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CAPITULO 1 INTRODUCCION

L1. RELEVANCIA DE ESTE TRABAJO

Este trabajo estd enmarcado dentro de una de las dreas de mayor interés en la actualidad,
como lo es el diseno v fabricacion de dispositivos para sistemas de comunicacion optica, que
sirven para enviar informacion de un lugar muy distante a otro. Los elementos principales de estos
sistemas incluyen al principio una fuente de informacion de la cual se introduce el mensaje a un
transmmsor, ¢ transmisor acopla el mensaje al medio o canal de transmision en forma de una sedal
que debe comcidir con las propiedades del canal. El canal es el puente entre el emisor v el
receptor

El gran interes en la comunicacion por medios opuicos, renacio en los 60's con la
mvencion del laser, ¢l cual es una fuente de luz coherente Las frecuencias opticas son del orden
de 5 x 10" Hz, el laser teoricamente tiene una capacidad de mformacion que excede a los sistemas
de microondas por un factor de 107, el cual es igual aproximadamente a 10 millones de canales de
™V

Al mismo tiempo que con ¢l estudio en los canales Opticos atmosléncos, se hicieron
investigaciones en fibras opticas, probandose que es mas redituable y versatl la fibra optica que la
atmostera El interés en el mejoramiento de los sistemas de transmision con fibras oplicas ¢recio
con ¢f desarrollo de I tecnologia de semiconductores, la cual proporciono las fuentes de luz

coherente v fotodetectores
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Fig | 1 Atenuacion en una fibra optica. agui se observa que la atenuacion vana con la concentracion de
impurezas, tanto coma con la longitud de onda. mostrando regoncs de mimma absorcion

Una de las principales caracteristicas en las fibras opticas ¢s su atenuacion como funcion
de la longitued de onda Al principio se uso solamente la banda de longitud de onda entre D 8y 0.9
jim. en esta region las fibras exhibian un minimo local en la curva de atenuacion Mediante la
reduccion de concentraciones de iones hidroxidos ¢ impurezas de 1ones metahicos en los
mateniales de In fibra," se hizo posible manufacturar fibras con muy bajas perdidas en la region
entre 132 (perdidas bajas) v 1 55 um (aun mas bajas perdidas), como se muestra en la fiw | |
Los diodos semiconductores emisores de luz (LEDs) v los diodos laser, son fuentes utihzadas
para introducir 1a potencia optica en ¢l corazon de las fibra

Los principales caracteristicas que distinguen a un liser seniconductor son ™
1) Sus pequetas dimensiones (300pm x 10pum x 50um ), por lo cual puede mcorporarse
facilmente a Otros imstrumentos
2) Su bombeo directo por una baja comente electrica (15mA a 2 V es tipica)
3) Su eficiencia que es mavor del 50% en la conversion de potencia eléctrica en luz vy es la mas

alta que cualquier otro tipo de fuente lumimosa

bt



4) la capacidad para modular su salida directamente mediante una simple vanacion en la cormente
aplicada en rangos que superan los 10 Ghz. Esta es la caracteristica de mayor interés para los
sistemas de comunicacion
S) la compatibilidad en las dimensiones de su haz de salida con las dimensiones en las fibras
opticas v la posibilidad de producir la longitud de onda en la region de minimas pérdidas vy
dispersion de tales fibras

En el desarrollo de la construccion de dispositivos que emitan alrededor de 1 3um, se
mvolucran una sene de procesos, como crecmiento de las heteroestructuras, fololitografia,
deposicion de material aislante, deposicion de contactos y la encapsulacion, asi como una
vanedad de metodos de mechcion para la caractenzacion de matenales v dispositivos termmados

[sin encapsular)

1.2 OBJIETIVOS

El objetivo principal de este trabajo es la construccion de un diodo laser semiconductor
InGaAsP/InP el cual se encuentre en el rango de emision de 1.3um. Tal propastto involucra una
sene de abjetivos particulares, los cuales se enumeran a continuacion
1) Aprender v entender la termodinamica del proceso de crecimiento por Epitaxia en Fase
Liguida Asi como la tecnologia v el meétodo mvolucrados en el sistema de crecimignto
2) Calcular las cantidades necesanas para el crecimiento de una heteroestructura con emision
laser en el drea de | 3um
3) Caractenzar cada capa, realizando fotolumimiscencin, difraccion de Ravos-X y electo Hall
4 Crecer la heteroestructura v construir diodos laser de confinamiento separado  de pozo
cuantico simple (SCH SQW)

5) Implementar un laboratono de fotolitografia, donde se disefaran y construiran un girador
v una alineadora, en la cual contemos con un sistema de alineacion con MOVIMIENTOS €N X, ¥, 2 ¥
un angulo 0 Ademas de la caractenzacion y optimizacion de los parametros involucrados en los

Procesos tanto positive como negativo para el fotoresist az-5214



) La fabricacion un laser de area angosta (stripe-laser semiconductor, SCH SQW), con
emision en 1 3um, donde se debe depositar material aislame, para postenormente reahizar

totoltografia, abrir ventanas en e aislante (mediante ataque quimico) y depositar los contactos

metalicos.

1.3 DESCRIPCION GENERAL

En el capitulo 2 se descnben algunos antecedentes v topicos del funcionamiento de los
diodos laser semiconductores, caractensticas del sistema InGaAsP y sus propiedades También se
descnbe la 1écnica de crecmiento por Epnaxia en Fase Liquida, asi como los pnncipios
termodinamicos fundamentales de esta v por ultimo el proceso de post-crecimiento, ¢l cual
mvolucra el proceso fotolitogrifico como parte fundamental en todo tipo de dispositivo
optoclectromco

En el capiulo 3 se muestra el arreglo expenmental del laboratono de crecmmento por
Epnaxia en Fase Luquida (Liquil Phase Epitaxy) v el montaje experimental del laboratono de
Fotohtografia

En el capitulo 4 se muestran los resuliados expenimentales del crecimiento por Epitaxia en
Fase Liquida, los resultados del dispositivo laser construido y finalmente los resultados de la
caractenizacion del proceso fotolitografico

En ¢l capitulo 5 se dan las conclusiones del presente trabajo

Se mcluye un apendice, en que se expone un breve resumen de las ecuaciones utilizadas

para ¢l calculo de concentraciones de la solucion sohda



CAPITULO 2 METODOLOGIA PARA LA FABRICACION
DE DISPOSITIVOS OPTOELECTRONICOS

L.a fabnicacion de dispositivos optoelectromicos implica vanas etapas. Comenzando por el
crecimiento de la estruciura, segwido por la fotolinografia para la deposicion de los contactos
metalicos v finalizando con la caractenizacion Cada una de estas etapas a su vez ¢l conocimiento
de conceptos basicos unles para ¢l buen desarrollo del expenimento

En este capitulo se exponen los aspectos fundamentales implicados en la fabricacion de un

diedo laser semiconductor con las caractensticas propuesias
2.1 TOPICOS DE FISICA DE SEMICONDUCTORES

Los matenales semiconductores tienen propredades de conduccion que los colocan entre
los metales v los aislanmes Las propicdades de conduccion pueden interpretarse con la ayuda de
diagramas de bandas de energia, como los mostrados en la g 2 1 a. En un cnstal wdeal, la banda
de conduccion esta completamente vaca v la bandda de valencia se encuentra totalmente llena
Estas dos bandas cstan separadas por una banda de energia prohibnda o brecha de energia (gap),
en ¢l cual no pueden existir mveles St los electrones son excitados por algun medio (por ejemplo
optica © ternicamente), una corriente Hluira a traves del cristal bajo la influencia de un campo
electrico aphcado. de la bands de valencia a la banda de conduccion La eneryia de excitacion
debe ser mayor que la brecha de energia. Por cada clectron excitado a la banda de conduccion,
existe un eleciron fahante en la banda de valencia, esta vacancia es llamada hueco  Ambos

clectrones y huecos contribuyen al flujo de cormente, como se muestraenla fig 2 1 a



La conduccion puede incrementarse grandemente afadiendo impurezas, por ejemplo en ¢l
caso del Si, podemos alear con elementos del grupo V, al reemplazar un atomo de Si por uno del
grupe V. cuatro clectrones son usados para el eolace covalente v uno queda sin enlice
electronico, quedando casi libre para la conduccion Esto hace aparecer un nivel justo abajo de la
banda de conduccion llamado donador v a este tipo de matenal se le denomina tipo-n La
conduccion tambien puede incrementarse anadhiende impurezas del grupo HI de elementos los
cuales tienen tres electrones en la ultima ¢apa, en este caso se crea un hueco en la handa de

valencia, pero este mivel esta proximo a la banda de valencia Este es llamado nivel aceptor y el

material se denomina tipo-p, porque la conduccion es el resultado de un flujo de huecos '’

- E Campo clécnco
Elecirones —_—
L @ Banda de conduceion
transacion cloctronica Ciap de enerye
- — @ Hucvos Banda de valencia
al
Banda de conducckin Banda de conducccion
Nivel donador
Nvel accpior
Banda de valeneia Banda de v alencia
1] <l

Fig.2 | {a) Dragrama de niveles de energia mostrando un ¢lectron hbre v un hueco moviéndaose bago o
mflucncia de un campo clectnico externo E; (b) miviel donador en un matenal tipo-n; (¢) nivel aceptor en un
matenal tipo-p

Cuando om matenal no contiene /mpurezas es llamado itnnseco. Detndo o vibraciones
termicas de los atomos en ¢l cnstal. o radiacion electromagnetica incidente, ete . algunos
electrones en la banda de valencia pueden ganar suficiente energia para ser excitados a la banda de

conduccion, este proceso de generacion prodluce pares electron-hueco,

L



En el proceso de recombinacion un electron libera su energia pasando de la banda de
conduccion 4 la de valencia, reahizando una recombinacion banda-banda. Las razones de
generacion y recombinacion son iguales en condiciones de equilibrio.

Si m s la concentracion de electrones v g es la concentracion de huecos. emonces, para un
matenal intrinseco’

meopnon (1)
donde pr, v i1 se relieren al equilibrio en la concentracion de electrones v huecos respectivamente
v 1 s la densidad de portadores del matenal wminnseco. La introduccion de pequenas cantidades
de impurezas quimicas en un cnistal. produce un semiconductor extrinseco fig 2.1 b) v ¢) En los
que se delinen dos ipos de portadores de carga

| - Portadores mayoritanios refinendose a electrones en un matenal tipo-n, u
huecos para un matenal tipo-p

2 - Ponadores minoritanos refinendose de a los huecos en el uposn y
electrones en el tipo-p

La operacion de un dispositivo semiconductor esta esencialmente basada en la inyecoion y
extraccion de portadores minortanos La union entre dos matenales uno dopado tpo-p v el otro
dopado tipo-n, conocida como umon p-n, es la responsable de las caracteristicas electnicas de un

dispositive semiconductor'’

2.2, EMISION ESPONTANEA Y EMISION ESTIMULADA,

Supomendo un sistema cuantico con N electrones en el que solamente existen dos mveles
de energia E v E |, donde E_es mayor que £ Si consideramos que la radiacion electromagnenica
interactua con este sistema, pueden ocurmir tres procesos a) la energia del foton es absorbida por
el electron, llevandolo del nivel de menor encrgia al mivel con mavor energia b) ¢l electron
excitado fibera espontaneamente la energa absorbida emitiendo un foton, este proceso se conoce
como emision espontanea (ver fig 2.2), ¢) Un foron que se propaga en un medio ¢l cual contiene
un electron excitado, puede interactuar con este, obligandolo a emitir un foton Al final de este

proceso hay dos fotones en lugar de uno, ¢l cunl se propaga con la misma direccion e identicas



caractensticas de fase y polanzacion, el proceso completo se conoce como emision estimulada,
obteniendo la amplilicacion del namero de fotones invectados ™

Para lograr que la mayoria de los electrones esten en el nivel supenor y con esto una
amplificacion del numero de electrones invectados, se requicre de una imfluencia externa, como
una corriente ¢lectrica, o la luminacion con una lampara cuya intensidad se¢a alta Cuando la
banda de conduccion se encuentra mas poblada que la banda de valencia. se dice que existe una
inversion de poblacion, este es un estado fuera de equilibno. En la mayona de los liscres de
myeccion el estado superior o ¢l estado inferior involucrados en la recombinacion radiativa yacen
en un continuo. Por tanto no es posible caracterizar el sistema dando un numero de estados

excilados v desexcitados, como en un laser convencional

@ clectrones @ Ev

ahsorcion IS ION

%) by . h Encrgia de la banda
N prodabnli
O hoyos & -
%

Sapa lipo-p
) CARa BCIna

Capa hipo-n .

-

Fig 2 2 a) Representacion csquematica de un matenal scnucondoctor visto oomo un sistoma de dos
niveles by Moddo simplilicado de un diodo laser

2.3 AMPLIFICACION, RETROALIMENTACION Y PERDIDAS EN UN
IASER

La amplificacion como se dijo en la seccion anterior, $e logra con un medio ¢l cual tenga
una poblacion mvertida (es decir, la banda de mayor energia esta mas poblada que ia de energm

menor), para ocasionar la emision estimulada



La retroalimentacion optica s¢ logra colocando un medio activo en un resonador optico,
como ¢l resonador de Fabry-Perot En este dos caras de un paralepipedo rectangular, paralelas
una a otra y perpendiculares al plano de la union, se hacen opticamente planas mediante pulido o
clivado. Las oras dos caras perpendiculares al plano de la umon son generalmente rugosas para
suprimir los modos que compiten vimando entre estas caras, las otras dos caras proveen los
contactos electricos a los lados tipo-p v tipo-n del diodo Para algunos propositos, los extremos
de los dodos de Fabry-Perot deben cubnrse en un lado con una pelicula reflejante v en ¢l otro
semireflejante; generalmente no se cubren

El resonador contnbuye tambien a las perdidas del sistema La absorcion v la dispersion de
la luz en el medio dan como resultado una disinbucion caractenzada por el coeficiente de
atenuacion . En el viaje a traves del resonador de longitud ', la densidad del flujo de fotones se
reduce por el facton I expi-2a, 1) donde R, y K. son las reflecuividades en los espejos ', asi las

perdidas totales estan dadas por

o, = ot a e Lot 5 m[ﬂuff:] (<)

donde a, v @ _. representan las contnbuciones de los espejos a las pérdidas ™

Cuando fa ganancia (que es una medida de la amplificacion), es suficiente para superar las
pérdidas del bulto (las cuales aparecen debido 2 la absorcion de los pontadores libres en la capa
activa misma v a la parte del campo electromagnetico que penetra dentro de las capas
absorbentes) G(v)=u,, entonces se supera ¢l valor de la densidad de comente de umbral vy Ia
intensidad de In oscilacion laser aumenta

La denstdad de comiente de umbral ¢s un parametro clave en la caractenzacion de los
diodos laser, la reduccion en la cornente de umbral nos indica un mejoramiento del dispositivo y

estia definida por

Ll 5 =1l

Jir=—gmJ3 ()

donde « ¢s el cocliciente de absorcion de unbral, o representa el coeficienie de absorcion del
medio en ausencia de cormente aphicada y 1, ¢s la densidad de cormente que hace justamente al

medio transparente’ 7"



En esta estructura, durante el viaje a traves del medio se produce un cambio de fase por

unidad de longitud igual al namero de onda, este es llamado coeficiente de cambio de fase!''"™ ™"

g o 358
(4)
Por tanto, la segunda condicion de oscitacion laser requiere que ¢l cambio de fase de la
onda de luz que completa ¢l viaje a traves del resonador, deba multiplicarse por 2r, es decir
2kl +2¢{v) 1 = 2rq. dondeq=123,. (5)

2(v ) es la contnbucion de la capa activa al cambio de fase

24 ESTRUCTURAS LASER

La eficencia total n de un laser para converur la potencia elecinca sumimstrada en
potencia optica esta definida como la razon de ls luz emitida por el laser a la potencia elecinca de
entrada iV, donde i es la cornente aphcada v V es el voltaje aphcado  La expresion para un lascr

semiconductor esta dada por
n=na(1-%)% (12)

donde 1M, representa la razon entre los fotones enitidos v los electrones invectados arriba del
umbral ¢ i, la corriente de¢ umbral ™

Para el sistema que tiene Ga, In As P, come region activa, los laseres emiten entre
I lpm =<k < | 6um  dependiendo de los valores de x v ¥ Un laser genenco de este tipo, esta
descnto en la figura 2 3

La region activa como se observa en la fig 2 3 tiene un espesor aproximadamente de 0.2
um v esta entre dos regiones de InGaAsP, esta estruciura se conoce como doble heteroestruciura
laser. La estructura es crecida epitaxialmente usando como base un substraio de InP, de tal
manera que la red cnstaling no se interrumpe. Las tecnicas favontas de crecimiento son Epitaxia
en Fase Ligwda (LPE) v Deposicion Quimica a pariir de Vapores Metalorganicos (MOCVD),

otra tecmca importante es Epitaxia por Haces Moleculares (MBE), que utiliza haces atomicos en

10



una camara de ultra-alto vacio para depositar capas extremadamente finas en cuanto a grosor v
dopaje.

La delgada regiom activa, generalmente no es dopada intencionalmente En esta estructura
s¢ observa una capa delgada, llamada anti-redisolucion, mientras que las capas contiguas estan
dopadas una tipo-n v la otra dopada tipo-p. La diferencia entre los indices de refraccion entre las
capas que vacen a ambos lados de la capa activa v la capa activa musma, forman una gua de onda
comao se lustra en la fig 2 4 para el caso de una heteroestructura laser n y n pueden ser iguales

£l modo de menor orden tiene la mavor parte de su energia concentrada en la capa activa n.

s '|”|i

Oro

_a p-lnGaAsP
p- InP

~anti-redisolucion  p-InGaAs)?
activa  InGaAsP

n-inP

n-InP substrato carn chvada

Fig 23 Una heterocstruciura doble tipica de un laser de InGaAsP/InP, los electrones v

huccos son imvectados a la capa activa de ambos lados n v p., frecuencias cercanas a
V= Eﬁﬂ son amplificadas por la estimulacion de recombinagiones clectron-hueco

(mayor indice de refracoon) La disinbucion del indice v la grafica de un modelo tipico de
intensidad para el modo mas bajo se muestraen la fig 2 §

Los electrones invectados dentro de la region activa no pueden difundirse dentro del lado
tipo-p, debido a la barrera de potencial detida a la diferencia AE_ entre la brecha prohibida de la
capa activa v de la region tipo-p, de tal manera que los electrones v huecos estan efectivamente
confinados

I
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Fig 2.4, Guia de onda dicléctrica en la cual sc mucstra ¢l confinamento de un haz luminoso,

dehado a diferencias en ¢l indice de refraceion.
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Fig. 2.6 Dhagrama de bandas de una estructurn Liser d¢ InGaAsPAnP, en ¢l ¢ual ¢ muesiran s capas crecidas

mediamc Epiiaxin oo Fase Liguida

Los laseres semiconductores piara comumcacion optica mas importantes estan basados en
los compuestos 111 - V. Historicamente el pnmer sistema esta basado en GaAs y AlGaAs, estos
emiten en la region espectral de 0.75 a 0 Bum  Esta region es conveniente para distancias cornas
(<2 km), a traves de comunicacion por  fibras Opticas  El segundo sistema InGaAsP, tiene su
rango de emision entre 1.3 v 1.55um y es mas favorable para mayores distancias de
COmumcacion

Lina heteroestructura laser cuenta con una capa activa, la cual no esta intencionalmente
dopada En algunos casos cuenta con una capa denominada anti-redisolucion Estas a su vez se
encuentran entre dos regiones, las cuales nos sirven como guias de onda, estas estan a su vez
entre dos capas altamente dopadas. una tipo-n v la otra tipo-p En la fig 2 6 s¢ muestra una

estructura conogida como heteroestructura de confinamiento separado de pozo cuantico simple
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2.5 CRECIMIENTO EPITAXIAL DE CAPAS POR 1A TECNICA DE LPE

El dispositivo a fabricar consistird de una heteroestructura crecida por el método de
Epitaxia en Fase Liquida, fa cual se descnibe a continuacion

La Tecnica de Epitaxia en Fase Liquida. EFL (Liquid Phase Epitaxy. LPE) en la cual se
Crece una capa epitaxial sobre un substrato monocristalino, mediante deposicion en la interfaz
desde una mezcla liquda sobresaturada, la cual es usada para crecer capas monocnstalinas de
semiconductores basados en compuestos [II-V La tecruca tiene la venlaja defijar en buena
aproximacion la composicion de las capas, debido a que s0lo se tenen pocos pardmetros por
vanar como son. orientacion del substrato. composicion de la solucion, temperatura, razon de
enfriamiento v tiempo de crecimiento. Adicionalmente LPE produce capas con menor densidades
de dislocaciones que los substratos donde estan crecidos, ademas la mavona de los diodos laser y
emisores de luz crecidos por LPE tienen las mas altas eficiencias cuanticas, debido a que las
condiciones de crecimiento son muy cercanas al equilibrio termodimamico  Una himitacion
importante es la dibcultad de crecer capas que difieran en constantes de red por mas del 1% del
substrato’

La mavona de los dispositivos semiconductores con capas crecidas por LPE  para
aphcaciones practicas se obtienen por crecimiento heteroepitaxial utiizando en muchas de estas
capas aleaciones ternanas o cuaternarias, cuyvas soluciones requierén tres 0 Cuatro componentes

Dos requenmientos para que exista crecimiento son el acoplamiento de la constante de red
v la compatibilidad quimica entre Ia solucion v el substrato (es decir igualdad en potenciales
quitcos para el sohido v la solucion soliday El grosor del erecimiento para capas con mas de dos
componentes, generalmente, no estan relacionados por expresiones analiticas simples™', ya que los
modelos termodinamicos dependen de un gran numero de parametros

Nueve compuestos HI-V: AL Ga e In ¢on P, As y Sb todos tienen estructura de
Zinc-Blenda. asi que su estructura cristalina no presenta obstaculo para el crecimiento epitaxial
mvolucrando estos componentes vy sus soluciones solidas Debido o las diferencias entre las
constantes de red de los compuestos. solo puede reahzarse un numero limitado de combinaciones

de crecimiento de capas epitaxaales y substratos En general, capas razonablemente lisas pueden
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crecerse solo si el desacoplamiento de red es menor del 1% y aun este grado de desacoplamiento
puede causar defectos,

Las relaciones entre las constante de red para los compuesios [11-V se muestran en la
fig 2.7 Para cada uno de estos componentes se observa la constante de red (a) contra la brecha de
energia (E ) v la longitud de onda (&) correspondiente a esta energia, como se observa en la
grafica de constante de red vs. Brecha de enerwia. el utilizar mas de dos componentes permite
vanar la brecha de energia variando las concentraciones

Para incrementar la vanedad de heteroestructuras III-V creaidas por LPE se usan
compuestos cuaternanos, o que adiciona un grado de hbertad debido a la mcorporacion de un
cuarto componente. Esto hace posible obtener sleaciones cuvas composiciones se acoplan con la
red de los substratos binanos, mantemendo un cierto valor de Eg. Las capas crecidas por LPE de
InGaAsP sobre substratos de InP, v viceversa, son de interés porque permiten la fabncacion de
heteroestruciuras laser y detectores en la region de longitud de onda de | 1-1 6pm Los brechas
de cnergia prohibida v los rangos de constantes de red para las aleaciones de InGaAsP se
observan en la fig 2.7, cuvos hmites se muestran ¢on hneas que muestran las relaciones entre las
Brechas de energia v las constantes de red para los compuestos termarnios

Las hineas solidas v punteadas indican s la brecha de energa ticne transiciones directas o
mdirectas, respectivamente Cualguier par de valores de la brecha de energia v constante de red,
corresponden a un punto dentro de esta arca v pueden obtenerse usando aleaciones de InGaAsP
As aleaciones de InGaAsP pueden tener empates de red con substratos de InP, cuya brecha de
energia puede vanar entre 1.35 v 0 78 ¢V, comrespondiendo a las longitudes de onda entre 0 92 ¢
1 6 um

En el crecinnento por LPE de InGaAsP sobre InP, la composicion de la capa epitaxial no
depende solamente de la solucion de crecimiemo. tambien depende de la onentacion del substrato

Capas con alta cahdad no pueden crecerse directamente sobre los substralos de InP,
delda a la vaponzacion de P antes de poner en contacto la solucion v el substrato Pero pueden
obtenerse capas con alla calhidad de InGaAsP s s¢ crece una capa base (bulYer) de InP sobre ¢f
substrato de InP v enmtonces crecer la capa de InGaAsP. Para realuzar la deposicion, existen cualro
tecnicas: crecimiento eon rampa, superenfriamiento, técmica de solucion en dos fases y
enfnanmento-escalon. Las cuales se describen en la sigmente seccion
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2.5.1 TECNICAS DE CRECIMIENTO

Las capas crecidas mediante LPE usadas en la mavoria de los dispositivos, son muy
delgadas v sus grosores van desde ~0. 1pm hasta unos cuantos micrometros Para el crecimiento
de tales capas se ulilizan técmcas de estade transitono, las cuales permilen capas de wrosores
mucho mas uniformes que las del metodo de estado estacionario™. Para describir las tecmicas de
estado wransitono, las cuales son. crecimiento en rampa (o enfnamiento en equilibno),
superenfriamiento, solucion en dos fases v enfrismiento-escalon, se hara uso de la fig 2 8, la cual
muestra un esquema de la temperatura durante crecimiento por LPE en funcion del tiempo (se
asume que ¢l substrato v la solucion se encuentran a la misma temperatura), al pnncipio de cada
proceso el substrato v L solucion no estan en contacto, el sistema ¢s calentado & una temperatury
mas alta que la temperatura de liqidus{'T,) que corresponde a la composicion inicial de la solucion
y entonces se enfna. Para cada 1ecnica (en fa fig 2 §) las flechas muestran el nempo v temperatura

en los que el substrato v la solucion s¢ ponen en contacto

Enfnamiento en Equilibno

Ti| ¥ Superenfriamiento
AT : o Enfnamiento Escalon
it

5 Solucion en Dos Fases

Temperatura (T)

Tiempo (1)

Fig 2.8 Esquema del procedmmente del enfriamiento de Ia solucion para Ins qetro 1ocmicas dilforenmies de
crecimiento por LPE Las Nechas indican los tiempos en los cuales |y solucion de crocimiento se pone en contacto

con ¢l subsirao



La wenica de enfrianviento en equiddibrio o rampa, emplea una razon de enfnamiento
constante durante el proceso. El substrato v la solucion binana se ponen en comacto cuando la
temperatura alcanza T, (es decir cuando la solucion alcanza la saturacion), asi estan en equilibno
en el momento del contacto. Existe una vanacion de este metodo uvsando dos obleas, en el
principio de la cornda la temperatura se mantiene constante y la solucion se coloca en contacto
con la oblea fuente Después la solucion se equilibra v la oblea fuente se reemplaza por el
substrato v se comienza el enfriamiento

En la tecmca de enfriamienio escalon, el substrato y la solucion son enfnados a una azon
constante hasta una temperature por debajo de la temperatura de ligidus, pero no lo
suficientemente  abajo para que ocurma la nucleacion espontanea ¥y se mantiene en esta
temperatura. Entonces se ponen en contacto solucion v substrato, vy se mantienen a la misma
temperatury hasta que se termina el crecmuento. Esta teemca e$ llamada eafinamiento-escalon,
porque es equivalente a equilibrar ¢l substrato v la solucion en T, v despues eninarlos
abruptamente a una temperatuca mucho menor

En la tecmea de swperenframiento. como en la tecmea de enfriamiento escalon el
substrato v la solucion son énfriados a una razon constante a una temperatura abajo de T, (sin
nucleacion espontancal, entonces s¢ ponen ¢n contacto. En este caso s¢ continua ¢l enfnamiento

sin interrupeion a la misma razon hasta terminar el crecimiento

En la recnica, sofwcion en dos foses, la temperatura se disminuye por abajo de la

temperatura T, para que ocurra la nucleacion espontanea en la solucion, la solucion v ¢l substrato

S€ ponen en contacto v se continua el enfriamiento a la misma razon sin interrupcion
2.5.2 TERMODINAMICA

El equihbnio entre una solucion sohda y una aleacion en estade sohido partiremos de la
funcion de Gibbs para un sistema multicomponente, considerando la temperatura T constante y
una presion P constante
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donde G es la enerwia de Gibbs, S es la entropia, T es la temperatura y P es la presion y dn es la
concentracion del componente 1 Cualquier sistema estara en estado de equilibrio si dG=0, si se

considera que existen ¢ fases v en todas T v P son constantes entonces

T =T"'=_=T"= consianie
v p'=p" = =p*= constante (2)
por tanto de (1), para una sistema con k componentes
oG = (2 )am, (3)
para una sistema con k componentes

detiniendo ¢l potencial quimico como la energa de Gibbs para una particula

{n

aer, — W (5)

K= iy + paddny + 4 pgding =0 (6)

para que un sistema de § fases este en equilibrio, se necesita

Kif, AL, dG ) b GO (7)

Ao =wdng, + .+ dny -u;du. + e gding = +;.|1=u"1u'.r +...+ u:du: =} (B)
donde u' es ¢ potencial quimico del componente i-esimo para la fase’. p", corresponde al
componente I-esimo de la fase * | etc. S1 no existe intercambio del substrato con ¢l ambiente o si

el imercambio solo se lleva a cabo entre las diferentes Fases, tenemos

dn vdn" o Lcdn™ 0
dn,’ +do," v dn," =D (D)
an' - dn’ dn™ -1

donde se observa que los di no son independientes por 1anto

1

= (10) asi
dos o mas fases que estan en equilibrio. tienen ¢l mismo potencial quimico para los componentes

de cstas fases
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253 EQUILIBRIO EN SISTEMAS REALES

Tomando como referencia la ec que nos describe ¢l potencial quimico para soluciones
ideales

= g+ RTIn g, (1)

bl

donde p™" es el potencial quimico para un sistema ideal p" es el potencial quimico para un
sistema con presion de una atmosfera, R es la constante molar de los gases, T es la temperatura
¥, es la concentracion del elemento | en el sistema, definiendo para un sistema no ideal o un
sistema real donde a_ es la actividad del componente i
u™=n"+RTna, (12)
defimendo vy = a /g, como ¢l coeficiente de actividad y realizando la diferencia entre (11) vy (12)
oblenemos
W™ =" = RTInfa, /3. ) = RTlIn ¥, (13}
RT In vy muestra la desviacion del sistema real con respecto al weal, ¥, es funcion de la
COMPOSICION
Para soluciones weales la entalpa v el volumen de mezcla no camban, ya que no se¢
genera calor cuando los constituyentes se combinan, por tanto la energia de mezcla es cero
H™=0 U™ H™-PV™=0 (14)

mientras que la entropia esta defimda por

S"= . Rlny. (15)
st una de estas condiciones no se mantiene el sistema no es ideal ™

Para semiconductores se utihiza el modelo para soluciones regulares, en estas soluciones
(principalmente hiquides), la entalpia de mezcla es diferente de cero, pero la entropia de mezcla en

algunos casos es la misma que para una solucion ideal

o AH", =0 (16)

asi, si ¢l potencial quimico
=G = H-TS" (17)
p %= p Y= H"= RTlny, (18)



254 MODELO UTILIZADO

Debido a que la deterninacion de los diagramas de fase por experimentacion s muy
laboriosa para sistemas ternarios y cuaternarios, Jordan e llegems ' proponen un modelo para
estos diagramas de fase, a través de un tratamicnto termodinamico con inferpolacion y
extrapolacion de condiciones de equilibrio. Sin embargo, basandose en datos expernimentales
Kuphal ™ enconiro ecuaciones para el sistema InGaAsP, mediante las cuales se calculan
facilmente las concentraciones en la fase hquida v en la fase solida, utilizando substratos ( 100)InP
Estas ecunciones se exponen en ¢l apendice A v se utilizan en este trabajo para calcular las masas

de los compuestos para cada capa

26 POST-CRECIMIENTO.

Dentro del post-crecimiento existen diversos procesos que deben llevarse a cabo para
fabricar los diversos dispositivos optoclectronices. la deposicion de matenales mslantes se utihiza
para crear hineas de conduccion delgadas o separar los diferentes dispositivos, esto se logra
gracias al empleo de la forolitografia

Mediante la fotolitogratia se logra e integracion de microcomponentes, sin ¢sta no se
logranan dimensiones tan pequefias en los microcircutos  Ademas de utilizarse en nuevos disefos
de dispositivos, como son los diodos laser semiconductores y detectores. L necesidad de contar
con un laborstono para procesos fotolitograficos, es la de llevar & cabo tareas como cortar
aislante, abrir ventanas o reahzar ataques quimicos selectivos, gracias a los cuales se investigan
nuevos disenos de dispositivos senmconductores. En la sizuente seccion o descnibe el proceso
fotolitografico completo

Otro de los procesos de post-crecimiento es la deposicion de metales, este proceso se
realiza en una camara para metalizacion, en esta cimara se depositan capas muy delgadas de oro
(Au) ¢l cual es aleado con diferentes matenales v concentraciones, dependiendo del

semiconductor sobre el cual se este deposmando el contacto. Todos los procesos de
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post-crecimiento son importantes, va gue contribuven a las caractenisticas de enmision o absorcion

de los dispositivos.

26,1 PROCESO FOTOLITOGRAFICO

A la teenica de reproducir patrones predeterminados en superficies arbitranas se le conoce
como litografia. En el trabajo con semiconductores, los patrones dependen de los dispositivos a
fubricar en las obleas semiconductoras para realizar trabajos como procesos de difusion, lineas
metalicas, conar oxidos, ete. Algunas ventagas del uso de la litografia en la micro-electronica son
* Lourar alta resolucion, patrones libres de detectos, controlar dimensiones criticas (como en
los circuitos integrados),
*  Alinear imagenes con rasgos caractensticos, en la superficies de las obleas.
* Realizar tareas sin dadar los dispositivos ™
La Fotolitografia o litografia optica es basicamentc un proceso fotografico, en ¢l cual un
polimero sensible a la luz, lamado feroresist, se deposita sobre un substrato, que despues se

expone a radiacion ultravioleta v se revela para formar una imagen '

2.6.1.1 FOTORESIST

El resist o fotoresist es ¢l primer medio en el cual se transfieren las imagenes, con muy
buena resolucion de la imagen; este debe resistir ataques quinmicos (decapantes), o implantacion de
blogues (contactos. etc). Los requerimientos del fotoresist se muestran en la 1abla 2.1 Existen dos
principales tipos de fotoresist: positivo v negative 'Ademas se encuenira en e mercado un tipo
de fotoresist el cual puede usarse para ambos procesos, como es el AZ-5214 que es el adquirido
para ¢ste laboratono. El proceso de crear una imagen negativa se llama Inversion de Imagen
(Image Reversal) La importancia del proceso positivo y negativo {Image reversal), radica en los
perfiles obtemdos, ya que la deposicion de los  contactos metalicos y el proceso de retirar ¢

fotoresist se facilita con el proceso de inversion de imagen, como se muestra en la fig 29

r-J
1-J



SECUENCIA TIPICA DEL PROCESO DE FOTOLITOGRAFIA
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TABLA 2 1 CARACTERISTICAS DEL FOTORESIST

FUNCIONALIDAD PROCESO DE MANUFACTURA
-Adhesion a las superficies =Tiene un numero mimmo de pasos (al
<Pucde reproducir patroncs con tiempos de menos faciles)

EXpOsICHm consistenics -No requiene retogue

-Superficies hibres de bovos -Tiene una razonable vida unil

“Cubre cscalones ~Ticne mimma toxicidad

-No contaming los dispositivos
-Resiste reacciones quinicas o waicas

-Tiene suficicnte contrastc como para provecr
un buen resultado con mimmos ¢fectos de
ondas gstacionaria (yver g 2 10}

Inversion de imagen Proceso negativo
wlvenle N W—— lvente wil venie
] o 'ital | of vnietal
R o - T e T,
i ; o i ltraio e o e o subeirutn

Fig. 210 Proceso de retimado de fotorcsat par Ios Gasos de imversion de imagen v proccso ncgatno, on donde sc

estr que ¢l solvenie achi megor Con ¢l proceso de mmersion de imagen

El principio basico de la operacion del fororesist es el cambio en solubilidad del resist en ¢l
revelador, despues de la exposicion a la luz En el caso del fotoresist positivo
(diazonaphtoquinone). ¢l compuesto fotoactivo, ¢ cual no es soluble en un revelador de base
agua, se convierte en un acide carboxilo despues de la exposicion a la luz ultravioleta (en el rango
de 350 n 450 nm ), el cual es muy soluble en un revelador de base agua

En la fig2 10 se observa un perfil de fororesist, el cual muestra un patron de ondas
estacionarias ' Estas son causadas por la difraccion de la luz a la cual se expone el resist y son
causantes de rugosidad en ¢l borde, lo cual afecta la definicion

En la fiz.2.11 se muestran las reacciones quimicas del fotoresist, que se llevan a cabo con
la exposicion de la fuente ultravioleta. ™ En la sece 3.2 se describe el montaje expenmental, as
como los resultados de la optimizacion del fotoresist
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sensible a la lue ultrovioleta, que al exponerse s transfonma de un inhibidor a un acido soluble
en un revelador de base agua,



2.6.1.2 LIMPIEZA DE LA OBLEA O SUBSTRATO.

En la preparacion del substrato s¢ intenta mejorar la adhesion del fotoresist, mediante la
lmpieza del substrato removemos contaminacion La impieza mécamco-quinica s¢ usa para
remover particulas, peliculas organicas como aceites polimeros ¢ hidrocarbonos, v peliculas
morganicas como oxidos nativos vy sales que tambien pueden removerse por plasmas. Los
contaminantes que absorben agua pueden ser removidos mediante alta temperatura vy el proceso se

llama deshidratacion por horneado. Una vez limpia se realiza la deposicion del fotoresist ™

2.6,1.3 CUBIERTA CON FOTORESIST.

El grosor v ln umformidad son los parametros mas importantes en la cubierta con el
lotoresist mediante ¢l centrifugado en el wrador Este proceso aunque parece muy simple de
hecho tiene un gran nomero de paramelros, los cuales tienen un impacto sigmficativo. como la
velocidad y el nempo de rotacion, el volumen de resist depositado, las propredades del resist
(tales como viscosidad, porcemaje de solidos y composicion de los solventes, los cuales estan
caracterizados por el fabricante} v el substrato (matenal v topologia) ™

En este sistema solo se tiene una velocidad de rotacion Una vez depositado el Totoresist,

se lleva al homo

2.6.1.4 PRE-HTORNEADO

El proceso de pre-homeade (tambien llamado horneado suave), involucra ¢ secado del
totoresist, removiendo el exceso de solvente, esto sirve para estabibizar la pelicula del resist Hay
cuatro efectos principales en la remocion del solvente son ™
1) reduccion del grosor de la pelicula 2) cambian fas propiedades del revelado 3) mejora la
adhesion 4) la pelicula es menos sensible a la contaminacion por particulas y por ende menos

susceptible a manchas



2.6.1.5 EXPOSICION

Una vez horneado, es necesano alincar la onemtacion cristalografica del substrato o la
heteroestructura con la mascanlla, la cual en este caso consta de una sene de framjas claras y
obscuras fig 3 9 La proveccion litografica deriva su nombre del hecho de que [a imagen de la

mascarilla es provectada sobre la oblea con una fuente de luz ultravioleta

restst positivo EXPOSICION resist negativo

Lld 4l ) Lmtivorwex $d.lbd 44

resist polimero

oxido G

substrato

REVELADO

ATADLE QUIMICO
Y RETIRD DE
FOTORESIST

Fig 112 Perfiles para los proccsos posiive v nggiiho

2055 REVELADO.

Una vez expuesto el fotorest debe revelarse Como se menciono antenormente cf

fotoresist usa un revelador de base agua v es indudablemente el paso mas cnitico en ¢l proceso del
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fotoresist. Las interacciones resist-revelador determinan en gran medida el perfil del fotoresist v el

control del ancho de binea, es decir, que ¢l tempo de revelado es crucial en el perfil del

fotoresist '™

2.6.1.7 LIMPIEZA DEL FOTORESIST

Este proceso se emplea para que una vez hecha la deposicion de contactos, implantacion
de 1ones, etc., sea retirado el fotoresist para continuar con la fabncacion del dispositivo. En el
retiro del fotoresist. se requiere de la aplicacion de un solvente para el resist, con el proposito de

retirar ¢l fotoresist v lo que se encuentre arriba de éste, como se aprecia en la figura 29"



CAPITULO 3 EXPERIMENTACION Y RESULTADOS

3.1 ARREGLO EXPERIMENTAL DEL LABORATORIO DE EPITAXIA EN
FASE LIQUIDA

La parte central del laboratone de LLPE ¢s el homo, en cuyo mtenor se coloca ¢l bote de
grafito, a traves del horno circula un flujo de hidrogeno. ¢l cual pasa previamente por un
punficador [icho punficador cuenta con un controlador de temperatura, que se auxihia de un
termopar que mide la temperatura en ¢l centro del horne En Ta figura 3 1 podemos observar un

esquema general del montaje expenmental

3L BOTE DE GRAFITO

El bote de gralito es el mstrumento en el cual se colocan los componentes de las capas
epitaxiales como se muestra en fa fig 3 2 Este bote se sostiene por la guia num |, la cual es hja y
s0lo se usa como soporte. El deshzador mfenor tiene una cavidad de 16x10 mm, en la cual se
coloca el substrato, este se sujeta a la gwa num 2, mediante la cual se desliza para poner en
comacto el substrato con cada una de las soluc:ones. El bote cuenta ademas con una base v un
deshizador supenior con tapa. El deshizador supenor se deshiza a traves de la guwia num. 3 La base
y ¢l hote se fijan con un pequeno perno, al igual que la cubierta v ¢l deshizador superiores El bote
esquematizado cuenta con nueve pozos, tres de los cuales tienen repllas de 5. 2 v 3 mm,

respectivamente
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para la celda del punheador

tanque de
Purificador Hidrogeno
de Hidrogeno |

Horno

salida de flujo
d:.. Hidrogeno

(_ Bote de grafito )

controlador
< t rmupdr

de temperatura
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Las tres guias estan hechas de molibdeno v sujetas a una base inoxidable mediante un
sistema de tuercas de presion, junto con un termopar, ¢l cual esta conectado al controlador de

temperaturn Este sistema sirve para introducir el bote en el horno.
L2 HORNO

El homo consta de tres tubos de cuarzo colocados en forma concentrica El mas largo
torma ¢l reactor v esta fijo en los extremos, ¢l otro de diametro mavor sirve para lograr una
temperatura mas homogenea v puede deshizarse En el twubo externo contiene una resistencia en
forma de resorte que es la fuenie de calor v estan soponados por sus exXUEMos Como S¢ muestni
en la fig 3.3 Los soportes estan fijos en una base la cual se deshza en un sistema de neles La
parte intenior de este tubo se encuentra cublerta con una capa de oro que reflgja el calor de la

resistencia haca el centro de los tubos

tubo | tubo 2

cavidad de tubo 3 e
introduccion Cinias

a2

¢

-

4

nel

Fig 1.3 Esquen gencral del homa 4 v 5 entrada v salida de hidrogena. respectivamenic. O cables concctores de

comente, 7 salida del wermopar



El b central esta sostemdo en sus extremos por soportes hechos con aluminio v acero
inoxidable; en uno se encuentra colocada la entrada del flujo de Hidrogeno v en el otro la salida
del musmo  Este extremo se utiiza para introducir ¢l bote con las guias v se cierra con tres

MANPOSAS

313 CONTROLADOR DE TEMPERATURA

El conirolador de temperatura es un modelo comercial de ln marca EUROTHERM
CORPORATION, TEMPERATURE CONTROLLER MODELQO 818, ASSEMBLIE PANEL
MOUNTING SCRS. MODELO 831

Este funciona con corriente alterna. ¢l rengo de corriente va de OA a 20 A Es capaz de
tener ciclos rapidos de encendido/apagado o descargas en pulsos de entrada La presencia de Ia
sefial se muestra en un panel frontal de LEDs y esta protegido contra picos de voltaje Este

sistema cuenta con un panel programable, en el cual podemos almacenar cuatro programas de

vanacion de temperatura’’ "

3 LA SISTEMA PURIFICADOR DE HIDROGENO

Es un sistema  Hydrogen Punfier Johnson Matthey HP Series, modelo HP-25, ¢l cual
provee un flujo de gas hidrogeno extra-puro. Contiene un elemento difusor, un calentador v un
ventilador. En el panel frontal se encuentra moentado un controlador de 1emperatura dignal, un
indicador de sobrecalemtamiento, una valvula de control del hidrogeno, un medidor de Mo con
vilvula de control v un iterruptor con luz de encendido

El corazon de este sistema es una celda de difusion contenida €n un tubo hecha a base de
una aleacion de plata que actua como membrana de difusion, la cual debe ser uthizada con presion
de 200 psig 0 menos v una temperatura maxima de 400°C "™

Tambieén cuenta con un sistema evacuador para la celda, este genera vacio en la celda,

hmpiando ast la membrana Esto evita fracturas por particulas atrapadas, al apagar el sistema
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3.2 ARREGLO EXPERIMENTAL LABORATORIO DE FOTOLITOGRAFIA

El montaje expenmental del laboratono de fotohitografia se muestra completo en este
trabajo debido & que es de reciente creacion v este trabajo contribuye en parte al momaje vy
caractenzacion de dicho laboratono.

Como se observa en el esquema de la fig. 34 este laboratorio cuenta con diferentes

instrumentos para llevar el proceso fotoltografico, que se descnibiran a continuacion

Mnnilnr de
television

- 1 Camam

Microscopio

# N Lampara

o —
@——- Alineadora -

Espejo

NOTA: ¢l girador vy la alineadora se construyeron en ¢l taller de 1ormo del 11CO

Fig. 3.4 Esquema del momaje experimental

i1



3.2.1 GIRADOR

-

Como ya se menciono en el capitulo 2, ¢l grosor v la uniformidad en el fotoresist son los
parametros mas imporiantes en la cubierta con el fotoresist mediante el girador

El girador consiste de una base giratona dentro de una camara, la base giratona esta
conectada a una bomba mecanica de vacio, la cual se utihza para que una vez colocado e
substrato se mantenga en ¢l centro de dicha base, esto Liene como objetivo sujetar el substralo
evitando que se caiga debido a la velocidad de rotacion. En este sistema solo se tiene una
velocidad de rotacion, por lo que no podemos variar dicho parametro. El sistema de rotacion es
movido por un motor de 3450 rpm. con una entrada de 127 V y 60Hz

La velocidad de rotacion se modifica de 3450 a 3000 rpm mediante una sistemma de poleas
Enlafig 3.5 se muestra una fotogratia del girador completo. En las higs 3.6 v 3.7, se observan las
partes pnncipales que componen el giwador. El volumen de resist depende del Grea a cubnr y es
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3.2.2 HORNO.

El horneado se lleva a cabo en un homo convencional de laboratorio, en ¢l cual
ntroducimos una placa de aluminic En esta placa se colocan las obleas. v es conocida como plato
caliente, tiene la partucularidad de mantenerse practicamente i temperatura constante, asi al abnr y
cerrar ¢l homo (lo cual significana una perdida de temperatura), el plato caliente conserva la

temperatura para garantizar la estabilidad termica. El plato cuenta con un termometro el cual mide

la temperatura directamente en la placa

323 ALINEADORA,

En la alineadora contamos con una base la cual tiene movimientos en X, Y, Z v un angulo
B con el fin de orientar Jos ejes cristalograficos. otras impresionegs, ete. con el patron de la
mascarilla (hneas, pumtos, cuadros. etc ) Esta alincadora cuenta ademas con un sistema de
mvelacion ¢l cual nos permite mejorar el contacto entre el substrato v la mascanlla a imprimir
Este se encuentra en la parte supenior de la tapa y 10c¢a tres puntos en la mascarilla, ¢l sistema de
mvelacion se ajusta con tres tormllos muy finos ver fig 3 8. Este sistema es muy importante ya que
el contacto con la oblea es determinante ya que disminuye el efecto de ditraccion en el resist
fig 2 10, que logra una mejor reproduccion en los patrones a imprirmnir

l.a base de la alineadora cuenta con un sistema similar al de la base del wirador, es decir
esta conectada 4 una bomba de vacio, el cual nos permite ubicar ¢l substrato con mavor exactitud,
sin tener que utihizar algun tipo de adhesivo, en fa fig 3 8 podemos observar las partes principales
que integran la alineadora

Los movimientos en X, Y, Z, v B s¢ controlan a traves de una sene micromanipuladores
comerciales Este ensamble tiene en la parte superior una placa con onficios, los cuales sirven
para fijar la base del substrato Esta base esta conectada a la misma bomba de vacio que o
wirador

La mascanlla como se aprecia en la hgura, esta colocadn en la pante supenor de la

alineadora v es el patron o imagen que se desea imprimir en la oblea, la mascanila usada para este
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estudio fue claborada en Colorado Springs por la compadia Microphase, consta de una sene de

patrones de franjas claras y obscuras cuyas dimensiones se muestran en la fig 3 9

mascarilla tornillos para

" { nivelacion

b)

aluminio

Sistema de Alineacion

Fiz 38 Almeadora ad en la pane supenos vemos el moatye gencral de la alincadora. b s¢ muoestea, ¢ cnsamble
del sisaema de alincacson v b basge para colocar ¢l subatrmig
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3.2.4 MICROSCOPIO CON LAMPARA DE LUZ BLANCA, CAMARA DE
VIDEO Y MONITOR.

Este mstrumento es un microscopio de Infimity  Photo Optical Company, modelo
InfimVar-Video Microscope, ¢l cual en la pante inferior cuenta con un sistema que permite la
entrada de luz de una lampara de luz blanca, a traves de una hibra optica. esta luz se utiliza para
observar la muestra La imagen es reabida por una camara de video C.CD Video Camera
Module madelo XC-75 a traves del microscopio v proyectada a un momitor de television HR
Trmiron de Sony
La lampara usada en este caso, es una lampara de arco de Xenon fig 310 en vez de una lampara
de mercurio, pero ambas caen dentro del rango de sensibilidad (UV) para ¢l compuesto
foroactivo. Para dimgir la luz ultraviolets a la mascarilia v el substrato, se adapto un espejo plano

comun como se muestra en la Ggura 3 11
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CAPITULO 4 EXPERIMENTACION Y RESULTADOS

En este trabajo s¢ utihzo el meétodo de crecimiento enfriamiento-cscalon. Como se
menciono en ln seccion 2.5, el substrato v la solucion de crecimiento son enfrindos una cantidad
de temperatura AT abajo de la temperatura de saturacion de la solucion antes de crecimiento
Posteriormente la solucion se pone en contacto con ¢l substralo y se mantiene a una temperaturs
constante hasta terminar el crecimiento (ver fig 2 8)

Para reahzar el crecimiento de capas epitaxiales por LPE es necesarnio conocer los
diagramas de fase de las soluciones cuaternanas, ya que las condiciones de crecimiento se denvan
de estos (composicion de la solucion de crecimiento, temperatura estacionana de crecimiento vy
grado de supersaturacion) Estos diagramas de fase deben cubrir los rangos de temperatura vy
composicion que permiten el crecimento bayjo ciertas condiciones, proporcionando intformacion
acerca de los desacoplanmientos en las constantes de red de las capas

Se han utiizado diversos modelos para predecir ¢l tipo de diagrama de fase cuaternano
Aqui se utihza el modelo expuesto por E Kuphal' ' (ver apendice A). En este modelo se utilizan

dragramas de fase empincos, usando composiciones liquidas tomadas de los disgramas de fase,
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estableciendo valores que muestran que es posible mediante LPE realizar crecimientos para todas
las composiciones v acoplamientos de red del sistema InGaAsP sobre (100)InP en un rango de
temperatura entre 570 v 660°C. Aunque existe una brecha de miscibilidad.

Para crecer capas de InGaAsP sobre InP con alta calidad en los acoples de red, deben
determinarse las composiciones correctas La composicion en las soluciones para un buen
acoplamiento de red en el crecimiento por LPE se encuentra de los resultados de los diagramas
de fase v las medidas de la constante de red de las capas creadas de las soluciones con
composiciones en las isotermas liquidas, las medidas de las constantes de red pueden encontrarse

con la teemca de difraccion de ravos-X

1 PROBLEMAS EN EL CRECIMIENTO DE HETEROESTRUCTURAS.

La doble heteroestructura InP/InGaAsP/InP como la que debe crecerse para la fabnicacion
de dispositivos opticos tales como ¢l laser (fig 2 6), presenta un problema en el crecimiento por ¢l
metodo de LPE, en la region de wrandes longitudes de onda (=1 3um), este problema es la
disolucion de la capa InGaAsP al ponerla en contacto con la solucion de InP, debido a que ¢ As
tiene una gran solubilidad en la solucion de InGaAsP que esta en equilibno con la capa de mayor
longitudd de onda Esto es debido a que una capa es coaternana en fase solida v Iy otra ¢s inania,
por tanto exsste una diferencin entre las entalpins de mezcla de InGaAsP ¢ 1nP Existen vanas
estrategias para prevenmir la disolucion, como el disminwir la temperatura de crecimiento de la
ultima capa o usando una delgada capa anti-redisolucion entre la capa delgada v la siguiente '

El control de la composicion de la aleacion y el grosor de las capas son otros problemas
importantes en la fabricacion de dispositivos. Lis composicion de la capas de LPE  varia cada vez
debido al error en el pesaje. Tambien se requiere el control en capas muy delgadas, para esto se
utilizan botes en los cuales, los pozos que sirven para crecer la capa activa v la ann-redisolucion
(para nuestro caso), o capas muy delgadas, en vez de estar perforados 1otalmente, solo tienen
rendijas cuyos anchos son 3 v 2mm respectivamente, fig 3 2. a traves de las cuales se deposita la

solucion al deshizar ¢l substrato bajo éstas, generando capas muy delgadas



4.2 PROCESO DE CRECIMIENTO MEDIANTE LPE

4. 2.1 LIMPIEZA DEL SUBSTRAT.

Despues de cortar el substrato se debe limpar, es decir, debe eliminarse de su superficie
todo tipo de grasas v particulas de polve. que hubtesen podido adhenrse. debido al
almacenamiento o al manejo de las obleas Para esto se utihza una torunda de algodon
impregnado con etanol, este procedimiento de pasar suavemente la torunda sobre la oblea se
repite vanas veces cambiando la torunda, con el objetivo de eliminar todo rastro de wrasa v dejar

la superficie lista para realizar cualquier ataque quimico pertinente

422 ATAQUES QUIMICOS ¥ DECAPANTES

AGENTE AGENTE CARACTERISTICAS
ATACADO ATACANTE CONDICHINES LSO
Iy Substrine In T+ 638 0'C s¢ utihza pam garntizar by limpicea
de InP-n = 2 scp substrato sobre ¢l que scvaa
H. - 15% depositar la capa cpitaxil
2) Substrie HOK Cr) solucion salurasdi decapante saune
e TuP=n Hide de HAO con K.Cr.O. ¢l empo varia dependiendo del
prop || S PrepEin Justo ey grosor del substrito doesde
varable. docapa I sce a 1 man
aprox. Tamdmin
1y GaAs H 50, 5S¢ PICpars Justo anics atague de pulido s¢ atihiza como
¢ H O-dctomzadn  del mague scpundo atsgue parn pregaracion del
InP H 0. - Wt t=variablc substrato
prop 511 decapa aprox. 1gem/nin Lo wtileado de 10 s hasta 10 min
4) InP HCl docapa aprox. 10 wmin atagoe fucrte s utiliza para adelgasarn los
I=vanabie substralos. despocs de creoer las estructuris
¢l tiempo depende del prosor del subsiralo
51 in HNO. pucde prepararse v almacenarse ¢ ulihiza para retirar of exoeso de In de s
HF = 4% 3 52%  1=vanablc estructuras crecidas
H.O LCIIPO NECCSITIO para relirar por completo
prop |0 |55k ¢l In
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AGENTE AGENTE CARACTERISTICAS

ATACADO ATACANTE  CONDICIONES LSO
6 In HNO, SC PIEpr Justo antes sc utihza para chiminar impurczas adhenias
HF - 4% a 532% a la supcrficic
b pastilla de In debe conarse s¢ observan vapores de 1ono 1ojuo v aproy,
prop ¥:2 antes de realizar ¢ alngue un min, despuds vapores de wono wimanllo
on ese momento s¢ denene Lo reswecion
N1Cd HNO, cambia de un color opaco & un sc utihiza para chinunar unpurezas de
\ H.O tono brlleso la superficic
2 prop 1) -1 seg
% ) Hetero- K Fe(UN), s¢ disuchven separadamenie cacdks s utiliza como un reveladon va gue las
CSUCIN. KOH uno de 1os componentes en 70 ml  capas son atacadas & distintas mzoncs
H.O deromsada  dc igua v posicoionmenic s ¢l poder obscrvie un perfil

o 24 er L4ml combinan. puede prepararse
almascenarse La estructury o
aacar debe ser clivada, = 5 seg

Nota. Para parar ¢l proceso de ataque se utihza agua deonizada

4.2.3 HOMOGENEIZACION

Proceso Una vez pesados los componentes de cada capa se colocan en el bote y se
introducen en ¢l horno, se hace circular un flujo de H. al 30% durante media horn a una atmosfern
de presion, con ¢l proposito de limpiar la superficie de oxidos, que pudiesen existir en los
matenales Posteriormente se cambia el Hujo de H. a 5%, se coloca ¢l horno en la posicion
adecuada v se comienza a elevar la temperatura,  hasta los 660°C que es 5°C ammba de o
temperatura de hiqudus utiizada para el calculo de las masas Una vez alcanzada dicha
temperatura, s¢ mantiene por 30 min para garantizar la homogeneizacion  posteniormente se

enfnan las mezclas

4.2.4 PROCESO DE CRECIMIENTO

Para crecer capas epitaxiales sobre un substrato se colocan en el bote el substrato (bajo el
grafito), la cubierta de GaAs en el pnimer pozo v las mezclas ya homogenaizadas de las capas a

crecer fig 4 1 Se coloca el flujo de H. en 30% durante 30 mun v postenormente se cambia a 15%
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para comenzar a elevar la temperatura, al alcanzar los 350°C se desliza el substrato bajo la
cubterta de GaAs y se continua con el incremento de la temperatura hasta los 660°C . Se mantiene
por 5 min. v se corre ¢l programa de control de temperatura, es decir, se disminuye la temperatura
hasta los 645°C (que es la temperatura de crecimiento) para realizar €l crecimiento, se ponen en
comacto ¢l substrato v la primera solucion durante un periodo de tiempo  determinado
experimentalmente a traves de la razon de crecimiento. Posteriormente desliza hacin la siguiente
solucion dejandolo nuevamente ¢ periodo calculado, v se continia ast con las demas soluciones
cuaternanas hasta completar ¢l total de capas por depositar

Postenormente se deshza el substrato, se apaga el horno y se recorre. Se coloca un
ventilador bajo ¢l tubo de cuarzo v se enfria todo ¢l sistema Una vez o se saca ol bote, se

retiran las soluciones sohidas y se retira fa estructura

Fp & 1 B-Base (buffer)
B W-Cnna de onda
Act-Activa

Ant-Antimezcla
W-Guia de onda
Em-Emisor
kK-('ontacto

Diweceron de crecimiento

fig 4.1 Direcoion del crocomiento de capis epiiasiales contra energia de ki brecha prolubada

4.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES DE LPE,

(Cerlendo de Ter iemypweratiera real e el bore,
Una vez cortado y limpio el substrato, se realizan en este caso dos ataques quimicos, ¢l
no 2 v el no 3, para nuestro caso, debido a que las obleas tienen un grosor adecuado, solo se

atacan 15 seg con cada solucion. En algunos casos se han usado tiempos mayores, en los cuales

s¢ hara la aclaracion



Parn este experimento se realizo una saturacion de IaP en In, para 1al efecto se conocian
las masa imciales del substrato v ¢l In. se colocaron en el bote, para postenormente introducirse
en ¢l horno, se elevo la temperatura hasta 640 5°C (lectura en el termostato del homo) v se
pusieron en contacto ¢l In con el substrato, manteméndolo 30 minutos, se deshizo el substrato v se
enfno Se retiraron v se pesaron nuevamente. conociendo asi la perdida de masa del substrato
Postenormente, se utliza la curva de concentracion contra temperatura, locahzando asi |a
temperatura real del bote La diferencia entre la temperatura del termostato vy la temperatura real

en el bote fue 1"C menor (T__>T_ ).

=1l
Se calcularon las cantidades para realizar crecimiento de heteroestructuras (consultar
apendice), tomando fa temperatura de liqudus (T') de 654'C vy la temperatura de crecimiento (1)

de 644°C Las canndades son las siguientes

| Q (bufler) QU1 3) Q1 03) Q(1.11) L
InP 45 5 13 365 28 I3
GaAs 6l 5 108 21 5 Gl S
InAs 35T S I51.5 2374 3157 8
In 4,500 4,500 4,500 4,500 4,500
sn 30
Cd R5/2§ 23778
= =

Tabla .1 *Nota s conndades esuin dadas en miligramos.

Uina vez pesados los componentes de cada capa se reahizo la homogencizacion de acuerdo
gl proceso descrito en la secc4 23 Postenormente se crecieron capas epnaxiales sobre un
substrato tipe n de InP, con ¢l proposito de conocer las razones de crecimiento

Se crecio la capa base (buffer) (MX83) sobre un substrato tipo-n de acuerdo al proceso de
crecimiento descrito en la secc4.2.4 v el tiempo de crecimiento fue de 2 min, Se realizaron los
crecimientos MXS4, MX8S y MXBO, los cuales nenen dos capas, la base y una de las capas
calewladas, Q. Q. vy Q. respectivamente Se utihizo el mismo proceso, con la diferencia que
despues de crecer la capa buffer (misma del proceso anterior) durante 2 min, la estructura se pone

en contacto con la capa (O, durante 1 min

46



Una vez crecidas (MX83, MxB4, MXSS vy MX86), se clivaron y se les hizo el ataque no 8,
para poder observar en el microscopio metalografico las capas crecidas, de lo antenor se detecto
que no hubo crecimiento

Detdo a lo antenor se realizo el calculo de fa temperatura de saturacion encontrando
T=6536'C. lo cual sirvio para corrobarar que la temperatura utiizada era correcta
Posteriormente se realizo una serie de experimentos, con el proposito de encontrar la cantidad de
InP necesana para saturar las soluciones. Se utilizaron las siguientes cantidades de InAs, GaAs, In
v los substratos, los cuales se pesaron previamente, con ¢l fin de conocer cuanto Inl® se disolvia en
la mezcla de InP-semiaislante.

Se coloco en el bote, al igual que las otros componentes, se hizo circular el fyjo de H. al
3P por media  hora, despues se cambio 4 2% v se mcremento la tempermtura hasta la
temperatura de saturacion, para homogeneizar la mezcla, se mantuvo por 30 min, despucs se
pusieron la mezcla v el substrato en contacto, mantiniéndolos por 30 min mas Después se retind

¢l substrato dejandose enfriar el sistema, para postenormente pesar tanto ¢l substrato, como la

mezcla

| MX87 MX 80 MX00 MXO|
|

ll (1.3) Q0111 Q, (M 103)
| InAS 347 26 117 4 347 5§ 151 .5
l(iaﬁs (0 S 215 () [ 8
lIn 4,500 4,500 4,500 4,500
Cd 225

Inl*-substrato 178.71 2018 93 20522 214 74
fantes)

InP-substrato 168 8 1IR3 6l 192 § 2462
| despues)

A InP D6l 2529 12795 il 46

Tabla 4 2 Canrubades nsadas pora s experimentos de sumcion v cantidades calenladas

Se realizaron los crecimientos con las mezclas obtenidas (MX87) MXS8  Se preparo ¢l
substrate de InP-n, unlizando el ataque no 2 por 2min vy ¢l ataque no 3 por 30 seg , se colocaron

en el bote v se realizo el crecimiento (mismo procedimiento que MX83), solo que el hempo de
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crecimiento fue de | min (para observar razones de crecimiento) posteriormente se cliva, se
revelo v se observo en el microscopio metalografico, obteniendo que la capa crecida fue
aproximadamente | yum de espesor

Se reahzo anabsis de Rayos-X, observando que el desacople de red es tan pequeno que no
se pudo obtener Aa‘a fig 4.2

Se realizo ¢l crecimiento con la mezcla (MX91) MX92 (mismo procedimiente que
MXSE3), solo que el tiempo de crecimiento fue de | min posteriormente se clivo, se revelo y se
observo en el microscopio metalografico, obleniendo que la capa crecida fue aprox  Ipm de

espesor. En la fig 4.3 se muestra el desacoplamiento de red, que al igual que en el anterior no se

pudo medn
Crecimiento con In mezcia de (MXE9) MXO3

Se¢ reabzo el crecoimiento (mismo procedimiento que el antenor), solo gue ¢l nempo de
crecimiento fue de | nmin. postenormente se clivo, se revelo v se observo en ¢l microscopo
metalografico, obtemendo que la capa crecida fue aprox. 0 Spum de espesor la hg 4 4 se muestra ¢l
analisis de Raxos-X. donde se observa un desacoplamiento mavor que los antenores pero aun sin
poder medirlo
Crecimiento con Iy mezcla (MX90) MX94

Se le agregaron 85 mg. de Cd a la mezcla, deado a que se sabe gue ¢l Cd se evapora con
facilidad v esta fue la cantidad faltante en el peso total de los componentes (debido al procesa de
disolucion) Se realizo el crecimiento (mismo procedimiento que MX83}, solo que el vempo de
crecimiento fue de | mun. postenormente se clivo, se revelo y se observo en el nucroscopio
metalografico, obteniendo que la capa crecida fue aprox  Tum de espesor Enla fig 4 § se muestra
la wratica del anahsis de Rayos-X Del analisis de ravos-X en las muestras MXES, MX92, MX95 ¢
MX94, se pbserva que el desacople de red es mimmo en las tres primeras (figs 42, 43 v 44,
aqui solo se observa un hombro o un ensanchamiento asimetrico. Para MX94. podemos
diferenciar dos picos, como se observa en la fig 4 5. logrando medir el desacoplamiento de la red,
pero éste es muy pequeno Tambien se realizaron medidas de efecto Hall, obtemendose los

simmentes resultados
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Resistividad Movilidad Densidad de
(volt ¢cm) (em'/V sen) portadores (cm )
MXES 4 185x 10" 251x 10 595 x 10"
MXa2 5365 % 107 | 36 x 10° 7.448 x 10"
MXO03 9877 x 10" | 41 x 10 4 493 x 10"
MX D4 4.305x 10° 3873x 10 3667 x 10"

Tabla 4 3*Nota: Las mediciongs de eliecto Hall s¢ hicicron a 300 K
Se realizaron calculos para una estructura de pozo cuantico separado (SOW SCH), esta

heteroestructura consta de siete capas. cuyos pesos se resumen en la tabla 4 4

Bufter Guia de Activa  Anti-rediso Guiade  Emisor  Contacto
onda ( 1.3) (13) lucton  onda(l 3)
(111
InP 455 31.8 1) S 25 8% 3l S 46 127
InAs 108 60 3 215 10.8 6l §
GaAs IS1.5 347 2374 151§ 3475
In 4,500 4,500 4,500 4,500 4,500 4, 500 4,500
Cd 8525% 228175
Sn 30

Tabla 4.4 Notw s umdides esidn dintas oo mmligiumos. *Esias cantidades se agrepan para fos segundos

CrCCImmcnins

Crecumento (MX97)
Se pesaron los componentes v se realizo la homogeneizacion. S¢ mpo ¢l substrato para

proceder al crecimiento, de acuerdo con la tig 4 | Los tiempos de crecimiento fueron

heils = 2 min
b . | sey
Act = deshizarla suavemente
Ant = deshzarla suavemente
b, = | seg
b, = 2 min
1, = I mun
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Se chivo, se revelo v se obseérvo en el microscopio metalografico, donde no se pudo ver la
capa activa. Al parecer no se dio una adecuada sobresaturacion en la mezcla. Por tal motivo, se
agregaron 2 me a la mezcla de la capa activa v se procedio a realizar otro crecimiento.
Crecimuento (MX98) en este caso ¢l grosor de la capa activa fue grande v se observd una
comente de umbral alta Debido & lo anterior, para encontrar la cantidad correcta de InP, se
prepararon distintas mezelas de capa activa vanando la concentracion de 1a capa activa, las
cantidades utilizadas para dichos crecimientos fueron. 105, 115 125 mg de InP
respectivamente, mantemendo constantes los demas componentes. Solo se crecieron la capa base,
la capa activa y el emisor, esto se hizo con ¢l objetive de observar el crecimiento de la capa
activa. Se determind que 12.5 fuese ln concentracion adecuada para el crecinuento de la capa
activa

Posteriormente, de acuerde con los expenmentos anteniores se pesaron nuevamente las

cantidades necesanas (1abla 4.5)

Butier Guade  Activa Anti-rediso Guinde  Emisor Contacto
onda (1.3) (13) lucion onda (1 3)
(1.11)

InP 455 315 125 28:5 3.5 46 127
InAs 10.8 60 5 21.% 108 (O S
CraAs 151 5 347 2374 ISLS 347 5
In 4.5(X) 4,500 4,504 4,500 4,500 4. 5(4) 4,500
Cd 85/25%  225/75"
Sn 30

Tabla 4.5 *Cantidad que debe agregarse para un segundo crecimicnio

De acuerdo con la tabla 4 5 se realizaron una senie de crecimientos (MX 102, MX103,

MX104), utilizando las mismas mezclas Se hicieron de la misma forma que ¢l crecimiento MX97
4.4 POST-CRECIMIENTO

Se construveron lasers de area amplia, en este tipo de dispositivos los contactos metalicos

cubren el area de los lados tipo-p v tpo-n Para construir estos lasers de las estructuras crecidas
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se cortd una parte para colocar contactos metalicos, con el fin de realizar pruebas de emision.

Esto se realiza de la sig, manera

Antes de realizar fa metalizacion, se deben adelgazar las estructuras, para tener entre 80 y
100 um de grosor. Inicialmente los grosores del substrato y la heteroestructura son del orden de
280 y 8 jum respectivamente, ast que para proteger la heteroestructura se pegaron sobre un vidrio
usanda cera posteriormente se mpiaron con etanol retirando el exceso de cera de la superficie
para poder atacar solamente ef substrato. PPara esto se utiliza el ataque no 4, una vez alcanzado el
grosor deseado, se retiran las estructuras del vidno y para eliminar todo rastro de cera, se
introducen en tetracloruro de carbono (CCL), en cbullicion, hasta evaporar 1/3 de la solucion
original, esto se realiza dos veces, para despues sumergirlas en acetona caliente, realizando el
MISMO proceso

Para la deposicion de contactes se utilizaron 30mg de Au (por lado), aleado con 8 mg de
Zn para el lado tpo-p y para el lado upo-n se lzo la aleacion con Smg de Ge Posteriormente se
recocieron a una temperatura de 390°C durante 1min. y se volvieron a depositar 25 mg.. de Au en
cada lado.

Las mediciones de cornente de umbral v densidad de umbral se pueden observar en las
graficas (figs 4.6, 47, 4 8), donde cbservamos que la heteroestructura con mejores paramelros es
la MX103, para la cual en 2= ) 35um se obtuvo emision laser, con una cornente de umbrul de
350mA y una intensidad de 370 Afcmy’, como se observa en la grafica (fig.4.7) En la MX104 se
obtuvo emision laser en A=1.38pum, pero su cornente de umbral fue alta, como puede observarse
en la grafica (hg 4.8).

Para saber si se tiene repetitividad se crecieron estructuras con las mismas caractensticas
de las muestras anteriores, en las que se deposito siicio amorfo, para construir lasers de area
angosta

Para construir los laser de area angostn, se adelgazaron las estructuras con el mismo
procedimiento expuesto anteriormente, posteriormente se depositd una capa de silicio amorfo de
aproximadamente 0.2pum MX102, MX103, MX104, MXI105, MX106 v MX107, mediante el
sistema de pulverizacion catodica, este material s un aislante, cuya resistividad medida mediante

efecto Hall es del orden de 10 ° volt em. Posteriormente se realizd fotolitografia utilizando la
mascarilla de 100A
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intensidad, a.u.
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Fig, 4.7 Intensidad de cornente contea longitud de onda para la mucstea mx 103, ¢n la coal s s¢ obscrva la
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Se ataco quimicamente el silicio amorfo para abnr ventanas y depositar los contactos
metahicos de Au aleado con Zn o Ge, postennormente se retird el fotoresit quedando las bandas
alternadas de silicio amorfo ¥ Au. Se cortaron los dispositivos mediante clivaje, auxiliandose con
un microscopio, cuidando que se tengan cortes paralelos, quedando asi los dispositivos
tlerminados (sin encapsular). Las mediciones realizadas a estos dispositivos, mostraron una alta
resistividad en los contactos metalicos, lo cual puede deberse a vanas razones, como la impieza al
depositar contactos, un ataque quimico deficiente, ¢l tipo de material usado como aislante, etc | lo

cual queda por determinarse.

4.5 RESULTADOS DE FOTOLITOGRAFIA

Como se mencione anteriormente los parametros importantes en la deposicion del
fotoresist son ¢ grosor v la unifornidad de la capa depositada Para ¢l laboratono de
totolitografia, se diseio v construyo un girador, el cual solo tiene una velocidad de rotacion En
las figs 3.6 v 3 7. s¢ muestran algunas partes que conforman este aparalo

Debido a que solo se cuenta con una velocilad de rotacion fiya, en este caso soly se
hicieron vanaciones en el tiempo de deposicion del fotoresist, en el rango entre 15 y 40 see con
pasos de 5 segundos, para ambos procesos (positivo y negativo), observando tamo el grosor de la
capa como la uniformidad de la misma

Otros de los puntos importantes en ¢l procesado de dispositivos es la precision del
alineamiento v es tan importante como la resolucion del instrumento usado. Para tal efecto, se
disefio v se construy0 una alineadora, con las caracteristicas expuestas en la seccion 3.2 3, en la
fig 3 B, s¢ muestran las partes que la conforman, asi como su estructura general

Para la optimzacion del proceso positivo, ademas de la vanacion del tiempo de roacion,
se¢ hicieron vanaciones en el tempo de pre-horneado, el nempo de exposicion y el tiempo de
revelado Para la vanacion del tiempo de horneado se utilizo el rango entre 15 y 90 seg, con pasos
de 5 seg. El rango utilizado para la exposicion fue de los 30 a los 90 seg con pasos de 15 seg,

por ultimo el rango del revelado de 15 a 40 seg , con pasos de § seg
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Para ¢l proceso negativo (Inversion de Imagen), ademas de las vanaciones anteriores, se
estudiaron vanaciones en el tiempo del post-horneado v la segunda exposicion (flood exposure)
Los periodos de tiempo estudiados se determinaron partiendo de las recomendaciones hechas por
el fabricante del fotoresist v revelador utilizados Para todo este analisis se conto con ¢l auxiho de
un microscopio metalografico, el cual nos permitio de manera aproximada medir los grosores y
los anchos de las capas de fotoresist En las fotografias se muestran algunos de los resultados
(fizs 49 v 4 10)

De los expenmentos realizados en los parametros de los procesos de fotohitoyrafia,
encontramos que la uniformidad de la capa vana con el tiempo de deposicion, encontrindose la
mavor uniformidad entre los 25 y 35 seg de deposicion, el grosor de la capa depositada varia con
los nempos de deposicion y homeado, para el proceso positive. Mientras que para el proceso
negativo, ¢l grosor depende ademas del tiempo de post-homeado

Ademas de intervenir en el grosor de la pelicula de resist, el tiempo de pre-homedo atecta
la estabilidad del resist, observando que para vempos mavores de pre-horneado, la pelicula se
hace menos sensible v llega a fracturarse, mientras que pira peniodos mas coros, la pebeula no
logra eliminar la cantidad de solvente necesana permitiendo que se puedan mcrustar particulas de
polvo u otras impurezas que atectan la pelicula.

Se encontro que para ambos ¢l procesos (positivo v negativo) con la temperatura de 94'C
v el ntervalo de rotacion antes mencionado, ¢l tiempo optimo de pre-horneado ¢s de 30 seg | ¢
cual muestra para ¢l proceso positvo un grosor entre 1.2 v 1 3 um. Con los mismos patametros
anteriores para ¢l proceso negativo (Inversion de Imagen), con un tiempo de post-homedo de
Imin 30 seg , ¢l grosor se encuentra entre 0.5 y 0 7 ym. El proceso de post-horneado, aparte de
cambiar la estructura quinica del resist. tambien puede afectar la pelicula. observandose que para
tiempos grandes la pelicula es menos sensible al revelador, v parn tiempos menores de
post-homeado, la pehicula no logra una reaccion completa, dando como resultado  peliculas
inhomoueneas o residuos de fotoresist

El tiempo de exposicion, basicamente determina la pendiente del perfil en el fotoresist,
encontrando que para un tiempo de exposicion de 45 seg la pendiente tiene aproximadamente un
angulo de 45, mientras que para un tempe de | omn 1S seg, la pendieme tiene

aproximadamente un angulo de 907, esto es valido para ambos procesos. Por ulimo, la vanacion
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en ¢l tiempo de revelado nos proporciona la definicion en la pelicula. Observando las barras
pudimos determinar gue con 30 seg de revelado las barras muestran un borde aserrado, mientras
que para 23 seg el borde muestra un aserramiento menor, pero existen residuos de fotoresist,
donde no debian existir Aunque el aserrado del perfil tambien esta determinado por la himpieza
del proceso v debido a que se ha estado trabajando en un ambiente de atmosfera normal v no en
un ambiente de cuarto limpio, no se ha podido determinar si el aserrado del borde se deba

solamente a la impieza del proceso



CAPITULO 5 CONCLUSIONES

| Mediante fas caractenzaciones de las peliculas crecidas con solo una capa, a traves de
Ravos-X. se¢ demostro que la tecmca de LPE es capaz de crecer pehiculas con mummos
desacoplamientos de red

2 Se calcularon las cantidades necesanas para el creomiento de las heteroestruciuras
mediante ¢l modelo expuesto por E. Kuphal

3 Se crecteron estructuras cuaternanas de In, Ga As P, | sobre substratos de InP tipo-n con
orientacion < 100> | cuyas densidades de portadores van desde 10'a 10"em’ Dichas estructuras

constan de 7 capas con las sig caractensticas

Composicion Banda de  Longitud  Tipode con-  Grosor de la
Energia  de Onda ductividad capa(pum)
(eV) (pam)

Buller InP ] - | jum
Guadeonda In  Ga, As.P , |.2 |03 n - ) 3pm
Activa in ,Ga,  As P 093 13 n ~300A
Anii- In, Ga,  As P, 111 1.11 n enire
redisolucion 2000y 300 A
!Guin deonds In Ga  As..P.. 1.2 1.03 1 {0 3A
Emsor InP p um
{Contacio In_. OGa, <AS, o Py s | 34 0.92 p- altamente - | pum
| dopadao

61



4 Se crecieron heteroestructuras en el rango de longitud de onda entre 1 3 v 1 4pym Las
estructuras tienen un maximo desacoplamiento de red de + 0.002 A v la densidad de corriente de
umbral se encuentra entre 300 y 400 Alem” a temperatura ambiente (300 K) Estas mediciones
tueron realizadas en lasers de area amplia

5 Se construyeron los dispositivos laser de arca angosta (stnpe-laser), haciendo la
deposicion de silicio amorfo, posteriormente se realizo forolitografia y Ia deposicion de contactos,
en los cuales s¢ observa una alta resistividad La causa de la alta resistividad aun queda por
Investigarse

& Se disefiaron v construyeron un girador v una alincadora para ¢l laboratono de
fotohitogratia

7 Se optimzaron los parametros fotolitograficos del perfil del fotoresist para ambos
procesos positivo v negativo, quedando pendiente la rugosidad de los bordes Encontrandose la
mavor uniformidad entre los 25 v 35 seg  de deposicion.

8 Se encontro que para ambos el procesos (positive v negativo) con la temperatura de 94°C
v el intervalo de rotacion antes mencionado, el tempo optimo de pre-horneado es de 30 seg |, o
cual muestra para ¢l proceso positivo un grosor entre 1.2 v 1.3 pm: Con los mismos parametros
antenores para ¢l proceso negativo, con un nempo de post-horneado de 1 mun 30 seg | el grosor
s¢ encuentra entre O.7 v O 5 pm

9 Se determino que el nempo de exposicion, basicamente determina la pendiente del peshil
en el fotoresist. encontrando que para un tiempo de exposicion de 45 sew la pendiente tiene
aproximadamente un angulo de 45, mientras que para un tiempo de 1 min 15 seg | la pendiente
tiene aproximadamente un angulo de 907, esto es valido para ambos procesos

10, Por ultimo, con la vaniacion én el tiempo de revelado pudimos observar que con 30 seg de
revelado las bandas muestran un borde aserrado, mientras que para 25 seg el borde muestra un
aserramiento menor, pero existen residuos de fotoresist, donde no debian existir  Aunque el
aserrado del perfil tambien esta determinado por la limpieza del proceso vy debido a que se ha
estado trabimando eén un ambiente de stmostera normal v no en un ambiente de cuarto hmpio, no

s¢ ha podido determinar si ¢ aserrado del borde se deba solo a la impieza del proceso



Fig. 5.1 En csta fotografin s¢ aprecia ¢l borde ascrrado de una banda de fotoresist. Esta fotografia fuc

lomada del resultado del proceso positivo

Fige. 3 2 Fotowaha de un perfil de fotoresist. mostrando mversion de nnagen, o 1 cual podonos aprocen

'] ® b
WO csquemantizado en e fie 2,10



APENDICE A DIAGRAMAS DE FASE DE

InGaAsP, InGaAs E InP CON EMPATE
DE RED EN LA CARA (100)InP.

Los calculos de los dingramas de fase de InGaAsP/A(100)B InP utiizan ¢l modelo
de Jordan e llegems, pero los resultados experimentales, resultan pobres para los datos
expenimentales, 0 requieren parametros adicionales para obtener un resultado sausfactono Los
modelos de equilibrio son incapaces de predecir la dependencia de los datos medidos con respecto
a la orientacion del substrato ' Ante esta dificuliad, E Kuphal, encontro funciones ajustadas a
datos expernmentales para la onmemacion (100) Denotando estos como diagramas de fase

CIMpINcos
Ad MEDIDAS DE LOS DATOS DEL DIAGRAMA DE FASE.

Un punto del diagrama de fase sohdo-liquido incluye el conocimiento de las fracciones
atomicas de los elementos en el liquide, %, %o, L. X (donde la suma es unitaria) La
temperatura hgquwdo T |, los parametros de composicion x y v del sohdo en equilibno con el

liquido, 1a oniemacion del substrato v la temperatura de crecimiento T
i r: D.-'.l Tﬂ-s' HHL LIQ{-;ID{]

Las [racciones atomicas en el hquido, fueron calculadas pesando los componentes de la
mezcla In, GaAs, InAs ¢ InP. Las temperaturas de hiquido fueron calculadas usando la tecmica de

la disolucion de la senmlla
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A.3 DATOS DEL SOLIDO.

Los parametros de composicion v y v de las capas epitaxiales. fueron medidos por
pruchas de analisis electromceo. Deduciéndose el desacoplamiento de red Aaa a temperatura

ambiente por difraccion de rayos-X y la brecha de encrgia por medio de fotoluminiscencia

Encontrando la siguiente expresion

o LKV IRy

= s = 003227y - 0.07128x + 0.002214xy (A1)
Para las relaciones entre x y v son

y=0 4527y/(1-0.0311y) (A2)

¥ (0482740031 1) (A 3)

Asumiendo Aa/a =0 se encuentran los sigwentes himites
Ds<psl,0sx<047 (A )
Para la brecha de enerwa se utiliza la sig expresion

£ = 1 350738y +0 1387 (A 5)
Diagrama de fase de InP{x=y=0)

Este es calculado por la formula

i { %
=) ¥ =176 x 10 exp| .-‘?fl‘; (A 6)

Diagrama de Fase de In, Ga As (y=1)

El parametro de composicion x esta determinado por Aa/a . delaec (A1)

Aa‘a = 006910 467-x) (AT

Para ¢l rango de temperatura de 570 a 660 "C se pueden usar las sigumientes expresiones
K = 1 204exp | -4 ) (A8)
y ST ..'-'l.'ﬂ'-ﬂ'ﬂ"ip{ :";J

Diagrama de Fase para In, Ga As P,

Para la expitaxia en fase liquida, se ha aplicado ¢l metodo de solucion en dos fases, donde
una solucion de In + InP + GaAs es saturada en T por un exceso de InP* v ¢l crecimiento de
realiza en T, debido a la diferencia en disoluciones la difereacia entre T v T debe ser 15°C (en

T =0630°C) Para el hmite ternano donde la dependencia de la temperatura es mejor conocida La

funcion es
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b |
£\, = exp(~TISUT')[3 8451 x 1017, — 5 6805 x 1055, ) + 5.0085 « 10*(f,

, i 4 %
-26191 « 10| :;,,] +7.0231 « m”(xi;.,) - 76075 x m'*(;;fh] | (A 9)
Para la solucion en dos fases dependiente de v es
Lin, = EXP(~3584/7")0.70694x + 3 4624x% -8 7492¢" + 36.554x" - 32 878x") (A 10)

Para la concentracion de fosforo
wh = exp(= 11411777 « 103[13.305(1 =) — 4 725601 = ¥)* + 1241700 =)' - 3. 3953(1 - )%
(ALl
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