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RESUMEN. Se reportan los resultados de la observacién directa mediante microscopia electrénica
de barrido (SEM) de los espesores de capas nanométricas en heteroestructuras multicapas de
GaAs-Al;Ga;_, As. Las heteroestructuras crecidas sobre sustratos de GaAs, usando el método de
epitaxia en fase liquida, contienen capas epitaxiales con diferentes contenidos de Al y distintos
espesores. Ya que éstos estan por debajo de la resolucién de un microscopio 6ptico, se prepararon
dichas heteroestructuras para su observaciéon por SEM. El método consiste en la preparacién
de un canto recién clivado atacado selectivamente y la observacién de un segundo canto clivado
posteriormente en la direccién transversal al primero. Mediante este procedimiento se lograron
medir capas del orden de 50 nm.

ABSTRACT. Nanometric layers on GaAs-Al,Ga;_,As heterostructures, was observed using scan-
ning electron microscopy (SEM). Multi-layer heterostructures of GaAs-Al,Ga;_.As deposited on
GaAs substrate were grown by liquid phase epitaxy with different Al contents, and thicknesses of
each layer. Since the measurement of the thickness layers is not possible by optical microscopy, the
samples have to be specially prepared to be analyzed by SEM. The method consists in observing a
selectively etched fresh cleaved facet. After etching a new cleaved surface is made on the perpen-
dicular direction of the first one. The layer thickness is then obtained by measuring the step relief
on this new surface produced by the etching solution and the cleavage. As a result thicknesses as
thin as 50 nm have been measured.
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1. INTRODUCCION

El campo de aplicaciones de las heteroestructuras de GaAs-Al;Ga;-;As en la optoe-
lectrénica moderna es muy amplio. Con base en éstas se hacen fotodiodos, diodos emisores
de luz, celdas solares y ldseres semiconductores, entre otros dispositivos [1,2]. La mayoria
de los pardmetros de estos dispositivos dependen directamente de los espesores de las capas
en las heteroestructuras obtenidas. De este hecho resulta que la medicion del espesor
y su consecuente control sea extremadamente importante. En la actualidad existe una
tendencia en disminuir los espesores de las capas que constituyen la heteroestructura, en
particular el de la capa activa, con el objeto de mejorar el funcionamento de dispositivos
emisores de luz, tales como ldseres y LED’s. Esta disminucién lleva, en primer lugar, a
la obtencién de bajas corrientes de umbral, que es una de las caracteristicas mds impor-
tantes del dispositivo, la cual garantiza entre otras cosas un mayor tiempo de servicio [3].
Ademds, en los ldseres, bajas corrientes de umbral permiten disminuir las exigencias sobre
los problemas de soldadura y montaje. Por otro lado, cuando los espesores de las capas
activas de los dispositivos son comparables con la longitud de onda del electrén en el
cristal (50 nm para el GaAs) pueden presentarse efectos cudnticos [4]. Nuestro interés en
las heteroestructuras obtenidas es el estudio de estos efectos.

Para la medicién de los espesores en las estructuras con multicapas se emplean muchos
métodos, tanto directos [5,6] como indirectos [7,8]. Los métodos directos, que casi siempre
son destructivos, en muchos casos tienen como base el uso de microscopia electrénica tanto
de transmisién (TEM) como de barrido (SEM).

Aqui presentamos un método de observacién directa de capas nanométricas de hete-
roestructuras mediante microscopia electrénica de barrido. Este método se basa en una
preparacién adecuada de la muestra, para crear en ella un perfil geométrico que facilite
la observacién mediante SEM.

2. OBTENCION Y PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Las heteroestructuras con capas miltiples a base de Al,Ga,_;As-GaAs fueron obtenidas
por epitaxia en fase liquida a bajas temperaturas [9] en el Centro de Investigacién en
Dispositivos Semiconductores de la BUAP. Las estructuras obtenidas fueron hechas con
el fin de estudiar fotoluminiscencia en pozos cudnticos. Es por esto que la determinacién
precisa de los espesores de las capas activas es de gran importancia para nosotros.
Todas las estructuras estudiadas fueron crecidas sobre sustratos de GaAs tipo n con
concentracién de portadores de 107 cm™3; orientados en el plano (100). Una estructura
tipica para el estudio de fotoluminiscencia consiste de 3 capas monocristalinas. Primero
se crece una capa de Alg7Gag 3As con un espesor de aproximadamente 1 um. La segunda
capa fue la capa activa de Alp)GaggAs con un espesor menor que 0.1 pm. La medicién
precisa de este espesor es el objetivo principal de este trabajo. La tercera y iiltima capa fue
Alp 7Gag 3As con un espesor entre 0.6 y 0.1 um. Ninguna de estas capas fue especialmente
impurificada. También fueron observadas estructuras mas complejas de 6 capas epitaxia-
les, que forman ldseres semiconductores, obtenidas con el mismo método de crecimento;
los detalles de su obtencién se reportan en la Ref. [10]. El método de medicién de los
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FIGURA 1. Estructura laser PR-265 clivada y atacada: a) Vista general del perfil creado por el
ataque, b) Acercamiento a la regidn de las capas epitaxiales.

espesores que estamos presentando aqui, fue aplicado para determinar los espesores de
esta estructura (véase Fig. 1).

3. METODOLOGIA

La observacién directa mediante SEM de un canto de la estructura recién clivado, que
para nuestro sustrato, orientado en el plano cristalino (100), va a corresponder al plano
(011) de la estructura, es un método directo y relativamente rdpido. Si esta observacion se
lleva a cabo en el régimen de los electrones secundarios, es posible distinguir y determinar
los espesores de las capas anchas de Al;Ga;_,As, puesto que se observa el contraste
debido a las distintas eficiencias de emisién en las distintas capas. Por ejemplo, podemos
ver este efecto en la Fig. 1. Lamentablemente las capas finas, con espesores menores que
~ 0.2 um, ya no se distinguen en este régimen. Si ahora se forma un perfil geométrico
con estas dimensiones (0.2 pm), o incluso menores, éste serd perfectamente detectable. El
perfil creado en el canto de la estructura puede aumentar la resolucion de la medicién de
los espesores. A fin de conseguir una deteccién aiin mejor se realiza un segundo clivaje en
la direccién perpendicular al primero, es decir, en el plano cristalino (011).

Por otro lado, nuestras heteroestructuras estin formadas de distintos materiales y es
por lo tanto posible encontrar un atacante quimico selectivo adecuado. Esto significa que
en nuestro caso la velocidad de ataque de la solucién debe ser funcién del contenido
de Al, y puesto que las diferentes capas contienen cantidades diferentes de Al, entonces
se producird un perfil geométrico cuando el canto de la heteroestructura se exponga al
atacante. Ademads, el atacante apropiado debe ser lo bastante selectivo a fin de evitar
errores en la determinacion de los espesores. La selectividad del atacante se puede juzgar
por lo abrupto del perfil formado, es decir, los dngulos deben acercarse a angulos rectos. De
este modo el método que aqui se presenta para el estudio en SEM de las estructuras antes
mencionadas consiste en un ataque selectivo del canto transversal al plano de crecimiento
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de las estructuras. La solucidén que se utilizé fue
100 H20 + 20 HgOz + 2z NH4OH,

donde z se varié en el intervalo de 1 a 8, buscando la adecuada selectividad y rapidez
del atacante para conseguir de este modo una mejor resolucién. Los mejores resultados
fueron obtenidos para el caso cuando z = 4. Asimismo se vari6 el tiempo de ataque de 5 a
20 seg. El tiempo 6ptimo, o sea el tiempo que mejor resolucion dié, resulté ser de 15 seg.
La solucién que empleamos tiene una mayor velocidad de accién mientras menor sea
el contenido de Al en la capa, de este modo las capas de GaAs se atacan, mientras que
otras, con alto contenido de Al, quedan prdacticamente intactas. Si el tiempo de ataque
es mayor que el dptimo, las capas que contienen Al pueden verse reducidas por el ataque
y como consecuencia se introducird un error sistematico en la medicién de los espesores.
Por otro lado, si el tiempo de ataque es menor que el 6ptimo, la devastacion de las capas
de GaAs en la heteroestructura no serd suficiente para formar un perfil adecuado.
Después de formar el perfil geométrico en un canto, la estructura se cliva nuevamente
en la direccion perpendicular al canto atacado. La calidad de este segundo clivado es muy
importante para la observacién de las capas y sélo es posible determinarla mediante la
observacién en SEM. A fin de conseguir una buena calidad de este clivado, el sustrato de
la estructura se redujo de los 450 um, que originalmente tenia a un espesor entre 100 y
200 pm por medio de pulimento mecdnico. Este nuevo canto con el relieve creado por el
ataque selectivo se observé en un microscopio electrénico de barrido, modelo JSM 5400 LV,
del Instituto de Fisica de la BUAP y se determinaron los espesores de las capas epitaxiales.
En la Fig. 1 podemos ver un ejemplo en el cual se efectuaron exitosamente ambos cortes.

4. RESULTADOS

En la Fig. 1a se muestra un claro ejemplo de los cortes efectuados para la observacién de
las capas en la heteroestructura PR-265. La superficie sombreada es el plano cristalino
(011), resultado del segundo corte. Las superficies claras representan, a la izquierda, una
metalizacién de oro en la superficie de la estructura, el plano (100); y, a la derecha, el
resultado de efectuar el primer corte en la direcciéon transversal al plano de crecimiento,
o sea plano cristalino (011), el cual fue atacado. En la parte inferior de la superficie
sombreada, cerca de la superficie metalizada, se observa claramentemente una franja
obscura que corresponde a las capas epitaxiales de Al;Ga;_;As con distinto contenido
de Al. Un acercamiento de esta region nos permite ver el caso de 4 capas epitaxiales
(Fig. 1b).

Como se buscaba que la solucién atacante tuviera un efecto en las capas finas y las
definiera mejor, se hicieron pruebas combinando la accién del ataque selectivo con el
ultrasonido. Como era de esperarse la resolucién en este caso se mejora, gracias a que los
perfiles creados son mds profundos. Desafortunadamente, este método tiene dos desventa-
jas. La primera consiste en que el ataque afecta fuertemente las capas que contienen Al;
este efecto indeseable lo determinamos al comparar las mediciones hechas en la misma
estructura preparada sin y con ultrasonido, encontrdndose un error sistemdiico en estas
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FIGURA 2. (a, b y ¢) Resultado de un ataque selectivo con ultrasonido, mostrando las desventajas
de su uso.

ultimas. La segunda desventaja consiste en el empeoramiento drastico de la calidad del
segundo clivado, el cual, como ya se destacd, es determinante para la clara observacién
de las estructuras. Este clivado se ve seriamente afectado en todas las muestras tratadas
con ultrasonido. La causa més probable de esto es, en nuestra opinién, la formacion
de microgrietas en el volumen de la estructura, que no son visibles en la superficie de
la misma. En las Figs. 2a, b y ¢ mostramos varios ejemplos de los cortes defectuosos
producto del previo tratamiento con ultrasonido. De esta forma los intentos de emplear
ultrasonido para mejorar la resolucién no dieron buenos resultados.

Por tltimo, presentamos varias fotografias de las estructuras en las cuales se midieron
los espesores de las capas, como ejemplos de la aplicacion exitosa del método.

La estructura PR-390, presentada en la Fig. 3a estd formada por 5 capas epitaxiales.
Los contrastes de las capas que se observan en la foto corresponden a distintos contenidos
de Al en ellas. En este caso el ataque selectivo nos permitié determinar los espesores de
las capas 1 y 3 (emisores)que en este caso eran de 0.8 y 0.6 um, respectivamente, asi como
también el espesor de tres capas situadas entre ellas (regién 2 de la Fig. 3a) que era de
0.15 pm. Cabe destacar que en este caso el ataque no reveld la capa activa, cuya presencia
fue determinada independientemente por fotoluminiscencia.
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FIGURA 3. Heteroestructuras medidas: a) PR-390, b) PR-389 y ¢) PR-265 (ver texto).

Para la estructura PR-389 presentada en la Fig. 3b los dos emisores (capas 1y 3) tienen
espesores de 1.3 y 1.0 um. Las tres capas intermedias (regién 2 de la Fig. 3b) tienen un
espesor de 0.5 pm. Como se puede observar en la foto, la capa activa en esta estructura
estd junto a la capa 1. En este caso, aunque el ataque dejé ver donde estd situada la capa
activa, no permitid, sin embargo, determinar su espesor.

La estructura PR-265 (Fig. 3c) presentada anteriormente en la Fig. 1, es una estructura
tipica de un ldser semiconductor. En ella se pudieron medir los espesores de los emisores
(capa 1y 5) siendo éstos de 1.8 y 1.0 um, respectivamente, asi como también las capas que
forman la zona de confinamiento de los fotones (capas 2 y 4) de 0.7 y 0.2 um y una capa
activa (capa 3) con un espesor de 0.14 ym. Ademds, se pudo determinar que el espesor
de la capa 6 (capa de contacto) es de 3 um (ver Fig. 1b). El ataque mas fuerte se produjo
en la zona activa, lo que permitiéo determinar con precision su espesor.

En las Figs. 4a y b se presentan las estructuras especialmente crecidas para el estudio
de fotoluminiscencia en las capas cudnticas. Estas estructuras consisten de dos capas
de Alp7GapsAs (capas 1 y 3), entre las cuales se encuentra una capa de Alp;GaggAs
(capa 2), cuyo espesor se varia de una estructura a otra. En la estructura representada
en la Fig. 4a, que corresponde a la estructura PR-399, se observan claramente los dos
emisores (capas 1 y 3) con los espesores de 0.7 y 0.6 um, respectivamente, y la capa activa



DETERMINACION DE ESPESORES DE CAPAS NANOMETRICAS. .. 303

B.5km 119342

FIGURA 4. Heteroestructuras para estudios de fotoluminiscencia.

(capa 2) con el espesor de 0.07 um. La estructura PR-401 representada en la Fig. 4b tiene
el primer emisor (capa 1) de 1.4 ym, una capa activa (capa 2) de 0.05 pm y un segundo
emisor (capa 3) de 0.15 um. Aunque el enfoque en este caso no es muy bueno, la Fig. 4b
nos permitié determinar el menor espesor que se logré observar; éste fue el de la capa
activa de esta estructura (0.05 pm).

5. CONCLUSIONES

Se desarrollé un procedimiento que permitié determinar con buena precision los espesores
en las heteroestructuras Al,Ga;_;As-GaAs con ayuda de la microscopia electrénica de
barrido. La preparacién de la muestra fue: Un clivado y un ataque selectivo a un canto de
la muestra con el fin de formar un perfil geométrico de la heteroestructura a observar, y
un clivado en la direccién perpendicular al primer clivado para que de este modo el perfil
quede lo mejor definido en la esquina que forman los dos cortes practicados. Se observaron
varias heteroestructuras hallindose los espesores de las distintas capas epitaxiales que las
forman.
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