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Resultados experimentais das linhas litografadas no InP

A combinagdo de alta densidade, locais seletivos de nucleacdo e o
controle da distribuicao de tamanhos de nanoestruturas semicondutoras tém se
tornado um desafio no desenvolvimento de dispositivos eletronicos e épticos. Em
baixos valores de forca normal aplicada (poucos uN), é conhecido que
deformacbes mecanicas do cristal de InP sdo governadas pela geracdo e
propagacao de discordancias.

Este capitulo reporta o estudo da fabricacdo de linhas litografadas na
superficie (100) do substrato de InP através do processo de indentagdo e o
posterior arraste da ponta de diamante sob forgca constante. O estudo sera
realizado em fungdo dos parametros de controle do microscopio e das direcdes
cristalograficas de nosso substrato. A analise das linhas litografadas sera feita
com o auxilio de imagens de AFM e MET. Apresenta também o crescimento de
nanoestruturas de InAs linearmente orientadas usando a combinacdo da
nanolitografia com o AFM e o crescimento por MOVPE. Foi encontrado que o
arranjo das nanoestruturas de InAs depende da orientagdo cristalografica da
linha riscada. Além disso, também é mostrado que o processo de nucleacao esta
associado com a natureza dos defeitos cristalinos i.e., discordancias, que

resultam do processo de arraste da ponta.

5.1.
Resultados da fabricacao de linhas em funcao dos parametros do
AFM e das direcoes cristalograficas do InP

A geometria da ponta € um parametro muito importante nesta parte do
processo de litografia. Na figura 66, uma imagem de AFM dos riscos realizados
ao longo da diregdo <110> usando as faces afiada e plana da ponta de diamante

e com uma forga normal de 77 uN é apresentada.
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Figura 66 — Imagem de AFM de linhas litografadas com 9 pm de comprimento a
uma velocidade de varredura de 2 um/s na direcdo <110> em funcao da face da

ponta de diamante. A forca normal usada foi de 77 pN.

Escrever uma linha na superficie do InP com a face afiada da ponta de
diamante produz um risco com uma profundidade média de 35,4 + 1,32 nm e
uma largura média de 347,0 £ 14,41 nm. Parte do InP removido durante o
processo de arraste é depositado na extremidade final do risco, como pode ser
visto na parte superior da figura 66. No entanto, ao riscar a superficie com a face
mais plana do cristal de diamante a ponta do microscopio produz riscos com
profundidades médias de 18,9 + 0,72 nm e larguras médias de 322,4 + 14,82
nm. Algum material removido pela ponta fica depositado nas bordas da linha,
como observado na parte inferior da figura 66.

Na figura 67 & mostrado o perfil das linhas da figura 66. Pode-se notar
que o perfil do risco é bastante homogéneo exceto em suas extremidades. Isso
acontece por que para riscar, primeiro a ponta indenta o substrato para em

seguida ser arrastada, e assim produzir o risco.
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Figura 67 - Perfil correspondente as linhas mostradas na figura 51 quando a ponta
risca com a face (a) afiada e (b) plana.

Da figura 67 (a), verifica-se que a ponta indenta a direita da figura e que
tanto a indentagdo quanto o risco produzido possuem a mesma profundidade.
Em (b) inicialmente, durante a indentagdo, a ponta penetra profundamente no
material como visto a esquerda do perfil. Verificamos também que a
profundidade do risco € muito menor do que a profundidade da indentagao.

Mas apenas a geometria da ponta apenas, nao explicaria o porqué da
existéncia de uma diferenca tdo grande entre as profundidades e larguras
quando usadas as faces afiada e plana da ponta. Na tentativa de encontrar uma
explicagdo, o monitoramento do cantilever de ago inox da ponta foi realizado
com o auxilio de um osciloscopio. Através da captura de sinais de deflexao e
torcdo da ponta e do movimento da ceramica piezoelétrica do AFM, usando um
programa escrito em Labview, observamos em tempo real o que acontece. A
figura 68 apresenta, os dados experimentais das linhas mostradas na figura
anterior. A deflexdo do cantilever no eixo z e o movimento da ceramica
piezoelétrica do microscépio sdo mostrados na coluna (a), quando a ponta risca
com a face afiada e na coluna (b) com a face plana.
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Figura 68 — Grafico do diametro das nanoestruturas de InAs em funcdo da
distancia entre as mesmas.

Primeiramente, a ceramica piezoelétrica é extendida de tal forma que o
cristal de diamante indenta a superficie até que a forca normal desejada é
alcancada conforme se observa nos primeiros milésimos de segundo nos
graficos de movimento do piezo e de deflexao, este indicado pela seta azul.
Quando o arraste da ponta € iniciado, uma deflexao no cantilever de aco ocorre
devido a forga de resisténcia ao movimento aplicada pelo material na ponteira do
microscépio. Ao riscar a amostra com a parte afiada da ponta, a forca de
resisténcia entorta a haste da ponta para baixo ocasionando uma mudancga de
posicdo do feixe de laser refletido na parte superior do cantilever que é
direcionado ao fotodetector do microscépio. Isto pode ser notado na ampliacao
do grafico de deflexdo da figura 68(a). Para corrigir a mudanga na posi¢cao do
laser, o sistema de retro alimentagcdo do AFM empurra ainda mais a amostra
contra a ponta aumentando a forca normal aplicada na superficie. Isto é
observado no grafico do movimento da cerdmica piezoelétrica mostrando a sua
correcao. Como conseqléncia de todo esse processo, um risco mais profundo é

criado.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0420975/CA


PUC-RIo - Certificagao Digital N° 0420975/CA

Resultados experimentais das linhas litografadas no InP 122

Quando a amostra é riscada com a face plana da ponta de diamante, o
material empurra a ponta com uma forga contraria ao movimento fazendo com
que a haste se dobre para cima, mudando novamente o sinal do laser no
detector. O sistema de feedback do microscépio ao tentar corrigir este erro
afasta a amostra da ponta retraindo a ceramica e assim reduzindo a forga normal
aplicada pela ponta. Devido a isso, a profundidade do risco diminui. Dessa
forma, podemos afirmar que a forga normal efetiva aplicada no substrato é
diferente ao se riscar com a face afiada ou plana da ponta. A forga real aplicada
quando o risco é feito com a face afiada & maior que a forgca real aplicada
quando o risco € feito com a face plana.

O efeito da forca normal na criacdo das linhas foi analisado para valores
na faixa de 26 £ 1 uN a 260 + 1 uN. Riscos com 9 um de comprimento, como 0s
apresentados na figura 51, foram feitos com uma velocidade de varredura de 2
um/s. Como pode ser notado na figura 69, tanto a profundidade quanto a largura
dos riscos aumenta com o aumento da forga normal independente da face da
ponta. Todavia, os riscos feitos com a face afiada sdo mais profundos do que
aqueles feitos com a face plana. As profundidades foram medidas tomando-se

como referéncia a altura média da superficie do InP fora da area litografada.
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Figura 69 — Grafico da profundidade e do diametro das linhas litografadas em
funcao da forca normal aplicada, comparando o efeito gerado em funcao da face

da ponta.
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As larguras das linhas também aumentam com o aumento da forca
normal. Uma comparagao entre as linhas e a geometria da ponta mostra que a
razdo profundidade-largura dos riscos difere da geometria da ponta, uma vez
que a largura dos riscos é maior que 0 que seria esperada pela geometria da
ponta. Este efeito pode ser explicado pela deflexdo induzida na haste de ago
inox da ponta de diamante durante o processo de arraste’®.

Um outro fator muito importante e considerado aqui é a direcdo de
varredura da ponta em relacdo a uma orientagéo cristalina do substrato de InP.

Na figura 70, uma imagem de AFM dos riscos realizados ao longo da
dire¢cdo <100> usando as faces afiada e plana da ponta e com uma for¢a normal

de 77 uN séo apresentados.

Figura 70 — Micrografia de AFM mostrando riscos criados na superficie do InP com
as duas diferentes faces da ponta na direcao <100> do substrato.

Escrever uma linha na superficie do InP na dire¢do <100> com a borda
afiada produz um risco com uma profundidade média de 43,5 + 0,28 nm e uma
largura média de 239,1 = 27,85 nm. Riscar a superficie com a face plana da
ponta produz riscos com profundidades médias de 18,32 + 2,475 nm e larguras
médias de 233,8 + 12,02 nm. Residuos do InP removidos durante o processo de
arraste sdo empurrados para as laterais do risco.

A figura 71 apresenta uma comparacao das profundidades e larguras das
linhas litografadas em funcado da diregdo cristalografica do InP. Neste caso,
foram usadas linhas litografadas apenas com a face afiada da ponta, ja que a
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tendéncia nas curvas obtidas sdo semelhantes, descontando apenas as
diferencas de profundidade e largura ja esclarecidas no caso anterior.
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Figura 71 — Grafico da profundidade e do diametro das linhas litografadas em
funcao da forca normal aplicada, comparando o efeito gerado em funcao da
direcédo cristalografica do substrato.

Como mostra o grafico de profundidades da figura 71, com o mesmo
valor de forga é possivel riscar a amostra com uma profundidade ligeiramente
superior na direcdo <100>. Como se poderia presumir, tanto a profundidade
quanto a largura dos riscos aumenta com o aumento da forga normal
independente da diregdo cristalografica. Entretanto, os riscos feitos com na
direcdo <110> tornam-se mais largos que aqueles produzidos na direcao <100>
a medida que a forga normal aumenta.

Uma possivel explicacdo para este fato pode estar na tor¢cdo a qual o
cantilever € submetido ap6s a indentar e iniciar o arraste da ponta no substrato.
Os gréficos da figura 72 apresentam os dados experimentais do movimento da
ceramica e da torgdo do cantilever em dois momentos distintos: ao indentar a
superficie e ao iniciar a etapa de producdo da linha em duas direcdes
cristalograficas do InP.
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Figura 72 — Grafico da torcao do cantilever e do movimento da ceramica
piezoelétrica em fungdo do tempo de producéo do risco com a ponta de diamante,
em funcao da direcao cristalografica do InP.

Pode-se notar na figura 72 que as curvas de torcdo sdo semelhantes
durante a etapa de indentacdo salvo uma diferenca entre os valores de torgéo.
Isso esta correlacionado com os graficos de movimento da ceramica
piezoelétrica, no momento em que a amostra é empurrada contra a ponta de
diamante.

Ao riscar o substrato com a face afiada do diamante em direcdes
diferentes do InP, a torcao sofrida pela ponta ndo é a mesma nos dois casos
apresentados aqui. O movimento lateral da ponta no caso da diregao [011] é
muito mais suave em comparacdo com a direcdo [001]. Esse movimento
justificaria o fato de a linha litografada na direcdo [011] ter uma largura média
maior que na outra diregdo em praticamente todo o regime de forgas usado
nesta experiéncia. A diferenga entre as profundidades vem do processo de
relaxacdo do material apés a passagem da ponta, fazendo com que a regiao
deformada elasticamente se restaure diminuindo ligeiramente a profundidade.
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5.2
Resultado de linhas litografadas paralelamente

Com o entendimento do mecanismo de produgcdo das linhas litografadas na
superficie do InP, através dos parametros do AFM, um estudo mais aprofundado
em relagdo ao que acontece com o substrato se faz necessario. Nesta etapa do
trabalho, linhas foram litografadas com uma forga normal de 77 uN. Duas
velocidades de riscagem e duas diregdes cristalograficas foram escolhidas com
respeito aos mais favoraveis planos de clivagem. As velocidades com que a
ponta produzia os riscos foram de 30 um/s e 120 um/s. Eles foram feitos ao
longo das direcoes [011] e [001], correspondendo a um angulo de riscagem de
0° e 45° respectivamente. Além disso, os riscos foram feitos com as faces plana
e afiada da ponta de diamante. Estas variaveis foram estudadas com um padrao
contendo trés conjuntos de linhas diferentes.

Cada conjunto contém 15 linhas com igual distanciamento, sempre com a
ponta riscando na mesma dire¢do e com a mesma face. Cada regido da amostra
era feita com trés conjuntos cujas distancias sao: 257 nm, 533 nm e 1046 nm.

A figura 73 ilustra uma parte do padrédo desenhado na amostra de InP,
litografada com as caracteristicas ja citadas, onde a face afiada da ponta foi

utilizada para criar o padrao, com uma velocidade de 120 um/s.
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Figura 73 — Imagem de AFM ilustrando os 3 conjuntos com diferentes distancias
entre as linhas litografadas representados por 1, 2 e 3. Respectivamente, as
distancias nominais sao: 257 nm, 533 nm e 1046 nm. O eixo z da imagem é de 80
nm.

As linhas da figura 73 foram riscadas ao longo da direcdo [0-11] com
periodicidade na direcao [011]. A figura 73 exibe os trés conjuntos de linhas onde
0s espagamentos foram variados.

Foi observado que, de um modo geral, cinco fenémenos ocorrem quando
semicondutores e silicatos sdo riscados’’. O primeiro regime é puramente
elastico. Ele é seguido por um regime elasto-plastico. O terceiro leva em
consideragédo a fratura no interior do material e que depende fortemente da
geometria da ponta”’. Isto inclui a formagao de fraturas laterais ao risco. Além
disso, fraturas radiais séo criadas. Finalmente, a criacdo de lascas e debris sdo
observadas. Durante a produgédo dos riscos, uma grande variedade de defeitos
tais como discordancias, bandas de discordancias e/ou novas fases sao
geradas.

A figura 74 apresenta o resultado morfol6gico das linhas litografadas em
dois dos trés conjuntos de linhas com a face afiada da ponta de diamante.
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Figura 74 — Linhas litografadas com a face afiada da ponta na direcao [01-1]. (a)
Parte dos conjuntos de linhas 1 e 2 sdao mostrados e a seta branca indica a direcao
do risco. As setas escuras mostram fraturas radiais. Ampliagcoes do conjunto 1 (b)
e do conjunto 2 (c) também sdao mostradas.

As linhas foram feitas com uma velocidade de 30 um/s ao longo da
diregdo [01-1], como indica a seta branca na figura 74(a). Na regido onde as
linhas estdo mais espagadas entre si, alguns defeitos caracteristicos
acompanham os riscos. Eles estdo indicados pelas setas pretas e representam
fraturas radiais ao longo da linha. Praticamente ndo ha material nas bordas das
linhas e das imagens da figura 74 ndo sao visiveis bandas escorregadas. Nao é
possivel afirmar se lascas foram geradas ao longo das linhas. A figura 74(b)
apresenta uma ampliacdo da regido em que as linhas estavam com distancias
entre si de 257 nm. Neste caso, devido a proximidade das linhas, um efeito
combinado das fraturas radiais de riscos vizinhos é observado. Em algumas
regides, partes do material sdo quebradas na superficie gerando algumas lascas
que correspondem as regides escuras notadas entre dois riscos consecutivos.
Na figura 74(c), sdo mostradas as linhas com espagamento intermediario, de 533
nm. Pode-se notar que existe pouco material nas bordas da linha, indicando que
bandas de discordancias ndo sao criadas. Do lado esquerdo das linhas as
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fraturas radiais se propagam na direcao [00-1] e do lado direito na dire¢ao [010],
como mostram as setas.

Com o objetivo de analisar o efeito da direcao cristalografica do InP na
producdo das linhas, a figura 75 apresenta uma série de imagens das linhas
riscadas ao longo da diregao [00-1], com a face afiada da ponta.

Figura 75 — Riscos criados na direcao [00-1] com 30 um/s. As imagens (a), (b) e (c)

representam a regido inicial, central e final das linhas litografadas,
respectivamente. Em (d) e (e) ampliacoes das linhas quando a ponta indenta e
comeca a riscar e quando termina de litografar as linhas. O eixo z das imagens é
de 126 nm.

As imagens de AFM da figura 75(a), (b) e (c) apresentam a morfologia
dos trés conjuntos de riscos no comego no meio e no final das linhas,
respectivamente, ao longo da direcdo [00-1] como mostra seta branca na figura
75(a). Elas fornecem uma idéia geral do que acontece entre as linhas nos trés
diferentes espacamentos. Na imagem (a), algum material é notado bem no
comecgo das linhas. Este material é proveniente da indentacdo que é realizada
antes que a ponta comece a riscar a superficie. Na imagem (c), é possivel
observar material que foi arrancado pela ponta acumulado entre as linhas. Ainda


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0420975/CA


PUC-RIo - Certificagao Digital N° 0420975/CA

Resultados experimentais das linhas litografadas no InP 130

nesta imagem é observado que muito pouco material fica acumulado no final dos
riscos. Observando as trés imagens, pode-se notar novamente que existe uma
linha mais profunda no meio do conjunto 1, atravessando este padrdo em
diagonal.

As imagens (d) e (e) da figura 75, mostram uma ampliagdo das imagens
(a) e (c), respectivamente. A imagem (d) mostra a morfologia dos riscos
produzidos com distancias de 533 nm no ponto em que a amostra é indentada e
o risco é iniciado. E observado que existe uma quantidade muito maior de
material na borda inferior do que na borda superior dos riscos. A imagem (e)
mostra a regido aonde 0s riscos sao terminados € ponta é afastada da superficie
para iniciar um novo risco. Debris sdo observados no fim das linhas litografadas
em relacdo a parte inicial dos riscos. Novamente, é observada uma quantidade
muito maior de material na borda inferior do que na borda superior dos riscos. Na
verdade, isto ocorre ao longo de todo o risco.

Para analisar com mais detalhes o que poderia estar acontecendo na
lateral das linhas litografadas, a regido central do padrao foi estudada com mais
detalhes. A figura 76 apresenta uma imagem de AFM da desta regido aonde dois
conjuntos de linhas sdo mostrados.
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Figura 76 — Riscos criados na dire¢do [00-1] com 30 um/s. As setas brancas
apontam bandas de discordancia e as pretas indicam fraturas geradas pela ponta
ao riscar a superficie. O eixo z é de 126 nm.

Nos dois padrées mostrados na figura 76, duas diferencas majoritarias
sdo visiveis. Ao olhar mais atentamente a regido que contém as linhas mais
espacadas algumas fraturas, apontadas pelas setas pretas, sdo visiveis e
apenas aparecem na borda inferior das linhas. Ainda nestas bordas, bandas de
discordancias sado notadas e indicadas pelas setas brancas. Estas bandas
possuem uma periodicidade de aproximadamente 25 nm ao longo de todo o
risco e apontam na dire¢do [011] do InP. Nas bordas superiores, estas bandas
possuem a mesma periodicidade apontando na direcao [0-1-1]. Nestas bordas
uma quantidade menor de material fica acumulado e linhas escorregadas
regulares, indicadas na imagem pelas setas azuis, sdo observadas com uma
separacao média de 80 nm e estdo apontando para a diregdo [0-10].
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No outro conjunto de linhas da figura 76, as linhas litrografadas estao
muito préximas umas das outras o0 que acaba provocando uma interagcao entre
as discordancias produzidas por cada risco. Pequenos bloquinhos que sao
espagados por linhas de planos escorregados sdo observados. Eles possuem
uma periodicidade de 150 nm ao longo das linhas e sdo perpendiculares a
direcdo de varredura da ponta. Isto é notado ocorrer entre todas as linhas deste
conjunto.

A figura 77 apresenta imagens de AFM de riscos produzidos nas duas

direcdes ja estudas, mas com uma velocidade de riscagem de 120 um/s.

Figura 77 - As imagens (a) e (b) sdo de riscos criados ao longo de [01-1] e as
imagens (c) e (d) ao longo de [00-1] com 120 um/s. As setas mostram os efeitos
gerados pelos riscos.
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As imagens mostradas nas figuras 77(a) e (b) sao referentes a linhas
litografadas na direcdo [01-1]. Nestas imagens nao se notam diferencas
significativas que tenham sido introduzidas com o aumento da velocidade da
ponta ao riscar. As mesmas fraturas radiais caracteristicas que apareceram
quando a velocidade foi de 30 um/s, propagando na direcdo [00-1] e na direcao
[010] sé&o aparentes na figura (b), indicadas nas setas pretas. Aqui também nao
ha material nas bordas das linhas e nao sao observadas bandas escorregadas.

Nas figuras 77(c) e (d) as linhas foram produzidas na direcdo [00-1].
Neste caso algumas diferencas em relacdo aos riscos realizados com a
velocidade de 30 um/s séo percebidas. A imagem (c) mostra as linhas feitas com
distancias de 257 e 533 nm e a imagem (d) mostra a regiao limite entre esses
conjuntos. Na lateral esquerda das linhas mais afastadas, pouco material fica
acumulado nas bordas e linhas escorregadas regulares sdo observadas com
uma separagcao média de 80 nm e estdo apontando para a direcao [0-10], como
no caso da velocidade menor. Na imagem (d) as setas indicam as diferengas
observadas. As pretas mostram as fraturas radiais e as setas brancas as linhas
de planos escorregados. Mas estas linhas, ao contrario do padrao feito com uma
velocidade menor, se apresentam com um angulo de aproximadamente 45 graus
em relagao a diregdo do risco. No entanto, bandas de discordancias ndo sao
mais presenciadas.

Tendo observado o que acontece ao variar a diregéo dos riscos relativos
a orientagao cristalografica do InP, a influéncia da geometria da ponta sobre as
linhas litografadas se faz necessaria. Para isto, 0 mesmo padrdo criado com a
face afiada da ponta foi produzido com a face plana. A figura 78 apresenta o
resultado da litografia realizada com a face plana da ponta nas duas direcdes
cristalograficas consideradas aqui: [0-11] e [001].
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Figura 78 — As imagens (a) e (b) sao de riscos criados ao longo de [0-11] e as
imagens (c) e (d) ao longo de [001] com 120 um/s. Eles foram produzidos com a
face plana da ponta e com uma distancia média de 257 nm entre as linhas.

A figura 78(a) corresponde a linhas litografadas na direcdo [0-11] com a
face plana da ponta e a figura 78(b) sua respectiva ampliagdo. Chama a atengao
de que as linhas litografadas nesta configuragcdo nao apresentam o
empilhamento de nas bordas das linhas. Fraturas radiais sdo notadas ao longo
da de todas as linhas e com uma periodicidade de aproximadamente 80 nm. Os
debris que séo produzidos se acumulam no fim das linhas litografadas néo sao
mostrados nas imagens. Quando o risco foi realizado na direcdo [001], ndo se
observam pontos caracteristicos nas imagens (c) e (d) da figura 78.

Comparando os resultados observados com as imagens de AFM quando
as linhas foram litografadas ao longo das direcoes [01-1] e [00-1] algumas
caracteristicas substanciais foram visualizadas. Para comecar, bandas de
discordancias nao sdo observadas na direcao [01-1], porém elas s&do vistas em
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ambas as laterais dos riscos quando na dire¢do [00-1], utilizando a face afiada
da ponta enquanto que com a face plana estas bandas desaparecem. A
velocidade de varredura da ponta parece nao influenciar fortemente a geometria
dos riscos.

Para investigar o que estaria acontecendo no interior do substrato
durante a producdo das linhas, as amostras foram examinadas através da
técnica de microscopia de transmissdo. Um FIB foi usado para preparar as
amostras litografadas conforme o processo descrito no capitulo trés. As imagens
de sessao transversal obtidas no MET séao ideais para analisar os padroes
criados pelos riscos abaixo da superficie.

A figura 79 apresenta uma imagem de secao transversal agrupada com
um perfil tridimensional de AFM das linhas litografadas nos conjuntos 1 e 2,
cujas distancias entre as linhas sdo de 257 e 533 nm. Os riscos sao
perpendiculares ao plano da imagem, e eles foram feitos a uma velocidade de

120 um/s com a face afiada da ponta, onde a diregao de riscagem foi de [01-1].

Figura 79 — Acima, imagem de MET mostrando os defeitos estruturais e abaixo

uma imagem de AFM mostrando a morfologia da superficie resultantes de riscos
gerados na superficie (100) do InP ao longo da dire¢édo <110>.

A imagem superior na figura 79 é referente a uma imagem de sesséo
transversal tirada com o MET, mostrando os defeitos estruturais gerados pela
ponta no interior do substrato de InP. Esta € uma imagem de campo claro que foi
tomada com um vetor de rede reciproca g = 110, projetada na direcao [011], A
imagem inferior corresponde a topografia em 3D gerada por AFM,
correspondente aos riscos mostrados na imagem de MET. A escala das imagens
€ a mesma na diregao horizontal.

Para observar melhor os resultados da litografia, a figura 80 ilustra a
ampliacdo de um dos riscos do conjunto 2 mostrados na figura 79.
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100 nm

Figura 80- Ampliacdo de um risco gerado na superficie (100) do InP ao longo da
direcao <110> da figura 76. A linha de discordancia criada pelo risco faz um dngulo
0 de aproximadamente 54° coma superficie.

Discordancias podem ser vistas até 200 nm no interior do substrato em
relagédo a superficie sobre a deformacao residual apds a riscagem. Duas regides
podem ser distinguidas na imagem. A primeira delas, uma regido de
discordancias altamente desordenada que se estende cerca de 150 nm abaixo
da superficie é observada. Ela esta diretamente localizada sobre o local por
onde a ponta passou criando o risco, como mostram as setas brancas na figura
80. A segunda, linhas de discordancias bem definidas que se estendem até
aproximadamente 200 nm sob a superficie sdo observadas. Estas linhas de
discordancia fazem um angulo 6 de aproximadamente 54° com a superficie (100)
do InP coberta com platina, indicando que ela esta alinhada em um plano {111}
equivalente, que é o plano preferencial de escorregamento para a estrutura
zincblende do InP.

Para entender de que forma estes planos escorregaram, e que outros
tipos de discordancias podem ter sido geradas com a passagem da ponta pela
superficie do InP com a forga aplicada de 77 uN, outras imagens de microscopia
de transmissao foram feitas. A figura 81 tras imagens de campo claro da mesma
regiao dos riscos ao longo da diregéo [01-1] em diferentes condigdes de difragao.
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Figura 81 - Imagens de MET de campo claro de um mesmo risco ao longo da
direcao [01-1] sob diferentes condi¢ées. (a) g = [1-10], (b) g = [0-11], (c) g = [011],
(d) g=[101].

Observando a figura 81 detalhadamente, variando a dire¢cdo do vetor g, é
possivel verificar que existem discordancias ao longo de trés dire¢des, fazendo a
andlise do produto escalar entre os vetores de rede reciproca g e o vetor de
Burgers b das discordancias.

Na figura 81(a), todas as discordancias séo visiveis. Nas figuras 81(b), (c)
e (d) algumas delas se tornam invisiveis. Dessa forma, o vetor de Burgers é
paralelo a linha de discordancia em todos os casos. Todas as discordancias
observadas aqui sao do tipo parafuso ou espiral. Outras duas condigdes do vetor
g sé@o mostradas na figura 82.
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Figura 82 - Imagens de MET sob condicGes de difragdo opostas. Em (a) g =[1-10] e
a metade direita da borboleta ou braco de roseta, é clara. Em (b) g = [-110] e a
metade esquerda é clara.

As imagens mostradas na figura 82 indicam que, nas condicbes de
difracdo onde g = [1-10] e g = [-110], durante o processo de riscagem a parte
central do material logo a frente da face afiada da ponta avanga com respeito ao
substrato. Isto cria uma rotacdo local para frente que é assimétrica nestas
condigcdes de visualizagao com o MET. A rotacao da rede é dominante e explica
o fato de predominantemente discordancias do tipo parafuso serem notadas.

Ao analisar as linhas litografadas na diregao cristalografica [001] do
cristal de InP, usando a velocidade de 120 um/s, e a face afiada da ponta, os
resultados sdo completamente diferentes. A figura 83 apresenta os riscos no
conjunto 1 das linhas litografadas.

Figura 83 - Imagem de MET de campo claro dos riscos ao longo da dire¢ao [00-1]

sob a condicao de g = [220].

Da figura 83, nota-se um padrao de discordancias muito diferentes daquele
encontrado para o caso de riscos criados ao longo da direcdo <110>. Pode-se
observar uma assimetria que implica que um plano inclinado escorregado é

preferencial. Isto acontece por que riscar na direcdao [001] os planos de
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escorregamento {111} ndo s&o rodados como no caso anterior, causando um
endurecimento local. Para dissipar toda a energia que as faces da ponta induz
no substrato, um aquecimento local acontece e as poucas discordancias
introduzidas durante o risco sdo curadas.

Dessa forma, pode-se concluir que para o substrato de InP, a geometria
da ponta e a diregao cristalografica do substrato influenciam extensivamente os
padrdes observados tanto na superficie, do ponto de vista das imagens de AFM,
quanto no interior do material, do ponto de vista das imagens de MET.

5.3.
Resultado da analise dos quadrados litografados

A litografia feita em areas quadradas de 60x60 um? com 256 linhas foram
criadas com uma taxa de varredura de 1 Hz, o que significa que a ponta risca a
superficie com uma velocidade de 120 um/s. Para isso, coloca-se a ponta de
diamante em contato com a superficie e ajusta-se o valor da forca normal acima
que geralmente é usado para fazer uma imagem, riscando assim a superficie. A
figura 84 apresenta uma imagem de MEV de uma regido com as caracteristicas

acima, onde as linhas foram criadas com uma forga de 77 uN.

[001]
| [010]

Figura 84 — Imagem de SEM de linhas paralelas riscadas pela ponta de diamante do

AFM no substrato de InP, ao longo da direcao [001], usando uma forca normal de
77 uN.
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A figura 84 apresenta parte de um padrao com 256 linhas paralelas riscada
na superficie do InP. As linhas foram riscadas ao longo da direcdo [001] do
substrato, com periodicidade na dire¢cdo [010]. A largura e profundidade média
das linhas sdo 210 nm e 35 nm respectivamente. Como se pode notar na figura
84, os riscos obtidos sdo regulares e podem ser utilizados em um processo
reprodutivel de litografia.

Ao explorar o perfil de todo o quadrado litografado, confirma-se que o
padrdo das linhas ndo é tdo paralelo quanto parece na imagem mostrada na
figura 84. Uma analise mais cuidadosa de outras regides do quadrado como, por
exemplo, suas bordas e a regido mais central mostra que a ponta de diamante
nao risca a superficie de forma paralela e que ao iniciar um ciclo de varredura a
ponta nio retorna pelo mesmo caminho tracado na ida. A figura 85 apresenta
imagens de AFM de trés regides distintas de um quadrado litografado no
substrato aonde as linhas foram riscadas ao longo da dire¢édo [01-1] do substrato
de InP, com periodicidade na diregéo [011].
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Figura 85 — Imagens de AFM da morfologia resultante de um quadrado litografado

0 200 400 600 800
Perfil [nm]

pela ponta de diamante. Ao longo da dire¢éao [110]. As imagens foram tomadas na
borda superior (a), inferior (d) e central (g) do quadrado, com as respectivas
ampliacoes (b), (e) e (h) e o perfil correspondente (c), (f) e (i).

A coluna de imagens a esquerda, correspondentes as figuras (a), (d) e
(g), fornece uma nocado mais ampla do que acontece ao se litografar um
quadrado. Quando a linha riscada termina com a face plana, mostrado na figura
(a) e com a face afiada na figura (g) da ponta, é observado um acumulo de
material que é removido pela ponta durante o risco. A maior quantidade de
residuos acontece na figura (g). Esta maior quantidade ocorre porque neste caso
a ponta esta riscando com a face afiada, o que provoca um sulco mais profundo
no material gerando mais material retirado. A figura (d) apresenta a regido

central do quadrado.
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Nas figuras (b) e (h), que sdo uma ampliagdo das imagens (a) e (g),
verifica-se a predominancia de linhas riscadas profundas, com parte do material
fraturado formando colunas ao redor do risco. Isto pode também ser notado em
seus respectivos perfis apresentados nas figuras (c) e (i), onde nesta Ultima a
aparéncia sutil de uma linha comeca a surgir ao lado da linha mais profunda. A
figura (e) e o seu perfil correspondente apresentam uma caracteristica marcante
em relacdo as outras imagens figura 85: entre as linhas mais profundas surge
uma linha mais rasa que corta as colunas de separag¢éo dos riscos.

Esse processo gera um padrdo de linhas litografadas quase paralelas,
uma vez que as linhas sdo litografadas em forma de zig-zag como ja
apresentado no capitulo trés. Isto ocorre devido ao movimento da ceramica
piezoelétrica e acaba formando um angulo 6 que para este caso em particular é
de 14 graus. A figura 86 apresenta um esquema mostrando o efeito gerado ao

aumentar ou diminuir o nimero de linhas ao litografar um quadrado.

T~ (D=
g
ol o e ———

Figura 86 — Diagrama esquematico mostrando como o processo de varredura
promovido pela ceramica piezoelétrica do AFM movimenta a amostra em relagao a
ponta que fara uma imagem ou criara um padrao litografado na superficie. O
numero de linhas aumenta de (a) 8 linhas passando por (b) 32, (c) 64 e (d) 128.
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A figura 86(a-d) apresenta um modelo que descreve o movimento da
amostra em relagdo a ponta do microscépio ao variar 0 nimero de linhas do
quadrado a ser litografado. Como a ponta ora risca com a face afiada ora com a
face plana, riscos rasos e profundos sao notados alternadamente no centro do
quadrado. Dependendo do nimero de linhas selecionado antes do processo de
riscagem e do tamanho da varredura, o angulo entre as linhas muda, podendo
gerar uma sobreposicdo das linhas como o padrdo criado na figura 85. E
possivel também, controlando estes parametros, ter um padrao muito maior ou
menor que mostrado na figura 86 com as mesmas caracteristicas.

De acordo com os resultados mostrados na secdo 5.1 e baseado no
diagrama da figura 86, o sulco mais profundo e mais raso na regiao central do
quadrado é provocado pela abertura entre as linhas promovidas pela ceramica
do microscopio e a diferengca em suas profundidades se deve ao fato de ora
riscar com a face afiada ora com a face plana da ponta de diamante. No perfil da
figura 85(c), ponta passa com as duas faces ao se movimentar para frente e
para tras sobre a mesma linha riscada, enquanto na figura 85(i) ja se nota uma
tendéncia de formacéo da nova linha mais rasa. Devido a este processo espera-
se que a profundidade das linhas nas proximidades das bordas do quadrado seja
maior do que no centro ,ja que a ponta passa apenas uma vez sobre cada linha
nesta regiao. Isto realmente acontece e pode ser comprovado confrontando as
escalas de alturas dos perfis apresentados.

Dessa forma, como é possivel controlar o espagamento entre os riscos
variando o nimero de linhas, novas linhas foram litografadas ao longo da diregao
[01-1] do substrato de InP, com periodicidade na direcao [011] para compreender
0 que acontece nestes casos. A figura 87 apresenta imagens de areas
litografadas de 60 x 60 um? variando o ndmero de linhas em 128, 256 e 512,
onde o padrdo observado nas imagens corresponde a regido central do
quadrado litografado. A forga aplicada na criagdo destas linhas foi de 26 uN, ou
seja menor que o valor usado anteriormente, justamente para que se possa
observar a sobreposicdo de uma linha na outra sem que uma delas modifique a

anterior.
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Figura 87 — Imagens de AFM mostrando a morfologia resultante da superficie apos
a litografia dos quadrados variando o numero de linhas em (a) 128, (b) 256 e (c)
512. As imagens em 3D correspondentes também sao apresentadas. A forca
normal usada foi de 26 pN.

Da figura 87 nota-se uma queda sutil na altura do perfil das linhas
conforme este nimero aumenta, devido sobreposicdo das mesmas. Na imagem
87(a) onde o padrao possui 128 linhas, observa-se claramente pares de linhas
muito proximas em que uma delas é mais profunda que a outra, melhor visto na
imagem em 3D. Assim, se define com os resultados obtidos na secéo 5.1 que a
linha a direita em cada par foi feita com a face afiada da ponta devido a maior
profundidade. Quando 256 linhas eram produzidas em uma area do mesmo
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tamanho, o risco feito com a face afiada predomina, mas ainda é possivel notar
um leve risco entre cada linha mais profunda. No caso de 512 linhas a
sobreposicao é muito acentuada e padrao praticamente se perde. No entanto, o
numero de defeitos criados com o aumento do numero de linhas tende a crescer.

Um dltimo estudo realizado nestes quadrados faz mencao as diregoes
cristalograficas do InP. A morfologia resultante da superficie da nanolitografia
realizada com o AFM ao longo das quatro diregdes <100> e <110> no plano
(100) do InP é apresentado na figura 88. Na figura 88(a), a ponta de diamante
riscou na direcao cristalografica [011]. No topo das linhas, linhas que deslizaram
sao observadas em separacdes de aproximadamente 100 nm, ambas paralelas
(cerca de metade do caminho entre as linhas riscadas) e também
perpendiculares a direcdo em que as linhas sdo produzidas. Na figura 88(b),
riscos produzidos pela varredura da ponta ao longo da direcdo [0-11] s&o
mostrados. Linhas deslizadas regulares s&o observadas e estas sao
perpendiculares a borda dos riscos, agora com separacgoes de cerca de 200 nm.
Nas figuras 88(c) e 88(d), as linhas litografadas ao longo das direcdes
cristalograficas [001] e [0-10], respectivamente, exibem fraturas irregulares em
suas bordas.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0420975/CA


PUC-RIo - Certificacéo Digital N° 0420975/CA

Resultados experimentais das linhas litografadas no InP 146

Figura 88 — Imagem de AFM da morfologia resultante da superficie de uma
riscagem periddica através do arraste da ponta do AFM na direcédo [100] do cristal
de InP. Os riscos foram formados com uma forca de 77 uN ao longo das direcdes

cristalograficas (a) [011], (b) [01 1], (c) [001], e (d) [010].

Enquanto varre a superficie com uma forga aplicada capaz de risca-la
tensdes aparecem na face da ponta de diamante. Quando estas tensbes
alcangam um valor critico, deformacdes plasticas ocorrem. Devido ao continuo
movimento da ponta para frente, as tensées aumentam continuamente até o
ponto de fratura. A conseqiiéncia disto é criacdo de uma linha litografada ao
longo da dire¢cdo de varredura. A componente lateral da tensdo gerada pela
ponta provoca o escorregamento dos planos {111} nas diregbes <110> do cristal
de InP. Riscos ao longo da familia de direcbes <110> resultam em um
escorregamento coerente, com eventos de pop-up que sao evidenciados pelas
linhas de escorregamento das figuras 88(a) e (b). A distancia entre as linhas
escorregadas na figura 88(c) é cerca de duas vezes a distancia na figura 88(d).

Isso pode ser creditado na diferenga da velocidade entre discordancias do tipo o
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e B, que sdo associadas com escorregamentos ao longo das diregdes [011] e [O-
11], respectivamente. A dureza da familia de superficies {111} e {-1-1-1} é
geralmente diferente. Escorregamento de discordancias em planos {111}, cuja
terminacdo atémica é de fésforo, comparados com planos {-1-1-1}, terminados
em atomos de indio, sdo conhecidos por terem velocidades muito diferentes.

Enquanto as figuras 88(a) e (b) exibem um conjunto regular de linhas
escorregadas, as figuras 88(c) e (d) apresentam fraturas irregulares que formam
um angulo de 45 graus com respeito a linha riscada. Isto acontece porque os
riscos criados nas direcoes <100> devem envolver escorregamentos em
diferentes sistemas de escorregamento, observado na projecdo [001] em 45
graus em ambos lados do risco. E conhecido que escorregamentos com
diferentes vetores de Burgers ndo podem ocorrer coerentemente’®, e que
eventuais discordancias empilhadas provocam o endurecimento local do material
levando a fratura do cristal. Tais fraturas sdo evidentes na morfologia dos riscos
mostrados nas imagens das figuras 85(c) e (d).

Assim, as linhas litografadas ao longo das direcbes <110> envolvem
deslizamentos coerentes e discordancias, enquanto riscos criados ao longo das
direcoes <100> envolvem o aquecimento local do substrato logo abaixo de onde
a ponta risca criando um padrao anisotropico.

5.4.
Crescimento de nanoestruturas organizadas em 1 dimensao

De acordo com o esquema do processo de litografia apresentado na secéo
5.3, apos a etapa de criagdo do padrao de linhas modo estatico na superficie do
InP e a respectiva etapa de limpeza, as amostras sdo inseridas no reator de
MOVPE para a deposicdo de InAs e conseqlientemente o crescimento das
nanoestruturas no interior dos defeitos produzidos com a ponta de diamante,
através do AFM.

Para a deposi¢cado de InAs, as amostras sdo aquecidas no interior do reator
até atingir a temperatura de 520° C em um ambiente de fosfina, para em seguida
inserir arsina apos desligar o fluxo de fosfina. Um fluxo de trimetil-indio de 16,5
sccm durante o intervalo de tempo de 1 segundo foi usado para o crescimento
das nanoestruturas. A amostra é entéo resfriada sob um fluxo constante até a
temperatura de aproximadamente 360° C e depois até a temperatura ambiente
sendo retirada do reator.
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Apéds a retirada da amostra do interior reator ela é levada novamente ao
microscépio de forga atdmica para analisar o resultado da deposi¢do na regiéao
litografada. As imagens de microscopia usadas nesta etapa do trabalho para a
analise sao provenientes de microscopia por AFM.

A varredura da ponta do AFM na superficie do InP com for¢as na faixa da
deformagéo plastica produz riscos que contém discordancias relativamente
estaveis no interior do material’®. Tal superficie pode ser usada para crescer
seletivamente nanoestruturas de InAs em uma superficie de InP. Conforme os
resultados ja apresentados no capitulo quatro e nas seg¢des anteriores deste
capitulo, controlando cuidadosamente a forgca normal e escolhendo uma
distancia adequada entre as indentagdes ou linhas litografadas no InP é possivel
regular as caracteristicas que serao transferidas no padrao litografado. Ou seja,
a densidade de pontos de nucleagdao pode ser controlada através da forca
normal, pois 0 nUmero de nanoestruturas nucleadas depende da forga aplicada
enquanto o tamanho das mesmas depende da distancia entre os defeitos
gerados. Defeitos estruturais mecanicamente induzidos foram utilizados para
crescer seletivamente as nanoestruturas dentro das linhas litografadas. Como
um exemplo dos resultados obtidos, a figura 89 mostra o resultado do

crescimento das nanoestruturas alinhadas em uma dimenséo.

Figura 89 - Crescimento seletivo de nanoestruturas de InAs em uma area
litografada de 60x60 mm. A diferenca na altura maxima entre o topo e a parte mais
profunda das nanoestruturas é de 70 nm. Nem uma camada de molhamento ou
nanoestruturas sao observadas na superficie fora da area litografada.
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A quantidade nominal de material depositado foi de aproximadamente 0,14
monocamadas e é importante destacar que nao se observou nenhuma evidéncia
do crescimento de nanoestruturas ou mesmo pontos quéanticos na superficie fora
da regido litografada.

Primeiramente, foi estudada a influéncia no crescimento das
nanoestruturas devido a variacdo nos distanciamentos entre as linhas riscadas
em quadrados litografados com a mesma &rea e a mesma forgca aplicada
utilizadas antes. Neste caso, o numero de linhas que foram escolhidas para criar
0s padrdes sdo os mesmos citados na secao anterior: 128, 256 e 512 linhas,
mas utilizando uma for¢ga normal de 77 uN para gerar os riscos. A morfologia
resultante apds o crescimento das nanoestruturas de InAs sobre estes padrdes é
mostrado na figura 90.

Figura 90 — Nanoestruturas crescidas em superficies litografadas em funcédo do
numero de linhas em uma mesma area. A regiao litografada possui (a) 128, (b) 256
e (c) 512 linhas riscadas ao longo da direcéo [01-1] com periodicidade na direcao
[011].


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0420975/CA


PUC-RIo - Certificagao Digital N° 0420975/CA

Resultados experimentais das linhas litografadas no InP 150

Na figura 90, as linhas foram litografadas apenas ao longo da dire¢do [01-
1] do substrato de InP, com periodicidade na direcdo [011]. As imagens
apresentadas foram tomadas nas bordas de seu respectivo quadrado a fim de se
fazer uma comparagdo na mudanga no espagamento entre as linhas. Também
se pode observar como ocorre a nucleacdo das nanoestruturas em fungédo do
risco feito com a face afiada e a face plana da ponta separadamente, no caso da
figura 90(a), aonde o0 niumero de linhas é igual a 128.

Claramente se notam grandes diferencas nas nanoestruturas crescidas
nos padrdes apresentados acima. Na figura 90(a), estruturas crescem ora
coalescidas formando quase um tragco continuo, ora em formas mais
arredondadas e menores em diametro. No primeiro caso, as nanoestruturas sao
nucleadas nas linhas que possuem uma profundidade menor, ou seja, aquelas
em que a ponta de diamante risca com a face plana. Como a profundidade é
menor, o nimero de defeitos produzidos devido a passagem da ponta esta em
menor quantidade do que a linha construida ao lado que possui uma maior
profundidade e conseqlentemente, mais pontos de nucleagdo de
nanoestruturas. Neste caso ha tantos pontos para nuclear nanoestruturas que
acaba neutralizando um ponto preferencial de crescimento.

Quando o quadrado possui 256 linhas litografadas, estas sdo produzidas
de forma idéntica uma em relagcdo a outra, pois a ponta de diamante passa
praticamente duas vezes pela mesma linha (ida e volta) gerando assim um
padrdo em que diversos defeitos sdo produzidos, como mostrados na segéo
anterior deste capitulo. A conseqiiéncia disto é a formagdo de nanoestruturas
distribuidas aleatoriamente ao longo dos riscos produzidos.

Na figura 90(c), uma quantidade menor de nanoestruturas grandes como
as mostradas na figura 90(b) sdo nucleadas, porém nanoestruturas de com
menores diametros estdo presentes. Além disso, € interessante notar que a
variagdo do eixo z nas trés imagens nao é abrupta. Isto da uma indicagdo que
apesar nuclear menos nanoestruturas grandes, estas possuem uma altura
préximas as dos outros dois casos.

O mesmo cristal de InP de onde os resultados da litografia de linhas
mostrados na seg¢do anterior foram extraidos, foi usado para estudar como se
comporta crescimento das nanoestruturas de InAs quando os quadrados eram
litografados em diferentes diregdes do InP. Todos os quatro quadrados foram
litografados com 256 linhas sob uma forca aplicada de 77 uN e foram feitos no

mesmo pedaco de substrato possibilitando assim o crescimento simultaneo
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credibilizando dessa forma a comparagdo que sera apresentada aqui. O
resultado morfolégico do crescimento € mostrado na figura 91.

Figura 91 — Nanoestruturas crescidas em superficies nanolitografadas em funcao
das direcOes cristalograficas do InP. As nanoestruturas crescidas em linhas
litografadas ao longo das direcoes (a) [011] e (b) [0-11] sdo distribuidas
aleatoriamente na superficie, como mostram respectivamente as imagens de
autocorrelacao (e) e (f). Aquelas que cresceram em linhas litografadas nas
direcoes (c) [001] e (d) [0-10] sao paralelas as linhas como mostram as imagens (g)
e (h).
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A figura 91(a) mostra que as nanoestruturas nucleadas nas linhas
litografadas ao longo da direcédo [011] ndo acompanham o padrao litografado e
sao distribuidas randomicamente na superficie. Pode-se notar também que
existem nanoestruturas com didmetros de aproximadamente 74 nm £ 12 nm e
outras um tanto maior com didmetros de 287 nm = 10 nm. Na figura 91(b) elas
possuem um diametro médio de 251 nm = 47 nm e ndo parecem estar
orientadas ao longo da diregao [0-11], que é a diregao das linhas neste caso.
Quando as linhas foram litografadas na diregdo cristalografica [001] (figura
91(c)), as nanoestruturas sao alinhadas com a direcdo dos riscos e exibem
didmetros de 135 nm £ 20 nm. Na figura 91(d), as nanoestruturas foram
crescidas em linhas riscadas ao longo da direcao [0-10], tendo um tamanho
médio de 145 nm £ 27 nm, e também parecem orientadas ao longo das linhas do
quadrado. As maiores nanoestruturas observadas nas figuras 91(c) e (d) séo
devido a coalescéncia de duas ou mais estruturas.

A densidade destas nanoestruturas de InAs alinhadas em uma direcao
foram calculadas usando programas de processamentos de imagem. Os
quadrados apresentados nas figuras 91(a)-(d) possuem densidades de 7 x 10°, 6
x 10°, 7 x 10°%, 6 x 10° nanoestruturas/cm?, respectivamente.

A maneira como as nanoestruturas nuclearam pode ser notada ao se
comparar as imagens de autocorrelagdo da figura 91. Linhas ao longo das
diregcdes <110> apresentam crescimento desordenado com nanoestruturas de
diferentes dimensbes, enquanto nas direcbes <100> as nanoestruturas sao
alinhadas com os riscos. Isto acontece devido aos diferentes defeitos produzidos
pela ponta ao riscar nas diferentes direcbes. Como apresentado na secao
anterior, ao longo da direcdo <110> produzem profundas discordancias no
interior do substrato que funcionam como pontos de nucleagdo. Na outra
direcdo, devido ao grande aquecimento local gerado pela dificuldade da ponta
em produzir o risco, os defeitos que sdo criados sdo curados sobrando assim
poucos pontos de nucleagcdo. Como o crescimento se deve a reagao de troca
As/P e é continuo enquanto a temperatura do substrato estd alta, as
nanoestruturas crescem seguindo o formato do risco até que coalescem,
provocando o aparecimentos dos fios orientados ao longo do risco.

A fim de verificar a reprodutibilidade do crescimento das nanoestruturas
depositando novas camadas sem retirar a amostra do reator, um recrescimento
foi realizado utilizando os mesmos parametros de deposicao para o crescimento
das nanoestruturas apresentadas na figura 91. Este recrescimento também
possibilita 0 estudo de fotoluminescéncia sobre estas estruturas de InAs.
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Como antes, as amostras quando no interior do reator, sdo aquecidas a
uma temperatura de 520° C em um ambiente de fosfina, para evitar a
evaporacao de atomos de fésforo da superficie do substrato de InP. Quando o
fluxo de fosfina é desligado, arsina é imediatamente introduzida com um fluxo de
trimetil-indio de 16,5 sccm durante o intervalo de tempo de 1 segundo. Em
seguida o fluxo de arsina é interrompido e o de fosfina é reaberto ocasionando a
deposi¢cdo de uma camada de 50 nm de InP sobre a amostra cobrindo as
nanoestruturas de InAs nucleadas. Apo6s esta deposicdo a arsina € novamente
introduzida assim que a fosfina é fechada e um fluxo de trimetil-indio de 16,5
sccm por 1 segundo nucleando novas nanoestruturas sobre as anteriores.
Depois disto, a amostra é resfriada sob um fluxo constante de arsina, para evitar
que as nanoestruturas de InAs depositadas se decomponham, até a temperatura
de aproximadamente 360° C.

A figura 92 apresenta imagens de AFM do padrdo do recrescimento sobre
nanoestruturas de InAs nucleadas em linhas litografadas em duas diregbes
cristalograficas do InP.

Na figura 92(a) as nanoestruturas nucleiam em um ndmero menor do que
o esperado quando se compara com a primeira camada crescida. No entanto, no
caso do recrescimento, as nanoestruturas crescem seguindo o padrdo da
camada inferior e ndo devido a pontos de nucleagcdo. Elas sdo facetadas
seguindo o padrdao nas nanoestruturas da primeira deposicdo como se observa
na figura 92(b).
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Figura 92 — Nanoestruturas nucleadas sobre uma camada de nanoestruturas
crescidas na superficie nanolitografada do InP em duas direcoes cristalograficas
do InP. As nanoestruturas recrescidas em linhas litografadas na dire¢ao (a) [011]
seguem o padrao aleatdério da camada abaixo do deposito de InP. Para o caso da
direcao [001], novamente seguem o padrdo descrito na camada de baixo e sao
paralelas as linhas litografadas. O eixo z das imagens tem 130 nm.

O controle do tamanho e da forma apds o recrescimento pode ser feito
através do padrao criado na primeira camada de acordo com a densidade de
discordancias geradas. Isto € de extrema importancia uma vez que o tamanho
de um ponto quéantico determina a energia dos estados eletrbnicos e suas
propriedades opticas. Defeitos, tais como discordancias, por exemplo, presentes
em nanoestruturas atuam como centros de recombinagcdo e espalhamento
provocando uma diminuicdo na eficiéncia para a emissdo de Iuz’®. As

nanoestruturas deste trabalho, que nuclearam seguindo uma discordancia do
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tipo parafuso, nao foram capazes de emitir luz quando laser é incidido com
algum comprimento de onda sobre as nanoestruturas. Medidas de
fotoluminescéncia foram feitas nestas amostras, mas nao foi possivel obter
espectros de emissao de luz em qualquer comprimento de onda na faixa ate 2,0
um.

Com os resultados apresentados até aqui, & possivel entdo construir
também nanoestruturas circulares ou em forma de fios alinhadas com um
controle de sua densidade e tamanho, variando o numero de linhas litografadas,
e conseqlentemente a quantidade de defeitos gerados, e a direcao
cristalografica do InP em que os riscos sdo criados. E possivel ainda fazer este
controle alterando a forgca aplicada pela ponta, conforme descrito no capitulo

quatro.
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