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5
O endurecimento provocado pela deformacao plastica

A influéncia da distancia entre os riscos na resisténcia a deformacao
plastica em cristais de InP (100), submetidos a uma pequena forca normal, foi
estudada com o uso do AFM e do MET. Fluxo de material gerado pela
deformagéo plastica foi observado nos riscos feitos ao longo das dire¢des
cristalograficas <110> e <100>. O endurecimento provocado pela deformacéo
plastica foi determinado a partir das medidas de largura e profundidade dos
riscos em fungao da distancia entre riscos paralelos com o uso do AFM.

5.1.
Introducao

Com o objetivo de se obter uma alta densidade de nanoestruturas
crescidas sobre riscos feitos ao longo de diregdes cristalograficas especificas, a
interacdo entre riscos paralelos deve ser entendida. Nesse capitulo sao
reportados os resultados de um estudo sobre os efeitos da proximidade entre os
riscos de acordo com as caracteristicas da deformacao plastica dos cristais de
InP (100). Com o uso da ponta de diamante do AFM, riscos foram produzidos ao
longo de diregdes cristalograficas especificas: <110> e <100>. A largura e
profundidade dos riscos foram medidas em fungéo da separacéo entre 0s riscos.
A resisténcia ao risco foi calculada em fungao da separagéo entre os riscos € em
funcéo da direcao cristalografica ao longo da qual o risco foi feito. Foi observado
um endurecimento plastico para distancias entre os riscos menores de 80 nm,
devido a interagdo das discordancias introduzidas pelos riscos. Esse resultado
deve influenciar no uso da nanolitografia para gerar discordancias ordenadas
linearmente, que podem ser usadas como pontos de nucleagcdo para o

crescimento de nanoestruturas, como mostra a figura 5.1.
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Figura 5.1 - Nanoestruturas crescidas ao longo da diregéo (a)(b) <110> e da diregédo (c)(d)

<1 OO>.18

5.2.
Procedimentos experimentais

As caracteristicas dos substratos de InP utilizados nesse estudo ja foram
apresentadas no capitulo 2. O AFM foi utilizado para riscar a superficie do cristal
com o uso da ponta de diamante descrita na se¢do 3.2.2. A ponta de diamante
foi pressionada contra o substrato de InP com uma for¢a normal de 30 uN. Um
padréo de riscos foi obtido a partir do movimento de ida e volta da ponta com
uma velocidade relativa entre ponta e amostra de 120 um/s; um padréo de linhas
em ziguezague foi gerado na superficie enquanto o sistema de feedback do AFM
mantinha a forga normal constante. Com essa forga normal, a deflexdo do
cantilever pode ser ignorada durante o processo de risco, de modo que a area
de contato entre a ponta e a superficie foi considerada a mesma para 0s riscos
produzidos a partir do movimento de ida e de volta da ponta, resultando assim
em resultados independentes do sentido ao longo do qual o risco foi produzido.
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Um total de 512 linhas foram produzidas em uma &rea de 60 x 60 um?, sendo o
angulo entre as linhas ziguezagueadas de ~ 0.2° e a distancia entre elas
variando continuamente de 0 até ~120 nm. O padrao de linhas ziguezagueadas
foi feito ao longo de duas diregdes cristalograficas: <100> e <110>; e a figura 5.2
mostra uma vista de cima da geometria do padrao de riscos.

---: Risco na diregdo <110>

£

Lamina do MET

Figura 5.2 - Vista de cima da geometria dos riscos. A ponta do AFM foi movimentada para frente e
para tras formando um padrao de linhas em ziguezague, com um angulo de 0.2°%ntre as linhas. Os
riscos foram feitos ao longo das diregdes (a) <100> e (b) <110>. As laminas do MET foram
seccionadas perpendicularmente a diregao dos riscos comoindicado.

A deformacéo plastica micro estrutural foi determinada com o uso do MET.
As amostras foram preparadas para o MET utilizando o FIB, como ja mostrado
anteriormente na segdo 3.3.2. e as laminas foram seccionadas
perpendicularmente a direcdo dos riscos como indicado na figura 5.2.

Ap0s a fabricacao dos padrées de linhas nas duas diregoes cristalograficas
ja citadas e com o uso do AFM, imagens dos padrdes foram feitas e a

profundidade final hs e a largura final dos riscos w;foram medidas.

5.3.
Resultados

A figura 5.3 mostra imagens de AFM do padrédo de linhas feito ao longo
das duas diregdes cristalograficas: <100> e <110>. A area de 60 x 60 um® com
512 linhas ziguezagueadas ao longo das duas direcbes pode ser visto nas
figuras 5.3.(a) e 5.3.(b). A figura 5.3 mostra também imagens de AFM feitas em
diferentes regides do padréo litografado, mostrando a variagao da distancia entre

dois riscos consecutivos ao longo do padrao.
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Figura 5.3 — Imagens de AFM do padrdo de linhas feito ao longo das duas diregbes
cristalograficas: (a) <100> e (b) <110>. Imagens foram feitas da quina superior (c) e (f), da quina
inferior (e) e (h) e do meio dos padrdes (d) e (g)-

A figura 5.4 mostra duas imagens em trés dimensbes de riscos de dois

padroes feitos ao longo das diregdes <110> e <100> do InP.
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Figura 5.4 - Morfologia de uma superficie de InP apds um processo de risco ao longo da diregéo
(a) <110> e (b) <100>. Imagens de AFM de dois conjuntos de riscos em cada padrao: o primeiro
(seta cinza) mais profundo do que o segundo (seta preta).

Nas imagens da figura 5.4 sdo observados dois conjuntos de riscos,
formando o padrao em ziguezague ja descrito. Cada conjunto é formado por
riscos paralelos separados de ~ 240 nm. Um dos conjuntos de riscos foi feito ao
longo da diregdo <110> (ou <100> no caso da figura 5.4.(b)) e esta indicado com
a seta cinza clara, enquanto o outro conjunto de riscos foi feito ao longo de uma

direcdo a 0.2° da direcdo <110> (ou <100> no caso da figura 5.4.(b)) e esta

[100]

<100>
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indicado pela seta preta. A morfologia dos riscos depende fortemente da
distancia relativa entre riscos subseqlentes, como mostra a figura 5.4. Um
acumulo de material pode ser observado nas laterais dos riscos e foi observado
que a quantidade de material acumulado e a largura final dos riscos variam com

a distancia entre os riscos.
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Figura 5.5 - Perfis de altura obtidos com o uso do AFM de regides do padrao de riscos feitos ao
longo da direcdo <110> com distancias entre dois riscos consecutivos de (a) 40 nm e (b) 120 nm,
mostrando as profundidades relativas dos dois conjuntos de riscos.

Um perfil de altura obtido a partir de uma imagem de AFM feita em uma
regido proxima a uma das quinas do padrao, onde dois riscos consecutivos
estdo separados de 40 nm, pode ser visto na figura 5.5.(a). Acumulos de
material foram observados com alturas de 1,5 nm a esquerda e de 1,0 nm a
direita dos pares de riscos. As profundidades do primeiro e do segundo riscos
sao respectivamente 5 nm e 4 nm. Ja a figura 5.5.(b) corresponde a uma regiao
no meio do padrdo ziguezague, onde os riscos estdo separados por 120 nm.
Nesse caso o acumulo de material, de 0,7 nm de altura, e a profundidade do
risco, de 5 nm, é igual para todos os riscos. Nas figuras 5.5.(a) e 5.5.(b) as linhas
pontilhadas indicam a altura média das imagens de AFM a partir dais quais os
perfis foram feitos. Essa altura média € a mesma altura da superficie do cristal
sem riscos, 0 que sugere que o volume de material deslocado pela ponta foi
projetado para as laterais dos riscos. Nao foram observados nas imagens de
AFM sinais de fratura do material, indicando que, nas condicdes utilizadas, o
processo de risco gerou uma deformacéo predominantemente plastica. Padrdes
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de riscos ao longo da direcdo <100> mostraram um fluxo de material gerado pela
deformacéo plastica similar, com acumulo de material nas laterais dos riscos.

Imagens de MET dos defeitos resultantes do processo de risco ao longo
das duas diregdes: <110> e <100> podem ser vistas na figura 5.6. Uma alta
densidade de discordancias € observada nos dois casos se estendendo até 110
nm da superficie. Na figura 5.6.(a), estruturas tipo borboleta sdo observadas
para riscos ao longo da direcdo <110>, essas discordancias sao geradas devido
a rotacao local da rede cristalina seguindo a direcdo do risco, de uma maneira
similar & observada para riscos feitos com uma maior forca aplicada'. A figura
5.6.(b) é uma imagem de uma seccdo transversal feita ao longo da projecao
paralela aos riscos feitos ao longo da direcdo <100>. Nessa regido, dois riscos
paralelos estdo separados de 60 nm e discordancias sdo observadas se
originando no ponto de contato entre ponta e superficie.
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Figura 5.6 - (a) Imagem de MET de riscos feitos ao longo da direcdo <110> mostrando uma
configuracao tipo borboleta,que ocorre quando a rede é rotacionada na dire¢cdo do avango do risco.
Uma camada protetora de platina/ouro foi depositada na preparagao das amostras para o TEM e
melhora a morfologia dos riscos nessa imagem. (b) Imagem de MET de riscos ao longo da diregéo
<100> mostrando loops de discordancias que podem ser mais bem visualizados na imagem
magnificada (c). Um diagrama esquematico mostrando a posicdo dos riscos e a distribuicdo das
discordancias ¢ visto em (d). As imagens foram feitas usando a condi¢éo de difragdo § = (220)
que aumenta o contraste das discordancias.

A natureza da distribuicdo das discordancias é claramente observada na
figura 5.6.(c), e pode ser entendida ao se considerar, além da estrutura tipo
borboleta devido a rotagdo da rede, loops de discordancias com vetor de Burgers

b= 1/2 <110> que se propagam ao longo dos quatro planos de escorregamento

{111}, que séo obliquos a essa projegdo. A proximidade entre os riscos resulta
em uma estrutura assimétrica que depende da seqUéncia de riscos, como
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mostrado esquematicamente na figura 5.6.(d). Note que as discordancias
produzidas pelo segundo risco (direita), ndo se propagaram tanto quanto as
geradas pelo primeiro risco (esquerda), refletindo o endurecimento local
provocado pelo primeiro risco.

As alturas (hy) e larguras (wi) finais dos riscos foram medidas em fungéao
das distancias entre dois riscos subseqglientes para os dois casos, riscos ao
longo das diregdes <110> e <100>. A partir dos valores de w; fomos capazes de

calcular a resisténcia ao risco:

H, = 8Fy/(mwf)
(5.1)

Devido a geometria do cantilever de nanoindentacdo e a direcdo dos
riscos, nao temos a possibilidade de medir a forca lateral (F.), e por isso ela ndo
foi considerada em nossas estimativas da resisténcia ao risco®. Nos
consideramos que o contato entre ponta e superficie sendo riscada ocorre na
parte da frente da ponta, e ignoramos qualquer recuperagédo elastica. Assim
como os valores de w; os valores calculados de Hs foram dependentes da

distancia entre dois riscos subsequentes, como mostra a figura 5.7.
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Figura 5.7 - Resisténcia ao risco Hs do InP (100) em fungdo da distancia entre riscos
subsequentes, para riscos feitos ao longo das diregbes <100> e <110> com uma for¢a normal de
30uN.
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Quanto mais se aumenta a separacao entre 0s riscos, maiores sdo 0s
valores de h; e w. Conseqlientemente é observado que Hs diminui com o
aumento da distancia entre os riscos. Para separagdes entre os riscos maiores
que 80 nm, a largura e profundidade final ficam constantes a valores de 70 nm e
4 nm respectivamente, com um valor constante de Hs = 15 GPa. E interessante
notar que para essa forga normal, a resisténcia ao risco se mostrou similar para

riscos ao longo das duas direcdes cristalograficas: <100> e <110>.

54.
Discussao dos Resultados

A deformacgédo plastica durante um processo de risco no InP (100) com
uma forgca maior, de 77 uN, envolve fratura assim como deformagao plastica, e
foi discutido em detalhes na Ref. 13. O uso de forcas menores (30 uN), utilizadas
nesse estudo, resultou em uma deformacdo puramente plastica. A diferenga
entre os defeitos produzidos por riscos feitos ao longo das duas direcoes
cristalograficas baseada na geometria dos planos do InP ja foi abordada no
capitulo anterior.

Durante a producdo do padrdo em ziguezague, ora a ponta risca a
superficie com a face plana da ponta piramidal, ora com a face afiada. Na figura
5.5(b) é possivel observar que riscos subsequentes, produzidos com faces
diferentes da ponta, possuem a mesma profundidade final, indicando que com o
uso da forga normal de 30uN n&o ha diferenca em se riscar com a face plana ou
afiada da ponta.

A resisténcia ao risco foi observada na figura 5.7 como sendo dependente
da proximidade entre os riscos. A medida que a distancia entre os riscos é
aumentada de 40 nm para 80 nm, Hs diminui de 30 GPa para 15 GPa e
permanece nesse valor para distancias maiores que 80 nm para riscos ao longo
das duas direcoes cristalograficas. O endurecimento de materiais cristalinos
submetidos a uma tensdo é conhecido por ser devido a interacdo de diferentes
discordancias introduzidas pela deformagéao plastica. A figura 5.6 nos mostra que
para riscos nas direcoes <110> e <100>, apesar de produzir discordancias por
diferentes mecanismos fisicos, discordancias interagem para distancias entre
dois riscos consecutivos de até 80 nm. Para distancias menores que 80 nm,
discordancias em diferentes planos de escorregamento possuem diferentes
vetores de Burgers, e sua impossibilidade em passar um pelo outro, leva a um

aumento de resisténcia ao risco.
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A forca normal entre ponta e superficie € um parametro critico para se
determinar o regime de deformacdo produzido pelo risco. Para forcas
suficientemente pequenas, um regime puramente elastico & observado e
nenhuma marca de risco é deixada na superficie. A maneira que a forga aplicada
€ aumentada, a tensado de cisalhamento critica é alcancada e uma deformacao
puramente plastica é observada, com a consegliente geracdo e movimento de
discordancias. Para riscos independentes, discordancias sao introduzidas e nao
necessariamente se sobrepdem ouinteragemcomoutrasdiscordancias. Para
riscos em proximidade pequena, discordancias introduzidas pelo primeiro risco
desencorajam a propagagdo de discordancias introduzidas por riscos
subsequentes, como mostrado nesse capitulo. As discordancias geradas no
primeiro risco sao propagadas em um plano de escorregamento diferente do que
as geradas por um risco subsequente, como mostra a figura 4.5.

Na figura 4.5 é possivel observar que discordancias geradas pelo primeiro
risco, que se propagam para a direita em um dado plano de escorregamento,
vao interagir com discordancias geradas pelo segundo risco, que se propagam
para a esquerda em um plano de escorregamento diferente. E conhecido que a
interacdo entre discordancias de planos de escorregamento diferentes pode
gerar, por exemplo, uma trava de Lomer-Cottrell que impede a propagacao das
discordancias resultando em um endurecimento do material.Nas figuras 5.4.(c) e
5.4.(d) é possivel observar dois grupos de discordancias, um localizado a
aproximadamente 40 nm da superficie e outro que se estende até 110 nm.
Nossa interpretacdo € que o primeiro grupo corresponde as discordancias que
se travaram evitando a propagacdo de discordancias subseqlientes e que o
segundo grupo é formado por discordancias que estavam livres para se propagar

sob acéao da forca aplicada.

5.5.
Conclusoes

O efeito da proximidade entre riscos subseqlientes no endurecimento por
deformacao plastica gerada por forca pequena em cristais de InP (100) foi
estudado com o uso do AFM e do MET. Riscos foram feitos com uso de uma
ponta com raio de 80 nm, com uma forca de 30 uN e com uma velocidade de
120 um/s, ao longo das direcdes cristalograficas <100> e <110>. Um significante

endurecimento por deformacdo plastica foi observado para distancias entre
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riscos subseqlentes menores que 80 nm. O endurecimento se mostrou
independente da direcdo cristalografica ao longo da qual o risco foi feito.
Anadlises por MET da microestrutura do material indicaram que o comeco do
endurecimento corresponde a distancia de propagacdo das discordancias
geradas por um risco individual, e que o endurecimento observado é devido ao
travamento de discordancias com diferentes vetores de Burgers gerados em

riscos subseqientes.
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