar

Y porque la vida es asi,

te deseo también que tengas enemigos.
Ni muchos ni pocos, en la medida exacta,
para que, algunas veces, te cuestiones

tus propias certezas. Y que entre ellos,
haya por lo menos uno que sea justo,
para que no te sientas demasiado seguro

Te deseo ademas que seas util,
mas no insustituible.

Y que en los momentos malos.
cuando no quede mas nada,
esa utilidad sea suficiente

para mantenerte en pie.

Igualmente, te deseo que seas tolerante,
no con los que se equivocan poco,

porque eso es facil, sino con los que

se equivocan mucho e irremediablemente,
y que haciendo buen uso de esa tolerancia.
sirvas de ejemplo a otros.

Te deseo que siendo joven no

madures demasiado de prisa,

y que ya maduro, no insistas en rejuvenecer.

y que siendo viejo no te dediques al desespero.
Porque cada edad tiene su placer

y su dolor y es necesario dejar

que fluyan entre nosotros.

Te deseo de paso que seas triste.

No todo el afio, sino apenas un dia.
Pero que en ese dia descubras

que la risa diara es buena, que la risa



habitual es sosa y la risa constante es malsana.

Te deseo que descubras,

con urgencia maxima, por encima

y a pesar de todo, que existen,

y que te rodean, seres oprimidos,

tratados con injusticia y personas infelices.

Te deseo que acaricies un perro,
alimentes a un pajaro y oigas a un jilguero
erguir triunfante su canto matinal,

porque de esta manera,

sentirds bien por nada.

Deseo también que plantes una semilla,
por mas minuscula que sea, v la
acompafies en su crecimiento,

para que descubras de cuantas vidas
esta hecho un arbol.

Te deseo, ademas, que tengas dinero,
porque es necesario ser practico,

Y que por lo menos una vez

por afo pongas algo de ese dinero

frente a t1 y digas: "Esto es mio".
s6lo para que quede claro
quién es el duefio de quién.

Te deseo también que ninguno

de tus defectos muera, pero que si

muere alguno, puedas llorar

sin lamentarte y sufrir sin sentirle culpable.

Te deseo por fin que, siendo hombre,
tengas una buena mujer, y que siendo
mujer, tengas un buen hombre,

mafiana y al dia siguiente, y que cuando
estén exhaustos y sonrientes.

hablen sobre amor para recomenzar.

Si todas estas cosas llegaran a pasar,
no tengo mas nada que desearle.

VICTOR HUGO
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Introduccion

La técnica de epitaxia en fase liquida o LPE por sus siglas en inglés era a principios de los afios
setenta la técnica principal de produccion de diversos dispositivos electronicos. Sin embargo esta
técnica esta siendo reemplazada parcialmente en la actualidad por técnicas como la de epitaxia
por haces moleculares (MBE), epitaxia en fase vapor (VPE) y la deposicion metalorganica en
fase vapor (MOVCD).Esto ha sido principalmente por el hecho de que es sumamente dificil el
crecimiento de capas epitaxiales al mismo tiempo que se controla su grosor con dicha técnica. La
reproducibilidad y homogeneidad de las capas epitaxiales crecidas por LPE ya sea en monocapas
o multicapas, es frecuentemente no satisfactoria.

A pesar de las ventajas de las técnicas de MBE y MOCVD, la técnica de LPE es todavia
importante para el crecimiento de diversas capas epitaxiales y estructuras multicapas. La técnica
de LPE permite la fabricacion de materiales semiconductores con una eficiencia interna de
recombinacion radiativa cercana al 100% para ciertos compuestos II-V como por ejemplo el
GaAs (ello probablemente porque el proceso de cristalizacion tiene lugar en condiciones no muy
lejos del equilibrio). Ademas, el costo de los equipos de LPE es muy bajo en comparacion con el
de otras técnicas.

A diferencia de las técnicas de MBE y MOCVD, en las cuales la velocidad de crecimiento es baja
y el crecimiento de capas epitaxiales muy gruesas es dificil, la técnica de LPE tiene una velocidad
de cristalizacion alta, de modo que puede ser utilizada para la produccion de dispositivos tales
como diodos de alto voltaje, de avalancha asi como de fotodetectores PIN.

En este trabajo se utilizara dicha técnica para realizar investigar crecimientos de dos tipos:

El primero de ellos consiste en el crecimiento de capas epitaxiales del sistema ternario InGaP con
el proposito de comprobar la existencia del fenomeno de “composition pulling” o *‘lattice
latching”. Capas epitaxiales InGaP fueron crecidas sobre sustratos de GaAs (100) sobre los
cuales ya existe una capa crecida de InGaAs por epitaxia de haces moleculares (MBE)
(Gago3lng 07As) y sobre sustratos GaAs (100) de manera simultanea, es decir, la deposicion de la
capa epitaxial se hace a partir de la misma fase liquida.

El segundo consiste en el desarrollo de la tecnologia y crecimiento de InGaAs, en un amplio

rango de composiciones sobre sustratos de GaAs (111)B.



También se recurri6 al calculo del diagrama de fases del sistema InGaAs con el objeto de poder
observar qué composiciones en fase liquida eran las adecuadas para el crecimiento de dicho
sistema.

Las capas epitaxiales crecidas con la orientacion (100) fueron caracterizadas mediante difraccion
de rayos X, SIMS, fotoluminiscencia y microscopia optica.

En el caso de la orientacion (111)B (Figura 1), Gnicamente se hicieron una serie de crecimientos
monocapa para observar el cambio en las composiciones en fase liquida y solida, asi como el

grado de tension en las capas crecidas.

Superficie (-1-1-1)

Superficie (111)

Figura 2 Diagrama de la superficic (111) en un sistema ternario I11-V.




Capitulo 1

Consideraciones generales

1.1 El fenomeno de composition pulling o lattice latching

El fenomeno de “composition pulling” o “lattice latching” fue demostrado en diferentes articulos
donde fue descubierto que las capas epitaxiales de las mismas composiciones pueden ser
obtenidas de las fases liquidas de diferentes composiciones. Dicho efecto ha sido estudiado
extensivamente con la particularidad de que el reporte de la existencia del mismo difiere de autor
a autor'>'%?.

La existencia del fendmeno esta relacionada con las energias libres de la fase solida asi como de
la liquida, es decir, en este caso, la composicion en fase s6lida dara un valor el cual tiende hacia
la energia minima con el propoésito de disminuir al maximo las tensiones en la capa epitaxial.
Ello se debe a que durante el proceso de crecimiento se tiene un desequilibrio (mayor al ya
existente en capas crecidas por LPE) entre ambas fases; lo que ongina la aparnicion de energia de
exceso debida al desacople de red, dicha energia es la que se ve reducida y por ello se da la
disminucion de las tensiones ya mencionadas'®,

En el presente trabajo se demostrara la existencia de dicho efecto explicando como se llevaron a

cabo los experimentos, junto con las conclusiones obtenidas.

1.2 Sistemas a investigar:InGaP e InGaAs.

El sistema InGa,«P con una composicion de x=0.49, tiene aproximadamente el mismo
parametro de red que el GaAs, lo cual lo hace un candidato perfecto para la fabricacion de
dispositivos de brecha ancha, tales como diodos laceres que emiten en el rojo (aproximadamente
1.9 eV).

El sistema InGaAs es muy utilizado como componente clave en la region activa de dispositivos
electronicos de alta velocidad, laseres que emiten en el infrarrojo y laseres de cascada de
longitudes de onda larga; ademas de que se mantiene como un material directo dentro de todo su

rango de composiciones.
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Fig. 12.6. Bandgap energy and lattice constant of various -V semiconductors at room
temperature (adopted from Tien, 1988).
Figura 2.Diagrama en el que se muestran los nueve sistemas binarios I1I-V principales.
1.3 Descripcion del sistema experimental.
El sistema en el cual se realizaron los experimentos es una instalacion de epitaxia en fase liquida
la cual esta conformada por los siguientes componentes (figura 3):
2
Figura 3.Diagrama esquematico del sistema de crecimiento por epitaxia en fase liquida.
Y




1.Tanque de Hidrégeno:El gas Hidrogeno es necesario para crear un ambiente inerte libre de
impurezas para el crecimiento de las capas epitaxiales, ya que éste remueve Oxidos tanto de la
fase liquida como del sustrato.

2.Llave:Esta permite la entrada de Hidrogeno al purificador.

3.Purificador de Hidrogeno Johnson Matthey: Su componente principal es una celda de Paladio
que actiia como un filtro para limpiar el Hidrégeno que entra al sistema.

4 Bombas de vacio:Se utilizan para hacer vacio en el purificador de Hidrogeno y de este modo
limpiar el filtro de Paladio del purificador.

5.Regulador de flujo de Hidrégeno Unit Instruments:Controla la entrada de flujo de Hidrogeno al
sistema.

6. Termopar del bote:Se ubica en el extremo opuesto al termopar del horno

7.Controlador de temperatura: Va conectado al termopar del horno con el proposito de controlar la
temperatura de en el interior del reactor.Programa el régimen o rampa a utilizar durante el
crecimiento.

8 Reactor: Es de cuarzo, sujeto a dos soportes de acero inoxidable.

9. Horno: Es un tubo de cuarzo con un recubrimiento de oro con el objetivo de concentrar el calor
en su centro.Dentro del mismo esta colocada una resistencia en forma de espiral.

10.Bote de grafito:Es el bote donde se colocan los materiales para el crecimiento, en este caso se
utilizé un bote, un deslizador con un portasustrato y en algunas ocasiones una tapa (utilizada en el
caso de materiales que se escapen de la fase liquida por las altas temperaturas utilizadas).

11. Termopar:Este esta ubicado en el interior del reactor e indica la temperatura en el centro del
horno.Es atil en la determinacion de la temperatura del bote de grafito.

12. Verificador de salida de Hidrogeno. Tubo de vidrio que contiene Glicerina y sirve para

verificar el desalojo de Hidrogeno del sistema.

1.4 Técnicas de caracterizacion

1.4.a Fotoluminiscencia

Técnica que consiste en la excitacion de una muestra para que la misma emita fotones, lo cual
permite identificar en qué rango del espectro electromagnético se ubica la energia de éstos. En
este caso (figura 4) la excitacion se logra con un laser Melles Griot con una potencia de 150 mW
el cual es enfocado con ayuda de un lente convergente; una vez que la muestra es excitada, los

fotones emitidos son captados por un monocromador, sobre el cual esta colocado un filtro



interferencial que “corta” las longitudes de onda menores a 600 nm. Se utiliza también un
chopper con el fin de que la luz del laser llegue en forma periédica a la muestra; la sefial obtenida
es detectada por un fotodetector de InGaAs ubicado a la salida del monocromador, dicha sefial es
posteriormente dirigida a un lock-in amplificador, cuya salida esta conectada a una computadora
que controla todo el arreglo para llevar a cabo las mediciones.

La técnica de fotoluminiscencia se utiliza para identificar el rango de emision de la muestra, asi

como las transiciones electronicas y defectos.

ls

Figura 4.Montaje experimental para las mediciones de fotoluminiscencia.

1. Laser marca Melles Griot con un modo fundamental de 514 nm (emision de color verde).
2. Espejo.

3. Chopper.

4. Fuente del chopper.



S. Muestra de InGaP/GaAs (100)

6. Lente convergente.

7. Monocromador

8. Control del monocromador.

9. Semiconductor detector (InGaAs)
10. Amplificador de sefial. (Lock-in)
11. Computadora.

**Las mediciones se llevaron a cabo a temperatura ambiente.

1.4.b Rayos X

La difraccion de rayos X ( 0,01-10 nm) obedece a la ley de difraccion de Bragg, que en resumen
afirma que cuando los rayos X entran a un material cristalino son difractados por los planos de
los atomos dentro del cristal. El angulo de difraccion 6 depende de la longitud de onda A de los

rayos X y de la distancia d entre los planos.
nA = 2dsen6

Figura 5.Ley de Bragg.

Esta técnica se utiliza para identificar el grado de tension presente en las capas epitaxiales, vy,

ademas, calcular su composicion en fase sélida.



Esta técnica se utiliza para identificar el grado de tension presente en las capas epitaxiales, vy,
ademas, calcular su composicion en fase solida.

Las mediciones se llevaron a cabo con un difractometro de rayos X,marca Philips de alta
resolucion.

Las mediciones se realizaron en los planos (004) con el fin de medir el desacople de red

perpendicular a la superficie.

El calculo del parametro de red asi como de la composicion de las capas epitaxiales se calculo
) con las siguientes formulas:

Para el sistema InGaP:

_ Aa
acc - aGaA.x
[94
a. —«a
X — cc GaP

cC
pp —gap

Para el sistema InGaAs:

Aa
™ a = + —

cc Gads

X — acc _a(ia/-'l:

cc
aln/is - a(iaAs

1.4.c SIMS (Secondary lon Mass Spectroscopy/ Espectroscopia de masas de haces

secundarios).

Es una técnica utilizada para analizar la composicion de las muestras. Su principio de operacion
) consiste en el bombardeo de una muestra con un haz de iones de alta energia lo cual provoca la

expulsion de atomos de la misma ; un porcentaje de dichos atomos resultan en iones positiva o

negativamente cargados, a éstos se les denomina “iones secundarios”.

El analisis de dichos iones mediante espectrometria de masas arroja informacion de la

composicion de la muestra; identificando los 1ones presentes mediante los valores de sus masas

atomicas El conteo de los iones secundarios recolectados también da informacion cuantitativa de

la composicion de la muestra. En sintesis, la técnica de SIMS funciona mediante el analisis del




material removido de la muestra mediante el bombardeo de ésta con la caracteristica especial de

ser una técnica bastante confiable pero destructiva.

Neutros dispersados

lones dispersados

Caiion de iones :————-_'g._, -

lones positivos dlspersad} /1/ Muestra

v -

5]
kL

™ lones negativos dispersados

Figura 6.Sistema de medicion para SIMS.

1.4.d Microscopia Optica

Técnica consistente en examinar las muestras obtenidas mediante el analisis de su superficie; esto
llevandose a cabo con los distintos objetivos del microscopio metalografico Union Optical CO;
LTD Tokio Japan tipo versamet, ademas se tomaron fotografias de las superficies observadas
(con diferentes objetivos). Para realizar este tipo de caracterizacion fue necesaria la limpieza de
las muestras para una mejor observacion.

Dichas fotografias pueden ser vistas en el capitulo final de esta tesis.




Capitulo 2

Crecimiento y estudio de capas epitaxiales

InGaP sobre InGaAs/GaAs (100)

Introduccion

En este capitulo se describirén los experimentos de investigacion del efecto “composition
pulling” en las capas epitaxiales InGaP crecidas sobre sustratos InGaAs/GaAs crecidos por
epitaxia de hacer moleculares (MBE) y sobre sustratos GaAs (100). Las capas de InGaP fueron
crecidas sobre dos diferentes substratos al el mismo tiempo de una misma fase liquida. Las

muestras fueron caracterizadas con las mediciones de los espectros de fotoluminiscencia, rayos-

X, SIMS.

2.1 Crecimiento de capas epitaxiales InGaP en sustratos InGaAs/GaAs (100)

Estos crecimientos se llevaron a cabo sobre un sustrato GaAs (100) sobre el cual ya estaba
previamente crecida una capa de Ingo7GagosAs por MBE y sobre otro sustrato GaAs (100) sin
crecimiento, al primer sustrato no se le realiza ataque quimico alguno ya que se podria dafar la
capa epitaxial, unicamente se le hace una limpieza superficial con acetona (desengrasado). Al
segundo se le realizo una limpieza fisica con Acetona y el siguiente ataque quimico alrededor de
un minuto:

3H2$O4 . H202 IHzO

Una vez terminada la limpieza, los dos sustratos se colocan en el mismo porta sustratos uno al
lado del otro, de manera que al momento del crecimiento ambos sustratos se pongan en contacto
al mismo tiempo con la fase liquida.

En la siguiente tabla se muestran los pesos reales de los componentes utilizados en los

crecimientos.



Tabla 1.

Muestra mIn (mg) mGa (mg) mlnP_(mg) -
. PR23 ~5000.02 | 29.70 136.87

PR24 5000.03 29.72 136.89

PR25 5000.02 29.66 136.88

Las concentraciones de los componentes de la fase liquida se calcularon con las siguientes

formulas y se muestran a continuacion en la tabla #:

(mln )+(mlnl’ J
Xin = Min MinP

5% minP N min N mGa
MinP  Min MGa

[ mGa
MGa

XGa =
[ minP min mGa ]
2 + +
MinP Min MGa
[m]nP ]
Xp = MinP

[ minP min mGa J
2* - 4 -+
MinP Min MGa
Donde mIn, mInP y mGa son las masas de los componentes de la fase liquida y MIn=114.82

g/mol, MGa=69.72 g/mol ,MInP=145.79 g/mol y MP=30.97 g/mol son las masas atomicas de los

elementos.

A continuacion se muestran las concentraciones en fase liquida:

Tabla 2.
Muestra XIn XGa XpP
PR23 0.970 0.009 0.021
PR24 0.970 0.009 0.021

PR2S 0.970 0.009 0.021




Los tiempos de crecimiento fueron 15" 1" y 3, respectivamente, lo cual indica la diferencia de
los espesores de las capas crecidas.

Los crecimientos se llevaron a cabo de acuerdo a la siguiente rampa:

30 min

770 C
754 C

Crecimicnto

Figura 7.Rampa de crecimiento utilizada para el sistema ternario InGaP.

La temperatura de sobresaturacion fue de 6°C. (Tec =754°C)

<

Direccion de deslizamiento

(A) Fase liquida
e

. Sustrato GaAs (100) para crecimiento epitaxial simultaneo

Sustrato InGaAs/GaAs (100) para crecimiento epitaxial simultaneo

Figura 8.Diagrama que muestra la manera en que se realizaron los crecimientos del sistema ternario InGaP

2.2 Caracterizacion de las muestras InGaP/InGaAs/GaAs (100)

Las mediciones de espectros de fotoluminiscencia se llevaron a cabo a temperatura ambiente, y
se muestran en las figura 9. Las muestras crecidas de la misma fase liquida estan marcadas con el
mismo numero. La letra A indica las capas crecidas sobre GaAs y la letra B sobre InGaAs. Los
tiempos de crecimiento fueron 180, 60 y 15 seg para las muestras PR25, PR24 y PR23

respectivamente.
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Figura 9. Resultados de mediciones por fotoluminiscencia.
A partir de estos diagramas de fotoluminiscencia se puede observar la existencia de un solo pico
en cada espectro. Sin embargo, los picos correspondientes a las capas epitaxiales crecidas sobre
InGaAs estan corridos por 25-35 meV hacia el lado de energias mas bajas.
Para asegurar que este corrimiento es ocasionado por la diferencia en las composiciones, se

realizaron las mediciones por la técnica SIMS.
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Figura 10.Resultados de las mediciones por SIMS.
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De estos espectros obtenidos por SIMS se ve observa que las capas epitaxiales crecidas sobre
InGaAs tienen una concentracion mas baja de Galio en comparacion con las capas crecidas sobre
GaAs.

Es evidente que las capas de InGaP de diferentes composiciones se crecen en sustratos con
diferentes constantes de red a pesar de que se crecieron simultineamente a partir de la misma fase
liquida. Las capas epitaxiales de InGaP crecidas sobre los sustratos InGaAs son mas gruesas que
las crecidas sobre GaAs, lo cual puede explicarse por la diferencia de las superficies de energia
de ambos sustratos. El grosor de la region de transicion (la region donde la composicion cambia
de manera abrupta) entre las capas epitaxiales y los sustratos es mas pequefia para las muestras |
en comparacion con las muestras G.

Este fendmeno se debe al grado de desequilibrio entre las fase liquida de InGaP y las fases
solidas de GaAs e InGaAs (sustratos). Es evidente que tal desequilibrio es menor para el GaAs.

A continuacion se muestran los espectros obtenidos por difraccion de rayos X:

------ PR25A
----PR25B GaAs
—— GalnAs/GaAs .
7 GalnP___
..,." .
— L P
RPN o g
S GalnAs :-&'-‘c'; /l AN :3;;, i
E g . S
z ,'l:", : \"’a“k : \
‘ . . ‘
i : *
X I : A
8 l?l

&

e B BRI B I i e e i o o
-0.30 -0.25 -0.20 -0.15 -0.10 -0.05 0.00 005 0.10
Difference in Bragg angle An/20, degree

Figura 11.Resultados de mediciones de rayos X.
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De dichos resultados se observa que ambas capas de InGaP, muestran desacoples muy diferentes

lo cual conlleva a probar el fendémeno de composition pulling.

Tabla 3.
Muestra Desacople (10-6) I X
PR23A 1177 05
PR24A 759 - 051
PR25A 91 051
. PR23B 4523 049
PR24B 4262 0.48 )
PR25B 5217 0.49

3.0
Dependencia InGaP/GaAs (100) ]

T=300 K

&
Energia (eV)

st

00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
Composicién (x)

L ncapy = 1.3528(1 = x) +2.7770x — 0.40x(1 - x)

. Figura 12.Diagrama x vs. E, para ¢l sistcma InGaAs a (cmperatura ambicntc.
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Conclusiones.
El fendbmeno de composition pulling fue comprobado en los experimentos anteriormente
descritos, ya que si se pudo observar el cambio de composicion en los dos diferentes sustratos

mediante las técnicas de caracterizacion utilizadas.
Se pudo desarrollar la tecnologia idonea para el crecimiento de capas epitaxiales que demuestren
la existencia del fenomeno de composition pulling, ya que en otros trabajos realizados, no se ha

. . - 16
encontrado la existencia del mismo.

Los cambios de composicion estan relacionados principalmente con la diferencia entre las

superficies de energia de cada uno de los sistemas ternarios involucrados.
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Capitulo 3

Crecimiento y estudio de capas epitaxiales

InGaAs sobre GaAs (111)B

Introduccion

El siguiente paso fue el de los crecimientos del sistema InGaAs sobre sustratos de GaAs en la
orientacion (111)B, con el objeto de estudiar el diagrama de fase de dicho sistema ternario.

Los crecimientos se realizaron en un amplio rango de composiciones, hasta que se obtuvo el

desacople mas grande.

3.1. Calculo del diagrama de fase del sistema InGaAs.

Se recurri6 al céalculo del diagrama de fase con el fin de visualizar bajo qué condiciones se debian
de llevar a cabo los experimentos; se determind el rango de composiciones en el cual la energia
libre de Gibbs del sistema es minima y que por ende, da lugar al crecimiento epitaxial, por otro
lado, también fue posible determinar el valor limite en fase solida en el cual el crecimiento ya no
se da. Dicho calculo se realizo de manera analitica elaborando un programa en Mathcad que
calcula las composiciones en fase liquida y de manera empirica realizando crecimientos en el
laboratorio variando los pesos de los materiales que conforman la fase liquida.

Se hizo, ademas, una comparacion de los diagramas de fase correspondientes a las distintas

orientaciones: (100) y (111), los cuales fueron calculados del siguiente modo:

, . . 2,8,12
Formulas y datos necesarios para calculos

El calculo de los diagramas de fase esta basado en la igualdad de los potenciales quimicos tanto

de la fase liquida como de la fase solida.

ﬂ,’;B = /—‘fm (1)
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El potencial quimico para un elemento en cualquier solucion se escribe de la siguiente manera.
u, = +RTIny X,

donde i indica el i-€simo componente ya sea en fase solida o liquida.

Para solucion temaria AB,_.C vamos a tener el sistema de dos ecuaciones:

ty +RTIn(y ;X )+ pe’ + RTIn(ye X o) = pye + RTIn(y e, %)

g+ RTIN(yp X )+ p + RTWn(ye X ) = e + RTIn(y e (1= x))

* El potencial quimico de cada elemento puro para alguna definida temperatura T es calculado por
medio de las funciones de entalpia y entropia.
w1’ =AH, - TAS,
7/ T 7 Ch, r ()
pt = H gy + [ Codl + AH 4 [ CdT - '/'[S,_m [, AT S+ I, a d’l']
RTIny, =S a, X' +3 (@, +a, —a, )X X+ 20X -05)Y g,x + S xixt|w - x/a,
J2i jok ik
+Xf‘(ﬂu +,B,k)+(l—2Xf ]
-
a, = 2[,11,.10.5 —pult =t +RTIn 4]
Donde :
L5, ‘Potencial quimico en fase solida del sistema binario.
5, ‘Potencial quimico en fase liquida del sistema binario.
1% ‘Potencial quimico en fase liquida del sistema binario puro.
15 ‘Potencial quimico en fase solida para el sistema binario puro.
. 1" Potencial quimico de un solo componente puro en fase liquida.
v ., v -Coeficientes de actividad de los componentes por separado.
X/, Composicion en fase liquida.
H,AH Entalpia.
C}* -Capacidad calorifica a presion constante para fase solida y liquida.
a, B, :Parametros de interaccion.
»




El programa realiza una serie de iteraciones para calcular las composiciones adecuadas tanto en
fase liquida como en fase solida para cualquier sistema ternario 111-V en este caso el sistema

InGaAs.

3.2 Crecimiento de capas epitaxiales InGaAs/GaAs (111)B.
Este caso es distinto al anterior, ya que las capas epitaxiales de InGaAs fueron crecidas por LPE,

en base al diagrama de fase del capitulo 1

El proceso experimental se llevo a cabo, en su primera fase, es decir el crecimiento de InGaAs
sobre GaAs, de la siguiente manera:

Como primer paso, se desengrasaron las muestras con los siguientes métodos(cualquiera de los

dos deja una superficie limpia):

» 10 minutos en Tricloroetileno a ebullicion.
5 minutos en Metanol en ultrasonido.
5 minutos en Etanol en ultrasonido.
5 minutos en agua desionizada en ultrasonido, drenando 3 veces.

Secado con N; comprimido.

10 minutos en Acetona a 40°C en ultrasonido.

A4

5 minutos en Alcohol Isopropilico a 40°C en ultrasonido.
5 minutos en Metanol a 40°C en ultrasonido.
5 minutos en agua desionizada (sin importar temperatura), drenando tres veces.

Secado con N, comprimido.

Ambas desengrasados son fundamentales en el crecimiento en la direccion (111)B,
posteriormente se atacaron quimicamente ambos sustratos con la unica diferencia que el sustrato
de saturacion se ataca con los reactivos y método mencionados en el apartado 2.1. Por otra parte,
al sustrato con direccion (111)B se le aplico el siguiente ataque quimico en un lapso comprendido

entre los 30 ,45 y 60 segundos:



INH4OH : 2H,0, : 8H,0

Las capas epitaxiales se crecieron de acuerdo a la siguiente rampa:

40 min

670 C
645 C
Crecimicnto

Figura 13.Rampa de crecimiento para el sistema InGaAs/GaAs(100).

En este caso se utilizaron dos sustratos, un sustrato GaAs (100) para la saturacion de la fase
liquida y otro GaAs (111)B :Te para el crecimiento, ambos se colocan en portasustratos
separados en el deslizador como se observa en la figura#: con el fin de que cuando se alcanzan
los 650 °C , el sustrato GaAs (100) se deslice primero por debajo de la fase liquida y se mantenga
en contacto con €sta por espacio de una hora, una vez que este lapso de tiempo termina se retira
el sustrato y se deja “reposar” la fase liquida hasta que se alcanza la temperatura de crecimiento
la cual se varid en dos ocasiones, momento en el cual se desliza el sustrato GaAs (111)B :Te por
debajo de la fase liquida por espacio de algunos segundos (tiempo variable) para que se dé el

crecimiento.
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Direccién de deslizamiento

@ Fase liquida

. Sustrato GaAs (100) para saturacion de fase liquida

Sustrato GaAs (111)B para crecimiento epitaxial

Figura 14. Diagrama quc muestra la mancra en que sc realizaron los crecimientos del sistema ternario InGaAs.

Los pesos que conforman la fase liquida se fueron variando teniendo en cuenta los datos
obtenidos del diagrama de fases en la composicion (100), la tabla siguiente muestra las

composiciones en fase liquida:

( m(}aj " ( mGads j
XGa - /\_/I(fa MGaAs_

(2* mGaAs N min . mGa]
MGaAs Min MGa

( min }
Xln=— ___Ml_n —
. ( o mGaAs mln m(}aj

+ 4
MGaAs Min MGa
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[ mGaAs ]
MGaAs

(2 , mGaAs . min . mGa]
MGaAds Min MGa

XAs =

Donde mln, mInP y mGa son las masas de los componentes de la fase liquida y MiIn=114.82
g/mol ,MInP=144.64 g/mol y MGa=69.72 g/mol son las masas atomicas de los elementos.(en

todos estos crecimientos se variaron los pesos de los componentes de la fase liquida).

Tabla 4.

Muestra XIn XGa | XAs
PR99 0.100 0.897 0.003
PR100 0.106 0.891 | 0.003
PR101 0.180 0.818 0.002
PR102 0.252 0.745 0.003
PR103 0.251 0.746 | 0.003
PR104 0313 | 0682 | 0.005
PR107 0.528 0.464 T 0008
PR108 0.756 0.227 | 0.017
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3.3 Caracterizacion de las muestras InGaAs/GaAs (111)B.

La siguientes dependencias muestran las caracteristicas de estos crecimientos:

Del espectro de rayos X se obtuvieron los siguientes desacoples, constantes de red y

Rayos X.

composiciones en fase solida:

Intensidad relativa (u.a.)

Aca

Qoo = Ay

acc - aGaAs

@ nas — Agaus

Curvas de difraccion de las muestras crecidas en la orientacion (111)

g
B

1000 -

PR100
PR101
PR102
PR103
PR104
PR107
PR108

Figura 15.Espectros de rayos X de las muestras InGaAs/GaAs (100).
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Tabla 5.

Muestra Desacople (10°) Parametro de red,a.. | Composicion en fase
(A) sélida,x.
PR99 591 5.65659 0.008
PR100 612 5.65671 0.009
PR101 572 5.65648 0.008
PR102 771 5.65761 0.011
PR103 854 5.65808 0.012
PR104 1030 5.65907 0.014
PR107 1720 5.66297 0.024
PR108 3598 5.67359 0.050

A continuacion se muestran los diagramas de composicion en fase liquida para el elemento Indio

vs composicion en fase solida de la aleacion crecida calculados para ambas direcciones:

0.5~

Orientacién (111)
O rientacién (100)
Céalculo Tesdrico

Figura 16.Diagrama XIn vs x para el sistema InGaAs en diferentes orientaciones.

De dichos diagramas se observa que siguen la dependencia vista normalmente en sistemas I1I-V

( calculo tedrico en color azul).

15,16
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Una vez que se finalizaron estos crecimientos, se les caracterizo por fotoluminiscencia y rayos X
(lo cual se discutira en el capitulo 3 de manera mas detallada), con el fin de inspeccionar la
calidad cristalina de las capas.

La pureza de los materiales durante todos los crecimientos fue fundamental, ya que la falta de la
misma puede influir negativamente en la calidad de las capas cristalinas por lo cual en el caso de
los materiales In y Ga se les realizaron las limpiezas adecuadas, el primero de manera quimica

con 4HNO; : HF y al segundo se le calent6 hasta fusion y se le pasoé por papel filtro para eliminar

impurezas.

Fotoluminiscencia.

Tabla 6.
Muestra Composicion en fase Energia (eV)
solida,x.

PR99 0.008 1.40
PR100 0.009 1.41
PR101 0.007 1.41
PR102 0.010 1.40
PR103 0.012 1.40
PR104 0.014 1.40
PR107 0.024 1.39
PR108 0.050 1.34
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T=300 K

Dependencia InGaAs

Energia (e\)
o
[+
1
i

o
FS
4

02+

00 4+—+——+—"+—+—++++++4—+++++4

00 041 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0
Composicion (x)

E nassy (¥) =1.42448(1— x) +0.353794x — 0.477x(1 - x)

Figura 16.Diagrama x vs E, para el sistema InGaAs a temperatura ambiente.

Conclusiones.

De los resultados obtenidos se observa que con el aumento de la concentracion de Indio aumenta
el desacople de red de las capas crecidas, lo cual también conlleva a una disminucion de la banda

prohibida de el sistema crecido.

Los cambios anteriormente mencionados provocan un cambio en la composicion de cada una de

las muestras crecidas.

Debido al aumento de la tension en las capas crecidas, la superficie de las mismas exhibe una

calidad mas deficiente.
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Conclusiones.

De los resultados obtenidos se observa que con el aumento de la concentracion de Indio aumenta
el desacople de red de las capas crecidas, lo cual también conlleva a una disminucion de la banda

prohibida de el sistema crecido.

Los cambios anteriormente mencionados provocan un cambio en la composicion de cada una de

las muestras crecidas.

Debido al aumento de la tension en las capas crecidas, la superficie de las mismas exhibe una

calidad mas deficiente.

El muestras crecidas en la orientacion (111)B muestran congruencia con el diagrama de fases

calculado de manera analitica.
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Microscopia Optica.

A continuacion se muestran fotografias de las muestras crecidas junto con su composicion, los objetivos utilizados fueron 5X, 20X y

100X, respectivamente.
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