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RESUMEN

En este trabajo se muestran algunos resultados preliminares del proceso de crecimiento por la técnica de Epitaxia en Fase
Liquida (EFL) de la heteroestructura GaSb/GalnAsSb/GaSb. Se describe el proceso de fabricacion de la heteroestructura asi
como también se muestran los resultado obtenidos de su caracterizacion por Difraccion de Rayos X (DRX) y Fotoluminiscencia
(FL) los cuales evidencian el crecimiento epitaxial de la heteroestructura.
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ABSTRACT

In this paper we show some preliminary results of the liquid phase epitaxy growth process for the heterostructures
GaSb/GalnAsSb/GaSbh. We describe the fabrication process of the heterostructures and also we present the analysis of its X-Ray
Diffraction patterns (XRD) and Photoluminescence (PL) characterization. These results evidenced the epitaxial growth of the
heterostructures.
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INTRODUCCION Por sus potenciales aplicaciones optoelectrénicas [1,2] como

son las celdas termofotovoltaicas[3,4], fotodiodos, laseres

| descubrimiento y posterior desarrollo de los semiconductores [5,6] y detectores, las heteroestructuras

materiales semiconductores ha revolucionado la basadas en GaSb han sido objeto de estudio durante las

historia de la humanidad, ya que permitié la ultimas decadasy se han propuesto nuevas configuraciones

miniaturizacién y desarrollo de los mas diversos dispositivos  con el fin de lograr una mejor eficiencia en los dispositivos

electrénicos, situacidn que promovié de manera vertiginosa basados en este material. Particularmente la

el proceso de globalizacién. heteroestructura de  GaSb/GalnAsSb/GaSb (Figura 1)

sucitado un gran interés debido a que ha permitido mejorar

Unas de las configuraciones que han impactado de manera notablemente la eficiencia cudntica de las celdas
favorable el desarrollo tecnoldgico en las uUltimas décadas  termofotovoltaicas[7, 8,9, 10].

han sido las heteroestructuras, las cuales ofrecen una amplia

aplicabilidad y permiten obtener dispositivos digitales y Cash

analdgicos para trabajar en altas frecuencias. Estas consisten GalnAsSb

basicamente en la unién de dos 0 mas semiconductores con GaSb:Si

diferente composicién quimica. Las propiedades de estas Sustrato
heteroestructuras dependen de multiples factores como el [

espesor de las capas fabricadas, el disefio de las capas, el
método de fabricacion y especialmente los materiales
utilizados.

Figura 1. Esquema de la heteroestructura
GaSb/GalnAsSb/GaSb.

* Estudiante de Maestria en Ciencia de los Materiales, Universidad del Quindio.
** Magister en Ciencias de los Materiales, Universidad del Quindio.

*** Docente Investigadora, Universidad del Quindio.

*#%% Director Instituto Interdisciplinario de las Ciencias, Universidad del Quindio.

rev. invest. univ. quindio (19): 23- 27. Armenia - Colombia



- 24 - Heteroestructuras por Epitaxia en fase liquida

Una de las técnicas implementadas para la fabricacion de
materiales semiconductores Ill-V, es la Epitaxia en Fase
Liquida (EFL), la cual consiste en el crecimiento de una
pelicula epitaxial sobre un sustrato monocristalino a partir de
una solucién liquida, saturada o super-saturada con el
material a crecer. El sustrato debe tener una estructura
cristalina y pardmetro de red similares a los de la pelicula, de
manera que se permita una continuacién coherente de la
estructura cristalina del sustrato en la pelicula, pues de lo
contrario, no se dard un crecimiento epitaxial. El término
epitaxia (del griego epi: sobre, taxis: orden) fue presentado
por primera vez en 1928 por Royer [11]. Este término se
refiere a un proceso de crecimiento orientado
cristalograficamente de una pelicula sobre un sustrato. A
estos procesos se les llama, en forma genérica, métodos de
crecimiento epitaxial de peliculas o métodos de crecimiento
de peliculas epitaxiales. Las capas formadas por técnicas
epitaxiales se conocen como heteroepitaxiales cuando el
sustrato es de un material diferente al de la pelicula que crece
sobre él, mientras que las homoepitaxiales estan formadas
por peliculas del mismo material que el del sustrato.

En este trabajo presentamos los avances obtenidos en el
proceso de fabricacién de la heteroestructura
GaSb/GalnAsSb/GaSb por la técnica de EFL con la cual se
cuenta en el Laboratorio de Optoelectrénica del Instituto
Interdisciplinario de las Ciencias de la Universidad del
Quindio.

METODOLOGIA

Para el crecimiento de las heteroestructuras se utilizaron
sustratos monocristalinos comerciales de GaSb:Si con
orientacién cristalogréfica (100). Previo al crecimiento, el
sustrato fue sometido a un tratamiento quimico de
desengrase con acetona caliente, metanol caliente e
isopropanol a temperatura ambiente, posteriormente se
realizd un proceso de decapado con una mezcla de acido
tartdrico, fluorhidrico, perdxido de hidrégeno y agua
desionizada, con el objetivo de remover los éxidos nativos del
material.

La heteroestructura de GaSb/GalnAsSb/GaSb fue crecida
utilizando un sistema de EFL convencional, con bote de
grafito horizontal y regleta deslizante (Figura 2.), en
atmosfera de hidrégeno purificado. La solucién cuaternaria
utilizada es una solucidnrica enindio en la cual se emplearon
materiales con una pureza de 6N para el Sb, 5N para el In, 7N
para el Gay GaAs sin dopar. Los materiales fueron pesados en
una balanza de alta precisién (0.01 mg) y cargados en el bote
de grafito para ser sometidos a un recocido a 700°C durante
18 horas con el fin de reducir los éxidos presentes vy
homogenizarlasolucion.

Paralelo a la preparacion de la solucién cuaternaria se realiza
la preparacion de la solucién binaria utilizada en el
crecimiento de la capa final de la heteroestructura. Esta es
unasolucionrica en galioy los elementos utilizados tienen las
mismas caracteristicas de pureza que los empleados en la
solucién cuaternaria. Esta solucion es sometida al mismo
tratamiento térmico de la soluciéon cuaternaria. Las
soluciones (binaria y cuaternaria) se encuentran cada una en
cavidades diferentes del bote de grafito, separadas entre si
por una cavidad desocupada.

Figura 2. Bote de grafito con regleta deslizante,
conteniendo solucién en la cavidad No. 2 y sustrato sobre la
regleta.

Después de preparar las soluciones y cargar el sustrato en la
regleta deslizante, este ultimo es sometido a un tratamiento
térmico a 640°C en atmdsfera de hidrégeno durante una
hora. Luego se corre un programa de temperatura donde ésta
disminuye a una razén de 2° por minuto hasta alcanzar una
temperatura de estabilizacion de 540°C, la cual es mantenida
por 2 horas. Una vez transcurrido este tiempo se inicia una
nueva rampa de enfriamiento de 0.3°C/ min. Cuando se llega
alatemperatura de 529.8°C se desliza el sustrato debajo de la
primera solucion (cuaternaria) para dar inicio al crecimiento
de la primera capa; el tiempo de contacto es de dos minutos.
Pasado el tiempo de contacto con la primera soluciéon el
sustrato se desliza debajo de la cavidad desocupada que
separa las dos soluciones, mientras que la temperatura sigue
disminuyendo con la misma razén de cambio. Cuando se
llega a la temperatura de 525°C se desliza nuevamente el
sustrato hacia la solucidn binaria, para dar inicio al
crecimiento de la ultima capa de la heteroestructura. En la
Figura 3 se muestra un diagrama de flujo generalizado para el
crecimiento de peliculas por la técnica Epitaxia en Fase
Liquida.

La heteroestructura fabricada fue caracterizada
estructuralmente por Difraccion de Rayos X

rev. invest. univ. quindio (19): 23- 27. Armenia - Colombia



en un difractémetro Bruker D8 Advance con cétodo de Cu y
detector de centelleo, utilizando la configuracién 6-20
realizando un barrido de 20° a 80° con un paso de 0.01 grados
y untiempo por paso de 2 segundos.

La caracterizacidn dptica se realizd por medio de la técnica de
fotoluminiscencia, utilizado un laser de Argén en la linea 488,
el cual permite variar la potencia de salida entre 2 y 40mW. La
muestra fue ubicada en un portamuestras de cobre en el
extremo de un dedo frio conectado a un cridstato con

Pesar cuidadosamente los
elementos (Ga, In, Sby
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sistema cerrado de He, el cual permite obtener una
temperatura estable de 10K. El pre vacio del sistema se
realizd con una bomba mecdnica Franklin Electric, para
obtener una presién de 2x10°Torr. Un controlador de
temperatura LakeShore 330, controla dos sensores de Si y
permite obtener temperaturas entre 11 y 300K, con una
precision de 0,2K. La sefial fotoluminiscente de la muestra se
lleva a un espectrémetro Spex 500m con una resolucién de
0.2 A®°, el cual contiene una rejilla de difraccién de 600
ran/mm.

Se cargan los AcetonaD por 15
GaAs), soluciones binaria y elementos en una min, metOH D
cuaternaria. de las cavidades por 5 min e
del bote de grafito Desengrase Isopro-OH Tam
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Figura 3. Diagrama de flujo para el crecimiento de
peliculas epitaxiales por la técnica de EFL.

Para la deteccidn de la radiacion proveniente de la muestra se
utilizé un detector Hamamatsu de GalnAs. Este detector esta
acoplado a un amplificador Lock-in, que sintonizado a 83Hz
con el chopper, permite eliminar el ruido proveniente de
fuentes externas. Todos los pardmetros se dejaron
constantes para efectos comparativos en cada uno de los
espectros, haciendo variaciones Unicamente en potencia.
Finalmente, el computador hace un barrido automatico de

longitudes de onda con sus correspondientes intensidades
para cadarango espectral.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 4 se observa una imagen de una de las muestras
fabricadas. En su superficie se pueden apreciar algunas
irregularidades causadas por el arrastre de solucién.
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Figura 4. Fotografia de una heteroestructura fabricada por
la técnica de EFL.

En la Figura 5 se presenta una comparacion entre los
difractogramas del sustrato y de la heteroestructura
fabricada. En estos se observan los maximos de difracciéon
del GaSb con la orientacidn preferencial (100) como era de
esperarse de acuerdo con el sustrato utilizado en el
crecimiento. Estos resultados se confirmaron con la base de
datos del equipo, coincidiendo con el PDF 07-0215 (Powder
Diffraction File Database) para el GaSb.

La asimetria presente en los picos (200) y (400) del
difractograma de la heteroestructura se puede atribuir a
pequefias diferencias en el parametro de red del sustratoy de
las capas, esto evidencia un crecimiento epitaxial de las
peliculas cuaternaria y binaria asi como una buena calidad
cristalina de éstas, corroborandose con los resultados
obtenidos por fotoluminiscencia.

Los picos (111) y (222) son atribuidos a una orientacién
preferencial de los cumulos formados por el arrastre de
solucidn en la superficie de la muestra.

Gasb (400)

GaSb (200)

Heteroestructura

Gasb (222)

GaSb (200)

Intensidad (u.a.)

20 40 60 80

20
Figura 5. Difractograma de GaSbh/GalnAsSb/GaSb y del
sustrato GaSb:Si

Con el fin de complementar el estudio de las
heteroestructuras, se realizd un analisis por medio de
Fotoluminiscencia, donde se pudo obtener informacién
acerca de la calidad cristalina y los picos

caracteristicos de la muestra. La figura 6 presenta el espectro
de fotoluminiscencia de la heteroestructura
GaSbh/GalnAsSb/GaSb:Si a una temperatura de 11K, con una
potencia de excitacion de 40mW. En esta figura, se han
incluido los espectros de GaSb sin dopar y el de
GalnAsSb/GaSbh:Si con el fin de comparar su respuesta
fotoluminiscente.

El espectro de la heteroestructura presenta tres bandas
principales, de las cuales la de menor energia, mas intensa,
esta relacionada con el cuaternario GalnAsSb. En color negro
se ha montado el espectro del GalnAsSb crecido sobre el
sustrato de GaSb:Si. En este espectro se puede observar un
corrimiento del pico principal, asociado con una mayor
intensidad del pico exciténico en la heteroestructura. En el
caso de cuaternario la transicidn mas intensa corresponde a
unatransicién que involucra estados ligados.

Las bandas de mayor energia, asociadas con el binario GaSb
estd compuesta por dos transiciones principales, asociadas a
excitones ligados y transicion donador—aceptor [12]. Al
comparar el espectro de la heteroestructura con el del
binario, se puede observar que las transiciones excitdnicas
son mas intensas que las donador—aceptor, reflejando el
mejoramiento de la pelicula al crecer la heteroestructura.

El ancho del pico excitonico refleja la calidad cristalina de la
muestra, pues a medida que se perturba el excitén con
efectos estadisticos de tensiones, campos eléctricos,
desorden en la red, dislocaciones e imperfecciones, mas
anchos serdn esos picos por las variaciones energéticas que
originan esas perturbaciones en algunos excitones antes de
recombinarse. Los anchos obtenidos en los espectros de la
Figura 6 (alrededor de 11meV), sumados a la buena
definicién de las transiciones luminiscentes son indicio de la
buena calidad cristalina de las peliculas crecidas en el sistema
de EFLdelInstituto Interdisciplinario de las Ciencias.

La variacion de los espectros fotoluminiscentes con la
potencia nos permite obtener mayor informacion acerca de
las transiciones involucradas en los espectros. En la Figura 7
se muestra el espectro fotoluminiscente de la
heteroestructura al variar la potencia. En el recuadro se ha
incluido la emisién fotoluminiscente del pico mas intenso en
funcién de la potencia de excitacion. El resultado obtenido de
esta grafica nos permitié obtener informacidn acerca de los
estados involucrados en la respuesta espectral. El valor de |a
pendiente obtenida del ajuste lineal da un valor igual a 1.9,
asociado atransiciones cuyos estados involucrados son libres
o estados ligados a las bandas, correspondiéndose con los
resultados obtenidos anteriormente, donde la superficie
mejora al crecer la heteroestructura.
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Figura 6. Espectros de FL para GaSb/GalnAsSb/GaSh,
GalnAsSb/GaSh:Si y el sustrato sobre el cual se crecié la
heteroestructura, utilizando una potencia de 40mW vy a

11K.

CONCLUSIONES

De acuerdo alos resultados obtenidos por difraccion de rayos
X y fotoluminiscencia, las peliculas que forman Ila
heteroestructura presentan una alta calidad cristalina, lo que
permite concluir que se encontraron los parametros
adecuados parafabricar el sistema GaSb/GalnAsSb/GaSh.
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Figura 7. Espectros de FL para GaSb/GalnAsSb/GaSb:Si al
variar la potencia. En el recuadro se muestra la intensidad
del pico de GalnAsSb en funcién de la potencia.

Del analisis de los espectros de fotoluminiscencia se observé
que el GalnAsSb emite con mayor intensidad cuando estd
recubierto por una capa de GaSb. Es decir, en la
heteroestructura se obtiene una mayor emisiéon que en el
sistema GalnAsSb/GaSh:Si significando esto que la superficie
del cuaternario se pasiva al crecer sobre ella una pelicula de
GaSh. Este recubrimiento no sélo evita la oxidacién del
GalnAsSb sino también, disminuye los defectos de superficie.
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