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6.5.2

Microscopia eletrénica de varredura do p6 produzido

A andlise morfolégica do material foi realizada em algumas amostras do po
produzido, no pé de Ga,0; utilizado na sintese e em uma amostra padrao de GaN.
Nesta analise, procurou-se identificar caracteristicas superficiais diferenciadas para
os materiais. Observou-se que o Ga,O; apresenta regides de granulometria

pequena e também blocos maiores em formato de agulha com superficie bem

definida. A Figura 6.16 mostra uma micrografia do p6 de Ga,0s.

Figura 6.16 — Micrografia do Ga,O3; em pé

Nesta micrografia pode-se perceber a presenca de duas regides distintas:
particulas grosseiras e regides de elevada fragmentagao. A Figura 6.17 mostra, com
maior ampliagdo uma micrografia da superficie de uma particula grosseira no Ga,0O;

em po.
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Figura 6.17 — Micrografia de Ga,O; em p6

Nesta micrografia evidencia-se que as particulas maiores constituem poliedros
com facetas bem definidas, provavelmente associadas a seus parametros

cristalograficos.

As micrografias de GaN padrdo sdo mostradas nas figuras a seguir. Estas
micrografias ndo evidenciam nenhum tipo de morfologia especial para o p6. A
Figura 6.18 mostra uma micrografia do p6 de GaN obtido a partir da Aldrich

Chemical com pureza de 99,99%.
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Figura 6.18 — Micrografia de GaN em pé (Aldrich)

Nas micrografias do p6 produzido neste trabalho foi possivel identificar regides
contendo GaN e regides contendo carbono nio reagido no processo. As regides
apresentando carbono mostram uma morfologia facetada. A micrografia mostrada

na Figura 6.19 indica a presenca destas duas regides distintas.

T 3

-

Figura 6.19 — Micrografia de p6 produzido
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A condigao reacional do pé mostrado na Figura 6.19 — condi¢ao experimental
3 -, nao propiciou a formagdo de GaN. Desta forma, as regides que apresentam
aglomerados de particulas com granulometria mais dividida, se deve provavelmente
ao Gay0;. A area que apresenta morfologia facetada nao contém o elemento galio,
segundo analise de sua superficie por EDS, ao contrario da regiao finamente
dividida. Na analise por EDS destas regides distintas pdde-se detectar a presenca
de galio apenas na regiao de granulometria mais dividida. Esta analise encontra-se
no Apéndice 7.

A Micrografia do p6 obtido segundo a condigao reacional 7 também mostra a

presenca de carbono - Figura 6.20

Figura 6.20 — Micrografia de p6 produzido de acordo com a condicdo 7.
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6.5.3
Analise por catodo luminescéncia

A analise por catodo luminescéncia (CL) foi realizada pela Universidade do
Estado do Arizona. Estas andlises foram realizadas sobre trés tipos de material: 1)
GaN produzido a partir da nitretacdo do sistema Ga,0O3/ 3C (p6 cinza); 2) Ga,O; (pd
branco); 3) GaN obtido a partir da nitretacdo de Ga,O; (pé amarelo). Nestas
analises, estdo mostradas também micrografias dos pds submetidos a catodo
luminescéncia. Os resultados revelam a faixa de comprimento de onda da
luminescéncia apresentada por estes materiais. A Figura 6.21 mostra micrografias
do po6 produzido a partir do sistema Ga,O; / 3C / NH;3(g) o espectro gerado através

da técnica de CL.

-
X12,000 40KV " 15mm Spot: 12

Title: Grey GaN Powder Date: 12-07-2001 Time: 14:11
Com b = mrmras e

GaN: sistema Ga,0;/ 3C / NH;

Title: Grey GaN Powder Date: 12-07-2001 Time: 14:06
Comment: Filename: GREYO0O.TIF

RT
250

N

=]

S
1

150

100 +

CL Intensity (counts)

50

40KV 15mm Spot: 12 0

—_—
Title: Gi GaN Powd: Date: 12-07-2001 Time: 14:13
C(‘mfmell;::y an Towder © Filename: GRIF?\;EZ.TIF 200 300 400 500 600 700 800

Comporimento de onda (nm)

Figura 6.21 - Micrografias (MEV) e resultado da anadlise por CL realizada sobre o po6
produzido a partir do sistema Ga,O3; / 3C / NH3(g)
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Os resultados mostraram um tamanho estimado de aglomerados de particulas
entre 200 - 500 nm e um pico de luminescéncia no comprimento de onda de 425 nm
a3.54eV.

A Figura 6.22 mostra micrografias e o espectro da analise por CL pé de Ga,0;

(Aldrich Chemical - 99,99%) sem nenhum tipo de tratamento.
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Figura 6.22 - Micrografias (MEV) e resultado da analise por CL realizada sobre o p6 de
Gay0s3,
Os resultados mostraram um tamanho estimado de particula abaixo de 1um e

um pico de luminescéncia no comprimento de onda de 380 nm a 3.26 eV.

800


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 9816758/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 9816758/CA

Resultados e discussdes 101

A Figura 6.23 mostra as micrografias e a analise por catodo luminescéncia do
po produzido a partir da nitretagao do Ga,O; em presenga de amdnia (sem o uso de

carbono como agente redutor). Esta amostra foi identificada como p6 amarelo.
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Figura 6.23 - Micrografias e resultado da analise por CL realizada sobre o p6 produzido a
partir do sistema Ga,O3 / NH3(g)
Os resultados mostraram um tamanho estimado de aglomerados de particulas
abaixo de 1Tum e um pico de luminescéncia no comprimento de onda de 550 nm a
2.20 eV.
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A Figura 6.24 mostra, nos graficos, os trés espectros de CL emitidos pelos trés

materiais analisados.
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Figura 6.24 - Comparacao entre as analises por CL para os trés pos.

A comparagao entre os trés pos mostra que o GaN produzido a partir do
sistema Ga,03/NH3/3C foi o Unico a apresentar luminescéncia na faixa do azul. Os
demais pos nao apresentaram luminescéncia na faixa do azul. O pd branco
analisado era composto de Ga,O; unicamente, enquanto o pé amarelo contém uma

mistura de fases GaN e Ga,0s.
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