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Resumen: Se presentan los resultados experimentales de la caracterizacién 6ptica in situ efectuada con las
técnicas de reflectancia diferencial (RD) y luz laser dispersa (LLD), las cuales tienen una alta sensibilidad al
estado morfolégico superficial de peliculas epitaxiales de compuestos semiconductores IlI-V. Las mediciones
del espectro de RD realizadas sobre un substrato de GaAs(001) durante el proceso de pre-crecimiento,
muestran la presencia de una rugosidad microscopica altamente anisotrépica, la cual puede ser modelada

utilizando la teoria de medios efectivos. Por otro lado,

los cambios en la intensidad de LLD medidos al

modificar los parametros de crecimiento (temperatura y presion de arsénico), revelan la formacion de
rugosidades, las cuales pueden contribuir a la disminucion de la eficiencia del dispositivo a ser fabricado.
Este estudio pretende poner de manifiesto la utilidad de las técnicas Gpticas para el monitoreo y control de los
procesos que se realizan durante la fabricacion de dispositivos semiconductores nano-estructurados.

1. INTRODUCCION

En afios recientes se ha generalizado el uso de la
técnica de crecimiento epitaxial por haces
moleculares (EHM) para la fabricacion de
dispositivos nano-estructurados de muy alta calidad,
debido principalmente a que ésta técnica ofrece
grandes ventajas como lo son: un ambiente de ultra
alto vacio, control sobre los parametros de
crecimiento y la posibilidad de incorporar
herramientas de caracterizacién in situ y en tiempo
real [1]. La superficie de GaAs(001) es una de las
mas usadas para la elaboracién de dispositivos
opto-electrénicos y por ello ha sido ampliamente
estudiada en sistemas EHM por técnicas como la
reflexion de electrones difractados de alta energia
(RHEED) [2][3], la espectroscopia de reflectancia
diferencial (RD) y mediciones de la intensidad de luz
laser dispersa (LLD) [4][5]. La RD mide la diferencia
en reflectividad entre dos estados de luz con
polarizaciones lineales mutuamente ortogonales [4].
La sensibilidad de la técnica se basa en el hecho de
que las propiedades épticas de volumen de los
materiales cubicos son nominalmente isotrdpicas,
de tal manera que cualquier anisotropia observada
en la forma de linea del espectro de RD deberia
estar asociada con fendmenos Unicamente de
superficie. Hasta la fecha, no se ha podido
establecer en forma concluyente cual es el origen
fisico preciso del espectro de anisotropia Optica
medido por RD debido, principalmente, a las
diversas componentes que tiene asociadas [6].

En esta contribucién presentamos los espectros de
anisotropia optica medidos por RD y los cambios en
la intensidad de luz laser dispersa para superficies
de GaAs(001) en un sistema de crecimiento por
EHM. De manera especifica, el objetivo principal es
la aplicacion de estas dos técnicas Opticas para
determinar el estado morfologico superficial previo a
la fabricacion de dispositivos nano-estructurados. La
informacién obtenida con estas técnicas puede ser
aplicada en tiempo real para corregir y optimizar las
condiciones de crecimiento.

Primeramente se muestran los cambios en la
intensidad de LLD vy las variaciones en la amplitud
de seflal de RD durante el incremento de la
temperatura de la muestra, el cual es realizado para
promover la evaporacion de los 6xidos presentes en
la superficie previo al crecimiento epitaxial.
Posteriormente se presentan las formas de linea del
espectro de RD a diferentes temperaturas y sus
correspondientes patrones RHEED, lo que permite
visualizar la influencia de la morfologia superficial de
la muestra en el espectro de RD. Se propone un
modelo basado en la teoria de medios efectivos que
permita identificar la componente asociada a la
rugosidad superficial presente en dichos espectros.
El estudio es complementado con mediciones de
LLD realizadas durante el cambio en las
condiciones de crecimiento (temperatura y presion
de arsénico). Hacemos notar que la LLD es sensible
a cambios morfologicos en superficie [5], por lo que
es una herramienta valiosa para la caracterizacion
del estado morfoldgico superficial.
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2. DETALLES EXPERIMENTALES

Los experimentos fueron realizados en un reactor
de EHM para compuestos semiconductores IlI-V
equipada con un sistema de analisis RHEED. Para
la realizacion de este estudio, se implementd un
espectrémetro de RD (cuyo disefio ya ha sido
descrito previamente por Aspnes [4]) y un sistema
de medicion de LLD [5][7]. Un esquema del arreglo
experimental usado en el presente trabajo es
mostrado en la Fig. 1.
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Fig. 1. Esquema del espectrometro de RD y del
sistema de medicién de LLD acoplados a la camara
de crecimiento por EHM.

Las muestras utilizadas para este estudio fueron
substratos semi-aislantes de GaAs(001) a los cuales
se les efectud el proceso de evaporacion de 6xidos
nativos utilizando una rampa de temperaturas en el
rango de 300 °C a 600 °C, bajo un flujo constante de
arsénico (As,;) con una presion de vapor equivalente
(BEP) de ~10® Torr. La temperatura de la muestra
es medida con un pirbmetro 6ptico y el estado
morfolégico superficial es determinado por los
patrones RHEED observados en la direccion [110].
La sefial de RD es obtenida mediante la razon entre
la luz modulada (sefial de corriente alterna) y la
reflectividad promedio de la luz (sefial de corriente
directa), normalizada a la intensidad de la luz (para
discriminar fluctuaciones de la fuente de luz o
cualquier cambio en transmitancia causado por
acumulacién de material en el puerto 6ptico). La
diferencia (AF) entre la reflectividad compleja (T)
a lo largo de las direcciones [110] y [1 10],

normalizada a la reflectividad promedio esta dada

por:
AR _ Re[Afj = Re[zrllo — E“’} , @

Las mediciones presentadas en este trabajo, han
sido restringidas a la parte real de la sefial de
anisotropia, debido, principalmente, a que los
efectos relacionados con los esfuerzos residuales
originados en la ventana de acceso Optico, afectan
significativamente la componente imaginaria.

La configuracion experimental empleada para la
medicion de LLD es determinante en el orden de la
rugosidad, el cual puede ser obtenido a partir de la
correspondiente frecuencia espacial, la cual esta
dada por:

27(send, —send,)
q= 1 : @

donde 6, y 6, son, respectivamente, los angulos

de dispersion e incidencia de la luz incidente
(A =633nm). Para nuestro arreglo experimental

6,=70° y 6, =5", de donde obtenemos una

frecuencia espacial q=8.4 um™. A partir de este
valor, se puede obtener la longitud lateral sobre el
plano de la superficie, la cual esta dada por

°r =0.74um.
q

2.1 Modelo optico:
rugosidad

efectos morfolégicos de

En algunas investigaciones efectuadas previamente
se muestra que el proceso de desorciéon térmica
produce una superficie cubierta por defectos
denominados “pits” con una densidad de ~10° cm?,
con dimensiones laterales tipicas entre 20-200 nm y
que pueden tener una profundidad de 5-12 nm [8].
Mediciones de microscopia de fuerza atémica ponen
de manifiesto que estos defectos son de forma
ovalada y que se encuentran preferentemente

alargados en la direccion [T 10] [8]. Dichos defectos
ovales los modelaremos asumiendo una distribucion
uniforme de surcos paralelos a la direccion [T 10],

tal y como se indica esquematicamente en el interior
de la Fig. 5. Para luz linealmente polarizada con
incidencia normal a la superficie, el espectro de
anisotropia 6ptica medido con RD es una funcion de
la energia del fotén incidente y queda definido por la
Ec. 1. Para el modelo propuesto se considera un
sistema de tres fases, en el cual la reflectividad para
incidencia normal esta dada por:
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en donde 7 :exp(A"ﬁﬁodj, N, es el indice de
A

refraccion complejo de la rugosidad anisotropica, d

es el espesor de la rugosidad, A es la longitud de

onda de la luz incidente y T, y I, son las

reflectividades complejas de la superficie y de la
interfase, respectivamente. El indice de refraccion

complejo puede ser escrito en la forma: /= [¢.
en donde &4 es la funcion dieléctrica efectiva

obtenida a partir de la teoria de medios efectivos, la
cual esta dada por [9]:

e = 0ot + (- e[ fe, + (1- f)go], (4)
. (1—q)gh+q[fgo+(l— f)gl]

donde & es la funcion dieléctrica del medio denso
(en nuestro caso el substrato de GaAs), &, la funcion

dieléctrica del vacio, f es el factor de llenado (el
cual toma valores entre 0 y 1) yQes el factor de

depolarizacion (=0 para la luz polarizada a lo
largo del surco y (=1 para luz polarizada

perpendicularmente al surco). &,es la funcion
dieléctrica del medio prevaleciente en la rugosidad
(&, =¢)-

3. RESULTADOS

En la Fig. 2a se presenta, en funcién del tiempo, la
evolucién de la intensidad de LLD a medida que la
temperatura de la muestra es incrementada
gradualmente de 300 °C a 600 °C. Las variaciones
en la amplitud de sefial de RD medidos para una
posicion energética fija de 2.6 eV ocurridos durante
el mismo proceso son mostrados en la Fig. 2b. Las
lineas verticales punteadas indican la temperatura
de la muestra en ese momento. La forma de linea
de los espectros de RD en el rango de 2-4.5 eV,
para las temperaturas de la muestra de 350 °C, 450
°C, 550 °C y 580 °C, se muestran en la Fig. 3. En
esta misma figura también se incluyen los
correspondientes patrones RHEED observados en

la direccién [110]. En la Fig. 4a se muestran, en

funcion del tiempo, los cambios en la intensidad de
LLD medidos para una superficie de GaAs con

reconstruccion superficial (2x4) al momento de
disminuir la temperatura hasta 480 °C, en donde la
reconstruccién superficial es c(4x4). En la figura 4b
se presentan los cambios en la intensidad de LLD
para una muestra a una temperatura de 510 °C
inducidos al modificar las condiciones de presién de
arsénico, produciendo una superficie rica en galio
con reconstruccion (4x2).
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Fig. 2. Mediciones efectuadas en funcién del tiempo
durante el calentamiento de un substrato de
GaAs(001) en las cuales se muestran los cambios
en: a) laintensidad de LLD y b) amplitud de sefial
de RD en 2.6 eV.
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Fig. 3. Espectros de RD tomados a las
temperaturas de a) 350 °C, b) 450 °C, ¢) 550 °C y d)
580 °C. Para propdsitos de comparacion se incluyen

los respectivos patrones RHEED observados a lo
largo de la direccion [110] de manera simultanea.
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Fig. 4. Cambios en la intensidad de LLD en funcién

del tiempo al cambiar a) la temperatura de la
muestra y b) la presion equivalente de arsénico.

4. DISCUSION

Los cambios registrados en la intensidad de luz
laser dispersa mostrados en la Fig. 2a sugieren la
formacién y evolucién de la rugosidad superficial a
medida que la temperatura de la muestra se
incrementa. Para el rango de 300 °C a 500 °C se
puede apreciar que la evaporacion de As,O, genera

un considerable cambio en las condiciones
morfolégicas en la superficie. Cuando Ila
temperatura alcanza 550 °C se inicia la evaporacion
de Ga,0,, sin registrarse incrementos apreciables

en la intensidad de LLD. Este proceso continda
presente en el rango de 580 °C a 600 °C, debido
posiblemente a que el desprendimiento de atomos
de galio induce un equilibrio en la formacion de los
defectos, alcanzando un estado estable en el que
tanto la densidad superficial como el tamafio de los
defectos ovales no se incrementan. La amplitud de
sefial de RD mostrada en la Fig. 2b, medida en
funcién del tiempo durante el calentamiento de la
muestra, indica que al desprenderse los Oxidos de
arsénico y galio se genera un cambio anisotrépico

en la respuesta Optica del substrato de GaAs(001),
lo cual puede ser correlacionado con los cambios
observados en intensidad de LLD indicada lineas
arriba. Sin embargo, para explicar estos cambios en
la sefial de anisotropia éptica es necesario recurrir a
los espectros de RD mostrados en la Fig. 3 y
correlacionar dichos cambios con las variaciones
morfologicas expuestas por los patrones RHEED.
En la Fig. 3 la forma de linea de RD para una
temperatura de la muestra de T= 350 °C es debida a
la presencia de la capa amorfa de 6xido sobre la
superficie del substrato de GaAs(001), la cual
reduce la simetria del cristal generando un contraste
en las propiedades opticas que permite visualizar la
estructura electronica en la vecindad de las

transiciones opticas E, y E;+A;. Cuando la

temperatura de la muestra se incrementa a 450 °C
se inicia la evaporacion de As,O;, lo que produce

un enriquecimiento de moléculas de Ga0,. Al
incrementarse la concentracion de Ga,0, en la

superficie del substrato, la amplitud de sefial de RD
decrece considerablemente por debajo del nivel
cero, esto debido a que para una superficie rica en
Ga la forma de linea de RD tiene un minimo en
torno a 2.6 eV la cual, sin embargo, vuelve a
incrementarse a medida que éstos se evaporan
conforme la temperatura se aumenta [4]. Para una
temperatura de 550 °C la forma de linea de RD no

tiene estructura electrénica apreciable en E; vy

E, + A, . Para una temperatura de 580 °C ya se han

evaporado la totalidad de los 6xidos y debido a las
condiciones de temperatura y sobrepresién de As,
se ha alcanzado un equilibrio en la estequiometria
superficial, generando una superficie estabilizada en
arsénico caracterizada por un maximo en la
vecindad de 2.6 eV [4]. En lo que sigue, nos
concentraremos en la modelacion del espectro de la
Fig. 3c, el cual suponemos tiene su origen en la
anisotropia de la rugosidad formada en la
superficie, debido a que no tiene estructura
electrénica correspondiente a estados de bulto.

Usando el modelo descrito previamente, se
combinaron las Ecs. 1,3 y 4 para obtener la
anisotropia Optica superficial asociada a esta
rugosidad. Los parametros escogidos son [8]:
espesor de la rugosidad d =11nm, y la fraccion de
llenado f =0.7. Los resultados de dicho modelo

se muestran en la Fig.5. Noétese que la
concordancia es excelente para energias menores
de 4 eV, lo que soporta nuestras observaciones
experimentales y el modelo propuesto.
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Fig. 5. Espectro de RD de un substrato de
GaAs(001) medido a 550 °C al final de la desorcion
térmica de 6xidos (circulos). La linea continua fue
obtenida a partir del modelo propuesto para la
rugosidad anisotrépica superficial .

5. CONCLUSIONES

En este trabajo se han reportado experimentos
efectuados durante el proceso de desorcién térmica
de 6xidos en superficies de GaAs(001). El enfoque
se di6 principalmente a la identificacion de la
componente de morfologia superficial intrinseca
durante dicho tratamiento térmico. Los experimentos
de RD cinética y LLD indican claramente que la
desorcion térmica genera cambios en la morfologia
superficial, en donde posteriormente se obtiene una
superficie libre de 6xidos pero con una distribucion
de defectos ovales. Es en esta situacion en donde
se logré aislar la componente debida a rugosidad
microscépica. Para ello se modelé el espectro de
RD utilizando el sistema 6éptico de tres fases, en el
que se considera una superficie microscopicamente
rugosa cuyos parametros tipicos (fraccién de
llenado y espesor) se tomaron como parametros de
ajuste, dando una excelente concordancia con
aquellos medidos por microscopia de fuerza atémica
y explicando la anisotropia Optica observada
inducida por dichos defectos.

Por otro lado, las variaciones en la intensidad de
LLD medidas durante el cambio de reconstruccion
superficial (2x4) a c(4x4), inducido al disminuir la
temperatura de la muestra, muestran un incremento
en la rugosidad de la superficie, la cual puede
repercutir considerablemente en la eficiencia de
muchos dispositivos que son fabricados en estas
condiciones. Finalmente, se ha puesto de manifiesto
la sensibilidad de la técnica de LLD durante el
cambio de reconstruccion (2x4) a (4x2), generado al

suprimir el flujo de arsénico hacia la superficie de la
muestra a una temperatura de 590 °C.

Con estos resultados, ademas de contribuir al
entendimiento de los origenes fisicos de la sefial de
anisotropia O6ptica se propone que las técnicas
Opticas de caracterizacion por RD y LLD son una
herramienta valuable para optimizar los parametros
de crecimiento en sistemas de EHM, lo cual
permitird elaborar dispositivos semiconductores mas
eficientes.
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