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I. INTRODUCCION




I-1. Introduccién general

El arseniuro de galio, GaAs, es un semiconductor
cada vez mds utilizado en microelectrénica para 1la
fabricacién de dispositivos electrénicos en circultos
integrados. Las diferenclas principales que presenta
respecto al silicio son la posibllidad de obtener GaAs de
alta resistividad eléctrica (semialislante) y que los
tiempos de vida de los portadores son extraordlnarlamente
cortos. Aslimismo, es uno de 1los semiconductores més
empleados en dispositivos optoelectrénicos y punto de
partida para los compuestos ternarios y cuaternarlos de

elementos de los grupos III y V, tales como el AlGaAs.

Los procesos de luminiscencia en el GaAs gstén
slende estudlades desde hace tiempo. Su utilizacién en
diodos emlisores de luz es importante, debido a su alta
eficiencia cudntica y a los bajos umbrales de excltacién
necesarios para la emisién de lu? estimulada (laseres). Es
bien conocido que el sustrato influye sobre el
comportamiento de los dispositivos y que, en concreto, los
defectos existentes en el sustrato pueden conducir a
pérdidas de la eficiencia luminosa o a modificaciones de
otras caracteristicas electrénicas de los dispositivos.

Por ejemplo, en los transistores de efecto campo (FET) se



ha encontrade que wuna variaclén en 1la densidad de
dislocaclones del sustrato de GaAs modifica su potencial
umbral (1). Por este motivoc es necesaria una cuidadosa
caracterizaclién de las cobleas, en las que el estudic de su
homcgeneidad estructural en lo que respecta tanto a
dislocaciones como a defectos puntuales es una parte
importante. Los mecanismos de interaccién entre defectos
puntuales y dislocaciones son asimismo un objetivo en el
estudio de las obleas. Entre las numerosas técnicas que se
utilizan en 1la caracterizacién de obleas de GaAs la
catedoluminiscencla y la microscopia electroacistica de
barrido nos permiten una investigacién a nivel
microscéplco de los defectos que afectan principalmente a

las propledades eléctricas y 6pticas del semiconductor.

El desarrolle de las técnicas de crecimiento de
~ semiconductores ha hecho posible la ohtenclén de GaAs de
alta pureza con una densidad de defectos cristallnos muy
baja. La técnica de Czochralskl permite obtener cristales
de gran tamafio con una calidad cristalina relativamente
buena, pero en los que existen varlias clases de defectos

con distribuciones en aigunos casos inhomogéneas.-

En esta Memorla se presentan lés estudios

realizados en obleas de GaAs sin dopar, dopado con Teluro



y dopado con Cromo obtenlidas por la técnica de crecimiento
de Czochralski (LEC). Hemos centrade la investigacién en
el estudlo de la naturaleza de los defectos existentes en
las mismas: dislocaciones y defectos puntuales. Para ello,
hemos analizado la Iinfluencia de la concentracién de
impurezas en la formacién de defectos puntuales y su
interaccién con las dislocaciones. Asimismo, al disponer
de obleas de un diametro relativamente grande (50 mm),
hemos estudiado la distribucién de los defectos en las

mismas a una escala macroscédpica. En 165 sigulentes
apartados del primer capitulo tratamos como Introduccién,
del proceso de crecimiento LEC y su Influenclia en las
propledades del GaAs obtenldo, asi como de los parametros
que pueden afectar a la calidad del cristal. Haremos
igualmenté una revisién de los posibles defectos que estan

presentes en el GaAs.

Las técnicas experimentales empleadas en el estudio
del GaAs se describen en el capitulo II. Fundamentalmente,
son técnicas basadas en la microscopia electrénica de
barrido. Junto a la catodoluminiscencia infrarroja (CL IR)
cabe destacar la micréscopia electroacustica de barrido
(MEAB). Esta ultima es una técnica reciente que ofrece
nuevas posibilidades y complementa la cdtodoluminiscencia

en el MEB en el estudio de semiconductores. Se ha



utilizado también la espectroscopia de aniquilacién de

positrones para apoyar las técnicas anteriores.

Hemcs analizado GaAs tipo n y GaAs semiaislante. El
capitulo III muestra los resultados obtenidos para GaAs
dopado con Te con diferentes concentracicnes y en el
capitulo IV se analizan dichos resultados desde el punto
de vista de la caracterizacién de 1los defectos y la
homogeneidad de las obieas. El GaAs semiaislante (SI),
tanto sin dopar como dopado con Cromo, es el objeto de
estudio de los capitulos V y VI. En los dltimos afios se
han realizado numerosas investigacliones acerca del GaAé
semiaislante en cuanto a la naturaleza y distribucién de
defectos se refiere, sin émbargo, presentamos la novedad
de la técnica MEAB complementada con la CL infrarroja en
el estudio de los defectos existentes en el GaAs SI. En el
capitulo V presentamos los resultados experimentales del
GaAs semialslante y en el capitule VI se discuten los

resultados obtenidos.

Por dltimo en el capitulo VII se presentan las

conclusiones principales del trabajo realizado.



I-2. GaAs. Técnica de Czochralski para el

crecimiento de monocristales

El arseniuro de gallo, GaAs, es un semiconductor
compuestc del grupo III-V, de estructura cristalina tipo
esfalerita. Esta consiste en dos subredes interpenetradas
cibicas centradas en las caras. El Ga ocupa una de las
subredes y el As la otra, desplazadas a’a (1,1,1) siend§ a

el parametro de red (Fig. I.1a).

Su enlace es parcialmente 1énico y como
consecuencia de la distribucién de carga en el cristal
presenta propliedades plezoeléctricas (2). Es decir, al
someter el cristal a una tensidén mecinica aparece un campo
eléctrico en el mismo y viceversa, la aplicacién de un
campo eléctrico conduce a una defor_macién en el cristal.
En general, ambos efectos tienen lugar simulténeamente.
Por lo tan{:d. el caracter semiconductor o semiaislante del
GaAs afecta al comportamiento elastico del cristal (3),
debido a la plezoelectricidad del mismo. Destacamos esta
propiedad del GaAs ya que como veremos es importante en
algunos cases para la interpretacién de los fenémehos

electroacisticos.
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Figura I-1. a) Estructura cristalina del GaAs. Los puntos
oscuros representan adtomos de As y los blancos

de Ga. b) Esquema de la estructura de bandas

del GaAs.



La estructura electrénica de las bandas de energia
del GaAs se muestra én la Fig.- I 1.b. Puede observarse que
el minlmo de la banda de conduccién coincide con el méaximo
-de la banda de valenclia. Se dice que presenta un intervalo
prohibide de tipe directo, cuyo valor es 1.42 eV.
Blakemore (4) hace una revisién de las propledades fisicas
generales del GaAs. En la tabla I-1 de la presente Memoria
se encuentra una relacién de los parametros fisicos de

interés del GaAhs.

Debido al interés tecnolégico del GaAs en
microelectrénica, se han desarrcllade diferentes técnicas
para la obtenclén de monocristales y peliculas delgadas de
GaAs. Las técnicas LEC (Liquid Encapsulated Czochralskl) y
HB (Horizontal Bridgman) de crecimliento son muy utilizadas
para crecer lingotes de gran tamaflo de semliconductores
III-¥V y II-VI respectlvamente. Para depositar peliculas
-sobre sustratos se wutllizan otras técnicas como LPE
(Liquid Phase Epitaxy), CVD (Chemical Vapor Deposition) y
MBE (Molecular Beam Epitaxy). Segin el proceso de
crecimiento del cristal, éste presentara unas propledades
fisicas determinadas, en cuanto a concentracién de
impurezas o defectos en la estructura cristalina se
reflere. Por lo tanto, la técnica de crecimiento utilizada

es un factor importante a tener en cuenta en la posterior



produccién de circultos integrados sobre obleags de
cristales semiconductores. Resumimos a continuacién 1la
técnica de crecimlento LEC para la obtencién del arseniuro

de gallo monocristallino.

El método -Eonsiste en obtener el monocristal a
partir de un cristal semilla que esta situado sobre una
mezcla fundida del mismo material. Un esquema del sistema
se presenta en la Fig.I-2. La mezcla fundida de GaAs esta
en un gran crisol, que se{mantiene a una temperatura alg§
superior a la de fusién del material, calentadc por un
horno de radlo frecuencla. El cristal semllia se coloca
sobre la mezcla fundida de GaAs, de manera que segun los
gradientes térmicos aplicados al sistema, al ser empujada
lentamente la semilla hacla arriba, se solidifica nuevo
cristal de GaAs a partir de la mezcla. Para ayudar a que
el cristal mezcle blen con el material fundido, la semilla
y el crisol giran durante el proceso de crecimiento. El
arsénico es un componente volatil del GaAs, por lo que
para evitar la evaporacién del As, se coloca sobre la
mezcla fundida una capa de éxido bérico, 3203. Este no
reacciona con el GaAé, es quimicamente estable y 1la

difusividad del As a través de €l es muy baja. La camara

de crecimliento se somete a una sobrepresién de un gas
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inerte (argén) para mantener la capa de BZO3 sobre el GaAs

fundido (5).

Con esta técnica se pueden crecer monocristales de
GaAs en lingotes cllindricos de hasta S0 kg de peso y mas
de 50 mm de didmetro. De los lingotes se obtienen las
obleas de GaAs de wunas 400 um de espesor al cortarlos
transversalmente. Las caracteristicas del GaAs crecldo
mediante la técnica Czochralskl dependen de la
estequiometria (razén Ga‘/As) de la mezcla de material
fundido. En general, la denslidad de dislocaciones es de
10* - 10° cn™%, el contenido de Impurezas no intencionadas
es de 10** - 10" com™ (provenientes del crisol) y se
pueden alcanzar resistividades eléctricas de hasta
10° Q cm para material sin dopar. Al GaAs con resistividad

mayor que 10’ Q cn se le denomina GaAs semiaislante (SI).

Analicemos estas tres caracteristicas del material.

1) Las dislocaciones se originan durante el
proceso de crecimiento debido a las tensiones inducidas
por los gradientes térmicos (6). La estequicometria de la
mezcla de GaAs fundido afecta a la densidad de
dislocaciones, y se ha encontrado que una mezcla rica en

As favorece la reduccién de la densidad de dislocaciones
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para una fraccién atémica de As de 0.505 en la composicién

de la mezcla (7).

ii}) E1 Si y el C son elementos contaminantes que
se encuentran en una densidad de 10'% - 10'° o en el
GaAs resultante, el S1 se incorpora del crilsol cuando se
emplean criscoles de cuarzo. Esta impureza da lugar a un
nivel donadoer superficlal en el cristal que afecta a las
propledades eléctricas del material. Para evitar la
contamlnaciéﬁ con Sl algunas veces se utllizan crisoles de
nitruroc de borc (BN). El boro es una impureza que influye
muy débllmente en el GaAs. Por otra parte, el carbono es

muy dificil de evitar como impureza residual en el GaAs y

produce un nivel aceptor superficial en el cristal.

11i) Para aumentar la resistividad eléctrica del
GaAs se necesita compensar eléctricamente los estados
electrénicos formados comoc consecuencia de la existencia
de 1impurezas en el materilal (Si y C}), y tener asi una
concentracién de defectos puntuales eléctricamente activos
muy baja. El interés de la microelectrénica en utilizar
GaAs semlalslante, es decir. en el que se han compensado
eléctricamente los niveles superficlales, en la
fabricacién de cifcuitos integrados, reside en que los

perfiles de dopantes introducldos no se distorsionen por
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las impurezas contaminantes o defectos puntuales que haya
en el cristal y, debide a la alta resistividad, queden
aislados los diferentes elementos de un circuito

integrado.

El estado donador superficlial que origina el S1 se
compensa eléctricamente afiadiende Cromo a la mezcla de
GaAs fundida. El Cr crea un estado aceptor profundo en el
GaAs que compensa eléctricamente el nivel donador
superficial del Si y por elle se utiliza como dopante en
la obtencldén de material semialslante. lLa compensacién
eléctrica del nivel aceptor superficial asociado al C se
produce con un nivel donador profundo asociado a un
defecto nativo en GaAs denominado EL2 (8). El1 defecto de
la red responsable del estado ELZ no ha sido identificado
aun claramente, pero estd asociado a un defecto puntual de
antliestructura que esta relaclonado con las dislocaciones.
Holmes y col. . (9) han mostrado la dependencia de 1la
resistividad del GaAs con la fraccién atémica de As en la
mezcla. Se obtiene material semiaislanpe para fracciones
atémicas de As mayores de 0.475 en la composicién de la
mezcla de GaAs fundido.-También muestran la dependencia de
la concentracién de EL2 con la composicién de la mezcla, y
se tiene que la concentracién de EL2 aumenta cuanto mayor

es la fracclén de As en la mezcla. Por consigulente
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mezclas ricas en As son adecuadas para obtener material

semiaislante.

En el siguiente apartade resumimos brevemente los
defectos nativos en el GaAs que Juegan un papel importante
en las propledades eléctricas del material, y que su
presencia se puede detectar con las técnicas
experimentales de caracterizacién utlilizadas en este

traba jo.

1-3. Defectos nativos en GaAs

Los defectos presentes en un cristal de GaAs sin
tratar se denominan defectos natlvos. En cristales
crecidos mediante la técnica LEC, estos defectos aparecen‘
Incluso cuando durante el proceso de crecimiento del
cristal, se controlan cuidadosamente los distintos
factores que ayudan a mantener cﬁnstante la estequiometria

de la mezcla de partida.

Los defectos nativos incluyen a 1los defectos
intrinsecos del material (intersticiales de As y de Ga,
vacantes y defectos de antiestructura) y a complejos

formados por la Iinteraccién de estos defectos entre si o

14



con lmpurezas. La existencila de estos defectos afecta,
como ya hemos mencionado, a numercsas propledades fisicas
del material. La red cristalina se distorsiona alrededor
de los defectos puntuales en el semiconductor con lo que
resulta la aparicidén de nuevos estados electrénicos en el
intervalo de banda prohibida. Estos estados pueden
interaccionar con los portadores 1llibres actuando como
centros de dispersién, trampas o centros de recombinacién,
Su efecto se pone de manifiesto incluso para
concentraciones reducidas de defectos comparadas con 1la
concentracién de portadores libres. Este es un problema
que adquiere cada vez mas importancia en la tecnologia de
la fabricacién de dispositivos segin aumenta la escala de
integracién. La identiflicaclén y caracterlizaclién de
defectos cristalinos es por esta razén un aspecto muy
importante en la 1investigacién de semiconductores.
Bourgoin y col. (10) hacen una revisién de los defectos
nativos en GaAs y de las técnicas experimentales que

permiten estudiar los mismos.

a) Defectos puntuales.

Los defectos puntuales Iintrinsecos que podemos
encontrar en el GaAs son, por tanto, vacantes de Ga (Voa)

vacantes de As (VAB), intersticiales de Ga (Gai)

15



intersticliales de As (AS1) y defectos de antlestructura en
las dos subredes, &atomos de As en la subred de Ga (Aséa) y
atomos de Ga en la subred de As (GaAB]. El defecto nativo
dominante en GaAs originado a partir de defectos
intrinsecos es el EL2. El nlvel asociado a este defecto ha
sido detectado mediante técnicas de estudios de niveles
profundos en semiconductores, DLTS (11), EPR (12), vy

actualmente la identificacién de la naturaleza del defecto

EL2 sigue siendo objeto de estudio.
1) Vacantes

Los cristales de GaAs obtenidos por la técnica LEC
suelen contener una concentracién elevada de vacantes de
galio, Vha. Esto se deduce a partir del diagramé de fase
del GaAs, ya que la composicidén de la mezcla de GaAs a la
temperatura de fusién se desplaza de la estequiometria
hacia el lado rico en As durante el proceso de
crecimiento. Por tanto, existird una mayor concentracién
de intersticlales de As y vacantes de Ga. Las vacantes de
As se detectan tamblén en material Iirradiade con
electrones y en materi;l ¢recido bajo las condiciones de

una mezcla rica en Ga.
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ii) Intersticlales

Los 1intersticiales de As, Asi,. pueden agregarse
entre si y formar pequefios precipitados de As en el
cristal (13). Se han observado IimAgenes en las que se
comprueba la segregacion de precipitados de As en las
dislocaciones (14) mediante microscopia electrénica de

transmisién.
i11) Defectos de antiestructura y EL2

El defecto de antiestructura en material
ligeramente rico en As es el (Asca) que ha sido
identificado por técnicas de resonancia paramagnética
electrénica (EPR) (12,15,16)._ Baemuler y col (17) han
estudiado la respuesta de EPR del defecto de
antiestructura en GaAs semiaislante sin tratar en funcién
de la frecuenclia de excitaciédn llegando a la conclusién de
que segin las propledades 6ptieas y fotoelectrénicas, el
AsGa podria ser el defecto EL2. Los estudicos de EPR
confirman asimismo que el defecto de antiestructura da
lugar a un nivel profundo en el intervale de energia
prohiblda, que Jjuega un papel importante en el mecanismo
de compensacién eléctrica del GaAs semiaislante (12).

Kaufmann y col (18) han encontrado que el defecto Asca

17



estd presente en GaAs con resistividad eléctrica elevada
tante sin dopar come dopado. En concreto, en GaAs:Cr
semialslante se han detectado concentraciones de AsGa de
hasta 6 x 10'® cm™>. Por otra parte, la concentracién del
defecto nativo ELZ aumenta con la fracclén de As en la
mezcla (9). Este y otros datos experimentales han llevado
a la conclusidén de que el defecto EL2 estd relacionado con
el defecto de antiestructura Asca' Se han sugerido
diferentes modelos para la estructura del EL2: defecto de
antiestructura de As alslado, Asca(18.19) comple jo
AsGa + VAB (20), complejo Asca-vacante de Ga-vacante de As
(21) o complejo Asca-intersticial de As {22,23) segiun sus
propledades Opticas y eléctricas. Asimismo, se ha
estudiado la influencia del nilvel de dopado con 1la
concentracién de EL2, encontrandose un decrecimiento del

mismo a medida que aumenta la concentraclén de portadores

- (24).
iv) Defectos relaclionados con impurezas.

Los 4tomos de impurezas en un cristal semlconductor
crean nuevos estados -electrénicos en el intervalo de
energia prohibida. En el GaAs el Teluro es uno de los
dopantes tipicos para obtener material tipo n. El Te ocupa

la posiclién atémica del As en la red, y da lugar a un

18



estado electrénico situado 30 meV por debajo de la banda
de conduccién. Las Iimpurezas de metales de transicién
suelen crear estados profundos en el intervalo de.banda
prohibido, y esto puede ser perjudicial para 1la
fabricacién de di;positivos. Estos nliveles cercanos al
centro del ancho de banda actian como centros muy
efectivos de atrapamiento de portadores libres, con lo que

el tiempo de vida media de los portadores disminuye.

La presencia del Cr en el GaAs origina un nivel
aceptor profundo situado 0.63 eV por debajo de la banda de
conducclén. Ocupa la posicién atédmica del Ga, y Jjuega un
papel muy importante en la obtencién del GaAs semlaislante

(25) como ya hemos mencionado.

b) Dislocaciones.

Debido a los gradientes térmicos durante el proceso
de crecimientc LEC del GaAs; se producen tensiones
eldsticas que provocan la aparicién de una densidad de
dislocaciones relativamente elevada en el material. Las
dislocacliones se distriﬁuyen en el GaAs formando redes de
dislocaciones reduciendo asi 1la energia eldstica del
cristal, probablemente debido al fendmeno de

poligonizacién (26). Para disminuir 1la densidad de
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disleocaciones del <cristal es preclilso reduclr los
gradientes térmicos aplicados al sistema, es decir, con un
proceso de enfriamiento mds lento y creciende lingotes de
menor dlametro (7). Asimismo, se requiere que la cémara de
~crecimiento se mantenga a una temperatura elevada (>600°C)
para evitar la condensaclén del vapor de arsénigo en las
paredes. S1 esto sucediera, disminuiria la presién de
vaper del As sobre 1la mezcla y se favoreceria la
evaporacién del As, dando 1lugar a varlaciones en la
estequiometria del material crecide vy, por 1lo tanto,

aumentaria la densidad de dislocaciones (27).
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TABLA I-1

Parametros fisicos del GaAs

Parametro de red

Anchura del intervalo prohibido
Densidad del cristal

Constante dieléctrica
Cenductividad térmica

Capacidad calorifica
Coeficlente de expansién lineal
Constantes elasticas de 2 orden

(10*%ayn/cn®)

Tabla I-1. Algunos parémetros

del GaAs.
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a=56532%
E=1.42 eV

g

p, = 5.317 g/cm”
e = 12.85

r
K= 0.55 W/cmK

C = 0.327 J/gK
« = 5.73 x10 %"}
c11= 119

°12= 53.8

c, = 59.5
44

fislcos de interés



I1. TECNICAS EXPERIMENTALES

22



I1-1. Materiales utilizados

En la realizacién del trabajo se han utilizade un
total de seis obleas de GaAs, suministradas por
Wacker-Chemitronic, de diferentes concentracicnes de
dopado y resistividades eléctricas. La tabla II-1 muestra
un resumen de las caracteristicas especificas de las
muestras estudladas. Lag obleas han sido éortadas de un
lingote cilindricoe crecide mediante la técnica LEC con
orientacién (100) y de 50 mm de didmetro. Una de las caras
ha sido pulida mecinica y quimicamente hasta obtener una
superficle especular, mlientras que la cara opuesta sélo ha
sidoe pulida mecanicamente. Todas las medidas vy
observaciones han sido realizadas sobre la cara especular

de las obleas.

Las muestras han sido obtenidas cortando las obleas
con una slerra de diamante evitando el dafiado mecanico de
las‘ mismas. De cada oblea se ha obtenido al menos un
conjunto de 10 muestras, de 5 x 5 mmz. de un diametro de
la oblea correspondiente a la direccién (110). De esta
forma se ha podido estﬁdiar la homogeneldad de las obleas

en cuanto a la distribuclén de defectos se refiere.
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A continuacién explicamos brevemente las técnicas

experimentales utillizadas para el estudio del GaAs.

II-2. CéAtodoluminiscencia infrarrodia (CL IR) en el

microscopio electrénico de barrido

La cdtodoluminiscencia (CL} es un fendmeno fisico
que consiste en la emisién en forma de radiacién de un
material comoc consecuencia de la excitacién con
electrones. En el microscopio electrénico de barrido (MEB)
el haz de electrones se emplea como sonda, éste genera
pares electrén-huecoc en el material que finalmente se
recombinan dande lugar a la emisidén de luz. lLa energia de
la radiacién emitida es normalmente del orden del
intervalo de banda prohibida (Eq] de los semiconductores u
otro valor inferior y en particular para el GaAs
corresponde a radiacién en el infrarrojo cercano. Los
fotones de energia mayor sérén de E; =1.42 eV y

A = 0.87 um a temperatura amblente.
Revisicnes sobre la técnica de CL en

semliconductores se encuentran en las referencias

(28,29, 30).
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IT-2.1. Contraste de CL en semiconductores

En los semiconductores la luz es emitida como
resultado de la transicién electrénica entre niveles de
energia. Se denomina CL intrinseca o fundamental a la CL
emitida como consecuencla de la recombinacién de
electrones y hueces a través de la banda prohiblida del
semiconductor (hy = E;). Esta emisién es caracteristica

de cada material.

En semiconductores de intervalo prohiblde directo
(GaAs, InP), la transicién electrénica puede tener lugar
produciende un fotén. Mientras que en semiconductores cuyo
intervalo de banda prohibida es de tipo indirecto, (Si,
Ge, GaP), para que se conserve tanto la energia como el
momento se necesita la participacién de un fonén de la red
en la transicién. La probabilidad de éste suceso es mas
baja, de modoc significativo, comparada con una transicién
directa. Por lo tanto, la emisién fundamental de CL en
semiconductores de intervalo prohibldb indirecto es més
débil gque en aquelios de intervale directo. La
recombinacién radiativa de un electrén y un hueco en el
semiconductor puede producirse a través de estados

electrénicos en el ancho de banda prohiblda debidos a 1la

25



presencia de impurezas o defectos en el material. Por otra
parte, el proceso Auger de transferencia de energia o la
emisién multiple de fonones son recombinaciones no

radiativas.

Los estados electrénicos que existen en el
intervalo de handa prohiblda estan caracterizados por una
probabilidad de recomblnacién R = 1/t, donde 7T es el
tiempo de vida media de portadores minoritarios. En el
material puede haber estados con una cierta probabilidad
de recombinacién radiativa Rﬂ_= 1/1:rr y estados con una
cierta probabilidad de recombinacién no radiativa
R _=1/7 que dan lugar a procesos competitivos en la
emisién de CL. La eficliencia luminosa sera propoercional a
= Rrr/R = T/Trr. La intensidad de la CL y la posicién de
los maximos correspondientes a las bandas de emisidén
dependen fuertemente de la temperatura. En primer lugar,
como la estructura de bandas es funcién del espaciado de
la red, wuna dilatacién de la misma conduce a una
modificacién de la energia de las bandas. En segundo lugar

debido a las interaccliones electrén-fonén en la red (31).
Ya hemos mencionado que los defectos puntuales, al

distorsionar la estructura cristalina y por tanto 1la

distribucién de carga en el cristal, conducen a la
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aparicién de estados electrdénicos localizados en el
intervalo de banda prohibida. Estos estados modifican el
tiempo de vida media de los portadores minoritarios. En
las imagenes de CL de semiconductores, el contraste es
debldo a la varlacién de las probabllidades de
recombinacién Rm_ y RN_ eﬁ irregularidades del cristal,
Las dislocaciones crean niveles superficiales en el
intervalo prohibido debide a campos de deformaclén
elastica y niveles profundos ascciados con 1log enlaces
sueltos que ocasionan. La presencia de estos estados
profundos resultard en un atrapamiento de carga dque
conduce a la formacién de barreras de potencial en el
defecto, de modo analogo a como ocurre con las fronteras
de grano en los semiconductores. En general, las
dislocacliones dan lugar a puntos oscuros en las imégenes
de CL obtenidas con la emislén fundamental. El contraste
observado de punto oscuro rodeado por un halo brillante de
las dislocaclones en materliales III-V (GaP, GaAs)}, se debe
a la interaccldédn de defectos puntuales y/o impurezas con
la disleccacién, provocando una zona libre de defectos
puntuales que rodea la dislocacién, dando lugar al punto
oscuro (nicleo de la dislocacién) y halo brillante (zona
"desnuda" de defectos puntuales) (28)}. Por 1lo tanto,
mediante 1la técnica de CL se puede estudiar Ila

distribucién de defectos en un cristal con una resolucién
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espaclal relatlivamente alta. Esta depende de la longitud
de difusién de portadores minoritarios y del volumen de

interaccién del haz en el semiconductor.

II-2.2. Dispositivo experimental

El sistema de catodoluminiscencia infrarroja (CL
IR) se ha adaptado a un microscopic de Dbarrido
convencional, como se muestra en la figura II-1. En la
realizacién de este trabajo se han utilizado dos
microscoplios electrénices, un Cambridge S4-10 y un Hitachi
5-2500. El microscopio Cambridge dispone de un
portamuestras de enfriamientc con nitrégenc liquido para

poder trabajar a temperaturas inferiores a la de ambiente.

Loes fotones emitidos por la muestra como
consecuencia del bombardeo del haz de electrones son
recogldos a través de una lente dptica de vidrio que
focaliza dicha emisién en una ventana de vidrio de 1la
cédmara, y asl poder exfraer del MEB la radlacién emitida.
Dicha radiacién se wutliliza para obtener Imagenes o

espectros de CL.
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Figura II-1. Sistema experimental de cAtodoluminiscencia
infrarroja (CL-IR) representado por un diagrama de

bloques.
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a) Obtenclén de imdgenes de CL.

La luz emitida por la muestra es focalizada por la
lente d6ptica en una gula de luz que la conduce al detector
de CL. Durante la reallzacién del trabajo hemos utllizado
dos tipos de detectores: un fotomultiplicador S20 y un
detector de Germanio, North Coast E0O 817. Ambos
transforman la luz incidente en una sefial eléctrica que es
llevada a un amplificador de video. La sefial ya
amplificada da lugar a la imagen de CL en la pantalla del

tubo de rayos catédlicos del microscopio.

El fotomultiplicador es sensible a radlacién con
longitud de onda en el rango de 300 a 900 nm. Lo hemos
utilizado para obtener imagenes con la luz emitida de la

recomblnacién del borde de banda o emlisién fundamental.

El detector de Ge consiste en un diodo P'IN’
fabricado sobre cristal de éermanio de alta pureza. La
respuesta espectral abarca la regién de 0.8 a 1.8 um. La
temperatura de trabajo del detector es-77 K, por 1o que se
precisa enfriarlo previamente nediante nitrégeno 1liquido.
El detector tiene un tiempo de respuesta entre 0.1 y
1.0 ms, por lo que es necesario barrer lentamente el haz

de electrones sobre la muestra para obtener una buena
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calidad en la imagen de CL.

Se ha wutlilizade wun filtro de vidrio RG-1000
transparente a radlacién con longitud de onda por encima
de 1 um. Esto nos ha permitide estudlar las imagenes
correspondientes a la emisién infrarroja del Gaas,

eliminando la emisién fundamental {= 850 nm).

b) Obtencidén de espectros de CL.

Para el analisls espectral de la CL se ha
interpuesto entre la gufa de luz y el detector de CL un
monocromador Oriel 78215. El monocromador estd provisto de
dos redes de difraccidén, una para el range de 300 a
1000 nm (1200 lineas/mm) y otra para el rango de 600 a
2000 nm (600 lineas/mm). El1 sistema para la obtencién de
espectros se completa con un motor de pasos y una tarjeta
de adquisicién de datos conectada a un ordenador personal.
Desde el ordenador se puede controlar la velocidad de
barrido del monocromador y el nimero de medidas efectuadas
por cada longltud de oﬂda. Esto permite eliminar ruido en
los espectros al promediar las medidas de cada longitud de
onda. Los datos gquedan almacenados en el ordenador y se

registran posteriormente en una impresora o en un plotter.
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También se han podido obtener imégenes de CL
monocromaticas con la emisién correspondiente a wuna
Iongitud de onda que se selecciona con el monocromador.
Desde el detector de CL se lleva entonces la sefial al
amplificador de video y se obtlene la lmagen monocromética

en la pantalla del mlcroscopio.

Debido a la transmitancia de los distintos
compcnentes Opticos del sistema experimental de CL (lente,
ventana, guia de luz y detector), el sistema se ha
calibrado con una lémpara de espectro conocide en el rango
de longitud de onda utilizado. Los espectiros de CL que se
presentan en esta Memoria han sido corregidos de acuerdo

con esta calibracién.

II-3. Microscopfa electroacistica de barrido

La microscopia electiroacustica de barride es una
técnica introducida en 1980 (32,33) como una varlante de
la microscopia acﬁstica-de barrido convencional (MAB). Se
utiliza un haz de electrones modulado para generar ondas
acusticas en el material en una regién cercana al punto de

incidencia del haz.
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Las técnicas de microscopia acistica estdn basadas
en la fuerte dependencia de la generacién y propagacion de
las ondas acusticas con las propledades elasticas vy
térmicas del material. Asimismo, se han desarrollado la
microscopia fotoacustica de  barride (MPAB) y 1la
microscopia electroacistica de barride (MEAB) en las gque
también intervienen las propledades electrénicas y
magnéticas. La ventaja principal gque presentan estas
técnicas es el ser no destructivas y ofrecer un amplio

espectro de parametros fisicos a estudiar.

En la MAB convenclonal se utillza una onda de
ultrasonido como sonda enfocada sobre la superficle de 1la
muestra, y se puede anallzar tanto 1la onda acastica
transmitida como la reflejada por el material. Esta
'técnica puede aplicarse a una gran variedad de materiales
para estudiar la estructura cristalina, fronteras de
grano, Iimagenes de defectos subsuperficlales, etec, sin

neceslidad de atacar el material.

La MPAB utiliza un haz laser modulado que recorre
la superflicle de la muestra. La modulacidén de un haz laser
puede efectuarse mediante un sistema mecanico de corte o

mediante un modulador acusto-éptico, entre otros. El
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mecanismo principal en la generacién de 1la sefial
fotoacUstica es la produccién de ondas térmicas deblido al
calentamiento periddico de la muestra por el ldser. Estas
ondas se convierten en ondas acusticas por medio del
coeficiente de dilatacién térmica del material (34). En
general, el calentamiento de la muestra conduce a cambios
en las propledades fisiéas de la muestra y en el medio que
ia rodea (éste puede ser liquido o gas). Basindose en este
hecho se han desarrollado distintas técnicas de deteccién
de la sefial fotoacdstica. La célula convencional
fotoacistica consiste en un sistema que contiene a 1la
muestra y un cierto volumen de un gas en intimo contacto
con ella, que se utlliza comc medio transductor para
detectar e] calentamiento periédico de la muestra. Asi
pueden medirse variaclones de parémetros tales‘ como
desplazamlentos superficiales de la muestra o cambios en
el indice de refraccién tanto de la muestra como del gas
(35). Otra técnica comin consiste en utilizar un cristal
plezoeléctrico en contacto con la muestra para detectar la
onda aclstica producida por el ladser. Este procedimiento
se puede usar en el estudlo de laminas delgadas, por
ejemplo, medlante la eQéporacién de la capa delgada sobre

un sustrato piezoeléctrico (36).
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La MEAB es un modo de operacién del MEB en el que
se utilizan unas placas deflectoras que modulan el haz de
electrones. Debido a la deposlicién perlddica de energia se
producen ondas acUsticas en el material que son recogidas
en un transductor situade en la parte inferior de 1la
muestra. La sefial asi{ detectada se utliliza para formar una
imagen con el sistema de barrido del microscopic. En este
caso, hay que tener en cuenta la interacclén del haz de
electrones con la muestra en la generaclién de la sefial
acistica. Se han propuesto algunos modelos para la
interpretacién de. las Iimigenes de MEAB segin el material
(37,38,39). Sin embargo, debldo a la complejidad de la
MEAB en cuanto a la generaclén de la sefial electroacistica
se refiere, el campo de la investigacidén en los distintos
mecanismos esti ablerto y aidn quedan muchas cuestiones sin
resolver. En este trabajo hemos estudiado arseniuro de
gallo tanté semiconducter como semialslante con esta
técnica, y hemos podido profundizar en los mecanismos de
generacién de la sefial electroacistica en semiconductores

ITI-V.
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II-3.1. Generacién de la seflal electroacustica

en semiconductores

Antes de particularizar al caso de los
semiconductores, repasaremos brevemente el modelo de onda
térmica o© mecanlismo de acoplamiento térmico en la

generaclién de la sefial electroacistica.

El haz de electrones modulado provoca un
calentamiento peridéddico en el material que da lugar a una
onda térmica. Esta onda se transforma en una onda elastica
de la misma longitud de onda que la onda térmica por medio
del coeficiente de dilatacién lineal del material. La
longitud de onda de la onda térmica, dt. da ldea del
volumen a partir del cual se obtiene la sefial acustica y
es proporcional a la raiz cuadrada del inverso de 1la
frecuencia de modulacién del haz (40,41). Este es un
parametro a tener en cuenta en la resoluclén que se puede
consegulir con esta técnica, Junto con el dlametro del haz
de electrones, do, y el radioc del volumen de interaccién
del haz de electrones en la muestra, ds. La longitud de
difusién térmica viene dada por:

2K 12
) (2.1)

d =
t ( Cw
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doende K es la conductividad térmica, C 1la capacidad
calorifica vy w la frecuencla angular de modulacién del
haz. La distanclia de penetracién de los electrones en el

material estd relacionada con el potencial acelerador por:

d =~——— (um) (2.2)

donde E es la energia del haz de electrones en keV y P, €S

la densidad del material en g. em™>,

Por tanto el dlimetro efectivo del volumen en el

que se genera la sefial aclistica viene dado por:

172 (2.3)

D= (a° +d® +d%)

o s t

En los metales se ha cbservade que de acuerdo con

las ecs. (2.1) y (2.3) efectivamente la resolucidén se
me jora notablemente con el aumento de la frecuencia de
modulacién, y que la longitud de onda térmica es la que
controla fundamentalmente el parametro D. Kultscher y col
(37) y Davies (42) han- comprobado este comportamiento en
aleaciones de CuZnAl. Sin embargo, en semiconductores como
el InP, por ejemplo, no se produce ningin cambic en la

resolucidén de las imigenes electroacusticas al modificar
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la frecuencia de modulacién (37}, lo que se interpreta
como una indicaclén de que en estos materiales la sefial

aclistica no proviene solamente de una onda térmica.

En efecto, en los semiconductores, el haz de
electrones no sélo provoca un calentamiento en la
superficlie, sino que también produce un exceso de carga
{n) con una distribuc;én inhomogénea en el volumen de
disipacién. A este excesc de carga contribuyen tanto la
distribucién local de electrones absorbidos (na) como la
genefacién de pares electrén-hueco en el semiconductor
h%,np). En general, la conversién de la energia en una
fuente de calor estd controlada en un semiconducter, por
parametros caracteristicos de procesos de transporte como
son el tiempoc de vida media, la longitud de difusién y la
velocidad de recombinacidén en la superficie del materilal
(43). Por tanto, la apariclién de un exceso de carga en el
-volumen de disipacion de energia implica nuevos mecanlismos

de generacldén de la sefial electroacustica,

i) Acoplamiento piezoeléctrico
Los semiconductores III-V presentan propiedades

piezoeléctricas, como ya hemos mencionado en el capitule

anterior. En este tipo de materlales la onda acdstica
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puede producirse como consecuencla del acoplamiento
plezoeléctrico entre el semiconductor y el campo eléctrico

inhomogéneo debido al haz de electrones (37).

La concentracién de los portadores generados en
exceso n_ viene dada por:

P

Do g(r} Top (2.4)
donde g(r) es la velocidad de generacién de portadores en
exceso, que depende de las propledades del maferial.
parametros del haz y distanclia al punto de incidehcia del
haz. Te y Tp son los tiempos de vida.media de electrones y
huecos respectivamente., Los portadores en exceso se
difunden del lugar de generacién debldo al gradiente de
concentracién. Debido a los diferentes tiempos de vida
media de los portadores mayoritarios y minoritarics se
crea una reglén de carga espacial p(r) que puede

expresarse como:
plr) = ~q(n°(r)-- nb(r)) = ~q g(P)(Te—tp) (2.5)

slendo q la unidad de carga elemental. Esta distribucién

de carga crea un campo eléctrico E(r),
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E(r P(r) a’r’ (2.6)

Ir - r|®

Este campo eléctrico provoca unos desplazamientos
elasticos en un semiconductor piezoeléctico que dan lugar

a la sefial electroacustica.

En un modelo unlidimensional la tensién resultante

debido al campo eléctrico E(r) es:
c=cs-ekE (2.7)
donde ¢ es el coeflciente de rigidez elastica, s 1la

deformacién y e la constante plezoeléctrica. La ecuacién

de movimiento vendrd dada por:

p = (2.8)

Teniendo en cuenta (2.7) y que la deformacién elastica se
relaciona con el desplazamiento elemental u(z,t) por medio

de s = dwdz, (2.8) se transforma en:.

=v - (2.9)

40



donde v es la velocidad longitudinal del sonido enl el

semiconductor.

La sefial electroacustica estara fuertemente
afectada por las propledades de los portadores en exceso,
tales como la longitud de difusién y el tiempo de vida
media. Asimismo, cualquier campo eléctrico que vya
estuviera presente en la muestra afectard a la
distribucién de carga, por ejemplo la presencia de una

unién p-n.

Segin este modelo unidimensional (37) no se
espera dependencia de 1la resoluclén espacial con 1la
‘frecuencia, sino con el volumen de disipacién de energia

modificado por la longitud de difusién de portadores.

ii) Acoplamiento electrostrictive o de exceso de
portagdores

Este modelo supone que la onda acuistica se produce
directamente por 1los ﬁortadores en exceso debldo a 1la
modificacién que éstos provocan en el tensor permitividad
eléctrica del semiconductor, en cuanto que es dependiente

de la deformaclidédn elastica. Por tanto, la inyveccién de
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portadores libres conduce a una deformacién mecénica local

del semiconductor.

Debido al campo eléctrico que crea el haz de
electrones se produce un cambio de la energia libre del
mismo. Siguiendo el tratamiento termodinamico del modelo
(44) vy tenilendoc en cuenta la dependencia de 1la

permitividad eléctrica € con la deformaclén s,

€=¢e +as {2.10)

la ecuacién final de movimiento que se cbtlene es:

=v + {(2.11)

Una diferencia clara entre este tipo de
acoplamiento y el piezoeléctrico es que la sefial acistica
depende, en principio, del cuadfado del campo eléctrico.
Esto 1implica wuna no 1linearidad en el mecanismo de

generacién de la sefial electroacustica (45).
La teoria predice una resolucién espacial similar a

la obtenida mediante el nodelo de acoplamiento

plezoeléctrico.
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El accoplamiento por exceso de portadores es
intrinsecamente no lineal. Sin embargo, el comportamiento
ne lineal no tliene lugar sclamente en este mecanismeo, ya
que cuando se tiene una sefial acustlca déblil, y se aumenta
el nivel de excltacién (elevando la corriente del haz),
puede aparecer una no linealidad debido a una produccién
no uniforme de calor en el voluﬁen de dislipaclién de
energia' o a no linealidades en el coeficlente de

dilatacién térmica.

Stearns y Kino (46) han realizado un estudio del
mecanismo de la generacién de la sefial fotoacistica en
semiconductores. Muestran que 1la deformacién mecénica
peridédica inducida por las fluctuaciones en la densidad de
portadores fotogenerados en un semiconductor tipo diamante

es:

y 1 ,dEg
s =—( ] An s (2.12)
3 3 \lgp 13

siendo Eg, la energiq qel intervalo prohibido, P 1la
presién y 4 n el nimero de pares electrén-hueco
fotogenerados. = Esta deformacién electrénica puede
compararse con la deformacién térmica que proviene del

calentamiento del semiconductor
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S =ad6 s {2.13)

donde a es el coeficiente lineal de dilatacién térmica vy ¢
la fluctuacién de temperatura en el semiconductor.
Particularizando ~;l caso del Si concluyen que lla
contribucién de la deformaclén electrénica a la sefial
total fotoacustica es aproximadamente 2.6 veces la de la
deformacién térmica. Esto pone de manifiesto la
impertancia del factor exceso de  portadores en

semiconductores.

Una vez presentados los mecanismos de formacién de
la sefial electroaciustica (EA), describiremos brevemente
los posibles origenes del contraste en las imédgenes EA. La
interpretacién de las imdgenes obtenidas con MEAB en
semiconductores presenta clerta complejidad con respecte a
otro grupo de materiales, los metales por ejemplo, debido
a los distintos mecanismos que pueden contribuir a 1la
sefial EA. En general, el contraste en las imdgenes EA
vendra dado por las variaciones locales de las propiedades

fislicas que Iintervienen en la generacién de la sefial EA.
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Segin el acoplamiento térmico, las inhomogeneidades
en las propledades térmicas de la muestra tales come el
coeficiente de dilatacién térmica a« y la conductividad
térmica K, afectardan a la distribuclién de temperatura en
el material y daran lugar a un contraste en las imagenes
electroacusticas. Por ejemplo, los contactos metallicos en
los dispositives electrénicos presentan un fuerte

contraste entre el metal y el semiconductor (47).

Las fronteras de grano y 1las maclas en los
semiconductores 111~V provocan asimism¢e un contraste en
las im&genes EA., Debidc a las propledades piezoeléctricas
de estos materiales, la generacién de la sefial acustica
puede ser modificada en regiones con orlentaciones
cristalograficas diferentes. Dominguez-Adame y Plqueras
(48) han comprobado este efecto en observaciones de maclas
y fronteras de grano en InP y GaP policristalinos mediante

MEAB.

El origen del contraste en algunas IimAgenes EA
puede deberse a la presencia de campos eléctricos locales
con una distribuciéﬁ espacial 1inhomogénea en el
semiconductor. Estos campos eléctricos pueden ser
inducidos por regiones en las que exista una densidad de

carga espaclal en exceso. En estos casos, algunos aspectos
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de las imAgenes EA aparecen en imagenes de EBIC {(corriente
inducida por el haz de electrones) y de CL, lo que permite
una complementariedad entre estas técnlcas en 1la

caracterizacién de semiconductores.

El contraste asociado a camblos en la topografia de
la muestra es muy débil, ya que la generacién de la sefial
acustica depende principalmente de cHmo se absorba la
energia del haz de electrones en el volumen de disipacién
y los cambios en la absorcién de energia debldos a la
topografia de 1la superficle proporcionan variaciones
débiles de la sefial EA. Esto hace que no sea necesaria una
preparaclén muy elaborada de la muestra. La penetraclién
del haz de electrones en el materlal permite obtener
informacién de capas subsuperficiales en dispositivos
electrénicos, proveniente de inhomogeneidades en las
mismas, aunque la muestra presente una estructura

superficial complicada.

Se puede concluir que existe una gran varliedad de
parametros dque pueden dar lugar a contraste en las
imigenes EA debido a la diversidad de mecanismos en la

generacién de la seflal electroacustica.
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I1I-3.2. Dispositivo experimental

El modo electroacustico ha sido adaptado al
microscopio electrénico de barrido Cambridge S4-10. la
figura II-2 muestra el dispositivo experimental de forma
esquematica, mediante un diagrama de bloques. Las
innovaciones fundamentales para poder operar en el modo
electroacustico en el MEB son:

a) Sistema de modulacién del haz de electrones.

'b) Sistema de deteccién y amplificacién de la sefial
electroacistica.
Asimlismo, describiremos algunos aspectos a tener en cuenta

en el mode de operacién de la MEAB.

a)Sistema de modulacién. Bésicamente consiste en
unas placas paralelas y en un generador de funciones que
suministra una seftal de forma de onda cuadrada a las
placas. En la figura II-3 se muestra un dibujlo esquemético
del sistema de modulacién (49). Las placas deflectoras
estan situadas en la columna del microscopico antes de las
lentes condensadoras. Es importante que la onda cuadrada
que alimenta las placaé tenga un tlempo de caida lo mas
pequefio posible (del orden de decenas de ns)}, para evitar
un deterioro de las caracteristicas del haz de electrones,

lo que implica un empecramiento de la imagen obtenida.
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Figura II-2. Sistema experimental de mlicroscopia
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El rango de frecuencias en que hemos trabajado es
de 10-240 kHz. Para una frecuencia de 200 kHz, por
ejemplo, la lopgitud de difusién térmica predicha por la
ecuacién (2.1) en el GaAs con los pardmetros de la tabla
I-1 varia en este intervalo de frecuencias entre = 30 um y
5 um. La penetraciéﬁ del haz de electrones para 30 kV de
potencial acelerador ds es & 2 um, por lo tanto observamos
que en dicho rango de frecuencias el parametro dque
controlaria la resclucién espaclal serfa la longitud de
difusién térmica. S1 suponemos un acoplamiento térmico en
el mecanismo de generacién de la sefial EA, a bajas
frecuencias habria una pérdida apreclable en la resoclucién
espacial. Sin embargc, en las 1m4genes obtenlidas en el
GaAs se consigue una resolucién del orden de 1-2 um en el
range de frecuenclas clitado, con lo que ne es necesario
trabajar con frecuenclas de modulacién superiores (rango
de MHz) para dismuir Ila dt. Ya hemos mencionado la
presencia de otros mecanismos responsables de 1la

generacién de ondas acistlicas en semiconductores.

b} Sistema de deteccién y amplificacién de la sefial

electroacustica. Una vez generada, la onda acistica se
propaga a través de la muestra y alli es recogida por un
transductor que debe hacer un buen contacto mecanice con

la misma. Las condas actisticas tlenen una longitud de onda
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de varios milimetros, y en nuestro casc, las muestras son
de unas 450 um de espesor, por lo que no se produce
pérdida en la magnitud apreciable ni la propagacién de las
ondas acusticas origina nuevas formas de contraste en las
imdgenes EA. Puede declrse que estas ondas son meros
portadores de la informacién obtenida en el volumen de

generaclén de la sefial EA.

La figura 1I-4 1ilustra el sistema compuesto
muestra-transductor que se ha dlsefiado para operar en el
modo EA. El transductor es una cerédmica PZT de unes 10 mm
de espescr. En la reallzacién del trabzjo hemos utilizado
dos transductores, de 10 yv 30mm de dlametro
respectivamente. Con el de menor tamafio sélo es poslble la
observacién de una muestra en el MEB, mientras que el
mayor permite el estudic de varias muestras en condiciones
idénticas de operacién. Una cara del transductor estid en
contacto con la muestra y en la cara opuesta un electrodo
recoge la sefial eléctrica que es extraida del microscopilo

y conducida al sistema de amplificacién.

La sefilal EA 1inicial es débil, por lo que es
necesario tomar precauclones con los contactos eléctricos
en el montaje muestra-transductor para asegurar el

alslamiento eléctriceo, ya que cualquier campo eléctrico
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local puede enmascarar la sefial. La verdadera sefial EA se
obtlene cuando se mide la diferencia de potenclal entre
las dos superficles del transducter, por 1lo que la
intercara muestra-transductor dehe estar a un potenclal de
tierra. Por el contrario, si dicha intercara se deja a un
potencial flotante, la sefial que se obtiene tiene otras
contribuciones ademids de la electroacustica (sefial EBIV,
voltaje inducido por gl haz de electrones). En la
discusién de los resultados de MEAB explicaremos con mas

detalle los diferentes modos de conexién eléctrica.

La sefial del transductor es conducida a un
preamplificador de banda ancha y bajo ruido (Ithaco 1201)
y de éste al amplificador principal lock-in (Ithacoc 393),
cuya frecuencia de referencla es la derlivada del sistema
de modulacién. Una vez amplificada, la sefial es conducida
a un amplificador de video (Tektronix AM 502) para después
'obtener la 1imagen electroacustica en ia pantalla del

microscoplo de barrido.

En el modo de operacidn EA eé necesario comprobar
que se ha conseguldo un‘buen "corte" del haz de electrones
una vez enfocado scbre la muestra. Ya que al enfocar el
haz después de modularlo puede distorsionarse

apreciablemente con lo que no se produciria una deposiclén
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peridédica de carga sobre el material. La muestra puede Ir
sencillamente colocada sobre el transductor y sujetada por
un soporte, ¢ blen pegada con pintura de plata para
asegurar el contacto tanto mecéanlco como eléctrico. Para
cada configuracién muestra-transductor, en general se
tiene un determinado espectro de frecuencias de resonancila
y se elige normalmente una de las resonanclias para obtener
las imagenes de MEAB. Este espectro de resonancias es
irreproducible con el Iintercamblo de muestra, por este
motivo hemos utilizado también un transductor que permite

observar varias muestras para una configuracién concreta.

Deblido é la baja intensidad de la sefial EA, son
necesarias corrientes de haz elevadas, del corden de uA, lo
que implica una degradacién del tamafic del haz al incidir
en la muestra, que repercute en la resolucién espacial.
Asimismo, pueden aparecer fendmenos de carga en material
aislante, ésto es facllmente evitable depositande una
pelicula de carbono scbre la muestra y conectandeola a

tierra.

Se requiere un tiempc relativamente grande en
obtener una micrografia de MEAB(= 15 minutos), debido a
que el amplificador opera con un tiempo de respuesta del

orden de millisegundes. Por lo tanto, es necesarioc un
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barrido lento para conseguir una buena calidad de imagen.
lLas micrografias de MEAB presentadas en este trabajo han
sido realizadas con un tiempo de 1 segundo por linea de
barrido. El1 amplificador lock-in con que hemos trabajado
cuenta con la posibilidad de amplificar la fase de la
sefial acistica que recibe. por lo gque se puede obtener una
imagen con el desfase de la onda acustica que genera la
muestra. Asimismo, es posible sincronizar el lock-in con
el segundo arménico de la frecuencia de referencia (modo
no lineal de observacién). Se pueden conseguir
intensidades de sefial no lineal (2f) de hasta el 50 % de
la sefial fundamental (f), cuando en el origen de la sefial
EA interviene un mecanismo no lineal (42). Sin embargo, en
el caso de fendmenos lineales se dbtiene una sefial a 2f

con un nivel bajo de intensidad y con bastante ruido.

II1-4. Espectroscopia de aniquilacién de positrones

La técnica de aniquilacién de poéitrones es
relativamente reciente en su aplicacidn a los
semiconductores y mas concretamente en los semiconductores
compuestos III-V (50). Estd muy desarrollada en el estudio

de metales y demostrada su gran potencia para determinar
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estados de vacantes, su naturaleza y concentracié4n en una

muestra.

Se utlliza una sclucibén de NaCl que contiene *Na
radioactivo evaporada sobre una lamina delgada de nlquel
(1.2 mg cm—a) como fuente de positrones de 10 uCi. Para
reallzar el experimentc se forma un‘"sandwic * con dos
muestras del material a estudlar y la fuente de
positrones. Los positrones se difunden en la muestra y se
aniquilan con electrones del sblido. E]l tlempo de vida del
positron se determina mediante el retraso entre 1la
creacién del rayo y (1.28 MeV) (emisidn del positrén) y la

aparicién de los dos y de aniquilacién (fig.II-5]).

La velocidad de aniqulilacidén de los positrones, A,
inversa del tiempo de vida T, A = 1/7 es proporcional a la
densidad electrdnica en el material. Por tanto, si la
densidad electrénica disminuye, el tiempo de vida del
positréon aumenta. Esto es por lo que se utlliza para la
deteccién de vacantes en un sblido, ya que alrededor de
una vacante la densidad electrdénica disminuye y por tanto

se obtiene un tiempo de vida mayor.

Las medidas de los tiempos de vida de los

positrones en el GaAs han sido efectuadas con un slstema
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de coincidencla convencional con una resolucidn de 320 ps
(FWHM). El espectro de vidas medlias que se obtiene de un

experimento de aniquilacién de positrones es del tipo:
F(t) = ? Ilexp(-t/tl) (2.14)

que para el modelo de una trampa es de la forma:

F(t) = Ibe_t/Tb + Ide-t/Td

(2.15)

donde el sublindice b indica la aniqullacién en el material
libre de defectos y d anlquilacién en el defecto. Id
aporta informacldn acerca de la concentracldn del defecto

y T, acerca de la naturaleza del mismo.

En los semiconductores, las vacantes pueden
encontrarse cargadas poslitiva, negativamente o neutras,
dependiendo del nivel de Fermi. Un defecto cargado
positivamente no puede actuar de trampa de positrones y se
han encontrado diferentes tiempos de vida para diferentes
estados de carga de un mismo tipo de wvacante. En
semiconductores compu;stos como el GaAs, exlisten
diferentes tipos de defectos que disminuyen la densidad
electrénica localmente y estan asociados con potenclales
de Coulomb que atraen a los posltrones como V‘s, vV ,

Ga
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V;SVEG. ASGa y asimismo complejos vacante-defecto de

antlestructura e impurezas-vacante.

El resultado de los experimentos de aniquilacién de
positrones en GaAs sin trafar depende del tipe de
conduccién que éste presente. En GaAs semiaislante y tipo
p se han encontrade valores del tlempe de vida de les
positrones de 230 ps, mientras que en GaAs tipo n dopado
con Si, Sn, Se 6 Te se han medido tiempos de vida mayores
(en torno a 250 ps). Esto indica que en GaAs semiaislante
y tipo p estidn ausentes vacantes con estado de carga
negativo o neutro, se podrian excluir por tanto las
vacantes de Ga (que son negativas), pero no se puede
concluir nada acerca de las vacantes de As, que en estas
muestras son positivas. El1 defecto dominante en muestras
semialslantes EL2 estd asociado a defectos de
antiestructura, simples o formando complejos con
intersticlales. En cualquler caso los centros ELZ no
actuan como trampas de positrones al encontrarse cargados
positivamente y ser de tipo intersticial (51). En GaAs
tipo n, las vacantes poseen un estado de carga negativo o
neutro, con lo que oéiginan pozos de atrapamiento de
positrones y conlleva un incremento en el tlempo de vida
de los mismos. Las dislocacliones en un semiconductor

también pueden dar lugar a la aparicién de espaclos

59



abiertos en el material, esto es, regiones donde 1la
densidad electrénica en el cristal es menor y por tanto
contribuir al aumentoc del tiempo de vida de 1los

“positrones.

La sensibilidad de la técnica de la EAP permite
detectar vacantes que esten presentes en el materlal con

-4 (52). Asimismo

concentraciones relativas entre 10-6 y 10
pueden  obtenerse componentes en el espectro de
anlquilacién debldas a dislocaciones cuando la densidad de
las mismas sobrepasa los 106 cm-a. En el estudlio de obleas
de semiconductores crecidas por la técnica LEC la densidad
de dislocaclones es menor que el limite de deteccidén de la
EAP, por lo que no es de esperar contribuciones debidas a

las dislocaciones en el espectro de aniquilacién de

positrones.

En los metales los modelos tedricos estan mas
desarrollados vy es posible una distincién entre
monovacantes, divacantes y complejos entre ellas a partir
de los espectros obtenidos. En los semiconductores la
teoria para el modelo‘de atrapamlento de positrones se
encuentra en un estadic inicial, lo que contribuye a la
comple jidad del andlisis de los espectros de aniquilacién

obtenidos.
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TABLA TI-1

Oblea de GaAs Dopante Concentracién Carécter
(At. cm )

N1 Te 1.5 x 10" tipo n
N1 Te 4.5 x 10'7 tipo n
N3 Te - 1.5 x 10'® tipo n
S1 sin dopar - p = 10'Gcm
s2 Cr 5 x 10%° p =z 10°Qcn
s3 Cr s x 10'° p = 10%acm
Diametro de las chleas 50 mm

Orientacién cristalografica (100)

Espesor 350 um

Tabla II-1. Caracteristicas especiflicas de las

obleas analizadas.

61



III. NATURALEZA Y DISTRIBUCION DE DEFECTOS EN
OBLEAS DE GaAs:Te. RESULTADOS EXPFRIMENTALES
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En este capitulo presentamos los resultados
experimentales obtenides en el estudio del arseniuro de
galio dopado con teluro, GaAs:Te. Hemos fijado nuestra
atencién en la distribucién de los defectos existentes en
las obleas. Para ello hemos wutllizado 1las técnicas
derivadas del MEB descritas en el capftulo II. En brlmer
lugar exponemos los resultados obtenidos para una oblea de
GaAs moderadamente dopada, las bandas de emislén de CL
existentes y la distribucién de los centros que dan lugar
a las mismas. En segundc lugar presentamos los efectos
observados al varlar 1la concentracién de 1la impureza
dopante en el GaAs. A contlnuacion pasamos a describir los
resultados obtenidos mediante la técnica de MEAB y por
ultimo los resultados de la espectroscopia de aniquilacién

de positrones.

En la tabla II-1 se muestran las caracteristicas
especificas de las obleas analizadas en este trabajo.
Siguiendo la notacién elegida en la tabla, en este

capitulo particularizamos para las obleas N1, N2 y N3.
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J11-1. CL infrarroia del GaAs:Te

III-1.1. Recombinacién del borde de banda,

El GaAs es un semiconductor cuya estructura de
bandas es de tipo.airecto con Eq = 1.42 e¥ a temperatura
ambiente. La eficiencia luminosa del GaAs es, por tanto,
mayor que la correspondiente a otros semlconductores III-V
cuyo intervalo de eneréia"prohibido es de tipo indirecto,

como el GaP por ejemplo.

Al excitarse pares electrén-hueco en exceso debido
al haz electrénico, éstos se recombinardn preferentemente
a través de transiciones radiativas banda a banda, o nivel
donador-banda de valencia. La energia de los fotones
emitiddg correspende a un valor cercano a la del intervalo
prohibido. La figura 1I1I-1 muestra el espectro de
catodoluminiscencia obtenido con la emisién
correspondiente a recombinaciones entre niveles préximos
al borde de banda, que en lo sucesivo denominaremos
emisién fundamental, a temperatura amblente de una muestra
de GaAs moderadamente 'dopada. La longitud de onda del
maximc es 845 nm (1.467 eV) y se produce un corrimiento a
longitudes de onda menores cuando decrece la temperatura

sigulendo la variacién de la energia del intervalo de
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Figura II1-1. Espectro de catodoluminiscencia a
temperatura ambiente de N2, mostrando la

emisién correspondiente a la recombinacién del

borde de banda.
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banda prohibida con la temperatura (53). A 90 K el maximo
corresponde a una longitud de onda de 824 nm (1.504 eV). A
medida que decrece la temperatura, la semianchura de la
“banda se estrecha, desde 154 meV a 300 K hasta 37 meV a
90 K. Asimismo, se produce un aumento notable de la

intensidad de CL, de hasta un factor 10.

Hemos reallzado espectros en diez muestras cortadas
de un didmetro de la oblea de GaAs:Te. Para obtener la
miaxima eficiencia en la deteccién de la CL es necesario
inclinar el portamuestras uncs 15° respecto al haz de
electrones. Por lo tanto, el conjunto de las dlez muestras
se dispuso en forma de anillo en un mismo portamuestras,
de tal modo que los espectros fueron tomados en las mismas
condiciones de exclitacidén. La posiclén del méxime de
emislén del espectro de CL no cambla a lo large del
didmetro de una oblea. 5in embargo, la intensidad CL
correspondiente a la emlsién fundamental experimehta una
variacién en forma de U en la oblea. El perfil de 1la

intensidad de CL puede observarse en la figura III-2.

La imagen tipica de CL con la emisién fundamental
de una muestra de GaAs se llustra en la figura I11-3.a. Se
puede observar el contraste de punto oscuro y halo

brillante con un tamafio de unas 20 um caracteristico de
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Figura III-2. Perfil de la luminiscencia asoclado a la

emisién fundamental en una oblea de GaAs: Te.
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Figura III-3. a) Imagen de CL con la emisién fundamental

de una muestra de GaAs:Te moderadamente
dopada. b) Imagen de CL del centro de la

oblea. c) Imagen de CL de un extremo de la
oblea.
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las dislocaciones como discutiremos mé&s adelante, a la vez
que una estructura celular poco definida en la
distribucién a pequefia escala de las dislocaciones. Estas
tienden a asoclarse en paredes, mientras que quedan zonas
con una menor densidad de dislocaclones, que constituyen
el Interior de las celdas. Hemos tomado micrograflias de la
emisién fundamental en las diez muestras del diametro de
la oblea y hemos observado una diferencia en el contraste
de CL. El interior de las celdas en muestras del centro de
la oblea es menos brillante que en muestras provenientes
de una cierta distancia del centro . Por lo tanto, los
halos presentan mayor contraste, es decir, son mas
brillantes en el ceﬁtro (fig.III-3.b) de la cblea que en

los extremos (fig.II1-3.c).

De las IimAgenes de CL obtenidas del conjunto de
muestras que componen el diidmetro de 1la oblea, hemos
medide la densidad de puntos oscuros rodeados por un halo
brillante (que representan los puntos de emérgencia de las
dislocaciones) en cada una de las muestras para obtener la
distribuclén de dislocaciones en la oblea. La figura III-4
muestra el perfil de ia densidad de dislocaciones a 1lo
largo del diametro de la oblea, que presenta una forma de
W. Junto al contraste de punto oscuro y halo brillante, en

las micrografias de CL de GaAs:Te pueden apreclarse en la

69



Densidad de dislocaciones (104 cm‘z)

25 -15 -5 5 15 25
Distancia al centro (mm)

Flgura I1I-4. Perflil de la densidad de dislocaciones en la
oblea N2 a lo largo del dldmetro de la oblea.
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emisién de fondo unos puntos oscuros con un contraste muy

débil.

I11-1.2. Niveles profundog

Los defectos en la estructura cristalina existentes
en un semlconductor, tanto asoclados o formando complejos
con l1mpurezas, «conducen a la aparicién de niveles
electrénicos en la estructura de bandas del material.
Algunos de estos nlveles suelen encontrarse dentro de 1la
zanja de energia prohiblida en la zona central de la misma.
Los niveles profundos asoclados a defectos se comportan,
en general, como centros de recomblnacién no radiativa que
compiten con .la emisién fundamental. Por otra parte,
pueden tener lugar transiciones radiativas entre centros
profundos y los niveles prékimos a las bandas de energia.
La energia de la emisién de CL en este caso se encuentra
en la zona infrarroja del especiro electromagnético para

el GaAs y la mayoria de los semiconductores III-V.

En GaAs dopado con Te hemos detectado la presencia
de una banda de emisién infrarroja en torno a 1.2 eV
(1.03 um). De aqui en adelante nos referiremos a esta

banda como banda o emisién infrarroja. Un espectro tipico
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del GaAs:Te moderadamente dopado en el que se aprecian 1la
banda fundamental de gran intensidad y la banda ancha de
1.2 eV de menor Iintensidad se muestra en 1la figura
III-5.a. Al disminuir 1la temperatura, se observa un -
aumente de la emis;én infrarroja asi como de la emisién
fundamental con el haz enfocado sobre la muestra. Los
espectros de CL qbtenidos a baja temperatura y las
imagenes de CL tanto con la emisién fundamental como con
la infrarroja se preseﬁtan en el apartado sigulente
mostrando la influencia de la concentracidén del dopante en
los resultados de CL. Hemos observado la influencia de las
condiciones de excltacidn al recoger el espectro de CL IR.
Aumentando el volumen del haz electrénice en la muestra,
se favorecen las transiclones entre niveles profundos y
bandas de energia en el semliconductor. La figura 1II-5
presenta dos espectros de la misma muestra obtenidos bajo
condiciones diferentes de enfoque del haz de electrones.
Estos espectros han sido recogidos a temperatura ambiente.
Puede observarse un decrecimien£o notable de la emisién de
la banda fundamental mlientras que la emisién de la banda -
infrarroja aumenta considerablemente (Fig.III-5.b). En
estas condlciones no es poslble obtener una imagen de CL

con la emisién infrarroja ya que el haz esta desenfocado.
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III-2. Efecto de la concentracién del dopante

A contlnuacién describlremos como interviene 1la '
concentracién de impurezas en los espectros e ilmagenes de

CL del GaAs dopado con Te.

ITT-2.1. Andlisis espectiral

Hemos realizado espectros de CL Infrarroja en
muestras provenientes de las tres obleas N1, N2 y N3 en el
rango de longltudes de onda que nos permite nuestro

sistema experimental (0.8 -~ 1.8 um).

Los espectros obtenidos a temperatura ambiente
dependen de la concentracién del dopante en el GaAs, como
puede observarse en la figura III-6. En el espectro de la
muestra N1 se detecta la presencia de una banda ancha
alrededor de 1.3 um (0.95'eV), mientras que en N2 apenas
se observa una banda muy suave y en N3 sélo esia presente
el pico de eﬁisién fundamental. Cuando se recogen los
espectros con el haz de electrones desenfocado sobre las
muestras, los espectros obtenidos son los de la figura
I11I-7, a temperatura ambiente . En la muestra N3 no se

apreclan camblos, sin embargo en el espectro de la muestra
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Figura 111-6. Espectros de CL IR de tres muestras con

diferente concentracién de Te reallzados a

temperatura ambiente, en condiciones normales

de observacién.
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Figura I1II-7. Espectros de CL IR de las muestras N1, N2 y
N3 con el haz de electrones desenfocado a

temperatura amblente.
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N1 la banda de 1.3 um aumenta considerablemente de
intensldad y en la muestra N2 emerge una banda centrada en
1.26 um (0.98 eV) que en condiciones normales de

observacién en el MEB no aparece.

A baja températura, los espectros obtenidos en las
tres muestras presentan la banda centrada en torno a
1.2 um con el haz de electrones enfocado. La eficiencia en
la emisién de luminiscencla crece notablemente al
descender la temperatura. La figura Il1I-8 presenta los
espectros del GaAs:Te a baja temperatura para las
diferentes concentraciones de Te. En la muestra N1 se
observa la banda centrada en 1.26 um (0.98 eV), ésta se va
desplazando a energias mayores al incrementar Ila
concentracién de dopade. Para N2 se encuentra en 1.1 um
(1.17 eV} y en las muestras mas dopadas alrededor de

0.98 um (1.26 eV).
No se han observado variéciones en la forma de los

espectiros en una misma cblea para muestras provenientes de

diferentes posiciones en la oblea.
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Figura III-8. Espectros de CL IR de GaAs:Te para

diferentes concentraciones de dopado a baja

temperatura.
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II1-2.2. Imigenes de CL

El contiraste en las imagenes de CL obtenidas
también depende de la concentraclén del dopado en el Gaas.
La presencla de las bandas de emisién que Iinvolucran
niveles profundos en el intervalo de energia prohibida
afectan al contraste de la luminiscencia. Describimos a
continuacién las caracteristicas principales de las
micrografias de CL del GaAs en funclién de la concentracién

de Te.

i) GaAs:Te dopado ligeramente. N1. En las imAgenes

de Cl. realizadas con la emisién fundamental se observan
puntos oscuros de unas 5-6 um de tamafio asoclados a las
dislocacliones como se discutird mas adelante, que actdan
como centros de recombinacién no radiativa. Estos puntos
oscuros estan distribuidos formando wuna estructura
celular, de forma que 1las paredes de las celdas
corresponden a zonas de alta densidad de dislocaciones
(paredes oscuras) y el interior de las celdas son zonas
préacticamente libres de dislocaciones o con baja densidad

(interior de las celdas brillante).

De forma superpuesta a la estructura celular de

dislocaclones aparecen unas estrias brlllantes con bordes

79



oscuros, cuyo origen comentaremos en el capitulo
sigulente. La figura III-9 llustra estos tres aspectos de

las imdgenes de CL en la oblea N1.

Las imdgenes obtenidas con la emisién
correspondiente a la banda infrarroja presentan el mismo
tipo de contraste que las correspondientes a la banda

fundamental.

i1) GaAs: Te moderadamente dopado, N2. Al

incrementar la concentracién del dopado, hemos observado
variacliones en el contraste de CL. Asi, las imagenes de la
CL fundamental en esta oblea presentan el contraste de
punto oscuro y halo brillante como ya se ha descrito. La
distribucién a pequefia escala de las dislocacliones
presenta la estructura de celdas y aparece un contraste
débil de puntos oscuros en la emisién de fondo de la

imagen de CL.

A temperatura ambiente no se han conseguldo
imagenes con la banda de CL infrarroja, ya que la emisién
es débil y ademas es -necesario desenfocar el haz para
aprecliar dicha banda en el espectro de CL. Sin embargo, a
baja temperatura hemos podido obtener 1lmagenes de CL con

la emisidén de la banda infrarroja interponiendo el filtro
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Figura III-9. Imagenes de CL de una muestra de la oblea

N1. Destacan los siguientes aspectos: a)
Puntos oscuros. b) Estrias. c) Celdas de

dislocaciones.
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RG-1000 entre la salida del microscopioc y la entrada del
detector. Hemos comparade la 1imagen de la emisién
fundamental con la obtenida de la banda infrarroja. Los
puntos oscuros con halo brillante que aparecen en 1la
primera se corresponden con ﬁnos puntos brillantes en la
CL. infrarroja y parece que se produce una inversién del

contraste.

iiy) GaAs:Te altamente dopado, N3. Las

dislocaciones presentan un contraste de punto oscuro y
halo brillante y la distribucién de las mismas es similar
al caso anterior. Sin embargo, en las 2zonas con menor
densidad de dislccaciones, se observan unos puntos oscuros
sin zona brillante alrededor de menor tamafio (2-3 um) que
los rodeados por el halo en el fondo de la imagen (figura
III-10) con un contraste pronunciade, que no estan

asociados con las dislocaciones como se vera mas adelante.

Al 1gual que en el caéo anterior, las imégenes
obtenidas. con la emisién fundamental y la emisién
infrarroja presentan un contraste invertido. La
comparacién de las migmas puede hacerse observando la
filgura III-11. Hemos marcado con unas flechas algunos de
los puntos de emergencia de las dislocaciones para

facilitar la correlacién entre las dos micrografias.
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Figura III-10. Imagen de CL total IR de una muestra de
GaAs altamente dopada, en la que se observan
las dislocaciones y el contraste de fondo de

puntos oscuros.
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Figura III-11. Imagenes de CL de una muestra de la oblea
N3 a) emisién fundamental y b) emisién

infrarroja, realizadas a baja temperatura.
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III-2.3. Perfiles de intensidad de la CL en la oblea

Del conjunto de 10 muestras que constituyen el
-didmetro de una oblea en la direccién (110) hemos obtenido
los perfiles de la luminiscencia a trgvés de la oblea.
Estos perfiles reflejan la distribucién de defectos e
impurezas en una oblea. Por lo tanto, apertan informacién
acerca de la calidad en la homogeneldad en una oblea de

GaAs.

El perfil de la intensidad de CL de la banda
fundamental presenta una forma de U (fig. III-2) para las
tres obleas de GaAs:Te analizadas. La banda infrarroja
modifica su intensidad segin la posicidén en la oblea y
hemos observado una variaclén a lo largo de la oblea eﬁ
forma de U invertida. Lo que muestra que ambas emisiones
(fundamental e infrarroja) provienen de procesos de

recombinacién competitivos.

Obsérvese que el perfil de la emisién fundamental
(U) se correlaciona sélo parcialmente con el perfil
asociado a la variaclién de la densidad de dislocaciones en

la oblea (W).
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Resultados | Oblea de N1 N2 N3
de CL GaAs:Te
Banda fun- | Banda fun- | Banda fun-
damental AALdamental damental
Analisis 300 X Banda IR Banda IR
espectral {al desen-
focar)
160 K | NBE NBE NBE
Banda IR Banda IR Banda IR
(1 eV) {(1.18 eV} (1.3 eVv)
Puntos . Puntos Puntos
QsCuUres ASCUres y gscuros y
halo bri- hale bri-
llante | 1llante
Imagenes Banda fun- | Celdas Celdas Puntos
de CL damental marcadas difusas OSCuUres en
el fondo
- Estrias
Banda IR Iden Puntos Puntos
brillantes | brillantes

La tabla III-1 muestra un resumen de los resultados

obtenidos

en obleas

de GaAs:Te

concentracién del dopante.
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I1I-3. Microscopia electroaciustica en GaAs
semiconductor

Hemos realizado un estudio de la sefial
electroacustica obtenlda de muestras de GaAs:Te bajo
diferentes condiclones de observacién. En primer lugar,
hemos trabajado a 30 keV de potenclal acelerador, ya que
la sefial EA en principio es débil, y con una corriente del
haz aproximadamente de 1 pA. Hemos utilizado dos
configuraciones eléctricas para el con junto
transductor-muestra que se ilustran en la figura III-12.
Los resultados obtenidos segun la conflguracién son los

siguientes:

1) Intercara muestra-transductor a potencial

flotante (fig.III-12.a).

La seﬁai EA asi obtenida es relativamente alta, en
cuanto a nivel de intensidad. ée aprecia un contraste de
puntos oscuros muy débil debido a 1las dislocaciones
individuales, que en cétodoluminiscencia presentan wun
contraste de punto oscuro y halo brillante. Hay que tener
en cuenta que segin el montaje experimental de que
disponemos, podemos observar simulténeamente la imagen de

CL, la imagen EA y la imagen de secundarios en el MEB.
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Muestra

(@) PZT

Muestra /___I_

{b) PZT

Figura II1I-12. Diferentes modos de conectar eléctricamente
el sistema muestra-transductor. a) Intercara a

potencial flotante. b) Intercara a tlerra.
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La intensidad de la sefial EA depende fuertemente
de la frecuencia de corte del haz de electrones. Hemos
realizado medldas para los tres tipos de muestras de
~1

GaAs: Te y se observa una dependencia del tipo IEA 5 f

En particular se pueden ajustar a:

-0.98
N1 I, sf
N2 1 £ 108
EA
N3 I =1
EA

La figura III-13 presenta los datos experimentales
obtenidos Junto con las curvas de ajuste correspondlientes

segin las expresliones anterlores.

En la muestra con menor concentracién de Te, N1,
hemos intentado obtener imagen de las estrias claras y
oscuras que aparecen en las 1Imdgenes de CL, pero en la
sefial EA no se aprecia contraste alguno, a pesar de tener
un nivel aceptable en cuanto a intensidad de la sefial EA

se reflere.

89



100

11 11111

10

L1 1181}

A(f) (u.a.)

Lty

Figura III-13. Dependencia de la sefial acustica con. la
frecuencia con la intercara muestra

transductor sin conectar a tierra.
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11) Intercara nmuestra-transductor conectada a

tierra (fig.II1I-12.Dh).

La sefial electroacustica decrece notablemente (en
un factor 10 aproximadamente) al conectar a tierra la
intercara muestra-transductor. Elloc es debido a que se han
eliminado contribuciones de tipo EBIC a la sefial EA cemo
se comentard en la secclén IV-3, La dependencia con ia
frecuencia de la sefial ﬁbtenida presenta una forma mas
compleja y es el espectro de rescnancias del conjunto
muestra-transductor (fig. III-14). En general, este
espectro de resonancilas depende de la geometria vy
propledades de la muestra y de la forma y tamafio del
transductor. Para muestras parecldas el espectro de
resonanclas es simllar, y se obtiene la imagen EA para una
frecuencia de resonancia del espectro. En este caso 1la
sefial EA presenta un perfil plano cuand6 el haz de
electrones recorre la muestra y no se ha observado
contraste en la sefial EA producida por las dislocaciones

aisladas en GaAs:Te.
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Figura 1III-14. Espectro de resonancia del conjunto

muestra-transductor para una muestra de GaAs.
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II11-4. Aniqullaclén de posltrones

Se han reallizado medidas del tiempo de vida de los
positrones en diez muestras de la oblea N2 (GaAs:Te
moderadamente dopado) correspondientes a un didmetro de la
oblea. Se ha utilizado otra muestra de la misma oblea,
pero que no pertenece al diametro como muestra de
referencia en el experimento de aniquilacién de
positrones. El espectiro obtenido se ha anallizado segin el
modelo resumido mas arriba en las técnicas experimentales
(seccién II-4). Se ha encontrado gque el espectro se
resuelve satlisfactoriamente con una componente de 239 ps.
Este tliempo de vida se mantiene constante a lo largo de la
cblea y es algo superior al tiempo de vida de los

positrones en GaAs libre de defectos (235 ps) (54).

93



IV. GaAs:Te. DISCUSICN DE LOS RESULTADOS
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IV-1. Naturaleza de los defectos responsables

de la luminiscencla

Los defectos existentes en el cristal pueden
conducir a la aparicién de niveles en el intervalo de
banda prohibilda que actian como centros efectivos de
atrapamlento de 1los portadores. Las probabllidades de
recombinacién de los portadores excitados variaran
dependiendo de la concentracién y distribuclién de los
diferentes centros en el ancho de banda, lo que dard lugar
a eficiéncias de CL dlistintas y por tanteo a contraste en
las imégenes de CL. En consecuencla, las imagenes de CL
obtenidas nos pueden aportar informacién acerca de los
defectos presentes en el GaAs. Asimismo, de las bandas de
luminiscencia que aparecen en los espectros de CL podemeos
deducir los nlveles electronicos entre los que se producen
las transiciones radiativas y asoclar las bandas de
emisién a complejos estructurales en 1los que pueden
intervenir tanto defectos puntuales como I1impurezas del

materlal.

Las dislocacicnes inducen niveles electrénlcos en
intervalo prohibido, como ya se ha comentado. Sin eibargo,

a2 la hora de estudiar el contraste de CL provocado por las
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dislocacicones es importante analizar el origen del mismo,
es declr, si las causas del contraste son recomblnaciones
en las que 1nterv1eﬁen los niveles inducidos por 1las
dislocaciones o si el contraste es debide a la nube de
defectos puntuales (atmésfera de Cottrell) que rodea las
mismas. Las investigaciones reallizadas sugiefen que ambos
efectos, el proplo nicleo de la dislocacién y la atmésfera
de Cottrell que la rodeg, toman parte en el contraste de
CL asociado a las dislocaciones (28,55). Se han observado
contrastes de bien puntos oscures, blen puntos brillantes
o blen puntos oscuros rodeades por un halo brillante en
las imAgenes de CL con 1la emisién fundamental en
semiconductores III-V dependiendo de la concentracién de
impurezas existentes en el material. En GaP:S se ha
comprobado mediante técnicas de CL, atague quimico,
fotoluminiscencia y microanadlisis de rayos X que la
presencia de puntos oscuros con halc en las lmagenes de CL
estd asociada a las dislocaciones (56,57). En GaAs:Se,
Balk y col (58) han observado el contraste de punto oscuro
y halo brillante proveniente de los puntos de emergencia
de las dislocaciones y lo han atribuido a las varlaciones
en la concentracién dél dopante en el entorno de las
mismas. Shaw y Thornton (59) y Chase y Holt (60) han
observado el coﬁtraste de punto oscuro sin halo en GaAs

con baja concentracién de Te. Por otra parte, Chin y col
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(61) han obtenido imdgenes de CL de GaAs con puntos

brillantes asoclados a las dislocaclones.

En efecto, la presencia de defectos puntuales y/o
impurezas rodeando las dislocaciones ha sido puesfa de
manifiesto mediante estudios de microscopia electrénica de
transmisién (62,63,13) en GaAs e indican que en el
movimiento no conservativo de las dislocacliones, éstas
atrapan vacantes y emiten‘intersticiales. Asimismo, se ha
comprobade la presenclia de intersticlales de As formando
pequefios precipitados eﬁ algunos cristales. Frank y Gisele
(64) proponen que en la escalada de las dislocaciones se
acumulan vacantes de Ga en el ndcleo de las mismas, y por
le tanto son las que dan lugar a 1los ceniros no
radiativos. Medidas de fotoluminiscencia (PL) comprueban,
en efecto, que en la vecindad de las dislocaclones en GaAs
nominalmente sin dopar, la intensidad de la PL fundamental
decrece y en el nucleo de la dislocacldén alcanza un valoer
de hasta un 50 % de la emisién de fondo (65). Por otra
parte, no se puede exclulr la formacién de otros tipos de
defectos que lntervepgan en el contraste de las
dislocaciones. Frigerl y Weyher (66) han reallzado
investigaclones con las técnlicas de EBIC y ataque quimico
acerca de las atmésferas de defectos que rodean las

dislocaciones en GaAs tipo n (dopado con Si) sugiriendo
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que en el movimiento de las dislocacliones, las vacantes de
Ga pueden reaccionar con los intersticiales de As dando
lugar a defectos de antlestructura, Asca, y éstos pueden
ser los responsables de la sefial EBIC detectada. El
defecto AsGa o un complejo de éste con otros defectos
nativos (As1 y/0 V;s) ha sido propuesto como el centro
prin?ipal de recombinacién no radiativa en GaAs y ha sido
ldentificado con el nivel profundo EL2 (24). La
concentracién del defecto nativo ELZ2 disminuye segun
aumenta la concentracién de impurezas donadoras, por lo
que en nuestras muestras de GaAs:Te no es de esperar una
concentracién significativa del defecto EL2 (24). Por lo
tanto, de los estudios previos realizados se sugiere que
las vacantes de Ga y/o0 los defectos de antiestructura
Juegan un papel importante en el contraste de las
dislocaciones en las imdgenes de CL. En el capitulo VI
ahondaremos mads en esta cuestién al discutir los
resultados de CL del GaAs semialslante no dopado. Veamos a
continuacién como Intervienen 1las 1impurezas en el

contraste de CL.

Las figuras III-9 (muestra de N1), III-3 (muestra
de N2) y III-10 (muestra de N3) presentan imagenes de la
CL fundamental de ohleas de GaAs:Te con tres niveles de

concentracién diferentes. Puede apreciarse una variacién
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del contraste de punto oscuro a puntoc oscurc c¢on haleo a
nmedida que se incrementa la concentracién de impurezas.
Chase y Holt (60) han interpetrado estas modificaciones
del contraste basandose en la dependencia de la eficiencia
de CL con la concentracién de donadores en el GaAs segin
la cual la eficiencia relativa de la emisién de CL préxima
al borde de banda aumenta con la concentracién de Te hasta
llegar a un maximo y después decrece (67). Por tanto, la
segregaclén de Te en el nicleo de las dislocaclones
produce un decrecimiento en la intensidad de CL dando
lugar a los puntos oscuros en las imdgenes de CL. S1 la
concentracién de Te nominal en el GaAs corresponde a un
nivel por encima del maximo de eficlencla de CL, la zcna
alrededor de la dislocaclén queda con una concentracién
menor de Te que se corresponde con una eficiencia mayor lo
que darid lugar a un aumento de la CL alrededor del nucleo
de la dislocacién (contraste de punto oscuro y halo
brillante). S1 la concentracién de Te queda en el maximo
de eficlenclia de CL, las zonas que rodean la dislocaclén
con una concentracién menor de Te presentan una eficlencia
de CL menor y no aparecen halos (contraste de punto
oscuro). Por ultimo, una concentracién de Te por debajo
del maximo de eficiencla de CL conducirid a puntos
brillantes en el contraste de CL, ya que la segregacién de

Te hacla el nicleo de la dislocacién provocara un aumento
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local de la intensidad de CL. La figura IV-1 ilustra los

tres tipos de contraste.

Estas observaciones nos llevan a la conclusién de
que en GaAs:Te se produce una variacién espacial de la
concentracién de Iimpurezas donadoras alrededer de las
dislocaciones. Shaw y Thornton (59) han comprobado que
s6lo en GaAs:Te se observan fuertes varlaclones
localizadas de la eficiencia de CL en torno a las
dislocaciones mlentras que en GaAs dopado con Se este
efecto es mucho menor, aunque Balk y col (58) han
encontrade un decrecimiento de la concentracién de Se en
puntos préximos al nuicleo de la dislocaclién que conduce a
variaciones en la intensidad de CL. El hecho de que el
Teluro tenga mayor tendencia a segregarse en las lineas de
las dislocaclones formando atmésferas de Cottrell (68) que
el Selenlo o el Silicio, se debe a la mayor diferencia de
tamafic de los &tomos de Te respecto al As. Esto hace que
en el GaAs:Te, el Te tlenda a agruparse en el nucleo de la
dislocacién para disminuir la energia elastica del
cristal. Por tanto, las 1lmagenes de CL de las figuras
I11-9, III-3 y I11-10 reflejan la Dpresencla de
dislocaclones a través de los defectos e impurezas que las
rodean mostrando el contraste de punto oscuro o punto

oscuro con halo brillante segin la concentracién de Te.
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Figura IV-1. Dependencia de la eficiencia de CL con la

‘concentracién de portadores (ref.67).
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En el estudlo de estos materliales, GaAs dopado con
Te, pueden tener lmportancia no s6le¢ las vacantes alsladas
o la distribucién de las 1mpur¢zas sino también los
aglomerados o complejos de estos defectos. Al dopar el
GaAs con elementos del grupo VIa (Te, S, Se) se reduce la
concentracién de V:; en el cristal yg que el Te ocupa el
lugar del As y por tanto se produce un aumento de las
vacantes de Ga debido a que el producto de ambas
concentraclones de vacantes debe mantenerse constante a
una temperatura dada. Cuando en el cristal hay una
concentraclén elevada de defectos puntuales, éstos pueden
_ interaccicnar con las impurezas presentes en el mismo y
formar complejos que dan lugar a centros eléctricamente
neutros en el material (69,70,71). Hurle (72) hace una
descripcién termodinamica de la solublilidad de impurezas
en GaAs tipo n y suglere que los donadores pueden
combinarse con las vacantes de Ga y formar asi un complejo
Don“-VGa de naturaleza aceptora y usa este modelo para
explicar las propledades eléctricas y los efectos de los
tratamientos térmicos en GaAs dopado con impurezas de los
grupos IV y VI. La idea del complejo donador-vacante ya
habia sido propuesta én (73) y (74) para explicar la
disminucién en la concentracién de portadores después de
someter el GaAs a tratamlentos térmicos. Markov y col (75) .

han observado mediante ataque quimico la presencia de unos
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precipltados en las proximidades de las dislocaclones

probablemente debldas a agregades de la impureza dopante.

Varios de 1los defectos mencicnados mas arriba
pueden estar asoclados a bandas de luminliscencia. Nathan y
col (76) y Hill (77) han observado una banda de emisién de
PL correspondiente a un nivel profunde en tornc a 1.2 eV
en GaAs tipo n. Williams (78) ha estudiado la PL del GaAs
dopade con distintes tipos de impurezas a 77 K yv ha
observado que la emisién de 1.2 eV estid presente en teodas
las muestras de GaAs tipo n. Dicha emisién se podria
atribuir a las vacantes de Ga en el cristal, sin embargo
debideo al comportamienfo de esta banda con la temperatura
concluye que en la emisién IR interviene también un
donador ligado a la vacante de Ga por una fuerza atractiva
de Coulomb. Hwang (79) ha estudiado el efecto de los
tratamientos térmicos en GaAs:Te en los espectros de PL
observando que la emisién fundamental decrece en
intensidad mientras que la banda de 1.2 eV experimenta un
aumento. El decrecimiento de la emisién fundamental es
deblido a la captura de la mayoria de los huecos inyectados
por defectos originados.durante el recocido. La naturaleza
de estos defectos ha slido asociada a los &atomos de Te
tanto en forma de complejos como en precipitados (74).

Hwang interpreta la disminucién de la concentracién de
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donadores activos (que dan lugar a la emisién fundamental}
en términos de la formacidén de complejos Te“-VGa gue dan
lugar a las trampas de huecos y son los responsables del

aumento de la emlsién de 1.2 eV.

La relacién de estos comple jos con las
dislocaciones ha sido estudiada por Béhm y Fischer (65)
mediante fotoluminiscencia en GaAs dopado con Se,
observando que la intensidad de la emisién fundamental
decrece en el nucleo de la dislocacién mientras que 1la
intensidad de la banda de 1.2 eV experimenta un aumento.
Govorkov y Kolesnik (80) han investigado asimismo mediante
CL el contraste de las dislocaclones en GaAs:Te llegando a
la conclusién de que el contraste de CL no sélo depende de
la concentracidon de portadores sino también de la densidad
de dislocaciones presentes en el cristal debldo a la
interaccién eléctrica entre defectos puntuales (VGa) y el

Te.

De. los espectros de CL realizados en nuestras
muestras, vease fig.I{I—S, podemos deducir el caracter
competitivo entre la emisién fundamental y la infrarroja,
observando los espectros obtenides con el haz de
electrones enfocado (fig.III-5.a) y desenfocado

(fig.II1-5.b). Van der Does de Bye (81) mediante un
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estudio de los tilempos de calda de la banda de PL
infrarroja concluye que los aceptores que originan dicha
emisidén son trampas de huecos muy eficlientes, sin embargo
la probabilidad de recombinacién radiativa es menor que
para los huecos llbres. Cuando se realiza el espectro de
Cl. con el haz enfocado toda la energia del haz estd
concentrada en un volumen pequefio, por lo que habri un
gran numero de portadores excitados. Estos se recombinaran
preferentemente con huecos de los niveles aceptores y al
no encontrarse una concentracién suficlentemente elevada
de aceptores, los electrones en exceso se recombinaran con
huecos libres de la banda de valencia y el espectro
resultante es el de la fig.III-5.a. Sin embargo, al
desenfocar el haz de electrones, éste ocupa un volumen
mayor en el material con lo que la densidad de portadores
excitados es menor y los niveles aceptores no se saturan,
por tanto las recombinaciones de portadores se produciran
a través de dichos niveles y consecuentemente se observa
un aumento considerable de la emisién infrarroja respecto

a la fundamental (fig.III-S.b).

Siguiendo con el andlisis de la banda infrarroja,
hemos estudiado GaAs con diferente concentracién de dopado
y hemos observado una variacién del maximo de emisién con

la concentraclén de Te y con la temperatura. La figura
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111-6 recoge los espectros a temperatura amblente y la
figura III-8 los correspondientes a baja temperatura para
los tres grados de dopado. Del resumen expuesto en 1la
tabla III-1 se tiene que para N1 el maximo se sitda en
1 eV, para N2 en 1.18 eV y para N3 en 1.3 eV mezclandose
ya con la banda fundamental. Por lo tanto, se produce un
7 desplazamiente del maximo hacla energias mas altas a
medida que aumenta la concentracién de Te. La semianchura
de la banda permanece constante en N1 y N2 (181 meV) y es
ligeramente mayor &n N3 debido a la proximidad de la banda
fundamental. El1 valor encontrade de 1la semianchura se
corresponde por el dado en (78) para la banda de 1.2 eV al
estudiar 1la fotoluminiscencia del GaAs dopado con
diferentes elementos del grupo VI. Asimismo, Williams (78)
ha observado que el mnaximo de emisién de 1la banda
infrarroja presenta un corrimiento hacla energias mas
altas segin se incrementa la  temperatura. Este
desplazamiento sigue un sentido opuesto al que sufre la
banda fundamental con la variacién de la temperatura (82).
De acuerdo con este corrimiento en la muestra N3, a
temperatura ambiente los niveles acéptores se han ldo
desplazando hacla la banda de valencla y no se detecta la
banda infrarroja en los espectros obtenidos (fig.III.7)
observandose sélo la emlslén correspondiente a energias

préximas al borde de banda.
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El desplazamiento de la banda de CL infrarroja en
funcién de la concentracidén del dopante a una temperatura
dada no ha slido aiun explicado en la literatura. Puede
ocurrir que dependleﬁdo de la concentracién de Te y de 1la
densidad de dislocaciones se formen distintos tipos de
defectos que conducen a resultados del CL diferentes. En
efecto, Markov y col (75) han estudiado los microdefectos
gue se originan alrededo-r de las dislocaclones mediante
ataque quimico selectivo en GaAs tanto sin dopar como
dopado con varias impurezas. A medida que la concentracién
de impurezas aumenta, hay un incremento de la densidad de
microdefectos en las lineas de las dislocaciones. Pueden
alcanzar una extensién de hasta 10 um y para un contenido
de dopante & 10'® cn™ aparecen huellas de estos
microdefectos en las micrografias de ataque quimico, en
zonas alej)adas de las dlslocaclones hasta unas 50 um. En
el caso de GaAs dopado con Te, sugieren que estos
microdefectos pueden ser defectos puntuales intrinsecos
tipo vacante, V y los complejos formades con la

Ga

impureza, TeAB-Vca.

El corrimiento de la banda IR con el nivel de
dopado puede deberse, pues, a la formacién de diferentes

clases de defectos en funcién de la concentraclédn de Te en
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el GaAs. Las 1imagenes obtenidas de CL IR nuestran
efectivamente que el contraste depende del contenido de Te
en el semiconducteor. Asi, 1la muestra Nl (fig.III-9)

presenta aspectos diferentes a las N2 y N3 (fig.II1-10).

Para bajas concentracicnes de Te, la distribuclién
espacial de los complejos responsables de la emlsién de
1 eV colinclde con las imagenes de la emisién fundamental.
Sin embargo, en las muestras N2 y N3, el contraste
observade en las imAdgenes realizadas con 1la banda
infrarroja es practicamente opuesto al observado en las
imdgenes de CL de la emisién fundamental (fig.III-11). Por
otra parte, en muestraé de la oblea N1, las dislocaclones
presentan un contraste de punto oscuro configurando las
paredes de las celdas de dislocaciones (figs.III-%9.a vy
III-9.¢c) y no estan rodeadas de un halo brillante. Las
estrias, con un contraste de bandas claras y oscuras
alternadas (fig.III-9.b), pueden estar relacionadas con
una distribucién inhomogénea de la impureza en el procesc
de crecimiento del cristal (59,83). Cocito y col (84) han
comparado micrografias con la CL transmitida y topografia
de rayos X de GaAs:Si (2 x 10"cn™®)  observando las
estrias en ambas imagenes, lo que pone de manifiesto que
variaciones peridédicas en la distribucién del dopado se

corresponden con variaclones perlédicas en los campos de
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tenslones presentes durante el proceso de crecimlento. Lo
arriba expuesto parece sugerir que la concentraclén de Te
en N1 no es suficiente para interaccionar con los defectos
puntuales intrinsecos del cristal, y que las vacantes de
Ga o los defectos de antiestructura pueden ser los
responsables del contraste de puntos oscuros de las

dislocaciones.

Al Iincrementar el contenido de Te en el GaAs,
aparecen en 1las 1imagenes de C(CL fundamental los halos
brillantes rodeando las dislocacliones, y el nucleo de las
mismas se observa brillante en las 1magenes de CL
infrarroja (fig.III-11). Ha habido, por tanto, una

redistribucién de defectos en el semiconductor.

Por ultimo, en las imagenes de CL de las muestras
de la oblea N3 (concentracién de Te elevada) pueden
apreclarse unos puntos oscuros pequefics de unas 2-3 um en
la emisién de fondo de la muestra {(fig.III.10). Govorkov y
Kolesnik (80) han observado este contraste de pequefios
puntos oscuros ﬂéra muestras muy dopadas
(nz=z2x 10‘ch’3) y concluyen que es necesaria la
presencia de vacantes de Ga para explicar el contraste

tanto de la zona préxima a las dislocaciones como del

109



contraste de fondo de las imadgenes de CL de GaAs: Te. Sus
observaclones revelan ademas una dependenci; del contraste
de CL con la densidad de dislocaciones en el cristal,
encontrandoe los puntos oscuros para una densidad de
dislocaciones en torno a 10° cm™>. Nuestras observaciones
confirman la presencla de este contraste de fondo para una
densidad de dislocaciones mayor (en nuestros cristales la
densidad es 10%*-10° cm-3). Mediante técnicas de ataque
quimico, Markov y col (75) han detectade la presencia de
Unos “microdefectos” en  zonas alejadas de las
dislocaciones y basandeose en estudlos de microscopia
electrénica de transmisién proponen que los defectos
poslibles en estos tilpos ' de cristales pueden ser
precliplitados formados por el dopante (85,86). Fornarl y
col (87) observan asimismo los puntos oscuros de 1-2 um de
tamafio en micrografias de CL transmitida (CLT) asi como
una correspondencia sistemdtica entre la deteccldn por CLT
de los "microdefectos" y la aparicién de una componente
extra en los experimentos de dispersién inelastica de
rayos X lo que implica la presencia de unos preciplitados
en el crlstal. Segun nuestras observaciones, estos
defectos no contribuyen a la imagen de CL infrarroja, sino
que simplemente disminuyen la emisldén de CL fundamental
(fig.III-10). El hecho de qgue las vacantes de Ga no den

lugar a una banda de emisién especifica de CL y provoquen
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una disminucién de la emisién fundamental puede deducirse
asimismo de las observaciones realizadas en GaAs S] sin
dopar en regiones de la muestra con una densidad baja de
dislocaciones, como se verda en el capitulo VI. En el caso
del GaAs:Te, no estd descartada la formacién de otro tipo
de complejos al incrementar la concentraclén de Te. Hughes
y Narayanan (88) proponen la presencia de complejos
impureza-divacante (TeAs-VGa—V“) basandose en estudlos de
microscopia electrénica de transmisién. Glinchuk y col
{89} sugleren asimismo esta clase de complejos para
explicar una banda de fotoluminiscencia de 1.35 eV (a

77 K) en GaAs altamente dopado.

De lo anteriormente expuesto, podemos concluir que
existen diferentes tipos de interaccién entre la impureza
donadora Te y los defectos intrinsecos en el material,
'Vca’ en funclén de 1la concentraclién de dopado, como
confirman los resultados de CL obtenidos. Los espectros de
CL muestran un desplazamiento del méximc de la banda
infrarroja segﬁn. el contenido de Te. Los centros
responsables cie dicha emisién posibleﬁlente son comple jos
TeAB—Vca que se originan en el nicleo de las
dislocaciones. lLas vacantes de Ga y complejos de impureza

con divacantes juegan también un papel importante en el

contraste de las imagenes de CL de GaAs poco y fuertemente
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dopado. Todos estos complejos, en el rango de dopado
estudiado, actidan como centros de recombinacién

competitiva con la emislén fundamental.

En esta secc;én nos hemos ocupado de la naturaleza
y distribucién espacial a escala microscépica de 1los
defectos que originan el contraste en las imagenes de CL.
A continuacidn, trataremos de 1la distribuclén de los

mismos en teda la oblea.

IV-2. Distribucién de defectos en las obleas

La distribucién espacial de defectos en obleas de
semiconductor crecidas por la técnlca LEC es de gran
interés en microelectrénica. La tecnologia para la
fabricacién de dispositivos electrénicos requiere que las
obleas utilizadas come sustratos sean lo mas homogéneas
posibles y de una calidad cristallna adecuada para evitar
diferenclas en el comportamiento en 1los circulitos
integrados que sobre ellas se construyan. Warwick y Brown
(90) han encontrado q;e la distribucién inhomogénea de
impurezas en la oblea puede conduclr a no uniformidades en
las propiedades de transporte del material. Por ejemplo,

se ha comprobade en el estudio de diodes emisores de luz
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que varlaciones en la concentracidén de las vacantes en el
sustrato conducen a una degradaclién de los dispositivos
(64,91). Asimismo, ha slido comprobada la influencia de las
disleocaclones en el potenclal umbral de los transistores

FET (92).

Se han utllizado diferentes técnicas para la
investigacién de la homogeneidad de las obleas de GaAs,
tales como el ataque quimico que revela la distribucidén de
dislocaclones (7); absorcién Infrarroja para el estudio de
los niveles profundes, en particular la distribucidén del
defecto EL2 en GaAs semlalslante (93,94,95); topografia de

rayos X (96,97) y fotoluminiscencia (98,99) entre otras.

En general, se han encontrado perfiles de tipo U, W
o M a lo largo del didmetro de la oblea para distintos
parametros fisicos, tales como densidad de dislocaclones,
resistividad eléctrica, tiempos de vida de portadores,
etc. Estos perfiles ponen de manifiesto la inhomogeneldad

de las obleas cbtenidas por la técnlca LEC.

La técnica de CL se ha utilizado asimismo en la
investigacién de la  homogeneidad de obleas de
semiconductores III-V. Dominguez-Adame y col (100) han

estudiado 1la distribucién espacial de vacantes vy
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dislocaciones a lo largo del diametro de obleas de GaP por
medio de las bandas de CL presentes en el material. En el
caso del GaAs, la técnilca de CL se ha utilizado
principalmente en la investigaclén del GaAs semlaislante
(61,90,101). Teniendo en cuenta que la intensidad de una
banda de emisién estd directamente relacionada con 1la
concentracién del centro que la origina, podemos obtener
un perfil de un determinado defecto sigulendo el perfil de
la intensidad de CL de la banda asociada al mismo. Segun
los resultados obtenidos, el GaAs dopado con Te presenta
dos bandas de emlsién de CL: la fundamental (1.49 eV) y la
infrarroja (= 1.2 eV, dependiendo del dopado). Los
perfliles a que dan lugar ambas bandas son en forma de U y

U invertida respectivamente.

La luminiscencia de 1la banda fundamental esta
relacionada con la densidad de dislocacliones debldo a 1la
presencia de impurezas y vacantes que rodea las mismas,
como hemos expuesto anterlormente. Sin embargo, el perfil
de la emislién fundamental en la oblea tiene una forma de U
y las dislocaciones siguen una varlaclién en W, por 16
tanto la correspondencia entre ambos es parcilal
{figs.I11-2 y I11-4)., Es decir, en los extremos de la

oblea hay una mayor densidad de dislocaciones y una mayor

114



intensidad de 1la CL fundamental. A medida que nos
aproximamos al centro de la oblea, tanto la densidad de
dislocaciones como la luminiscencia disminuyen, pero en el
céntro de la oblea se produce un descensd de 1la
luminiscencia mientras que 1la densidad de dislocaciones
aumenta de nuevo. Segin este resultado podemos comentar
que la luminiscencia fundamental no se debe totalmente a
las dislocaclones ya que no se correlaciona completa sino
parcialmente. Mis adelante comentaremos este punto con mas

detalle.

Siguiendo el modelo de Frank y Gésele (64), si el
nicleo de las dislocaciones atrapa vacantes de Ga, gqueda
una zona alrededor de la dislocacién con menos densidad de
vacantes y aparece el hale brillante en la imagen de CL
fundamental puesto que las vacantes actian como centros de
recombinacién no radiativa. Por leo tanto, una regién con
mayor intensidad de CL fundamental equivale a una regién
con mayor densidad de dislocaciones y con menos
concentracién de vacantes. S1 la luminiscencia sigue un
perfil de U, las vacantes deberan seguir un perfll
ocpuesto. Hemos realizado medidas de aniqullacién de
positrones con el fin de obtener un perfil de la denslidad
de vacantes en el cristal. El perfll resultante ha sido

plano, pero el tiempo de vida de los positrones obtenido
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en el cristal (239 ps) es algo mayor que el
correspondiente al material llbre de defectos (235 ps). En
GaP, Dominguez-Adame y col (100) han obtenido el mismo
tipo de perfiles para la luminiscencia fundamental (U) y
la densidad de dislocacicnes (W). Sin embargo, en GaP
aparece una banda debida a un nivel profunde que presenta
el perfil de U invertida y mediante la técnica de EAP han
comprobado efectivamente que se trata de wuna banda
asociada a vacantes, ya que el perfil del tiempo de vida
de los positrones a lo largo de la oblea se corresponde

con el de la banda del nivel profundo.

En cuanto a los resultados de la EAF obtenidos, en
primer lugar, es necesario tener en cuenta que' la
concentraclén de vacantes existentes en el cristal puedg
no ser suficlente para producir una varlacidédn apreciable
.en el tlempo de vida de los positrones, respecto al
cristal 1libre de defectos. Asimismo, las variaciones
relativas de concentracién de un punto a otro de la oblea
pueden ser pequefias para obtener un perfil a lo largo de
la oblea. En segundo _lugar, los ﬁositrones s6lo seran
atrapados por vacantes que estén en estado de carga neutro
o negativo. Por lo tanto, el valor ligeramente modificado
que hemos obtenido puede deberse al hecho de que los

centros que actuan como trampas estén cargados
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positivamente. Hughes y Narayanan (88) en un estudio

mediante MET en GaAs altamente dopade con Te (= 10“3

em™) s proponen la existencla del comple jo
dopante-divacante cargado  positivamente, Te -V_ -V
As Ga As

ocaslonadec por las dislocacliones y que compite con la
emisién fundamental. Medidas previas de espectroscopia de
aniquilacién de positrones (EAP) realizadas en GaAs tipo n
asignan un valor de 250 ps para las vacantes de As
(102,103). El valor encontrado de 239 ps en nuestras
muestras sugliere que la concentracién de vacantes de As no
es suficlente para ser detectadas por la EAP. Las vacantes
de Ga estan cargadas positivamente, luego no se detectan,
y la densidad de dislocacliones estid por debajo del limite
de deteccidén de 1la técnica EAP. Por otra parte, la
presencia de comple jos cargados positivamente
vacante-impureza también contribuye a que el tiempo de

vida de los positrones no aumente de modo considerable.

La intensidad de la banda infrarroja presenta un
perfil de U invertida a lo largo de la oblea. Hemos
asoclado esta banda a la presenchia de complejos
vacante-impureza. Por 1lo tanto, podemos deducir que la
concentracién de dichos complejos experimenta la misma
variacién y estd de acuerdo con los resultados que

muestran que éstos son los centros de recombinacidn que
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compiten con la emisién fundamental.

Por lo tanto, de los perfiles obtenidos de 1la
densidad de dislocacicnes, emisién fundamental y emisién

IR podemos concluir lo sigulente:

En los extremos de la oblea hay mayor densidad de
dislocaciones. Como alrededor de las mismas se origina una
zona pobre en defectos no radiativeos, que son atrapados y
caen en el nicleo de las dislocaciones, la intensidad de

CL fundamental aumenta con las dislocacliones.

En el centro de la oblea, hay también una alta
densidad de dislocaciones, y presentan el contraste de
punto oscuro y hale brillante. Sin embargo, 1la CL
fundamental no presenta el mé&ximo central que muestra la
densidad de dislocaclones. Ello es deblde a que la
concentracién de defectos competitivos con 1la banda
fundamental (complejos vacante-impureza) aumenta. Esto se
observa en el perfil de la emisidén de CL infrarroja que
tlene forma de U inyertida. En las imAgenes de CL
fundamental obtenidas encontramos que los halos que rodean
las dislocaclones son mAs brillantes en el centro de la
oblea que en los extremos, comc consecuencia de que la

emisién del fondo de la muestra ha disminuldo (decrece la
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emisién fundamental). Puede ocurrir que el atrapamliento de
impurezas y/o vacantes por el nucleo de las dislocaclones
sea el mismo, pero al haber una concentraclén superior de
comple jos TeAS-VGa en el centro de la oblea, la emisién de
CL de la banda fundamental disminuya su contribucién al
fondo, debido a wuna concentracién de defectes no

radlativos competitivos con ella.

Por otra parte, la concentracién de impurezas en
una oblea crecida por 1la técnica LEC sigue wuna
distribucién de tipo W en la oblea (104, 105). Si tanto en
el extremo como en el centro de la oblea existe una
concentracién elevada de Iimpurezas y de dlslocaciones
(perfiles en W), en ambas zonas de la oblea habria una
concentracién de complejos Te“-VGa seme Jante. Puesto que
en los extremos de la oblea la concentracién de los
comple Jos vacante-impureza disminuye, ello puede deberse a
una menor concentracién de vacantes en los extremos de la
oblea. Efectivamente, podemos deducir del proceso de
crecimiento LEC que el perfil de vacantes a lo largo del
didmetro de una oblea es de U invertida. Como consecuencla
de los gradientes térmicos aplicados al sistema, el centro
del lingote estid sometido a mayor temperatura que los
extremos. Estos se enfrian mas rdpldamente y las

temperaturas elevadas se mantienen durante mas tiempo en
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el centro del cristal, lo que da lugar a una mayor

concentracién de vacantes.

En la figura IV~2 se presenta un esquema de lo

anteriormente discutido, en forma de resumen general.
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Figur; IV-2. Esquema de los distintos perfiles obtenidos
-en obleas de GaAs: Te.
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Iv=-3. Imégenes electroacisticas en GaAs

semiconductor

En el cap;tulo anterior (secc. III-4) hemos
sefialado que no se observa ningin tipo de contraste en las
imdgenes electroacusticas obtenidas del GaAs dopado con
Te, a pesar del nivel relativamente altc de sefisal EA
encontrado. Sin embargo.'como analizaremos en capitulos
sucesivos, la sefial electroactstica en GaAs semiaislante
da lugar a unas Imagenes EA con un contraste sorprendente.
Con esto podemos deducir que la resistividad eléctrica o
en general, la densldad de portadores juegan un papel
importante en el mecanismo de generacién de la sefial EA en

el GaAs. '

Como ya hemos comentado, aun estd por desarrollar
una teoria que explique cuantitativamente los fenémenos
observados en semiconductores en el MEAB. En esta Memoria
contribuilmos con aspectos cualitativeos de la aplicacién de
la técnleca MEAB a semiconductores y.f en particular al

GaAs.

El problema de las 1lmégenes EA se encuentra

principalmente en el mecanismo de generacién de la sefial
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EA. Deblde al espesor de las muestras utillzadas, la
propagacién de las ondas aciusticas hacia el transductor no

modifica de manera significativa las imagenes EA,

En el desarrollo de la técnica, en un primer lugar,
sélo se consideraba el modele de onda térmica para
explicar el contraste de Jas Iimagenes EA. Rosencwalg vy
White (106) describen la aplicabllidad de la técnica en el
estudio _de regiones dopadas en Silicio, debido a las
diferentes propiedades térmicas de las zonas dopadas
respecto a las slin dopar. Asimismo, Bresse y Papadopoulco
(107) estudian el efecto de la concentracién de impurezas
en la sefial electroacistica en semiconductores III-V (InP
y GaAs). Observan un aumento de la sefial EA al incrementar
el contenido de impurezas (S1 o Be) en GaAs y concluyen
que este efecto es debide a las variaclones en la
conductlividad térmica del semiconductor a través de la
variaciéon de 1la conductividad eléctrica, siguiendo el
acoplamiento termoeldstico como mecanismo de generacién de
la sefial EA. Nuestros resultados muestran asimismo un
incremento de la  sefial electroacustica con la
concentracién de dopado (fig.I1II-13) en el caso en que la
. Intercara muestra-transductor no estia conectada a tierra.
Sin embargo no hemos observade contraste alguno en las

imagenes EA deblido a varlacicnes locales de la
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concentraclén de impurezas nl debido a 1la presencia de

dislocaclones.

Posteriormente, se han propuesto medelos
alternativos en el caso de los semiconductores,
acoplamlento por exceso de portadores y acoplamlento
plezoeléctrico (ver Secc. II-3.1). Debido a la
plezoelectricidad del GaAs, en general, la sefial
electroaciustica tendra contribuciones de ambos mecanismos
de generacién. En particular, estudios realizados scbre el
campce plezoeléctrice producide por una linea de
dislocacién muestran que éste decrece como r! en 1la
vecindad de la misma, y el radlo efectivo de
apantallamiento es de unos 150 X (108,109). De acuerdo con
esta teorja, este hecho podria explicar la falta de
contraste de las dislocaclones alsladas en las 1magenes
EA. Mas adelante veremos que las paredes de redes formadas

por dislocaciones si pueden observarse en el MEAB.

Consideramos ahora los distintos modos de conexién
eléctrica. Ya hemos mencionadc que es posible tener una
sefial EBIV en la salida del transductor jJunto con la
verdadera sefial electroacustica. En la obtenclén de una
imagen EBIV se requiere una barrera Schottky en la

superficie de la muestra para generar una regién de
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vaciamiento de carga y recoger asi la carga inducida por
la produccion de pares electrén-hueco debidos al haz
electrénico. Pues blen, en el caso de la MEAB, la carga
inducida por el haz puede ser separada por campos
eléctricos inherentes a 1la muestra, de tal modo que
aparezca una sefial EBIV en la superficlie inferior de la
muestra (42). Si la intercara muestra-transductor no esta
bien conectada a tierra,. la sefial EBIV puede pasar a
través del transductor y ser amplificada. De hecho el
aumento de la Iintensidad de la sefial EA y el contraste
suave observado enh las IlmAgenes EA de GaAs:Te con la
configuracién muestra-transductor de la figura I1I-12.a
reflejan que hay una cierta sefial EBIV superpuesta a la
sefial EA. Como es obvio, este problema surge cuando se
analizan muestras semlconductoras. En el estudic de
.dispositivos con uniones p-n sobre Siliclio mediante EBIC y
MEAB, se observa que la sefial EBIC interviene en la
generacién de la sefial EA (111,112). Al conectar a tlerra
la intercara muestra-transductar la contribucién EBIC
queda eliminada y la dependencla de la sefial EA con la
frecuencia resulta un qspectro de resonancias del sistema
(fig.11I-14). En semiconductores simples, como el S}, se
ha comprobado que 1la sefial acustica estd origilnada
principaimente por el mecanismo de exceso de portadores y

que domina a la contribucién térmica (46). En el caso de
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semiconductores compuestos (GaAs, InP} hay que tener en
cuenta también el acoplamiento plezoeléctrico. Sin
embargo, se ha comprobado que la resistividad eléctrica es
un factor Iimportante que determina el grado de
contribucién de ambos mecanismos de generacién de la sefial
EA en semiconductores (110j. En los capitulos V y VI

discutiremos ésto con mads detalle al anallzar los

resultados de MEAB obtenidos en GaAs semiaislante,
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V. NATURALEZA Y DISTRIBUCION DE DEFECTOS EN OBLEAS
DE GaAs SEMIAISLANTE. RESULT. EXPER IMENTALES
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V-1. CL infrarroja. Celdas de dislocaciopes

Hemos 1investigado la catodeoluminiscencia del GaAs
semialislante, tanto en muestras dopadas con cromo como sin
dopar. La notaclén seguida es la que figura en la tabla
II-1, de modo que S1 se refiere a la oblea de GaAs
nominalmente sin dopar y S2 y S3 a las dopadas con Cr con

concentraciones de 5 x 10*% en”? y 5 x 10*® cm”

3
respectivamente slendo la oblea S3 la de mayor resistividad

eléctrica.

En GaAs:Cr, la efliciencia en la emisién de CL
disminuye al 1ncorporaf crome al GaAs, por lo que el nivel
de la intensidad de CL IR obtenida en estas muestras es
bastante inferior al conseguido con las muestras de
GaAs: Te, aun para corrientes de haz elevadas. Por otra
parte, debido a la alta resistividad eléctrica del GaAs SI,
hemos trabajédo con corrientes de haz no demasiado altas
(10774) para evitar efectos de carga o un posible dafio
mecénico de la superflcie por irradiacién durante la
observacién del GaAs en el MEB. El nivel de intensidad de
la CL emltida decrece a medida que aumenta la resisitividad

y la concentraclén de cromo en el GaAs.
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Hemos realizado espectros de la emisién de CL IR en
GaAs SI observando solamente la banda correspondliente a 1la
emisién fundamental centrada en torno a 1.4 eV (885 nm)
(fig.v-1}. El espectro de CL obtenido con el haz de
electrones desenfocado no presenta ninguna banda nueva de
emisién infrarroja asociada a recombinaciones en las que
intervengan niveles profundos como en el caso del GaAs:Te,
a pesar de que experimentos de fotoluminiscenclia confirman
la existencia de al menos d;s bandas IR en GaAs SI no

dopado (68).

V-1.1. Imégenes de CL

En GaAs semlalslante, el contraste de las imagenes
de CL revela una estructura de celdas asociada a 1la
distribucién de las dislocaciones en el cristal como se
vera mas adelante, en la que las paredes corresponden a
Zzonas con una elevada densldad de dislocaciones y el
interior a zonas con una densidad baja de dislocaciones. En
las muestras de GaAs sin dopar (S1), el contraste es de
paredes brillantes e- interior de <celdas oscurc. La
estructura de celdas observada en las imagenes de CL de

GaAs:Cr presenta un aspecto mas irregular que en GaAs sin
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Figura V-1. Espectro de CL de muesiras de GaAs semiaislante

a) sin dopar b) dopado con cromo.
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dopar. En las muestras de S2 hay zonas en las que es
dificil distinguir las celdas ya que las imagenes presentan
franjas oscuras y brillantes de formas Iirregulares aunque
también tienden a aparecer 2zonas brillantes a modo de
"islas" en el interior de las celdas, por lo que parece que
se produce una Ilnversién en el contraste de CL: celda
brillante ("isla") y pared oscura con una tenue estructura
brillante en su interlor. En las mnuestras de 53 este
fenémenc es mas acusado Yy las paredes son practicamente
oscuras con pequefios puntos brillantes en su interior,
mientras que las celdas son brillantes y de mayor tamafio
que en S2. La figura V-2 presenta las imadgenes de CL en las

distintas muestras de GaAs semiaislante.

El tamafic de las celdas varia entre 150-350 um en
las tres muestras de GaAs SI, mientras que la anchura de
las paredes depende del tipo de GaAs, encontrando un
aumento de la misma de la muestra S1 a la S3. Los valores
medidos de los tamafilos medios de las celdas y paredes en

las imadgenes de CL son los slgulentes:

Muestra _Pared Celda
S1 25 - 50 um 150 - 300 um
S2 50 - 125 um 150 - 300 um
S3 80 - 250 um 250 - 350 um
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Figura V-2. Imagenes de CL de muestras de GaAs semiaislante
a sin dopar, b) dopada con Cr (S2) y ¢ dopada con

Cr (S3).
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donde en S2 y S3 la anchura de la pared corresponde a la
zona oscura entre islas brillantes. Por otra parte, 1la
distribucién espacial de la CL en las muestras dopadas con
Cr no es uniforme con la posicién dé la muestra en la
oblea, ya que se observan varlaciones en la disposicién de
las celdas de muestras correspondlentes a un extremo de la
oblea con respecto a muestras provenientes de una clerta
distancia (la mitad del radio) del centro de la oblea, como
puede observarse en la figura V-3. En el centro y en el
extremo de la oblea (fig.V-3.a y c)} son las "islas"
brillantes con un fuerte contraste las gque ocupan el
interior de las ceidas, mientras que parece que se
mantienen las paredes de menos anchura brillantes como en
S1, sin embargo, la imagen de la fig.V-3.b presenta las
paredes oscuras conh alguna zona pequefia brillante en su

interior y las celdas brillantes son de gran tamafio.

‘Hemos realizado micrografias de CL IR interponiende
el filtro RG-1000 entre la sallda del microscopio y el
detector de CL con ql objeto de eliminar la emisién
fundamental. A pesar de no haber obtenido un espectro de CL
en el que se aprecie la presencia de otras bandas de

emisién, la CL total filtrada da lugar a una imagen con un

133



entro extremo

Figura V-3. Imagenes de CL de la oblea S3 correspondientes

a distintas posiciones en la oblea.
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nivel de intensidad muy baja y con los mismos contrastes

que la imagen de CL IR total.

Debido a la baja eficliencia de CL del GaAs SI, hemos
realizado algunas observaciones de CL a baja temperatura
con lo que se consigue una mayor definicién en la
resclucién de las celdas. En el 1interior de las paredes
brillantes aparece ademds un contraste de puntos oscuros en
las muestras S1, que se corresponden con las dislocaciones
individuales. La figura V-4 presenta una imagen de CL a
baja temperatura correspondiente a una muestra de GaAs sin

dopar.

V-1.2. Perfiles de CL en la oblea

Hemos obtenido los perfiles de la intensidad de CL
en GaAs SI a lo largo de un diametro de la oblea del modo
descrito en III-1.1 para el GaAs:Te. El perfil de la
intensidad de CL fundamental en la oblea 51 presenta una
forma de W (fig.Vv-5.a), mientras que en las obleas S2 y S3
el perfll de la emisién_de CL es de M (fig.V-5.b). Teniendo
en cuenta que en las obleas crecidas mediante la técnica
LEC se obtiene una distribucién no uniforme de las

dislocaciones en una oblea (normalmente de W, en GaAs:Te
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Figura V-4. Imagen de CL a baja temperatura (110 K) de una

muestra de GaAs sin dopar
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Figura V-5. Perfiles de la intensidad de CL fundamental a

" lo largo de las obleas a} GaAs sin dopar y b} GaAs:Cr.

137



ver fig III~4) y que en GaAs SI las dislocaciones se
encuentran distribuidas formando celdas, hemos tratado de
correlacionar las varlaclones observadas en las celdas de
distintas muestras de la oblea S1 con la densidad de
dislocacliones. Para ello, en GaAs sin dopar, a partir de
las micrografias de CL de las 10 muestras correspondientes
al diametro de la oblea hemos calculado el tamafio medio de
las celdas medliante un método de promedios. El tamafico medio
de las celdas sigue una variaclién en forma de M, es decir,
en el centro y en los extremos de la oblea las celdas son
menores, mientras que a uha clerta distanclia del centro las
céldas son de hasta 620 um de diametro. El inverso del
tamafio de las celdas presenta un perfil de W, que se.
correspondéria con el perfil de la <densidad de
dislocaciones como se discutird mads adelante. Ambos

perfiles se muestran en la figura V-6.

V-2. Microscopia electroacustica en GaAs SI

En este apartadc se presentan los resultados
obtenidos en GaAs semiaislante mediante la técnica MEAB.
Cabe destacar que la 1Atensidad de la sefial EA proveniente
de muestras SI es mayor que en muestras semiconductoras.

Asimlsmo, en las imagenes de MEAB obtenidas se observa una
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Figura V-6. a) Variacién del tamafio medlc de celda d, a lo
largo de la oblea S1. b) Inverso de d, 1/d a lo largo

de la coblea.
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amplia gama de contrastes en las tres obleas de GaAs SI
anallzadas, mientras que, por el contrario, en GaAs:Te las
imidgenes EA no presentan contraste alguno como se ha

descrito en el capitulo anterior.

Débido a que las obleas utillzadas tlenen diferentes
resistividades y diferentes concentracliones de Iimpurezas
(muestras dopadas con Cr), hemos podido hacer un analisis
de la aplicabilidad de la técnica MEAB a este tipo de

semiconductores.

V-2.1. GaAs sin dopar

En la observacién del GaAs S1 se ha trabajado a
30 keV de potenclal acelerador y una corriente de haz de
unos 1077A para cobtener las mlcreografias electroacusticas.
AEn estas condiciones, se consigue una sefial EA con poco

ruido, intensa y que da lugar a un contraste bien definido.

La figura V-7 presenta las imagenes EA y de CL de la
misma zona de una muestra de Sl1. La fredﬁencia a la que se
ha realizado la micrografia corresponde a una de las
frecuenclias de resonancia del sistema muestra-transductor y

se ha realizado con la intercara muestra-transductor
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Figura V-4. Imagen de CL a baja temperatura (110 K) de una

muestra de GaAs sin dopar
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conectada a tierra. Puede observarse una inversién del
contraste entre las micrografias de CL y EA en el modo de
reﬁelar la estructura de celdas, al mismo tiempo que la
sefial EA correspondiente al segundo arménico (2f) da lugar
a imagenes acisticas con un contraste mds suave y con nmas
ruido debldo a que la intensidad de la sefial es de menor
magnitud, pero también resuelve la estructura de celdas

asocladas a las dlislocaciones.

Hemos observado las muestras pertenecientes a un
diadmetro de la oblea en el transductor de mayor tamafio y
hemos medido en el amplificador lock-in la intensidad de la
sefial EA tanto en el ﬁodo lineal como en el no lineal para
una frecuencia de resonancia. Ambas sefiales experimentan
una variacién en forma de W a lo largo de la oblea al igual

que la intensidad de CL fundamental.

Cuando 1la Intercara muestra-transducter no esta
conectada a tlerra, la intensidad de la sefial acustica
decrece al aumentar la frecuencia, aunque nc lo hace segun

f-i

comc en el caso del GaAs:Te, sino que sigue un
decrecimiento exponenclal del tipo IEA « exp(-af). En este
caso, si se obtliene una imagen EA con un fuerte contraste

que muestra las celdas de las dislocaciones. Recordemos que
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en el GaAs:Te no se observan las dislocacicnes alsladas
mediante MEAB. La magnitud de la sefial EA es elevada ya que
noe se eliminan contribuclones debidas a EBIV medlante el
electrodo de la intercara muestra-transductor. El1 aspecto
que presentan estas imdgenes es similar al de CL, paredes
brillantes y celdas oscuras. Asimismo, hemos estudliado los
perflles de la Iintensidad de la sefial EA lineal y del
segundo arménico en esta configuracién. Para la seflal EA
lineal A(f) resulta un perfil de W, mientras que en la no
lineal se. obtiene un perfll lnverso, en forma de M. Ambos

perfiles se presentan en la figura V-8.

V-2.2. GaAs_dopado con Cromo

Hemos observado GaAs:Cr con dos concentraclones de
impurezas diferentes, que dan lugar a GaAs semiaislante con
distinta resistividad eléctrica. Hemos comprobado que la
intensidad de la sefial EA y el contraste aumentan con 1la
resistividad de 1la muestra en GaAs:Cr. Asimismo, 1la
incorporacién del Cr al GaAs conduce a la aparicién de
nuevos tipos de contraéte en las imdgenes EA. Las imaAgenes
EA de muestras de la oblea S2 presentan los mismos aspectos

gue la S3, aunque con un contraste mas suavizado. Esto nos
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Filgura V-8. Perfiles de la intensidad de la sefial EA a lo
largo de la oblea S1 sin contacto eléctrico entre la

muestra y el transductor. a) A(f) y b) A(2f).
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lleva a la conclusién de que la incorporacién de Cr conduce
a una no uniformidad de las propiedades fisicas que afectan
a la generacién de la sefial EA en este tipo de materiales.
Debido a la alta resistividad eléctrica de las muestras, la
contribucién de 1la corriente inducida por el haz de
electrones (sefial EBIV) es considerable y realmente se
obtienen imagenes EBIV en lugar de EA. Por este motivo, las
imadgenes EA de GaAs:Cr cuyas caracteristicas describimos a
continuacién han sido reallzadas con 1la 1intercara

muestra-transductor conectada a tierra.

€1 trabajamos con corrlentes de haz no muy elevadas
(dentro del margen de observacién de la MEAB en GaAs del
orden de 5 x 10-8-10'7A) observamos un contraste de puntos
brillantes sombreados que dan un aspecto de relieve en la
imagen EA lineal. Estos puntos se encuentran agrupades
formando las paredes de las celdas (flg.V-9) y alcanzan de
10 a 15 pum de tamafic. lLa figura V-10 presenta imdgenes EA
de una muestra de S3 para una corriente de observacién
elevada (10-6A), Junto con 1las imédgenes acusticas se
presenta la imagen de CL correspondienté a la misma =zona.
Las imagenes EA lineales revelan detalles adicionales en
las paredes de las celdas y un tipo de contraste diferente

al cobservado en CL. Aparecen unas franjas brillantes
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Figura V-4. Imagen de CL a baja temperatura (110 K) de una

muestra de GaAs sin dopar
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Figura V-10. Imagen EA de una muestra de GaAs:Cr de S3

a) CL, b) A(f) y c) A(2f).
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intensas (=« 25-30 um) rodeadas de unos bordes oscuros
(5-10 pum) perfilando la estructura de celdas (fig.Vv-10.b)
junto con puntos brillantes en la frontera de las paredes
de unas 30 ﬁm de didmetro. Las imAgenes EA no lineales en
GaAs:Cr presentan el misme tipo de contraste (paredes
oscuras y celdas brillantes) que las imadgenes de CL, aunque
en las primeras puede observarse una estructura con un
suave contraste brillante en el interior de las paredes de

forma mas clara que en las imagenes de CL (fig.V-10.c).
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VI. GaAs SI. DISCUSION DE LOS RESULTADOS

149



VI-1. Distribucién de defectos en las obleas SI

Una parte ilmportante de la investigaclén del GaAs en
los Ultimos afios se ha centrade en el estudic del material
semiaislante debido a su creclente empleo en
microelectrénica en donde su utilizacién como sustrato esta
muy extendido. La 1literatura relativa a las propledades y
la estructura del GaAs SI es abundante, pero no por ellc es
un tema cerrado, ya que ain quedan numerosas cuestiones por
resolver. Por ejemplo la naturaleza del defecto ELZ y los
mecanismos de los procesos en los que interviene no estan
perfectamente aclarados. El estudio del GaAs SI expuesto en
esta Memoria no sélo trata del GaAs sin dopar sino que
también tiene como objetive el aclarar y ayudar a 1la
comprenslién del estudio del GaAs:Cr, as{i como completar las
investigaciones del GaAs mediante las técnicas de CL y

. MEAB.

En primer lugar, trataremos de la estructura de
celdas observada en el GaAs SI mediante dlversas técnlcas,
en particular por CL y_de los distintosrdefectos asoctados
con ellas, con lo que se describe la distribucién a nivel
microscoépico de los defectos en las cobleas. A continuacién,

analizaremos 1los distintos perfiles que reflejan las
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varlaciones de la intensidad de CL y del tamafio medio de
las celdas de dislocaciones a lo largo de la oblea, lo que
nos permite obtener una distribucién a mas escala de los

defectos en las obleas.

1) GaAs sin‘dogar.

Las imagenes de CL IR obtenidas nos muestran que las
inhomogeneldades debidasya defectos en el GaAs SI presentan
una distribucién en forma de estructura celular. Las celdas
que aparecen en las imigenes de CL con la emisién
fundamental se correlacionan con la distribucién de
dislocaciones en el cristal. En efecto, Kamejima y col (97)
han investigado obleas de GaAs sin dopar mediante
topografia de rayos X, ataque quimico y CL comprobande la
correspondencia entre los pocitos de ataque quimico y las
paredes de las celdas en las imagenes de CL. Las
dislocaciones en muestras sin dopar (fig.V-2.a) dan lugar a
zonas brillantes, lo cual es debido al hecho de que las
dislocacliones absorben defectos puntuales y/0 impurezas
dejando regiones alredgdor de ellas pocbres en centros de
recombinacién no radiativos. Por lo tante, en las éonas
donde la densldad de dislocaciones es elevada la CL

fundamental es mayor que la emisidén de fondo de la muestra
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con lo que las paredes de las celdas aparecen brillantes en
las lmagenes de CL (97,125). Sin embargo, en la imégenes
obtenidas a baja temperatura pueden resolverse en las
paredes brillantes pequefios puntos oscuros correspondientes
a los puntos de emergencia de las dislocaciones
individuales (fig.V-4) mostrando asi que en los nicleos de
las mismas se produce un Iincremento de centroes no
radiativos. En el —capitule IV hemos explicade 1los
diferentes tipos de contraste a que dan lugar las
dislocaciones en GaAs dopado con impurezas que aumentan la
concentracién de partadores en el cristal. En el caso del
GaAs sin dopar hay que tener en cuenta las impurezas
residuales presentes fC y Si principalmente) y los defectos
puntuales nativos como responsables del contraste en las

imadgenes de CL.

El C, 81, O y Cr son entre otras las Iimpurezas
residuales mias comunes en las obleas de GaAs creclidas por
la técnica LEC (97). Se han estudiado mediante SIMS
{Espectrometria de masas de iones secundarios) las
fluctuaclones microscépicas de las concentraclones de estos
defectos en el GaAs y se ha encontradoe que el perfil del
Si, O y Cr se corresponde con el perfil a que da lugar la

emisién de CL fundamental. Es decir, las dislocaciones en
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las paredes de las celdas actdan como atrapadoras de
impurezas residuales (97). Dussac y col (93) han efectuado
espectros de CL a muy baja temperatura (4 K) en GaAs SI no
dopado intencionalmente  observando que la emisién
fundamental estd compuesta por dos plcos de emisién en los
que Iintervienen los donadores superficlales (Si) y los
aceptores residuales (C). Wakefield y col (101), a partir
de los espectros de CL a baja temperatura en GaAs SI sin
dopar, han confirmado el aumento de la concentraclén de
carbono en las redes formadas por las dislocaclones. Por
atra parte en e] espectro de CL a 10 K se detecta una banda
ancha centrada en torno a 1.6 um debida probablemente al
defecto EL2 (93). La imagen de CL obtenida con esta emisién
presenta la misma distribucién de celdas observada con la
emisién fundamental, aunque con las paredes brillantes de
menor anchura (93). Por tanto , en las paredes que
configuran las celdas de dislocaclones, éstas provocan
interacclones entre impurezas residuales y defectos

nativos.

La correlacién entre dislocaclones y ELZ2 ha side
objeto de controversia, sin embargo la opinlén generallizada
mas reclente atribuye a las dislocacliones el estar

relacionadas con el defecto EL2. Figlelski (113) ha
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estudiado la relacién del defecto de antiestructura Asca
con las dislocaclones concluyendo que la generacién de éste
se produce a través de la absorcién de intersticiales de As
en las dislocaciones. Asimismo, Wagner v col (114) han
estudiado cuantitatlvamente la distribucién espacial de los
aceptores residuales en GaAs sin dopar encontrando una
correlacién directa con la distribuclén del defecto EL2.
Brozel y col (115) al estudiar la distribucién de las
dislocaciones y del defecto EL2Z concluyen que Ilas
concentraciones elevadas de EL2 en la vecindad de las
dislocaciones estédn asociadas con la formacién de la
estructura de celdas de las mismas. Ya se ha comentade que
el modelo de Jordan (6) (que considera las tensiones
térmicas a que se ve sometido el cristal durante el proceso
de crecimiente LEC) es adecuado para describir la
generaclén de las dislocaclones, sin ehbafgo no tiene en
cuenta los poslibles movimientos de las mismas. Las redes de
dislocaclones observadas en CL se deben probablemente a
Interacciones mutuas entre ellag éomo ya se ha apuntado,
por lo que el campo de deformacidédn asociado a las mismas
puede ser responsable del aumento de la concentracién del
defecto ELZ en las -dislocaciones. Los resultados de
Dobrilla (116) cénfirman esta hipdtesis a través de la

comparacién de imdgenes de absorcién infrarroja y de ataque
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quimico del GaAs SI sin dopar. La distribuclén espacial del
defecto ELZ sigue baslcamente la estructura de las celdas
de las dislocacicnes, en las paredes se produce un
incremento en la concentracién de EL2 seguido de una regién
de hasta 150 um con wuna concentracién menor y en el
interior de las celdas de gran tamafio (> 400 um)} se produce
de nuevo un aumento de la concentraclién de EL2. Sigulendo
con la distribucién de este defecto nativo, Warwick y Brown
(90) han obtenidc una imadgen con la emisién de CL centrada
en 0.68 eV asociada al defectoc ELZ (117) encontrando que en
zonas de unas 20 um alrededor de las paredes de las celdas
se produce un decreclmiento de la intensidad de CL con
respecto al interior de 1la celda, lo cual 1indica wuna
disminucién de la concentracién de EL2 en la zona adyacente
a las paredes de las dislocaciones. El origen de esta zona
con menor concentraclén de ELZ2 se puede explicar medlante
~la existencia de una fuerza de largo alcance de caracter
atractivo, bien de naturaleza electrostitica o bien debida
a las interacclones ocaslonadas por el campo de deformacién

de las dislocaciones.

De lo anteriormente expuesto, podemos resumir los
siguientes resultados: i) El1 defecto nativo EL2 y el

carbono residual estan correlaclionados con las
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dislocaciones, como 1lo muestran las imagenes de CL
obtenidas con las bandas de emisién correspondientes
(0.68 eV y 1.51 evV) (90,93). 1i) En GaAs sin dopar la
estructura de celdas de dislocaclones es practlicamente

necesaria para la obtencién del GaAs semialislante (115).

De las observaciones realizadas en nuestras muestras
descritas en el capitulo anterior podemes deducir que el
contraste en las imégenes-de CL que revela la estructura de
celdas se debe a variaciones locales de la intensidad
abscluta de la CL emitida. Este contraste se puede explicar
por medio de la presencia de niveles en el intervalo de
energia prohiblde que den lugar a procesos de
recombinaciones competitivos con las transiclones préximas
al borde de banda, c¢on lo que la Iintensidad de CL
fundamental disminuye. Los defectos puntuales e impurezas
del cristal son los responsables de dichos niveles en el
intervalo de energia prohibida. En el caso de que las
recombinaciones en las que Iintervienen estos centros
profundos fueran radiativas, la imagen de CL asociada
ofrecerfa un contraste invertido a la de CL fundamental
(recordemos el caso de la emisién IR de los complejos
vacante-impureza en GaAs:Te). En nuestros espectros de CL a

temperatura ambiente no hemos detectado la presencia de
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ninguna banda de emisién IR (la intensidad de la CL en ese
rango de ‘energias es muy baja). No obstante, hemos
realizado imagenes de CL IR con el filtro RG-1000 en GaAs
SI con el cbjeto de eliminar la emisidén fundamental y hemos
obtenido el mismo tipo de contraste aunque con un nivel de
intensidad muy bajo. Este fendémenc ocurre tanto en las
muestras dopadas con Cr como en las no dopadas. Por tanto,
a partir de estas observaciones podemos deducir qur los
centros que complten con la emisién fundamental no dan
lugar a emisién de CL. En cuanto a la presencia de otros
niveles en el intervalo de banda prohiblda, el espectro de
fotoluminiscencia del GaAs SI no dopado a baja temperatura
revela la existencla de tres bandas de enislén: emisién
fundamental (1.51 eV), una banda centrada en 0.8 eV y la
banda de 0.68 eV (99). La banda de 0.68 eV ha sido asociada
al defecto ELZ como ya se ha comentado. El origen la banda
de 0.8 eV se supone debida a unos "microdefectos" de
naturaleza alin no aclarada, pero posiblemente relacionados
con las' vacantes de galio del cristal (98). En los
espectros de CLL a baja temperatura sdélo se han observado
laé bandas correspondientes a la emisién fundamental y la
del nivel profundo éLZ (0.68 e¥) (93,117), el nivel
supuestamente Inducldo por las vacantes de galic no da

lugar a emisién de CL. En el capitule IV hemos comentado el
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modelo que proponen Frank y Gosele (64) al sugerir las
vacantes de Ga como centros de recombinacién no radiativa
que se distribuyen en torno a las dislocaclones en el GaAs.
Asimismo, Govorkov y Kolesnik (80) al estudiar el contraste
asoclado a las dlslocaciones en GaAs dopado con diferentes
impurezas se han referido a las Véa como responsables del
descenso de la emsisién fundamental en =zonas alejadas de
las dislocaciones. Por tanto, en el origen del contraste en
las micrografias de GaAs intervienen tanto lasg
recombinaclones péximas al borde de banda como las
recombinaciones entre el borde de banda y el nivel profundo
asoclado al EL2, pero parece que las VGa también estan
invelucradas como centros de recomblnacién competitiva con

la emisién fundamental.

La emisién de CL fundamental da‘ lugar a paredes
brillantes y celdas oscuras en las Imdgenes de CL
(fig.v-2). Por tantc, a pesar de que las dislocaciocnes
atraen centros no radiativos en su interlor que provocarian
un descenso de la luminiscenclia, en las imagenes de CL las
zonas brillantes se corresponden precisamente con las
dislocaciones. La asociacién de las dislocaciones en celdas
conduce, pues, a una redistribucién de los defectos

puntuales que inhiben la emisién fundamental. En efecto, en
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el analisis de la formacién del EL2 o de defectos de
antiestructura del tipo AsGa (si parece claro que el AsGa
sea parte Importante del EL2) hemos visto que 1la
interaccién de las dislocaciones entre si es un factor
importante. El1 mecanisme propuesto para la generacién del
AsGa aceptado generalmente (113,115) estd basado en la

siguiente reaccién:

Vca + AsAB > AsGa + VAs (5.1)_
Segun esta reaccién un aumento en la tensién mecénica
favorece la formacién de EL2, hecho que ha sido comprobado
al detectar un aumento de la concentracién de EL2 al
someter el GaAs a una deformacién pléstica (140,141). El
aumento o disminucién del AsGa estd controlado segin (5.1)
por la concentracién de vacantes de gallo presentes en el
cristal. Esto implica que una zona con una concentracién
elevada de ELZ es equivalente a una regién pobre en
vacantes de Ga y viceversa, Médidas de absorcién IR
muestran efectivamente que la concentracién de vacantes de
Ga en las paredes de las celdas es menor que en el interior
de las mismas (124).' Las vacantes de Ga dan lugar a
procesos de recombinacién no radiativos que reducen la

intensidad de la emisién de CL fundamental, originando el
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contraste observadoe en las imagenes de CL. Por tanto,
parece que son las vacantes de Ga y no los defectos de
antliestructura los que originan los centros competitivos de

luniniscenclia con la emisién fundamental.

A contlinuacién analizamos la distribuclén de 1los
defectos asocliados al contraste de las imagenes de CL a lo
large de la oblea. Tajima (99) ha evaluado los perfiles de
intensidad de PL de las tres bandas de emisién observadas
en GaAs SI no dopado. Tante la emlisién fundamental comc la
de 0.68 eV experimentan una varlacién en forma de W a lo
largo de la oblea, mientras que la banda de 0.8 eV sigue un
perfil de M (99,142). Teniendo en cuenta el caracter
competitivo de la emisidn fundamental con la de 0.8 eV, las
vacantes de gallo pueden ser los "microdefectos”" de los que
se habla en (98) responsables de la emisién de PL centrada
~en 0.8 eV. Uha menor concentracién de VGa en las paredes
de las celdas favorece una mayor concentracién del defecto
FlZ2 en las mismas y el perfil de la distribucién de ELZ en
la obleas se corresponde con el experimentado por las

dislocaciones en una oblea LEC (W).

Nuestras observaciones confirman los resultados

anteriores, el perfil obtenido en 1a oblea s1
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correspondiente a la emislién fundamental (fig.V-5.a) sigue
la distribucién de las dislocaciones, ya que las paredes
(zonas donde se encuentran las dislocacliones) dan lugar a
una emisién preferente de las recombinaciones préximas al
borde de banda. Por otra parte, el tamafio medioc de las
celdas observadas en CL varfa como una M a lo large de la
oblea (fig.V-6.a) que se corresponde con las variaciones de
la banda de 0.8 eV de PL asoclada a las vacantes de Ga. Si
suponemos que la densida& de dislocaciones en las paredes
de las celdas es uniforme.en toda la oblea, efectivamente
las variaciones en la densidad de dislocaciones a lo large
de la oblea se veran reflejadas en varlaclones en el tamafio
de las celdas, como hemos observado. Ef inverso de dicho
tamafio variard por tanto como la densidad de dislocaciones
en la oblea (fig.V-6.b) que presenta la forma de W. Por
tanto , a partir de nuestros resultados podemos conclulr
que, efectlvamente, las vacantes de gallo se encuentran
distribuidas espacialmente en el interior de las celdas de
dislocaciones y no en las paredes, provocande una

disminucién de la CL fundamental en esas regiones,
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11) GaAs dopado con cromo.

Los metales de transicién ocupan preferentemente las
posicliones del Ga en el GaAs y dan lugar a centros
aceptores profundos en el intervalo de energia prohibido,
los cuales pueden compensar eléctricamente 1los niveles
donadores superficlales debidos a impurezas residuales. Las
propiedades eléctricas, tales como energias de activacién y
secclones eficaces de captura de estos centros profundos
asociados a los metales de transicién han sido investigados
mediante diferentes técnicas (25,118). Asimismo se han
efectuadc medidas de fotoluminiscencia a muy baja
temperatura, los espeétros de PL muestran lineas de emisién
caracteristicas, dependlendo del metal de transiclén en la
zona Infrarroja del espectro. Sin embargo, es dificl]l una
comprensién completa de las propiedades microscopicas de
dichos centros, tales como estructura atémica, simetria y
estado de carga, ya que los elementos de transicién se
pueden encontrar en diferentes estados de carga con
respecto a la posicién del nivel de Ferml y ademés
presentan cierta tendencia a formar complejos con otras
impurezas o defectos nétivos exlstentes en el cristal. En
lo que se refiere a las obleas de GaAs SI dopadas con

cromo, €l Cr se utlliza como impureza para obtener GaAs
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semialslante. Esta impureza de lugar a un nivel cercano al
centro del intervalo de banda prohibida, 0.736 eV por
encima de la banda de valencia (118). Puede encontrarse en
éstado neutro (Cr™*) o una vez ionizado (Cr2*) dependiendo
de la posicién del nivel de Fermi. La transicién interna
que da lugar al nivel ionizado: Cro' + e;C s Cr?* + hv se
observa en el espectro de PL del GaAs:Cr por medio de una
banda de emisién infrarroja. La blbliografia que citamos a
continuaclén se refiere a experimentos de fotoluminiscencia
del GaAs SI dopado con crome. No se han realizado medidas
previas de CL en este tipo de muestras. Koschel y col (119)
han estudiado la fotocluminiscencla del GaAs:Cr SI a baja
temperatura (6 K} deblda a niveles profundos encontrando
dos bandas anchas de emisién centradas en 0.8 y 0.56 eV
respectivamente, asociadas a transiciones en las que
intervienen los niveles ilnducidos por el Cr. En particular,
la banda de 0.8 eV presenta un pico muy agudo en 0.837 eV
que corresponde a la linea de recombinacién radiativa sin
fonones. Esto indica que las transiciones radiativas en las
que participan niveles profundos se produce una cooperacién
con los fonones de la red, ya que el acoplamiento es mas

fuerte cuanto mas profundo es el nivel de la impureza en el

intervalo de banda prohibida.
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La 1identificaclén del centro responsable de 1la
emisién de 0.837 eV ha sido objeto de controversia. Martin
y col (118) han utilizado las técnicas DLTS y ODLTS para
una completa caracterizacién eléctrica del nivel profundo
originado por el Cr en el GaAs. A partir de sus medidas
eléctricas obtienen un valor para la energia de ionlzacién
de los huecos (ET —Ev) de 0.805 eV, donde E:_r es la energia
correspondiente al nivel asociado al Cr y Ev el borde de 1la
banda de valencia. Este valor es mas bajo que el maximo de
la banda de emisién de PL observado en 0.84 eV (119), lo.
que parece Indicar que esta emisién no corresponde a
transiciones entre la banda de valencia y el nivel inducido
por el Cr. Los resultadeos de Schmidt y Stocker (120) acerca
del desdoblamiento de la banda de 0.84 eV observados en el
espectro de PL al aplicar una tensién uniaxial conducen a
atribuir dicha emisién de PL a transiciones é&pticas
internas entre niveles asoclados al Cr. Posteriormente,
Skolnick y col (121) y Ulhleinm y Eaves (122) en el estudio
de la simetria del cenfro responéable de la emisién de
0.839 eV ccnclpyen que dicho centro no es el Cr aislado
sino un complejo del mismo con una vacante de arsénico,
Crca-VAs. Hsu y col (125) han confirmado esta hipétesls en
el estudio de la difusién de los atomos de Cr en GaAs:Cr

sometido a tratamientos térmicos.
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El espectro de CL que hemos obtenide en las muestras
de GaAs:Cr presenta solamente la banda de emisién
fundamental centrada en = 885 nm.(1.4 eV) (fig.v-1). Hemos
realizado imagenes con la CL total emitida por la muestras
S2 y S3 (Figs.V-1.b y c¢) en las que se observan 2zonas
brillantes en el Interior de 1las celdas. Un contraste
similar al que presentan las imagenes de CL anteriores ha
sido observado por Koschek y col (124) en GaAs SI sin dopar
recocido a 1000° C durante 3 horas. En estas imigenes
aparece una estructura con un borde brillante en el
interior de las celdas, a las éuales nos hemos referido
anteriormente como "islas", de modo similar a las im&genes
de CL de GaAs:Cr. En el caso del GaAs sin dopar, 1la
aparicién de las "islas' después del recocido esta
relacionada con un aumento de la concentracién del defecto
ElL2 en el interior de las celdas. Este aumento de EL2
requiere un excesc de Atomos de As como son las paredes de
las celdas o efectuar el tratamiento térmico en wuna
atmésfera rica en As. Durante el recocido el As reacciona
con las Vca para dar_ lugar al EL2 dé acuerdo con la
reaccién (5.1). De este modo se produce un descenso en la
concentracién de las vacantes de Ga en el Interior de las

celdas, con lo que disminuye la concentracién de centros no
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radiatives que compiten con la emisién fundamental dando
lugar a un aumento de la intensidad de la misma y por tanto
aparecen zonas brillantes en las lmagenes de (i.. De modo
andlogo, las "islas" brillantes observadas en nuestras
muestras de GaAs:Cr pueden estar originadas por la
distribucién de defectos.que inhiben la emislén fundamental
en las paredes de las dislocaciones. En este caso son las
impurezas de cromo las que contribuyen a la aparicién de

dichos defectos.

Chin y col (125) han estudlado GaAs:Cr SI mediante
la CL total. Los aspectos que observan en las lmagenes son
bandas de puntos oscuros de unas 2 um de didmetro y
regiones de mids de 100 um de tamafic libres de puntos
oscuros Jjunto con bandas brillantes. La presencia de los
puntos oscuros esta asoclada con los puntos de emergencla
de las dislocaclones, mlentras que las bandas brillantes
las atrilbuyen a variacliones de 1la concentracién de
impurezas. Este tlpo de contraste es similar al observado
en GaAs:Te con una concentracién baja de dopante (estrias
de dopado). Nuestras .1mégenes de CL de GaAs:Cr (S2 y
S3) presentan mds bien paredes oscuras donde se
encuentran las dislocaciones rodeadas por grandes zonas

brillantes (fig.V-3) como se ha descrito en el capitulo V.
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Sin embargo, Jjunto con la estructura de celdas no hemos
observado estriaciones en el contraste de CL. Probablemente
Chin y col (125) hayan examinado muestras de GaAs:Cr con
una baja concentracién de Cr. En nuestras muestras aparecen
zonas brillantes en el Iinterior de las celdas tanto en la
imagen con la emisién fundamental como en la imagen con el
filtro RG-1000 (fig.V-2) analogas a las observadas por
Koschek y col (124} en GaAs sin dopar tratado térmicamente.
Por otra parte, hemos podido comparar imé&genes de CL de
GaAs con distinta concentraclén de Cr. El1 contraste
obser.vado en S2 (fig.V-2.b) es mds suave que en 83'
(fig.V-2.c) y parece que se va produciendo una transicién
de paredes brillantes-celdas oscuras , como en el casc de
S1, a paredes oscuras-celdas brillantes a medida que

aumenta la concentracién de cromo en el GaAs.

Kitahara y col (126) han comparado la variacién de
la densidad de los pocltos de ataque quimice y las
varlaciones de algunas bandas de PL en GaAs SI LEC sin
dopar y GaAs HB dopade con Cr. El perfil de la emisién
fundamental (1.51 eV} en la oblea «crecida HB es
practicamente plano, m-ientras que el asociado a centros
profundos (0.8 eV) wvaria de forma suave como una U

invertida, ¥y que probablemente estd relacionade con la
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distribucién de 1los defectos natives y/c¢ Ilmpurezas

asoclados a centros profundos.

El perfil que hemos obtenideo con la emisién de CL
fundamental en las obleas de GaAs:Cr presenta la forma de
M, lo cual nos permite suponer que la sefial de CL proviene
principalmente del interior de las celdas de dislocacliones.
Las micrografias expuestas.en la flg.V-3 corespondientes a
muestras pertenecientes a distintas posiciones en la oblea
S3 reflejan una varlacién en el tamafio de las celdas. De
acuerdo con lo expuesto en el apartade anterior acerca de
las varlaciones del tamafioc de las celdas en la oblea de
GaAs sin dopar, la distribucién espacial de la
luminiscencia Iindica que los centros competitivos coh la
emisién fundamental asociados a niveles profundos se
encuentran distribuidos en este caso en las paredes de las
celdas y no en el interior de las mismas. El cromo, como ya
hemos viéto, introduce un nivel profunde que actia como
inhibidor de la CL, dando lugar a las bajas eflclencias de
CL observadas. De 1lo anterior podemos deducir que la
distribucidén espacial _del Cr a nivel microscéplico se
corresponde con la de las dislocaciones, que actian como
atrapadoras de impurezas. En clerto modo, podemos decir que

el Cr actua en el GaAs de manera similar al defecto EL2 en
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el material sin dopar. Esto es, es responsable de la
compensacién eléctrica para obtener GaAs SI y se distribuye
espacialmente en las dislocaclones. Sin embargo, el Cr si
actia de centro competitivo con la emislén fundamental de
CL, como se deduce a- partir de las imagenes de CL
obtenidas, mientras que en el caso del GaAs sin dopar, el
defecto EL2 no parece ser el principal responsable de dicha
inhibicién sino més bien las vacantes de Ga que se
encuentran preferentemente en zonas alejadas de las .
dislocaciones. Por tanto, el contraste de CL en GaAs:Cr
invertido al observado en GaAs no dopado, se puede explicar
come resultado de una diferente distribucién de los
defectos responsables de la 1inhlbicién de 11la CL
fundamental. Los mecanismos de recombinacién son asimismo
diferentes, ya que en el GaAs no dopado, los nlveles
asoclados a las vacantes de Ga y defectos de antiestructura
actGan mas bien como niveles de atrapamiento de los
portadores excltados de las bandas de conduccién y de
valencia, mientras que en GaAs:Cr, los centros asociados al
Cr presentan distintos niveles de energia y se pueden
producir transiclones_ entre ellos que provocan la
disminucién de 1las recomblinaciones radiativas. Estas
conclusiones seran comentadas mds adelante al estudiar el

comportamiento de la sefial electroacistica en este tipo de
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materiales.

VI-2. Origen de la sefial electroacustjca en Gahs

semiaislante

En el capitulo II-3 hemos presentado un resumen de
los posibles mecanismos responsables de la seflal
electroacistica en semiconductores, a saber: mecanismo
térmico, acoplamiento plezoeléctricoe y acoplamiento
Aelectrostrictivo 0 de exceso de portadores. El estudio del
GaAs tipo n y de GaAs semiaislante mediante la MEAB nos
permite discutir acerca de la Iintervencién de los

mecanismos anteriores en la generaclén de la sefial EA.

En GaAs:Te no hemos observado ningin tipo de
. contraste asoclado a las dislocaclones individuales en las
imdgenes EA. Sin embargo, en GaAs SI, tanto sin dopar como
dopado con cromo, se opserva un contraste en las imAgenes
que da lugar a las celdas de dislocaciones que también se
observan en CL (fig.v-7, V-10). Pof tanto, hay dos
fenémenos que contribuyen a la aparicién de contraste en
las 1imagenes EA de las muestras semiaislantes: la

resistividad eléctrica elevada y la distribucién de
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dislocaciones formando una estructura de celdés mnuy
definida. En el capitulo anterior hemos expuesto el alcance
del posible efecto plezoeléctrico de una dislocacién
individual (108,109) que no da lugar a la aparicién de

contraste en las imagenes EA.

En cuanto a las posibilidades del mecanismo térmico
de acoplamiento en semlconductores, Bresse y col (127) han
estudiado GaAs tipo p '(dopado con Be) con diferentes
concentraciones de dopado mediante CL y MEAB. Han observado
un fuerte aumento de la intensidad de la sefial EA con la
concentracién de  impurezas para NA > 10'° e que
atribuyen a varlaciones enh el acoplamiente electrén-fonén
al aumentar la concentracién de aceptores. Detectan
asimismo un descenso en la Iintensidad de la CL fundamental
para NA > 10" en™® a la vez que se produce un aumento en
la emislén de CL correspondiente a transiclones en las que
intervienen niveles profundos en el 1intervaleo de banda
prehibida. Esta banda de emisién esta asociada a
recombinaciones radiativas entre estos niveles profundos vy
las bandas de conducci@n o de valencia, lo que implica la
presencia de procesos de emisién de fonones. Bresse y col

(127) proponen que el aumento de la seflal electroacustica

es debida a este tipo de procesos. Asimismo han estudlado
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GaAs:S1 encontrando la misma evoluclén en las intensidades
de las sefiales EA y de CL que en GaAs:Be. El modelo
descrito en (127) sugiere que las variaclones obtenidas en
la sefial acustica de una muestra a otra se deben a
variacliones en la conductividad térmica KT, basandose en ‘la
teoria del acoplamiento térmico que establece que

-1/2

I «K (40). En efecto la conductividad térmica se ve

EA
afectada por la concentracién de portadores en cuanto que
influye en el recorrido libre medio de los fonones y por
tanto en la contribucién de la conductividad térmica de la
red. En realldad, la conductividad térmica en los
semiconductores tiene dos contribuciones principales:
KT = K° + Kl. donde Ke es la contribucién electrénica y I(l
la contribucién de la red. La contribucién electrénica es
una fraccién muy pequefia de la total y sélo tendria un
efecto significativo a temperaturas elevadas (128). Sin
embargo I(1 = Cvl/3, donde C es la capacidad calorifica, v
la wvelocidad media y 1 el recorrido libre medio de los
fonones es la componente principal. En GaAs nominalmente
sin dopar 1 es aproximadamente 80 nm. El efecto del dopante
en el GaAs hace que disminuya el recorride libre medio de
los fonones hasta = 5 nm (dependiendo de la concentracién

de Iimpurezas), lo que tiene un efecto apreciable en I'{l Yy

por tanto repercute en la sefial electroacustica (107). Las
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observaciones de Bresse y col (127), no obstante ponen de
manifiesto que el aumento importante de la sefial EA se
produce para concentraciones de dopado muy elevadas
(= 10" cn™®), pero no obtienen contraste debido a
distribuclién de defectos en muestras con una concentracién
de impurezas de 10%° cn™®. Nuestros resultados muestran ese
incremento de la sefial EA con la concentracién del dopadb
en GaAs:Te, sin embargo, no hemos detectado variaclones de
la sefial acistica en puntos diferentes de una mnisma
muestra. Las variacliones locales en la concentracién de Te
no son pues suficlentes para provocar camblos apreciables
en la KT del GaAs y por tanto en la seflal EA originada por
el mecanismc térmico. En el caso del GaAs:Cr hemos
cbservado igualmente un aumento de la intensidad de 1a
sefial EA con la concentracién de Cr, aunque en este caso la
conductividad térmica no se ve afectada por 1la
concentracién de portadores debido a que en un semiaislante
esta concentracién es bastante inferior a 1la de un
semiconductor tipico. Al no tener, los portadores un efecto
apreclable en la conductividad térmica, en princliplo segin
el modelo propuesto por Bresse (107) la sefial seria débil,
sin embargo, en estas muestras, tanto'en la S2 como en la
S3, las micrografias EA presentan un fuerte contraste,

ademas de una intensidad un orden de magnitud mayor que en
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las muestras de GaAs:Te en contra de lo supuesto en (107),
le que pone de manifiesto ia contribucién de otros
mecanismos en la generacién de la sefial EA y que dan lugar
a la aparicién del contraste en las imagenes EA. A
continuacién exponemos 1los factores que pueden hacer
dominante la componente en la sefial EA de un mecanismo

concreto de generacién en un semiconductor.

En general, la Interacclén entre ondas elasticas y
portadores en un semiconductor puede producirse a través‘
del potencial de deformacién del cristal, como en el caso
del silicio o germanio, y a través de las propledades
piezoeléctricas cuando el material presenta este fendmeno,
como es el caso del GaAs (129). En un semiconductor
plezoeléctrico, 1los diferentes tiempos de vida de los
portadores excitados por el haz de electrones dan lugar a
Zonas. con una carga local neta que conducen a la presencla
de un campo eléctrico local, éste campo por medico del
tensor plezoeléctrico origina ﬁn# onda acustica que se
propaga a través del semiconductor. La propagacién de 1la
onda acustica estari acompafiada de un campo plezoeléctrico
que, a su vez, actu;ra sobre los portadores méviles
presentes en el cristal. El efecto de este acoplamiento

entre la onda acistica y los portadores seria mayor o menor
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dependiendo de la frecuencia de la onda el4stica y de la
magnitud de la conductividad eléctrica del semiconductor
(130). Normalmente se define la frecuencia de relajacién de
la conductividad como ug = ¢/, cuyo inverso resultaria un
analoge al tiempo de relajaclén en un dleléctrico, esto es,
el intervalo de tiempo que cafacteriza la restauracién de
la conflguracién de equilibrio en un sistema perturbado
(129). Teniendo en cuenta que o = 1/p, slendo p 1la
resistividad, la frecuencla de relajacién de los portadores
en un semiconductor tipico es «= 10*' s”! mientras que en un

semiaislante w o 10° 574,

Si la frecuencia de 1la onda
acustica es w « W {caso del GaAs:Te) los portadores se
redistribuyen para alcanzar la situacién de minima energia
en las bandas (interaccionando entre ellos) réapidamente
segin la frecuencia de 10! s'1 de tal modo que su propie
campo apantallard el campo plezelécirico de la onda
.acustica, es decir, el campo eléctrico que acompafia la onda
eldstica no tendrd efecto sobre los portadores. Bajo estas
circunstancias el semiconductor se comporta como si no
fuera pilezoeléctrico. Por otra parte, sl la frecuencia de
la onda acustica es wZz (caso del GaAs SI) 1la
distribucién " de portadores no apantallardéd el campo

piezoeléctrico y se producirid un acoplamiento entre ambos.

En este caso, el campo piezoeléctrico asocliado a la onda
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acustica puede ser tan intenso como el ocasionado por una
onda elastica en un cristal aislante en el que no hay
portaderes libres. Por estos motlivos, 1los fendmenos
piezoeléctricos estan asociados a materiales aislantes o de
alta resistividad eléctrica. Por tanto, el hecanismo de
acoplamiento piezdéléctrico Jjuega un papel lmportante en la
generaclidén de la seffal acustica en GaAs SI, mientras que en
GaAs: Te la contribucidén del acoplamlento plezoeléctrico a
la sefial EA es muy débii come demuestran las observaclones
que hemos llevado a cabo. Basandonos en estos razonamientcs
podemos explicar la diferencia de magnitud cbservada en la

intensidad de la sefial EA entre ambos tipos de muestras.

Por otra parte, hay que tener en cuenta el
acoplamiento debldo al potencial de deformacién del
cristal. Este tipo de acoplamlento aparece como
consecuencia de la estructura dé bandas del material, 1la
propagacién de una onda acustica conduce a una deformacién
del potencial cristalino. En el caso de ondas acistlicas con
una longitud de onda larga, el acoplamiento de la onda
elastica con los electrones del cristal es proporcional al
cuadrado del vector de onda k, esto es, proporcional al
cuadrado de la frecuencia (k « w para k pequefic) y a la

magnitud de 1la constante del potencial de deformacién
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(131), mientras que el acoplamiento plezoeléctrico depende
linealmente de la frecuencia (132). En consecuenclia, la
distinta dependencia c¢on la frecuencla se manifiesta en
.que el acoplamientc debido al potencial de deformacién sea
mas débil que el acoplamiento pilezoeléctrico (133). Esto
soporta el hecho experimental observado de que los niveles
de la intensidad EA en‘GaAs:Te son mas bajos que en GaAs
SI, ya que en el primero la sefial EA provendrd del
mecanismo de generacldén mediante exceso de portadores y en

el segundo predomina el acoplamiento plezoeléctrico.

Como ya hemos mencionado en el capitulo II Stearns y
Kino (46) han evaluado la magnitud de la deformacién
elastica induclda en siliclo a través del potencial de
deformacién al varlar periédicamente la densidad de
portadores en- exceso mediante experimentos de fotoacustica,
encontrando que la magnitud de la deformacién encontrada
debida a los portadores es mayor que la causada por el

acoplamiento térmico.

De todo lo anterlormente expuesto, de acuerde con
las teorias que describen las 1interacciones entre ondas
eldsticas y portadores en un semiconductor y basandonos en

los niveles de intensldad EA observados en nuestras
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muestras de GaAs (GaAs:Te y GaAs SI sin dopar y dopado con
Cr) podemos conclulr 1lo siguienter en cuanto a los
mecanlsmos de generacién de la sefial EA en semiconductores
como el GaAs:

i) El mecanismo de acoplamiento termoacistico no es
relevante en la generaclén de la seflal EA en GaAs, aunque
no se puede descartar una contribucién en el caso del GaAs
muy dopado con Te.

11} Los mecanismos de exceso de portadores y
acoplamiento piezoeléctrico son los que dan 1lugar a las
principales contribuciones de la sefial EA. La distribucién
de portadores en el semiconductor apantalla el efecto
plezoeléctrico en el caso del GaAs:Te quedande el
acoplamiento por exceso de portadores, a pesar de ser el
GaAs un semiconductor piezoeléctrico, mientras que en Gaas
SI el acoplamliento plezoeléctrico da origen a la

contribucién principal en la sefial EA detectada.

Una vez dlscutidos los grados de intervencién de los
distintos mecanlsmos posibles de acoplamiento, pasamos a
estudiar cémo intervienen los defectos existentes en el

material en la formacién del contraste en las imdgenes EA.
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En el caso de Iimpurezas que dan lugar a centros
profundes en el ancho de banda prohiblda, como el Cr en el
GaAs, se suele producir un fuerte acoplamiento de dichos
niveles con la red (134). Esto conduce a una fuerte emisién
de fonones en los procesos de recombinacién, lo que origina
un ensanchamiento en el espectro de las energias de los
fotones que aumenta con la temperatura (29). En GaAs:Cr, 1la
linea observada en 0.84 eV en PL es muy estrecha y se
corresponde con una transicién radiativa directa en la que
no intervienen los fonones de la red (119). En GaAs SI sin
dopar, el defecto ELZ ocasiona un nlvel profundec en el
intervalo de banda prohibida y es responsable de la banda
de emisién de PL centrada en 0.68 eV que es de tipo
gaussiano. La forma de esta banda ha sido estudiada por
Tajima (135) por medio del modelo de la coordenada de
configuracién comprobandc el acoplamiento con los fonones.
Bresse y col (107) observan un aumento de la emisién de CL
asoclada a recombinaciones en las que intervienen centros
profundos y lo correlaciona con ellaumento de la sefial EA.
Todas estas observaclones implican que existe una relacién
entre las probabllidades de recombinacién de los portaderes

en los distintos niveles del ancho de banda y la sefial EA.
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Nuestros resultados de CL y MEAB nos pueden ayudar a
explicar los procesos de recombinacién que tienen lugar al
inyectar electrones en el GaAs y su Iinfluencia en 1la
generacién de 1la seflal actstica. Hemos visto que al
aparicién de niveles profundos en el intervalo de energia
prohlibida puede conducir a la disminuclién de 1la CL
fundamental tanto por medic de transiclones radiativas como
no radiativas entre niveles profundos y borde de banda. En
el caso del GaAs SI sin dopar, los centros competitivos con
la emisién fundamental se encuentran en el interlor de las
celdas y por tanto las paredes de las dislocaclones se
observan brillantes en las imagenes de CL,wﬁientras que en
GaAs:Cr es més bien en las paredes o en terne a ellas dopde
se encuentran los centros que inhiben la emisién
fundamental. Por otra parte en GaAs sin dopar, existe otro
centro profundo asociado al defecto native EL2 que si da

~lugar a trénsiciones radiativas y que se encuentra
distribuido en las paredes de las celdas. En cuanto a las
imdgenes EA de GaAs sln dopar y GaAs:Cr, la apariencia de
la estructura de celdas es diferente, por tanto la
presencla de distintos centros profundqé radlativos y no
radiativos en unc y otro tipo de GaAs SI repercute en el
contraste observado en las imdgenes EA. Bohm y Fischer (65)

revisan los posibles mecanismos responsables de la
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disminuclién de PL observada en las dislocaclones en GaAs y
sugieren que lo que ocurre es una reduccién del tiempo de
recombinacién no radliativa de los ©portadores. Dichos
mecanismos son los sigulientes: interaccién del potencial de
deformacién, efecto plezoeléctrico, fendémenos Auger vy
emisién multiple de fonones. Analicemos, pues, cada uno de
ellos.

Celll y col (136f han calculado la influencia del
campo de tenslones mecanlcas alrededor de las disglocaclones
en la estructura de bandas a través de la interacclén del
potenclal de deformaclén en Ge, encontrande un nivel
Inducido por las dislocaciones 50 meV por debajo de la
banda de conduccién. En los espectros de CL no hemos
encontrade bandas de emislén posliblemente relacionadas con
estos niveles ni tampoco en (65) mediante PL. Por otra
parte, ya hemos explicado que en el GaAs, las dislocaciones
interaccionan con los defectos puntuales y las impurezas
originando niveles localizados en el intervalo de banda
prohiblida. Estos niveles no sélo pueden intervenir en
recombinaciones puramente no radiativas sino que también
pueden dar lugar a émisién de CL (por ejemplo la banda de

0.68 eV en GaAs SI sin dopar).
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El efecto plezoeléctrico implica un aumento en el
tiempo de recombinaciédn radiativa (disminucién de la CL
fundamental), ya que en un semiconductor plezoeléctrico, el
éampo de tensiones residuales provocado peor las
dislocaclones origina un campo eléctrico que separa las
cargas en el cristal y reduce as{ la probablllidad de

recomblnacién radiativa.

El efecto Auger y la emisién mialtiple de fonones
son tipos de recombinaclones lntrinsecamente no radiativas
que disminuyen el tiempo de recombinacién no radiativa y

efectivamente reducen al emisién fundamental de CL.

Entre los mecanismos que contribuyen al descenso de
la emisién de CL se encuentran, por tanto, los que
intervienen en la generaclén de 1la sefial EA en
semiconductores {(interaccién del potenclal de deformacién y
acoplamiento plezoeléctrico). Por 1lo que muestras que
presentén una eficiencia baja de CL, bien porque el tiempo
de recombinacién radiativa aumente o bien debido al
favorecimiento de procesos de recomblnacién no radiativa,
pueden presentar una Iintensidad elevada de sefial EA. Por
este motivo,_el GaAs SI origina una sefial EA con mas

intensidad que el GaAs:Te, mlentras que la emisién de CL es
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superior en éste ultimo.

A continuacién analizamos los perfiles obtenidos de
la seflal EA en GaAs sin dopar. Recordemos, segin lo
expuesto en el capitule anterior y la figura V-8, que 1los
perfiles son en forma de W en el caso de A(f) y A(2f) con
contacto y W y M para A(f) y A(2f) respectivamente, sin
contacto en la Intercara muestra-transductor. La sefial EA
en este ultimo caso presenta una componente EBIV deblda a
las zonas de carga espacial generadas por el haz de
electrones y la seflal electroacistica debida a 1la
plezoelectricidad del GaAs. La sefial EBIV estd diréctamente
relaclonada con la CL, en realldad dan lugar a los mismos
tipos de contraste (137,138) y sigue las mismas varlaciones
de intensidad a 1lo largo de la oblea que la CL (W)
(fig.v-5.a). Por tanto en el caso de no haber aislamiento
eléctrico entre la muestra y el transductor, la
contribucién EBIV domina y se observa el perfil de W. En
A(2f) la componente EBIV es eliminada ya que es lineal y la
sefial EA obtenlda puede ser debida a un acoplamlento
electrostrictivoe y/o provocada por Iirregularidades en las
propiedades de transporte. El perfil de A(2f) es inverso al
perfil de las dis;ocaciones y sigue las variaclones del

tamafic de las celdas en GaAs sin dopar (fig.vV-6.2), es
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decir proviene de regiones con menor densidad de
dislocaciones. Por tanto, no se puede descartar la
posibilidad de 1la existencia de .diferentes campos
eléctricos que acompafian la deforﬁacién eldstica en las
paredes de las dlslocaciones y en 1las celdas, como .
consecuencia de un apantallamiento electrostatico. Es
posible que sean m&s bien las fuerzas de largo alcance de
que hemos hablado en el apartadoe anterior para explicar la
formaclén del defecto ELZ2 las que provequen el contraste en
las imAgenes EA de las muestras SI en lugar de las proplas
dislocacliones. Por tanto, 1los cambios produclidos en el
cristal como consecuencia de la configuracién de las
dislocaclones en celdas son los responsables del contraste

en las imigenes EA.

En el origen de la sefial EA lineal en GaAs SI,
podemos por tanto conclulr que el mecanlismo principal de
generacién es el acoplamiento piezoeléctrico. Las paredes
de las celdas en las que se encuentran las dislocaciones
actlan como barreras de potencial a modo de subfronteras de
granc en cuanhto que son zonas de acumulacién de cargas
eléctricas. Las varlaclones 1locales de 1las tensiones-
mecdnicas resliduales en el GaAs dan lugar al .contraste en

las imagenes EA a través del acoplamiento plezoeléctrico.

184



Dobrilla y Blakemore (139} han obtenido mediante medidas
opticas la distribucién de las tensiones residuales en
obleas de GaAs crecidas medlante la técnica LEC observando
una simetria cuaternaria. En GaAs SI sin dopar el tipo de
contraste EA es opuesto al de CL y las paredes oscuras en
las 1imidgenes EA indican las 2zonas que dan lugar a una
disminucién de las recombinaclones radiativas (fig.V-7). En
el caso del GaAs:Cr, la presencia del cromo alrededor de
las dislocaciones hace que las variacliones en las tensiones
mecéﬁicas sean mas acusadas. El radloe iénico del cromo es
menor que los radios atdémicos del Ga y del As lo que
provoca una deformaclén de la red cristalina. Por otra
parte, como ya se ha descrito, los metales de transicién
pueden encentrarse en distintos estados de carga en el GaAs

(Cra‘,Cr2+)

con lo que se producen varlaciones en las
propiedades electrénicas del material. Los efectos
.electrénicos I1nduclidos por estas impurezas pueden influir
de modo significativo en las constantes elasticas del
material a través del potencial de deformacién (3) y pueden
ser superlores a los efectos proplos de 1la relajacibn
elastica provocada por la incorporaciéﬂ de lmpurezas. En
las 1mAgenes EA lineales de GaAs:Cr se resuelve una

estructura mas compleja de pequefios puntos en las paredes

que en GaAs no dopado (fig.V-9), probablemente debido a
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cambios en el campo de tensiones origlnados por la
presencia del cromo junto a las dislocaciones. Al aumentar
la corriente del haz de electrones, el contraste de las
imdgenes EA es mucho mas fuerte (fig.V-~10) observando de
forma muy definida las fronteras de las celdas de
dislocaciones, demostrando asi 1la sensibilidad de 1la
técnica MEAB para detectar 1los campos de deformacidn
ocasionados por la asoclacién de las dislocaciones. En el
apartado anterior hemos sﬁgerido la presencia de fuerzas de
interaccién de largo alcance entre las p#redes y el
interior de las celdas de las dislocaclones, pues blen, el
contraste - que aparece en las imidgenes EA presenta
precisamente en las fronteras de las celdas un contraste
muy acusado que podemos interpretar como la manifestacién
de dichas Interacciones entre paredes y celdas como
consecuencia de la asociaclén de las dislocaciones formando

la estructura celular.

Las imAdgenes no lineales, tanto en GaAs no dopado
como en GaAs:Cr no presentan el contraste tan brusco de las
imadgenes lineales. EI1 ocorigen de la sefial no lineal es
debido al mecanismo de exceso de portadores que es
intrinsecamente no lineal. Sin embargo, en GaAs no dopado,

las imagenes EA, A(2f) (fig.V-7)}, presentan un aspecto muy

186



ruidoso y un nivel de intensidad bajo, lo que parece’
indicar que la sefial sea un arménico de la A(f) y no aflade
ningin mecanismo nueve de generacién. El1 contraste es
ademds del mismo tipo que el de la imagen 1lineal. En
GaAs:Cr, las lmagenes no llneales no presentan el mismo
aspecto que A(f), en cambio son muy similares a las
imAgenes de CL (fig.Vv-10). Esto indica que efectivamente el
acoplamiento electrostrictivo o de exceso de portadores

interviene también en la generacién de la sefial EA, A(2f).

La distinta dependenclia observada de la intensidad
de la sefial EA con la frecuencla en el caso de que la
intercara muestra-transductor no esté conectada a tierra en
muestras de GaAs:Te y GaAs S1 puede ser debida al origen
diferente de ambas sefiales EA. La deﬁendencia f! observada
en GaAs:Te correspoﬁde, en un mnodelo sencille, a la
respuesta del sistema muestra-transductor cuando se le
aplica una fuente de corriente oscllante, simulando el
sistema a una asoclacién de resistencia y capacitancia en
paralelo. La curva resultante se muestra en la fig.III-13
mediante la linea de puntos. En el casc del GaAs SI, la
alta resistividad eléctrica del mismo hace que el sistema
sea mas complejo y el ajuste a una dependencla del tipo £

no sea adecuada, la sefial EA decrece mas bien segin una
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funcién exponencial exp(-af). Seria necesario un desarrollo
matemdtico de la teoria que explicara la dependencia
observada con 1la frecuencia de la seﬁgl EA en 1la
investigacién de los mecanismos de generaclén involucrados

en el origen de la sefial electroacustica.
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VIiI. CONCLUSIONES
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Los estudios reaiizadoé sobre el GaAs presentados
en esta Memoria aportan informacidén acerca de la
naturaleza de defectos (dislocaclones y defectos
_puntuales) .en obleas de GaAs semiconductor y GaAs
semiaislante. Se ha prestado atencién tanto a la
distribucién a escala microscépica como al estudio de la
uniformidad de las obleas de GaAs crecidas mediante la
técnica LEC. E]l empleo de .1a CL y la MEAB de forma
combinada nos ha permitido analizar en qué casos resulta
mas adecuada la utilizacién de una u otra técnica para la
caracterizacién del material concreto objeto de estudio.
Se han obtenido resultados nuevos tanto acerca de las
posibilidades de aplicacién .de estas técnlcas a los
semiconductores I1I-V como sobre la caracterizaciédn de las
obleas menciocnadas de GaAs. A continuacién presentamos de
forma esquemdtica las principales conclusiones obtenidas

en este trabajo:

i) En las muestras de GaAs:Te hemos obtenido
diferentes formas de contraste de CL dependiendo de la
concentracién del dopante. Para concentraciones bajas de
Te aparecen estrias de dopado superpuestas al contraste
ocasionado por las dislocaciones. Al Incrementar Ila

concentracién de Te se observa un contraste de pequefios
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puntos oscuros en el fondo de las imagenes de CL que no
esta asociado con los puntos de emergencia de las

dislocaciones sino mds bien a precipitados del dopante.

11) En los espectros de CL realizades a baja
temperatura en éaAs:Te aparece Junto con la banda de
emisién fundamental una banda ancha infrarroja centrada en
torno a 1.2 eV {1 um) asoclada a centros profundos en los
que interviene el dopante y de caracter competitivo con la
emisidén fundamental. Se han propuesto como responsables de
dichos centros los complejos de tipo TeAs-VGa.

i1i) Hemos observado variaciones en el maximo de la
banda IR con la concentracién de impurezas en GaAs:Te.
Estas variaciones Jjunto con los distintos contrastes en
las imédgenes de CL segin la concentracién de Te pueden ser
originados por la formacién de distintos complejos como
resultado de 1la interaccién del dopante con defectos
puntuales existentes en el GaAs, tales como TeAs-VGa o la_
asociacién de Te con dos vacantes TeMVGGVJ\B propuesto

para GaAs con una concentracién alta de Te,

iv) La espectroscopia de aniquilacién de positrones

nos ha permitlide detectar 1la presencia de defectos tipo
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vacante en GaAs:fe al ;btener un tlempo de vida de los
positrones (239 ps) superior al estimado para el material
libre de defectos. Los centros responsables de 1la
aniquilacién de los positrones pueden ser vacantes de As o
comple jos vacante-impureza. Sin embargo, no ha sido
posible detectar variaciones a lo largo de la oblea de la
distribucién de dichos defectos medlante 1la EAP
probablemente debido a que dichas varlaciones de una
muestira a otra no son apreciables dentro de la rescluclén

de la técnica.

v]) La distribucién espacial de los complejos
vacante-ilmpureza a éscala microscépica ha sido observada
en las lmigenes de CL realizadas con la banda de emisidén
IR. Se detecta un aumento de la emisidén IR en el nucleo de
las dislocaciones, mientras que la emisién fundamental
decrece en el Interior de las mismas. Por tanto, los
comple jos vacante-impureza se encuentran distribuidos en
el nuacleo de las dislocaclones y no en zonas alejadas de
las mismas donde aparecen los pequefios puntos oscuros en
en la imagen de CL fundamental de las muestras de GaAs:Te

mas dopadas.
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vi} La no homogéneidad de las obleas de GaAs:Te ha
sido puesta de manifiesto a través de los perfiles de las
distintas bandas de emisidén a lo largo de la oblea. La
distribucibn de dislocaclcnes presenta una forma de W, que
no se corresponde completamente con el de la emisién
fundamental que varia como una U a lo largo de la oblea.
La emisién IR presenta un perfil opuesto al de la CL
fundamental, lo que inﬁica que los comple jos
vacante~impureza son los responsables de la inhibicién de

la luminiscencia en el nicleo de las dislocaciones.

vii) La luminiscencla en GaAs SI presenta grandes
inhomogeneidades a nivel local como consecuencia de 1la
estructura de celdas que forman las dlslocaciones. Hemos
observado diferentes formas de contraste en muestras sin
dopar (paredes brillantes) y en muestras dopadas con cromo
(paredes oscuras) ocasionadas por una distribucién
espaciai diferente de 1los centros competitivos con la
emisién fundamental. En GaAs SI sin dopar son las vacantes
de Ga los centros propuestos como responsables de la
disminucién de la CL distribuidos en el interior de las
celdas de dislocaciones,_mientras que en GaAs:Cr, es el
crome el responsable de la inhibicién de la CL y se

encuentra distribuido en las paredes de las dislocaciones.
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viil) Se ha puesto de manifiesto que el grado de
intervencién de los distintos mecanismos en la generacidén
de la sefial electroacistica (EA) en GaAs depende de la
resistividad eléctrica del material, encontrando éue el
acoplamiento piezoeléctrico es el principal responsable de
la sefial FA en el caso del GaAs SI. Esto explica el
contraste observade en las imagenes EA en este material.
La sefial EA aumenta con la concentraclidén de Cr en el Gais
Jjunto con la aparicién de nuevas formas de contraste en
las imagenes EA que pueden estar provocadas por las
modificacliones del campo de tensiones mepénicas asocladas
a las dislocaciones al Introducir crome en el GaAs. Por
otra parte, las fuerzas de atraccidon entre el defecto
nativo EL2 y las dislocaciones en GaAs SI no dopado pueden
ser las responsables del contraste observado en las
imadgenes EA en este materlal a través del mecanismo de

acoplamiento piezoeléctirico.

ix) Hemos observado un aumento de la intensidad de
la sefial EA con la concentracién de impurezas en GaAs:Te.
Sin embargo, en las lmidgenes EA no se detectan las
dislocaciones ni las estrias de dopado observadas en CL.

El aumento de la sefial EA puede estar relacionade con
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variaciones en la cogductividad térmica del GaAs al
incrementar la concentracién de lmpurezas. Por otra parte,
el campo piezoeléctrico asociado a dislocaciones aisladas
es de corto alcance por lo que no es observable en la
MEAB, y los posibles efectos piezoeléctricos inducidos por
el campo de deformacién de las dislocaciones en GaAs:Te se
ven apantallados por la distribucién de portadores del

semiconductior.

X) La aparicién de un contraste en las imdgenes no
lineales en GaAs:(Cr similar al observado en CL nos conduce
a sugerir que el mecanismo de acoblamiento por exceso de
portaderes interviene de forma significativa en la

generaclén de la sefial EA.

x1) La no uniformidad de las obleas .de GaAs se
] pueden evaluar también mediante la técnica MEAB como
ponen de maniflesto nuestras observaciones. Las seflales
lineal y no lineal a lo largo de la oblea experimentan una
variacién en forma de W y M respectivamente en GaAs sin
dopar cuando la intercara muestra-transductor neo esta
conectada a tierra. La sefial A(2f) aumenta en el interior
de las celdas de las dislocaciones ya que presenta el

mismo perfil que el tamafio medio de las celdas observadas
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en CL en GaAs sin dopar y que la intensidad de CL
fundamental en GaAs:Cr. Por tanto, se ha puesto de
manifiesto que los mecanismos que favorecen un aumento de
la sefial EA son asimismo responsables de una disminucién
de la luminiscencia. Sin embargo, no siempre las lmagenes
de CL y EA son opuestas. La técnica de MEAB resulta pues,
adecuada para la observacién y estudio de semiconductores
con una eflciencia baja de CL y en particular @til en la

investigacién de material semiaislante.
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