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1. INTRODUCAO

A implantagfo idnica tem sido desenvolvida a partir da perspectiva de se tornar
um processo alternativo para dopagem de cristais semicondutores. Os processos
normalmente mais utilizados tém sido a dopagem durante a epitaxia e a difusdo. No
caso da epitaxia, camadas com a dopagem desejada sdo crescidas sobre um substrato,
durante o processo de difusdio, os dopantes s@io difundidos através da superficie do
semicondutor.

Pelas suas caracteristicas, descritas a seguir, o processo de implantagdo idnica
¢ basicamente independente dos limites de solubilidade quimica, e os atomos dopantes
seguem um perfil de concentragio que é geralmente dado por uma distribuigio
Gaussiana, com alcance projetado médio R, e desvio padrdo AR,

Em um processo de implantaggo iénica' Z, moléculas ou 4tomos sio ionizados,
acelerados em um campo eletrostatico e defletidos sobre um alvo (amostra). Um
sistema de implantagio consiste basicamente em uma variedade de fontes de ions,
meios para acelera-los a energias da ordem de alguns milhares de elétrons volt (keV)
até varios milhdes (MeV), e sistemas para purificagéo e varredura do feixe sobre a
amostra.

As fontes de ions geralmente consistem em compostos das espécies desejadas,
sendo que praticamente qualquer composto ionizavel pode ser usado. A ionizagdo é
feita através de uma descarga elétrica em vapor, por isso, fontes gasosas sdo mais
convenientes neste processo. Energia é fornecida ao feixe idnico, fazendo-o passar por
uma regido na qual um potencial acelerador ¢ estabelecido, e essa energia determina o
alcance projetado de um ion na amostra. O feixe € purificado utilizando-se técnicas de

separa¢do de massa, sendo a mais comum, a que utiliza um campo magnético como



analisador. Esta técnica tem um alto grau de refinamento, e confere uma grande
disting#o entre a implantagfo idnica e a difusdo, pois uma variedade de dopantes pode
ser utilizada em uma Unica maquina, totaimente livre de contaminag@o. A varredura do
feixe ¢é feita através da combinagdo de um sistema mecanico de fendas com um sistema
de deflexdio eletrostatico, € podem produzir uma cobertura homogénea sobre a
amostra.

Como vantagens da implantagéo pode-se enumerar:

Rapidez, homogeneidade e reprodutibilidade do processo;

Controle preciso do nimero de dopantes, através do controle da corrente do
feixe, e o grau de pureza;

Localizagdo do pico de concentragdo na profundidade desejada, variando-se a
energia do feixe, enquanto que na difusdo a maior concentragio € na regido
superficial;

Possibilidade de uso de uma grande variedade de mascaras para dopagem
seletiva, e finalmente, trata-se de um processo de ndo equilibrio, portanto a
concentragdo resultante ndo esta limitada por consideragdes termodindmicas, tais
como a solubilidade sélida.

A principal desvantagem, além do custo do equipamento, € a grande densidade
de defeitos produzidos devido as colisdes dos ions com a amostra. Um quadro
detalhado da natureza da produgdo destes defeitos ainda ndo foi estabelecido. A
compreensio dos processos fisicos durante a implantagio ¢ fundamental para a
aplicagio desta técnica, especialmente em compostos semicondutores do tipo III-V,
nos quais ocorre uma forte dependéncia dos pardmetros de implantagdo com os
defeitos resultantes. Neste caso, as condi¢des de recozimento e ativagdo elétrica dos
dopantes dependem fortemente da estrutura dos defeitos.

Através de técnicas de RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy),
apropriadas para o estudo de camadas amorfas, investigou-se o efeito da massa do ion
na produgdio de defeitos®, chegando-se & conclusdo de que, para um mesmo alcance
projetado dos ions no interior do cristal, o grau de desordem aumenta com o

incremento da massa do ion. Também foi estudado o efeito da temperatura do



substrato durante a implanta¢3o, na produggo de defeitos. Observou-se que amostras
mantidas a altas temperaturas (>100° C) durante a implantagdo possuiam melhores
propriedades elétricas.

Uma revisdo*” nos mecanismos de amorfizagio e recristalizagio em
compostos semicondutores do tipo III-V, foi feita com a ajuda de técnicas de
HRTEM/HRXTEM (HRTEM, High Resolution Transmission Electron
Microscopy/HRXTEM, High Resolution Cross-Section Transmission Electron
Microscopy) foram propostos modelos fenomenologicos para a transformagdo cristal-
amorfo e para a recristalizagio. Além disso, obteve-se uma melhor interpretacdo da
dependéncia linear da espessura da camada amorfa com o grau de desordem e
observou-se um periodo de incubagio na recristalizagio de semicondutores III-V.
Também foi mostrada a correlagdo entre fatores estruturais e elétricos e o efeito da
temperatura do substrato durante a implantagéo na produgdo de defeitos, confirmando
os resultados obtidos por técnicas de RBS*.

As técnicas que utilizam a difragéio de raios-X séio de grande importincia na
investigacio da qualidade de materiais em geral, particularmente em semicondutores,
que é o nosso caso. Com o desenvolvimento de difratdmetros de Raios-X de alta
resolugdo e refinados modelos tedricos, cinematico e dindmico, de difragéo, estas
técnicas alcancaram um grau de sofisticagdo que nos permitem caracterizar camadas
epitaxiais de espessura cada vez menor. As técnicas de difragdo de raios-X de alta
resolugiio tém sido usadas para a analise do descasamento do pardmetro de rede

camada/substrato®”’, sendo posivel determinar possiveis flutuagdes na composigdo de
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camadas ternarias e quaternarias.! Além disso, é possivel o estudo da
periodicidade de super-redes'”'® (SL) e pogos quénticos multiplos (MQW)", da
distribuic@o de defeitos em camadas epitaxiais'’, e também para a analise de amostras
submetidas a implantagfo i6nica'® .

Além de toda potencialidade das técnicas de difragdo de raios-X na
caracterizagio de materiais, uma razo adicional para a grande disseminag&o na sua
utilizac@io esta no fato de que as técnicas de andlise sdo ndo destrutivas e ndo exigem

qualquer tipo de preparagéo especial da amostra.



A utilizagdo de técnicas de difragdo de raios-X em amostras submetidas a
implantagfo idnica basicamente tém se limitado a utilizagdo das varreduras o (rocking-
curves). Entre os trabalhos realizados, o estudo da tensdo na rede cristalina do Silicio
implantado com ions de Boro'’, observou que o perfil da distribui¢do de tensdo €
essencialmente o mesmo da distribuigio dos ions, apds recozimento a laser. No
processo de implantagdo, com varias espécies de ions, em amostras de cristais de
GGG (granada), verificou-se que a distribuicdo de tensdio varia linearmente com a
dose'®, contrariamente ao observado no GaAs, onde uma forte ndio linearidade ¢é
observada para doses altas."

Também foi investigada a saturagdo da tensdo e o papel das colisdes nucleares
e eletrnicas na produgdo de defeitos® . Foi proposto um modelo para a amorfizago
do GaAs, baseado na relaxagéo da tensdo e colapso da rede cristalina, ap6s um valor
critico da densidade de defeitos”. Foram também desenvolvidos métodos
computacionais baseados na teoria dindmica de Raios-X, para simulagio dos
diagramas e obtengdo do perfil de tensdo e distribuicio de defeitos na amostra
submetida a implantagio.”

As varreduras ® basicamente revelam informac¢do uni ou bidimensional a
respeito da rede cristalina, desde que reflexdes simétricas ou assimétricas sejam
utilizadas, respectivamente. Novas técnicas baseadas na difragdo multipla de raios-X
(DM) mostram a possibilidade de obtengdo de informagdo tridimensional da rede e
grande sensibilidade na detec¢do de deformagGes na rede analisada que acarretam
mudancas de simetria, através de varreduras Renninger. Basicamente, o fendmeno da
difracdo multipla ocorre quando, para um unico feixe de raios-X incidente, obtém-se
duas ou mais familias de planos difratando simultaneamente em um monocristal.

O objetivo deste trabalho consiste na aplicagdo da difracdo multipla de raios-X,
no estudo de semicondutores, particularmente no GaAs, submetidos a implantagdo
iOnica, para investigagdo dos efeitos da energia e da dose (fluéncia) do processo de
implantag8o na rede das amostras. Desde que os efeitos da implantagdo devem estar
limitados & superficie das amostras, a existéncia de feixes de raios-X que difratam

paralelamente & essa superficie, e que estdo envolvidos em casos especiais de extrema



assimetria da DM, quando utilizados em geometrias apropriadas, possibilita a analise
da camada implantada e de possiveis defeitos superficiais nas amostras submetidas a

implantagéo.



2. DIFRACAO MULTIPLA DE RAIOS-X EM CRISTAIS QUASE
PERFEITOS

2.1 - A DIFRACAO MULTIPLA DE RAIOS-X

A difragio multipla® (DM) ocorre quando varios conjuntos de planos
atdmicos em um monocristal sdo simultaneamente colocados em condigdo de difratar
um unico feixe incidente.

Para se obter esse fendmeno de modo sistematico, escolhe-se uma familia de
planos normalmente paralelos a superficie da amostra (planos primarios) e os
alinhamos para obter um feixe difratado (feixe primario). Se girarmos a amostra em
torno da normal aos planos primarios, portanto normal a superficie e cuja rotagio
chamamos de ¢, os planos primarios continuam difratando e outros planos, inclinados
em relacdo a superficie, entram simultaneamente em condi¢do de difragio. Esses
planos sdo chamados de planos secundarios e os feixes por eles difratados, de feixes
secundarios.

A varredura obtida pelo monitoramento da intensidade do feixe primario
durante a rotagéo ¢ representa a varredura de DM chamada varredura Renninger® .

A interagfo entre esses varios feixes dentro do cristal acontece com
transferéncia de energia, permitida pelos chamados planos de acoplamento, o que
pode gerar um pico positivo> ou negativo®® na intensidade do feixe primario.

A figura 2.1 mostra a geometria para o caso de dois feixes (Bragg) da difracdo

de raios-X e a representag&o na esfera de Ewald, cujo raio € igual a 1/A, onde A é o



comprimento de onda da radiagio incidente. Também esta representada a rede
reciproca. Os vetores ko ¢ Go representam respectivamente a dirego do feixe
incidente e a normal aos planos primarios. O ponto (000) ¢ a origem da rede reciproca
e sempre esta sobre a esfera de Ewald. Quando o no (hkl) da rede toca a esfera,
estabelece-se a condigdo de difracdo dos planos (hkl), representado pelo vetor

primario Ge: (que € um vetor da rede reciproca).

Detector
Feixe
Incidente
Feixe Primdrio
n
]
=
Rede Reciproca
Esfera de Ewald

Figura 2.1 - Representaciio na esfera de Ewald, do caso de 2-feixes da difraciio
de Raios-X, com plano (hkl) difratando. Também esta representada a rede

reciproca.

A figura 2.2 mostra a geometria da difracdo multipla para o caso de 3 feixes
difratando simultaneamente, que é representado também na esfera de Ewald. Quando
a amostra sofre a rotagdo ¢ em torno da normal & superficie, o efeito obtido no espago
reciproco € equivalente ao conjunto de nos da rede girando em torno de Gg,, fazendo

com que alguns deles cruzem a esfera, estabelecendo assim, simultaneamente, outras



condi¢Bes de difragdo. Os pontos P, e P, sdo os pontos de entrada e saida dos nos
reciprocos na esfera de Ewald, Gy, representa a normal aos planos secundarios em
condigdo de difragiio e Gz; (=Go2-Ga1) que também é um vetor da rede reciproca, € a
normal aos planos de acoplamento, que sdo responsaveis pela interagdo entre o feixe

primario e os secundarios.

¢
Ceine Q :) Detector

Secundério

Feixe
Incidente

Feixe Primirio

Rede Reciproca

Esfera de Ewald

Figura 2.2 - Caso de 3-feixes da difracio miultipla de raios-X, representado na
esfera de Ewald. P. e P, representam o0s pontos de entrada e saida do né

reciproco na esfera, durante o giro em ¢.

Para que ocorra a difragdo, é necessario que a Lei de Bragg seja satisfeita por
cada conjunto de planos envolvidos, e a condigdo geométrica ¢ entdo dada pelas
seguintes expressoes:

lzo : éoa = _Ggi /12
- . - =2
ki (Go, —Goy) = —|G02 - Gonl /12



onde k; ¢ o vetor de onda da reflexio primaria.

Generalizando para o caso de difrag@o de N feixes, temos que, se os vetores de
onda k;, ks,...,kn.; sdo transmitidos através do cristal, temos o caso Laue de difragio.
Se pelo menos um dos N feixes for refletido, temos o caso Bragg. Quando todos os
feixes sdo do tipo Bragg e pelo menos um ¢é transmitido (Laue), temos o caso Bragg-
Laue. Também pode ocorrer o caso em que um dos feixes é difratado quase
paralelamente aos planos priméarios, em geral a superficie do cristal, sendo denominado
Bragg de superficie.

Quando a DM tipo Bragg de N feixes, envolver uma reflexdo Go do tipo
Bragg simétrica, os trés casos Bragg podem ser descritos pelas seguintes condi¢des:

G, G, >G2 /2
G; G, =G /2

~ 2
G; G, <G, /2
onde a igualdade é o caso Bragg de superficie, maior que ¢ menor que s3o os casos

Bragg-Bragg e Bragg-Laue respectivamente.
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2.2 - ANALISE DE VARREDURAS RENNINGER DE AMOSTRAS
IMPLANTADAS

Em 1964”7 foi apresentado um tratamento que permite o calculo das
intensidades multiplamente difratadas em um cristal, através de um sistema de
equagdes diferenciais acopladas, que foi aplicado a difrago de néutrons. Este sistema
foi reapresentado numa forma simplificada”, como uma unica equagdo diferencial,
aplicada a cada feixe envolvido no fendmeno de DM. Esta equagédo envolve a variagdo

(1345
1

da poténcia P; de um feixe “i”, que atravessa uma placa cristalina de espessura dx a

uma profundidade x, interagindo com outros feixes difratados “j”, sendo escrita como:

® P < (P P
el »

ig; i Yi Yi

onde p € o coeficiente de absorgdo,y; e v; sdo os cossenos diretores dos feixesi e j em
relagdo a normal a superfice da placa cristalina. Qj ¢ a refletividade efetiva do plano
(i-)).

Tendo em vista a complexidade da solugio exata, foi proposta®” uma solugio
aproximada, em série de Taylor em torno de x=0, e o termo geral desta série,
desenvolvido em 1974%, permitiu a aplicagdo de um método iterativo. O programa
MULTI?®, que simula com sucesso varreduras Renninger para o caso de néutrons, é
baseado nesse método. A implementagéo para os raios-X, o programa MULTX?! | tem
sido utilizada na simula¢o de varreduras Renninger em sistemas epitaxiais®> binarios
(GaAs/Si) e ternarios (InGaAs/GaAs), na investigagdo da influéncia da concentragio
de Al na varredura Renninger de camadas Ga;.Al.As sobre substratos de GaAs
(001)*, e na simulagdo de varreduras Renninger para heteroestruturas, com radiacdo
sincroton®. Deve-se notar também, que as varreduras Renninger em sistemas
epitaxiais mostraram-se de grande utilidade, pois permitem a detecgdo, dependendo
das camadas envolvidas, da DM hibrida®®, que sdo originadas da interagdo entre o

feixe incidente e as redes da camada e do substrato. S3o, portanto, reflexdes extras nas
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varreduras Renninger, que existem em fun¢do de uma interface camada/substrato, e
aparecem esquematizadas na figura 2.3, junto com os casos de DM normais
esperados. Quando as hibridas envolvem uma reflexdo secundaria de superficie, elas
tornam-se ainda mais importantes, na caracterizagio de sistemas heteroepitaxiais,
fornecendo varias propriedades estruturais desses sistemas.

Como um método alternativo de analise de varreduras Renninger, foi ento,
desenvolvido um programa®, que ajusta a posicdo e o perfil dos picos de DM
esperados, juntamente com os picos das reflexdes hibridas que aparecem
simultaneamente numa mesma varredura Renninger, em estruturas heteroepitaxiais.

A figura 2.4 mostra a representagdo planar do caso de 3-feixes da difragdo
multipla, com feixe secundario de superficie. O plano 01 é o plano primario, 02 e 21
sdo os planos secundarios de superficie e os planos de acoplamento, respectivamente.
Os vetores Gj; representam as reflexdes ij, que transferem energia do feixe i para o
feixe j. O feixe 0 é o feixe incidente, 1 é o feixe primario e 2 o secundario, gerados
pelas reflexdes 01 e 02, respectivamente. Os planos da reflexdo 01 e o feixe
secundario sdo paralelos a superficie do cristal. O perfil do pico de DM (intensidade
do feixe primario), é analisado em fungéo dos dngulos © (da Rocking-curve) e ¢ (giro

em torno de Gy;).
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cs sSC

Figura 2.3 - Representacio dos caminhos de DM envolvendo reflexdes
secundarias 02 e de acoplamento 21. a) substrato-substrato (SS), b) camada-
camada (CC), e as hibridas ¢) camada-substrato (CS) e d) substrato-camada
(SC).

Feixe O Feixe 1
(Incidente) (Primario)

“\ #

9 02 Ge éﬂ / ’

Feixe 2
(Secundario)

Figura 2.4 - Representacio planar da geometria envolvida na DM de 3-feixes,

com feixe secundario de superficie.
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Na condigéio de DM, os dngulos de Bragg das reflexdes primaria, secundarias e
de acoplamento, sdo dados por @ (0o1), 092 € 07, respectivamente. Para a simulagéio de
um pico de DM da varredura Renninger, assume-se que as desorientagdes dos blocos
mosaicos (pequenos blocos cristalinos que difratam de acordo com a teoria
cinematica) no cristal sdo descritas por uma distribuigio Gaussiana isotropica. O pico
de DM entdo é dado por:

(48,)" (48, (48, )’
2

Ppom =(Qpum —Qp e e +Qpe S (2)

sendo que Qpm € Qp sio as intensidades do pico do feixe primario na exata condicdo

dedifracio multipla e quando s6 os planos primarios estdo difratando,
respectivamente. AB; é o desvio angular da condi¢do de Bragg para a reflexdio com
vetor Gy, 1 € o desvio padrdo da distribuico Gaussiana (largura mosaico). O produto
das exponenciais determina, a menos de efeitos instrumentais, a posi¢do e o perfil do
pico de DM. A detectabilidade do pico depende da relagdo de intensidades entre Qpy
e Qp, sendo que os casos de difragio multipla nos quais a reflexdo primaria é proibida
pelo grupo espacial do cristal, ou tem fraca intensidade quando comparada com as das
reflex3es secundarias e de acoplamento, ou seja Qpy >> Qp, s30 0s mais apropriados.
No caso de amostras implantadas, pode-se considerar um sistema analogo aos
sistemas heteroepitaxiais, onde tem-se uma camada implantada, que na verdade é uma
regido da amostra com os ions implantados, e a matriz, que funciona, em principio,
como um substrato. Contribui¢Ses da camada implantada e da matriz, devem ocorrer
simultaneamente na mesma varredura Renninger, para a camada ou para a matriz,
permitindo assim, uma analise simultdnea de ambas as redes. Sendo assim, vamos
utilizar esse modelo simples para, pela primeira vez, analisar varreduras Renninger
obtidas de amostras implantadas, utilizando o programa acima mencionado que j4 foi

testado com sucesso em heteroestruturas.
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2.3 - O MODELO DE CRISTAL QUASE-PERFEITO E A VARREDURA 0:¢

Cristais idealmente imperfeitos sdo cristais formados por pequenas regides
perfeitas difratantes, que sdo ligeiramente desorientadas umas em relagdo as outras,
sendo esta desorientagdio descrita por uma distribuigdo estatistica (Gaussiana). Essas
regides, chamadas de blocos mosaicos, sdo pequenas o suficiente para que a extingdo
primaria seja desprezivel no seu interior. Chama-se extingdo primaria, a perda de
intensidade de um feixe de raios-X devido a produgd@o de um feixe difratado, dentro de
um bloco cristalino idealmente perfeito. Quando a absor¢do normal, i.e., a absorgéo
devido a ejegdio de fotoelétrons e espalhamento Compton, pode ser considerada
desprezivel, e se a distribuicdo da desorientacdo dos blocos permitir a difracdo a
profundidades diferentes, a intensidade do feixe difratado sofre o efeito da extingio
secundaria. Este efeito é a perda de intensidade devido ao espalhamento em blocos
mosaicos que estdo ao longo do caminho do feixe de raios-X, antes dele ser difratado
por um determinado bloco. Utiliza-se entdo a teoria cinematica de difragdo de raios-
X*7, no estudo de cristais imperfeitos, chamados mosaicos.

No fendmeno de difragio maltipla, a Equagéio de Transferéncia de Energia
(ETE) ¢ o nome dado a solugéo do sistema de equagdes representado em (1), no caso
de cristais mosaicos.

Quando um cristal apresenta perfei¢do cristalina a uma distancia grande o
suficiente para haver coeréncia entre a radiagdo incidente e a espalhada (extingdo
primaria), e se levarmos em consideracio a absor¢do normal, utiliza-se a teoria
dindmica de difragdio de raios-X, que é um tratamento da propaga¢dio de ondas
eletromagnéticas, na qual as equagdes de Maxwell sdo resolvidas para um meio
continuo e com constante dielétrica constante. A transferéncia de energia entre as
intensidades coerentes em fungdo da penetragdo é obtida neste caso, através das
38,39

equagdes de onda de Takagi-Taupin
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Entre os modelos descritos de cristal, o altamente perfeito e o idealmente
imperfeito, propds-se*’*' um modelo intermediario, o de cristal quase-perfeito, que
considera blocos mosaicos grandes o suficiente para permitir a extingdo primaria, mas
que a desorientagdio entre esses blocos, seja suficiente para minimizar os efeitos de
coeréncia entre os feixes por eles difratados. Como ha coexisténcia de intensidades
coerentes e incoerentes dentro do cristal, nenhum dos modelos descritos explica
satisfatoriamente a intensidade difratada.

A ocorréncia de extingdo secundaria e a distribuigdio de desorientagbes das
grandes regides perfeitas em direg3es diferentes da normal aos planos difratantes, néo
podem ser detectadas através de uma varredura o, devido ao seu carater
unidimensional. Sendo assim, a condi¢do de difragdo, simultaneamente satisfeita por
duas ou mais familias de planos atdmicos dentro da amostra, quando o feixe
secundario é de superficie, torna-se extremamente (til para se obter essas informagdes.

A figura 2.5 representa o processo transferéncia de energia entre os feixes
incidente, primério e secundario, para o modelo de cristal mosaico (a) e 0 modelo de
cristal quase-perfeito (b).

Um novo método desenvolvido para estudar a perfei¢do cristalina na superficie
de semicondutores, baseado no caso de 3-feixes da DM com feixe secundario de
superficie, e em fungdo do tamanho das regides perfeitas, possibilita a determinagio do
regime, cinematico (extingdo secundaria) ou dindmico (extingio primaria), em que se
da o processo de transferéncia de energia entre os feixes difratados. No caso de
cristais quase perfeitos, podemos obter informagdo a respeito da distribuicdo da
desorientagdo dos blocos cristalinos perfeitos, nas dire¢des perpendicular e paralela 4
superfice do cristal. O componente perpendicular da distribui¢do influi na largura do
pico de difragio na varredura ®, e o paralelo, relacionado & rotagdo das regides

perfeitas no plano da superficie do cristal, influi na varredura Renninger (¢).
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Feixe incidente Feixe primario

RSN

™ Feixe
secundario

Feixe incidente Feixe primario
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Feixe
secundario

. N\

Figura 2.5 - Processos de transferéncia de energia no fenomeno de DM, caso de

3-feixes de superficie, para os modelos de cristal: a) mosaico e b) quase-perfeito.
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Recentemente® | o efeito da difragio multipla em cristais quase-perfeitos, em
que a extingdo primaria dentro de uma regifio perfeita difratante é predominante, fig.
2.5b, foi considerado na expressdo do perfil do pico de DM, no caso de 3-feixes com
secundario de superficie, que pode ser escrita como:

A? A0y

2

Pop(®@,0)= (QBy ~QP)-¢ 27 +QP e ™ 3)

onde Qp; € Qp sdo as refletividades dos picos, na condigio de DM e quando s6 os
planos primarios (planos 01) estdo difratando, respectivamente. Estas refletividades
podem ser calculadas usando-se a teoria dindmica da difragéo de raios-X.

Cada regido perfeita determina um ponto T da rede reciproca na esfera de
Ewald, em que ocorre o maximo de difragio (condicdo de Bragg). Pelas
desorienta¢des das regides no cristal, tem-se um agregado de pontos T. Entdo, o
angulo A é o angulo entre o feixe incidente ¢ o maximo da distribuigdo de
desorientagGes, ou seja, o centro do agregado de pontos T. ABy; € o desvio angular da
condi¢do de Bragg da reflexdo 01 (=0) e n esta relacionado com o desvio padrdo da
distribui¢do Gaussiana das regides perfeitas..

Os perfis Pop(m,$) sdo analisados em um grafico tridimensional, com os
angulos ® e ¢ colocados em eixos ortogonais. Os perfis fornecem a intensidade do
feixe primario (feixe 1) obtido em varias varreduras Renninger (¢), que sdo feitas para
vérios valores de @, ou seja, temos uma varredura ®:¢. Deste modo podemos estudar
detalhadamente, ou melhor, mapear a condi¢do de DM para o caso de 3-feixes. Além
dos graficos tridimensionais, uma maior quantidade de informagio é extraida das
curvas de isointensidade no plano o x ¢*. A seguir, apresentamos como ilustrago
duas varreduras o:¢, para o caso de trés feixes 111+ 111=002, de um substrato de
GaAs (001), representadas pelas suas curvas de isointensidade. A figura 2.6a foi
obtida experimentalmente (a montagem utilizada sera detalhada no proximo capitulo).

A figura 2.6b através de simulag#o utilizando o modelo de cristal quase-perfeito.
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Figura 2.6 - Curvas de isointensidade para as varreduras o:9, amostra GaAs
(001), no caso de 3-feixes da difragio miltipla, 111+ 111=002. a) experimental (a
montagem utilizada serd descrita no capitulo seguinte) e b) simulado utilizando o

modelo de cristal quase-perfeito.
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As curvas de isointensidade nos informam sobre a perfei¢do cristalina do GaAs
perpendicularmente (FWHM em o) ou paralelamente (FWHM em ¢) a superficie da
amostra. Observa-se da figura, que a largura em ¢ maior do que a largura em o, indica
uma caracteristica importante dos semicondutores (grandes regides difratantes).

Esta nova técnica de analise de defeitos superficiais, sera utilizada neste
trabalho, pela primeira vez, aplicada ao estudo de amostras semicondutoras

submetidas a um processo de implantag@o idnica.
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3. PARTE EXPERIMENTAL

Neste capitulo, apresentamos as montagens experimentais, implementadas no
Laboratorio de Difragio de Raios-X(LDRX)/IFGW/UNICAMP, utilizadas na
realizacdo deste trabalho, assim como, a descrigido das amostras implantadas
utilizadas. Para a obtengdo das varreduras o, foi utilizado um sistema de duplo cristal,
implementado a partir de uma camara topografica de Lang, que teve sua versatilidade
aumentada através da automatizacio da rotagio do eixo do detector (eixo 20). Esta
montagem utiliza um feixe de Raios-X de um gerador microfoco, modelo Microflex,
da Rigaku, com dnodo de cobre, cujo tamanho de foco efetivo é de 50um x 50um. As
varreduras Renninger foram obtidas em um difratdmetro P4 da SIEMENS, que foi
adaptado para esse fim. Esse equipamento possibilita o alinhamento total da amostra,
de maneira completamente automatizada, porém, as diferentes divergéncias efetivas
horizontal e vertical do feixe de raios-X, ndo permitem a sua utilizaciio nas varreduras
@:¢. Estas varreduras, foram obtidas na montagem de DM implementada em um
difratdmetro de monocristais RIGAKU, que utiliza a outra janela do gerador

microfoco acima citado.
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3.1 - MONTAGENS EXPERIMENTAIS

3.1.1 - Sistema de Duplo Cristal Usando uma Camara de Lang

Descrevemos aqui o sistema de duplo cristal, automatizado, implementado no
LDRX" . Esse novo sistema, de alta versatilidade e alta resolugo, tem como base
uma cimara topografica de Lang comercial, fabricada pela Rigaku. A fig. 3.1 mostra a
montagem do difratdmetro, onde pode se observar a protegio de radiagio (1) que
envolve o suporte do monocromador, o colimador da cimara de Lang, com suporte de
fenda (2), um goniostato de circulo completo (3) para alinhamento da amostra, fixo na
mesa de translacdo da cimara e o detector de cintilagdo (4) também com suporte para
fendas, necessarias ao alinhamento da cdmara e das amostras. Em primeiro plano
aparece o sistema de engrenagens (5), projetado no LDRX, que permite o
acoplamento do motor com o eixo O (amostra) e 20 (detector). O monocromador
utilizado ¢ uma pastilha de GaAs (001) de boa perfei¢do cristalografica, que produz
um feixe monocromatizado, com divergéncia angular da ordem de 10 segundos de
arco. Cabe notar que a montagem permite a troca do monocromador, se o
experimento assim o exigir. O sistema de engrenagens foi projetado de modo que seja
possivel transmitir rota¢gdo com precisédo para a amostra no eixo 0 (varredura ®) ou
para o detector, varredura 20, ou ainda, o0 movimento acoplado da amostra e do
detector (varredura 6:20). A rotagdo do detector é realizada através do acoplamento
do sistema de engrenagens em uma fita dentada em forma circular, fixa na cdmara de

Lang.
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Com um motor de 7200 passos por volta, obtem-se varreduras no eixo 6 com
passo minimo da ordem de 0,1 segundos de arco, que resulta em uma varredura com
muito boa precisdo.

Os eixos para a amostra (0) e para o detector (20) foram automatizados
independentemente, e seus movimentos sdo controlados por um microcomputador
padrdo PC, através de uma interface® . Esta interface possui trés portas de entrada e
trés portas de saida de 8 bits, com as quais podemos fazer a leitura dos seis digitos da
contagem dos pulsos detectados, disparar e parar a contagem, e ainda, acionar o

motor de passo.

Figura 3.1 -Montagem do sistema de duplo cristal, que utiliza uma cimara

topografica de Lang
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Os testes para a calibragdo angular na varredura o do sistema de duplo cristal
foram realizados medindo-se a dispersio 80, cujo valor calculado é dado pelos
diagramas de Dumond® :

80 = ABY;"™ £ ABH*"
onde o sinal (+) aplica-se ao arranjo antiparalelo e o sinal () ao arranjo paralelo, e
A, ¢ a separagdo angular entre as linhas o e o, da radiag#o utilizada..

No arranjo antiparalelo, para reflexdo 004 do GaAs para o monocromador e
para a amostra, a dispersdo calculada é:

86 = 24005 = 0,185°(667")

E o valor obtido experimentalmente:

00ep= (671 £ 4)”

Para a calibragdo em arranjo paralelo, com reflexio 004 do monocromador de
GaAs, foi utilizada a reflex3o assimétrica 115 de uma amostra de GaAs (001). Os
valores calculado e medido para a dispersdio apresentam uma concordéncia bastante
boa:

86 = ABYY — A8} = 0,0503°(181")
80, = (1821 2)"

Para a calibragdo do aparelho agora implementado com a automatiza¢do do
eixo 26, utilizou-se uma partilha de GaAs crescida na diregio (001). Foi obtida uma
varredura 0:260 com radiagio de Cuk,, no intervalo angular que compreende as
reflexdes dos planos 002 (6=15,813°) e 004 (8=33,025°) obtendo-se portanto, a
separacdo angular A6 calculada entre os picos de 17,212°. A correspondente
separagio medida foi de AB., = 17,422°, (erro relativo de 1,2%). Este resultado, foi
utilizado para promover a corregio angular em 6, compensando-se no programa, o
erro de dimensionamento na confecgdo das engrenagens.

Para verificar a calibragido do novo eixo, foi feito uma varredura 6:20 para uma
amostra de MBANP, 2-(a-Metilbenzilamino)-Nitropiridina, de boa qualidade
cristalografica (FWHM = 180 segundos de arco), crescido pelo grupo do Prof. John
Sherwood, do Dept. Pure and Applied Chemistry da University of Strathclyde,
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Glasgow, Escocia. No intervalo de 26 medido entre 10 e 30 graus, foram observadas
as reflexdes 003, 004, 005 e 006, cujas diferengas angulares calculadas, quando
comparadas com as experimentais, indicaram uma diferenca relativa da ordem de
0,3%, que € um excelente resultado.

Como pode-se observar, o sistema agora implementado apresenta além de alta
resolucio em O, 26 e 0:20, uma alta versatilidade, pois permite a realizagdo de varias
experiéncias de difracio de Raios-X com monocristais, com os possiveis
engrenamentos dos eixos. Para varreduras o o sistema de duplo cristal ainda pode
trabalhar tanto na montagem paralela (+,-) como na antiparalela (+,+). Cabe ressaltar
que as modificagdes na cimara de Lang foram realizadas de modo a resguardar suas
caracteristicas originais.

Neste trabalho, as varreduras o foram obtidas para a reflexdo 004 das amostras
de GaAs, utilizando passos de 3 segundos de arco e tempo de contagem de 5

segundos.
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3.1.2 - Varredura Renninger

As varreduras Renninger foram realizadas no difratdmetro de monocristais P4
da Siemens, que sofreu algumas modificagdes para implementagéio da geometria de
difragdo multipla. A fig. 3.2 mostra um esquema da montagem com as modificagdes
efetuadas.

O gonidmetro foi adaptado em uma mesa rigida fora do difratémetro, para que
um tubo colimador de 175 cm fosse colocado na janela do tubo de raios-X (Cuk,) de
foco fino. O colimador possui suporte de fendas na extremidade, para fins de
divergéncia, e é selado com mylar para manter uma atmosfera de Hélio no seu
interior,. Obteve-se assim, com fenda circular de 0,5 mm, uma divergéncia de 150 seg.
de arco na horizontal ¢ 110 seg. de arco na vertical. Como a torre do tubo de raios-X
¢ fixa no gonidmetro, fomos obrigados a projetar e construir uma nova torre,
resguardando 0s movimentos necessarios ao seu alinhamento com relagéio ao
gonidmetro.Além disso, foi necessario modificar o software de controle do
goniémetro e aquisi¢cdo de dados, para o gerenciamento da varredura Renninger, que |
opera em um microcomputador padrio PC-AT, através da interface original do
aparelho.

As varreduras Renninger foram obtidas para as amostras de GaAs implantadas
usando a reflexdo 002 que é muito fraca para esta rede, pois é fungéo da diferenga dos
fatores de espalhamento atdmico dos atomos envolvidos. Foram utilizados passos de 9

segundos de arco e tempos de contagem fixo de 5 segundos em cada ponto.
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detector

¢ feixe

primario

Ralos-X X  feixe
——,m
colimador Amostra

Figura 3.2 - Esquema da montagem para obtencio de varreduras Renninger e

também das varreduras o:¢.
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3.1.3 - Varredura o:¢

As varreduras o:¢ foram obtidas em um difratdmetro de monocristais, com o
mesmo gerador Microflex da Rigaku, utilizado no sistema de duplo cristal, descrito
anteriormente. A montagem é semelhante a implementada no difratdmetro P4 da
Siemens mostrada na fig. 3.2, e inclui um tubo colimador de 115 cm, agora com baixo
véacuo no seu interior. Com fenda circular de 0,3 mm na saida do colimador, o sistema
apresenta as mesmas divergéncias horizontal e vertical de 63 seg. de arco, requisito
basico dessas varreduras.

A amostra é alinhada em um goniostato de circulo completo, de um
gonidmetro Rigaku, de forma que o caso de trés feixes de superficie 000 002 111da
DM, fique posicionado para a medida. A varredura ¢ ¢ feita através da adaptagio de
um motor de passo. A varredura ® também é governada por um motor de passo, que ¢
diretamente acoplado ao sistema de engrenamento de eixos do gonidmetro. A
interface de controle e aquisicdo de dados é a mesma utilizada no difratémetro de
monocristais, sendo implementado somente no software de controle, rotinas que
permitem a realizagio de varreduras acopladas ®:¢. As varreduras foram obtidas neste
sistema de baixa divergéncia e boa resolugio, utilizando passos em ¢ de 9 segundos de

arco, ¢ em @ de 18 segundos de arco, com tempo fixo de contagem de 5 segundos.
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3.2 - AMOSTRAS UTILIZADAS

Foram preparadas varias amostras de GaAs (001) implantadas com fons de
Se™, a varias energias e doses, a incidéncia normal. O termo dose estd sendo usado
neste trabalho em vez do termo correto que é a fluéncia (a dose esta relacionada
somente com os ions que sdo eletricamente ativados). A implantag8o foi realizada no
CCS(LED) - DEMIC/FEE/UNICAMP, em um implantador GA4204 da EATON,
EUA, (maximo 200 keV de tensdo de acelerag#o), utilizando-se uma fonte solida de

Se™. As amostras sdo identificadas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Identificaciio das amostras utilizadas

Amostra | Dose (ions/cm’) Energia (keV)
S10B 3x10™ 80
S09B 3x10™ 120
SOSB 3x10™ 160
S03B 1x10™ 80
S02B 6x10™ 80

S01 15x10™ 80
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo apresentamos os resultados obtidos das experiéncias realizadas
com as amostras de GaAs (001), submetidas & implanta¢io idnica*’ . Em primeiro
lugar, sdo apresentados resultados obtidos através das varreduras @ (rocking curves),
de alta resolugéo, realizadas no sistema de duplo cristal. A seguir, sio mostrados os
resultados das varreduras Renninger, obtidos através do programa de ajuste da
posigdo e perfil dos picos de DM. Finalmente, sdo apresentados os resultados com a
nova técnica, que utiliza a varredura ©:¢ para analise de defeitos na superficie de

semicondutores.
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4.1 - VARREDURA o

A fig. 4.1 mostra as varreduras o para uma pastilha de GaAs sem implantagio,
para fins de comparagio (GaAs substrato), e as varreduras para as amostras
implantadas com diferentes energias, mantendo-se a dose fixa em 3x10™ jons/cm?.
Para melhor visualizagéo dos resultados, eles aparecem deslocados na vertical. O pico
em o=0 corresponde 4 reflexdo do GaAs que ndo sofreu os efeitos da implantagdo,

denominado GaAs matriz.

$12 - substrato GaAs

S10B - 80 KeV
- S09B - 120 KeV

S08B - 160 KeV

GaAs - 3x10" Se'fem?

Intensidade (u. a.)
T -
(m/,
X)

Figura 4.1 - Varreduras ® para a reflexio 004 do GaAs, nas amostras

implantadas com variacio de energia.
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Durante a implantagio, a rede do GaAs se expande no processo de
acomodacdo dos ions, o que acarreta a formagio de uma camada implantada, cuja
contribuicdo aparece como um pico extra, a esquerda do pico da matriz (a°.(=c.)>
aGaas), & partir do valor de 120 keV para a energia. O aumento na energia provoca um
acréscimo na deformagfio da rede, que passa de 0,23% (S09B) para 0,26% (SO08B), e
que pode ser observado claramente pelo maior desvio angular entre os picos. Além
disso, observa-se também, que a camada implantada diminui a sua intensidade e
aumenta a largura, indicando o inicio do processo de amorfizagdo. Estudos tém
mostrado®® que a densidade de defeitos aumenta em fungéio da energia de implantacio
até um valor critico, que depende das caracteristicas da amostra e do ion.

A fig. 4.2 mostra a anlise da largura a meia altura (FWHM) para o pico do
GaAs matriz, em fungdo da energia de implantacdo. Observa-se que, com o aumento
da energia, a largura do pico diminui, indicando a minimizagio da densidade de
defeitos (tensdo) no GaAs matriz, efeito que pode ser explicado através do surgimento

da camada implantada, ou seja, a sua formagdo causa o relaxamento na rede da matriz.

J v T v 1 v ¥ M L)

0 2 ®© e & 100 120 0 10

Energia (keV)

Figura 4.2 - Variaciio da largura a meia altura (FWHM) para o pico do GaAs

(matriz) em funciio da energia de implantacio.
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A fig. 4.3 mostra as varreduras © para as amostras implantadas com diferentes
doses, mantendo-se a energia fixa em 80 keV, e também a varredura para o substrato

de GaAs, para fins de comparagio.

L S12 - Substrato GaAs

S03 - 110" Se*/en? h
™ S02 - 6x10™ Se*/em?

S01 - 15x10™ se'*/en?

| GaAs Implantado Energia 80 Kev

Intensidade (u. a.)

\ 8§12
\_ S03B
S028

$01B

1 : i 2 1 A i 3 ]

-400 -300 -200 -100 0 100
o (seg arco)

Figura 4.3 - Varreduras o para a reflexio 004 do GaAs, nas amostras

implantadas com variacio da dose.

Podemos observar que a intensidade do pico do GaAs matriz diminui com o
incremento da dose. Isto ocorre devido 4 maior densidade de defeitos na amostra,
causada pela implantagdo. Apenas na varredura para a amostra submetida 4 maior

dose, observa-se o pico extra correspondente a camada implantada. Na fig. 4.4,
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analisa-se o comportamento da FWHM para os picos da matriz, e observa-se
claramente a diminui¢do da largura com o aumento da dose. Esse comportamento
pode ser preliminarmente explicado para doses elevadas, como sendo o efeito de uma
intensa amorfizagio no fundo da camada implantada. Isto impede que os ions
susbsequentes que bombardeiam a rede, criem “cascatas” de defeitos que venham a
modificar acentuadamente o GaAs matriz. Com isso a rede torna-se mais imune a

modificagSes, mantendo uma razoével perfeigdo cristalografica.

] M 1 ' 1 o 1 v i M ¥ v ) o1 L |

—
2 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Dose (x10™ Se*/cn)

Figura 4.4 - Variaciio da FWHM para o pico do GaAs (matriz) em func¢io da

dose de implantacio.
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4.2 - VARREDURA RENNINGER

Neste item, vamos apresentar a aplicagio da difragio multipla de raios-X,
através de varreduras Renninger, no estudo da implantagio do ion Se em GaAs, nas
amostras submetidas & maior energia (160 keV) e a maior dose (15x10' Se'/cm?).

A seguir, analisaremos as varreduras Renninger obtidas para a amostra de
GaAs implantada & maior energia. A reflexdo priméria escothida é a 002, sendo
portanto as contribui¢des secundarias todas positivas, devido a fraca intensidade desta
reflexdo. A varredura aparece indexada na figura para a identificagio das reflexdes
secundarias de superficie. Pela geometria da difragio multipla, desde que a reflexdio
priméria ¢ a 002, as reflexdes com indices (h,k,¢=1) séo reflexdes de superficie. A fig.
4.5 mostra a varredura para a matriz GaAs e a fig. 4.6, a varredura para a camada
implantada. Deve-se notar, que essas varreduras sdo obtidas nas posi¢des de maximo
mostradas na varredura ® para esta amostra (fig. 4.1). Os picos correspondentes as
reflexdes secundarias, ndo s6 as de superficie como as dos casos de 4-feixes ( Bragg-
Laue ), por exemplo as que aparecem em torno de ¢ = 99° 118° e 120°, sdo
claramente observadas. Isto porque a varredura deve reproduzir a varredura tipica
para uma amostra de GaAs macigo. Entretanto, na varredura para a camada
implantada (fig. 4.6), devido ao efeito da pequena espessura, sdo visiveis apenas
algumas reflexdes de superficie, cuja dependéncia com a espessura da camada é
por ser 0 mais intenso na varredura Renninger analisada.

Observando em detalhe os casos de trés feixes de superficie 000 002 T11 e
111, que aparecem em torno do espelho $=90° na varredura Renninger para a matriz
GaAs, nota-se a presenca de picos extras, ndo indexados pela rede do GaAs. Estes
picos sio devido a contribuigdo ko, da reflexdo secundaria de superficie para a
camada implantada, que aparecem na varredura Renninger da matriz. Este fato

proporciona uma maneira direta de analisar as redes da camada implantada e da
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matriz, simultancamente, desde que cada pico é originado em uma rede diferente,

utilizando o programa de simulagdo de difragdo multipla hibrida.
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Figura 4.5 - Varredura Renninger para reflexio primaria 002 do GaAs matriz, da

amostra submetida & maior enérgia (160 keV).
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Figura 4.6 - Varredura Renninger para a reflexiio primiria 002 da camada

implantada, para a amostra submetida & maior energia.
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A simulagdo da posi¢o e perfil dos picos da matriz e da camada, foi feita
considerando as contribuigdes SS (ko) e CC (ko) na varredura da matriz, e ¢
mostrado junto com o perfil do pico de superficie medido, na fig. 4.7. No programa de
simulagéio, foram usados os valores do maximo da intensidade experimental e o valor
ja determinado para o pardmetro de rede perpendicular da camada, obtido da
varredura o (fig. 4.1). Também foi usado o modelo fisico que considera a matriz
praticamente relaxada apés a formagio da camada implantada, e assim, foi possivel
caracterizar o sistema camada/matriz a partir do ajuste do pico, cujos resultados

aparecem na Tabela 4.1.
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Figura 4.7 - Ajuste da posicio e perfil do pico 111, caso de 3-feixes de
superficie, utilizando o0 modelo de DM hibrida, na amostra submetida 3 maior

energia.
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A qualidade do ajuste ¢ testada através do calculo do fator de confianga R:

21 I

exp Icalc ~ lexp

2
212,

Que ¢ realizado com todos os pontos do pico, e tem sensibilidade suficiente, para que

R =100

qualquer pequena variagdo na largura mosaico da camada ou do substrato (2 segundos
de arco) ou mesmo dos pardmetros de rede (0,0003 A), seja notada no seu valor.
Todos os ajustes foram obtidos com R =~ 10%, e ficaram muito bons, mesmo levando
em conta que a amostra implantada ndo representa uma excelente analogia com os
sistemas heteroepitaxiais, para os quais R ~ 1%. A falta de ajuste na base do pico da
matriz deve ser devido aos outros defeitos causados pelo processo de implantagéo na
rede, que ndo foram considerados no programa de ajuste.

Com relagdo as amostras implantadas com maior dose, nas fig. 4.8 e 4.9 sdo
mostradas as varreduras Renninger, para a matriz e para a camada implantada,

respectivamente.
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Figura 4.8 - Varredura Renninger para a reflexio primsria 002 do GaAs matriz, da

amostra submetida a maior dose.
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Figura 4.9 - Varredura Renninger para a reflexiio primaria 002 da camada implantada da

amostra submetida & maior dose.
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Uma analise analoga i anterior, foi também realizada neste caso, € a simulacgdo
para a posi¢do e o perfil dos picos de superficie da camada implantada e da matriz
aparece na fig. 4.10, junto com o perfil medido. Os resultados obtidos da analise com
a simulagdo aparecem na Tabela 4.1. A varredura para a camada implantada, todavia,
mostra uma oscilagdo maior do background, indicando que a reflexdo primaria tem
uma menor intensidade neste caso. Isto se deve a espessura menor da camada obtida a
altas doses, conforme modelo de amorfizagio no fundo da camada, ja discutido em
4.1. Como apenas poucas reflexdes secundarias sdo observadas na varredura
Renninger para esta amostra, mesmo considerando a desprezivel dependéncia com a
espessura, fica dificil obter alguma conclus@o confidvel desta varredura. O fator de

confianga obtido pela analise do programa de ajuste neste caso foi da ordem de 8,4%.
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Figura 4.10 - Ajuste da posiciio e perfil do pico 111, caso de 3-feixes de
superficie, utilizando o0 modelo de DM hibrida, na amostra submetida & maior

dose.
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Observa-se dos resultados na Tabela 4.1, que a matriz, tanto para a amostra
implantada com maior energia, quanto a implantada com maior dose, permanece
praticamente inalterada (ac.as= 5,6534 A), desde que, apenas variagdes da ordem de
10*A s3o observadas. Entretanto, a camada sofre uma deformagio tetragonal (ja
observada nas varreduras ®), aumentando o seu pardmetro de rede perpendicular em
ambos os casos: energia (5,6657A) e dose (5,6666 A). Ndo ha indicacdo de variagio
do parimetro de rede na diregéio paralela a interface camada/matriz.

E importante notar, que apenas os picos medidos nas varreduras Renninger
para a matriz foram utilizados nos resultados, pois ambos os picos, da camada
(I™°=1180 cps, 1™ = 1252 cps) e da matriz (I™¥*= 2226 cps, I*“= 2139 cps)
apresentam uma boa resolugdio. O pico correspondente a contribuicio da matriz,
medido na varredura Renninger para a camada implantada, embora observado,
apresenta uma resolugdo muito baixa (I°™"®*= 112 cps, I** = 91 cps), quando

comparada a anterior.

Tabela 4.1 - Resultados obtidos do programa de ajuste para as amostras

implantadas & maior energia (S08B) e & maior dose (S01).

S08B So1
Bmatriz (A) 5,6534(3) ©5,6533(3)
bmatiz (A) 5,6534(3) 5,6533(3)
Crmatriz (A) 5,6534(3) 5,6534(3)
Acamada (A) 5,6533(3) 5,6534(3)
Deamads (A) 5,6533(3) 5,6534(3)
Ceamada (A) 5,6657(3) 5,6666(3)

1, (seg. arco) 25+2 2642
N. (seg arco) 25+2 26+2
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4.3 - VARREDURA o:¢

Na fig. 4.11, sdo apresentadas as curvas de isointensidade para trés varreduras
acopladas o:¢, obtidas das amostras implantadas com energias 80, 120 e 160 keV.
S3o utilizadas reflexdes secundarias de superficie nas varreduras ®:¢, particularmente
a 111, que destas, é a mais intensa e portanto serd a utilizada para discussdo. Na
figura 4.11a, aparecem as contribuigdes do dubleto Kai (¢ = 5,74°) para o caso de
trés feixes de superficie analisado na matriz. Esta figura, quando comparada com a fig.
2.6a, mostra também, uma pequena, mas visivel contribui¢io, que deve corresponder
(como ficara evidente a seguir), ao dubleto da camada implantada, em formaggo. E
importante notar, que esta pequena contribuigio no foi detectada na varedura o (fig.
4.1), devido a pequena espessura da camada. Isto confirma a maior sensibilidade desta
técnica para analise de superficie, pois a camada implantada neste caso (E=80 keV)
tem espessura estimada de 750 A, usando dados do programa TRIM89"”. Este
programa ¢ fundamental na implantagdo i6nica, pois simula o perfil de tensdo na
amostra e o alcance projetado dos ions. As figs. 4.11b e 4.11¢c, mostram as curvas de
isointensidade para as amostras implantadas a 120 e 160 keV, respectivamente. Pode-
se observar que a contribuigdo k., da camada aparece superposta a contribui¢o k.1 da
matriz em ambas as curvas, devido a tensdo gerada nas amostras pelo processo de
implantagdo. No entanto, a contribuigdo ke da camada é claramente visivel, exibindo
uma forma circular, que se assemelha a curva de isointensidade para um cristal
mosaico cinematico, como esperado. A simulag@io feita com o programa TRIM89,
mostra que o alcance projetado para a amostra implantada com a energia de 120 keV
foi R, = 469A e aquela com a energia de 160 keV foi 6214, que permite estimar as

espessuras das camadas em 1000 A e 1600 A, respectivamente.
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Figura 4.11. Curvas de isointensidade para a varredura o:¢ no caso de trés-feixes
de superficie 000 002 1 1 1. Amostras: a)S10B, b)S09B e c)S08B
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A fig. 4.12 mostra a vista tridimensional da varredura o:¢ para a amostra de

GaAs implantada com a maior dose (15x1014/cm2 ), e energia de 80 keV. Embora se
observe a evidente separagdo entre os dubletos k,;» para 0 GaAs e a camada

implantada através dos picos nesta representacio, as informag¢des sfo mais evidentes

da analise das curvas de isointensidade, o que sera feito a seguir

Figura 4.12. Vista tridimensional da varredura o:¢ para a amostra de GaAs
implantada a 80 keV, 15x1014/cm2.

Na fig. 4.13, sdo apresentadas as curvas de isointensidade da varredura o:¢,
para duas amostras implantadas com diferentes doses. Em a), mostra-se o resultado

para a amostra S02, e pode-se também observar, a formac¢#o inicial da camada
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implantada, através do alargamento direcionado observado nas curvas de
isointensidade, resultado ndo detectado nas varreduras ®. Em b) sdo mostradas as
curvas de isointensidade para a amostra SO1, cuja vista tridimensional aparece na Fig.
4.12, e nota-se, como esperado dessa figura, que as contribuigdes dos dois dubletos

estdo presentes, e completamente discriminadas.
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Figura 4.13. Curvas de isointensidade para a varredura o:$, no caso de trés-
feixes de superficie 000 002 111. Amostras: a) S02B (6x10" Se*/cm?) e b) SO01
(15x10" Se'/em?)
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Isto ocorre, porque pelo modelo de amorfizagdo no fundo da camada a altas doses, a
matriz (GaAs), deve se apresentar com uma razoavel perfeicdo cristalina, o que ¢
realmente observado na fig. 4.13b, tanto no plano da superficie (¢), quanto
perpendicularmente a superficie (). Por outro lado, como a energia ¢ baixa (80 keV),
a pequena espessura da camada implantada deve contribuir fortemente para tornar a
camada mais imperfeita, pois os defeitos ficam limitados a espessura da camada, o que
corresponde a uma maior FWHM em o, que também € observada através do

alargamento da contribuig8o nesta diregdo.
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5. CONCLUSOES

Neste trabalho, a difragdo multipla de raios-X foi utilizada pela primeira vez no
estudo de semicondutores com implantagio iénica*’, particularmente no estudo de
defeitos superficiais em GaAs (001):Se™.

As varreduras © foram obtidas em um sistema de duplo cristal de alta
resolugdo, implementado no LDRX/IFGW/UNICAMP, usando uma céamara
topografica de Lang. Cabe aqui frisar, que o eixo do detector nesse sistema também
foi automatizado, e que durante este trabalho o sistema foi calibrado e testado, para
passar a funcionar como um difratometro de monocristais de alta resolugdo. Os
resultados mostraram que para maiores energias de implantagdo, aumenta a tensdo na
camada implantada, que tende a amorfizar. Por outro lado, analisando a rede da matriz
GaAs, observa-se que maiores energias, causam a minimizagdo da densidade de
defeitos na rede da matriz, pela formagéo da camada implantada. Com relagdo ao
efeito da dose, o pico correspondente a contribuicdo da matriz GaAs torna-se menos
intenso com o aumento da dose devido a densidade maior de defeitos na amostra e sua
largura (FWHM) claramente diminui com o aumento da dose. O modelo utilizado de
intensa amorfizagio ja criada no fundo da camada, a altas doses, impedindo a
formagdo de cascatas de defeitos explica o comportamento da largura.

As varreduras Rennihger nas amostras implantadas permitem caracterizar a
camada implantada, com a determinagdo do paridmetros de rede paralelo a interface
camada/matriz ¢ da largura mosaico, utilizando o programa de DM hibrida. Além
disso, os pardmetros correspondentes para a matriz sdo também verificados, através da
simulagdo do perfil e da posi¢io dos picos secundarios de superficie, numa mesma
varredura Renninger para a matriz. Embora a amostra implantada n#o represente

realmente uma heteroestrutura, os resultados preliminares obtidos utilizando essa
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simples analogia, mostram fatores de confianga calculados ponto a ponto nos picos, da
ordem de 10%, que sdo bastante satisfatorios.

A aplicagiio da varredura @:¢ com um caso de difragéo miiltipla de 3-feixes de
superficie, como uma técnica de caracterizagio de defeitos superficiais em
semicondutores implantados ¢ inédita. As curvas de isointensidade mostraram uma
grande sensibilidade na detecgdio de variagdes superficiais nas amostras de GaAs
implantadas a diferentes energias mesmo quando essas variagdes ndo foram
observadas por varreduras o (S10B). A sensibilidade da técnica mostrou-se também
util nas amostras implantadas com diferentes doses, cujos resultados foram mais
marcantes. A analise das curvas de isointensidade para a amostra implantada com
maior dose, permitiu confirmar o modelo de amorfizagio ja mencionado. Além disso,
o método permitiu observar claramente, que ambas as amostras (energia ¢ dose),
apresentam as curvas de isointensidade para as superficies da matriz (GaAs), ¢ da
camada implantada, que podem ser explicadas pelos modelos de cristal quase perfeito,
no primeiro caso, e mosaico cinematico, no outro.

Este estudo deve ser entendido como exploratorio da técnica, que além de ser
ndo destrutiva e ndo exigir um procedimento cuidadoso no trato das amostras, ndo se

limita as amostras de GaAs implantadas com Se analisadas nesta primeira aplicago.
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6. POSSIVEIS EXTENSOES DESTE TRABALHO

A partir dos resultados preliminares obtidos neste trabalho, pode-se prever
como possiveis extensdes:

i) analisar um conjunto maior de amostras com diferentes energias, por
exemplo, no intervalo utilizado normalmente entre 120 a 400 keV, de forma a obter
uma analise mais detalhada do comportamento das amostras implantadas com essas
energias. Altas energias, produzindo uma penetragdo maior dos ions (maior alcance
projetado), certamente proprocionardo um excelente estudo com as varreduras o:¢;

i) aplicar o mesmo raciocinio, ao caso de amostras implantadas com diferentes
doses, inclusive para teste do modelo de amorfizagdo proposto;

iii) adequar o programa de simulagdo da posi¢do e perfil dos picos de 3-feixes
de superficie nas varreduras Renninger, para permitir a analise de camadas implantadas
a diferentes condigdes, que ndo sejam so energias e doses. O programa, apesar de
proporcionar uma investigagdo com resolugido muito boa, devido as bases do método,
¢ de facil utilizagdo e esta implementado para equipamento padrio PC/AT;

iv) utilizar a técnica de varredura ®:¢ na caracterizagio de heteroestruturas
semicondutoras, pois o feixe de superficie deve fornecer informagdo ndo s6 dos
defeitos superficiais na camada epitaxial, como também na superficie do substrato, que
no fundo, se trata da nterface. A primeira aplicag@o ao sistema InP/GaAs(100) est4 ja

em fase de conclusdo®.
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