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Resumen

Los materiales semiconductores han jugado un papel esencial para el desarrollo de la
humanidad. Esto debido a las multiples aplicaciones tecnologicas y cientificas de este
tipo de materiales que han propiciado el postrarnos en la modernidad en la que vivimos.
Donde los multiples dispositivos desarrollados a partir de materiales semiconductores
estan al alcance de todos, los cuales, son cada vez mas pequefios y de mayor eficiencia

energética.

Dentro del Instituto de Investigacion en Comunicacion Optica una de las principales
lineas de estudio es la fabricacion y posteriormente la caracterizacion de materiales
semiconductores. Desde la creacion del instituto una de las familias de materiales que
han tenido gran importancia de estudio son los materiales semiconductores III-V. Se
han desarrollado diferentes crecimientos de materiales y aleaciones de esta familia.
Ademas, se han desarrollado dispositivos optoelectronicos basados en estos. Por otro
lado, en 2014 se inici6 el interés y por primera vez el estudio y produccion de materiales
ultradelgados llamados semiconductores bidimensionales; en especifico la familia de

los dicalcogenuros de metales de transicion.

Motivados por las propiedades de estas familias de semiconductores para el desarrollo
de posibles aplicaciones optoelectronicas, asi como la implementacion de sistemas para
caracterizar los materiales se desarrollo el presente trabajo de tesis. Aqui se reporta el
disefio, desarrollo y caracterizacion de una microcavidad Optica con materiales
semiconductores bidimensionales embebidos, como predmbulo para su aplicacion en

dispositivos emisores de luz polarizada.

Este trabajo se llevd en colaboracion con Instituto de Energias Renovables-UNAM y
el Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del IPN-Unidad Querétaro. Para
el estudio de las propiedades spinoriales de estos materiales se disefié e implement6 un
sistema de microscopia de efecto Kerr magneto-6ptico. Por tltimo, en segunda linea

de estudio se reporta el trabajo realizado sobre el crecimiento por epitaxia en fase



liquida y caracterizacion Optica y composicional del sistema semiconductor III-V de
GaAs en fase liquida sobre substratos GaP (001) el cual se realizd en condiciones fuera

de equilibrio termodindmico.

Abstract

Semiconductor materials have played an essential role in the development of humanity.
This is due to the multiple technological and scientific applications of this type of
materials that have favored prostrating us in the modernity in which we live. Where the
multiple devices developed from semiconductor materials are available to everyone,

which, are increasingly smaller and more energy efficient.

Within the Optical Communication Research Institute, one of the main lines of study
is the synthesis and characterization of semiconductor materials. Since the creation of
the institute one of the families of materials that have had great importance for study
are the materials III-V semiconductors. Different growths of materials and alloys have
been developed from this family. Furthermore, optoelectronic devices based on these
have been developed. On the other hand, in 2014 the interest began and for the first
time the study and production of ultra-thin materials called two-dimensional

semiconductors; specifically, the family of metal dichalcogenides from transition.

Motivated by the properties of these families of semiconductors for the development
of possible optoelectronic applications, as well as the implementation of systems to
characterize the materials of the present thesis work were developed. Here we report
the design, development, and characterization of an optical microcavity with materials
two-dimensional embedded semiconductors, as a preamble for their application in

devices polarized light emitters.

This work was carried out in collaboration with the Instituto de Energias Renovables-
UNAM and the Center for Research and Advanced Studies of the IPN-Querétaro Unit.
For the study of the spinorial properties of these materials, a microscopy system was

designed and implemented the magneto-optical Kerr effect. Finally, the second line of



study reports the work is done on growth by epitaxy in the liquid phase and optical and
compositional characterization of the system III-V semiconductor of GaAs in the liquid

phase on GaP substrates (001) which was carried out under conditions out of

thermodynamic equilibrium.
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Capitulo 1



1. Introduccion

La modernidad en la que se ha postrado el ser humano se debe en gran medida al éxito
del desarrollo de tecnologia y ciencia a lo largo del tiempo. Desde la fabricacion y
utilizacion de herramientas rudimentarias de piedra, pasando por la edad del hierro y
los metales, la revolucion industrial hasta llegar a las puertas de una siguiente
revolucion donde el punto de inflexidon se centra en el internet de las cosas y la
homogeneizacion del hombre con su entorno. La cantidad de dispositivos y
herramientas de uso comun que inundan nuestras vidas son el resultado de los distintos
trabajos de investigacion que se realizan en todo el mundo. Estos han traido como
consecuencia junto con el crecimiento de la poblacion, la globalizacion y un mayor
flujo de la informacion, el estrechamiento de las distancias, y la conexion de los lugares
mas remotos del planeta. Durante las ultimas décadas el avance tecnoldgico ha ocurrido
a pasos agigantados, principalmente debido a la implementacion de sistemas
optoelectronicos de materiales semiconductores. En esta linea, el Si y Ge han sido los
materiales dominantes para aplicaciones, sin embargo, las exigencias en cuanto a
nuevas funcionalidades, miniaturizacion de los dispositivos, el aumento de las
potencias de trabajo y minimizar el consumo energético, han propiciado la busqueda

de nuevos materiales.

En este capitulo mostraremos el predmbulo del presente trabajo de tesis que se
desarroll6 tridireccionalmente. Primero, se realizod un trabajo en torno a la aplicacion
de materiales semiconductores bidimensionales dentro de un sistema resonador 6ptico.
La segunda linea de estudio abordard el trabajo realizado con el disefio e
implementacion de un sistema de microscopia de efecto Kerr magneto-optico. Por
ultimo, el estudio que se llevd a cabo sobre la caracterizacion de microestructuras

piramidales crecidas con materiales semiconductores I11-V.

En el Capitulo 2 se detallard el trabajo realizado sobre el disefio, sintesis y
caracterizacion de una microcavidad dptica con materiales bidimensionales embebidos

como parte activa, con la finalidad de observar interaccion luz-materia en el régimen



de acople fuerte, como preambulo para el desarrollo de dispositivos emisores de luz
con polarizacién modulada basados en estas microcavidades. La microcavidad consiste
en dos reflectores llamados “reflectores distribuidos de Bragg” que se disponen uno
enfrente del otro para confinar fotones en la region espacial definida por una capa
delgada que los separa. La microcavidad se diseiié para que tuviera una resonancia
centrada en la energia de la banda prohibida de una monocapa de disulfuro de tungsteno
(WS2). EI WS, es un material semiconductor bidimensional (tipo grafeno)
perteneciente a la familia de los llamados dicalcogenuros de metales de transicion
(DMTs). El dispositivo resonante se caracterizé con mediciones de fotoluminiscencia,
reflectancia y dispersion angular de luz en espacio reciproco. Aunque se logrod
implementar la técnica para fabricar dispositivos de microcavidad que contengan
monocapas, los resultados no fueron concluyentes respecto al fenomeno de interaccion

luz-materia en el régimen de acople fuerte.

En el Capitulo 3 se describe el disefio e implementacion de un sistema de microscopia
de efecto Kerr magneto-optico con el propdsito de caracterizar espacialmente el spin
en diferentes materiales. El efecto Kerr magneto-optico es esencialmente el cambio en
la polarizacion de un haz de luz debido a la birrefringencia producida por una superficie
magnética. El sistema que se desarrolld tiene potencial para medir las tres
configuraciones, longitudinal, transversal y polar, del efecto. Para inducir el efecto Kerr
se desarrollaron dos sistemas, el primero aplicando campo magnético y el segundo
aplicando corriente al sistema. Se realizaron mediciones de calibracion en una muestra
magnética de CoFeB, obteniendo buenos resultados para la medicion de efecto Kerr
polar. La medicion en las configuraciones longitudinal y transversal, asi como la

caracterizacion de materiales bidimensionales se plantea como trabajo a futuro.

Por ultimo, en el Capitulo 4 se abordaré el trabajo realizado sobre la formacion de
microestructuras piramidales truncadas cristalinas mediante la técnica de crecimiento
de GaAs en fase liquida sobre substratos GaP (001). El crecimiento de las pirdmides se
realizd bajo condiciones fuera de equilibrio termodindmico. Las pirdmides crecidas

tienen bases rectangulares con los lados largos orientados a lo largo de la direccion



[110] y sus dimensiones varian con las condiciones de crecimiento.
Sorprendentemente, las tasas de crecimiento encontradas son mucho mas altas que las
reportadas para el crecimiento de capas epitaxiales en condiciones cercanas al
equilibrio. Posteriormente, se realizaron mediciones de fotoluminiscencia y
espectrometria de dispersion de energia de rayos X espacialmente resueltas que
muestran que el crecimiento corresponde a estructuras formadas por una aleacion de
GaAsP donde el P se incorpora desde el substrato de manera no homogénea debido a

la disolucion de este.

En el Capitulo 5 detallaremos las conclusiones generales y perspectivas del presente

trabajo de tesis.



Capitulo 2



2. Microcavidades opticas con materiales dimensionales

embebidos

En el presente capitulo, se abordara el trabajo realizado sobre el diseflo, sintesis y
caracterizacion de una microcavidad 6ptica con materiales bidimensionales embebidos
como parte activa y con la finalidad de observar interaccion luz-materia en el régimen
de acople fuerte. Dicho sistema tiene potencial para el desarrollo de dispositivos
emisores de luz con polarizacion modulada. La microcavidad consiste en dos
reflectores llamados reflectores distribuidos de Bragg. Los reflectores se fabricaron de
silicio poroso por medio de una reaccion electroquimica controlada efectuada en silicio
cristalino. El proceso de sintesis de los materiales bidimensionales fue el método de
deposicion quimica de vapores (CVD por sus siglas en inglés, Chemical Vapor
Deposition). Para la caracterizacion del material se realizaron mediciones
espacialmente localizadas de fotoluminiscencia en el material bidimensional localizado
sobre el reflector inferior de Bragg, dentro y fuera de la cavidad. En breve, se observo
un espectro donde existen dos picos, uno correspondiente al del WS, y otro a longitudes
de onda mas altas. Existe un corrimiento hacia el rojo entre el espectro fuera de la
cavidad y el espectro dentro de la misma. Dentro de la cavidad se pueden observar dos
resonancias, cuando existe material embebido. Por ultimo, se realizaron mediciones de
dispersion angular de luz en espacio reciproco donde al igual que en reflectancia se
puede observar la dispersion del modo fundamental de la cavidad, pero se observa una
vez mas dispersion de otro modo de mas baja energia. Los resultados observados se
pueden atribuir posiblemente a la accion de un tridn que puede ser resultante de cargas
libres residual y superficiales del reflector inferior que interactian con el

dicalcogenuro.



2.1. Materiales bidimensionales

Desde el descubrimiento del grafeno en 2004 por Andrei Geim y Kostya Novoselov se
propicio el estudio, sintesis y desarrollo de una nueva familia de materiales con un gran
potencial de aplicacion tecnoldgicas y cientificas para distintas ramas de la ciencia: los

materiales bidimensionales (2D)!'.

Son llamados materiales 2D porque estan formados por una sola monocapa de 4&tomos
o moléculas que forman una red cristalina. Estos materiales se obtienen a partir de sus
respectivas fases en bulto o tridimensionales, los cuales, son llamados materiales
multilaminares. Dichos materiales se caracterizan por tener fuerzas de atraccion fuertes
(enlaces covalentes) entre los atomos situados en el mismo plano o monocapa, pero
tienen fuerzas de atraccion débiles fuera del plano o entre cada una de las capas del
material, fuerzas tipo de Van der Waals. Estas caracteristicas permiten que se puedan

desprender (exfoliar) fAcilmente algunas capas del material para su estudio>3,

Existen diferentes tipos de materiales 2D y para su clasificacion, la mas simple, es
dividir los materiales en dos grupos principales: los que se encuentran en su forma
alotropica, donde la monocapa se conforma de atomos de un solo elemento y los que
se encuentran en forma de compuestos. En este ultimo tipo, la monocapa estad formada

por moléculas de 4tomos de dos o mas elementos! .

Dentro de los materiales 2D alotrdpicos podemos mencionar el grafeno que es una
monocapa de grafito, formada por una red hexagonal de atomos de carbono y fue el
primer material 2D descubierto. El Grafeno posee una elevada movilidad electronica,
se comporta como semimetal cuyo valor de banda prohibida es practicamente cero y
posee una gran resistencia mecéanica. Es un material flexible y cuasi transparente y
posee una elevada conductividad térmica. Existen andlogos elementales del grafeno
como siliceno, germaneno, estaneno y fosforeno, que son otras formas alotropicas de

bidimensionales; sin embargo, algunos de ellos solo se pueden obtener con métodos de



crecimiento complejos como crecimientos por haces moleculares (MBE, por sus siglas

en inglés Molecular Beam Epitaxy)P!.

Por otro lado, existen materiales cuya monocapa esta formada por atomos de diferente
especie. Podemos encontrar con propiedades dieléctricas como el nitrato de boro
(hBN), que es un material que se encuentra en una red hexagonal, cuyas aplicaciones
sirven como sustrato para la deposicion de otros materiales bidimensionales. Ademas,
el hBN es un material transparente por lo que se utiliza para encapsulamiento de
monocapas o heteroestructuras bidimensionales. También podemos encontrar 6xidos
bidimensionales como MoO3; 0 WO3. Algunos compuestos metalicos bidimensionales
son VSe;, TaS,, o TiSez, por mencionar algunos. Sin embargo, la familia de materiales

que son de gran interés para el presente trabajo son los DMTs!!,

2.1.1 Dicalcogenuros de metales de transicion

Una de las familias mds estudiadas en el area de los materiales 2D son los DMTs que
tienen una forma estequiométrica MX> (M= Mo, W, Ti..., X=S, Se, Te). La principal
propiedad de los DMTs es que cuando se encuentran en monocapa son
semiconductores de brecha energética directa, al contrario de su estado en bulto, donde
las transiciones electronicas son indirectas. Estos materiales poseen excelentes
propiedades Opticas como la absorcion y emision de luz, son cuasi transparentes en el
espectro visible, son flexibles, poseen movilidad de portadores que puede ser
comparada con materiales semiconductores I1I-V (10%-10° cm? V! s"HI¢], Por otro lado,
debido al rompimiento de la inversion de simetria y al fuerte acoplamiento espin-orbital
los estados electronicos de los valles tienen diferentes quiralidades y conducen al

comportamiento de dicroismo circular selectivo de valle en los DMTs!*7~1,

Paralelamente, ha surgido recientemente otro campo de investigacion que ha ido
ganando fuerza en los Ultimos afios. Se trata de dispositivos basados en
heteroestructuras fabricadas apilando diferentes cristales 2D. El principio bésico es
tomar una monocapa y colocarla encima de otra monocapa o cristal de pocas capas y

posteriormente, agregar otro cristal 2D y asi sucesivamente. La estructura resultante



representa un material artificial ensamblado en una secuencia elegida. Las propiedades
de las monocapas ensambladas contribuyen cada una a las propiedades generales de la
heteroestructura. Los enlaces covalentes fuertes proporcionan estabilidad en el plano
de los cristales 2D, mientras que fuerzas relativamente débiles, similares a las de Van-
der-Waals, son suficientes para mantener la estructura unidal'”’. Estas propiedades de
los DMTs han propiciado un atractivo potencial para el desarrollo aplicaciones a
dispositivos en diversas ramas de la ciencia como quimica, biomédica u
optoelectronica. En las siguientes subsecciones se detallaran algunas de las propiedades

mas importantes de los DMTs que seran resumidas en la Tabla 1.

2.1.1.1. Disulfuro de Molibdeno

El disulfuro de molibdeno (MoS:) es el material mas estudiado de los DMTs. Tiene
una estructura en capas de S—-Mo-S enlazados covalentemente y esta enlazado a capas
adyacentes por interacciones débiles (fuerzas de van der Waals). Cada monocapa de
MoS:; tiene un espesor de ~0.65 nm. El MoS: en bulto tiene una banda prohibida
indirecta en 1.29 eV!!! y tiene un color negro debido a la absorcion de la luz visible.
Cuando el MoS: se encuentra en monocapa es un semitransparente y el ancho de banda
prohibida aumenta a 1.88 eV a temperatura ambiente debido a efectos de confinamiento
cuantico. Ademas, la banda prohibida del MoS, cambia a directa cuando se encuentra
en monocapa. El cambio a banda prohibida directa también ocurre en los materiales
enlistados en las siguientes subsecciones. Debido a la geometria hexagonal tiene dos
transiciones electronicas llamados excitones 4 y B en —~1.83-1.90 eV 'y ~1.98-2.06 eV,
respectivamente que son relativamente independientes del nimero de capas. Tiene

propiedades de absorcion y transporte de portadores muy buenas!!?l.

La espectroscopia Raman se ha convertido en un método para la identificacion e
ilustracion de la evolucion estructural del material. La técnica consiste en la medicion
de un cambio de frecuencia de la luz dispersada por un material al incidir un haz de luz
sobre el mismo. Al incidir un haz de excitacion sobre la muestra el material dispersa

luz en todas direcciones. Algunas de esas dispersiones son inelasticas con pequefios



cambios en frecuencia debido a la forma en que vibran los 4&tomos y pueden ser
medidas. Estas frecuencias de dispersion son generalmente conocidas como modos de
vibracion '3, Generalmente se han estudiado dos picos Raman en MoS;, Ezlg y Aig
que estan asociados a los modos vibracionales atomicos dentro y fuera del plano,
respectivamente. De mediciones realizadas de bulto a monocapa sistematicamente se

pueden resaltar tres reglas de cambio en este material. E 21g tiene un corrimiento al azul
mientras A, sufre un corrimiento hacia el rojo al disminuir el nimero de capas. El
modo Ezlg se encuentra en ~384 cm! y el modo 4,4 esta localizado en ~405 cm'!
ambos para una monocapa. Estos corrimientos propician que la distancia entre
los modos disminuya de acuerdo al nimero de capas del material, la diferencia de
frecuencias espacial entre Ezlg y A4 para bulto y monocapa es alrededor de 25 cm™!
y 19 cm™ respectivamente. Por ultimo, la intensidad de los dos picos aumenta casi
linealmente hasta la cuarta monocapa, para posteriormente disminuir cuando se

aumenta el niimero de capas!'!.

2.1.1.2. Diseleniuro de Molibdeno

A temperatura ambiente la energia de banda prohibida en bulto se encuentra en el
cercano infrarrojo en 1.1 eV mientras que el de una monocapa las transiciones
excitonicas A y B se encuentran en 1.57 eV y 1.82 eV respectivamentel!*l. Es un
material semitransparente y tiene un tiempo de vida de los excitones mas largo que el

MoS,!4.

En cuanto a la espectroscopia Raman el modo de vibracion principal del MoSe>
corresponde al A, 4 el cual, al igual que el MoS,, presenta un corrimiento hacia el rojo
al disminuir el nimero de capas y es muy pequefio (Aw—2 cm™). Este modo se sitiia
en un rango de 240.5 a 242.5 cm’'y puede variar dependiendo de la fuente de excitacion
laser y del proceso de sintesis del material. Otro aspecto importante con el que
podemos identificar monocapas es que cuando aumenta el nimero de las mismas,

aparecen otros modos vibracionales como el Ezlg (286 cm™) y el B%g (353 cm™); sin
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embargo, la intensidad de estos es muy baja comparada con el modo principal y

posteriormente desaparecen cuando tenemos material en bulto!!3],

2.1.1.3. Diseleniuro de Tungsteno

El diseleniuro de tungsteno (WSe2) de estructura cristalina en el plano de la capa Se-
W-Se. Exhibe una banda prohibida indirecta en el infrarrojo cercano a 1,2 eV en bulto.
Los excitones directos 4 y B se han informado en el rango de 1.4 - 1.8 eV y en 2.30
eV, respectivamente a temperatura ambiente!'”!. Es un material semitransparente, con
alta eficiencia cuantica de fotoluminiscencial'® y alto rompimiento de spin inducido
por acoplamiento de espin-orbita comparado con otros DMTs!!”. El WSe; tiene
excelentes propiedades de movilidad electronica (>100 cm? V! s') a temperatura

ambiente!'8],

En mediciones de espectroscopia Raman el WSe2 en mediciones en bulto encontramos
dos sefiales Raman distintas a 248 y 250.8 cm™! correspondientes a E21g y Ay g4, ademas
también podemos encontrar el modo longitudinal armoénico 2LA4. Sin embargo, para
monocapas el modo Ezlg desaparece. Al aumentar el numero de capas podemos
encontrar el modo leg. La intensidad de los modos vibracionales disminuye al

aumentar el nimero de capas!'®!.

2.1.1.4. Disulfuro de Tungsteno

El disulfuro de tungsteno WS> tiene estructura cristalina planar S-W-S. La transicion
indirecta del material en bulto la encontramos en 1.32 eV. Para una monocapa, la banda
prohibida puede variar en un rango de 1.9 a 2.03 eV en el exciton A medido a
temperatura ambiente; esto debido a el substrato portador, el método empleado para su
sintesis, entre otros factores. El exciton B de WS> se ha reportado en un rango de 2.35
a 2-4 eV El material tiene una extraordinaria emision de fotoluminiscencia y
muestra un alta eficiencia cuéntica (6%) comparado con otros DMTs como MoS; (=
0.01 %)?°l. Tiene un acople spin-orbita fuerte (rompimientos de spin inducidos de

21

hasta 220 meV) y acople intercapa (aplicado para pocas capas)?!). Es un material de
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gran relevancia en los ultimos afios debido a distintas propiedades reportadas como
grado de libertad de los valles, generacioén de triones, la emision de un solo foton,
formacion de exciton-polaritones, emision estimulada, electroluminiscencia con
quiralidad selectiva, excelentes propiedades de transporte de portadores, entre otras
caracteristicas que lo han convertido en un candidato prometedor para aplicaciones en
nanoelectronica, optoelectronica, espintronica y valleytronics de proxima generacion

ya que todas estas propiedades son reportadas a temperatura ambientel!®2223],

En el caso de espectroscopia Raman el material exhibe tres modos principales, E%g
(~357 cm™), A1g (-419 cml) y el 2LA (~ 351 cm'?t) para una monocapa. En el caso
de los modos Ezlg y Aig, existen un corrimiento hacia el azul y hacia el rojo
respectivamente cuando disminuye el nimero de capas desde bulto a monocapa, la
intensidad de los modos no aumenta ni disminuye significativamente respecto al
nimero de capas. En este material la intensidad del modo 2.4 domina sobre los demas

modos principales y disminuye su intensidad con la cantidad de capas del material®*.

E1 WS> es el material con el que se trabajo principalmente y a partir de sus propiedades

Opticas y electronicas, se disefio y fabricd la microcavidad optica reportada en este

trabajo.
Material Energia de banda Energia de banda Modos vibracionales
prohibida bulto prohibida monocapa (cm™)
(eV) (eV)
MoS; 1.29 1.88 Ej4(~384)
Aq4(-405)
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MoSe; 1.1 1.57 A1g(~ 240.5)

WSe» 1.2 1.4 A1g(~ 250.8)

WS2 1.32 1.922.03 E21g (~357 cm™)
Aig (+~419 cm?)
2LA (-~ 351 cm1)

Tabla 1 Propiedades de dicalcogenuros de metales de transicion.

2.1.2. Sintesis de materiales bidimensionales

Existen distintos métodos de produccion de materiales bidimensionales.
Principalmente se detallan cuatro de ellos. El primero es la exfoliacién mecanica, que
fue el método utilizado para obtener por primera vez grafeno, es el de mas bajo costo
y el mas sencillo. Sin embargo, estd limitado en cuanto a las dimensiones del material
obtenido y la homogeneidad estructural del mismo. La exfoliacion en fase liquida es
otro de los métodos de bajo costo, en donde podemos obtener un gran nimero de
monocapas, pero con un tamafio muy pequeiio. El siguiente método es MBE, el cual es
el método de sintesis mas complejo y costoso; sin embargo, la homogeneidad y calidad
de la muestra es muy alta, asi como el tamafio de las monocapas solo esta limitado por
el tamafio del substrato de crecimiento. Por ultimo, hablaremos del método que se
utilizé en el presente trabajo de tesis, el crecimiento por deposicion quimica de vapores
(CVD por sus siglas en inglés Chemical Vapor Deposition) que tiene la ventaja de
producir muestras de gran calidad y homogéneas y con monocapas depositadas en la

mayor parte del substrato sobre el que se sintetizaron.
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2.1.2.1. Exfoliacion micromecanica

La exfoliacion mecanica, también llamado método de “Scotch Tape”. En este método,
como insumos solo se necesita una cinta adhesiva, el material en bulto que se va a
exfoliar y el substrato. La metodologia para seguir es relativamente sencilla y rapida.
Primero, se secciona la cinta adhesiva con la que se trabajard, en seguida, se coloca
sobre el material en bulto. Posteriormente, se despega la cinta del material en bulto, al
despegar parte del material quedard adherido a la cinta. Después, la cinta donde se
encuentra el material se adhiere al substrato y, por tltimo, se despega del mismo. Una
cierta cantidad del material contenido en la cinta previamente quedara depositado sobre
el substrato, donde podremos encontrar material con multiples capas de grosor, desde

material en bulto hasta monocapas!'>%.

Como se menciond, la exfoliacidn mecanica tiene una gran ventaja sobre otras técnicas
de sintesis. Esto debido a que podemos obtener monocapas con un costo muy bajo y el
tiempo en el cual se realiza la sintesis es minimo. Ademas, el material puede ser
reutilizado una gran cantidad de veces. La desventaja de este método respecto a otros
es que no se puede controlar de una manera eficiente el area de la monocapa, la
distribucion en el sustrato de material ni el nimero de monocapas producidas. Sin
embargo, se han obtenido areas de monocapas de algunos cientos de micras. Por otro
lado, es un método de gran importancia debido a su aplicacion para la fabricacion de

heteroestructuras de Van der Waals.

2.1.2.2. Exfoliacion liquida

La exfoliacion liquida se puede clasificar en cuatro diferentes variantes, oxidacion,
intercalacion, intercambio 16nico, clivaje ultrasonico. La principal caracteristica de este
método es que se utiliza un solvente para dispersar el material que se va a exfoliar y
desprender las monocapas en la solucion. La metodologia en general es similar para
todas las variantes y se divide en tres procesos principalmente. Primero, el proceso de
inmersion, en el cual se coloca el solvente y el material que se va a exfoliar y

generalmente se aplica un proceso de agitacion o sonicado para poder dispersar el
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material en el solvente de una manera sencilla. El segundo, es la exfoliacion en el cual
la solucidn se sdnica y se centrifuga para obtener el material delgado donde podemos
encontrar una cierta cantidad del material 2D. El ultimo, es el de relajacion o

estabilizacion de los materiales que se exfoliaron.

La cantidad de material 2D obtenido mediante este método es muy alta si se encuentra
un solvente con que tenga una tension superficial similar a la del material
bidimensional ya que esto permite una mayor concentraciéon de material al haber una
mayor dispersion del mismo. La desventaja es que generalmente se obtiene material de
un tamafio muy pequefio en comparacion con otros métodos y la cantidad de material

utilizada en este método es mayor al de exfoliacién mecanica, por ejemplo!!22¢],

2.1.2.3. Epitaxia por haces moleculares

MBE es un método de crecimiento de peliculas delgadas o monocristales. Se realiza en
ambientes controlados en ultra alto vacio generalmente. EL método consiste a grandes
rasgos en calentar los materiales elementales en celdas hasta una temperatura de
sublimacién. Posteriormente, se inciden sobre un substrato monocristalino haces
atomicos o moleculares de los componentes elementales en fase vapor, los cuales
interactian entre si formando una reccion y posteriormente derivado en el crecimiento

cristalinol?”],

Este método es el mas complejo y costoso de todos, ya requiere un gran gasto
energético, de material y tiempo, ademads, las condiciones de crecimiento son muy
rigurosas. A pesar de esto, la calidad de los cristales 2D es realmente alta, contiene una
gran homogeneidad debido al control atomico del crecimiento y el cristal se crece en

toda la extension del substrato.

2.1.2.4. Deposicion quimica de vapores

CVD es un método que nos ofrece un gran control sobre la cantidad de monocapas y
el area de las mismas sobre un determinado substrato. Consiste depositar peliculas

delgadas sobre un substrato que se obtienen generalmente de uno o mas precursores en
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forma de vapor. El proceso consiste en colocar los precursores y el substrato dentro de
un tubo de cuarzo que se sitiia a su vez dentro de un horno. El horno se calienta hasta
la temperatura de evaporacion de los precursores. Los precursores evaporados se
descomponen o reaccionan quimicamente para dar lugar a la formacion de la pelicula
delgada. Todo el proceso se realiza en un ambiente controlado. Usualmente se pueden
formar a partir de las reacciones quimicas algunos subproductos, que son eliminados
por medio de un flujo de gas inerte dentro del tubo cuarzo donde se llevan a cabo las

reacciones

CVD es un método de sintesis relativamente costoso y complejo. Sin embargo, la
deposicion del material serd uniforme en la mayor parte de la extension del substrato y
por lo tanto el area de la pelicula delgada estara definida por la superficie del mismo.
Es un método que nos permite entonces obtener grandes areas de monocapas. Cabe
mencionar que las monocapas 2D de DMTs generalmente crecen con geometria
triangular debido a su estructura cristalina. Las monocapas de WS> embebidas en la
microcavidad fabricada se crecieron mediante este método de sintesis. Los detalles del

crecimiento se mostraran en una seccion posterior'®!2-281,

2.1.2. Aplicaciones de materiales bidimensionales

Debido a las distintas propiedades mecanicas, fisicas y quimicas, de los materiales 2D,
se han convertido en potenciales candidatos para el desarrollo de distintos dispositivos
y aplicaciones tecnoldgicas, en diferentes areas, como la optoelectronica, espintronica,
quimica, biomédica, entre otras. En las siguientes subsecciones se revisaran algunas de
las aplicaciones que se han desarrollado con materiales 2D en los Ultimos afios en las

areas de interés que son la optoelectronica y fotonica.

2.1.2.1. Aplicaciones de sensado

En el rubro de sensado, se han reportado diferentes trabajos, en la mayoria se elaboran

las muestras mediante exfoliacién mecanica. Se han desarrollado un sin nimero de
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sensores, basados en transistores de efecto de campo. Principalmente utilizados para la

deteccion de biomoléculas, gases y humedad.

En cuanto a la deteccion de gases altamente toxicos y contaminantes como NO>y NHj3,
se han desarrollado sensores a partir de MoS; con sensibilidades de deteccion de hasta
20 partes por billon, en este caso, la monocapa decrementa o incrementa su
conductancia dependiendo del gas en cuestion®®). También se han reportado trabajos
respecto a sensores de humedad a temperatura ambiente donde pueden detectar
cambios muy pequefios de humedad, midiendo la corriente de salida del transistor, con

un voltaje constantel*"!.

En el aspecto biologico se han reportado sensores
concentraciones de ADN. Se fabrican funcionalizando monocapas de WS> o MoS>
para poder sensar secuencias especificas de ADN midiendo cambios en la emision de
fotoluminiscencia de la muestra. Ademas, se han reportado trabajos para sensar ciertos
tipos de proteinas y biomoléculas. Se han desarrollado sensores a partir de
heteroestructuras como MoS:-grafeno y WS»-grafeno, para la deteccion de ciertos

compuestos quimicos como perdxido de hidrogeno o acetaminofeno (paracetamol) por

mencionar algunost!!.

2.1.2.2. Aplicaciones de emision de luz

Debido a las propiedades de emision de los DMTs donde existe una emision excitonica
estable y a una alta eficiencia cuantica, tienen gran potencial para la aplicacién en
dispositivos emisores ultradelgados y flexibles. En cuanto a los dispositivos emisores
de luz bidimensionales (2DLEDs, por sus siglas en inglés Bidimensional Light
Emitting Diode) podemos mencionar al menos cuatro diferentes tipos, emisores
excitonicos, emisores cuanticos, emisores de valle y ldseres basados en materiales
semiconductores 2D, desarrollados con distintas técnicas de crecimiento como CVD y

exfoliacion mecéanical*2.

Dentro de los 2DLEDs excitonicos se han reportado dispositivos basados en
monocapas de WSe>y MoS,, en el primer caso encontramos uniones p-n de monocapas

con dopaje electroestatico, en el caso de MoS,, la unién p-n se realiza con una
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monocapa tipo n del material y silicio tipo P en bulto. Por otro lado, se han reportado
dispositivos basados en heteroestructuras de Van de Waals, generalmente combinando
multiples monocapas de diferentes materiales, como MoS, o WS> con hBN,
desarrollando estructuras de pozos cudnticos donde se aumente la eficiencia cuantica
significativamente, utilizando como electrodos monocapas de grafeno. Otro de los
trabajos reportados es sobre heteroestructuras similares a las anteriores, sin embargo,
el grado de complejidad aumenta debido a que son formadas por mas de un material
2D semiconductor, como MoSe> y MoS», con lo que se han desarrollado dispositivos
sintonizables eléctricamente!?34],

Los sistemas de emision de un solo foton han tomado gran relevancia debido al
desarrollo de tecnologias de informacion cuantica. Por lo tanto, se ha hecho un esfuerzo
por la implementacion de dispositivos emisores de un solo foton ultradelgados
bombeados eléctricamente basados en heteroestructuras 2D. Donde se han reportado
algunos 2DLEDs cuénticos basados no solo en monocapas sino también en algunas

cuantas de WSe:.

Respecto a las 2DLEDs de valle se han reportado distintos dispositivos donde se
aprovechan las propiedades de valletronica tinicas en los DMTs 2D, todo esto debido
al fuerte acople spin-orbita presente en los materiales. Se ha demostrado la polarizacion
del valle en monocapas de WSe; y MoSez, donde cada uno de los valles se acopla solo
con uno de los estados del spin electronico, esto da como resultado la emision de luz
circularmente polarizada. Se han reportado distintos 2DLEDs donde se puede
sintonizar el estado de polarizacion circular emitido con un campo magnético externo

o con la direccion de la corriente inyectada en el dispositivol?].

Por ultimo, se ha reportado emision laser, que son dispositivos donde el medio activo
estd formado por materiales 2D como WSz, MoSz o WSe: los cuales son embebidos en
cavidades resonantes como cavidades de microdisco o cavidades verticales, cavidades

de microesfera-microdisco y nanocavidades de cristal fotonico respectivamente!®?],
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2.1.2.3. Aplicaciones de fotodeteccion

Se han reportado fototransistores de gran estabilidad basados en monocapas y bicapas
y tricapas de MoS», que presentan fotorrespuesta ultrasensible en un rango espectral en
el visible. Por otro lado, se han fabricado fototransistores de multicapas de MoS» con
gran fotorrespuesta en el cercano infrarrojo. Se han experimentado con otros materiales
DMTs, como WS, y MoSe> que tienen tiempos de respuesta rapidos. Otro tipo de
fotodetectores se han desarrollado basados en heteroestructuras de Van der Waals
como heteroestructuras de WS, con puntos cudnticos de PbS que trabaja en el
infrarrojo. Una heteroestructura similar se desarrolld6 con MoS, donde se obtuvo un

rango de trabajo desde el visible hasta el infrarrojol*2..

2.1.2.3. Aplicaciones fotovoltaicas

La creacion de celdas solares flexibles ha sido otra de las aplicaciones potenciales de
los materiales 2D. El grafeno es uno de los materiales que mas se han utilizado en este
rubro ya que absorbe la luz solar eficientemente. Una monocapa puede llegar a absorber
el 2.3% de la luz solar. Se han reportado celdas solares donde el grafeno es depositado
sobre silicio donde se forma una barrera de Schottky en la cual se pueden formar
facilmente excitones debido a la gran movilidad de electrones en la monocapa del
grafeno. Esto genera un voltaje el cual puede ser aprovechado. Otra vertiente de celdas
solares son las que se basan en DMTs. Estas celdas pueden absorber del 5% al 10% de
la incidencia de luz solar en distintos rangos del visible. Se han reportado heterouniones
MoS: y silicio o MoS: y grafeno para la creacion de celdas solares con eficiencias

cercanas a 5% y 10%, respectivamente!®-3-36],

2.1.2.4. Aplicaciones de interaccion luz-materia

En el ambito de interaccion luz-materia en el régimen de acople fuerte a temperatura
ambiente, los DMTs han jugado un papel de gran relevancia. Una aplicacion interesante
es la creacion de condensados de polaritones a temperatura ambiente los cuales
comparten multiples propiedades con condensados Bose-Einstein atomicos, los cuales

solo existen a temperaturas cercanas al cero absoluto. Se ha observado régimen de
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acople fuerte en un sistema de MoS: embebido en una microcavidad planar, donde la
estructura de una monocapa de MoS: situada entre dos capas espaciadoras de SiO»
donde son crecidos DBRs en ambos lados*”*%]. Por otro lado, se ha demostrado acople
fuerte de exciton-foton en heteroestructuras de pozos cudnticos de MoSe; y hBN
embebidos dentro de una microcavidad®®. Por wltimo, se ha fabricado un sistema
sintonizable de microcavidad con una monocapa de WS, embebida, donde pueden

controlar la brecha energética entre ambas ramas polaritonicas eléctricamente*l,
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2.2. Silicio poroso

El silicio poroso (SiP) es un material que se descubrio hace mas de medio siglo en los
laboratorios Bell como un accidente al realizar experimentos de electropulido de
silicio, sin embargo, encontraron que bajo ciertas condiciones de corriente aplicada y
composicion de la solucion el Si no se disolvia uniformemente, pero se producian
agujeros nanométricos en la capa. El SiP sigue teniendo un gran interés cientifico
debido sus propiedades de fotoluminiscencia y electroluminiscencias muy diferentes al
Si en bulto y a que es un material muy versatil estructuralmente que puede ser aplicado
a diferentes sistemas de micro y nanoestructuras aplicadas en diferentes areas como la
optoelectronica o la fotdnica. Debido a esta versatilidad, en el presente trabajo de tesis
se fabricaron los DBRs de la microcavidad a partir de este material. El SiP se puede
clasificar dependiendo de los tamafios de poro, que puede variar desde unos cuantos
nanometros hasta algunos micrometros. Bajo este lineamiento podemos hablar de
microporos, a los que tienen un diametro de poro menor a 2 nm. Los mesoporos son
aquellos cuyo diametro oscila entre 2 y 50 nm. Por tltimo, encontramos macroporos,
los cuales son aquellos cuyo diametro es mayor a 50 nm. Otros aspectos morfologicos
importantes que definen las propiedades de la capa de SiP crecida es la orientacion y

forma de poro, la ramificacién de poros y la profundidad de éstos!*!).

2.2.1. Proceso de fabricacion

Una de las ventajas mas importantes de las estructuras de SiP es que pueden ser
producidas de una manera simple y fécil, al mismo tiempo el costo de produccion de
estas es realmente bajo. La fabricacion del silicio poroso se realiza mediante un proceso
de anodizacién electroquimica. Dicho método consiste en tener contacto fisico entre
una oblea de Si de bulto y una solucion acuosa de HF diluida en algin alcohol (etanol,

isopropanol, pentanol) a diferentes concentraciones.

El proceso de fabricacion se lleva a cabo en una celda electrolitica que es un dispositivo
donde se transforma una corriente eléctrica en una reaccion quimica de oxidacion-

reduccion que no tiene lugar de modo espontdneo. En muchas de estas reacciones se
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descompone una sustancia quimica, por lo que dicho proceso recibe el nombre de
electrdlisis. En la celda electrolitica la reaccion de oxidacion-reduccion es producida
por la energia eléctrica de las cargas que la atraviesan. La celda es la pieza mas
importante del sistema de fabricacion de SiP ya que de ella depende la homogeneidad
de las estructuras de silicio poroso. Es fabricada con materiales resistentes a la

corrosion, generalmente teflon.

Existen otros factores determinantes en la morfologia y las propiedades de la capa del
SiP. Los parametros de control mas importantes son la concentracion de la solucion de
HF, la densidad de corriente aplicada, tiempo de anodizado, temperatura y el dopaje de
las obleas de Si empleadas para la produccion de SiP. Estos pardmetros determinan la

velocidad de sintesis, la porosidad o el umbral de electropulido*?!.

2.2.2. Propiedades del silicio poroso

El SiP tiene distintas propiedades quimicas, morfoldgicas, electronicas y Opticas que
lo hacen un material atractivo para aplicaciones tecnoldgicas en diferentes dispositivos.

En las siguientes subsecciones abordaremos algunas de las mas importantes.

En el primer momento de sintesis los enlaces dominantes son entre Si y H, sin embargo,
conforme pasa el tiempo la muestra comienza a oxidarse, remplazando atomos de H

con 4tomos de O, con lo que modifica la luminiscencia del material*?].

La propiedad estructural méas importante del SiP es la formacion de cristales
nanométricos extensivamente conectados, los cuales tienen tamanos menores al radio
de Bohr en el Si, implicando efectos de confinamiento cuantico que dan como resultado
una notable luminiscencia en el material*?,

Uno de los aspectos importantes en capas de SiP es incremento de la brecha de banda
prohibida en comparacion con el Si en bulto que esta dado por un cambio de energia
igual de la parte inferior de la banda de conduccion a alta energia y de la parte superior

de la banda de valencia a baja energia. La naturaleza de las transiciones sigue siendo
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indirecta, aunque se puede formar una brecha de banda cuasi-directa en los
42]

nanocristales de Si formados!
La fuerte luminiscencia del SiP es una de las mas importantes propiedades del material
en comparacion con el Si. La banda fotoluminiscente que ha atraido mas atencion
tecnologica es la banda visible de rojo a amarillo. Su interés radica en que esta banda
puede excitarse eléctricamente de manera eficiente. Por otro lado, tiene un rango muy
amplio de sintonizacion espectral ya que el pico de fotoluminiscencia puede
sintonizarse desde el infrarrojo cercano, a través del rango visible hasta el violeta. Por
ultimo, esta banda se observa a partir de silicio de alta porosidad independientemente

del tiempo transcurrido desde su fabricacion.

El indice de refraccion proporciona una medida directa de la densidad optica de un
material. El indice de refraccion del silicio poroso depende en gran medida de la
porosidad y puede describirse como una mezcla de silicio y aire. Como consecuencia
el indice efectivo del SiP es menor que el del Si en bulto. Por lo tanto, al modular la
porosidad del silicio poroso da como resultado Opticamente la sintonizacion del indice

de refraccion.

El analisis del coeficiente de absorcidon del SiP muestra que su dependencia energética
sigue una tendencia como la de un semiconductor de brecha indirecta similar al Si, pero

con un desplazamiento al azul*!,

2.2.3. Aplicaciones del silicio poroso

Debido a las propiedades previamente analizadas aunado a propiedades de
biocompatibilidad se han desarrollado aplicaciones del SiP en diferentes areas,

principalmente en biologia, quimica y dptica.

Entre todas las areas en las que el silicio poroso es un material relevante, la biologia es
uno de los campos mas destacados. Hay varias razones para este interés: el SiP es

inorganico y se puede esterilizar, el proceso de formacion de poros se puede controlar
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con precision, puede ser portador con farmacos o especies bioactivas, es biocompatible
y biodegradable. Ademas, el silicio poroso tiene la capacidad de degradarse
completamente con compuestos no toxicos en soluciones biologicas 4141,

Las propiedades Opticas y/o eléctricas del SiP han dado paso al desarrollo de
dispositivos de sensado en areas de la quimica o biologia. Se han reportado, sensores
interferométricos en los que la respuesta optica de la estructura de silicio poroso se
altera con la introduccion del elemento a detectar en los poros. Las estructuras de silicio
poroso pueden ser capas simples que muestran franjas de Fabry Perot bien resueltas o

estructuras multicapa como filtros Rugate.

El SiP puede usarse como un substrato plantilla para crecer distintas estructuras
complejas ya que se puede aprovechar la morfologia de la capa como la porosidad, el
tamafio de los poros y la profundidad de estos. Estas caracteristicas estructurales se
pueden ajustar de manera precisa al controlar los parametros de crecimiento. Se han
sintetizado fibras, tubos o capas porosas de varios materiales replicando la estructura
porosa de silicio y tiene la ventaja de crear facilmente matrices ordenadas en areas
grandes, de micro y nanoestructuras con control estructural. Este es el método

generalmente usado para la fabricacion de agujas de silicel*!**,

Las aplicaciones del SiP mas relevantes para este trabajo son las relacionas con la
optica. El SiP es un material muy adecuado para desarrollar dispositivos Opticos
basados en estructuras multicapa. Esto debido a que se puede controlar de manera
precisa el indice de refraccion de cada capa, con lo que un haz de luz puede interactuar
con distintas interfaces dieléctricas produciendo interferencia. Basados en este
principio de interferencia, se han reportado multiples dispositivos Opticos con SiP. Se
han fabricado DBRs con diferentes indices de refraccion y espesores. La aplicacion
mas comun de los DBR de silicio poroso es el filtrado de luz. Se han reportado
microcavidades Fabry-Perot constan de dos DBR de SiP paralelos separados por una
capa espaciadora. Las microcavidades se pueden utilizar como filtros pasa banda o

como detectores de sustancias como etanol, metanol y acetona. Por otro lado, espejos
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omnidireccionales son multicapas que reflejan la luz para cualquier angulo de
incidencia y para cualquier polarizacion en cierto rango de longitud de onda basados
en SiP. Por ultimo, también se ha utilizado el SiP para el desarrollo de guias de ondas.
Las guias de ondas basadas en multicapas han atraido un gran interés porque su
mecanismo de guia es completamente diferente a las guias de ondas convencionales
basadas en la reflexion interna total. Las guias de ondas de silicio poroso se han
utilizado especialmente para la deteccion, donde la infiltracion de liquidos en los poros
da como resultado cambios de fase inducidos o variacion de la intensidad de la luz

guiadal®! 3,
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2.3. Microcavidades opticas

Una microcavidad Optica o microresonador Optico es un dispositivo que confina
fotones en volimenes muy pequeiios por recirculacion resonante. Este mecanismo
mejora significativamente la interaccion luz-materia. En una microcavidad ideal (sin
pérdidas) la luz se confina indefinidamente. En sistemas reales la desviacion de esta
condicion ideal se describe por el factor de calidad Q de la cavidad que es proporcional
al tiempo de confinamiento de los fotones dentro de la misma. El factor Q se puede

calcular como:
0==L (1)

Donde fes la frecuencia de resonancia de la cavidad y Af estd dada por el semi-ancho
de la resonancia de la cavidad. En las recientes décadas se han desarrollado distintas
técnicas para fabricar microcavidades con factores O mas altos y con volumenes de
modo mas pequefios impulsando estudios desde fisica fundamental hasta dispositivos
fotonicos funcionales! 4],

Existen diferentes tipos de microresonadores opticos. Entre estos podemos encontrar
toroides o esferas de silicio con guias de onda de fibra Optica acopladas, cristales
foténicos y microdiscos resonadores con guias de ondal***!. Para nuestro trabajo se
disefi6 y caracterizd una cavidad planar que consiste de dos reflectores de Bragg
distribuidos (DBR’s por sus siglas en inglés Distributed Bragg Reflector), y la zona
activa donde se confina la luz. Los DBRs son estructuras fotonicas formadas por
multiples capas periddicas que varian entre un indice de refraccion alto y un indice de
refraccion bajo, que generalmente se obtiene mediante alternancia de capas de dos
materiales diferentes, con capas de aleaciones con diferentes concentraciones, capas
con diferentes espesores, entre otros. Cada una de estas capas aportard una reflexion
parcial a la estructura que acopladas interfieren constructivamente formando un

reflector de alta calidad.
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La reflectividad de un DBR depende del numero de capas y de la diferencia de indices

de refraccion y estd dada por [4¢):

non%m—nsn%m

R=—"T"1, 2

non3M+nzn?

donde ny es el indice de refraccion del medio de origen, n;y n2 son los indices de las
dos capas alternantes que conforman el DBR y 73 es el indice del medio externo al
DBR. Por ultimo, m es el nimero de pares con alternancia de indice alto y bajo que

conforman el reflector.

Otro aspecto para considerar de un DBR es el ancho de la banda A4, de reflectancia el
cual depende unicamente de la diferencia entre los indices de refraccion de las capas
alternadas que lo conforman. A2, esta dado por: [4°]

AAO _ 4 _1[n2—n1
AO Nny+nq >

€)

donde 4y es la longitud de onda donde esta centrado el DBR y 7n;y n2 son los indices de

las dos capas alternantes donde n>> n;.

2.3.1 Aplicaciones de microcavidades

Existe una gran cantidad de aplicaciones en dispositivos optoelectronicos y fotonicos
de las microcavidades, principalmente en el area de emisores de luz, también en el area
de sensores y por ultimo aplicaciones para fisica fundamental como lo son el estudio
de algunas propiedades cuanticas de la interaccion de luz-materia por mencionar

algunas.

2.3.1.1 Emisores de luz

El control de la emision espontanea a través del efecto Purcell es una de las aplicaciones
mas importantes que han tenido las microcavidades. En esta linea podemos hablar en
general de diodos emisores de luz (LED por sus siglas en inglés Light Emitting Diode)

de microcavidad donde la eficiencia cuantica aumenta considerablemente comparacion
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[47] Por otro lado, en trabajos mds recientes

en comparacion con LEDs convencionales
se pueden hablar de LEDs de polaritones que son cuasiparticulas cuyas propiedades se
detallaran en secciones subsecuentes*®l. Los LEDs basados en perovskitas muestran
un gran potencial en aplicaciones como displays o iluminaciones ya que comunmente
se pueden fabricar peliculas de gran eficiencia cuantica de fotoluminiscencia. Sin
embargo, una limitante importante de este tipo de dispositivos es la baja eficiencia de
acoplamiento de la luz en estas peliculas. Uno de las posibles soluciones para aumentar
el acople de luz con el material es embebiéndolo dentro de una microcavidad con lo
que se ha logrado producir LEDs de perovskita con una eficiencia cuantica externa de
hasta 20.2 % 1. Por otro lado, la aplicacion a laseres de microcavidad has sido

ampliamente estudiada durante mucho tiempo*4+>%>11,

2.3.1.2 Aplicaciones en sensores

En el &mbito de sensado se puede hablar del uso de microresonadores para numerosas
aplicaciones en el area de biosensores, como deteccion de secuencias de mutaciones en
ADN, deteccion de proteinas, ultrasensado de acidos nucleicos, deteccion, cinética

biomolecular entre muchos otros>?!

. Se han reportado aplicaciones en sensores de
humedad donde se aplica un recubrimiento de un polimero que responde a la humedad
en una microcavidad, la respuesta del mismo aumenta en dos 6rdenes de magnitud en

si31. Por otro lado, aplicaciones de

comparacion con otros sensores convencionale
sensado de solventes organicos y pesticidas presentes en el agua se han reportado
utilizando una microcavidad de silicio poroso cuya resonancia cambia dependiendo de

la concentracion de estas substancias en el agua>*>!,

2.3.1.3 Interaccion luz-materia en el régimen de acople fuerte

La posibilidad de sintonizar los estados de energia de un atomo o molécula podria
ofrecer una gran cantidad de aplicaciones en muchas areas, como la quimica, la
fotonica, la deteccion y la fisica no lineal, por ejemplo. Una de las mas importantes
aplicaciones de las microcavidades es el estudio de la interaccion luz-materia en el

régimen de acople fuerte. Para hablar acople las frecuencias de la transicion atdmica o
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molecular y el campo electromagnético deben coincidir y la energia de acople debe ser
mayor a las pérdidas del sistema acoplado. El acoplamiento depende basicamente de
tres parametros: y que es el inverso del tiempo de vida de los estados excitados o la tasa
de emision. k, dado por el inverso del tiempo de vida del foton en una cavidad vacia.
Por tltimo, de la energia de acoplamiento, g. Existen dos tipos de acople, débil (g < «,
v) y fuerte (g > x, y). En primera instancia se forma acoplamiento débil, en este caso la
luz confinada cambia la tasa de emision de la transicion entre dos niveles de un d&tomo
o molécula A este fendmeno se le conoce como efecto Purcell. En este caso, si
colocamos un sistema emisor de dos niveles en una cavidad 6ptica, la densidad local
de estados va a aumentar lo que produce que la emisidén espontanea del sistema se
amplifique***®). Cuando la energia de acoplamiento aumenta hasta llegar a un punto
en que la tasa de intercambio coherente de energia entre luz y materia es mas alta que
la tasa de decaimiento y este intercambio se vuelve reversible se habla de régimen de
acople fuerte (ver Figura 1). En este régimen, se forman dos nuevos eigenestados (o
estados propios) hibridos con diferentes energias en lugar de los eigenestados

originales.

Intensidad(u.a.)

2 oymaruregdooe ap vidiouy

E,

Energia (V)

Figura I Simulacion de reflectancia para la transicion de acople débil a acople fuerte donde se aumenta la energia
de acoplamiento g y se observa la aparicion de dos nuevos eigenestados, en este caso Eo es la energia a la cual esta
centrada la resonancia de la microcavidad.
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Este efecto es conocido como rompimiento de Rabi. Experimentalmente lo que se
observa en un sistema fuertemente acoplado es que existe una brecha de energia para
cualquier valor del vector de onda (k). A este efecto observado se le llama cruce
evitado, que significa que, en resonancia, las ramas de los estados hibridados se repelen

56,57

entre si®>>7] (ver Figura 2).

Energia (eV)

Longitud del resonador

Figura 2 Comportamiento de cruce evitado de las resonancias de la cavidad y el exciton en presencia de acople
fuerte donde se distinguen dos modos hibridos, Las lineas azules delgadas representan el sistema en ausencia de
acople fuerte.

La energia es minima en k=0, que corresponde a la luz que viaja perpendicular al plano
de la muestra. Como resultado de este nuevo estado de coherencia luz-materia en el
régimen de acople fuerte se forma una cuasiparticula llamada polariton. Los
polaritones poseen una masa efectiva de -~ 107*-10" mas ligera que la del electrén. Estas
cuasiparticulas tienen caracter bosonico debido a que tanto el exciton como el foton
involucrados tienen spin entero. Los polaritones se han utilizado para crear
condensados de estilo Bose-Einstein con algunos ordenes de magnitud de temperatura
mas alta que condensados atdmicos. Aunque estos condensados no estan equilibrio y
son disipativos han servido para el estudio de una amplia gama de fendémenos fisicos
relacionados con condensados Bose-Einstein como superfluidez o formacion de

vortices>62859],

Se han fabricado microcavidades semiconductoras con factores de calidad muy altos
ya que el tiempo de vida de los polaritones esté restringido directamente por el tiempo

de vida de los fotones dentro de una cavidad. En la region activa de la cavidad se sitian
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estructuras de baja dimensionalidad como pozos o puntos cudnticos, con
comportamiento excitonico fuerte. El material mas utilizado para la microcavidades
semiconductoras es el GaAs. Por otro lado, se han reportado condensados polaritonicos
en sistemas de pozos cuanticos de GaAs/AlAs embebidos en la cavidad; asi como en
aleaciones ternarias como InGaAs o AlGaAs!®l. Los polaritones pueden escapar de la
cavidad por medio de su componente con caracter fotonico y los fotones resultantes
retienen las caracteristicas como fase, densidad, spin y momento de la cuasiparticula

(polariton) original.

La mayoria de los experimentos de interaccion luz-materia en el régimen de acople
fuerte en materiales semiconductores basados en AlGaAs se realizan a baja
temperaturas del orden de 10 a 20 K. Sin embargo, existen algunos trabajos que se han
realizado a temperatura ambiente, como lo son los basados en materiales

bidimensionales!®!-3!
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2.4. Diseno y fabricacion de microcavidades opticas de silicio poroso

con bidimensionales embebidos

En este trabajo se disefi6 y fabric6 una microcavidad Optica con materiales 2D
embebidos en colaboracion con el Instituto de Energias Renovables-UNAM vy el
Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del IPN-Unidad Querétaro. En
especifico se utilizd6 WS> como material activo dentro de la cavidad perteneciente a la
familia de los DMTs. La cavidad se desarrolld basicamente con un proceso de cuatro
pasos. Primero se fabricd el DBR inferior y después se sintetizé el WS». El tercer
proceso es la transferencia de las monocapas del material 2D al DBR inferior. Por
ultimo, se fabrica el DBR superior, con los mismos parametros que el inferior; sin
embargo, este se despega de la oblea de Si en la que se fabrico y se coloca
mecanicamente sobre el DBR inferior que contiene las monocapas de WS». Con esta

metodologia se completa la microcavidad (Figura 3).

Reflector
Superior

’ Cavidad
" (DMT5s)

Reflector
Inferior

Figura 3 Diagrama de microcavidad optica con materiales bidimensionales embebidos propuesta.
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El método de sintesis de los materiales 2D se realizéo mediante CVD por el Dr. Andrés
de Luna Bugallo en el CINVESTAV-Querétaro. Los DBRs se fabricaron a partir de
estructuras multicapa de SiP. Por otro lado, para la transferencia de los materiales 2D
se utilizd Polimetilmetacrilato (PMMA). En las siguientes subsecciones se abordaran
los detalles acerca de los procesos que se llevaron a cabo para el desarrollo de la

microcavidad.

2.4.1. Reflectores de Bragg de Silicio Poroso

Para la microcavidad se disenaron los dos DBRs a partir de SiP. Previamente se
describieron las propiedades de un DBR, el cual se forma a partir de un conjunto de
pares de capas. Cada par contiene una alternancia de indice de refraccion alto y bajo.
Con los pares crecidos se logra desarrollar una estructura Optica que mediante
interferencia constructiva es altamente reflejante para cierta banda del espectro

electromagnético.

El DBR de SiP se fabrica mediante anodizado electroquimico de una oblea de Si. Para
lograr la alternancia de indices de refraccion se controla la porosidad de las capas. En
principio, con SiP podemos modular el indice de refraccion en un rango que abarca
desde el indice de refraccion del aire hasta el indice de refraccion del Si cristalino. Por
lo tanto, para obtener capas con un indice de refraccion mas bajo, se fabrican capas con
alto grado porosidad. Para obtener un indice de refraccion alto, se disminuye la

porosidad de las capas fabricadas.

Existen diferentes configuraciones de celda electrolitica. Referente al presente trabajo
se utiliz6 una celda de teflon de un solo tanque, en configuracion vertical (Ver Figura
4). Se utiliza teflon ya que es un material inerte, es un material que no es toxico, es
impermeable, soporta altas y bajas temperaturas, es aislante y, por tltimo, tiene una
gran resistencia a la corrosion provocada por el electrolito que utilizamos. Las celdas
electroliticas con esta configuracion generalmente constan de ciertas partes principales.
En particular, el tanque o cuerpo de la celda es en donde se vierte la solucion

electrolitica. Dicho tanque incluye un orificio en su parte inferior el cual estd en
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contacto con la oblea de silicio. Ademas, este orificio determina el area de anodizado
de la muestra y en nuestro caso el area circular tiene un didmetro de 15 mm. Como
catodo se usa un electrodo de platino y una placa de cobre se utiliza como anodo. El
anodo, se encuentra en contacto con la oblea de Si. La celda se sella mecanicamente

utilizando un sistema de tornillos y o-ring para evitar fugas del electrolito.

g

— Catodo (Pt)
\\ . -777 > _ ”/J
~ - - «—— Celda de teflon

Oblea de Silicio
(Anodo)

Contacto metslico

Figura 4 Diagrama de celda electroquimica para fabricacion de reflectores de Bragg de Silicio poroso.

Para la fabricacion se utiliza como electrolito una solucion de HF con una
concentracion menor al 40% diluida con etanol. La concentracion durante la reaccion
es constante. La porosidad y el espesor de las capas de SiP crecidas son los parametros
que determinaran las propiedades de la estructura y seran fabricadas controlando la
corriente inyectada y el tiempo de anodizado. Cada vez que cambiemos la densidad de
corriente se creara una nueva capa porosa a partir de la ultima interfaz. La calidad de

la muestra depende de la homogeneidad de las capas. Esto se logra evitando la
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acumulacion de burbujas sobre la superficie de la muestra durante la reaccion
electroquimica. Por otro lado, es de gran importancia la calidad de la oblea de Si con

la que se esta trabajando.

Para la cavidad se disefiaron y fabricaron DBRs centrados en 630 nm. Se utiliz6 WS>
como material activo, cuya energia de banda prohibida se situa en un rango alrededor
de esta longitud de onda (610-650 nm). E1 DBR inferior servird como substrato para
depositar las monocapas de WS». El DBR superior se despega de la oblea de Si por

electropulido inyectando una corriente alta (2!,

2.4.2 Sintesis de materiales bidimensionales

Para la sintesis de las monocapas de WS; se utilizé un sistema de CVD, el cual consiste
en un horno tubular de cuarzo, en el cual se colocan la muestra y los precursores en un
bote de alimina. Estos ultimos se evaporan propiciando reacciones de sintesis sobre el
substrato. El sistema tiene un sistema de flujo controlado de gas inerte para inducir la
interaccion de los vapores generados a partir de los precursores, y asi formar el material
y al mismo tiempo evacuar los productos residuales. El esquema del sistema de
crecimiento se ilustra en la Figura 564,

Para la sintesis, primero se coloca WO> que es el precursor de W en la reaccion.
Posteriormente, se sit@ia frente al precursor el substrato sobre el cual se va a depositar
el material 2D formado, en este caso se utiliza un substrato de SiO2/Si. Como precursor
de S se coloca S en polvo, a una distancia de alrededor de 20 cm. Por lo tanto, de
izquierda a derecha encontramos el substrato, WO y S en polvo en ese orden. Se
conecta el flujo de gas inerte, que en este caso es Ar, el flujo de este va de derecha a
izquierda, para que los vapores generados al aumentar la temperatura puedan
interactuar y formar el material sobre el substrato de Si02/Si. La temperatura de sintesis
que se utilizo para la fabricacion de WSz fue de 1000 °C y esta temperatura se establecio

durante un tiempo de 45 min. Por tltimo, la muestra se enfria naturalmente(®”,
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Figura 5 Diagrama de sistema de deposicion quimica de vapores para la sintesis de materiales
bidimensionales.

2.4.3 Transferencia de materiales bidimensionales

Como se detall6 en las dos anteriores secciones para completar la cavidad se fabrican
los DBRs y los materiales 2D por separado. Para transferir el WS> desde el substrato
de Si0; sobre el cual fue depositado hasta el DBR inferior se sigue una metodologia
desarrollada utilizando (PMMA). Este es un polimero altamente transparente que se

puede sintetizar a partir de la polimerizacion de del mondémero metacrilato de metilo.

Antes de realizar la transferencia primero se limpia la muestra de Si02/S1 que contiene

el material 2D.

Segundo, se realiza el recubrimiento de la muestra con PMMA (950 PMMA A4) el
cual se encuentra en presentacion liquida. Para tener un recubrimiento uniforme se
utiliza un spin coater el cual por medio de centrifugacion en dos pasos; 2500 rpm con
una aceleracion de 1000 rpm? durante 10 s y 2500 rpm con una aceleraciéon de 2500

rpm? durante 60s, se logra obtener una capa de alrededor de 200 nm distribuida
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homogéneamente sobre el substrato de Si02/Si. Posteriormente, la muestra con PMMA

se coloca sobre una placa térmica a 180 °C durante 120 s.

Para desprender la capa de PMMA del substrato de SiO»/Si, se sumerge la muestra en
una solucion de KOH calentada a ~90 °C. Cuando la capa de PMMA se desprende
completamente también esta contiene una buena cantidad de material 2D que
originalmente se encontraba sobre el substrato. La pelicula de PMMA se coloca en un
recipiente con agua desionizada para eliminar los restos de la solucion de KOH, el

proceso se repite un par de veces para obtener mejores resultados.

P|“,‘

" DMT'S b) <) ) A <
FARY /

i
-> 7 - - S

non | o eMMA | 4
Si0, 5:0, Si0, Rl —

. e

Figura 6 Diagrama de proceso de transferencia de materiales bidimensionales: a) Se sintetiza el
material bidimensional DMT sobre un substrato de SiO». b) Se coloca una pelicula de PMMA sobre el
substrato. c) Se retira la pelicula de PMMA del substrato con lo que se desprende cierta cantidad de
material. d) Posteriormente, la pelicula se coloca sobre el reflector de Bragg. d) Se disuelve la pelicula
de PMMA vy el material bidimensional se deposita sobre el reflector.

La pelicula de PMMA se coloca sobre el substrato al cual se van a transferir las
monocapas de WS, en este caso el DBR de SiP. Para que la pelicula se adhiera al DBR

se expusieron a vapor de acetona que se obtiene calentandola a 85 °C.

Por ultimo, una vez adherida la pelicula de PMMA al DBR esta se debe eliminar para
completar la transferencia de WS». El DBR con la pelicula de polimero se sumerge en
acetona durante 30 min a temperatura ambiente para disolver el PMMA y con ello
sobre el DBR solamente encontramos el material transferido. Todo el proceso se

resume esquemadticamente en la Figura 6 (%],
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2.5 Caracterizacion de microcavidad optica con materiales

bidimensionales embebidos

Para conocer las propiedades de la microcavidad fabricada se realizaron principalmente
tres caracterizaciones Opticas. Se midi6 fotoluminiscencia (FL) espacialmente
localizada sobre material depositado dentro y fuera de la cavidad reflectancia (R) en el
espacio real y medicion de la dispersion angular de luz en espacio reciproco (DALKk).
Las mediciones de R se realizaron sobre el DBR inferior y el material depositado sobre
este en ausencia del DBR superior. Por otro lado, se realizaron mediciones de R de la
cavidad con y sin material 2D embebido. Las mediciones de dispersion en espacio
reciproco se realizaron espacialmente localizadas sobre la cavidad. Asi mismo, se
realizaron mediciones en la cavidad con y sin WS, embebido. Los detalles de las
mediciones que se realizaron se abordardn en las siguientes subsecciones y los

resultados obtenidos se analizardn en la siguiente seccion.

2.5.1 Mediciones de fotoluminiscencia

La fotoluminiscencia es una de las formas de luminiscencia que consiste en una
fotoexcitacion, un proceso de relajacion energético y un proceso de radiacion fotonica
generalmente. Es una técnica usada para caracterizar materiales semiconductores. Se
hace incidir una fuente de excitacion fotonica sobre la muestra semiconductora en
donde los fotones ceden su energia a los electrones que se encuentran en la banda de
valencia. Cuando el nivel de energia de los electrones aumenta, éstos pasan a la banda
de conduccion en el cual ocurre la relajacion energética donde los electrones emiten
energia en forma radiacion de fotones. Posteriormente, ocurre una recombinacion de
portadores en la banda de valencia. En un sistema basico de fotoluminiscencia la fuente
de fotoexcitacion generalmente es un laser. Este tiene que ser mas energético que el
ancho de banda prohibida del material medido y un detector. En nuestro caso, se utilizo
un sistema comercial Xplora Plus de Horiba para realizar las mediciones. Como
fuente de excitacion utilizamos un laser de 532 nm enfocado con un objetivo de

microscopio 100X con una resolucion espacial de alrededor de 1pum de didmetro de
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spot. Para la parte de deteccion se utilizé un espectrometro con un sensor CCD enfriado
a -60 °C. Las mediciones se hicieron utilizando una rejilla de 600 lineas/mm, en un
rango espectral de 590 a 665 nm, el cual corresponde en nimero de onda de 1850 a
3750 cm™! por lo que la sefial Raman de los principales modos vibracionales del WS,
no interfieren con la sefial de fotoluminiscencia medida. Todas las mediciones de

fotoluminiscencia se hicieron a temperatura ambiente.

2.5.2 Mediciones de reflectancia y dispersion angular de luz en espacio reciproco

La reflectancia es una técnica de caracterizaciéon muy basica que se refiere a la relacion
entre la potencia electromagnética incidente con respecto a la potencia que es reflejada
en una interfase. La cantidad de luz reflejada o dispersada por un medio sélido o
particulado cambia con la longitud de onda. Estas variaciones espectrales son causadas
por la absorcion dependiente de la longitud de onda y no solo dan lugar a la sensacion
de color, sino que también pueden usarse para inferir propiedades del material tales
como composicion, indice de refraccion complejo y estructura electronica o molecular.
La cantidad relativa de luz dispersada en diferentes direcciones depende de la estructura

fisica, como el tamafo y el espaciado de las particulas, del material.

Para las mediciones se implement6 un sistema de reflectancia. Para iluminar la muestra
utilizamos una lampara de tungsteno de 12 V, con una potencia maxima de 40 watts.
La luz se colima y se incide mediante un divisor de haz a la primera de las lentes, en
nuestro caso un objetivo de microscopio 10x el cual se encuentra normal a la muestra,
la distancia de trabajo es 34 mm y se enfoca mediante un par de posicionadores

micrométricos. (Figura 7 lineas rojas).

La muestra se encuentra montada en una base de un dedo frio que nos permite hacer
mediciones a baja temperatura (15 K) y cuenta con un posicionador vertical y
horizontal de precision milimétrica. La luz reflejada por la muestra es captada por el
mismo objetivo y recorre un camino optico principal igual a la longitud del foco de

nuestra segunda lente que es de 70 cm (Figura 7 lineas amarillas).
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Figura 7 Diagrama del sistema de medicion modular de reflectancia y dispersion angular de luz en
espacio reciproco. Camino 6ptico rojo, entrada de luz incidente sobre la muestra. Camino 6optico en
verde para inspeccion optica. Camino optico amarillo, camino principal para aumento telescopico de la
muestra en configuraciéon modular.

Entre el objetivo y la segunda lente utilizamos un divisor de haz cuya reflexion incide
sobre una lente que enfoca la luz sobre un sensor CCD para simple inspeccion optica.
Lo cual nos permite observar la muestra solo con aumento de 10x por accion del
objetivo de microscopio. Esto nos sirve para encontrar areas de interés (Figura 7 lineas

verdes).

Posterior a la segunda lente, la luz recorre otros 70 cm en el camino 6ptico principal
hasta a la ultima de las lentes, en nuestro caso con /= Scm que estd situada a una
distancia de 2/ (10 cm) de la entrada de un monocromador, esto para formar la imagen

real de la muestra medida. El conjunto de lentes que componen el camino Optico
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principal proporciona un aumento Optico calculado mediante la potencia de

magnificacion de dos lentes la cual obtuvimos alrededor de 30x%!,

El monocromador utilizado es marca Acton modelo 2500i, el cual contiene dos
entradas de sefial y dos salidas. Para el sistema solo se utiliza la entrada lateral de luz.
Sin embargo, se utilizan las dos salidas. En la salida lateral del monocromador se
encuentra un sensor CCD en el cual podemos observar la imagen de la muestra con el
aumento maximo del sistema con resolucion micrométrica. En este caso la ventana de
observacion con las rejillas completamente abiertas de alrededor de 250 um de largo
por 200 um de ancho. Sin embargo, por medio de un iris y cerrando las rejillas de
entrada del monocromador se puede realizar un filtrado espacial seleccionando un area
circular con un didmetro de alrededor de 20 um. Una vez seleccionada el area de interés

se procede a realizar la medicion de R.

La medicion se realiza seleccionando una rejilla, la que se utilizé para el experimento
fue la de 1200 I/mm, ya que es la que estd optimizada en el rango ultravioleta visible.
Seleccionamos un rango espectral, que en nuestro caso fue de 500 a 750 nm, debido a
la respuesta Optica del material que se midio. Para medir la intensidad de sefial en cada
longitud de onda se utiliza un fototubo Hamamatsu R928 de GaAs que se encuentra
montado en la segunda salida del monocromador. El fototubo es alimentado por una
fuente de alto voltaje para amplificar la sensibilidad de la medicion. En nuestro caso se
utilizaron 650 V para las mediciones que se realizaron fuera de la cavidad sobre el DBR
inferior con y sin material. Para las mediciones que se realizaron dentro de la cavidad
se utilizé un voltaje de 950 V. En ambos casos se utilizé Si, como referencia para hacer
la normalizacién de la sefal, con los mismos voltajes antes mencionados para cada caso
respectivamente. Las mediciones fuera de la cavidad se realizaron a 15 K mientras que

las mediciones sobre la cavidad se realizaron a temperatura ambiente.

Para las mediciones de DALk se utilizd el mismo sistema descrito anteriormente
teniendo las mismas especificaciones que las mediciones de R, sin embargo, la tltima

lente cuenta con una configuracion modular en la que se puede cambiar la lente de /=5
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cm a una lente de /=10 cm que enfoca la luz exactamente en la entrada del
monocromador para observar la imagen en espacio k. Por lo tanto, una vez que se fija
espacialmente el area de interés con la configuracion en espacio real, se cambia la lente
de /=5 cm por la de /=10 cm. En este caso solo utilizamos la salida lateral donde se

encuentra el sensor CCD, ya que la DALk se realiza con este.

La medicion de DALK se realiza por rangos espectrales, que estdn determinados por la
rejilla del monocromador, en nuestro caso se utilizo la rejilla de 300 1/mm para lo que
tenemos una ventana de 36.8 nm. La medicion se realizd en un rango total de 575 a
750 nm para las mediciones en la cavidad, con y sin material 2D embebido a

temperatura ambiente.

Tanto las variaciones espectrales como direccionales de la reflectancia pueden medirse
sin entrar en contacto fisico con el medio y, por lo tanto, son una herramienta
importante en el estudio de las superficies. Estas mediciones generalmente son usadas
para observar si existe interaccion luz-materia en el régimen de acople fuerte. En R si
no tenemos acople fuerte solo se puede observar la resonancia del modo principal de
la cavidad, mientras que si existe acople fuerte se pueden observar las resonancias
correspondientes a los dos estados hibridos que estan separados por la energia de
rompimiento de Rabi (Rabi splitting, por sus siglas en inglés). En DALk, en la cavidad
sin acople fuerte solo podemos observar la dispersion del modo de la cavidad. Sin
embargo, bajo la presencia de acople fuerte se puede observar la dispersion de ambas

ramas polaritonicas.
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2.6. Analisis de resultados

En esta seccion abordaremos en detalle los resultados de las mediciones realizadas de
FL, R y DALk comparando principalmente la influencia del WS; en la cavidad y fuera
de ella.

De las mediciones de FL que se realizaron a material 2D sobre la cavidad y en regiones
libres de cavidad podemos observar en la Figura 8a y 8b, los puntos espacialmente
localizados donde se realizaron las mediciones. En la figura 6a, se encuentra material
delgado sobre el DBR inferior fuera de la cavidad. En la figura 6b se observa WS>
embebido dentro de la cavidad. Principalmente podemos observar un corrimiento de 8
nm hacia el azul del espectro fuera de la cavidad donde observamos emision en 620
nm a la mediciéon dentro de la misma donde la emision se encuentra en 612 nm. La
intensidad de FL fuera de la cavidad es 2.5 veces mas grande, sin embargo, esto se
puede deber a que gran parte de la emision del WS; es reflejada nuevamente al interior
de la cavidad por accion del DBR superior. Por altimo, uno de los rasgos mas
importantes observados de las mediciones es que no se observa solo una transicion
excitonica correspondiente al WS, sino que encontramos una transicion adicional en

ambas mediciones entre 630 a 640 nm (Figura 8c).

Intensidad (u.a.)

L A A A Al 4 A i A Aol

600 610 620 630 640 620 660

Longitud de onda (nm)

Figura 8 Caracterizacion de fotoluminiscencia a T= 300 K: a) micrografia optica 100x de una
monocapa de WS; sobre un reflector de Bragg, b) micrografia ptica 100x de una monocapa de WS; s
embebida dentro de la microcavidad de Silicio Poroso, ¢) Espectros de fotoluminiscencia normalizados

de monocapa de WS, sobre el reflector de Bragg (rojo) y embebida en la cavidad (azul).
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Las mediciones de R se realizaron de dos formas. Primero, se compar6 la R del DBR
con material depositado en su superficie a 15 K. En la Figura 9 podemos observar la
micrografia optica de los puntos donde se extrajeron los espectros de R. De los
espectros podemos observar en primera instancia el ancho de la banda de reflectancia
del DBR sin material (Azul) correspondiente a un rango espectral de 540 a 725 nm.
Por otro lado, en la medicion de R donde existe WS> depositado podemos observar que
el espectro se modifica claramente por accion de este. Encontramos dos minimos en
600 y 550 nm, donde uno de ellos corresponde al pico de absorcion del WS del exciton
A (590-630 nm) a baja temperatura (10 K). Sin embargo, para el exciton B (500-520

nm) se observa un corrimiento del a menos 30 nm hacia el rojo.

Intensidadina)

Longirud de onda (nm)

Figura 9 a) Micrografia dptica de WS, sobre reflector de Bragg, b) medicion normalizada de
Reflectancia del reflector de Bragg con (rojo) y sin (azul) WS,.

La segunda medicion de R se realizod espacialmente localizada sobre la cavidad. Se
localizaron dos puntos, con y sin WS> embebido, en areas contiguas para tener
condiciones similares en ambas mediciones. De la medicion de R tomada sobre la
cavidad, pero sin material 2D embebido podemos observar en la Figura 10 (Azul) un
espectro tipico de una cavidad donde tenemos una franja de alta reflectividad y
encontramos la resonancia caracteristica en 628 nm. Del espectro medido sobre la

cavidad, pero con WS: embebido (Rojo), podemos observar que la resonancia principal
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se modifica aumentando la reflectividad y sufre un corrimiento al rojo de 4 nm. Por

otro lado, podemos observar una segunda resonancia alrededor de 685 nm.

Intensidad(u.a.)

g \ ~ Cav. con matenal
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00 §50 600 650 700 750

Lomgitud de onda (nm)

Figura 10 Espectros de reflectancia de microcavidad de Silicio poroso donde se observa la resonancia
del modo de la cavidad (azul) y reflectancia de microcavidad con WS, embebido (rojo) donde se
observa una resonancia adicional al del modo de la cavidad.

Las mediciones DALk se realizaron de manera similar que R sobre la cavidad. En la
medicion sobre la cavidad vacia podemos observar la dispersion tipica de una cavidad
donde se observa una pardbola orientada a bajas longitudes de onda (altas energias),
con un maximo en longitud de onda (minimo energético) en el vector k=0. En nuestro
caso el maximo lo encontramos alrededor de 620 nm como se puede observar en la
Figura 11a. Sin embargo, para la medicion sobre la cavidad con material 2D embebido
observamos que la dispersion del modo principal de la microcavidad tiene un
corrimiento hacia el azul. Ademas, se observa una segunda resonancia al igual que en
las mediciones de R, en este caso observamos una pequeiia dispersion alrededor de 700

nm (Figura 11b).
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Figura 11 a) Medicion de la dispersion de la microcavidad de Silicio poroso donde se puede observar
la resonancia del modo de la cavidad y b) la dispersion de microcavidad con WSe, embebido donde se
observa una resonancia adicional al del modo de la cavidad.

Con la caracterizacion realizada no podemos ser concluyentes en cuando acople fuerte
en la cavidad fabricada. Sin embargo, las resonancias y las transiciones medidas son
un resultado de gran interés ya que podrian ser debido a la formacion de Triones que
son una cuasiparticula similar a un exciton. Esta cuasiparticula es formada por tres
particulas cargadas, que pueden ser negativos (dos electrones y un hueco) o positivos
(dos huecos y un electron) que ya se han reportado para DMTs. La formacion de estas
cuasiparticulas podria deberse a cargas libres residuales sobre la superficie del DBR

inferior interactiian con el material 2D.
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2.7 Conclusiones

En un trabajo multidisciplinario y colaborativo se disend, fabricoé caracteriz6 una
microcavidad Optica con materiales bidimensionales embebidos, en especifico WS,.
Para fabricar la cavidad se desarrollaron DBRs a partir de SiP. Los materiales 2D se
fabricaron mediante CVD. El proceso se realizd basicamente en un proceso de cuatro
pasos. Primero, fabricar el DBR inferior. Segundo, sintetizar materiales 2D. Tercero,
transferir los materiales 2D al DBR inferior. Por tltimo, fabricar el DBR superior,
despegarlo, y colocarlo mecanicamente sobre el DBR inferior con los materiales 2D
transferidos. La microcavidad se desarrolld con el fin de observar interaccion luz-
materia en régimen de acople fuerte. Esto debido a las propiedades de valletronica,
electronicas y Opticas observadas en los materiales 2D en especifico los DMTs. Como
punto de partida para aplicaciones en dispositivos emisores de luz polarizada

sintonizable.

En primera instancia con la caracterizacion realizada no es concluyente haber
observado régimen de acople fuerte en la cavidad fabricada ya que la emisioén del
material es muy ancha. Sin embargo, es una buena primera aproximacion a partir de la
cual se puede mejorar el proceso de fabricacion y la calidad de la muestra. De la
caracterizacion realizada por FL pudimos observar ademas de la transicion excitonica
correspondientes a WS», otra transicion extra a energias mas bajas. Lo mismo es
observado en las mediciones de R y DALk que se realizaron sobre de la cavidad con
WS, embebido, donde ademads de la resonancia correspondiente al modo de la cavidad
observamos una resonancia extra a energias mas bajas. Basados en estos resultados
podemos concluir que estas transiciones observadas son probablemente debido a la
formacion de triones. Esto se podria confirmar con mediciones de FL a distintas
potencias de excitacion o con dependencia de temperatura, ya que con este tipo de
mediciones se ha observado un corrimiento y cambio en amplitudes de la transicion del
trion. Por otro lado, se requiere la produccion de mas muestras para poder hacer un

estudio amplio sobre régimen de acople fuerte en este tipo de microcavidades, cuyo

47



costo de fabricacion es muy por debajo de las microcavidades semiconductoras

comunmente empleadas para este tipo de aplicaciones.
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3. Disefio e implementacion de microscopio de efecto Kerr
magneto-optico

En el presente capitulo se abordard el trabajo realizado en torno al disefio, e
implementacion de un sistema de microscopia de efecto Kerr magneto-6ptico. Uno de
los principales objetivos del presente trabajo de tesis es desarrollar instrumentos para
caracterizar las propiedades espinoriales de dispositivos basados DMTs como el
llamado grado de libertad del valle. Este ultimo consiste en el acople del spin de los
electrones con su momento k, lo que resulta en una poblacion diferente de spines en
los puntos K y K’ de la primera zona de Brillouin "2, Para caracterizar las propiedades
espaciales de la poblacion preferencial de spines se puede utilizar el efecto Kerr
magneto-optico. Este consiste en el cambio en la polarizacion de un haz de luz debido
a la birrefringencia producida por una superficie magnética. El principio tedrico basico,
de este efecto se revisara en la seccion 3.1. Posteriormente, en la seccion 3.2.
detallaremos acerca del disefio del instrumento y las posibles configuraciones que se
pueden implementar. En la seccion 3.3. se abordara una simulacion basada en célculo
de Jones acerca de las configuraciones de mediciones Kerr para medir los principales
parametros del efecto como lo son la rotacion de Kerr y la elipticidad de Kerr. Asi
mismo, en el sistema se puede aplicar campo ya sea un campo magnético y/o aplicando
corriente a la muestra. Los detalles de la implementacion del sistema en estas
configuraciones, asi como las primeras mediciones a una muestra magnética de CoFeB
que se utiliz6 para calibrar el sistema se abordaran en la seccion 3.4. Posteriormente,
detallaremos los resultados de estas mediciones en la seccion 3.5. Por ultimo,
abordaremos las conclusiones y perspectivas principales del presente trabajo en la

seccion 3.6.
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3.1. Efecto Kerr magneto-optico

Los efectos magneto-Opticos han jugado un rol esencial para el desarrollo de la teoria
electromagnética y para el analisis fisico de materiales. Se destacan tres efectos

magneto-opticos.

e El efecto Faraday que describe como la magnetizacion de un medio afecta el
paso de luz a través de este.

e El efecto Kerr, que describe como cambia la luz que es reflejada sobre una
superficie magnética.

e Elefecto Voigt, en el cual se describe el cambio de luz que viaja a través de un

medio en direccion transversal a la magnetizacion.

El efecto Voigt es un efecto cuadratico, mientras que los efectos Faraday y Kerr son
lineales. Los fendmenos magneto-Opticos involucran desde el punto de vista
microscopico a la estructura electronica de la materia que, gobierna el comportamiento
de los spines electronicos. La medicion de efecto Kerr magneto-6ptico (EKMO) es
muy utilizada para el estudio de superficies magnéticas con espesores de unos pocos
nanometros, e incluso espesores de unas pocas capas atomicas y de sistemas

magnéticos nanoestructurados!®’,

3.1.1. Luz y estados de polarizacion

La luz es una onda electromagnética compuesta por un campo eléctrico E y uno
magnético B oscilantes, que se propagan en el espacio. Los campos oscilan
ortogonalmente entre si y generalmente son también ortogonales a la direccion de
propagacion. Cuando la luz se propaga en el vacio, lo hace a la velocidad de la luz c.
Cuando la luz se encuentra con un medio interactia con los campos eléctricos en los
atomos y moléculas. Como resultado, la onda electromagnética se ve afectada por una
cantidad conocida como indice de refraccion complejo (7i= n+ix) donde la parte real
se llama indice de refraccion (n) mientras que la parte imaginaria es el coeficiente de

extincion (x). Fisicamente, x corresponde a una medida de cudnto dispersa y absorbe
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una sustancia la radiacion electromagnética y afecta a la amplitud de la onda
electromagnética. En cuanto a n, indica la reduccion de la velocidad de la luz en el
material. Dependiendo del material en particular, la luz puede interactuar con n o k, o

ambos.

La polarizacion de la luz esta dada por la forma en que oscila E. El caso general de la
luz que emanan lamparas, el sol o el fuego se trata de trenes de onda de luz donde E
gira circularmente en diferentes sentidos y direcciones. A este tipo de luz se le conoce
como un estado de luz no polarizada. La luz polarizada circularmente puede ser
izquierda (¢°) cuando E gira en sentido antihorario o derecha (¢") cuando E gira en
sentido horario. Los demas estados de polarizacion son superposiciones de estados de
polarizacion circulares. La polarizacion lineal, por ejemplo, es una superposicion lineal
de dos polarizaciones ¢~ y ¢° con una misma amplitud y velocidad de fase. La
polarizacion eliptica, es una superposicion de dos polarizaciones ¢y ¢* con diferentes

amplitud y fasel*3].

En general existen dos pardmetros que pueden cambiar cuando luz con polarizacion
lineal (pL) se refleja o atraviesa un medio. El primero es la rotacion del eje polarizacion

y el segundo la elipticidad de la luz.

1. Rotacion del eje optico. La parte real del indice de refraccion complejo esta dada por
n=c/v donde c es la velocidad de la luz en espacio libre y v la velocidad de propagacion
de la luz en un material. En el caso de que un haz de luz con pL con un eje de
polarizacion establecido atraviese o se refleje sobre un material y alguna de las
componentes 6 0 6° 0 ambas, se vean afectadas por el indice de refraccion. Estas
cambiaran su velocidad de fase. Entonces, el vector de pL se verd afectado lo que
provocara una rotacion del eje Optico. En este caso el efecto de x puede ser despreciado
ya que no existe absorcion del material y las amplitudes se mantienen iguales!® (Figura

12).

56



Figura 12 Esquema de rotacion optica donde la amplitud de las componentes se mantiene, pero existe un cambio
en la velocidad de fase de alguna de las componentes lo que produce la rotacion del eje optico.

2. Elipticidad. Ahora consideramos lo que sucede cuando la luz polarizada 6™y 6" se
ven afectadas de manera diferente por «, pero no por n. La velocidad de fase sera la
misma y que, por lo tanto, completarian las trayectorias circulares en el mismo tiempo.
En consecuencia, no habria rotacion del vector de polarizacion lineal (¢ = 0). Sin
embargo, dado que las dos polarizaciones circulares no experimentan la misma
cantidad de dispersion y absorcion en el material, la amplitud relativa de sus vectores

cambia y la trayectoria de E formaria una elipse!® (Figura 13).

Figura 13 Esquema de cambio en elipticidad donde la luz no tiene un cambio en velocidad de fase, pero alguna de
las componentes sufre un cambio en la amplitud relativa de los vectores debido a dispersion o absorcion del
material
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3. La radiacion electromagnética experimenta un cambio debido a n y k del medio. Las
polarizaciones 6"y 6" se ven afectadas mientras se propaga o refleja en el material. En
este caso diferentes velocidades angulares significan rotaciéon de la pL y diferente
dispersion/absorcion significa elipticidad. En consecuencia, la luz polarizada
linealmente en este caso exhibiria ambas caracteristicas y E seguiria una trayectoria

eliptica con el eje rotado!®.

3.1.2. Descripcion analitica del fenomeno

El EKMO describe el cambio de los estados de polarizacion de la luz cuando se refleja
en un material bajo el flujo de campo magnético y se puede describir
macroscopicamente como una antisimetria en los elementos fuera de la diagonal del
tensor dieléctrico €. Por consiguiente, al cambiar el tensor dieléctrico tenemos también
un cambio en el indice de refraccion. A nivel microscopico podemos entender el
EKMO como un acople entre el campo eléctrico de la luz y el spin del electrén dentro

al*7 La luz reflejada es

de un medio magnético a través de interaccion spin-Orbit
afectada como en el caso general, donde las diferentes polarizaciones circulares con
una misma amplitud inicial tienen diferentes corrimientos de fase debido a diferentes
velocidades de propagacion y diferentes tasas de absorcion. Este cambio en la
polarizacion es debido al acoplamiento entre el E de la luz y la magnetizacion M de
una superficie. La magnetizacion de la muestra puede pensarse como la sumatoria de

todos los momentos magnéticos asociados a los spines electronicos. Para una direccion

arbitraria la magnetizacion se puede escribir como: M= (mx, my, my).

Existen distintas geometrias del EKMO que dependen del vector de magnetizacion en
la muestra y el angulo de incidencia de este. La primera, es la geometria longitudinal
(LEKMO) en la cual el vector M es paralelo a la superficie de la muestra y al plano de
incidencia de la luz. La siguiente geometria es la polar (PEKMO) en este caso M es
paralelo al plano de incidencia de la luz, pero es perpendicular a la superficie de la
muestra. LEKMO y PEKMO son sensitivos a polarizaciones s y p. En la geometria

transversal (TEKMO), donde M es paralelo a la superficie de la muestra, pero
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perpendicular al plano de incidencia, solo se es sensitivo a la polarizacion s. En la
Figura 14 podemos observar un diagrama basico de las tres configuraciones en donde
TEKMO quedaria con M a lo largo (X, 0, 0), LEKMO con M a lo largo (0, Y, 0) y
PEKMO con M a lo largo (0, 0, Z).

LEKMO
TEKMO -—

X .‘:\0
M 4 z Qy
M

[}

4
/ 14

E,
14

E,

Figura 14 Geometrias del efecto Kerr magneto-optico.

Para el andlisis del fendmeno partiremos de la ecuacion de propagacion de E en un
material dieléctrico en el dominio de Fourier que esta dada por (1) y que difiere de la

ecuacion de la propagacion de E en el vacio solo por la aparicion del tensor dieléctrico:
(& +nn)E(k, w) = n*E(k, w), (1)

donde £ es el tensor dieléctrico, n;; es el indice de refraccion en las direcciones x, y, z
k es el vector de onda y w es la frecuencia de onda y n es el indice de refraccion en la
direccion k. Ahora, consideramos el tensor dieléctrico que estd dado por (2) donde
encontramos que los términos de la diagonal principal no son magnéticos y la

contribucion de M la encontramos en los términos fuera de la diagonal:
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&o Egm, —81my
£ = <_81mz &o E1My, ) (2)

Slmy —Slmx 80

La ecuacion de onda en el dominio de Fourier (1) se convierte en:

g +ni—n*  em,+nm, —gmy+nn,\ [E,
—&m, +nyn, g + n}z} —n? emyt+nymn, ||E,|=0 3)
My +nn,  —gmy+nyn, g +n2-n?/ \E;

Esta ecuacion la podemos simplificar si ponemos n en términos del angulo de

refraccion dado por (4).

n = (0,sin 8, cos 6;), 4)

donde 6; es el angulo de incidencia y 6; es el angulo de transmision en el plano zy (ver

Figura 26). Sustituyendo la ecuacion (4) en (3) obtenemos que la funciéon de onda

quedaria:
go — n? gm, —gym,, E,
—&m, gy — n? cos? O, g,m, +n?sinf, cos 6, || Ey | =0. (5)
€My —g;m, + n?sin 6, cos 6, gy — n?sin? 6, E,

3.1.2.1. Efecto Kerr magneto-optico longitudinal

En esta subseccion analizaremos el caso del LEKMO, analizando la ecuacion (5) donde

M est4 dado por mx=m,=0 y my=1. Por lo tanto la ecuacion (5) se convierte en:

gy — N2 0 —& E,
0 g —n?cos?0, n?sinf.cosb; || Ey | =0 (6)
0 t t t y | =0
& n?sinf, cosh, &, —n?sin?6,/) \E;

Esto lleva a:

(g0 — n*)[(gy — n? cos? 0,) (g, — n? sin? 0,) — n* sin? 6, cos? 6,]

+ (—&)[(—&)) (ggn? cos? 6,)] = 0

60



o (g9 —M?)2ey + €2(gg —n% c0s?6,) =0
n gt — (262 — €2 c0s? 0,)n? + gy(e + €2) = 0. (7

Podemos observar que la ecuacion (7) es una cuadratica por lo que podemos encontrar

las soluciones con la formula general:

24 | _ae22(sin
285t |—4egei(sin® B) i2€0¢, sin O;

— o = g+ e =gy t ig; sinb;. (8)

n

HN

Estos son los eigenvalores de n para la ecuacion de onda donde cada eigenvalor
corresponde al cambio del indice de refraccion para cada una de las componentes

circularmente polarizadas (izquierda y derecha).

3.1.2.2. Efecto Kerr magneto-optico polar

Para el caso del PEKMO, el analisis de la ecuacion (5) se realiza de manera similar
que, en el caso anterior, sin embargo, M ahora estd dado por mx=my=0 y m,=1. Por lo

tanto, la ecuacion de onda est4 dada por:

gy — n? & 0 E,
—& g —n?cos?h, n?sinb,cosb, || Ey | =0. 9)
0 n?sinf, cosh, &, —n?sin?6,/) \E;

Siguiendo el mismo razonamiento que en el caso de LEKMO, obtenemos los

eigenvalores correspondientes a ambas polarizaciones circulares del indice de
refraccion estan dadas por:
2 ae202 2

2e5t |—4e5e1(cos? 6y) i2e0e, COS O;

= g =+ — . =& + ig; cosb,. (10)
0

n

-

280

3.1.2.3. Efecto Kerr magneto-optico transversal

Para la configuracion TEKMO, M estd dado por my=m,=0 y mx=1. Por lo tanto, la

ecuacion de onda (5) se convierte en:
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80 - nz O 0 Ex
0 g — n? cos? 0, & +n?sinf,cosb, || Ey | =0; (11)
0 —&, + n?sin 6, cos b, gy — n?sin? 6, E,

esto lleva a:

(g0 — ) [(gy — n? cos? 0,) (g, — n?sin?H,)

— (&1 + n?sin 6 cos B,) (—&; + n?sin G, cos H,)] = 0

(g9 —m*)(g§ — gon* + ¢f) = 0, (12)
donde las soluciones son:
2 2 2
nf =g, yni = —(8":81) =g + Z—l (13)
0 0

Notese que uno de los eigenvalores del indice de refraccion es g;. Esto produce que no
haya ningin cambio en ambas polarizaciones circulares debido a que esta
configuracion solo es sensitiva a la componente s de la polarizacion. Por lo tanto, solo
se puede medir la rotacion del eje de polarizacion, que se conoce como rotacion de
Kerr (6g). Sin embargo, para las configuraciones polar y longitudinal, se pueden medir
los parametros de Oy y elipticidad de Kerr (eg). Cabe resaltar que la sefial depende
completamente de valor de la magnetizacion del material, sin embargo, para
conveniencia utilizamos valores normalizados, ya que el andlisis realizado es en
funcion de las geometrias del efecto. Generalmente, para medir la configuracion
PEKMO es recomendado que el angulo de incidencia de la luz sea casi normal a la
superficie de la muestra mientras que en las dos configuraciones restantes se realiza a
un angulo generalmente de 45° respecto a la superficie de la muestra para obtener un
maximo de sefial. Tomando en cuenta lo anterior, se disefid e implementd un sistema
que tiene potencial para medir todas las configuraciones del EKMO que se detallard en

la siguiente seccion.
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3.2. Diseio del sistema de medicion de efecto Kerr

Para medir el EKMO se disefid un sistema Optico con resolucion microscopica para
medir las tres configuraciones del efecto Kerr. El sistema consiste basicamente en un
brazo para incidencia del laser y brazo para analisis de polarizacién, ambos oblicuos a
45° y un sistema de microscopia Optica normal a la superficie. Para la medicion de
LEKMO y TEKMO se utilizan los dos brazos oblicuos. En el primero se configura la
polarizacion del haz laser incidente (660 nm) pasando el haz por un prisma polarizador
fijo y rotando su eje polarizacion con un retardador de media onda (A/2) colocado en
una base rotatoria el cual rota el eje de polarizacion de la luz por dos veces el angulo

de la de luz polarizada respecto al eje del retardador (ver Figura 15).

Figura 15 Diagrama de luz polarizada linealmente que atraviesa un retardador de media onda, donde sufre una
rotacion del eje de polarizacion.

El haz es entonces enfocado a la muestra con un objetivo de microscopio de 10x con
distancia de trabajo de 34 mm. La luz reflejada de la muestra se colecta con un segundo
objetivo en el otro brazo. Con este brazo haremos el analisis del cambio de polarizacion
debido al EKMO de la luz. Para conocer todo el estado de polarizacion lineal utilizamos
un retardador A/2, con el que se realiza un barrido de 180° para obtener todo el estado
de polarizacion lineal y medir 0. Para medir el cambio en la amplitud de los modos
de polarizacion circulares y analizar el cambio del pardmetro €x introducimos un
retardador de un cuarto de onda (A/4) el cual convierte luz polarizada linealmente en
circular (ver Figura 16) y un analizador lineal antes y después del retardador A/2,

respectivamente.
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Figura 16 Diagrama de luz polarizada linealmente que atraviesa un retardador de un cuarto de onda donde la
resultante es luz polarizada circularmente.

Por ultimo, colocamos una lente que enfoca la luz en un fotodiodo de Si para poder
medir la intensidad de la luz. Para aplicar voltaje se utilizan un par de puntas de prueba.
En principio con la inyeccion de portadores se crearan puntos magnéticos localizados,
por ejemplo, en materiales DMTs que pueden ser medidos (Ver figura 17). El tercer
brazo normal a la muestra, para monitoreo Optico, este brazo solo se utiliza para
localizar el spot del laser enfocado sobre la muestra cuenta con un objetivo de
microscopio de las mismas caracteristicas que los brazos de prueba y analisis. Para
iluminacion de la muestra utilizamos una lampara de W y para obtener la micrografia

optica utilizamos camara CCD.
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Fotodiodo Si
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Analizador Colimador
W2
Polarizador
N2

Objetivos

Induccion aplicando
voltaje

Muestra

Figura 17 Diagrama del sistema de microscopia Kerr en la configuracion para medir geometrias
longitudinal y transversal de efecto Kerr magneto-optico.

Para la configuracion polar se modifica el brazo central agregando una extension lateral
del brazo donde se coloca el polarizador lineal fijo y el retardador A/2 para rotar el eje

de polarizacion.

Debido a que la sefial de Kerr es muy pequeiia (~ nV), del orden de la amplitud de
sefales de ruido es necesario medir mediante deteccion sincrona. Esto quiere decir, que
la sefial es modulada a una frecuencia f. Esta frecuencia es introducida en un
amplificador lock-in como referencia. El lock-in filtra sefales parasitas y amplifica las
sefiales medidas con la misma frecuencia que la de referencia. Para modular el efecto
se utiliz6 un modulador fotoeldstico Hinds Instruments PEM-90 (PEM, por sus siglas
en inglés: photoelastic modulador) con el cual se cambia el estado de polarizacion de
la luz enfocada sobre la muestra a frecuencias de KHz. El haz de luz es introducido en
el brazo central por medio de un divisor de haz que introduce el mismo en el objetivo
de microscopio 10x para enfocarlo sobre la superficie de la muestra. La luz reflejada

es colectada por el mismo objetivo. En la parte superior del brazo se colocan los
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elementos de andlisis, como el retardador A/2 y el analizador. Se coloca la lente que
sirve para enfocar finalmente en el fotodiodo de Si. En esta configuracion se puede
inducir el efecto mediante la inyeccion de corriente con las puntas de prueba o la
aplicacion de campo magnético mediante un sistema de dos magnetos, en los cuales se
puede cambiar el campo respecto a la distancia entre los magnetos (Figura 18).
Adicional a los componentes del polarimetro para medir PEKMO, se cuenta con una
lampara de W para iluminar la muestra y una cdmara CCD para el monitoreo optico de

la misma.

M2

Polarizador

PEM
Objetivo

Muestra

Sistema induccion Sistema induccion
aplicando voltaje aplicando campo
magnético

Figura 18 Diagrama del sistema de microscopia Kerr en la configuracion para medir geometria polar de
efecto Kerr magneto-optico.
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3.3. Simulacion de rotacion, elipticidad de Kerr y campo magnético.

En esta seccion se abordard la simulacion que se realizo mediante el calculo de matrices
de Jones del estado de polarizacion de un haz reflejado con un cambio en ambos
parametros del orden de cientos de pRad, que es el efecto que es la sefial esperada para
la muestra medida. Por otro lado, también se realizd la simulacién del campo magnético
existente entre los dos magnetos del sistema, basandonos en la geometria y el grado de
los mismos para poder obtener informacion acerca de la distancia a la cual los magnetos

deben colocarse para esperar sefial de EKMO.

3.3.1. Simulacion de cambios en rotacion y elipticidad de Kerr.

Para la simulacion del EKMO se establecio el vector de Jones del caso general de luz

polarizada elipticamente para cualquier direccion que esta dada por:

](lp,){):(cosd}cosxiisinlpcos;()’ (14)

siny cos y + icosy sin y

donde Y y y son la orientacion esférica y los angulos de elipticidad. Con esta
representacion se facilita el andlisis ya que podemos expresar cualquier estado de

polarizacion incluyendo circular y lineal simplemente cambiando ¥ y .

En el caso de la configuracion polar y longitudinal donde podemos medir €, utilizamos
un retardador de A/4 por el que pasas la luz para poder observar el cambio de amplitudes
de los estados de polarizacion circular 6y 6'. La matriz de Jones de este retardador
esta dada por (15) para cualquier rotacion del eje lento del retardador, en nuestro caso

se utiliza el retardador con 8 = m/2.

209 +isin?0 sin® cos O — i sin O cos O
0 =( cos ) 15
]%( ) sin 0 cos B — i sin O cos 6 sin® 0 + icos? 0 (1)

Para cualquier configuracion ya sea polar, longitudinal o transversal expuestas
anteriormente donde medimos €x 0 O (sin A/4) la luz pasa por el retardador de A/2

girado en un periodo de 0 a & para obtener todo el estado de polarizacion. Por lo que la
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matriz de Jones para este retardador de fase esta dado por (16) para cualquier angulo

de rotacion 0:

cos 20 sin 20 ) (16)

]%( )= (sin29 —cos 26

Por ultimo, la luz pasa por el analizador, por lo que la matriz de Jones para este

elemento optico esta dado por (17) para cualquier angulo de rotacion:

2 .
. 9) = ( €0s°®  sinBcosb) 17

Jpiineal (6) (sinecose sin 0 ) {1n
La simulacion para obtener el cambio en A8y = 300 prad y Aeg = 300 prad respecto
a una polarizacion sin cambios. Para la configuracién donde se obtiene el cambio en
Ok se realizé con una pL de entrada con una orientacion de m/4 respecto a la horizontal,
pasando por el A/2 y por el polarizador -n/4 cruzado respecto a la polarizacion de

entrada, el calculo estard dado por (18) (ver figura 19):

Joineat (=3) J20am).] (GG + 46, (0 + Ae) ). (18)

0514 )

_yy b4

L0 o
-804 02 00 02 04

Amplited (w.a)

Figura 19 Simulacion de la diferencia entre estado de polarizacion sin cambios (Azul) y con un cambio
en Afy = 300 prad y Aex = 300 prad (Rojo), para la configuracion sensible a la rotacion de Kerr.

68



Para la configuracion donde podemos medir el cambio en €y se realizé con una pL de
entrada con una orientacion de n/4 respecto a la horizontal, pasando por el A/4 con 6 =
m/4 , posteriormente por el A/2 y por el polarizador -n/4 cruzado respecto a la

polarizacion de entrada, el calculo estara dado por (19) (ver figura 20):

Joineat (=3) J20am-Ja (5).J (G + 466, (0 + Ae)). (19)

0.0 1
—02
: ",
-04} '\'\_\

B
M| il

"1 0z 00 0z 04
Amplitud (u.a.)

Figura 20 Simulacion de la diferencia entre estado de polarizacion sin cambios (Azul) y con un cambio
en Afy = 300 prad y Aex = 300 prad (Rojo), para la configuracion sensible a la rotacion de Kerr.

De las simulaciones podemos observar que el sistema es mas sensible a los cambios en
€x ya que el cambio es mas notable en las amplitudes de las componentes circulares

que en el cambio de velocidad de fase de las estas.

3.3.2. Simulaciéon campo magnético.

La induccion del EKMO como se abord6 anteriormente, se realiza mediante dos

métodos, el primero es la inyeccion de portadores, donde el voltaje o la corriente
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inyectada es controlada de manera precisa. Se comenzé a trabajar con una muestra
magnética y debido a que el efecto en este caso se induce por medio de la aplicacion
de campo magnético implementé un sistema de dos magnetos donde el campo
magnético estd modulado por la distancia entre estos. El sistema de magnetos que se
implementaron para aplicar campo magnético consiste en dos magnetos rectangulares
de NdFeB de grado N38. A partir de las especificaciones antes descritas se realizé una
simulacion del campo magnético en funcion de la distancia entre los magnetos (ver

Figura 21) utilizando la ecuacion:

_ M [ ab _ ab
B(x) = - _arctan ol arctan Ny o (20)

0.20

=

— 015} ]

=

=

% 010} -

g

=

[=H

2 oos -

]

000

Distancia entre magnetos (mm)

Figura 21 Simulacion de campo magnético aplicado del sistema de magnetos del sistema de
microscopia Kerr.
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3.4. Implementacion del sistema

Durante el presente trabajo se implement6 la configuracion para medir TEKMO y
LEKMO, en este caso se caracterizd una muestra de W policristalino. Uno de los
problemas consistentes en esta configuracion es la modulacion, se modulé en primera
instancia la luz con un chopper o recortador mecénico; sin embargo, las variaciones de
la potencia del laser eran amplificadas con esta modulacion. Posteriormente, se
implementd monitoreo de la potencia del laser en el brazo de prueba para normalizar
la sefial. Con esto logramos obtener mediciones con ciertas tendencias, pero sin poder
hacerlo consistentemente. Por ultimo, con esta configuracion se optd por modular el
voltaje aplicado en la muestra con lo que volvimos a obtener mediciones con ciertas

tendencias, sin obtener mediciones consistentes y reproducibles.

Por otro lado, se comenz6 a trabajar con la configuracion de un solo brazo normal a la
superficie de la muestra para medir PEKMO, en este caso para modular el efecto se
utilizé un PEM en el cual se cambia el estado de polarizacion de la luz enfocada sobre
la muestra y se realiza a altas frecuencias, en nuestro caso se utiliza una frecuencia de
modulacion de 42.2 KHz. Utilizar el PEM da una gran ventaja al sistema ya que se
puede medir los pardmetros O, y €x al mismo tiempo sin necesidad de colocar el A/4

con alta sensibilidad('%!],

En este caso si pasamos un haz de luz polarizado linealmente a través del PEM, esto a
45° respecto al eje optico tendremos una modulacion alternada entre dos componentes
circulares (6 y 6") a una frecuencia f'del PEM sin retardo. Cuando trabajamos con una
frecuencia 2f del PEM sin retardo, estaremos obteniendo una sefial con una
polarizacion lineal con un eje Optico igual a la polarizacion de entrada. Por lo tanto,
utilizando este tipo de modulacion y donde los cambios del primer y segundo armoénico
del PEM se miden con un lock-in mientras que la sefial se normaliza con el voltaje de
corriente directa (V4.) del fotodiodo de Si. Por lo tanto, las mediciones de Oy y €x

estaran dadas por 21 y 22, respectivamente:
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ex =L @1

Vac

sz
O = — (22)

dc
También se desarrolld la interfaz para realizar las mediciones mediante un programa
modular en el que se controlan los parametros de adquisicion de las mediciones. Asi
como la instrumentacién necesaria, como lock-in, multimetro, fuente de voltaje,

rotacion del retardador A/4 y posicion del spot de la luz monocromatica.

Se comenzo a trabajar con una muestra magnética de CoFeB con concentracion de
CoxoFesoB20. Las mediciones se realizaron aplicando campo magnético. Para esta
muestra se espera tener un cambio en la polarizacién con B mayor a 100 mT. Por lo
que segun las simulaciones se necesita una distancia maxima de 9 mm entre los dos

magnetos.

Se realizaron distintos tipos de mediciones. La primera, se realizaron mediciones donde
el lock-in adquiere a frecuencia f continuamente con un tiempo de integracion de 100
ms entre cada medicidon sin campo magnético, y posteriormente, aplicando B con
distancia minima entre magnetos de 5 mm que equivale aproximadamente a 200 mT.
La segunda, realizar una medicion acercando el sistema de magnetos manualmente
hasta una distancia minima con lo que se incrementa B hasta un maximo,
posteriormente, alejarlos para disminuirlo gradualmente, mientras el lock-in adquiere
continuamente con un tiempo de integracion de 100 ms con una frecuencia f. En ambas
mediciones no se tiene un control preciso de B porque la entre los magnetos es
controlada manualmente por lo que se realizaron mediciones con un control mas
preciso, estableciendo una distancia controlada. La tercera medicion se realizo fijando
los magnetos a distancias establecidas, en cada punto se promedian 50 lecturas de lock-
in con un tiempo de integracion de 300 ms por lectura. En este caso, el campo B va
aumentando paulatinamente de una manera controlada y posteriormente va

disminuyendo de la misma manera, estas mediciones también se realizaron adquiriendo
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a una frecuencia f. La cuarta medicion se realiz6 de manera idéntica a la tercera, pero
con el lock-in adquiriendo a una frecuencia 2f. Todas las mediciones se realizaron

normalizando la sefial del lock-in con el voltaje obtenido del multimetro.

3.5. Analisis de resultados

De la primera medicion que se realizd se puede observar en la Figura 20a la intensidad
de la sefial obtenida sin campo magnético (mediciones de 700 a 910). Posteriormente,
cuando se aplica B se observa que la intensidad de la sefial aumenta notablemente
(mediciones de 911 a 1150). En la medicion que se realizé aumentando y disminuyendo
B manualmente se puede observar como aumenta la sefial gradualmente hasta tornarse
en un maximo cuando el campo magnético es maximo también (~ mediciéon 3760),
posteriormente, cuando aumenta la distancia entre los magnetos la sefial del lock-in

disminuye (Ver Figura 20b).

-
o
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Intensidad (u.a.)
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N 0 o 1000 1100 2630 a0 1780 00 1850 Wio

i de mediciones # de mediciones

Figura 22 a) Medicion de muestra CoFeB sin aplicar campo magnético (mediciones 700 a 910) y
aplicando campo magnético con el sistema de magnetos a distancia minima (mediciones 911 a 1150)
donde se observa un cambio notable en la intensidad de la sefial debido al campo aplicado. b)
Medicion de muestra CoFeB aumentando y disminuyendo gradualmente el campo magnético donde la
sefal es méxima cuando la distancia entre magnetos es minima.

De las mediciones que se realizaron con B controlado podemos observar dos cosas
interesantes, que concuerdan con las simulaciones realizadas, en las mediciones

realizadas a f'donde la sefial medida corresponde a la diferencia entre las amplitudes de
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las componentes circulares 6™y 6*, que corresponde al pardmetro €y, en esta medicion
se observa un cambio en la sefial al acercar el sistema de magnetos a una distancia
menor a 9 mm y la sefial disminuye cuando alejamos a una distancia mayor a esta, este
umbral concuerda con lo predicho por la simulacion de B (Ver Figura 23a). De la
medicion que se realizo con el lock-in a una frecuencia de adquisicion de 2f donde en
principio obtenemos informacion del parametro 8 se observa que no hay un cambio
claro en la sefal al aumentar o disminuir B, esto concuerda con la respuesta del sistema

que es mas sensible a los cambios en ex(ver Figura 23b).

Campo Magnético (T) Campo Magnético (T)

010 e 0 004 L X oo 010 012 0065 0.0 e 8l1) 0.005
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L] |
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Distancia entre magnetos (mm) Distancia entre magnetos (mm)

Figura 23 a) Medicion de muestra CoFeB aplicando campo magnético controlando la distancia entre
magnetos con adquisicion de lock-in a frecuencia f'donde se observa un cambio en la sefial a una
distancia de 9 mm. b) Medicion de muestra CoFeB aplicando campo magnético controlando la
distancia entre magnetos con adquisicion de lock-in a frecuencia 2fen este caso no se observa un
cambio notable en la sefial.
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3.6. Conclusiones

En este trabajo se disefio e implemento un sistema de para caracterizacion del grado de
acople spin-orbita mediante la técnica EKMO. El EKMO es un fendémeno magneto-
optico que describe el cambio de los estados de polarizacion de la luz cuando se refleja
en un material bajo el flujo de campo magnético y se puede explicar como una
antisimetria en los elementos fuera de la diagonal del tensor dieléctrico €. Por
consiguiente, al cambiar el tensor dieléctrico tenemos también un cambio en el indice
de refraccion. El sistema se disefid para poder abordar las tres configuraciones
geométricas del efecto, el longitudinal, transversal y polar que dependen de la direccion
del vector M. En la implementacion de la configuracion LEKMO y TEKMO se
tuvieron ciertos problemas en cuanto a la modulacion de la senal, ya que el sistema era
sensible a los cambios en la potencia del laser obteniendo mediciones que no eran
completamente reproducibles y consistentes. Sin embargo, en la configuracion
PEKMO se cambi6 la modulacion, con lo que se utilizé6 un PEM. Se midi con esta
configuracion una muestra magnética de CoFeB con una composicién de CozoFes0B2o
se obtuvieron buenos resultados sobre todo en la configuracion sensible a la diferencia
de en amplitud de las componentes circulares 6"y 6" que corresponde al parametro €y
donde la sefial aumenta al aumentar el B que es aplicado mediante un sistema de
magnetos y controlado con la distancia existente entre ellos. Esto concuerda con las
simulaciones de la respuesta del sistema donde se obtuvo que es mas sensible a €x que
a Ok. El sistema tiene potencial para aumentar su sensibilidad en la configuracion
PEKMO cambiando el sistema de magnetos existente por sistema de electromagnetos
con los que se puede controlar de manera mas precisa y aumentar la intensidad de
campo magnético. Por otro lado, con la modulacion del estado de polarizacion
utilizando el PEM se puede mejorar la sefial para las configuraciones LEKMO vy

TEKMO.

75



Referencias

[1]

2]

F. Qu, A. C. Dias, J. Fu, L. Villegas-Lelovsky, D. L. Azevedo, Scientific Reports
2017, 7, 41044.

T. LaMountain, H. Bergeron, 1. Balla, T. K. Stanev, M. C. Hersam, N. P. Stern,
Phys. Rev. B 2018, 97, 045307.

C. Bonin, Efecto Kerr Magneto-Optico (MOKE), 2017.

P. Oppeneer, Theory of the Magneto-Optical Kerr Effect in Ferromagnetic
Compounds, 1999.

J.1. T. O, Scientia et Technica 2006, 3, DOI 10.22517/23447214.6337.
M. Melnichuk, L. T. Wood, Phys. Rev. A 2010, 82, 013821.

U. Tiwari, R. Ghosh, P. Sen, Phys. Rev. B 1994, 49, 2159.

Z. Q. Qiu, S. D. Bader, Review of Scientific Instruments 2000, 71, 1243.

“Valev - Foreword,” can be found under
https://people.bath.ac.uk/vkv23/English/RechercheT0.htm, n.d.

[10] K. Sato, Jpn. J. Appl. Phys. 1981, 20, 2403.
[11] A. Arora, S. Ghosh, V. Sugunakar, Review of Scientific Instruments 2011, 82,

123903.

76



Capitulo 4
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4. Crecimiento de micropiramides de GaAs en fase liquida

sobre substratos de GaP (001)

En el presente capitulo se describen los resultados del trabajo realizado sobre la
formacion de microestructuras piramidales truncadas mediante el crecimiento de GaAs
en fase liquida sobre substratos GaP (001) en un sistema horizontal de epitaxia en fase
liquida (LPE por sus siglas en inglés: “Liquid Phase Epitaxy’’), empleando diferentes
tiempos y temperaturas de contacto. Dichas condiciones de crecimiento se detallan en

la seccidn 4.3.

El crecimiento de las piramides se realizdé en un sistema fuera de equilibrio debido
principalmente a dos razones. Primera, existe un importante desacople de red entre la
capa epitaxial y el substrato y, segunda, hay una desviacion de la fase liquida y en el
substrato de las composiciones de equilibrio. Se llevaron a cabo diferentes tipos de
caracterizacion. Por simple inspeccion Optica (Seccion 4.4.1), se observa que las
piramides tienen bases rectangulares cuyos lados largos orientados a lo largo de la
direccion [110] y las dimensiones de las estructuras varian de acuerdo con las
condiciones de crecimiento. Se estima el volumen crecido por unidad de area y también
se calculan las tasas crecimiento que sorprendentemente son mucho mas altas que las
reportadas para el crecimiento de capas epitaxiales en condiciones cercanas al
equilibrio. Posteriormente, se realizaron mediciones de fotoluminiscencia
espacialmente resueltas que se detallan en la seccion 4.4.2. y muestran una fuerte
dependencia espacial en longitud de onda de emision e intensidad sobre la superficie
de la micropiramide. Los rangos de longitudes de onda de emision observados no
corresponden al crecimiento de una capa epitaxial de GaAs ya que existe un
corrimiento hacia el azul, por lo que se atribuye al crecimiento de aleaciones de GaAsP,
lo que sugiere que los 4&tomos de P son transportados desde el sustrato a la pirdmide
durante el crecimiento. Esto ultimo se confirma mediante espectrometria de dispersion
de energia de rayos X (Seccion 4.4.3). Ambos estudios nos ayudan a comprender mejor

los procesos de sintesis y la distribucion en composicion de las muestras estudiadas.
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4.1. Semiconductores I11-V

El desarrollo tecnolédgico al que se ha llegado hasta la actualidad se debe en gran parte
a la implementacion de dispositivos donde podemos controlar la forma en que se
comportan los electrones, esto basado en las propiedades de cierto tipo de materiales;
en especifico, materiales semiconductores. El silicio ha sido durante muchos afos el
semiconductor de uso general para sistemas optoelectronicos; sin embargo, existe una
familia de materiales que ha ampliado la cantidad de sistemas y aplicaciones como
emisores de luz, fotodetectores, memorias, transistores, sensores, celdas solares, pozos
y puntos cuanticos, superredes, entre muchos otros, de una manera extraordinaria
durante los tltimos afios!!]. Esta familia corresponde a los semiconductores 11I-V. Los
ejemplos mas claros son el GaAs que es uno de los compuestos semiconductores mas
utilizado y estudiado hablando tecnoldgicamente y el InP que es el principal actor en
tecnologias optoelectronicas que operan en longitudes de onda de comunicaciones
opticas!?!. La ventaja de la mayoria de los compuestos III-V es que es posible entonar
ciertas propiedades manipulando de manera eficaz las condiciones de crecimiento,
como lo son la morfologia de la capa epitaxial, los esfuerzos mecanicos en la capa
sintetizada, el dopaje electrébnico mediante atomos donadores y aceptores, la
composicion en el caso de aleaciones, defectos (anti-sitios, vacancias e inter-sitios),
oxidacion controlada, entre otros). Otro de los aspectos a considerar respecto al Si de
banda prohibida indirecta, es que estos compuestos en su mayoria son materiales con
energia de banda prohibida directa, lo cual implica que las transiciones electronicas se
realicen con una eficiencia mayor. Por otro lado, la movilidad electronica es mayor en
compuestos binarios que en Si, los cuales tienen aplicaciones inmediatas para trabajar

con altas frecuencias!>l.

A pesar de que la existe una relativa diversidad de compuestos binarios, estos quedan
limitados en aplicaciones a las propiedades intrinsecas del material. Sin embargo, la
ingenieria de materiales mediante distintos métodos de sintesis que se pueden englobar
en tres tipos principalmente, epitaxia en fase solida como lo es la sintesis por haz de

iones, epitaxia en fase de vapor como la epitaxia por haces moleculares o, en el caso
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del presente trabajo, la técnica LPE se ha encargado de estudiar en detalle dos vertientes
principalmente. La primera, es que se han estudiado, desarrollado y sintetizado
distintas aleaciones para dar lugar a compuestos ternarios y cuaternarios, como el
AlxGax.1As que es la aleacion mas importante y estudiada con aplicaciones
tecnologicas en transistores y optoelectronica de alta precision, ya que esta puede ser
entonable entre 1.42 eV hasta 2.12 eV dependiendo de la concentracion de aluminio y
es directa con x<0.4, donde el valor de x denota la concentraciéon molar de Al. Dicho
compuesto también cuenta con una constante de red muy similar a la del GaAs!®!. Por
otra parte, en conjunto con estas nuevas aleaciones>”®l la fabricacion
heteroestructuras semiconductoras complejas’®!, como lo son super redes y estructuras
de pozos cuanticos, dan lugar a una increible diversificacion de propiedades para la
implementacion de dispositivos que en general pueden trabajar en la mayoria del

espectro electromagnético.

Como se menciond anteriormente, es crucial el control de los pardmetros para la capa
epitaxial crecida, por lo que una parte esencial durante cualquier tipo de crecimiento,
en cualquier sistema epitaxial es el substrato donde se va a crecer el compuesto.
Generalmente se busca que la capa epitaxial sea lo mas homogénea posible para la
mayoria de las aplicaciones; por lo que se utilizan substratos con parametros de red
similares entre el substrato y la pelicula crecida!'”). Sin embargo, esto no siempre es
posible. Una de las mayores limitaciones para obtener capas epitaxiales de alta calidad
es el desacople de red en mayor o menor medida, lo que conlleva a que la pelicula
crecida desarrolle cierto tipo de defectos. Para minimizar la existencia de dichos
defectos se utilizan algunos métodos, como son los filtros de dislocaciones que pueden
ser creados mediante crecimiento de capas intermedias utilizadas como buffers!'!],
puntos cuanticos!'?l, super redes!!*), o algunos que pueden ser estructurales!'*l. Sin
embargo, también existe un gran interés en los crecimientos que se realizan con un alto
porcentaje de desacople de red para comprender la dinamica de crecimiento de las

capas epitaxiales y el correspondiente cambio en la estructura electronica, debido a los
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esfuerzos mecanicos que se producen durante el crecimiento; asi como las posibles

aplicaciones de estos sistemas.

4.2. Epitaxia de semiconductores con desacople de red

El desacople de red es la relacion que existe entre los parametros de la red cristalina
del substrato a la de la capa epitaxial crecida. Esta se define mediante: f = (a; — ag) /
as, donde acy as son los parametros de red de la capa epitaxial y del substrato,
respectivamente!’>l. Los valores estimados estan normalizados unitariamente, sin

embargo, en la literatura es comun encontrar esta estimacion en valor porcentual.

Se habla de grado de desacople de red con capas crecidas con un porcentaje mayor al
0.1%!!%. Se establece un bajo grado de desacople de red si f < 1% 7. Para materiales

II1-V se indica en algunos reportes como desacople de red grande a partir de f > 2%
[18,19]

El desacople de red generalmente resulta en una acumulacion de energia asociado al
esfuerzo durante el crecimiento hasta el punto de que ésta excede la energia total de
esfuerzo y es asociada con alguna transformacion en la estructura de la capa crecida; a
este punto se le conoce como espesor critico, donde tenemos un estado energético mas
favorable para que la capa epitaxial se relaje!!”l. Las transformaciones estructurales mas
comunes son la formacion de arreglos de islas nanocristalinas parcialmente relajadas,
como puntos cudnticos y la formacion de redes de dislocaciones de la capa epitaxial.
De acuerdo con el grado de desacople y a la energia de esfuerzos durante la epitaxia,
se clasifican tres tipos de modo de crecimiento. El primero es el modo Frank-van der
Merwe, que es el mas comun en sistemas con desacople de red, donde comienza la
nucleacion el material tiende a extenderse sobre la semilla, formando una monocapa
continua para posteriormente formar la nucleacion de la monocapa secundaria. En este
caso, monocapa por monocapa va creciendo con cierto grado de esfuerzo, generalmente
pueden formarse defectos debido a dislocaciones. El siguiente modo es el de Volmer-

Weber que implica la formacién de islas discretas alrededor de las simillas de
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nucleacion en las que posteriormente se deposita mayor cantidad de material que
conduce al crecimiento y coalescencia de estas islas tridimensionalmente. Por ultimo,
encontramos el modo Stranski-Krastanov, en el cual, al comienzo de la nucleacion, se
depositan monocapa por monocapa hasta llegar cierto espesor critico donde
posteriormente se da lugar a la nucleacion de islas tridimensionales. En general, es una

combinacion de los dos modos antes descritos?%.

4.2.1. Métodos de crecimiento de capas epitaxiales desacopladas

Con respecto a los mecanismos de crecimiento podemos mencionar principalmente
dos: en MBE, las capas epitaxiales de semiconductores III-V altamente estresadas y
con desacople de red, crecen bajo el modo Stranski-Krastanov. En este caso, las
primeras capas crecen bajo la condicion energética Gepi + 6; < G5, donde Gep; s la energia
de la capa epitaxial, o; es la energia de la interfaz y o es la energia de la superficie del
sustrato. En estas condiciones, la capa epitaxial es bidimensional, es decir, planar. El
desacople de red genera energia elastica potencial adicional en la capa epitaxial durante
el crecimiento, que aumenta con el grosor. Finalmente, a un grosor critico, la
acumulacion de energia eléstica invierte la relacion de energias (es decir, Gepi + 6> Os)
y se promueve el crecimiento de islas®!). Este mecanismo se ha utilizado ampliamente
para formar estructuras nanométricas de baja dimension, tales como puntos cuanticos

en el sistema InAs/ GaAs!?>?3,

4.2.1.1 Epitaxia en fase liquida

La epitaxia en fase liquida (LPE, por sus siglas en inglés) es el método de crecimiento
que utilizamos en el presente trabajo de tesis. Es utilizado generalmente para el
crecimiento de compuestos semiconductores III-V binarios, ternarios y cuaternarios,
ya que se pueden obtener capas epitaxiales de gran calidad y de manera sencilla,
comparado con otros métodos epitaxiales. Tiene importancia en aplicaciones
optoelectronicas porque no solo se pueden producir homocapas de gran calidad, sino
que también se han realizado crecimientos de heteroestructuras complicadas mediante

LPEP4. En conjunto con lo anteriormente mencionado, cada vez se requiere reducir
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constantemente el tamafio de los dispositivos y aumentar la potencia de trabajo de estos,
por ello es de gran importancia también conocer la dindmica de sintesis de estos
compuestos. Ademads, LPE se ha convertido en una herramienta para conocer no solo
la dindmica de crecimiento sino también la pureza y defectos en capas epitaxiales®].
Las principales ventajas de LPE es que se pueden crecer aleaciones con temperaturas
de crecimiento relativamente bajas. El crecimiento cristalino de capas con baja
densidad de defectos intrinsecos o extrinsecos es otro de los puntos que debemos tomar
en cuenta. Otra ventaja que nos ofrece LPE es que podemos hacer una secuencia de
crecimientos de capas epitaxiales desde una serie de soluciones con diferentes
composiciones y que posean una temperatura /iguidus similar, con tasas de crecimiento
altas. Por ultimo, se puede controlar la cantidad de vapor volatil para cierto tipo de
elementos como el P en InP o As en GaAs trabajando con temperaturas por debajo del

punto de fusién de los materiales!?®),

Este crecimiento consiste en la deposicion de una capa cristalina isoestructural con un
substrato también cristalino, desde la fase liquida de una solucién. En general esto se
realiza mediante una fuerza motriz termodindmica; es decir que haya flujo, trasporte y
difusion de masa. Generalmente esto se hace enfriando el substrato por debajo de la
temperatura liquidus T* del material que se depositara. Para poder promover el
crecimiento desde la fase liquida en el substrato se necesitan cumplir en general con
una serie de mecanismos. Primero, se tiene que crear una supersaturacion de la
solucion, para después introducir el substrato en la fase liquida sobre el cual ocurrira la
precipitacion de la pelicula cristalina. Se controla la morfologia, uniformidad y
perfeccion de la capa epitaxial para posteriormente remover el substrato que estd en

contacto con la fase liquidal®®!.

LPE se usa generalmente para producir capas epitaxiales planas muy cercanas a las
condiciones de equilibrio; esto es, la diferencia entre los potenciales quimicos de los
elementos de las fases liquida y solida es muy pequefia y el desajuste de la red entre el
sustrato y la capa epitaxial también es pequeno. El grosor de la capa epitaxial depende

de la temperatura de crecimiento (7¢), la sobresaturacion y el tiempo de contacto (tc).
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No obstante, también se ha reportado el crecimiento de LPE de capas epitaxiales con
desacople de red en condiciones de no equilibrio?’ %, La condicion fuera de equilibrio
resulta de desviaciones de las concentraciones de equilibrio de las especies

involucradas. En estas circunstancias, la energia de la fase solida Gs se vuelve mayor
que la de la fase liquida G1 (AGs_; = Gg — 2;;0 nol-,u%(To) > 0). Esto hace que la

temperatura de equilibrio en la interfaz, entre el sustrato y la fase liquida TSE_qL,
disminuya con respecto a 7*. Ademas, la energia elastica generada en la capa epitaxial
debido al desajuste de la red aumenta la energia G, de la fase solida de la capa epitaxial

en formacion AGg;_; > 0, lo que disminuye la temperatura de equilibrio entre la fase
liquida y la capa epitaxial T:;L-_ .- Combinados, dichos fenomenos provocan el

sobrecalentamiento de la fase liquida en la interfaz liquido-so6lido y, en consecuencia,

la disolucioén del sustrato en contacto con la fase liquida.

En sistemas con baja desviacion de las condiciones de equilibrio, la disolucién del
sustrato se puede suprimir mediante el sobre-enfriamiento inicial de la fase liquida y el
contacto con el sustrato por debajo de T*. El detalle experimental de este método de

crecimiento utilizado se describira en la seccion 4.3.2.

4.2.2. Aplicaciones de capas epitaxiales desacopladas

Existen algunas aplicaciones que se han dado a crecimientos con desacople de red,
donde se induce y controla el esfuerzo de las capas epitaxiales, lo cual generalmente se
hace para modificar las propiedades de las bandas de conduccion y de valencia; asi

como propiedades Opticas de los materiales.

Se han desarrollado dispositivos basados en estructuras con gran desacople de red. En
el caso de tecnologias basadas en Si-Ge, se han desarrollado dispositivos que trabajan
en el infrarrojol®!). Se producen capas epitaxiales tensadas para poder modificar la
absorcion de los materiales. Esto generalmente ha sido reportado bajo el mecanismo
de avalancha. En el caso de materiales semiconductores III-V se han desarrollado

dispositivos como fotodetectores de InSb sobre Sil*?!, crecidos sobre una serie de capas
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buffer para disminuir los defectos producidos por el desacople de red. Por otro lado, se
han reportado fotodetectores de cascada-interbanda de superredes de InAs/GaSb
crecidas sobre substratos de GaAs con un desacople de red grande con una buena
respuesta a temperatura ambiente. Se han reportado fotodetectores de tipo nBn de
InAsSb3! crecidos sobre substratos de GaAs con buena respuesta en el rango de
temperatura de 200-240 K. Estos detectores basados en semiconductores III-V son

disefiados para operar en el infrarrojo medio.

Otra de las aplicaciones de crecimiento de capas epitaxiales con desacople de red es el
desarrollo de dispositivos emisores de luz. Se han reportado emisores de luz basados
en pozos cudnticos de InGaN, donde se induce un esfuerzo en la capa epitaxial crecida
controlando la concentracion de In y con ello sintonizar la longitud de onda de emision

de los dispositivos!**!.

La ingenieria de materiales ha podido controlar los esfuerzos con los que crecen
estructuras nanométricas. Un ejemplo de ello son el crecimiento de puntos cuanticos
de InAs/GaAs, donde primero se crece una capa buffer para disminuir los defectos de
la capa epitaxial. Sin embargo, se cambia la concentracion de In para disminuir o
aumentar la tension de la capa epitaxial crecida y con ello entonar las propiedades
oOpticas de las nanoestructuras con aplicaciones en laseres de puntos cuanticos. Por otro
lado, se utilizan este tipo de puntos cuanticos como filtros de dislocaciones que sirven

para disminuir los defectos en capas epitaxiales consiguientes>!,

En sistemas con gran desacople de red se han desarrollado otro tipo de estructuras
nanométricas, denominados nanoalambres. Se ha reportado que se puede modular
ampliamente el ancho de banda prohibida de nanoalambres de GaAs crecidos mediante
MBE en substratos de Si, colocando recubrimientos de InGaAs e InAlAs alrededor de
los nanoalambres*®!. Debido al gran desacople de red entre los materiales se puede
inducir un esfuerzo en la capa epitaxial crecida del recubrimiento, que conlleva al
cambio de las propiedades optoelectronicas de los nanoalambres. Por otro lado, se

cambia la composicion de las aleaciones de recubrimiento, asi como el ancho de las
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mismas con lo que se puede reducir el ancho de banda hasta un 40%, convirtiendo asi
estos nanoalambres en un sistema de material versatil para aplicaciones a dispositivos
foténicos en el infrarrojo cercano. Esto incluye las ventanas de telecomunicaciones en

1.3 um y potencialmente en 1.55 um.

Se han reportado dispositivos de celdas solares de gran eficiencia en sistemas con gran
desacople de red. Celdas solares de GaSb sobre GaAs, donde se tiene un desacople de
red de 7.8% se han crecido mediante MBE. Se ha reportado la formacion de
dislocaciones se confinan a lo largo de la interfaz y evitando que se propaguen en
direccion al crecimiento logrando asi eficiencia cuédntica externa por encima del
30%037). Por otro lado, se han reportado crecimiento de dispositivos de GaAsP sobre
GaP/Si, donde el desacople de red es de 3.1%. Sin embargo, la mayoria de los defectos
se situan en el buffer crecido de GaP, obteniendo gran calidad en los dispositivos con

eficiencias mayores al 30%!*%.
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4.3. Sintesis de micropiramides

En este trabajo se empled un sistema horizontal de LPE con GaAs en fase liquida sobre
substratos de GaP (001) con diferentes condiciones de crecimiento que se detallaran en

las siguientes subsecciones.

4.3.2. Sistema de epitaxia en fase liquida

Existen diferentes configuraciones de sistemas de crecimiento. En nuestro caso se
utilizd6 un sistema horizontal tipico basado en un bote de grafito con
multicompartimiento que se compone de dos partes principales. El primero, es un
cuerpo de grafito de alta calidad que esta fijo, con multiples celdas donde se depositan
los materiales que se funden o la solucion liquida que se utilizara para el crecimiento
epitaxial. El segundo, es una regla deslizante de grafito, donde se coloca el substrato y
que esta en contacto con la fase liquida. El bote se coloca inmerso en un tubo de cuarzo
semitransparente con un flujo constante de 30 cm*/min de H» de alta pureza y éste, a su
vez, se sitlia dentro de un horno en donde se puede controlar finamente la temperatura

(Ver figura 24)39401,

Horno f

Figura 24 Diagrama del sistema de epitaxia en fase liquida
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El crecimiento se realizé mediante un proceso de rampa de enfriamiento!?%! en donde
primero se crea una rampa ascendente de temperatura con un incremento constante de
1 °C/min hasta llegar a la T" establecida, donde se sobresatura la fase liquida de GaAs.
Para completar la sobresaturacion se pone en contacto la fase liquida con un substrato
GaAs semi-aislante durante una hora previo al contacto. Posteriormente, se establece
la Tc y se crea una rampa descendente con una velocidad constante de 1 °C/min. Al
llegar a Tc se pone en contacto la fase liquida con el substrato de GaP durante .. El
tiempo de contacto es medido manualmente con una precision de 0.5 seg. Por ultimo,
la temperatura continia descendiendo hasta llegar a temperatura ambiente (Ver figura

25).

T Te=Th6°C

1 °C/min 1 °C/min

Temperatura °C)

Tiempo (min)

Figura 25 Curva de temperatura utilizada para el crecimiento por epitaxia en fase liquida donde Tt es la
temperatura liquidus y T¢ es la temperatura de crecimiento

4.3.2. Sistema GaAs/GaP

El GaAs es el material semiconductor mas estudiado y mas importante hablando
tecnologicamente que tiene propiedades Opticas y electronicas superiores a las del
silicio*!]. Es un material que cristaliza en estructura zinc-blenda, tiene una banda
prohibida directa en 1.42 eV!?! a temperatura ambiente, que se traduce en una absorciéon
y emision de luz eficiente, que lo hacen un material adecuado para aplicaciones en el
cercano infrarrojo como emisores de luz, diodos laser, celdas solares, fotodetectores,
transistores, entre muchas otras aplicaciones!**?. Tiene gran movilidad electrénica,

que lo hace un material potencialmente aplicado a circuitos integrados de alta
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frecuencia de trabajo. Tiene un parametro de red de acass = 5.65325 A por lo que
también se utiliza como substrato y generalmente en distintas aleaciones para crear
compuestos ternarios y cuaternarios, las mas importante por las aplicaciones de alta

precision en ancho de banda prohibida son las aleaciones de AlxGal-xAs.

El GaP es un material que cristaliza en estructura zinc-blenda. Es un material
semiconductor indirecto, cuya banda prohibida a temperatura ambiente es de 2.35
eV2l. Sin embargo, mediante la adicion de nitrogeno, zinc u oxigeno, como dopantes
ha tenido una amplia importancia comercial en produccion de diodos emisores de luz
rojos, verdes y amarillos formando la capa activa del mismo. Por otro lado, también se
ha utilizado este material como substrato para diodos emisores rojos y verdes. Como
substrato generalmente se producen obleas de 2 pulgadas de didmetro que son crecidas
en su mayoria con el proceso Czochralski que producen lingotes en direcciones (001)
y (111). En estos substratos generalmente la densidad de dislocaciones es alta

(—~10%/cm?)143]

Generalmente el crecimiento de capas epitaxiales se hace en condiciones cercanas al
equilibrio, por lo que se desprecia la reaccion del substrato durante la epitaxia. Para el
caso del sistema GaAs/GaP el desacople de red es de 3.7%, resultando en un
crecimiento fuera del estado de equilibrio. En nuestro caso particular tendremos que
analizar la dinamica del crecimiento tomando en cuenta lo que pasa con el

substrato>*4!,

4.3.3. Condiciones de crecimiento

Para realizar el crecimiento se realizé el clivaje de los substratos de la oblea pulida de
GaP (001) sin dopaje y se realizé la limpieza de cada uno. Para la limpieza, el substrato
se introduce en un bafio sonico de acetona durante 5 minutos para eliminar restos de
organicos y grasas. Para eliminar los restos de acetona se somete posteriormente a un
bafio sonico con alcohol isopropilico. Por ultimo, se somete una vez mas a un bafio
sonico con agua destilada, que elimina los restos del alcohol. Una vez terminado el

sonicado la muestra se sopletea con N2 de alta pureza.

89



Para la fase liquida se utilizaron alrededor de 2500 mg de Ga con pureza de 5N a una
precision de 1 mg. Se utilizaron 20 mg de GaAs policristalino con pureza de 6N,
cantidad que es un poco menor a la utilizada para sobresaturar la fase liquida. Sin
embargo, previamente se describe el proceso para completar la sobresaturacion,
haciendo contacto entre fase liquida y un substrato de GaAs a T*. La fase liquida es
sobresaturada por 6 °C con Tcde 594°C, 644°C y 694°C y 1. de 5 seg y 15 seg. Las

condiciones de crecimiento de cada muestra se pueden observar en la Tabla 2.

Muestra | tc(s) | Tc (°C)

Ml 5 594
M2 5 644
M3 5 694

M4 15 594

M5 15 644

Tabla 2 Parametros de crecimiento de las muestras de GaAs en fase liquida sobre substratos de GaP
(001), donde 7. corresponde al tiempo de contacto y Tc corresponde a la temperatura de crecimiento.
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4.4 Caracterizacion de microestructuras piramidales

Para caracterizar los crecimientos realizados, se realizd en primera instancia, una
inspeccion optica de cada una de las muestras, con una magnificacion maxima de 100x,
observandose las principales caracteristicas (seccion 4.4.1). Para evaluar las
propiedades Opticas de las muestras se realizaron mapeos espacialmente resueltos de
microfotoluminiscencia (UFL), con una fuente de excitacion de 633 nm y una
resolucion espacial de 1um utilizando un objetivo de microscopio 100x (Seccion
4.4.2). Por otro lado, para conocer la distribucion de los elementos que forman la capa
epitaxial crecida se realizaron mapeos espacialmente resueltas de espectrometria de
dispersion de energia de rayos X (EDERX), con una resolucion espacial de 0.5 pm que

se detallara en la seccion 4.4.3.

4.4.1 Inspeccion optica

La inspeccion Optica del crecimiento se realizd mediante un microscopio Optico
utilizando un objetivo de 100x, donde en primera instancia se puede observar la
ausencia de una capa planar crecida. En cambio, podemos encontrar crecimiento de
microestructuras piramidales truncadas orientadas en lo largo de la direccion
cristalografica [110]. Otro de los aspectos importantes que se observaron fue la
existencia de “pits” en el substrato, lo que sugiere disolucion del mismo (Ver Figura

26). Se puede observar que el tamafio de las pirdamides aumenta con 7cy T..

Con lo anteriormente observado, se pudieron realizar ciertas estimaciones en cuanto a
la densidad de pirdmides por unidad de area en cada una de las muestras. También se
pudo estimar la altura promedio de las piramides. Por otro lado, se pudo estimar el
volumen promedio de las pirdmides crecidas en cada una de las muestras y con ello la
tasa de crecimiento por unidad de 4rea. De la geometria de las piramides se calcularon
los planos laterales que conforman las microestructuras. Los detalles de las
estimaciones a partir de la inspeccion oOptica se detallan en las siguientes subsecciones

y los resultados resumidos en la tabla 3.
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Figura 26 Micrografia optica 10X de las distintas muestras crecidas con distintos tiempos de contacto y
temperaturas de crecimiento, dentro de los circulos rojos se observan pits debido a la disolucion del
substrato.

4.4.1.1 Densidad de micropiramides por unidad de area

Para estimar la densidad de pirdmides (cp) se realizaron micrografias de microscopia
optica en diferentes areas para cada una de las cinco muestras. Posteriormente, para
cada muestra se realizo un conteo de las microestructuras para todas las micrografias
opticas obtenidas. Posteriormente se realizd un promedio de microestructuras por
unidad de area para cada muestra. La ventana Optica del microscopio utilizado
proporciona un area de trabajo de 350 um x 500 pm. Sin embargo, para mayor
simplificacion se expresa o, en cantidad de piramides por cm?. El valor de o, es mayor
cuando tenemos 7¢ mas altas y t. mas largos. Existe una excepcion a lo anterior en el
caso de la muestra M3, donde o, es menor (1.37 10%cm?), a pesar de tener una Tc
mayor. Sin embargo, el tamafo de las microestructuras en esta muestra es notablemente
mayor. Para las muestras M1 y M2 (1= 5 seg) la 6, aumenta con Tc de 1.48x10%/cm’
a 1.60x10%/cm’. Para el conjunto con 1= 15 seg la diferencia es mayor respecto a T,
donde para la muestra M4 se tiene una o, de 0.40x10%/cm’. Para la muestra M5 la

densidad es de 1.48x10%/cm? (Figura 25).
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Figura 27 Densidad de piramides por unidad de 4rea (1 cm?) de cada muestra crecida.

4.4.1.2 Altura promedio de micropiramides.

La altura de las microestructuras piramidales se hizo utilizando el método de enfoque
de la imagen en distintos planos con el objetivo de microscopio. Primero, se enfoca la
muestra en el plano superficial del substrato y se toma la altura relativa del brazo del
objetivo de microscopio en micrometros. Posteriormente, se sube el brazo del objetivo
del microscopio hasta enfocar el plano superficial superior de la micropirdmide y se
vuelve a tomar la altura en micrometros. Por ultimo, se realiza la diferencia entre la
altura inicial y final. El proceso se realizo con multiples microestructuras obteniendo
asi una altura promedio para cada muestra. En este caso, la altura de las
microestructuras también exhibe una dependencia con 7cy .. En los crecimientos, las
alturas promedio en el caso de 1= 5 seg son de 4.1 um, 4.7 pm y 10.8 um, para las
distintas Tc, respectivamente. Con 1= 15 seg, las alturas son de 6.5 pum y 7.8 um para

las muestras M4 y M5, respectivamente (Figura 28).
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Figura 28 Altura promedio de las micropiramides para cada una de las muestras crecidas.

4.4.1.3 Estimacion de la tasa de crecimiento

Debido a que el crecimiento epitaxial del sistema GaAs/GaP no fue planar, la tasa de
crecimiento de las muestras crecidas se tuvo que estimar en torno a la densidad
promedio de piramides. Se calcula el volumen de una microestructura correspondiente
a una piramide rectangular truncada (V = h/3(A; + A, + M)) donde A1 (A2)
corresponde a la superficie de la base (plano superior) de la micropirdmide y h
corresponde a la altura de la estructura. Posteriormente, obtenemos el volumen total de
material depositado durante el crecimiento, que se traduce en multiplicar el volumen
unitario de una pirdmide de cada muestra por la densidad promedio de piramides por
unidad de area previamente estimado. Por ultimo, dividimos el volumen total obtenido
entre el tiempo de contacto. Entonces, la tasa de crecimiento estd dada por T, =
oV /t;, donde o es la densidad de piramides y V es el volumen unitario de la
micropiramide. Las tasas de crecimiento no son constantes para todas las muestras sino
que presentan una dependencia con Tc, obteniéndose para las muestras M1 (T, =
0.43 um/min) y M4 (T, = 0.23 um/min) que se crecieron a Tc mas baja (594 °C),
estos valores presentan una tasa de crecimiento menor a las tasas de crecimiento

estimadas para un crecimiento en condiciones cercanas al equilibrio (tipicamente 1
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um/min). Para el caso de las muestras M2 y M5 (Tc= 644 °C) las tasas de crecimiento
aumentaron notablemente, obteniéndose tasas de crecimiento de 2.8 pm/min y 2.1
um/min, respectivamente y mayor al de un crecimiento cercano a condiciones de
equilibrio. Extraordinariamente, en la muestra M3, la deposicion de material crecido
aumentd considerablemente respecto a las anteriores muestras, obteniéndose asi una

tasa de crecimiento de 7.53 pm/min (Figura 29).

T

Tasa de crecimiento (£2)
™

N — —

M1 M2 M3 M4 M5

Figura 29 Tasa de crecimiento estimada para todas las muestras crecidas dada en pum/min

4.4.1.4 Estimacion de planos cristalinos laterales.

Para estimar los planos laterales solo se empled una relacion trigonométrica para
calcular el angulo existente entre el plano de crecimiento del substrato y el plano lateral
en cuestion. Para obtener dicho 4ngulo simplemente obtenemos tan~*(h/L) donde A
es la altura de la piramide y L es la diferencia del ancho de la base y el plano superior
de la piramide dividida por dos para obtener la componente horizontal del plano. De lo
anterior se obtuvieron angulos con un rango entre 52° y 55°. Con dicha estimacion
solamente hubo que corroborar a cuales planos corresponden, de la tabla de angulos
interplanares para sistemas clibicos de Bozorth™*!. En nuestro caso el plano de

crecimiento corresponde a un plano {100}, para los angulos estimados los planos
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laterales corresponderian a la familia {111}. Todos los resultados obtenidos de la

inspeccion Optica se engloban en la Tabla 3

Muestra | op, (10%cm?) | Altura, (um) | Ter (um/min)
Ml 1.48 4.1 0.43
M2 1.60 4.7 2.83
M3 1.37 10.8 7.53
M4 0.40 6.5 0.23
M5 1.48 7.8 2.10

Tabla 3 Estimaciones realizadas a partir de la inspeccion Optica realizada donde o, es la densidad de

piramides por unidad de areay 7., es la tasa de crecimiento de las muestras.

4.4.2 Mediciones de fotoluminiscencia

Para realizar la caracterizacion de las propiedades opticas de las muestras crecidas se
realizaron mediciones de fotoluminiscencia con resolucion espacial. El fendmeno de
fotoluminiscencia se basa en la absorcion de energia y posteriormente la emision de
esta en forma de luz. Consiste en una fotoexcitacion de la muestra, un proceso de
relajacion energético y un proceso de radiacion fotonica y es una técnica generalmente
usada en materiales semiconductores. La observacion de fotoluminiscencia se puede
describir como una correlacion entre un estado energético asociado con la energia de
transicion correspondiente a cierto material. Para realizar las mediciones se utilizé un

sistema de microscopia Raman WiTec alpha300 que permite obtener mapeos
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bidimensionales de alta resolucion. Como fuente de excitacion se empled un laser con
una longitud de emisién 632.8 nm enfocado con un objetivo de microscopio 100X,
logrando una resolucion espacial de alrededor de 1um de diametro de spot. Para la
parte de deteccion se utilizo un espectrometro con un sensor CCD enfriado a -60 °C.
Las mediciones se hicieron utilizando una rejilla de 600 lineas/mm, en un rango
espectral de 750 nm a 840 nm, que corresponde en niimero de onda de 2450 cm™ a
3900 cm! por lo que la sefial Raman de los principales modos vibracionales del GaAs
y GaP (250 cm™ a 400 cm™) no interfiere con la sefial de fotoluminiscencia medida.

Todas las mediciones de fotoluminiscencia se llevaron a cabo a temperatura ambiente

(300 K).

4.4.2.1 Mapeos de distribucion de intensidad de fotoluminiscencia

Para el andlisis de las muestras se realizaron los mapeos 2D de distribucién de
intensidad sobre la superficie del plano superior de las micropiramides, con pasos en
ambas direcciones de 500 nm entre cada punto medido para las muestras de mayor
tamafo, mientras que para las muestras mas pequefias se realizaron pasos cercanos a la
resolucion del sistema piezoeléctrico, que es de alrededor 200 nm. En cada uno de estos
puntos se registra un espectro, con un tiempo de integracion de 500 ms. Posteriormente,
para el andlisis se integra el area bajo la curva de cada espectro para obtener la
intensidad de fotoluminiscencia en cada punto. Por ultimo, con todos los espectros

formamos una imagen bidimensional con la distribucion espacial de FL.

De los mapeos se puede apreciar que en ninguna de las muestras crecidas la intensidad
de FL es homogénea. En la figura 30 se observar que en la muestra M1 la diferencia en
intensidad no es tan marcada; sin embargo, la intensidad de FL es mayor en los bordes
y las esquinas del plano superficial de la micropiramide. También en el centro de la
piramide la intensidad es un poco mayor en comparacion con el resto de las areas. Para
la muestra M2 el cambio de intensidad es mas notable, es mayor en los bordes de la
superficie, las esquinas no tienen esta vez una contribucion tan grande y en algunas

partes del centro de la piramide tienen una contribucion mayor. Para el caso en donde
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la distribucion de FL es mas notable, dentro del conjunto de muestras y en donde t:=>5
s, es la muestra M3, crecida a mayor temperatura, para la cual la contribucion es mayor
solo en los bordes laterales de la estructura y en la parte central superior; mientras que

en el centro la intensidad de FL es mas baja.

Las estructuras crecidas con t:=15 s la distribucion de intensidades es muy similar en
ambas muestras (M4 y MS5), en este caso es muy notable la disparidad. En estas
muestras la emision de FL es més intensa en las esquinas del plano superficial. Por otro

lado, la emision en el centro de ambas muestras es notablemente menor.

M1 M2 M3

1.0

08

0.6

04

Intensidad normalizada de PL

Q0

Figura 30 Mapeos de distribucion normalizada de intensidad de fotoluminiscencia de las muestras
crecidas.

4.4.2.2 Mediciones espacialmente localizadas

De las mediciones realizadas se extrajeron espectros de fotoluminiscencia de puntos de
interés. Principalmente se extrajeron espectros en el centro, en los bordes y en los
vértices del plano superior de las pirdmides. De los espectros que se extrajeron del
centro se pudo hacer un analisis de la longitud de onda central de emision y se estimé
el ancho medio de los espectros para cada muestra. La longitud de onda central no tiene
una dependencia directa con 7c o t.. Las muestras M1, M3 y M4 tienen una longitud

de onda por debajo de 800 nm, en 791 nm, 794 nm y 796 nm, respectivamente. La
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muestra M5 es la que emite en una longitud de onda mayor, en 811 nm, mientras que

la muestra M2 tiene una longitud de onda central de 804 nm (Ver Figura 31).
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Figura 31 Espectros de fotoluminiscencia extraidas del centro del plano superior de una pirdmide de las
muestras crecidas, en lineas punteadas se sefiala la longitud de onda central para cada espectro

Respecto al ancho medio de los espectros de FL se nota una dependencia con 7¢ ya que
este disminuye cuando aumenta la temperatura. Para el conjunto de muestras M1, M2
y M3 con 1= 5 s, el ancho medio estimado es de 71 nm, 68 nm y 34 nm,
respectivamente. En este conjunto de muestras el cambio realmente fue notable con la
muestra M3 que fue la 7c= 694 °C; sin embargo, para las muestras M4 y M5 el ancho
medio disminuye considerablemente entre una y otra, donde para M4 se tiene un ancho

medio de 77 nm y para la M5, 36 nm (Figura 32a).

De los espectros que se midieron en los bordes y vértices de la superficie de la
micropirdmide se corrobord lo antes mencionado acerca de la diferencia en intensidad
de FL respecto a la posicion. Por otro lado, algo que se observo es un corrimiento hacia
el azul de los espectros tomados desde el centro hacia la periferia que no tienen una

dependencia con 7c o ..
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Para la muestra M1 se estim6 un corrimiento de 9.7 nm, en cambio la muestra M2
presenta el corrimiento mas bajo de 5.5 nm. Las muestras M4 y M5 presentaron
corrimientos similares de 8.4 nm y 8.7 nm. Por ultimo, la muestra M3, se comporto
diferente a las demas, ya que presentd un corrimiento hacia bajas energias el cual fue

de 11.5 nm (Ver Figura 32b).
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Figura 32 a) Ancho medio estimado para casa una de las muestras indicadas, b) corrimiento en longitud
de onda hacia el azul del centro de la piramide hacia la periferia para cada muestra crecida.

4.4.2.3 Estimacion de la composicion de Fosforo a partir de longitud de onda de
emision.

Con las mediciones de FL realizadas se pudo determinar que la composicion de las
micropirdmides no era solo material de GaAs, ya que la emision de las estructuras
oscila alrededor de 800 nm que es mas baja que GaAs en estado puro. Con base a lo
observado en la inspeccion Optica, y en donde encontramos un crecimiento no planar y
pits, que sugieren la disolucion del substrato y se puede establecer que las piramides
crecidas realmente son una aleacion de GaAsixPx ya que el material disuelto del
substrato se incorpora a la fase liquida. Se estim6 la cantidad de atomos de P a partir
de la longitud de onda de emision!?). Para ello se utilizé la dependencia de energia de
banda prohibida con la composicidon de una aleacion ternaria que se ajusta a una forma

cuadratica simple:
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Ey(A1_xBy) = (1 — x)E;(A) + xEy(B) — x(1 — x)C, (1)

donde E, es la energia de banda prohibida, C es llamado el parametro de inclinacién
que representa la interpolacion lineal entre dos compuestos binarios 4 y By x es la
composicion binaria del compuesto B. Este pardmetro en compuestos III-V
generalmente es positivo y puede, en principio, tener una dependencia en la
temperatura. Para aleaciones de GaAsixPx, el parametro C ha sido calculado y se
recomienda tomar valor de 0.19. Por lo tanto, para nuestro sistema ternario obtenemos

que (1) seria:
E;(GaAs;_xGaP,) = (1 — x)E4(GaAs) + xE;(GaP) — x(1 — x)C. 2)

En nuestro caso nosotros conocemos la energia de banda prohibida a partir de la
emision de las muestras crecidas, Por lo que tenemos que estimar E;(GaAds) y
E4(GaP) que estan dadas por (3) y (4) respectivamente, para obtener la concentracion
de GaP. En el caso de GaAs, se utiliza el ajuste de Varshni dependiente de la

temperatura:
T2
E,(GaAs) = E,o(GaAs) — ;‘?, (3)

donde T es la temperatura en K y Eg es la energia de banda prohibida a T=0 K. Los
parametros oy B son los parametros de ajuste de Varshni. Para el caso de GaP, al ser
un material indirecto la energia de banda prohibida esta dada por el siguiente ajuste

dependiente de la temperatura:

E,(GaP) = 2.886 + 0.1081 1 — coth |, (4)

Al resolver la ecuacion cuadratica (Ec. 2), se estiman dos valores de x; sin embargo, ya
que la composicion debe ser positiva y menor que uno, tomaremos en cuenta solo el
valor que cumpla con ambos requerimientos. Por ultimo, para obtener el valor de

concentracion de dtomos de P, tendremos que dividir por dos la composicion calculada
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previamente ya que corresponde al compuesto binario 50-50 de GaP. Para la muestra
M1 la concentracion de atomos de P fue de 4.8%, muy similar a la muestra M4 donde
se obtuvo una concentracion de 4.9%, mientras M2 tuvo la concentracion mas baja de
P que fue de 3.7%. Para las muestras M3 y M5 las concentraciones son de 5.3% (Ver

Figura 33).

Concentracion de P (%)

M1 M2 M3 M4 M5

Figura 33 Estimacion de la concentracion de atomos de fosforo a partir de la longitud de onda de
emision para cada muestra.

4.4.3 Mediciones de espectrometria de dispersion de energia de Rayos X

Para llevar a cabo un analisis de composicion y confirmar el supuesto de que las
microcavidades estaban formadas por una aleacion de GaAsixPx, se realizaron
mediciones de EDERX, que es una técnica analitica y cuantitativa aplicada para
analisis elemental o caracterizacion quimica de muestras. Dicha técnica consiste en
incidir un haz de Rayos X sobre una muestra, y dado que a cada elemento le
corresponde una energia especifica de emision de Rayos X, este se puede identificar
por el pico de energia; asi como la composicion exacta del elemento puede ser
analizada integrando la intensidad del pico. Las mediciones se realizaron en un sistema

comercial donde se acopla un detector QUANTAX EDS a un sistema SEM (Scanning
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Electron Microscope, por sus siglas en inglés) de la compafiia BRUKER en alto vacio.

La resolucion espacial del sistema es de 500 nm.

Se realizaron mapeos de composicion espacialmente resueltas donde se puede observar
la distribucion de los elementos que componen la micropiramide. Posteriormente, se
obtuvieron mediciones espacialmente localizadas en distintos puntos de interés, donde

se puede obtener la concentracion exacta de los elementos en el punto medido.

4.4.3.1 Mapeos de composicion espacialmente resueltos

Las mediciones espacialmente resueltas para las distintas muestras confirman que las
pirdmides contienen los elementos Ga, As y P. Sin embargo, cabe mencionar que este
tipo de medicion es un método cualitativo ya que no arroja informacion acerca de la
concentracion exacta de las muestras. También se pudo observar la distribucion de los
elementos en la superficie de la muestra, no solo en el plano superior, sino también en
los planos laterales inclinados y en los bordes y vértices de toda la estructura. Por otro
lado, se confirmd que no existe ninguna capa planar en el resto de la superficie, que el
unico crecimiento realizado fue estructural. En general, la distribucion de elementos es
similar en las distintas muestras, que se puede resumir en que la distribucidon no es
homogénea y que la mayor concentracion de atomos de P se encuentra en los vértices

y los bordes de la pirdmide que se puede observar en la Figura 34.

En cuanto a los planos de la estructura, la mayor concentracion se encuentra en los
planos laterales pertenecientes a la familia {111} previamente calculados y el plano
superior tiene una concentracion de P menor. La distribucion de 4&tomos de Ga es mas
homogénea en general; sin embargo, existen cimulos de Ga en algunas partes de las
muestras que tienen mayor tamafio y que tienen una geometria mas irregular. La
distribucion de As es mayor en el plano superficial que en los planos laterales, contrario

a lo observado con los atomos de P.
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Figura 34 Micrografia SEM de la una piramide correspondiente a la muestra M5, asi como los mapeos
de distribucion de Galio (amarillo), Arsénico (naranja) y Fosforo (magenta) que son los elementos que
componen la piramide.

4.4.3.2 Mediciones espacialmente localizadas

Se realizaron mediciones espacialmente localizadas, de las cuales se pudo obtener el
grafico de energia donde se observan los picos correspondientes a cada elemento.
Posteriormente, el software del instrumento integra automaticamente cada pico para
obtener datos cuantitativos de la composicion de las muestras. Se realizaron
mediciones en los bordes y vértices de las piramides, también en los planos laterales
de las muestras se tomaron algunos puntos. Por ultimo, se midieron puntos del plano
superior de la estructura. En el espectro de EDERX correspondiente a la muestra M5
de la Figura 35 se pueden observar los principales picos de energia de los tres elementos
que componen la piramide. El Ga cuyos picos se encuentran en 1.098 keV y 9.251 keV.
Los picos de energia correspondientes al As estan localizados en 1.282 keV y 10.583

keV. El pico correspondiente al elemento P se localiza en 2.010 keV.
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Figura 35 Espectro de energia dispersada de Rayos X correspondiente a la muestra M5.

En la Figura 36 se pueden observar los resultados obtenidos de la concentracion de
atomos de P incorporados en la estructura en los distintos puntos medidos de cada una
de las muestras. En general, se confirma para todas las muestras lo observado en los
mapeos de composicion: la mayor concentracion se encuentra en los vértices, seguido
por los planos (111) y con menor concentracion de P encontramos el plano superior.
La muestra M1 es la que contiene en promedio mayor cantidad de 4&tomos de P en los
vértices, con una concentracion de 21.2%. En las muestras M3, M4 y M5 Ia
concentracion de P es muy similar, con 15.2%, 15.4% y 14.2%, respectivamente y la
muestra con menos concentracion de P en los vértices es la M2. En el plano (111) la
muestra M2 vuelve a tener la concentracion mas baja de P con 9.8%, seguido por la
muestra M4 con 11.8% y por ultimo encontramos las muestras M1, M3 y M5 con
concentraciones de dtomos de P casi iguales con 12.8%, 12.7% y nuevamente 12.8%.
Por otro lado, las caracteristicas mas notables de estas mediciones se centran en la
composicion de los planos superiores de las muestras, ya que en las estructuras de

menor tamafio las concentraciones son muy diferentes a las estimadas previamente
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mediante la longitud de onda de emision, obteniendo mediciones de alrededor de la
mitad en comparacion con los valores estimados, donde la muestra M1, M2 y M4 tienen
una composicion de P de 2.7%, 2.5% y 2.4%, respectivamente. En cuanto a las
piramides de mayor tamafio, el error de las estimaciones disminuye considerablemente,

obteniendo concentraciones promedio de 5.7% para la muestra M3 y 5.8% para la M5.
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Figura 36 Porcentaje de atomos de fosforo medido para cada una de las muestras en diferentes puntos
de interés. Se observa que la cantidad de atomos de P es mayor en los vértices y el plano (111) y
menor cantidad en el plano superior.

106



4.5 Analisis de resultados

El sistema GaAs (liquido) /GaP (so6lido) se encuentra en condiciones de no equilibrio
durante el crecimiento de LPE debido principalmente a dos factores. En primer lugar,
los elementos del grupo V son diferentes en las fases liquida y solida y, en segundo
lugar, hay un importante desacople de red en su estado en bulto (3,7%) entre los dos

materiales (aGaus = 5,65325 A 'y acar = 5,4505 A, donde a es el parametro de red).

Mediante inspeccidon Optica las capas epitaxiales no son planas y contienen las
micropirdmides cristalinas y pits. Estos Ultimos indican la disolucion del sustrato. La
densidad de pirdmides por unidad de 4rea (op) de 500 um x 350 um (definida por el
campo de vision del microscopio utilizado) aumenta con Tc. La altura de las
micropiramides es también mas grande cuando aumentan tanto 7¢ como t.. La
orientacion cristalografica lateral mas larga (mas corta) es a lo largo de [110] ([1 10]).
Los planos laterales inclinados de la piramide corresponden a la familia {111}.
Ademas, la densidad y el tamafio de los pits aumentan con 7¢y tc. Sorprendentemente,
las 7¢, estimadas son tan grandes como 7.53 pum/min a 694 °C, en contraste con los
valores de 7. convencionales de 1-2 um/min que generalmente se observan en el

proceso de crecimiento de las capas epitaxiales de GaAs cerca del estado de equilibrio.

En promedio, la longitud de onda central (Ac) de la emision de las muestras estudiadas
es de alrededor de 800 nm, que es menor que el GaAs puro (870 nm), lo que atestigua
la existencia de P dentro de la pirdmide. Como se analiza a continuacion, esto se
atribuye al hecho de que la disolucion del sustrato da como resultado la incorporacion
de los atomos de P en la fase liquida. Los mapeos de nFL revelan que, en todas las
muestras, la emision de los vértices del plano superior es mayor y existe un corrimiento
al azul al menos 10 nm desde el centro, lo que indica la presencia de un gradiente de

composicion. (ver Figuras 37ay 37b).
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Figura 37 a) mapeo de fotoluminiscencia correspondiente a la muestra M4 donde la distribucion de
intensidad es mostrada. b) Espectros de fotoluminiscencia de los puntos de interés marcados en el
mapeo, donde la diferencia en intensidad y el corrimiento en longitud de onda es observado.

A partir de la longitud de onda de emision maxima, se puede estimar una concentracion
promedio de P de aproximadamente el 5% utilizando la dependencia de la brecha de
energia de la aleacion GaAsP. En contraste, aunque las mediciones de EDERX
confirman la presencia de atomos de P en la capa epitaxial desarrollada, estos no
coinciden con las estimaciones realizadas a partir de las mediciones de FL (ver Figura
38). Para las estructuras de mayor tamaiio (M3 y MS5), las estimaciones del PL son
hasta un 8,6% mas bajas que las mediciones EDERX. Sin embargo, en el caso de

muestras de menor altura (M1, M2 y M4), son hasta un 104% mayores.
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Figura 38 Comparacion de la concentracion de fosforo de las diferentes muestras en el plano superior
entre las mediciones de espectroscopia de dispersion de energia de rayos X y la estimada por
fotoluminiscencia.

Si bien actualmente se estd investigando el origen fisico de estas discrepancias, se
puede establecer una explicacion fenomenoldgica basada en dos factores: la estructura
interna de las micropirdmides y el tipo de medicion realizada (es decir, EDERX es
superficial mientras que FL es volumétrica). En cuanto a la estructura interna, en primer
lugar, existe una gran tension en la base de las pirdmides debido al desajuste de celosia
de las primeras capas con el sustrato, que disminuye con la altura. En segundo lugar,
EDXRS indica que hay una mayor concentracion de P en las capas inferiores, lo que
probablemente se deba a la difusion lateral de atomos de P desde el sustrato en las
primeras etapas de crecimiento (véase la Figura 39b). Por tanto, la desviacion entre los
valores de concentracion de P, medidos por EDERX y los estimados por FL, deberia
ser mayor en las estructuras mas pequeias ya que la longitud de penetracion del laser
utilizado es de alrededor de 1 um, obteniendo informacidn de capas cercanas al sustrato

que estdn muy tensas y tienen una P mayor concentracion.

Los mapeos de EDERX resueltos espacialmente también muestran que la distribucion

de atomos de P en la superficie de la piramide no es homogénea; es decir, la
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concentracion mas alta de P se encuentra en los vértices y bordes de la estructura, lo
que respalda los resultados de las asignaciones pFL. La concentracion de P también es
mayor en los planos {111} que en la superficie superior {001}. A partir de mediciones
altamente localizadas se cuantifica la concentracion en diferentes puntos de la
micropiramide. La concentracion de P en los vértices y bordes de la estructura es de
entre 12,5y 21,2%. En los planos (111) la concentracion de P es de 9,8 a 12,8% y en
el plano de superficie es de 2,4 a 5,8%. (Figura 39). También se observa en EDXRS
que se incorpora una mayor cantidad de P a medida que aumenta la altura de las

estructuras, lo que a su vez depende de Tcy te.
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Figura 39 a) Micrografia SEM de una micropiramide correspondiente a la muestra M4 y su mapeo de
distribucion de atomos de fosforo. b) Mediciones de concentracion de fosforo en diferentes puntos de
interés correspondientes a los vértices y bordes, plano (111) y el plano superior de la piramide.
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4.6 Discusion

Para los sustratos (001) las piramides rectangulares truncadas son la forma mas estable
energéticamente y permiten capas relajadas. La mayor cantidad de energia de
deformacion se encuentra en los bordes de la base de la pirdmide y en las capas cercanas
al sustrato. La densidad de energia de deformacion local disminuye con la altura de la
piramide, por lo que la capa epitaxial superior estd casi libre de energia de
deformacion*®“®). Esto hecho es consistente con nuestros resultados experimentales y
con el modelo fenomenoldgico propuesto, en donde las capas altamente deformadas

representan el desplazamiento azul observado en los espectros PL.

Con respecto a los mecanismos de crecimiento, en MBE, las capas epitaxiales de
semiconductores III-V con esfuerzos y altamente desacopladas crecen bajo el modo
Stranski-Krastanov, donde se asume una capa epitaxial planar en primera instancia y
cuando la relacion de energias de la capa epitaxial, la fase liquida y s6lida cambian, se

produce el crecimiento de islas.

Por el contrario, la epitaxia en fase liquida (LPE) se usa generalmente para producir
capas epitaxiales planas muy cercanas a las condiciones de equilibrio. No obstante,
también se ha reportado del crecimiento en LPE de capas epitaxiales con alto grado de
desacople de red en condiciones de no equilibrio. La condicion de desequilibrio resulta
de desviaciones de las concentraciones de equilibrio de las especies involucradas. Esto
hace que la temperatura de equilibrio en la interfaz entre el sustrato y la fase liquida
disminuya con respecto a la temperatura de liquidus. Ademads, la energia eléstica
generada en la capa epitaxial, debido al desacople de red, aumenta la energia de la fase
solida de la capa epitaxial en formacion, induce una disminucion de la temperatura de
equilibrio entre la fase liquida y la capa epitaxial formada. Combinados, estos dos
fenémenos provocan el sobrecalentamiento de la fase liquida en la interfaz liquido-

solido y, en consecuencia, la disolucion del sustrato en contacto con la fase liquida.
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En sistemas con una baja desviacion de las condiciones de equilibrio, la disolucion del
sustrato puede suprimirse mediante el sobreenfriamiento inicial de la fase liquida y el
contacto del sustrato por debajo de la temperatura liguidus. Sin embargo, si la
desviacion del equilibrio es muy grande, como en nuestro caso, el sobrecalentamiento
de la fase liquida en la interfaz con el sustrato seria tan grande que la disolucion del
sustrato seria inevitable. En este contexto, existen dos posibilidades para formar la capa
epitaxial. 1) se forma una capa de transicion plana continua que disminuye el grado de
desequilibrio. ii) se produce una disolucion y cristalizacion simultaneas en diferentes
areas locales de la superficie del sustrato y que es objetico de estudio de este trabajo.
Aqui, los atomos del sustrato que se disuelve se incorporan a la fase liquida, cambiando
la Tt y por lo tanto el nivel de sobresaturacion, lo que afecta dindmicamente la tasa de

crecimiento de la capa epitaxial.

En el presente caso, la incorporacion de P en la capa epitaxial da como resultado un
aumento de la temperatura liguidus en correspondencia con el diagrama de fase Ga-
As-P, como consecuencia, la temperatura de sobresaturacion y la fuerza motriz del
crecimiento aumentan enormemente, probablemente, debido al gran coeficiente de
segregacion de P, en comparacion con los de otros elementos V como Sb en GaSb en
GaAs. Esto conduce a la formacion de las grandes estructuras ya la existencia de un
gradiente de concentracion de P que depende del grado de disolucion del sustrato, que

aumenta con 7cy con Te.
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4.7 Conclusiones

En este trabajo se abordd sobre un nuevo mecanismo de crecimiento de LPE de
microestructuras cristalinas en sustrato GaP con fase liquida de GaAs realizado en
condiciones muy lejanas al equilibrio. Esto ultimo se debe a los diferentes elementos
del grupo V en las fases liquida y sélida, asi como al considerable desacople de la red
inherente entre el sustrato y la capa epitaxial. Debido a estas condiciones, observamos
la disolucion del sustrato y la incorporacion de atomos de P en las estructuras para
formar aleaciones GaAsi.xPx con diferentes concentraciones de P. Las mediciones de
PL y EDXRS revelan que la distribucion de 4tomos de P no es uniforme en las
estructuras desarrolladas, sino que forma un gradiente que depende de 7c y t.. Cabe
destacar que se observo una gran cantidad de material depositado sobre el sustrato
durante los crecimientos registrados en el tiempo, obteniendo tasas de crecimiento
estimadas de hasta 7.53 um/min, las cuales son muy superiores a las reportadas para el
crecimiento de las capas epitaxiales cercanas a las condiciones de equilibrio. Debido a
sus buenas propiedades de emision de luz, estas estructuras pueden encontrar
aplicaciones para dispositivos de emision de luz. Ademads, los planos laterales
inclinados de las micropirdmides pertenecientes a la familia {111} podrian tener
aplicaciones potenciales para los filtros de dislocacion ya que, en particular, las

dislocaciones se propagan a lo largo de planos inclinados.
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Capitulo 5
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5. Conclusiones y perspectivas

Este trabajo desarrollado sirve como preambulo para el desarrollo de dispositivos
basados en materiales semiconductores, en especifico materiales bidimensionales y
aleaciones de semiconductores III-V; asi como el desarrollo de instrumentacion para

caracterizacion de estos dispositivos.

En el presente trabajo de tesis se desarrollaron tres direcciones principales, la primera
con respecto a un trabajo multidisciplinario y colaborativo donde se disefid, fabrico
caracterizd una microcavidad Optica con materiales bidimensionales embebidos, en
especifico WSz con el fin de observar interaccion luz-materia en régimen de acople
fuerte, debido a las propiedades de valletronica, electronicas y Opticas de los materiales
2D en especifico los DMTs, esto como base para aplicaciones en dispositivos emisores
de luz polarizada sintonizable. Sin embargo, no es concluyente haber observado
régimen de acople fuerte en la cavidad fabricada ya que la emision del material es muy
ancha. Por otro lado, este trabajo, es una gran primera aproximacion donde se puede
mejorar el proceso de fabricacion y la calidad de la muestra. Con la caracterizacion
realizada se observo una transicion adicional a la excitonica caracteristica del material.
Basados en estos resultados podemos concluir que estas transiciones observadas son
debido a la formacién de triones. Sin embargo, se requiere la produccion de mas
muestras para poder hacer un estudio amplio sobre régimen de acople fuerte en este
tipo de microcavidades, cuyo costo de fabricacion es muy por debajo de las
microcavidades semiconductoras comuUnmente empleadas para este tipo de

aplicaciones.

En cuanto al trabajo de disefio e implementacion de un sistema para caracterizacion del
grado de acople spin-orbita mediante la técnica EKMO. El sistema se diseii6 para poder
medir las tres configuraciones geométricas del efecto, el longitudinal, transversal y
polar que dependen de la direccion del vector M. En la implementacién de la
configuracion LEKMO y TEKMO se tuvieron ciertos problemas en cuanto a la

modulacion de la sefial, ya que el sistema era sensible a los cambios en la potencia del
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laser obteniendo mediciones que no eran completamente reproducibles y consistentes.
Sin embargo, en la configuracion PEKMO se cambi6 la modulacion, con lo que se
utilizé un PEM. Se midio6 con esta configuracion una muestra magnética de CoFeB con
una composicion de Coo.20Feo.60Bo.2o se obtuvieron buenos resultados sobre todo en la
configuracion sensible a la diferencia de en amplitud de las componentes circulares ¢~
y 6" que corresponde al pardmetro €. El sistema tiene potencial para aumentar su
sensibilidad en la configuracion PEKMO cambiando el sistema de magnetos existente
por sistema de electromagnetos en los que se puede controlar de manera mas precisa 'y
aumentar la intensidad de campo magnético. Por otro lado, con la modulacion del
estado de polarizacion utilizando el PEM se puede mejorar la sefial para las

configuraciones LEKMO y TEKMO.

En una segunda direccion se trabajo con la caracterizacion de microestructuras
cristalinas en sustrato GaP con fase liquida de GaAs realizado en condiciones muy
lejanas al equilibrio. Esto ultimo se debe a los diferentes elementos del grupo V en las
fases liquida y s6lida, y al gran desacople de la red entre el sustrato y la capa epitaxial.
Debido a estas condiciones, observamos la disolucion del sustrato y la incorporacion
de atomos de P en las estructuras para formar aleaciones GaAsixPx con diferentes
concentraciones de P. La caracterizacion de las muestras revela que la distribucion de
atomos de P no es uniforme en las estructuras desarrolladas, sino que forma un
gradiente que depende de 7. y tc. Cabe destacar que se observaron tasas de crecimiento
de hasta 7.53 pm/min, las cuales son muy superiores a las reportadas para el
crecimiento de las capas epitaxiales cercanas a las condiciones de equilibrio. El trabajo
toma gran relevancia debido a que el mecanismo de crecimiento con estas condiciones
que involucra cristalizacion y disolucion del sistema es novedoso. Las posibles
aplicaciones de estas microestructuras pueden darse en areas de emisores o filtros de

dislocacion debido a los planos laterales inclinados que poseen estas estructuras.
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