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Santos, J. C. Deposicdo e Caracterizacdo de Filmes Finos de GaAs e de Al,O3 para potencial
utilizacdo em transistores. 2009. Dissertacao (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de Materiais) —
UNESP. Bauru, 2009.

Resumo

Neste trabalho, foi realizada a deposicéao, atraves da técnica de evaporagdo resistiva, de
filmes finos de GaAs (arseneto de galio) e de Al (aluminio) com posterior oxidacdo deste ultimo,
formando Al,O3 (6xido de aluminio ou alumina), e a caracterizacdo dos filmes de GaAs e da
heteroestrutura formada por Al,O; e GaAs. A confeccdo do dispositivo combinando estes
compostos serviu para a investigacdo das caracteristicas relevantes do sistema para potencial
aplicacdo em transistores. O trabalho compreendeu investigacdo sobre as condic¢des de deposicéo,
e foram avaliadas principalmente as caracteristicas elétricas dos filmes produzidos
individualmente. Os resultados apresentados incluem: resistividade em funcdo da temperatura,
corrente-voltagem em funcdo da temperatura, difracdo de raios-X e transmitancia na regido do
infravermelho.

Para caracterizacdo do desempenho do sistema Al,O3/GaAs, um transistor simples foi
construido sob um substrato de vidro borossilicato com uma camada de GaAs e outra de Al,Os.
Os contatos de fonte, dreno e gate foram feitos de In. Essa estrutura permite a medida da corrente
de fuga e a avaliacdo de outras caracteristicas do sistema. Neste dispositivo foram avaliadas as
caracteristicas corrente-voltagem em funcéo da temperatura, e também a interacdo com luz, ja que
GaAs, por apresentar gap direto, torna-se atraente para aplicagdes opto-eletrdnicas. Assim
medidas de elétricas foto-induzidas foram realizadas com excitagdo com fontes de luz branca.

Com o intuito de se avaliar a qualidades dos filmes de GaAs obtidos pela evaporagao
resistiva, tanto a caracterizacdo estrutural quando elétrica também foram feitas em filmes finos de
GaAs depositados por sputtering, de modo a se ter um padrdo de comparacao.

Palavras Chaves: Evaporacao resistiva, Sputtering, Heterojungédo, Arseneto de Galio, Oxido de
Aluminio.



Santos, J. C. Deposition and characterization of GaAs and Al,O3 thin films for potential
use in transistors. 2009. Thesis (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de Materiais) — UNESP.
Bauru, 2009.

Abstract

In this work, the deposition of GaAs (gallium arsenide) and Al (aluminum) thin films
is carried out by the resistive evaporation technique. In the latter case, an oxidation of the film
is accomplished, leading to Al,O3; (alumina) formation. The characterization of GaAs thin
films and the heterostructure formed by Al,O3 and GaAs is also carried out. The elaboration
of the device combining these compounds allows investigating the relevant characteristics of
this system to potential application in transistors. The work evolved investigation on the
deposition conditions, and the electrical characteristics of the films were also evaluated
separately. Results includes: resistivity as function of temperature, X-ray diffraction and near
infrared transmittance.

For characterization of the performance of the Al,O3/GaAs system, a simple transistor
was built on a borosilicate glass substrate, with a Al,O3 layer on top of a GaAs layer. The
contacts of source, drain and gate were done using In. This structure allows evaluating the
leak current and other characteristics of this system. In this device, it was evaluated the
current —voltage characteristics and the interaction with light, because GaAs, due to its direct
bandgap, become very attractive for opto-electronic applications. Then, the photo-induced
electrical measurements were done under excitation with white light.

Aiming the evaluation of the quality of films deposited by the resistive evaporation
technique, electrical as well as structural characterization were also carried out for GaAs thin
films deposited by sputtering, in order to have a comparing parameter.

Key Words: Resistive evaporation, Sputtering, Heterojunction, Galium Arsenide, Aluminium

oxide.
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1 - Introducéo

Semicondutores s&o materiais de condutividade elétrica intermediaria entre isolantes e
condutores (Callister, 2002). Dispositivos feitos de materiais semicondutores sdo a base da
eletronica moderna, sendo fundamentais em equipamentos como computadores, telefones
fixos e mdveis, e muitos outros aparelhos. Dentre estes dispositivos, podemos mencionar o
transistor e varios tipos de emissores de luz, incluindo lasers e diodos. Além disso,
semicondutores podem constituir circuitos integrados digitais e analdgicos. Também sao
utilizados em painéis solares, que convertem diretamente a energia luminosa em energia
elétrica (Valadares, 2005).

Silicio é o material semicondutor com maior emprego em dispositivos utilizados
comercialmente, entretanto outros materiais também sdo utilizados, incluindo germanio,
arseneto de galio, e carbeto de silicio, por exemplo, (Newton, 1999). Arseneto de gélio
(GaAs) foi reconhecido como um material semicondutor com performance superior ao do
silicio nos fins dos anos 70 (Ghandhi, 1994). Ainda que GaAs tenha sido sempre mais dificil
de produzir do que o silicio (Pankove, 1971), as propriedades deste material permitem que 0s
elétrons alcancem velocidades cinco vezes maiores do que no silicio, devido ao
preenchimento preferencial do vale I' (Pankove, 1971; Ghandhi 1994 ;Sze, 2002) na banda de
conducéo, além da transicdo de gap direta, que o torna atraente para aplicagdes Opticas. Os
circuitos que normalmente utilizam Si, podem operar com velocidades de duas a quatro vezes
maiores quando em seu lugar é utilizado GaAs e preservando a mesma geometria
(Adashi,1994; Sze 1998; Singh 2003). Além disso, GaAs permite o uso de diferencas de
potencial menores, consumindo menos energia.

Heterojuncdes, que sdo constituidas da juncdo fisica entre dois diferentes
semicondutores ou a jungdo com um condutor ou isolante e um semicondutor (Einspruch

et.al., 1994), também d&o origem a diversos dispositivos presentes no nosso cotidiano, como
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por exemplo, o transistor de efeito de campo, onde se utiliza um semicondutor € um oxido
metalico de Si (Metal Oxide Semiconductor Field Effect Transistor - MOSFET). Sem este
dispositivo, a microeletrébnica moderna altamente integrada, presente nos computadores
atuais, nao seria possivel (Enderlein et.al., 1999). Este dispositivo é uma heterojuncao
composta principalmente pela juncdo de um semicondutor com um isolante. As heterojuncoes
isolante-semicondutor sdo de grande importancia para os dispositivos eletrdnicos
semicondutores (Schubert et.al., 1994; Enderlein et.al., 1999; Tang et.al. 2007). Este tipo de
heterojuncdo pode ser usado com o propdsito de isolacdo ou de camada passivadora.

Oxido de aluminio é um isolante com um grande potencial para a aplicacido em
dispositivos eletronicos devido a sua larga banda proibida, o que o torna um bom isolante
(Hong-Liang et.al. 2006).

Neste trabalho, foi realizada a deposicéo e a caracterizacdo de filmes finos de Arseneto
de Galio (GaAs) e de Aluminio (Al), bem como da heterojuncdo Al/GaAs, além de, com a
oxidacdo da camada de Al, obter uma camada de 6xido de aluminio sobre o filme de GaAs.
Este sistema serve para a investigacdo das caracteristicas relevantes do sistema para potencial
aplicacdo em transistores ou outros dispositivos eletronicos.

Os aspectos tedricos que sdo importantes para o entendimento e o desenvolvimento do
trabalho sdo abordados na secédo 2. A secdo 3 traz a apresentacdo dos materiais utilizados no
trabalho e também descreve os métodos usados para a obtencdo das amostras. As técnicas de
caracterizacdo usadas no trabalho sdo descritas na secdo 4. As técnicas abordadas nesta se¢ao
sdo a difracdo de raios-X, espectroscopia no infravermelho e medidas de caracterizacdo
elétrica (foto-induzidas, resisténcia em funcao da temperatura e corrente em funcdo da tensao
aplicada). Os resultados séo apresentados na secdo 5, e por fim a secdo 6 traz as conclusdes

baseadas nos resultados obtidos neste trabalho.
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E importante mencionar que os filmes finos de GaAs produzidos por Sputtering foram
cedidos pelo Prof. Dr. José Humberto Dias da Silva. Os resultados obtidos com estes filmes
de boa qualidade, serviram para comparacdo com as amostras obtidas por evaporagdo
resistiva, que € uma variacdo de técnicas empregadas em trabalhos pioneiros sobre deposicéo

de filmes finos de GaAs por evaporacao a vacuo (Davey,1968).
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2 — Aspectos Teoricos Relevantes.

Nesta secdo veremos com mais detalhes alguns conceitos citados na sec¢ao introdutéria

e outros conceitos que sdo fundamentais para a compreensdo do trabalho.
2.1- Condutores, Semicondutores e Isolantes.

A caracteristica mais marcante dos metais € que eles sdo bons condutores de
eletricidade a temperatura ambiente, ou seja, apresentam baixa resistividade, p. J& 0s
semicondutores apresentam uma resistividade comparativamente bem maior a temperatura
ambiente (Askeland, 2003). Ao contrario do que ocorre nos metais, a resistividade elétrica dos
semicondutores diminui & medida que a sua temperatura aumenta.

Conforme é mostrado no diagrama esquematico apresentado na figura 1, nos metais,
podem existir dois casos: as bandas de valéncia e de conducdo se superpdem ou a banda de
conducdo pode estar parcialmente preenchida. Com isso, nesses materiais sempre se tem
elétrons livres para a conducdo. Assim 0s metais sdo caracterizados por uma condutividade
elétrica muita alta. Existem niveis vazios, de mais alta energia, para 0s quais os elétrons de
conducdo podem ser transferidos caso sejam acelerados por um campo elétrico externo. Com
a elevacdo da temperatura, aumenta a freqiiéncia de choques entre os elétrons do metal e os
nacleos atbmicos, que passam a oscilar com maior amplitude. O resultado é que os elétrons
acelerados pelo campo elétrico externo sdo cada vez mais desviados pelos ndcleos atdmicos,
aumentando assim a resistividade elétrica do material. Os atomos metalicos possuem um, dois
ou trés elétrons em sua ultima camada eletrénica. Esses elétrons mais externos ao ndcleo
atdbmico néo se ligam a nenhum outro &tomo em um solido. Por ndo estarem ligados a nenhum
outro 4&tomo em particular, estes elétrons sdéo comumente chamados de elétrons livres. Nos
materiais metalicos sdo estes elétrons livres que mantém os a&tomos unidos entre si através de

atracdo eletrostatica com os nucleos atdmicos (ligacdo metalica).
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Metais e semicondutores se diferenciam também pelo namero de elétrons livres
disponiveis para a conducdo elétrica. Nos metais esse nimero é da ordem de 10? elétrons
livres por cm® (Valadares, 2005). Ja nos semicondutores esse niimero é mais reduzido, cerca
de 10%* a 10" elétrons livres por cm® (Valadares, 2005). Os materiais isolantes, por sua vez,
usualmente ndo dispdem de elétrons, por isso ndo conduzem eletricidade nem mesmo a altas
temperaturas.

O comportamento elétrico dos diversos materiais pode ser compreendido, a partir do
conceito de bandas de energia e utilizando o principio de exclusdo de Pauli, que governa a
distribuicdo dos elétrons nas bandas. De acordo com esse principio, se uma banda fica cheia, a
banda seguinte passa a ser ocupada.

Nos semicondutores intrinsecos, livres de impurezas ou dopantes, a zero Kelvin, os
elétrons preenchem teoricamente a banda mais baixa de energia (banda de valéncia), ficando
vazia a banda seguinte (banda de conducdo). Quando a temperatura do semicondutor é
elevada, elétrons da banda de valéncia absorvem energia térmica da rede cristalina, o
suficiente para alcancar a banda de conducéo, onde estdo livres para participar da condugéo
elétrica. O lugar deixado pelo elétron na banda de valéncia é denominado buraco,
contribuindo também para a conducdo elétrica (Callister, 2002). Quando o semicondutor
possui impurezas ou dopantes ele é chamado extrinseco. Na presenga de um campo elétrico, o
buraco se move no sentido oposto ao dos elétrons, entdo podemos atribuir ao buraco uma
“carga positiva”. A elevacao da temperatura resulta em um maior nimero de elétrons e
buracos disponiveis para a conducdo elétrica, proporcionando assim um aumento da
condutividade do semicondutor.

O sucesso dos semicondutores em dispositivos eletronicos deve-se a 3 principais
fatores (Seeger, 1997; Callister, 2002): 1) Existéncia de técnicas de sintetizacdo de materiais

semicondutores de alta pureza, com nivel de impurezas bem menor do que partes por bilhdo
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(os semicondutores constituem os materiais de mais alta pureza usada em aplicacdes praticas).
2) Existéncia de técnicas de cristalizacdo desses materiais com alto nivel de perfeicdo
cristalina. 3) E por fim disponibilidade de técnicas de dopagem (adi¢cdo de impurezas
especificas) controladas, em nivel de concentracdo e localizacdo no semicondutor, permitindo
assim que suas propriedades sejam mudadas localmente. Isso permite o desenvolvimento de
inimeros dispositivos eletrdnicos, dpticos e sensores.

Os materiais isolantes, assim como os semicondutores, a zero Kelvin, apresentam a
banda de valéncia totalmente preenchida. Contudo, a banda proibida (gap), € muito mais larga
nos isolantes, o que impede a transferéncia de elétrons da banda de valéncia para a banda de
conducdo com a elevacdo da temperatura, essa ficando vazia, em regides de temperatura
ordinérias, pois a energia térmica ndo é suficiente para a transicdo de elétrons entre as duas
bandas.

A figura lapresenta um diagrama comparativo simplificado entre os trés tipos de

materiais vistos até aqui, mostrando as diferencgas entre os gaps de energia.

Figura 1-Diagrama simplificado das estruturas de bandas de em a) isolantes, em b) semicondutores e em c) condutores, este
podendo ter duas possibilidades c,) com a banda de conducéo parcialmente cheia ou em ¢,) com superposic¢éo das bandas
(adaptado de Sze,2002).

Valores tipicos de gap de semicondutores estdo entre 0,5eV a 4eV, como exemplo
(Streetman, 2000) podemos citar o gap de Silicio 1,1eV, Germanio 0,7eV, Arseneto de galio
1,43, Nitreto de galio 3,4eV, Fosfeto de galio 2,3eV. Acima de 4eV 0s materiais ja séo
considerados isolantes como é o caso do O0xido de aluminio com ~9eV (Hong-Liang et.al.

2006).
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2.2 - Estrutura de Bandas de Energia de Semicondutores.

Cada semicondutor tem a sua estrutura de bandas especifica, com parametros
especificos de banda proibida (Eg), massa efetiva associada a cada vale de condugéo e
valéncia, natureza de transicdo direta ou indireta e outros. Podemos definir que um
semicondutor tem um gap direto quando a energia maxima da banda de valéncia coincide
com o minimo da banda de conducdo, com relacdo ao valor no espaco do momento cristalino
do elétron, como € o caso de GaAs. Quando esta coincidéncia ndo existir, dizemos que o
semicondutor possui um gap do tipo indireto, como é o caso de silicio e de germanio. As
propriedades dos elétrons no interior dos semicondutores sdo descritas pela solucdo da
equacdo de Schrodinger apropriada para o material que esta sendo estudado (Singh, 2003),
fornecendo a estrutura de bandas de energia em cada caso. A figura 2 traz a estrutura de banda
destes materiais no espaco do momento cristalino do elétron, mostrando as direcGes

cristalogréficas associadas.

Figura 2 - Estrutura de banda dos semicondutores em a) arseneto de galio, em b) silicio e em c) germanio. Entre colchetes as
direcdes cristalograficas (adaptado de Singh, 2003).

Semicondutores com gap do tipo direto, como € o caso de GaAs, podem apresentar
fendmenos Opticos (emissdo de luz), advindos de transi¢Bes da propria estrutura de bandas da
matriz. Lasers de semicondutores utilizam transi¢des interbandas diretas, quando elétrons séo
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excitados para a banda de conducdo por simples acréscimos de energia sem a necessidade de
mudangas no momento cristalino dos elétrons. A emissdo de luz ocorre quando o elétron
perde a energia que recebeu e volta para a banda de valéncia, emitindo com comprimentos de
onda da ordem do gap do material. Semicondutores com gap do tipo indireto também podem
apresentar propriedades dpticas, mas estes fenémenos Opticos ndo ocorrem espontaneamente,
pois nas transicGes interbandas além de mudancas na energia, sdo necessarias também
mudancas no momento cristalino dos elétrons (emissao ou absorcao de fénons).

2.3 — Filmes Finos.

Filmes finos sdo depositados sobre substratos para se obter propriedades que néo
seriam acessiveis somente pelos substratos (Smith, 1995). Algumas destas propriedades estdo
relatadas na tabela 1. Funcionalidades adicionais podem ser alcancadas pela deposicdo de
multiplas camadas de diferentes materiais apresentando um comportamento totalmente novo,
criando filmes com propriedades ainda desconhecidas. Por exemplo, filtros de interferéncia
Optica sdo constituidos de dezenas ou até mesmo centenas de camadas alternando entre altos e

baixos indices de refragdo (Smith, 1995).

Tabela 1 - Aplicagdes de Filmes finos (Smith, 1995).

Propriedade Aplicacao Propriedade Aplicacao
Optica Camadas Reflexivas e Quimicas Barreiras de Difuséo.
Antirefexivas. Protecdo contra oxidacdo ou
Filtros de Interfases. Ccorrosao.
Discos de Memorias. Sensores Gas/Liquido.
(CDs, DVDs...).
Elétricas Isolagdo. Mecanicas | Dureza.
Conducéo. Adsorgéo.
Dispositivos
Semicondutores.
Drives Piezelétricos.
Magnéticas | Discos de Memorias. Térmicas Camadas para barreiras 0 aumento
de calor.

Todos os processos de fabricacdo de filmes finos possuem 4 ou 5 etapas (Ohring,

1992; Smith 1995), as quais estdo representadas na figura 3 e sdo descritas logo a seguir.
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Figura 3 — Etapas do processo de formagéo dos filmes finos (adaptada de Smith,1995).
A fonte que d& origem ao filme pode ser sélida, liquida, vapor ou gas. Materiais

solidos precisam ser vaporizados para serem transportados até o substrato, 0 que pode ser
feito através de transferéncia de calor por um feixe de elétrons, por fétons (Ablasdo Laser),
por ions positivos (Sputtering) ou ainda corrente elétrica.

Na etapa de transporte, o fator de maior importancia € a uniformidade da taxa de
chegada sobre a area do substrato. Os fatores que afetam a uniformidade sdo varios e muitos
diferentes, como por exemplo, ma fixacdo e posicionamento do substrato, variagdes bruscas
na taxa de fornecimento do material, dependendo se o transporte é feito a médio vacuo
(pressdo da ordem de 102-10™ mbar (Ohring,1992)) ou a alto vacuo (pressdo de 10*-10°
mbar (Ohring, 1992)) ou se o transporte é feito por um meio fluido. Em alto vécuo, as
moléculas viajam da fonte até o substrato em praticamente linha reta. A uniformidade da taxa
de chegada do material fonte no substrato é determinada pela geometria. O transporte a alto
vacuo tem como a maior vantagem um acesso “limpo” a superficie do substrato. Ja para
deposi¢oes em meios fluidos ocorrem muitas colisdes entre as moléculas durante este passo.
As vantagens da deposicdo por um meio de fluido é a deposicdo a pressdo atmosférica sem
necessidade de bombas de vécuo.

O terceiro passo na formacdo do filme é a deposicdo do filme sobre a superficie do
substrato. O comportamento da deposi¢do é determinado pela fonte e fatores do transporte e
pelas condicdes da superficie do substrato. Existem trés principais fatores que determinaram a
condicdo na qual a superficie do substrato se encontra, como € mostrado na figura 3. Estes
fatores sdo: condicdo do substrato, reatividade da chegada do material e a contribuicédo

energética. A condicdo da superficie do substrato envolve a adsor¢do das moléculas que
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formardo as primeiras camadas do filme ao substrato. Temos dois tipos de adsorcdo: a
quimica (quimissorcdo) e a fisica (fisissor¢do). Na quimissor¢do os atomos (ou moléculas)
unem-se a superficie do adsorvente (substrato) através da formacdo de ligacdes quimicas
(geralmente covalentes) e tendem a se acomodarem em sitios que propiciem o maior nimero
de coordenacao possivel com o substrato. Ja na fisissor¢éo os &tomos se unem a superficie por
interacdes de van der Waals, que apesar de serem interacGes de longo alcance, séo fracas e
ndo formam ligacbes quimicas (Smith 1995; Ohring,1992). A difusdo superficial € um dos
fatores determinantes da estrutura do filme porque permite as espécies adsorvedoras encontrar
umas as outras, ou encontrar sitos ativos, ou encontrar sitios epitaxiais. Temos ainda a
nucleacdo que é a formacdo de aglomerados (clusters), estes constituem o ndcleo e sé se
tornam estaveis a partir de um tamanho critico, que depende das condi¢cdes de operagdo
(temperatura, supersaturacdo, irregularidades, etc). Se o cluster ndo atinge a estabilidade
necesséria, ele redissolve. E no estagio de nucleacio que os 4tomos se arranjam de uma forma
definida e periddica que leva a estrutura do cristal (Smith 1995). O fator reatividade refere-se
a probabilidade das moléculas que chegam ao substrato, reagirem com a superficie, ficando
incorporadas ao filme. O terceiro fator € a contribuicdo energética na superficie. Ela pode
ocorrer de muitas formas e ter profundos efeitos tanto na reatividade do material que esta
chegando quanto na composicdo e estrutura do filme. A temperatura do substrato é a fonte
basica da contribuicdo energética, mas existem outras fontes (por exemplo, o
bombardeamento de ions positivos carrega grandes quantidades de energia).

Contaminacdo é também uma questdo de grande importancia nas etapas de transporte
e deposicdo. A taxa de fornecimento € importante porque as propriedades do filme variam
com a taxa de deposicdo e com a proporcao dos elementos fornecidos para compor o filme.

O ultimo passo na confeccdo dos filmes finos é a analise do filme, que consiste em

medir as propriedades que sdo importantes para a sua aplicacdo. Estas medidas incluem
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dureza no caso de ferramentas revestidas, raios-X para analise estrutural, voltagem de ruptura
de filmes isolantes, medidas elétricas no caso de dispositivos microeletronicos, medidas de
indice de refracdo para filmes com aplicacdes opticas. A analise dos resultados é usada para
ajustar as condicfes em uma ou mais etapas de modo a se modificar alguma propriedade. A
analise do filme apds a deposicdo pode ser encarada com a fase final do processo de
acompanhamento na confeccdo do filme. O acompanhamento é importante em todas as etapas
no processo de confeccdo do filme. Um acompanhamento maior deve ser feito na etapa de
deposicdo do filme, pois € nesta etapa que o filme sera formado.

2.4 — Heteroestruturas.

Uma heteroestrutura é definida como uma estrutura composta na qual a composicao
qguimica muda de acordo com a posic¢do, por exemplo, uma juncado entre dois semicondutores,
entre metal e semicondutor ou ainda entre isolante e semicondutor (Einspruch et.al. 1994;
Enderlein et.al. 1999). Uma heterojuncdo ideal consiste em uma juncdo entre materiais
diferentes ou semelhantes, em que existe um plano de atomos em que toda identidade dos
atomos que participam da estrutura como um todo muda bruscamente. H& diversos tipos de
defeitos gerados por esta mudanca brusca na estrutura da interface. A causa mais 6bvia de tais
defeitos € a defasagem entre os pardmetros de rede dos materiais participantes (Einspruch
et.al. 1994). Isto produz defeitos na forma de deslocagfes em um ou outro dos materiais
participantes, e essa perturbacdo normalmente afeta as caracteristicas elétricas do sistema,
criando “armadilhas” localizadas para os portadores de cargas. Tais armadilhas podem
influenciar as propriedades elétricas na interface (Sze, 1998).

A caracteristica principal de uma heterojuncdo € que 0s gaps dos materiais
participantes sdo normalmente diferentes. Na maioria das vezes, existem descontinuidades
tanto na borda da banda de conducdo quanto na de valéncia. Estas descontinuidades déo

origem a maior parte das propriedades Uteis das heterojungdes (Einspruch et.al.1994;

28



Sze,1998; Sze, 2002). Como exemplo podemos citar a heterojuncdo GaAs e AlAs. Suas
constantes de rede sdo praticamente iguais, logo estes materiais quase nao geram defeitos ao
longo de sua interface. Isso ndo acontece na heterojuncdo Si e Ge, cujas constantes de rede
diferem significativamente, de modo que ao longo do plano da heterojuncdo existe uma
grande quantidade de defeitos na forma de deslocagdes em um dos materiais participantes, e
essa perturbacdo normalmente afeta as caracteristicas elétricas do sistema, criando
“armadilhas” localizadas na interface para os portadores de cargas. Se a densidade de tais
armadilhas for suficientemente grande, elas dominardo as propriedades elétricas na interface.
Para o caso da heterojuncdo Al,O3/GaAs, temos que suas constantes de rede sdo 0,47nm para
Al,O3 e 0,56nm para GaAs (JCPDF, fichas n® 893072 e 892706 respectivamente). Esta
diferenca é devido as estruturas, parametros de redes e direcdes cristalograficas preferenciais
diferentes que os materiais (Al,O3 e GaAs) apresentam. Logo com esta grande diferenca entre
0s parametros de rede esperamos uma alta concentracdo de armadilhas em sua interface.

E possivel crescer heterojuncdes entre diferentes tipos de semicondutores, e com
materiais que ndo sdo semicondutores como metais e isolantes. Em todos os tipos de
heterojuncBGes sempre ocorre 0 encurvamento das bordas das bandas de energia. Isto ocorre
devido ao alinhamento do nivel de Fermi dos materiais envolvidos, quando o equilibrio
termodindmico é alcancado. Para que este equilibrio seja possivel existe a troca de elétrons e
buracos através da interface da heteroestrutura (Einspruch et.al.1994).

2.5 — Heterojuncgdo Semicondutor-Isolante.

As diferencas entre as heterojuncGes de semicondutores e a heterojuncédo isolante-
semicondutor sdo principalmente de natureza quantitativa, estando associadas ao tamanho do
gap dos materiais aqui envolvidos. (Enderlein et.al. 1999).

Um diagrama de energia esquematico para uma heterojuncao isolante-semicondutor

genérica, antes e depois do equilibrio ser estabelecido, € mostrado na figura 4. A situacao
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representada, na qual a energia do gap do semicondutor fica totalmente dentro do gap do
isolante, ndo € a unica situacdo possivel, mas corresponde a uma situacdo tipica (Enderlein
et.al. 1999). Com a finalidade de alcancar o equilibrio termodinamico, portadores de carga
migram do lado do semicondutor para o lado do isolante. Isso porque os elétrons do
semicondutor tém inicialmente maior energia do que os elétrons do isolante. Com isso ocorre
o0 alinhamento do nivel de Fermi de ambos os materiais. Como o isolante possuia o nivel de
Fermi mais baixo, recebendo portadores, ocorre 0 encurvamento da banda de valéncia e de

conducéo do lado do isolante.

a) b)
Ec\ Ecl
EcS \ ECS
N S S R
E
------ B EVS \ EvS
Evl
Ev\

Figura 4 — Alinhamento de bandas entre isolante e semicondutor, em a) antes e em b) ap6s o equilibrio ser
estabelecido.

Para a confeccdo de heterojungdes, os isolantes que sdo investigados mais
intensamente incluem 6xidos e nitretos como SiO;, SisNg4, Al,O3, Ga,03, entre outros (Hong-
Liang et.al. 2006). Dentre estes, o Al,O3 é considerado um dos melhores isolantes com esta
finalidade, por causa de sua alta constante dielétrica e seu largo gap (~9eV) (Hong-Liang
et.al. 2006; Lin et.al. 2006).

Como parte dos objetivos do trabalho, duas heterojungbes simples foram
confeccionadas, sendo uma delas constituida pela heterojuncdo Al/GaAs, tendo tanto a
camada de GaAs quanto a de aluminio depositadas por meio da técnica de evaporagdo

resistiva. A outra heterojuncdo, é Al,Os/GaAs, confeccionada de forma idéntica & anterior,

30



porém passando por tratamentos que resultaram na oxidacdo do filme de aluminio. A figura 5

traz uma ilustracdo do dispositivo alcangado.

Figura 5 — Diagrama esquematico do dispositivo Al,O3/GaAs .
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3 — Materiais e Métodos.

Apresentamos nesta secdo os tipos de materiais investigados, bem como os métodos
utilizados para a confeccdo das amostras utilizadas no trabalho.
3.1 — Arseneto de Galio (GaAs).

Monocristais de GaAs adotam a estrutura Zinc Blende (figura 6). Esta estrutura
consiste na interpenetracdo de duas redes do tipo cubica de face centrada, com um atomo da
segunda rede posicionado a um quarto de distancia ao longo da diagonal principal do cubo da
primeira rede. Aléem de GaAs, os semicondutores do tipo Il1-V possuem o mesmo tipo de
estrutura, com a excecdo dos semicondutores IllI-V que tenham em sua composicdo
nitrogénio, como o0 GaN por exemplo, que possuem estrutura do tipo Wurtzite. Quando todos
0s atomos da estrutura Zinc Blende séo iguais, como é o caso de Si e de Ge, a estrutura passa
a ser chamada de diamante. Na estrutura de GaAs, cada atomo de Ga € ligado a quatro
vizinhos mais proximos de As e vice-versa.

A constante de rede de GaAs é de 0,56nm. Esta constante fica reduzida em
aproximadamente 0,01% para uma amostra ndo estequiométrica rica em As e sofre um
incremento da mesma proporcdo quando € rica em Ga. Os limites de estequiometria estdo

entre 49,998% e 50,000% de proporcao atbmica de As (Ghandhi, 1994)).

5

AN, | |
\l_/ v/
N0\

Figura 6 — Cela unitaria da estrutura Diamante e Zinc Blende. Para GaAs o parametro de rede é 0,56nm (Singh, 2003).

A estrutura de banda do GaAs, mostrada na figura 2(a) (secéo 2.2), tem sido estudada
teoricamente em detalhes por um certo nimero de grupos, devido as diversas vantagens que

GaAs apresenta, como por exemplo, sua alta velocidade em dispositivos eletrdnicos como em
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transistores de efeito de campo (Field Effect Transistor - FET). Isso acontece devido a alta
mobilidade eletrénica relacionada ao preenchimento preferencial do vale I' na banda de
conducdo e também a transi¢cdo de gap direto, tornando-o atraente para aplica¢fes dpticas.
(Adashi, 1994; Jun et.al, 2000; Singh, 2003; Ye et.al. 2005), conforme ja mencionado. GaAs é
muito empregado na fabricacédo de lasers de semicondutores (emitem luz coerente) e diodos
emissores de luz, sendo também utilizado em células solares e fotodetectoras e em circuitos
integrados. Assim sendo, a pesquisa deste material contribui em muito para o
desenvolvimento cientifico (Adashi,1994).
3.2 — Aluminio e Oxido de Aluminio.

O aluminio é encontrado na natureza sob a forma de 6xido. O 6xido de aluminio ou
alumina € o principal componente da bauxita. Industrialmente, a bauxita é purificada em

Oxido de aluminio, e o 6xido é depois convertido em aluminio metalico (Newton, 1999).

O aluminio puro é maleavel e fragil, porém suas ligas com pequenas quantidades de
cobre, manganés, silicio, magnésio e outros elementos, apresentam uma grande quantidade de
caracteristicas adequadas as mais diversas aplicacdes. Como exemplo, podemos citar sua
utilizacdo na construcdo civil para fabricacdo de esquadrias, na fabricacdo de pecas de
veiculos automotores, em embalagens descartaveis e também vem sendo usado na industria
elétrica na fabricagédo de fios e cabos. Aluminio possui coloracéo prateada, seu ponto de fusao
é de 660°C e ponto de ebulicéo entre 2.327-3.450°C. E um excelente condutor de eletricidade

(Newton, 1999).

Oxido de aluminio pode ser obtido através da oxidagio térmica do aluminio. O
diagrama de fases do sistema aluminio-oxigénio (Al - O) (figura 7) mostra em quais

condicGes o aluminio pode ser oxidado (Massalski, 1990).
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Figura 7 — Diagrama de fases do sistema aluminio-oxigénio, onde L; é o aluminio em sua fase liquidae L, é

oxido de aluminio na sua fase liquida (adaptado de Massalski, 1990).

Quando oxidado, o aluminio passa a ter formula Al,O3; também chamado de alumina.
Podendo existir em vérias fases cristalinas, entretanto a mais estavel é a fase hexagonal alfa

(Paglia, 2004).

3.3 — Pulverizacéo Catodica (Sputtering).

O método de deposicdo de filmes finos por Sputtering é uma técnica versatil por
possibilitar a deposicdo de uma quantidade variada de filmes sobre diferentes tipos de
substratos. Atualmente vem ampliando sua utilizacdo em relacdo a outras técnicas, entre
outras razdes por gerar menos residuos que algumas técnicas tradicionais de sintese de filmes
finos (Pereira, 2003). Essa técnica consiste na retirada de atomos da superficie de um sélido
pelo bombardeamento com ions de alta energia, 0s quais sdo gerados por uma descarga
elétrica em um gas inerte confinado em uma cdmara a baixa pressdo. Esse processo de ejecao

dos atomos do material ocorre como resultado da transferéncia de momento dos ions
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incidentes para os atomos do material bombardeado (alvo). Os atomos ejetados do alvo
percorrem um determinado espacgo até a condensacdo pelo chogue com o substrato, dando
origem ao filme (Wasa,2004; Lima, 2006).

A producdo de uma descarga gasosa luminescente de corrente continua é obtida
aplicando-se uma tensdo entre dois eletrodos imersos em um gas a baixa pressao. A diferenca
de potencial aplicada entre os eletrodos produz uma pequena corrente elétrica de baixa
intensidade, devido a pequena guantidade de ions gerados por uma variedade de processos.
Aumentando a diferenca de potencial, uma fracdo adicional de energia é fornecida as
particulas carregadas do gas. Fornecendo-se energia suficiente para essas particulas,
desencadeia-se um processo de producdo de elétrons por colisdo no catodo (alvo), dando
origem aos chamados elétrons secundarios. Estas particulas também ionizam atomos do gas
produzindo pares elétron-ion que se dirigem aos seus eletrodos correspondentes. Devido ao
aumento de elétrons livres, a corrente elétrica no sistema aumenta rapidamente.

Aumentando ainda mais a tensdo, desencadeiam-se processos de colisGes de ions
positivos do gas com o catodo e em consequéncia disso, ocorre a producdo de elétrons
secundarios adicionais, gerando assim uma reacdo em cadeia que auto-sustenta a descarga.
Nesta etapa, denominada normal, hd uma queda de tensdo com um aumento abrupto de
corrente e da luminescéncia devido a descarga no géas. A densidade de corrente ndo é
constante em todos os pontos do catodo pela regido normal. Quando todo o catodo é coberto
pela luminescéncia, um aumento na tensdo aplicada produz um aumento de corrente. Assim,
alcanca-se a regido denominada de descarga anormal e é essa regido que se utiliza para o
processo de deposicdo. Devido ao catodo receber uma corrente elétrica por toda sua area,
proporciona-se uma deposicao uniforme do filme desejado.

A aplicacdo de uma tenséo excessiva aos eletrodos provocara o rompimento da rigidez

dielétrica do gas, ocasionando uma descarga com consequente reducdo da tensdo e aumento
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de corrente elétrica. A regido luminescente, proxima ao catodo, é denominada de
luminosidade do catodo e a radiacdo emitida é consequiéncia do decaimento eletrénico orbital
de atomos superficiais do catodo e também dos préprios ions quando da ocorréncia de
colisGes destes com o catodo. Nas vizinhancas, existe uma regido de pouca luminosidade
denominada espacgo escuro do catodo. Nesta regido, os elétrons secundarios emitidos pelo
catodo irdo percorrer uma distancia correspondente ao seu livre caminho médio, adquirindo
energia suficiente para ionizar através de colisdes com os atomos do gas. Uma maneira de se
conseguir aumentar a taxa de deposicdo é justamente aumentar o livre caminho médio das

particulas carregadas (Wasa,2004; Lima, 2006).

3.4 — Evaporacao Resistiva.

A evaporacdo resistiva foi escolhida como método de deposicdo de filmes neste
trabalho por ser um método relativamente mais simples que outros métodos e também porque
é uma continuidade aos estudos realizados anteriormente em nosso laboratério (Castro, 2004).
Além disso, representa uma proposta de continuidade a investigacdo da evaporacdo de
semicondutores em vacuo (Davey, 1968), sendo entdo uma contribuicdo para trabalhos da

mesma natureza.

Neste método, os materiais a serem evaporados sdo colocados em cadinhos ou
filamentos metalicos, que sdo geralmente feitos de tungsténio (W), tantalo (Ta) ou molibdénio
(Mo), e sdo aquecidos por efeito Joule. A corrente que deve passar pelo cadinho ou filamento
varia conforme o material a ser evaporado. A evaporadora usada para a confeccdo das
amostras foi uma evaporadora da marca Boc Edwards, modelo Auto 500 Evaporation System
(figura 8). Este sistema esta equipado com o0s seguintes acessérios: Unidade Oscilatoria,

Cristal de Quartzo, Medidor de Espessura (FTM7 — Film Thickness Monitor), Controle de
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Alta e Baixa tensdo, Porta Substrato, quatro posi¢des independentes para colocacdo de

diferentes tipos de materiais e sistema de cobertura manual (Shutter).

Figura 8 — Evaporadora BOC EDWARDS AUTO 500.

O transporte do material é feito em vacuo, com uma presséo inicial da ordem de 1x107
mbar, e quando terminada a evaporacdo do material fonte, a pressdo residual no interior da
clpula ndo ultrapassa 3x10™ mbar. Para garantir uma melhor homogeneidade na espessura
dos filmes, o porta substratos possui um eixo de rota¢do. Dentro da cupula de vidro, existe um
cristal de quartzo piezelétrico ligado ao medidor de espessura. Este sistema fica encarregado

de fornecer a taxa de deposicdo e a espessura dos filmes depositados.

3.5 — Preparacao das Amostras.

Para que bons filmes sejam formados é necesséaria a limpeza do substrato para que néo
ocorram contaminac6es na estrutura do filme. Os substratos utilizados foram laminas de vidro
borossilicato da marca Objekttrager com area superficial de 76x26 mm. Estas laminas séo
limpas em uma solugéo detergente 10% (Extram MA 02 neutro, marca Merck). As laminas

foram mantidas nesta solucdo por 24 horas. Apos este procedimento, as laminas sdo secadas
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utilizando um soprador de ar quente, evitando-se que se tenha qualquer contato com a

superficie da lamina.

Terminado o processo de limpeza dos substratos, estes agora sdo fixados ao porta
substrato da evaporadora, ndo sofrendo nenhum tipo de aquecimento ou resfriamento durante
a evaporacdo. O GaAs usado para a confec¢do das amostras foi da marca Sigma — Aldrich
Corporation, com pureza de 99,99%. O aluminio usado foi da marca Aldrich Chemical
Company, Inc, possuindo uma pureza de 99,99%, o material esta na forma de fio e possui um
diametro de 0,25 mm. Os cadinhos e filamentos usados para a evaporacao destes materiais sdo

feitos de Tungsténio (W).

ApoGs a evaporagdo dos materiais, o filme esta pronto para as primeiras medidas de
caracterizacdo. A seguir as amostras retornam a evaporadora para a deposi¢do dos contatos.
indio (In), da marca Balzers, também de alta pureza, foi escolhido como o material para servir
de contato nas amostras de GaAs. Uma mascara de sombra € feita para delimitar a area que 0s
contatos serdo depositados. Apos a deposicdo dos contatos de In, as amostras séo levadas para
um tratamento térmico, para que ocorra a difusdo do metal no filme e entdo diminuir a
resistividade elétrica dos contatos (visto com mais detalhes na secdo 3.5). Depois do
tratamento térmico, sdo entdo fixados na amostra, utilizando tinta de prata, pequenos fios
elétricos que servirdo para fazer as conexdes elétricas nos equipamentos de medidas. Com

isso, a amostra de GaAs esta pronta para as caracterizacgoes elétricas.

O processo de confecgédo da heterojuncdo com Al ou Al,O3 € muito similar, entretanto
temos uma etapa antes da colocagdo dos contatos de In. Esta etapa inclui a deposicdo de
aluminio sobre o filme de GaAs, para isso deve ser feita uma mascara para a protecdo da
regido onde os contatos de In deverdo ser depositados. Com a camada de Al depositada, esta

heterojuncdo é levada para o tratamento que oxidara o aluminio. Ap6s a oxidacdo do
38



aluminio, outra mascara deve ser feita agora para proteger a regido onde estd a camada
oxidada, mas uma pequena regido sobre esta camada deve ser deixada descoberta para a
deposicdo de In (esta regido sera o gate do dispositivo ou da heterojuncdo Al/GaAs). Também
deve ser deixada descoberta a regido para a deposicdo de In sobre o GaAs. O Esquema da
figura 9 ilustra os processos de deposicdo de contatos tanto nos filme de GaAs quanto nas

heterojuncdes.

Figura 9 — Etapas da deposicdo dos contatos, em a) sobre filmes de GaAs e em b) sobre a heterojun¢éo Al,O3/GaAs.

3.6 — Dimensd@es das amostras investigadas.

Na figura 10 esta representado um esquema geral para as amostras obtidas e na tabela

2 séo apresentados os valores das dimensdes de cada uma das amostras estudadas.

Figura 10 — Diagrama esquematico geral das amostras. As dimensdes mostradas séo diferentes para cada tipo de
amostra e estdo sumarizadas na tabela 2.
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Tabela 2 — Valores das dimensdes das amostras.

Dimensoes do Filme | Dimensdes do Dimensoes do Dimensoes do

de GaAs. Filme de In Filme depositado Gate.
(contatos). sobre GaAs.

SP92 268 - - - -
SP93 14 1,2 | 2.400 0,4 459 - - - -
SP94 15 1,2 700 0,4 420 - - - -
ER1 2,5 1,0 316 0,6 304 - - - -
ER2 2,5 0,9 316 0,6 304 - - - -
Al/GaAs 2,0 1,2 316 0,4 398 0,7 257 0,4 0,5
Al;,03/GaAs | 2,5 11 316 0,4 398 1,0 <257 0,5 0,5

3.7 — Tratamento Térmico (TT).

Neste trabalho empregamos dois tipos de TT: um deles mais simples, com a finalidade
de melhorar o contato elétrico entre o filme de GaAs e o filme de In (o contato elétrico da
amostra) através do processo da difusdo. Este tipo é também utilizado nas heterojuncdes com
a mesma funcdo. O outro TT utilizado foi um tratamento em um forno com atmosfera

controlada de O, com o objetivo de oxidar o Al formando assim o Al,Os.

O TT para difusdo dos contatos é necessario, pois quando € feita a juncéo fisica entre
um metal (In) e um semicondutor (GaAs) ocorre a formacdo do que chamamos de barreira
Schottky. A barreira pode na maioria dos casos interferir de modo inconveniente na conducao
elétrica. Um modo para eliminar este problema é promover a difusdo do metal na rede do
semicondutor. Com isso ocorre a formacdo de uma camada altamente dopada proximo da
interface e entdo, o estreitamento da barreira de potencial, ficando a conducéo elétrica
favorecida pelo tunelamento de elétrons através da barreira (Scalvi, 1993). Assim, a condugéo
elétrica na interface metal-semicondutor fica mais bem estabelecida. O TT feito nos filmes de
GaAs e nas heterojuncdes (Al/GaAs e Al,O3/GaAs) foram realizados a uma temperatura de

100 °C por uma hora com rampa de aquecimento de 5 °C/min e o resfriamento foi feito de
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forma natural até que se atingisse a temperatura ambiente. Este valor de temperatura foi
escolhido como uma adaptacéo a trabalhos anteriores (Ghita, 2005), onde foi utilizado um TT
em temperaturas em torno de 400 °C por um minuto. Diminuimos este valor para 100°C,
porém aumentamos significativamente o tempo (1 hora) para tentar minimizar o efeito
retificador da barreira Schottky sem provocar nenhum dano térmico ao filme de GaAs, pois
este ndo suporta temperaturas muito elevadas na atmosfera ambiente, o que foi verificado
experimentalmente. No entanto, ndo temos garantia de que este tratamento seja efetivo para
promover uma boa difusdo dos contatos de In na amostra, de modo que ele foi feito para

apenas tentar minimizar o efeito retificador, mencionado acima.

O outro TT foi realizado em atmosfera controlada de O, nas amostras de Al para sua
oxidacdo. Com a analise do diagrama de fases do sistema aluminio-oxigénio (figura 7), foi
possivel notar que o aluminio sofre a oxidagdo em temperaturas proximas de 600 °C. Assim,
esse tratamento foi realizado a temperatura de 620 °C por uma hora com rampa de

aguecimento e resfriamento de 5 °C por minuto.

Inicialmente seria feito 0 mesmo tratamento térmico em atmosfera de O, na
heterojuncdo Al/GaAs, para que fosse oxidada a camada de Al. Porém, como foi verificado
experimentalmente, o filme de GaAs ndo suporta uma temperatura tdo elevada. Outro fator
que impossibilita a oxidacdo da camada de Al nesta heterojuncdo é que um tratamento
térmico em atmosfera de oxigénio causaria a oxidacdo do filme de GaAs. Este processo de
oxidacdo ocorre pela quebra da ligacdo Ga-As, onde o oxigénio € quimissorvido pela
superficie, e subseqiiente nucleacdo dos oxidos de Galio e Arsénio (Ghandhi, 1994). O
processo de crescimento destes dxidos de Galio e de Arsénio ocorre provavelmente por: a)
difusdo do oxigénio e b) da difusdo de ambos, Galio e Arsénio, “para fora” através da camada

de oxido para a superficie onde eles sdo convertidos nos seus respectivos 0xidos (Murarka,
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1975; Ghandhi, 1994). Para constatacdo dessas hipdteses, uma amostra da heterojuncéo
Al/GaAs foi levada ao TT a 400°C por duas horas com taxa de aquecimento e resfriamento de
5°C/min com atmosfera de O, de latm. Apds esse tratamento, foi verificado que o filme de
GaAs que antes do TT tinha coloragdo escura (visto através da lamina de vidro), apés o TT
teve sua coloracdo alterada, ficando amarelada, conforme mostrado na figura 11. Essa
mudanca € uma boa indicacao de que o GaAs deve sofrer as reacdes quimicas descritas acima,
durante o TT. Portanto a oxidacdo da camada de Al sobre o filme de GaAs, pelo processo

descrito nesta secdo, ndo seria viavel.

Figurall — Fotos de heterojuncgdes de Al/GaAs vistas através do substrato de vidro. Do lado esquerdo est uma
heterojuncdo sem TT, e a direita outra heterojun¢do com o TT em atmosfera de O,.

3.8 — Anodizacao do Aluminio (Oxidacao Anodica).

Em virtude da impossibilidade da oxidagdo da camada de aluminio sobre o filme de
GaAs, um outro método para a oxidacdo da camada de aluminio se fez necessario. A
anodizacao é um processo eletroquimico que transforma a superficie do aluminio em oxido de
aluminio (Martins,2009). Na superficie de contato entre o aluminio (&nodo) e a solugéo

aquosa e acida de eletrdlitos, ocorre a reacdo eletroquimica de oxidacdo, que gera uma
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camada de o0xido de aluminio. As reacfes de oxidacao e reducdo que ocorrem no Processo Sao

(Timoteo et.al.,2006):

Reagdo de Oxidagéo: 24l + 3H,0() — Al 055y + 6H(yq) + 6e”
Reacdo de Redugéo: 4e~ + 4H ;) — 2H, (g
Como céatodo foi utilizado uma folha de cobre. No anodo é colocado o filme de
aluminio ou a heterojungio com a camada a ser oxidada. E utilizada uma solucio 4cida a
20%, o &cido recomendado para este tipo de experiéncia é o sulfirico (H,SO,4), com uma
diferenca de potencial de 15V (Martins, 2009; de Melo, 2007). Entretanto quando este
procedimento foi realizado vérias amostras foram perdidas, provavelmente devido a forca
acida da solucéo e a alta diferenca de potencial aplicada. Assim utilizamos uma solucdo 5%
de H,SO, e também a diferenca de potencial foi diminuida para 5V. O esquema da figura 12

como as ligacdes feitas para realizar o processo de anodizagéo.

Fonte de Tensao

‘ Filme de Aluminio ou
Folha de Cobre Dispositivo Al,0;/GaAs

Solugdo Acida

Figura 12 — Esquema da anodizagéo.

43



4 — Técnicas de Caracterizacao.

Nesta secdo descrevemos as principais técnicas que foram utilizadas no
desenvolvimento do trabalho para a caracterizacdo tanto estrutural, como Optica e também
elétrica das amostras obtidas.

4.1 - Difracéo de Raios — X.

A difracdo de raios-X (DRX) de filmes finos foi importante para verificacdo das fases
cristalinas presentes nos filmes obtidos. Além disso, 0 DRX foi util para confirmar a oxidagéo
dos filmes de Al.

4.1.1 - As Direcdes difratadas dos raios-X .

Os raios-X ao atingirem um material podem ser espalhados, sem perda de energia
pelos elétrons de um atomo (dispersao). O feixe de raios-X apos a colisdo com os elétrons da
estrutura eletrébnica do material, muda a sua trajetoria, mantendo, porém a mesma fase e
energia do feixe incidente (figura 13). Se 0s atomos que geram este espalhamento estiverem
arranjados de maneira sistematica, como em uma estrutura cristalina, apresentando entre eles
distancias préximas ao do comprimento de onda incidente, pode-se verificar que as relacdes
de fase entre os espalhamentos tornam-se periddicas, devido a interferéncia construtiva entre
os feixes difratados entre os planos atbmicos. Esses efeitos podem ser observados em varios
angulos incidentes.

Cristais consistem em planos de atomos que sdo separados por uma distancia d
(Figuras 13 e 14), e que pode envolver muitos planos atdmicos, cada um com diferentes
espacamentos. Para distinguir entre estes planos, s&o introduzidos os indices de Miller. Para a
familia dos cristais cubicos, estes formam um sistema ortogonal (Callister, 2002; Askeland,

2003).
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Filme Substrato
Raio —X incidente

20
Raio —X difratado

Cristalito Detector

Planos Atomicos

Raio —X incidente

Raio —X difratado

Figura 13 - Caracteristicas basicas de um experimento tipico DRX (adaptado de Brundle et.al., 1992).

Figura 14 — Vérios planos atdmicos e seus d-espagcamentos no sistema cubico simples em a); e indices de Miller
dos planos atbmicos para uma cristal cibico simples em b) (adaptado de Askeland,2003).

Quando ha interferéncia construtiva de raios-X, espalhados pelos planos atbmicos de
um cristal, um pico de difracdo é observado no difratograma. A condicdo para inferéncia
construtivas dos planos com espacamento dpg € dada pela lei de Bragg (Stout et.al., 1989;
Brundle et.al., 1992):

n = 2dyi;senf (1)
onde 6 € o angulo formado entre os planos atdmicos e o feixe de raios-X incidente (adngulo de
Bragg) (Figura 13). Para a difracdo ser observada, o detector deve ser posicionado com um
angulo igual a 26p. Para amostras monocristalinas, sé existe um tipo de orientacdo para cada
plano (hkl), e assim quando as condi¢des de difracdo sdo satisfeitas, ocorre o aparecimento de

um méaximo de difracdo no difratograma experimental (Brundle et.al., 1992).
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Filmes finos podem ser compostos de cristalitos (pequenas regides cristalinas), com
uma distribuicdo de orientacdes. Se essa distribuicdo é totalmente aleatoria, entdo a difracdo
ocorre a partir de qualquer um dos cristalitos, que com a orientacdo adequada satisfaz as
condicdes difracdo. Os raios-X difratados emergem como pequenos feixes em relacéo ao feixe
incidente com um angulo de abertura 20y, criando um padrao de difracéo.

A distribuigdo de orientacdes que os cristalitos assumem em filmes finos pode variar
conforme o método de deposicdo, podendo ser monocristalino, ou ter uma textura de fibras
completa. Entre esses dois possiveis extremos, os filmes podem assumir uma orientacao
preferencial (textura de fibra incompleta), ou ainda uma distribuicéo aleatéria (sem orientacdo
preferencial). A intensidade dos feixes difratados depende da quantidade de cristalitos
orientados em uma mesma diregéo (Stout et.al., 1989; Brundle et.al., 1992).

O grau de orientacdo influencia nas propriedades dos filmes que em geral estdo
ligados a anisotropia de algumas propriedades fisicas. Também, a dificuldade de identificar as
fases cristalinas presentes nos filmes com mudltiplas fases estd ligada a orientacdo que 0s
filmes podem ter.

4.1.2 - Tamanho dos Cristalitos.
O tamanho médio dos cristalitos pode ser estimado pela equacdo de Scherer (Stout

et.al., 1989; Wypych, 1998; Brundle et.al., 1992).

092
- (B—b)cos6

()
Onde t é o tamanho médio dos cristalitos, 6 é o &ngulo formado entre os planos atdmicos e 0
feixe de raios-X incidente, A € o comprimento de onda dos raios-X utilizado, B é o

alargamento da linha de difracdo medida a meia altura de sua intensidade méxima para o

difratograma da amostra e b é o alargamento da linha de difracdo medida a meia altura de sua
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intensidade maxima de uma amostra padrdo. Essa correcdo tem a finalidade de subtrair
qualquer alargamento que o proprio difratbmetro pode acrescer nas medidas.
4.1.3 - Determinacao da Orientacao preferencial (Textura).

Em filmes policristalinos, o valor da orientacdo preferencial pode ser estimado por
comparacdo das intensidades. O coeficiente de textura pode ser utilizado para a determinacéo
da orientacdo preferencial e € definido pela equacdo (3) (Ramgir et.al., 2006; Martel
et.al.,2007).

(29
l
= sl

Onde lny é a intensidade medida, ink € intensidade de um padréo, N é o niUmero de picos que a

(3)

amostra apresenta.

CT deve ser calculado para todas as orientagdes que a amostra apresenta. Devido a
forma como CT ¢ definido, este pode assumir valores entre 0 < CT < N. Portanto, 0 maximo
valor que CT pode apresentar € igual a N. Assim podemaos ter trés situacdes possiveis: 1) 0
CT € muito préximo de N, indicando uma orientacdo altamente texturizada. 2) O CT ¢
proximo de zero, indicando orientagcbes muito pouco texturizadas. 3) O valor total que CT
pode assumir fica distribuido para todas as orientagdes presentes no difratograma, indicando
que a amostra deve possuir uma orientacdo aleatoria de crescimento (Ramgir et.al., 2006;
Martel et.al.,2007).

O difratdmetro de raios-X utilizado foi um difratbmetro Rigaku modelo D/MAX —
2100/PC equipado com uma fonte de radiagio de Cu (Ko = 1,5405 A) e um filtro de Ni para
remover a radiacéo referente a linha Kgdo cobre. Este aparelho esta instalado na Central de

Laboratdrios da Faculdade de Ciéncias na Unesp campus de Bauru.
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4.2 — Caracterizacdo Optica.

A caracterizacdo Optica tem por finalidade determinar as caracteristicas Opticas,
incluindo a absorcdo Optica, que o material pode apresentar. Definimos como absorcdo dptica
a perda de intensidade que uma determinada radiacdo eletromagnética tem quando esta
atravessa algum meio material. Alguns materiais comegcam a apresentar transicdes eletronicas,
devido a absorcdo Optica, ja na regido do infravermelho. Porém, estas transicdes sdo mais
comuns na regido do espectro visivel e do ultravioleta. GaAs possui um gap de 1,43eV, o que
representa uma absorcdo na regido do infravermelho proximo (Ghandhi, 1994). A absorcao
estd relacionada com a espessura da amostra, o que pode ser verificado através da equacao

(Askeland, 2003):

IT = Io.e_a'd (4)

onde I+ é a intensidade do feixe transmitida, Iy é a intensidade do feixe incidente, d é a

espessura da amostra e a é o coeficiente de absorcdo dptica.

O coeficiente de absorcdo Optica pode ser estimado através da equacgdo

(Pankove,1971; Terrier, 1997, Babu 2009):

2,3026.10g(%)

a = p (%)

onde T, é a transmitancia da amostra na freqtiéncia v.

Existe uma relacdo (equacdo (6)) na qual é possivel estimar o gap de materiais
semicondutores a partir do coeficiente de absorcéo Optica, deste que este material apresente
transicOes eletronicas referentes a borda fundamental de absor¢do (Pankove, 1971; Terrier,

1997; Babu, 2009).
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(. h.v)*/y = D. (h.v—E;)

onde h é a constante de Planck, v é a freqliéncia da radiacdo incidente na amostra, D é uma
constante de proporcionalidade (Pankove, 1971) e y assume valores diferentes para transi¢oes
diretas (y=1) e para transicdes indiretas (y=4). Quando os filmes sdo predominantemente
amorfos pode-se utilizar y=4(gap de Tauc) para um melhor ajuste na estimativa do gap das
amostras. (Kim, 1999).

4.2.1 — Espectroscopia na Regido do Infravermelho.

Um grafico da razdo entre intensidade transmitida e incidente em funcéo do nimero de
ondas ou comprimento de onda que corresponde a regido do infravermelho é o que
denominamos espectro de infravermelho.

O espectro de infravermelho é comumente graficado em um dos trés formatos: como
transmitancia, refletancia, ou absorbancia. Se uma medida é feita medindo a fracdo de luz
transmitida através da amostra, esta relacdo é definida como (Wilson et.al., 1995; Brundle

et.al., 1992).
-, o
07y

onde T, € a transmitancia da amostra na frequiéncia v, e I; é a intensidade de luz transmitida.

Do mesmo modo, se é uma medicao da luz refletida a partir da superficie da amostra,
entdo, a razdo R, € feita da seguinte forma: substituindo I; pela intensidade de luz refletida I,
na equacéo (7). O terceiro formato, absorbancia, esta relacionado com a transmissédo pela Lei
Beer-Lambert (Brundle et.al., 1992):

A, =—Log(T,) (8)
No espectro de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) todas as freqtiéncias

sdo emitidas pelo interferdbmetro que seguiram 0 mesmo caminho éptico, mas diferem no

tempo em que sdo emitidas. Assim, estes sistemas sao referidos como dispersdo temporal. Os
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dados de saida intensidade-tempo do interferémetro sdo submetidos a uma transformada de
Fourier para que possam ser convertidos em unidades mais familiares do espectro de
infravermelho (intensidade, nUmero de ondas) (Bueno, 1989; Brundle et.al., 1992).

4.2.2 — Célculo da Espessura de Filmes Finos.

Para que se possa fazer este tipo de calculo & necessario que o espectro de
transmitancia dos filmes apresente franjas de interferéncia. Este tipo de fendmeno ocorre
devido a interferéncia optica da luz entre as interfaces ar-filme e filme-substrato (Maia, 2006),
que traduz na forma de franjas de interferéncia. Estas franjas sdo um indicativo de que o filme
possui um bom grau de homogeneidade na sua espessura (Maia, 2006).

Quando existe regularidade na periodicidade dos maximos e minimos das franjas de
interferéncia podemos atraveés das equacBes 9, 10 e 11 estimar a espessura do filme

(Manifacier et.al., 1976; Maia, 2006).

1
ne=[/+0>=n2"] " (9
€
J= %(noz +ng?) + 2ngng —(T;”“x_T"f"”) (10)

onde ns é o indice de refracdo do filme, ny € o indice de refracdo do meio do qual a radiacdo
infravermelha provém ao penetra no filme, em nosso caso é o ar, portanto no = 1. A variavel
ns € o indice de refracdo do substrato.

O valor da espessura é dado pela equagéo (11).

g Shiks
2(np(A)A2—nr(A2)44)

(11)

onde S é o nimero de oscilagdes entre dois maximos ou dois minimos ndo adjacentes. Para
dois maximos ou dois minimos adjacentes S = 1, assim os valores de ng(X;1) e ngA;) Sdo 0s
indices de refracdo para os dois maximos ou minimos escolhidos (adjacentes ou ndo) em A, ¢
A2. O espectrofotdmetro utilizado para as analises infravermelho é um espectrofotdmetro

Nicolet, modelo Magna-IR 760 Spectrometer E.S.P., que estd atualmente instalado no
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Laboratorio de Catalise e Eletrocatalise na Unesp, campus de Bauru, sob responsabilidade do
Prof. Dr. Antonio Carlos Dias Angelo. As medias de absorcdo 6ptica na regido do Uv-visivel
foram realizadas em um espectrofotometro Cary 1G, marca Varian, o qual esta sob
responsabilidade da prof. Dr2 Ligia de Oliveira Ruggiero.

4.3 - Medidas de Resisténcia em funcdo da Temperatura (R x T).

Nesta medida originalmente sdo obtidos valores de resisténcia para varias
temperaturas. A medida ¢ feita resfriando a amostra até uma temperatura de 20K. A seguir a
taxa de aquecimento é fixada em 3K/min e a amostra fica submetida a uma tensdo de 1V.
Com os dados e resisténcia é possivel obter a resistividade do material depositado, que é uma
forma mais apropriada de estudar o mesmo. A resistividade pode ser obtida atraves da

equacao:
__RA
P= (12)

onde p é a resistividade do material que compBe a amostra, R é a resisténcia da amostra em
uma determinada temperatura, A é a area da secdo transversal de conducao (formada entre a
espessura e a largura da amostra), | € a distancia entre os contatos elétricos da amostra. Essas
dimensGes para cada filme investigado estdo descritas na tabela e da se¢éo 3.6.

Com o aumento da temperatura os elétrons absorvem energia térmica suficiente para
quebrar a ligacdo covalente, contribuindo para o aumento de portadores livres (elétrons e
buracos) na rede do semicondutor. Ou seja, estes elétrons sdo levados da banda de valéncia
para a banda de conducéo, logo a resistividade do material diminui conforme a temperatura se
eleva. Este € o comportamento esperado para as amostras de GaAs e as heterojuncdes na
ligacdo c-d (fonte-dreno). Ainda nas heterojuncdes, para o Al/GaAs, na ligacdo b-c (fonte-

gate) é esperada uma resisténcia muito inferior a encontrada na outra ligacdo, devido a
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estrutura da heterojuncdo. Ja para o dispositivo Al,03/GaAs, na ligacdo b-c (fonte-gate) é
esperado uma resisténcia superior, em funcéo da camada de alumina.

Através desta medida é possivel determinar a Energia de Ativacao de niveis de energia
de estados localizados (defeitos) presentes na amostra. Esta energia corresponde a niveis de
energia permitidos no interior do gap do material, decorrente do surgimento de defeitos na
constituicdo da amostra. Podemos obter o valor da energia de ativacdo a partir da equacao

abaixo (Scalvi,1991):

Eq
kp.T

In (i) = In(K,.u.N,) — (13)

q.R
onde q € carga do elétron, R € a resisténcia da amostra, K. é uma constante que depende de
fatores geométricos, u € a mobilidade (que é considerada constante para pequenas variacdes
de temperatura), N é a densidade de estados, E, € a energia de ativacao, k, é a constante de
Boltzmann e T é a temperatura.

Quando fazemos o grafico de In(1/gR) em funcdo 1/T é esperado que este grafico seja
uma reta. O coeficiente angular desta curva fornece a energia de ativacdo para ionizacdo do
defeito para uma determinada regido de temperatura, o que pode ser verificado na equacao
(13). Quanto menor o nimero de defeitos, mais linear é o grafico, com regides bem definidas
da ionizacdo destes defeitos. J& para amostras com maior quantidade de defeitos, a curva
tornasse claramente ndo linear como consequiéncia das diversas energias de ionizacdo dos
defeitos presentes (grafico se aproxima ao de uma hipérbole).

Os equipamentos usados nesta medida e nas demais medidas de caracterizacao elétrica

sdo mostrados na figura 15, sendo listados na tabela 3.
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Figura 15 — Equipamentos usados nas medidas elétricas. A identificagdo dos nimeros esté na tabela 3.
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Tabela 3 — Especificacao de Equipamentos usados na caracterizagao elétrica.

Equipamento

Especificacoes

Equipamento

Especificacoes

1 | Eletrometro | Marca: KEITHLEY. 6 | Bomba | Marca: EDWARDS.
Modelo: 6517a. de Modelo: RV3.
Vacuo | Tipo: Mecéanica
Volumétrica.
2 | Multimetro | Marca: Agilent. 7 | Medidor | Marca: BOC EDWARDS
Modelo: 34401A. de Modelo: D39560000
Pressao
3| Criostato | Marca: CTI 8 | Fonte de | Marca: ORIEL
CRYOGENICS Luz Instruments
Modelo: 22C/350C Modelo: 66182
4 | Compressor | Marca: CTI 9 | Fonte de | Marca: ORIEL
de He CRYOGENICS Poténcia | Instruments
Modelo: 8200 (Luz) | Modelo: 68831
Maxima Poténcia

Fornecida: 300W

5 | Controlador
de
Temperatur

a

Marca: Lake Shore

Modelo: 331

Para as medidas de caracterizacédo elétrica nos filmes de GaAs e nas heterojungdes, no

interior do criostato foram realizadas as ligagdes mostradas no esquema da figura 16.
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Figura 16 — Esquema das ligacOes no interior do Criostato. Em a) ligacdes para os filmes de GaAs e em b)
esquema de ligagdes para as heterojuncoes.

4.4 - Medidas de caracterizacéo elétrica Foto-Induzidas.

Como visto anteriormente, semicondutores de gap direto apresentam propriedades
Opticas. Assim verificar se o filmes de GaAs e as heterojun¢des depositados por evaporacao
resistiva apresentam tais propriedades, pode ser Util para aplicacdes futuras dos mesmos.

Neste experimento, a luz proveniente de uma fonte de luminosa é incidida
diretamente na amostra e avalia-se a corrente em funcéo do tempo de exposicdo da amostra na
luz na temperatura ambiente. A medida é realizada com a amostra sob uma tenséo fixa de 1V
durante todo o tempo de medida. Durante os cinco primeiros minutos a amostra fica no
escuro, nos cinco minutos seguintes ela fica exposta a luz e nos cinco minutos finais ela volta
a ficar no escuro. Se a amostra tiver uma absor¢do Optica um aumento na corrente devera ser
observado nos minutos em que ela ficara exposta a luz.

Semicondutores tém um aumento de sua condutividade com o aumento da temperatura
(visto na secdo anterior 4.5), por isso é fundamental monitorar a temperatura, para sabermos
se um possivel aumento na corrente é devido a uma absorcéo optica ou se isso é devido a um
aumento na temperatura da amostra.

Também foi realizado um experimento no qual luz monocromatica era incidida na
amostra. A mesma luz branca utilizada na medida descrita acima passa por um
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monocromador, onde os comprimentos de onda sdo selecionados. Porém, neste experimento
ndo foram obtidos sinais mensuraveis. Atribuimos este fato a baixa intensidade de luz que o
monocromador deixava passar e incidia na amostra. Neste experimento a fonte de luz foi
posicionada a 50cm da amostra no interior do criostato e uma lente convergente é posicionada
a de tal forma a se obter uma melhor convergéncia dos feixes luminosos sobre a amostra.

4.5 - Medidas de Corrente-Voltagem em varias temperaturas (I x V).

Medidas de | x V em vérias temperaturas sdo usadas para a verificacdo do
comportamento das amostras quando elas sao submetidas a uma variacao da tensdo aplicada.
Quando corrente varia linearmente com a variacdo da tensdo, dizemos que 0 comportamento
do contato € 6hmico. Conhecer como é o comportamento das amostras produzidas é
importante para aplicacGes futuras em dispositivos eletronicos.

Para esta medida, um arranjo similar ao feito na medida de resisténcia em funcéo da
temperatura € feito, porém neste caso um dos terminais é ligado ao polo positivo da fonte de
tensdo do eletrdbmetro e o outro terminal é aterrado. Assim como no caso da medidade R x T,
para as heterojuncdes sdo avaliados os dois tipos de ligacdo, b-c (fonte-gate) e c-d (fonte-

dreno).
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5 — Resultados.
Nesta secdo, trazemos os resultados das medidas realizadas nas amostras obtidas
durante a execucdo deste projeto, discutidas dentro dos parametros abordados nas secdes
anteriores.
5.1 — Caracterizacao Estrutural.
A caracterizacdo estrutural envolveu medidas de difracdo de raios-X e medidas de
microscopia que permitiram a obtencdo de informacdes sobre a estrutura do material,
depositado na forma de filme fino por dois métodos diferentes (evaporacdo resistiva e
sputtering). A difracdo de raios-X foi util para a confirmagdo que o material evaporado nao
sofreu nenhum tipo de contaminacdo indesejavel (no caso de GaAs e de Al). Além disso, esta
caracterizacdo é um dos pontos mais importantes para o trabalho, para confirmar se as
amostras de aluminio foram oxidadas com sucesso. Nos difratogramas apresentados nesta
secdo o intervalo de varredura 20 foi de 20° a 80°, com passo de 0,02° e velocidade de 1%/min.
A microscopia foi de grande utilidade para se ter informagdes sobre a morfologia dos
filmes obtidos. As imagens foram obtidas com aumento de 500x e 1000x da superficie da
heterojuncdo Al,O3/GaAs. Duas regifes foram analisadas, sendo uma regido aonde apenas é
visivel o filme de alumina e uma outra regido em que € visivel a interface dos filmes.
5.1.1 - Difracao de Raios-X.
Filmes Finos de GaAs.
Os difratogramas das amostras produzidas por Sputtering (série SP) sdo apresentados
na figura 17. As amostras da série SP foram depositadas com diferentes valores de poténcia
do sistema de ionizacdo (que esta correlacionado com a taxa de deposicao dos filmes, quanto
maior a poténcia aplicada maior a taxa de deposi¢do): SP92 com 180W, SP93 com 90W e
SP94 com 30W. Podemos notar que as amostras SP92 e SP93 que tiveram sua deposi¢do com

valores mais altos de poténcia, o que levou a um melhor ordenamento estrutural do que a
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amostra SP94 que foi depositada a uma potencia de 30W, como podemos verificar em seus

respectivos difratogramas.

' SPo4
3000 @V / 4
SP92 (3,4um)

SP93 (2,4um) |
SP94 (0,7um)

N
N
a1
o

(2200 (1D SP93

&l/‘_

1500

Intensidade

750 .
SP92
(220) (311)
0 i ~
20 40 60 80
20(Graus)

Figura 17 - Difratograma para as amostras produzidas por Sputtering.

A orientacdo preferencial pode ser avaliada efetuando-se o célculo do coeficiente de
textura (Martel et.al., 2007) para cada direcdo encontrada nos difratogramas. Os valores dos
coeficientes de textura sdo apresentados na tabela 4. O tamanho dos cristalitos (Stout et.al.,
1989) também é apresentado na tabela 4, para todas as dire¢des observadas nos difratogramas
da série SP. Os tamanhos dos cristalitos sdo muito préximos uns dos outros para todas as
direcBes em que foram estimados, apresentando um valor médio de 15,2nm. Na tabela 4
também é apresentada a espessura das amostras da série SP. A posi¢do das amostras onde o
feixe de raios-X incide, pode influenciar no resultado final, porém novas medidas ndo foram
reproduzidas aqui pelo fato das amostras cujos difratogramas sdo mostrados na figura 17,
possuirem agora contatos de In, o que ocasionaria o0 aparecimento de picos In. No entanto, 0s
difratogramas feitos antes da colocagdo dos contatos mostrados na figura 17, sdo bastante

representativos do comportamento geral desses filmes.
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Tabela 4 — Tamanho do Cristalito, Coeficiente de Textura e espessura para as amostra de GaAs
depositadas por Sputtering.

Amostra | Tamanho do Cristalito (nm) Coeficiente de Textura | Espessura da Amostra
(Direcéo) (Direcéo) (um)
3,4

14,6 (111) 2,7 (111)
SP92 16,6 (220) 0,1 (220)

14,8 (311) 0,1 (311)

15,7 (111) 2,9 (111) 2,4
SP93 14,8 (220) 0,1 (220)

15,4 (311) 0,1 (311)
SP94 14,6 (111) 1,0 (111) 0,7

As amostras SP92 e SP93 apresentam uma textura na forma de fibras (Brundle et.al.,
1992), pois o seu coeficiente de textura esta muito proximo do valor N (nimero de picos de
difracdo) na direcdo (111), ou seja, estes planos cristalinos estdo orientados nesta diregdo com
grande uniformidade (Brundle et.al., 1992; Pereira et.al., 2003). J& para a amostra SP94, que
apresenta um unico pico de difracdo, isto implica que o valor do coeficiente de textura seja 1
(um) (Brundle et.al., 1992; Ramgir et.al., 2006).

Na figura 18 s@o apresentados os difratogramas de duas amostras produzidas por

Evaporagdo Resistiva.

—— ER1 (316nm)
210 . . . —|—— ER2(316nm)
(111) —— ERS3 (604nm)

180 -

(220) ER3 |

Intensidade

20 (Graus)

Figura 18 - Difratograma para as amostras de GaAs produzidas por Evaporagdo Resistiva. No quadro
superior estdo mostradas as respectivas espessuras.
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Para as amostras da série ER (figura 18), nota-se que as intensidades dos picos no
difratograma (principalmente o pico referente a direcdo (111)) sdo bem menos intensos e
menos definidos do que os picos obtidos das amostras obtidas por Sputtering. A tabela 5 traz
resultados de tamanho do cristalito, que tiveram um valor médio de 10,8nm. O coeficiente de
textura e a espessura das amostras da serie ER também sdo mostrados na tabela 5. A
orientacdo preferencial de crescimento (analisada pelo coeficiente de textura (Ramgir et.al.,
2006; Martel et.al., 2007)) para estas amostras nao revelou nenhuma orientacdo preferencial
bem definida uma vez que os resultados ficaram muito proximos da unidade (Ramgir et.al.,
2006), indicando que os filmes ndo possuem uma textura de fibras completa (Brundle et.al.,

1992).

Tabela 5 - Tamanho do cristalito, coeficiente de textura e espessura para as amostras de GaAs
depositadas por Evaporacdo Resistiva.

Amostra | Tamanho do Cristalito Coeficiente de Textura | Espessura da Amostra
(nm) (Direcéo) (Direcéo)

ER1 9,3 (111) 1,6 (111) 316
6,4 (220) 0,4 (220)

ER2 8,9 (111) 1,7 (111) 316
8,9 (220) 0,3 (220)

ER3 10,2 (111) 1,8 (111) 604
7.9 (220) 0,2 (200)

E possivel notar a partir das tabelas 4 e 5 que o tamanho do cristalito € menor para as
amostras depositadas por evaporacao resistiva do que para as amostras feitas por sputtering. O
coeficiente de textura mostrou que as amostras SP92 e SP93 sdo amostras com uma
orientacéo preferencial melhor definida (Brundle et.al., 1992.; Ramgir et.al., 2006) em relacao
as demais amostras, apesar das amostras da série ER ndo terem um coeficiente de textura bem
definido. O valor deste coeficiente € ligeiramente maior para a direcdo (111), porém nao
podemos afirmar que esta direcdo ¢ a orientacédo preferencial de crescimento do filmes, pois o

coeficiente de textura da dire¢do (311) esta muito proximo do coeficiente da direcdo (111).
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Outro aspecto digno de nota é que intensidade dos raios-X difratados é muito diferente
em ambos 0s casos, sendo 0s picos nos difratogramas das amostras da série SP muito mais
intensos e bem definidos do que os picos da série ER. Esta diferenca entre intensidade dos
picos esta provavelmente associada com a melhor orientacdo dos planos cristalograficos das
amostras da série SP. Ainda sobre as intensidades das amostras da série ER, podemos notar
que a espessura do filme ndo influenciou nas intensidades dos picos de difracdo. Todas as
amostras foram comparadas com o padrdo JCPDF para GaAs (ficha nimero 89-2706) para a
comprovacdo da presenca deste composto nos filmes, ndo sendo observada a presenca de
possiveis contaminantes ou de possiveis regides cristalinas que correspondam a compostos de
Ga ou As separadamente.

Com os resultados de difracdo de raios-X percebemos que os filmes crescidos por
evaporacao resistiva crescem de forma aleatdria, ndo se notando o crescimento de nenhuma
orientacdo preferencial bem definida. Este aspecto ja era esperado devido ao modo com o
filme cresce no substrato no método de Evaporacdo Resistiva. O vapor de GaAs chega ao
substrato onde o filme é formado de modo aleatério, e assim em regibes diferentes do
substrato, o filme cresce com orientacdes diferentes. Logo ndo h4 uma orientagéo preferencial
de crescimento do filme. Como o filme ndo possui nenhuma orientacgéo preferencial, ndo deve
possuir também um bom ordenamento estrutural, levando a muitos defeitos em sua rede.

Filmes Finos de Al.

Os difratogramas para filmes finos de aluminio (série Al) depositados por evaporacao

resistiva estdo apresentados na figura 19.
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Figura 19 - Difratogramas de filmes finos de Aluminio produzidos por Evaporacao resistiva.

A tabela 6 traz o célculo do tamanho do cristalito e o coeficiente de textura, bem como

a espessura dos filmes de aluminio.

A ficha do padrdo JCPDF numero 89-2769 corresponde ao padrdo do aluminio e

através desta ficha foi verificada a presenca de aluminio nos filmes da serie Al.

62



Tabela 6 - Calculo do tamanho do cristalito, coeficiente de textura e espessura dos filmes de Aluminio.

Amostra Tamanho do Cristalito Coeficiente de Textura Espessura da
(nm)(Direcdo) (Direcéo) Amostra (nm)

16,2 (111) 1,2 (111)
13,9 (200) 0,8 (200) 1246
19,6 (220) 1,1 (220)
24,4 (311) 0,9 (311)
19,1 (111) 1,3 (111)

Al2 18,7 (200) 0,7 (200) 83,9
26,2 (220) 0,9 (220)
20,5 (311) 1,1 (311)
20,0 (111) 1,1 (111)

Al3 17,9 (200) 1,0 (200) 83,9
33,7 (220) 1,1 (220)
19,7 (311) 0,9 (311)
16,2 (111) 1,2 (111)

Al4 19,5 (200) 1,0 (200) 2573
26,2 (220) 1,0 (220)
10,4 (311) 0,7 (311)
19,1 (111) 1,1 (111)

AlS 23,8 (200) 1,3 (200) 2573
21,4 (220) 0,8 (220)
17,6 (311) 0,7 (311)
18,1 (111) 1,2 (111)

Valores 18,8 (200) 0,9 (200) -
médios

25,4 (220) 1,0 (220)
17,5 (311) 0,9 (331)

Pelos resultados apresentados na tabela 6, notamos que apesar de termos filmes com
espessuras diferentes, o tamanho do cristalito ndo foi afetado, mantendo a mesma distribuigéo
de intensidades para todas as amostras e um tamanho médio geral de 23,5nm. No célculo do
coeficiente de textura, similar aos resultados das amostras da série ER (GaAs, depositado pelo
mesmo método) esses valores ficaram proximos do valor 1 (um) (Ramgir et.al., 2006). Assim
podemos afirmar que as amostras da série Al também ndo apresentam uma textura de fibras
bem definida (Brundle et.al., 1992). De modo geral, a orientacdo preferencial, adotando como

aquela direcdo que possui 0 maior coeficiente de textura, foi a direcdo (111). Somente a
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amostra Al5 teve como direcdo preferencial a dire¢do (200), mas ndo podemos ignorar o fato
que os coeficientes de textura destas amostras estdo muito préximos uns dos outros e com isso
ndo é possivel precisar qual é a real orientacdo preferencial.

Para a investigacdo que se segue, os filmes foram utilizados da seguinte forma: Al3 foi
escolhido de forma aleatoria e foi entdo separado para a realizacdo de tratamento térmico. As
demais amostras foram utilizadas para realizar e aperfeicoar o processo de anodizacéo, sendo
que esses filmes foram divididos em varios pedacos.

Amostras Tratadas Termicamente.

Apds o tratamento térmico em atmosfera de O, (descrito na secdo 3.5), a amostra Al3
foi levada novamente para o difratdmetro de raios-X para uma nova andlise estrutural e

verificacdo da possivel oxidacdo. O difratograma obtido é mostrado na figura 20.
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E 300 + .
Filrrye Al com TT de 620°C por 1h
O LJ\ PUNPITENN Aot o, L o 1
20 40 60 80
20 (Graus)
Figura 20 - Difratograma da amostra Al3 apds TT 620°C por uma hora em atmosfera de O, com pressio
latm.

A direcdo mostrada no difratograma (012) corresponde ao angulo 20 de 25,64° o qual
confere com o padrdo JCPDF (ficha n® 89-3072), indicando que o filme foi oxidado formando
Al,0O3;. Também quando comparamos este difratograma com o seu difratograma antes do
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tratamento térmico notamos que todos os picos acima de 30° ndo estdo mais presentes. O
tamanho do cristalito avaliado para a direcdo (012), com o auxilio da figura 20 foi de 8,3nm.
Na tabela 7, que serd apresentada mais a frente, € mostrado um comparativo dos resultados
obtidos desta amostra com as demais, onde € possivel notar que o tamanho do cristalito
apresenta valores proximos aos das demais amostras oxidadas.

Amostras Anodizadas.

Os testes realizados preliminarmente com solucdo de H,SO, 20% e uma tensdo de
15V (Martins, 2009) mostraram-se muito fortes e como resultado disso alguns filmes foram
arrancados dos substratos, como ja foi mencionado na secdo 3.6. A figura 21 traz uma foto
dos filmes que passaram por este experimento inicial. Entretanto duas amostras (a direita da
figura 21) foram observadas no microscdpio Optico por apresentarem uma forma diferente das
outras. Na regido do filme que ficou localizado na interface ar-solucdo havia aparecido uma
faixa apds a anodizacdo. Quando observado no microscépio optico, foi possivel notar que
havia um filme depositado nesta faixa. Entdo, foi realizada a anodizagdo com uma solugéo de
H,SO,4 5% e uma tensdo de 5V. Neste experimento foram obtidas amostras com um aspecto
muito melhor do que as amostras do experimento anterior. As amostras All e Al2 tiveram um
tempo de anodizacdo de 15 segundos. A Al4 teve um tempo de anodizagdo um pouco maior
(20 segundos), o que resultou no desprendimento de uma parte do filme do substrato. E por
fim a amostra Al5 teve um tempo de anodizagcdo menor, 10s. A figura 22 traz uma foto destas
amostras. O difratograma de raios-X, figura 23, mostra que os filmes foram oxidados com

SUCesSsO.
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Figura 21 — Primeiras amostras anodizadas com a solucéo de H,SO,4 20% e tensdo de 15V. A direita da
foto pode ser notada duas amostras que tiveram uma divisdo na interface solucdo-ar.

Figura 22 — Amostras da série Al anodizadas e tratadas termicamente. Da esquerda para a direita,
amostra All (15 segundos de anodizacao), Al2 (15 segundos de anodizacdo), Al4 (20 segundos de anodizacéo),
Al5 (20 segundos de anodizacdo) e Al3 (tratamento térmico).
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Figura 23 — Difratograma das amostras da série Al tratadas por anodizagdo. O sinal ”<” indica que 0S
filmes possuem espessura menor que o valor indicado.
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Assim como no difratograma da amostra Al3, a direcdo mais evidente é a (012), que
também esta de acordo com o padrdo JCPDF (ficha n°® 89-3072). A tabela 7 traz o calculo do

tamanho do cristalito e do coeficiente de textura das amostras da série Al ap6s a sua oxidacéo.

Tabela 7 - Tamanho do Cristalito e Coeficiente de Textura das amostras da série Al ap6s a sua

oxidagdo.
tratamentos (nm) (Direcéo) (Direcéo)
All 125 8,7 (012) 1(012)
Al2 84 7,8 (012) 1(012)
Al3 84 8,3 (012) 1(012)
Al4 257 8,7 (012) 1(012)
Al5 257 8,7 (012) 1(012)

As amostras All e Al2 eram mais finas (124,6nm e 83,9nm respectivamente) que as
amostras Al4 e AI5 (ambas com 257,3nm) antes da anodizagdo. Com a anodizacéo,
esperamos que a espessura dos filmes seja menor do que a espessura antes da anodizacéo.
Assim o fato dos picos de difracdo das amostras All e Al2 apds a anodizacdo, serem menos
intensos do que as amostras Al4 e Al5, pode estar ligado com as suas respectivas espessuras,
uma vez que quando os filmes s&o muito finos a difracdo de raios-X pode ficar comprometida
pelo préprio método de medigdo utilizado. O método utilizado foi o de &ngulo rasante, neste
método ha pouca penetracdo dos raios-X na amostra. A interacdo dos raios-X ocorre somente
nas camadas superficiais do filme. Entretanto quando o filme é muito fino mesmo com este
método, proprio para filmes finos, uma parte do feixe de raios-X pode alcancar o substrato e
comprometer a medida.

O tamanho dos cristalitos ndo teve muitas oscila¢6es tendo um valor médio de 8,4nm e
como somente obtivemos um pico de difracdo de raios-X o coeficiente de textura mostra que
o filme aparentemente apresenta texturizacdo e que a orientacdo preferencial é a direcéo

(012).
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Intensidade

Dispositivo Al,O3/GaAs.

Com o resultado positivo no processo de anodizacao, foi feita a heterojuncdo Al/GaAs

com oxidacdo da camada de Al por meio da anodizacdo, com tempo de 15 segundos. Para
verificar a presenca de Al,O3; sobre GaAs foi feita a difracdo de raio-x da heterojuncéo, cujo
difratograma estd na figura 24(a). Na figura 24 (b) estd representado do difratograma da

heterojuncdo Al/GaAs apds o TT a 400°C por duas horas em atmosfera de O,, para

comparagéo
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(012) Dispositivo 1-Al,0,(<257nm)/GaAs (316nm)
Dispositivo 2-Al,0,(~200nm)/GaAs (604nm) Al
2000 - Dispositivo 2 - Utilizada na Microscopia
Optica. ()
©
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Figura 24 — Em a) Difratograma de raios-X das heterojuncdes Al,Os/GaAs com tempo de anodizagdo de 15
segundos e em b) difratograma da heterojungéo Al,05/GaAs apés TT a 400°C (em O,) por duas horas..

Pela figura 24(a) é possivel notar novamente que o pico da direcdo (012) que
corresponde a Al,O3 é evidente em ambas as amostras. A camada de aluminio do dispositivo
1, depositada antes da anodizagdo, foi feita na mesma evaporacdo que foram feitas as
amostras Al4 e Al5. Portanto a camada de aluminio sobre o dispositivo 1 possuia 257nm e
podemos esperar que a camada anodizada possua uma espessura menor, como ja discutido. Ja
o dispositivo 2 foi feito em outra deposicdo. Entretanto nestes difratogramas ndo se notam a
presenca de picos correspondentes a GaAs em nenhum dos casos. Este fato pode estar

relacionado também com o método do angulo rasante, em que s6 ha interacéo dos raios-X nas
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camadas superficiais da amostra. Porém, para a confeccdo do dispositivo 1 foi usado uma
parte da amostra ER2 e o dispositivo 2 foi usado uma parte da amostro ER3. Logo esta
assegurado que abaixo do Al,O3 esta uma camada de GaAs, garantido pelo difratograma das
respectivas amostras, conforme apresentado na figura 18.

Com relagéo a figura 24(b) é possivel notar que ainda existe a presenca de aluminio na
amostra pelos picos em 38,9°; 45,2°; 65,5° 78,6°; que sdo 0s mais intensos deste difratograma.
Também deve ser observado que temos a presenca do pico em 25,9° que corresponde a
alumina, indicando que uma parte do aluminio sofreu oxidac&o. E observada ainda a presenca
de picos menos intensos que acreditamos que sejam correspondentes ao 0xido de arsénio
(27,8°) e oxido de galio (40,1°; 40,6° e 54,2°), muito embora os picos em 27,8° e 54,2° sejam
préximos aos picos que GaAs apresenta. Ainda assim, as fichas cristalograficas n°® 06-0509
(Ga,03) e n° 72-1333 (As,03) do padrdao JCPDF mostram que esses picos sdo mais proximos
dos picos dos 6xidos citados do que de GaAs. Outro fator que nos leva a acreditar na presenca
destes dxidos é a mudanca no aspecto do filme como foi apresentado na figura 11.

5.1.2 — Microscopia.

Nesta secdo sdo apresentados resultados de microscopia eletronica de varredura
(MEV) tanto da secc¢do transversal quanto da superficie dos filmes de GaAs. Deve-se ressaltar
que tanto a amostra quanto as medidas representadas nas figuras 25 e 26 foram feitas pela
mestra Tatiane de Fatima Pineiz (Pineiz, 2009), na UNESP campus de Botucatu. No entanto,
trata-se de amostra produzida exatamente pelo mesmo meétodo usado aqui e, assim, esses
resultados foram aqui reproduzidas para que tenhamos uma melhor visualizacdo do tipo de

amostra de GaAs depositada pela técnica de evaporagao resistiva.
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particulas GaAs

Filme GaAs

Substrato

Det |Mode| HV WD Mag
ETD| 300V [15.0 kV|7.5 mm |20000x

Figura 25 — Micrografia da secdo transversal de um filme de GaAs depositado por evaporagao resistiva com
aproximadamente 1,4um. (Pineiz, 2009)

~

Det [Mode| HV WD Mag
ETD| 300V [15.0 kV|7.5 mm [40000x

Figura 26 — Micrografia da superficie de um filme de GaAs depositado por evaporacdo resistiva (Pineiz, 2009).

Na figura 25 podemos notar que, aparentemente, existe um limite para o crescimento
do filme de GaAs e que ap0s esse limite as particulas de GaAs comegam a se acomodar sobre
o filme sem uma continuacdo na formagdo do mesmo. Essa descontinuidade na formacao do
filme pode ajudar a explicar porque as intensidades dos picos de difracdo de raios-X néo
sofrem alteracdes significativas quando aumentamos a espessura dos filmes da série ER.

Como aparentemente existe um limite para a formagdo do filme, mesmo que mais material
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seja evaporado, as regides cristalinas do filme ndo se desenvolveram além desse limite.
Ainda pela figura 25 podemos estimar a espessura do filme, que neste caso é de
aproximadamente 1,4um. Como este filme foi depositado nas mesmas condi¢des das amostras
ER3, ER4 e ER5, também é esperado que nessas amostras ocorra um efeito semelhante ao
visto neste filme, pois, ainda que a espessura desses filmes seja aproximadamente metade da
espessura do filme apresentado na figura 25, a espessura dessas amostras (604nm) ainda é
bem superior aquela onde se nota claramente a formacdo de um filme uniforme (com
espessura de em torno de 420nm). A figura 26 traz uma imagem da superficie do filme onde
pode-se notar a formacdo de uma superficie granular do filme de GaAs depositado por
evaporacao resistiva.

A figura 27 traz imagens feitas por microscopia Optica da heterojungdo Al,03/GaAs.

5) "' d)

Figura 27 — Imagens da heterojuncao Al,O3/GaAs vistas com o microscopio éptico. Em a) superficie do filme de
Al,O3 sobre GaAs com aumento de 500%, em b) superficie do filme de Al,O3; sobre GaAs com aumento de
1000x, em c) interface da heteroestrutura Al,O3/GaAs com aumento de 500x e em d) interface da heteroestrutura
Al,03/GaAs com aumento de 1000x.
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Através das micrografias apresentadas na figura 27 temos a constatacdo da porosidade
do filme de alumina, que seré alvo de discussdes mais adiante no trabalho.
5.2 — Caracterizacdo Optica.

Na caracterizacdo Optica foram realizadas medidas de transmitancia desde regido do
ultravioleta-visivel (UV-Vis) até o infravermelho proximo. Como vimos na secdo 4.2,
medidas no infravermelho, quando realizada em filmes finos trazem informacdes sobre o grau
de homogeneidade dos filmes. Estas informac6es sdo complementares a difracdo de raios-X
com relacdo a estrutura do filme, ou seja, se 0 modo como o filme esta depositado ser mais ou
menos homogéneo. Além disso, € possivel estimar a espessura dos filmes. Por outro lado,
com o espectro de UV-Vis é possivel estimar o gap das amostras.

5.2.1 - Espectroscopia no Infravermelho (FTIR).

Como foi visto na secdo 4.2.2 os filmes finos podem apresentar o efeito de
interferéncia optica (Maia, 2006) no seu interior devido a que no caminho dptico que a
radiagdo percorre, existem interfaces que promovem diferentes reflexGes, levando a esta
interferéncia. Quando isso ocorre temos um espectro que apresenta oscilacbes (franjas de
interferéncia). A figura 28 traz os espectros das amostras SP92, SP93, SP94, ER1, ER2 e de

GaAs cristalino, este ultimo sendo graficado como pardmetro de comparagé&o.
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Figura 28 — Espectro de FTIR das amostras das séries SP e ER.

Como ¢ possivel notar na figura 28 as amostras da série SP apresentam franjas de
interferéncia e com isso € possivel estimar a espessura dos filmes com as equacoes (7), (8) e
(9) da secéo 4.2.2. A tabela 8 traz a comparacao entre a espessura calculada (Manifacier et.al.,

1976) e a espessura medida.

Tabela 8 - Comparacéo entre a espessura calculada e a espessura medida experimentalmente das amostras da

série SP.
SP92 3,5 3,5
SP93 2,7 2,5
SP94 0,5 0,7

As espessuras calculadas para as amostras SP92 e SP93 tiveram seus valores muito
préximos dos valores medidos pelo sensor. Isso deve ter ocorrido devido ao nimero de
franjas de interferéncia no espectro dessas amostras permitir um célculo mais preciso, ao
contrério das outras amostras que apresentam poucas ou nenhuma oscilagdo no espectro
(figura 28). A existéncia de uma razoavel periodicidade nas franjas de interferéncia também
pode indicar uma melhor qualidade para estas amostras (um grau maior de homogeneidade)

(Maia, 2006). Para a amostra SP94, a qualidade dos dados permitiu o calculo, entretanto a
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diferenca entre a espessura medida e a calculada € muito discrepante, isto porque o nimero de
franjas de interferéncias ndo é suficiente para um céalculo preciso (Manifacier et.al., 1976).

Ja para as amostras da série ER ndo foi possivel efetuar o calculo, pois ndo possuem
franjas de interferéncia com simetria regular para a estimativa da espessura. Mas podemos
notar que ha um principio de oscilagctes, e com isso podemos afirmar que os filmes da série
ER possuem certo grau de homogeneidade, porém inferior ao apresentado pelos filmes da
série SP.

5.2.2 — Espectroscopia na Regido do Ultravioleta e Visivel (UV-Vis).

Na figura 29 esta representado o espectro de absorcdo dptica na regido do Uv-Vis das
amostras ER3, ER4 e ER5, todas depositadas por evaporacao resistiva com espessura de 604nm,
na faixa 600-900nm. O espectro experimental foi realizado na faixa de 190 — 900 nm, entretanto
neste resultado foi observado que este é muito ruidoso, o que pode ser atribuido as particulas que
constituem a superficie do filme depositado, que leva a uma superficie com caracteristicas ndo
homogéneas, como visto na figura 25. Essas particulas levam a uma absor¢éo Optica irregular do
filme, que se traduz na forma de um ruido. Além disso, abaixo de aproximadamente 300nm
passa—se a ter alta absorcdo do substrato de vidro, que passa a mascarar a absor¢cdo do filme de
GaAs. Assim apenas a faixa representada na figura 29 foi utilizada no calculo da estimativa do

gap das amostras ER3, ER 4 e ER5 representada na figura 30.
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Figura 29 — Espectro de absorgao Optica na regido do Uv-Vis para as amostras ER3, ER4 e ER5.
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Figura 30 — Estimativa do gap das amostras ER3, ER4 e ER5 (espessura:604nm). Em a) estimativa feita com

y=1 (semicondutores de transicéo direta) e em b) estimativa feita com y=4 (gap de Tauc).

O gap estimado para estas amostras na figura 30 (a) foi 1,32eV, para as trés amostras

apresentadas, assumindo-se comportamento de gap direto, como ocorre no GaAs
monocristalino. Podemos notar que o gap destas amostras sdo ligeiramente inferiores ao gap
de GaAs monocristalino (1,43eV) (Singh, 2003), com um desvio de 7% deste valor. Porém
como se trata de um filme composto por regides cristalinas e amorfas este valor esta dentro da
faixa de valores entre 1,20eV e 1,53eV que sdo aceitos para GaAs com essas caracteristicas
(Reuter,1995). J& a estimativa por gap de Tauc que foi feita aqui (figura 30(b)) ndo esta
dentro desta faixa de valores (Reuter, 1995). Como a estimativa por gap direto apresenta um
valor mais proximo do material cristalino, e também a presenca de picos de GaAs nos

difratogramas raios-X das amostras da série ER (figura 18) nos leva a crer que os filmes

depositados por evaporacao resistiva sdo policristalinos.
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5.3 - Caracterizacao Elétrica.

A caracterizacdo envolveu medidas de resisténcia em funcéo da temperatura (R x T),
com a qual é possivel a estimativa da dependéncia da resistividade com a temperatura e 0
calculo da energia de ativacdo do defeito com nivel de energia mais profundo da amostra.
Medidas de corrente elétrica foto-induzida sdo apresentadas na seqiiéncia, onde a excitagdo €
obtida através da irradiacdo da amostra com luz branca. As medidas de corrente-voltagem (I X
V), realizadas em diversas temperaturas e apresentadas ao final desta secdo, sdo Uteis para
verificar o comportamento elétrico da amostra para varios valores de tensdo e também para
calcular valores de resisténcia para comparagdo com as medidas de R x T.
5.3.1 - Resistividade e Energia de Ativacdo do Defeito com Nivel de Energia mais
Profundo.

Amostras Depositadas por Sputtering.

A resistividade (p) obtida das medidas de R x T para as amostras da série SP é
mostrado na figura 31. Na figura 31(a) o “*” nas medidas 2 e 3 significa que estas medidas
tiveram a sua coleta de dados de forma automatica através do uso de uma placa GPIB, que é
uma placa especifica para essa finalidade, na qual foram conectados o controlador de

temperatura e o eletrdmetro, e o software fica encarregado de associar os dados obtidos.
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Figura 31 — Resultados de p x T para as amostras depositadas por sputtering em a) amostra SP92 e em b)
amostra SP94. Nos detalhes, sdo mostradas as energias de ativacao para ionizagdo proxima da temperatura
ambiente, para as respectivas amostras.

Como podemos notar na figura 31(a), a amostra SP92 tem o comportamento esperado
de um semicondutor, ou seja, quando aumentamos a temperatura, a sua resistividade diminui.
Um aspecto que devemos mencionar é que a amostra SP92 possui uma alta resistividade
mesmo para temperaturas mais altas. Esta amostra é a que apresentou a maior resistividade
dentre todas as amostras de GaAs investigadas. No detalhe da figura 31(a), estd mostrado o
grafico da energia de ativacdo do defeito com nivel mais profundo, que é ionizado nas
proximidades da temperatura ambiente, e o valor encontrado é de 85 meV, este resultado é
uma média do resultado das trés medidas e representa a maior energia de ativacdo das
amostras apresentadas no trabalho. Ainda pela anélise do grafico podemos notar duas regies
bem definidas, entre 1 a 10 K™ e entre 20 a 50 K™, assim esta amostra possui dois defeitos
com niveis de ionizagdo bem definidos (Blakemore, 1987).

A amostra SP94 é uma amostra com resistividade menor do que a amostra SP92,

porém ainda bastante elevada, mesmo para temperaturas mais altas, como é verificado na
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figura 31(b). Esta amostra também apresenta o0 comportamento caracteristico dos
semicondutores. Esta amostra apresenta um comportamento diferenciado das demais
amostras, pois sua resistividade permanece praticamente constante quando a temperatura varia
entre valores de 20K até aproximadamente 200K. Para temperaturas acima de 200K, a queda
no valor da resistividade é brusca, como € possivel verificar na figura 31(b). A energia de
ativacdo do defeito com nivel mais profundo desta amostra é 54 meV, este valor também ¢é
uma média dos valores obtidos no calculo da energia de ativacdo. O detalhe da figura 31(b)
traz o grafico da média das medidas para esta amostra. A energia de ativacdo € menor do que
para a amostra SP92, mas ainda assim € um valor relativamente maior quando comparado
com as energias encontradas para as amostras da série ER (apresentado mais adiante). Esta
amostra quando comparada com a amostra SP92, apresenta uma facilidade maior na ionizacao
térmica do defeito com nivel mais profundo de energia. Esta amostra também apresenta duas
regides bem definidas (entre 1 a5 K™ e de 10 a 35 K™), ou seja, similar a amostra SP92, essa
amostra possui dois defeitos com niveis de ionizagdo bem definidos.
Amostras depositadas por Evaporacao Resistiva
As amostras da série ER sdo amostras mais condutivas do que sdo as amostras da série
SP, sendo a sua resistividade muito inferior a resistividade das amostras da serie SP. A figura

32 traz os gréficos de p x T.
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Figura 32 — Resistividade (p) x T para as amostras depositadas por evaporagdo resistiva em a) amostra ER1 e em
b) amostra ER2. No detalhe energia de ativagdo para as respectivas amostras.

Nota-se também que estas amostras apresentam uma reprodutividade nos dados do
mesmo modo que as amostras da séria SP. E também a curva de pxT para ambas as amostras
é quase linear.

A energia de ativacdo do nivel mais profundo na amostra ER1 esta apresentada no
detalhe da figura 32(a). Diferentemente das amostras da série SP esta amostra apresenta uma
variacdo da resistividade com a temperatura muito mais suave do que as curvas referentes as
amostras da série SP. Esta suavidade na curva de p x T é traduzida como uma variagdo
praticamente continua da tangente da curva de In(1/qR) em funcdo de 1/T , o que pode ser
interpretado como a existéncia de varios niveis de energia de defeitos no interior do gap do

filme depositado. A amostra ER1 apresentou um valor mais baixo para a energia de ativacdo
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do nivel mais profundo, 23meV, quando comparada com as amostras da série SP. Com esse
valor mais baixo, este defeito é mais suscetivel a ionizacao térmica.

Assim como no caso da amostra ER1, a amostra ER2 apresentou um valor mais baixo
de energia de ativacdo do nivel mais profundo do que as amostras da série SP, e também foi 0
valor mais baixo de energia de ativacdo obtido dentre as amostras apresentadas, possuindo um
valor médio de 19meV. Esta amostra é a que apresenta maior sensibilidade de ionizagéo
térmica, em relacdo ao defeito de nivel de energia mais profundo, dentre as amostras do
estudo. Assim, como notamos no detalhe da figura 32(a), a curva desta amostra também ¢é
suave 0 que revela que esta amostra possui varios niveis de ionizacdo no interior do gap.

GaAs em sua forma pura (sem dopantes) é considerado semi-isolante (Ghandhi,1994).
Os filmes da série SP possuem uma resistividade muito elevada, portanto o material GaAs
estd depositado estd em sua forma semi-isolante. Os filmes da série ER apresentam uma
resistividade muito inferior do que a série SP. Uma explicacdo para as resistividades das
amostras da série ER serem da ordem de 10”Q.m a 20K, pode estar ligado a evaporacio
excessiva de As. Uma vez que o ponto de fusdo do Ga é 29,7°C e o seu ponto de ebuligdo é
2.400°C (Newton, 1999) e o ponto de fusdo do As é 814°C em altas pressdes e sublima na
pressdo atmosférica (Newton, 1999). Quando GaAs é aquecido até temperaturas acima de
600°C em vacuo (como é o caso da evaporagao resistiva), ocorre uma evaporagdo em excesso
de arsénio, restando apenas Ga no material fonte (Tersoff, 2009). Esse Ga remanescente pode
entdo ser evaporado pela manutencdo da corrente circulando no cadinho. Foi verificado em
algumas deposicOes que apos a evaporagdo, havia ficado no cadinho restos de um material de
coloragéo acinzentada. Acreditamos que seja Ga remanescente da evaporacdo excessiva de
As, podendo o Ga ter sido evaporado posteriormente e formado regides (clusters) de Ga no
filme, melhorando a conducéo elétrica do filme. Também ja foi constatado através de medidas

de espectroscopia de raios-X (EDX) (medida utilizada para medir a proporgéo de elementos
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quimicos em uma determinada amostra) (Castro, 2004) que filmes finos de GaAs depositados
por meio de evaporacao resistiva sdo ricos em arsénio. Logo, como é possivel a evaporacédo de
As em excesso, nossa hipdtese para explicar a menor resistividade das amostras da série ER €
que uma parte do excesso de As seja incorporada inicialmente ao filme. Apds a total
evaporacdo de As, restard apenas Ga no cadinho, que pode entdo ser evaporado e formar
regides concentradas na superficie do filme.
Heterojuncbes Al/GaAs e Al,O3/GaAs
Os resultados da medida de R x T, ligacdo b-c (fonte-gate) e a ligacdo c-d (fonte-
dreno), estdo na figura 33 para as duas heterojuncdes. As linhas continuas sao as curvas para a
heterojuncdo Al/GaAs e as curvas tracejadas sao para o dispositivo Al,03/GaAs. O esquema
das ligacGes das heterojuncGes é apresentado na secao 4.4, na figura 16 e é reproduzido no

detalhe da figura 33 para auxiliar na interpretacao desses resultados.
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Figura 33 — Medida R x T para as heterojuncfes: Al/GaAs (GaAs: 316nm e Al: 257nm) e Al,03/GaAs (GaAs:

316nm e tempo de anodizacdo 10 segundos). No detalhe, mostramos novamente o esquema de ligacdes feitas na
amostra.

Como seria de se esperar, a resisténcia da ligacdo b-c (fonte-gate) da heterojuncao

Al/GaAs é menor do que a resisténcia da ligacdo c-d (fonte-dreno) da mesma heterojuncao.
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Além disso, como podemos verificar, hd a diminuicdo da resisténcia com o aumento da
temperatura nas duas medidas, um efeito natural, pois no semicondutor hd aumento no
numero de portadores de carga com o aumento da temperatura, e a condu¢do melhora. Aqui é
notada também a influéncia da camada de Al sobre o GaAs. Pois quando comparamos a esta
medida das amostras da série ER, a 20K resisténcia destas amostras é da ordem de 18KQ, ao
passo que a resisténcia desta heterojuncdo entre os contatos a 20K ¢ de aproximadamente
12KQ, ou seja, uma diminuigdo de aproximadamente 33,3% na resisténcia da amostra. Uma
possibilidade para esta diminuicdo da resisténcia da heterojuncao esta ligada a uma difuséo de
Al. Este agora passaria a agir como um dopante na rede do GaAs, o que melhoraria a
condutividade do filme, criando um canal altamente condutivo nas proximidades da interface
GaAs/Al.

Para o dispositivo Al,O3/GaAs (curvas tracejadas) € possivel notar um aumento na
resisténcia da amostra quando a medida é feita na ligacdo b-c e comparada com o dispositivo
Al/GaAs. Pela comparacdo das medidas podemos notar que a curva b-c do dispositivo com
alumina ainda apresenta resisténcia menor do que a curva c-d do mesmo dispositivo, quando o
gue esperariamos seria 0 oposto, pois a alumina é um isolante. Conforme podemos verificar
na figura 27, a superficie da camada de alumina depositada traz indicacdes de que a mesma é
porosa, como € relatado em varios trabalhos (Kuang-Hsuan et.al. 2009; de Melo, 2007) e
assim quando In é evaporado para ser o gate do dispositivo, o In pode entrar em contato com
o filme de GaAs diretamente, através dos poros. A medida de microscopia Optica apresentada
na figura 27 é uma boa indicacdo desta hipdtese. Quando a comparacao é feita entre a mesma
ligacdo b-c do dispositivo Al,O3/GaAs com as ligacdes b-c e c-d do dispositivo Al/GaAs
verificamos que a resisténcia da ligagdo b-c do dispositivo com alumina é maior do que a
resisténcia destas duas ligagdes do dispositivo com aluminio. Isto indica a camada de alumina
esta influenciando a conducéo elétrica na ligacdo b-c. Ainda podemos verificar que a queda da
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resisténcia com o aumento da temperatura mais abrupta para a heterojuncdo com aluminio do
que para o dispositivo com alumina.
5.3.2 - Medidas Elétricas Foto-Induzidas.

Através das medidas de caracterizacdo elétrica foto-induzidas, obtivemos resultados
gue mostraram que as amostras de GaAs depositadas por sputtering e evaporacao resistiva sdo
excitaveis opticamente, podendo ser utilizados para aplicacGes eletro-Opticas em trabalhos
futuros. As heterojuncdes também sdo excitaveis opticamente, porém para a heterojuncédo
Al,0O3/GaAs é notado um perfil diferenciado dos demais casos como sera visto nesta se¢éo.

Nas amostras da série SP observamos que a amostra SP94 ndo apresenta resposta na
temperatura ambiente, entretanto a uma temperatura mais baixa, passamos a observar um
sinal para esta medida. Diferente da amostra SP94, a SP92 apresentou sinal quando excitada a

temperatura ambiente. Os resultados sdo apresentados na figura 34.
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Figura 34 - Medida de Excitacdo com Luz Branca para a amostra em a) SP92 (300K), em b) SP92 (100K) e em
) SP94 (100K). Tensao aplicada na amostra: 1V. Poténcia da fonte luminosa utilizada 126W Medida realizada a
temperatura ambiente.
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A amostra SP92 apresenta uma resposta imediata ao estimulo éptico da luz a 300K,
porém quando a temperatura € abaixada para 100K a sua resposta se torna mais lenta, por
outro lado a nesta temperatura a amostra SP92 apresenta uma variagdo na corrente maior do
que a 300K. O mesmo perfil de resposta é observado para a amostra SP94 a 100K. Quando a
luz € removida, o decaimento da corrente é rapido, como se nota na figura 34. Também
observamos uma grande varia¢cdo na corrente desta amostra.

Os resultados das medidas elétricas foto-induzidas para as amostras da série ER sao

mostrados na figura 35.
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Figura 35 - Medida de Excitacdo com Luz Branca para a amostra em a) ER1 e em b) ER2. Tenséo aplicada na
amostra: 1V. Poténcia da fonte luminosa utilizada 126W Medida realizada a temperatura ambiente.

A excitagdo mostrada na figura 35 ocorre imediatamente quando a luz incide sobre a
amostra. No entanto a variacao na corrente é muito baixa, da ordem de 6uA (1%). A poténcia
da luz utilizada foi de 126 W, o que significa uma alta intensidade e mesmo assim a variagdo
de corrente foi muito baixa.

Comparando os resultados das amostras da série ER com o resultado da amostra SP92,

que teve sinal de resposta a 300K, percebemos que as amostras da série ER apresentam uma
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variacdo da corrente muito menor do que a variagdo apresentada pela amostra SP92. Porém,
devemos lembrar que esses filmes sdo bem resistivos, de modo que uns poucos pares elétron-
buraco oticamente excitados, ja geram grande variacdo na corrente. Pensando na aplicacao
eletro-optica desses filmes quando fosse necessario um material que tenha uma variacédo
relativa de corrente maior quando nele fosse irradiada luz branca, um filme produzido por
sputtering seria mais indicado. Porém se fosse necessario um filme que apresente variacdes
relativas pequenas de corrente, aquele obtido por evaporacéo resistiva seria mais indicado.

O mesmo tipo de medida foi realizada para as heterojuncdes Al/GaAs e Al,03/GaAs.

As figuras 36 e 37 mostram os resultados destas medidas.
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Figura 36 — Medida de Excitacdo com Luz Branca para a heterojuncdo Al/GaAs. Tensdo aplicada na amostra em
ambas ligacOes: 1V. Poténcia da fonte luminosa utilizadas 126W Medida realizada a temperatura ambiente.
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Figura 37 — Medida de Excitagdo com Luz Branca para o dispositivo Al,03/GaAs. Tensdo aplicada na amostra
em ambas ligagBes: 1V. Poténcia da fonte luminosa utilizadas 126W Medida realizada a temperatura ambiente.

Também nas heterojuncdes, o efeito da excitagdo com luz branca € visivel. No caso da
heterojuncdo Al/GaAs o perfil da excitacdo se assemelha ao perfil das amostras da série ER,
onde temos um salto na corrente assim que a luz é incidida sobre ela e um abaixamento na
corrente quando a luz é interrompida. J& no dispositivo Al,O3/GaAs o comportamento fica
alterado, ou seja, pode-se verificar que o tempo de reagdo ao estimulo da luz branca foi bem
mais lento do que nos demais casos. Quando interrompemos a luz branca, o decaimento da
corrente induzida também é mais lento. Com isso podemos afirmar que a camada de alumina
interferiu na resposta Optica do dispositivo, tornando a resposta aos estimulos 6pticos mais
lentos, enquanto que nas amostras de GaAs (amostras ER1 e ER2) e na heterojuncdo de
Al/GaAs a resposta foi imediata.

E possivel notar também que quando comparamos os graficos das figuras 36 e 37,
nesta Ultima a curva que corresponde a medida entre a fonte e o dreno (c-d), conforme a
geometria mostrada na figura 16 da secdo 4.4, observamos que 1) na figura 35(a), antes da
excitacdo pela luz, a corrente era de aproximadamente 0,495mA. 2) na figura 35(b) antes da
excitacdo causada pela luz, a corrente teve uma variacdo de 0,52885 a 0,52850mA. Em ambos
0s casos as amostras sdo de GaAs (ER1 e ER2) e os valores estdo bem préximos um do outro.
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Entretanto, quando comparamos com o valor da corrente antes da excita¢do pela luz, na figura
36, é evidente que o valor da corrente é aproximadamente trés vezes maior para esta medida
(~1,24mA) do que nos casos das amostras ER1 e ER2. O fato de se obter um aumento na
condutividade da heterojuncdo de Al/GaAs entre a fonte e o dreno também ¢é verificado nas
demais medidas elétricas (R x T e | x V), como mostrado nas se¢bes 5.3.1 e 5.3.3. Porém
guando comparamos as figuras 35 e 37, e também nesta Gltima a ligacdo entre a fonte e 0
dreno (c-d), nota-se que na figura 37 o valor da corrente volta para valores mais proximos dos
valores obtidos na figura 36.

A medida mostrada aqui, de efeitos de foto-indug¢do na condutividade dos materiais
estudados, apenas mostra que as amostras sdo excitaveis opticamente, sem especificar os
comprimentos de onda onde ocorrem maiores absorcdes de energia pelos elétrons, incluindo-
se a borda fundamental (da banda de valéncia para a banda de conducdo), ou excitacdo de
defeitos com energia intra-bandgap. Isso influenciaria a condutividade do material de modo
mais especifico, ndo observado aqui. Na medida na qual a luz monocromatica era incidida nas
amostras, ndo houve variagcdo observavel, ou seja, nenhuma absorcéo éptica foi observada na
regido do espectro que corresponde ao gap de GaAs ou nas proximidades.Atribuimos a baixa
intensidade de luz que chegava na amostra o fato de ndo ter havido nenhum tipo de resposta.
5.3.3 — Medidas de Corrente-Voltagem I x V.

As figuras 31 a 35 trazem os resultados de medidas de | x V, realizadas a diversas
temperaturas, para as amostras da série SP, da série ER e das heterojuncfes. Esse tipo de
grafico pode nos fornecer a resisténcia do material estudado, atraves do coeficiente angular
dessas curvas, o qual é igual ao inverso da resisténcia, além de fornecer informaces sobre a
linearidade e simetria das curvas.

A temperatura maxima que efetuamos este tipo de medida nas amostras da série SP foi

200K e a faixa de varredura da tensdo foi de -10V a 10V. Estas faixas de tensdo e de
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temperatura foram escolhidas para ndo provocar danos nas amostras. Ja para as amostras da
série ER as medidas foram realizadas até a temperatura maxima de 300K e a faixa de
varredura da tensao foi de -20V a 20V. As faixas de tenséo e de temperatura foram ampliados
em relacdo as medidas feitas para as amostras da série SP para que se pudesse obter mais
informacBes sobre o comportamento elétrico das amostras da série ER, por se tratar de
amostras depositadas por um método ainda pouco utilizado. Nas heterojuncdes, a faixa de
tensdo foi significativamente menor, -2V a 2V, devido a heterojuncdo com aluminio
apresentar resisténcia muito baixa, da ordem de ohms, o que, conseqiientemente leva a valores
muito altos de corrente, para se medir com o eletrémetro. Quando a temperatura aumenta, o
valor desta corrente também aumenta e, pensando na conservacdo e preservacdo dos
instrumentos de medida, esta faixa de tenséo foi escolhida para garantir que a corrente medida
durante o experimento ndo fosse maior que o valor maximo de corrente que 0 equipamento
suporta (fundo de escala) e assim ndo provocando nenhum dano aos equipamentos utilizados.
Para fins de comparagéo, as mesmas condic¢des foram adotadas para as duas heterojuncdes.
Amostra SP92
Na figura 38 sdo apresentados os resultados das medidas de corrente-voltagem para

esta amostra, com comportamento 6hmico para todas as temperaturas avaliadas.
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Figura 38 - Medida de | x V para a amostra SP92
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A tabela 9 traz os valores de resistividade calculados a partir das curvas da figura 38.
A estimativa da resistividade foi feita do mesmo modo que foi feito nas medidas de R x T,
com ajuda da equacdo (2). Nesta tabela podemos verificar os altos valores da resistividade
desta amostra. O grafico de p x T (figura 31(a)) mostra valores de resistividade proximos aos

valores encontrados por meio das medidas de | x V, mostrados na tabela 9.

Tabela 9 - valores de resistividade obtidos pelo inverso do coeficiente angular da amostra SP92.
Temperatura (K) | Resistividade (Q2.m)

20 1,6.10
50 1,4.10°
80 0,9.10°
120 0,9.10°
150 0,8.10°
180 0,7.10°

Amostra SP94

Como vimos anteriormente, esta amostra ndo & muito sensivel a variacdes de
temperatura até aproximadamente 200K. Isso pode ser notado na figura 39. Entretanto a partir
de 200K, a amostra apresenta uma queda significativa no valor da sua resistividade. O detalhe
da figura 39 traz a curva de | x V para esta amostra a 300K, onde podemos verificar um

grande aumento nos valores de corrente em comparacdo aos mostrados na figura 39

(principal).

1.2r 20K I
= 50K " "
2:‘ 0.6L 100K N
c = 200K =" .
~ o ="
£ 00 (pERaaREs" "
c ! N
2 ant ==|::='.. _100 300K ._-'.
B g et g
- £
O 06 = i go 1
|| " % "
[ ] Q10 ..-
1,2} 8 0 8 |
) ) , Tensao (\)
-12 -8 -4 0 4 8 12
Tenséo (V)

Figura 39 — Medidas de IxV para a amostra SP94 para varias temperaturas. No detalhe medida realizada
para a temperatura de 300K.
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A tabela 10 traz os valores de resistividade para a amostra SP94. Podemos notar que
os valores de resistividade obtidos a 100K e 200K sdo muito proximos. Mas, quando
observamos o0s valores para as temperaturas de 200K e 300K verificamos que ocorre uma
variacdo muito grande nos valores de resistividade, em acordo com os resultados das medidas
de R x T (figura 31(b)).

Tabela 10 - valores de resistividade obtidos pelo inverso do coeficiente angular da amostra SP94.

Temperatura (K) | Resistividade (Q.m)

2,5.10

1,7.10%
100 1,1.10°
200 1,0.10*
300 0,1.10*

Amostras ER1 e ER2

Conforme abordamos na secdo 5.3.1, essas amostras apresentam uma resistividade

bem menor do que aquelas apresentadas pelas amostras da serie SP. Nestas amostras nenhum
tipo de efeito ou comportamento andmalo foi notado como no caso da amostra da série SP94,
gue ndo sofre grandes variacdes de resisténcia em temperaturas mais baixas. A figura 40 traz

os resultados de | x V para as amostras ER1 e ER2, medidos em diversas temperaturas.
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Figura 40 — Medidas de | x V para varias temperaturas. Em a) medida para a amostra ER1 e em b) para a amostra ER2.
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A tabela 11 que traz o valor da resistividade para cada curva de | x V das amostras

ER1 e ER2, obtido das figuras 33(a) e (b) respectivamente.

Tabela 11 - Valores de resisténcia obtidos pelo inverso do coeficiente angular das amostras ER1 e ER2.

Temperatura (K) Resistividade (Q.m) — Resistividade (Q2.m) —
ER1 ER2
20 7,1.10 5,7.10°
50 5,2.10° 4,7.10°
100 3,1.10° 3,0.10°
150 2,0.10° 1,9.10°
200 1,4.10° 1,4.10°
250 1,0.10° 1,1.10°
300 0,8.10° 0,5.10°

Com base nestes dados, que conduzem a um melhor conhecimento sobre as amostras

de GaAs estudadas, podemos avaliar melhor as influéncias que as camadas de aluminio e

alumina, poderdo ter nas propriedades elétricas das heterojuncdes, quando sdo submetidas a
uma variacdo de tensao.

Heterojuncao Al/GaAs

A figura 41 traz as curvas de | X V para a heterojuncdo feita com uma camada de Al

sobre GaAs. Esta heterojuncdo apresenta uma condutividade significativa. Na ligacdo b-c

(fonte-gate), como era de se esperar, a resisténcia elétrica € menor do que a da ligacéo c-d

(fonte-dreno), pois trata-se de um caminho mais curto. A ligacdo c-d também possui uma

baixa resisténcia, em acordo com resultados apresentados nas se¢des 5.3.1 e 5.3.2, pois nesta

ligacdo pode ocorrer a formacdo de um canal de conducdo, associado com a difusdo de Al

atuando como um doador na rede do filme de GaAs o0 que garante uma menor resisténcia.
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Na tabela 12 podemos verificar com mais clareza esta diminui¢do da resisténcia na

ligagdo c-d (fonte-dreno) quando comparadas aos filmes da série ER.

Tabela 12 - Valores de resisténcia obtidos pelo inverso do coeficiente angular para a heterojuncdo Al/GaAs.
Resisténcia (KQ) — c-

Temperatura (K)

Resisténcia (KQ) — b-

C d
20 0,9 4,2
50 0,8 4,1
100 0,7 3,6
150 0,5 2,3
Dispositivo Al,03/GaAs

Neste dispositivo, podemos verificar através das medidas de | x V, que apesar deste

inicialmente ter sido como a heterojuncéo, discutida na secdo anterior, antes da anodizacéo,

apos este processo, o aluminio é oxidado e, portanto agora ndo temos mais a hipotese de

formagdo de um canal de condugdo, 0 que aumenta a resisténcia. A figura 42 traz os

resultados de | x V e a tabela 13 traz o valor das resisténcias calculadas. Por esta tabela

podemos verificar que os valores de resisténcia da ligacéo c-d (fonte-dreno) volta para valores

mais proximos dos valores encontrados na amostras da série ER. Isto mostra que o aluminio

que sofre o processo de anodizacao foi, sendo totalmente, pelo menos na maior parte oxidado,

0 que explica a inexisténcia do canal condutivo que ocorre para o outro dispositivo. Para as
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medidas da ligacdo b-c (fonte-gate), a condutividade é maior que para a ligacdo c-d, em
acordo com as medidas de R x T. No entanto, o que esperdvamos é que a ligacdo b-c fosse
menos condutiva do que a ligacdo c-d, porque temos agora um isolante entre o filme e o gate.
Porém os valores de resisténcia encontrados aqui sdo superiores ao da ligacdo b-c do

dispositivo com aluminio como o visto na figura 41 (b), onde isto também é verificado.
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Figura 42 — Medidas de | x V para vérias temperaturas para o dispositivo Al,0s/GaAs. Em a) medida para a
ligagdo c-d e em b) para a ligacéo b-c.

Tabela 13 - Valores de resisténcia obtidos pelo inverso do coeficiente angular para o dispositivo Al,O3/GaAs.
Temperatura (K) | Resisténcia (KQ) —b- | Resisténcia (KQ) — c-

Cc d
20 16,5 23,2
50 11,8 16,4
100 6,4 9,5
150 4.0 6,0
200 2,7 41
250 1,9 3.1
300 1,6 2,5

Em todos os casos, os filmes apresentaram um comportamento 6hmico, ou seja, linear
e, quando a temperatura € aumentada ocorre o afastamento das curvas, o que esta ligado com
a diminuicgdo da resistividade do material com o aumento da temperatura, em acordo com 0s
dados de resistividade em funcdo da temperatura mostrados na se¢do 5.3.1. As amostras

possuem um comportamento 6hmico em toda a faixa de tensdo estudada, podendo ser util em
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trabalhos futuros. Para as heterojungdes, ndo foi possivel uma varredura muito vasta, similar
ao caso da série ER, devido a baixa resisténcia que a heterojuncdo Al/GaAs possui, mas em
toda a faixa de tensdo estudada ambas heterojungdes tiveram um comportamento éhmico.
Convém mencionar que o dispositivo Al,O3/GaAs na ligacdo b-c (fonte-gate), assim como
nas demais medidas elétricas, apresentou uma resisténcia menor do que a ligacao c-d (fonte-
dreno). Medidas de corrente de fuga foram realizadas para verificar a quantidade de corrente
que passa pelo gate quando estamos efetuando o mesmo tipo de medida na ligacdo fonte-
dreno. Neste tipo de medida era esperado que a corrente medida pela ligacdo fonte-gate fosse
muito menor do que a corrente medida na liga¢do fonte-dreno, devido ao carater isolante da
alumina, porém ndo é o que foi verificado para a amostra investigada neste trabalho. No
apéndice A descrevemos o meétodo utilizado para se medir a corrente de fuga e o resultado
que foi obtido com a amostra deste trabalho, ficando este método como uma proposta para

trabalhos futuros.
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6 — Conclusdes.
A deposicdo de filmes finos semicondutores pela técnica da evaporagdo resistiva é

uma contribuicdo ao estudo de técnicas de evaporagdo de semicondutores em vacuo. Através
deste trabalho verificamos que este método de evaporagdo para o material GaAs requer ainda
mais estudos para que o processo seja aperfeicoado. Por outro lado é uma técnica muito eficaz
na deposicdo de filmes metélicos, como por exemplo, filmes de aluminio e indio. Os filmes
metalicos sdo facilmente obtidos, necessitando apenas de uma avalia¢do do tipo do material
do cadinho (ou do filamento) para que este seja apropriado para a evaporacdo. Caso esta
avaliacdo ndo seja feita, poderdo ocorrer contamina¢Ges por uma possivel evaporacdo do
préprio cadinho ou ainda podendo haver reacdes entre o cadinho e o material a ser evaporado,
trazendo assim resultados indesejaveis para o trabalho.

Assim sendo, a aplicacdo desta técnica para a evaporacdo do semicondutor GaAs é um
processo ndo tdo simples quanto a evaporacdo de metais. GaAs ndo apresenta fusdo na
pressdo usada dentro da camara (cupula de vidro), sendo sublimado durante o processo.
Observamos que diversas vezes o material “pulava” para fora do cadinho, quando este era
composto de Molibdénio. Apesar das dificuldades técnicas da evaporacdo, filmes de GaAs
foram obtidos, conforme mostram os difratogramas de raios-X. Nas condices que os filmes
da série ER sdo depositados, acreditamos que ocorre uma evaporacdo excessiva de As e a
formacdo de regides ricas em Ga, 0 que aumentaria a condutividade elétrica dos filmes,
explicando porque os filmes da série ER sdo mais condutivos que os filmes de GaAs
produzidos por sputtering (série SP). No entanto, quando analisamos os difratogramas da
amostras da série ER ndo se nota a formac&o de regides apenas de compostos de As nem de
Ga, pois todos os picos dos difratogramas destes filmes foram identificados como sendo de
GaAs. Ja para os filmes produzidos por sputtering, estes possuem um ordenamento estrutural
melhor do que os filmes depositados por evaporacao resistiva. Com relagdo a isso, devemos

lembrar que as amostras da série SP possuem uma espessura muito maior do que as amostras
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da série ER, 0 que pode influenciar no difratograma de raios-X, pois o feixe incidente de
raios-X pode ter atingido o substrato das amostras da série ER e isso pode comprometer a
medida.

Filmes finos de aluminio, diferentemente dos filmes de GaAs, ndo apresentaram
grandes problemas na evaporacdo. Um estudo do diagrama de fases do sistema aluminio-
oxigénio nos conduziu a um resultado positivo na oxidacao do filme pelo tratamento térmico
em atmosfera de oxigénio. No entanto, a revisdo bibliogréfica e a nossa experiéncia no
desenvolvimento do trabalho, mostrou que GaAs é oxidado na atmosfera de O,. Além disso,
qguando o foi realizado o TT na heterojuncéo a temperatura de 400°C verificamos que o filme
de GaAs ndo suportou este tratamento, ficando evidente que a confeccdo do dispositivo
Al,O3/GaAs ndo seria conveniente por esta rota.

A heterojuncdo Al/GaAs apresentou uma resisténcia inferior as demais amostras. Isto
se deve ao tratamento térmico para a difusdo dos contatos de In na amostra. Assim como o In
pode ter se difundido no filme de GaAs para que ocorresse 0 estreitamento da barreira
Schottky, a camada de Al também pode ter tido uma difusdo no filme possivelmente atuando
como um dopante no filme de GaAs, o0 que criaria um canal de conducdo e, portanto,
diminuiria a resisténcia elétrica.

O sistema de anodizacao apesar de simples foi eficiente, dentro de suas limitacdes para
a oxidagdo dos filmes. Conforme foi visto, este sistema também foi bem sucedido na oxidagao
da camada de Al depositada sobre o filme de GaAs, formando assim uma das heterojuncdes
investigadas (Al,03/GaAs). Apesar do resultado da caracterizacao elétrica néo ter sido como o
esperado, é possivel notar que a camada oxidada influencia na resposta elétrica do dispositivo,
e assim, mais estudos devem ser feitos para que este método de oxidacao seja mais eficiente e
tenha melhor desempenho com relagéo as caracteristicas elétricas, dentro do que é esperado

para filmes isolantes.
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De modo geral, o trabalho realizado, mostrou a possibilidade de deposi¢édo filmes de
GaAs e de Al pela técnica de evaporacdo resistiva. Também apontou as dificuldades de se
encontrar um método eficaz de fazer a oxidacdo de uma camada de Al sobre um filme de
GaAs, sem causar danos profundos ao filme do semicondutor. Assim com uma proposta de
pesquisa para a oxidacdo desta camada de Al, a anodizacdo foi um método no qual este
processo se tornou mais vidvel. Portanto, este € um método que podemos utilizar para a
oxidacdo de filmes, ndo s6 para filmes de Al, mas para qualquer filme metalico. O trabalho
mostrou um meio de obtencdo da heterojuncdo Al,O3/GaAs a partir da heterojuncdo Al/GaAs.
Para trabalhos futuros, deixamos a proposta de realizar novamente as medidas elétricas
fotoinduzidas com a colocacdo de um fotbmetro junto a amostra para a verificacdo da
quantidade de luz que esta efetivamente chegando na amostra. Sugerimos também que seja
feito um estudo para verificar se ocorre o fechamento dos poros da camada de alumina através
da hidratacdo da camada de alumina e assim obter uma camada com propriedades isolantes
melhores do as obtidas aqui. Em longo prazo, espera-se que 0os métodos de deposicdo e
oxidacdo apresentados aqui, sejam Uteis para a continuacdo do trabalho e para outros
trabalhos futuros, alcancando amostras mais otimizadas, aperfeicoando as mesmas técnicas

vistas aqui e por fim utilizar estes conhecimentos para a aplicagdo em transistores.
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Apéndice A
Medida de Corrente de Fuga.

Para uma melhor caracterizacdo do dispositivo obtido propomos aqui um método para
medir a corrente de fuga do sistema, este tipo de medida € comum para verificar se a camada
isolante do sistema est atuando de forma satisfatoria.

O objetivo deste texto é apresentar um método para este tipo de medida e também os
resultados obtidos em nosso dispositivo. Como ficou caracterizado ao longo do texto, nossa
camada ndo é exatamente isolante, mas o método aqui descrito pode ser sempre utilizado.
Assim, verifica-se a quantidade de corrente que passa pelo gate, quando uma tensdo é
aplicada na ligacao c-d (fonte-dreno), ou seja, pode-se verificar quantitativamente o efetivo
isolamento da camada 6xida, através da medida de corrente de fuga.

Assim para se avaliar a corrente fuga do sistema propomos o arranjo experimental da

figura Al.

Figura Al — Esquema de ligacdes feitas no dispositivo para medir a corrente de fuga.

A figura A2 traz o resultado desta caracterizagcdo quando aplicada a nossa amostra,

realizada com o aumento da temperatura do sistema.
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Figura A2 — Medida da corrente de fuga com 0 aumento da temperatura.

A partir deste resultado podemos concluir que a camada de alumina ndo esta tendo um
efeito isolante, pois a corrente que passa pelo gate é bastante alta, sendo inclusive sempre
superior a corrente que percorre a ligacdo c-d (fonte-dreno). Porém podemos notar na figura
44 que a corrente de fuga tem um comportamento linear ditado por duas retas (uma reta entre
20K a 250K e outra reta com um coeficiente angular menor entre 250K a 300K) e a corrente
que passa pela ligacdo c-d tem um comportamento aparentemente quadratico. Utilizando o
software OringLab 8 para calcular os pardmetros das equacdes que melhor se ajustam aos
pontos obtidos experimentalmente podemos utilizar o software Maple 11 para fazer o gréafico
destas curvas, tendo como objetivo fazer uma extrapolacdo destes dados. Isto esta

representado na figura A3.
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Figura A3 — Extrapolagédo dos dados obtidos da medida de corrente de fuga.
Na figura A3 as curvas em preto e vermelho correspondem a corrente de fuga. A curva

em preto tem validade entre 20K a 250K e a curva em vermelho tem validade acima de 250K.
A curva em azul corresponde a corrente da ligacao c-d.

Através desta extrapolacdo podemos ver que existe um ponto no qual a corrente fica
abaixo da corrente da ligacdo fonte-dreno, comecgando a partir de aproximadamente 450K a
ligacdo fonte-gate ser menos condutora do que a ligacdo fonte-dreno. Uma hipétese para este
resultado esta relacionada com a propria camada porosa de alumina. Quando aumentamos a
temperatura também aumentamos a resisténcia dos canais metalicos de In através dos poros.
Como é conhecido, a resistividade de um metal aumenta com o aumento da temperatura e
assim a conducéo elétrica pela ligacao fonte-dreno seria mais privilegiada.

Como isso, esperamos que, em trabalhos futuros, este método possa ser utilizado para
complementar as caracterizagGes elétricas de amostras com caracteristicas de transistor mais

evidentes.
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