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Resumo

A presente monografia tem como objetivo principal realizar os procedimentos iniciais
para a operacionalizacao do sistema de medicao de corrente induzida por feixe de elétrons
(EBIC - do inglés electron beam induced current), recentemente instalado no equipamento
de duplo feixe JEOL JIB 4500 do Laboratoério de Conformagao Nanométrica (LCN) do
Instituto de Fisica da UFRGS.

O texto apresenta uma breve revisao da fisica de semicondutores e dos principios da
microscopia eletronica de varredura. Sao apresentados os fundamentos da técnica EBIC e
os seus modos de medida e operagao.

Para exemplificar o tipo de resultados obtidos com esta técnica, amostras de silicio
foram implantadas com ions de galio em diferentes energias para a formacgao de jungoes
p-n, utilizando o feixe de fons do sistema de duplo feixe do LCN. As amostras foram ca-
racterizadas com a técnica de espectroscopia por dispersao em energia (EDS - do inglés
energy dispersion spectroscopy). As imagens de microscopia no modo EBIC das amostras
implantadas apresentam contrastes associados & presenca de defeitos induzidos pela irra-
diacao. Medidas utilizando feixe de elétrons com energia variavel indicam o potencial da

técnica para quantificar a profundidade em que jungoes p-n estao localizadas.



Abstract

The present monography aims at performing the inicial procedures to put in operation
the electron beam induced-current (EBIC) system, recently installed in the dual beam
equipment JEOL JIB 4500 of the Laboratorio de Conformagao Nanométrica (LCN), from
the Insituto de Fisica - UFRGS.

A brief review of semiconductor physics and scanning electron microscopy is made. The
foundations of the EBIC technique, methods of measurement and equipment operation are
presented.

In order to exemplify the kind of result that may be obtained with this technique, sili-
con samples implanted with Gallium ions with different energies were produced in the dual
beam system to generate p-n junctions in different depths. The samples were characteri-
zed with energy dispersive spectroscopy (EDS). The EBIC measurements of the implanted
samples show contrast associated with the presence of defects induced by irradiation. Me-
asurements using variable electron beam energy indicate the potential of the technique to

quantify the depth of the p-n juctions.



Sumario

(1. Introducao|. . . . . . . . . . 1
2. Fstado da Artel . . . . . . ... 4
2.1 Materiais Semicondutoresl . . . . . ... ..o oo 4
[2.1.1 Semicondutores extrinsecosl . . . . . ... ..o 5

[2.1.2  Densidade de portadores no equilibrio térmico| . . . . . . . . . . .. 6

[2.1.3 Transporte de portadores de carga] . . . . . . . ... ... ... .. 8

[2.1.4 Juncao p-n| . . . . ... 10

[2.1.5 Transporte de portadores de carga tora do equilibriof. . . . . . . . . 10

[2.2  Microscopio Eletronico de Varredura] . . . . . ... ... .. ... ... .. 13
2.2.1 Geracao do Feixe de Elétrons| . . . . .. .. ... ... ... ... . 13

[2.2.2  Interacao do feixe com a amostra] . . . . . . .. ... ... ... .. 15

2.2.3  Volume de interacao| . . . . . . . . ... ... ... L. 15

[2.2.4  Funcao de geracaol . . . . . . . . . ... 17

2.3 A Técnicade EBICI. . . . .. . ... 18
2.3.1 Fundamentosl . . . . . .. ... 18

[2.3.2 Aplicacoes| . . . . . . .. 21

3. Materiais e Métodosl . . . . . ... ..o 24
.1 Materialsl . . . . . . . . 24
3.2 Métodosl . . . . . .. 24
[3.2.1  Equipamento| . . . . . ... ... 24

3.2.2  Teixe de fons Focalizadd . . . . ... ... ... ........... 24

[3.2.3  Sistema nano manipulador - software de controle, . . . . . . .. .. 27




Sumario vi

4. Resultados e Discussoes . . . . ... ... ... ... ... ... . ... 29
4.1 Caracterizacao EDS das amostras implantadas| . . . . . . .. .. .. .. .. 30
4.2 Quantificacao do sinal EBIC} . . . . . ... .00 000000 32
4.3 Medidas de EBIC com energia de feixe de elétrons variavel| . . . . . . . .. 35
4.4 Circuito Integrado| . . . . . . . . . . ... 38

[>. Conclusoes e Perspectivas| . . . . . . ... ... ... ... . ... ...... 41

[  Referéncias Bibliograficas| . . . . . . ... ... ... ... ... L. 43







Capitulo 1

Introducao

A técnica de corrente induzida por feixe de elétrons - EBIC (do inglés electron beam-
induced current) permite medidas diretas de varias propriedades elétricas em materiais
semicondutores, como por exemplo a localizacao e a caracterizagao da zona de deplecao
em uma jun¢ao p-n.

O processo de coleta de carga em um microscopio eletronico de varredura (MEV), que
posteriormente levou ao desenvolvimento da técnica EBIC, foi primeiramente percebido
por Everhart em 1958, como um caso especial do efeito de "condutividade por bombardea-
mento", em que diferentes tipos de radiacao ionizante sao utilizados para gerar portadores
de carga moveis em um material. Na técnica EBIC, o feixe de elétrons atua como radiacao
ionizante.

No MEV, um feixe de elétrons focalizado varre a amostra. Como resultado da interagao
dos elétrons do feixe com os atomos da amostra varios fendémenos fisicos podem ocorrer,
tais como a emissao de elétrons retro espalhados, elétrons secundarios, raios X, corrente
absorvida ou induzida na amostra e catodoluminescéncia.

Para medir a corrente elétrica induzida na amostra pela irradiacao com o feixe de elé-
trons no material, utilizam-se dois contatos elétricos - uma ponteira (ou nano ponteira)
conectada na superficie da amostra e outro contato conectado no terra do sistema. Os
elétrons primarios, provenientes do feixe, interagem com os elétrons do material gerando
pares elétron-buraco na zona de interagao (pera de ionizacao). Esses portadores de carga
em geral difundem pela amostra até que o excesso de carga seja eliminado. Porém, se
estiverem sujeitos a um campo elétrico, os portadores de carga cessam o movimento pu-
ramente difusivo e entram em movimento de deriva orientados pelo campo - que pode ser
gerado internamente por uma jungao p-n, por exemplo, ou mesmo por um campo externo

aplicado. Esse movimento dos portadores de carga gera uma corrente induzida na amostra,
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que pode ser medida, amplificada e analisada.

O foco da técnica EBIC é em relacao aos portadores minoritarios — elétrons nas ca-
madas tipo-p e buracos nas camadas tipo-n. Se o comprimento de difusao dos portadores
minoritarios gerados é suficientemente grande eles podem se difundir até a jungao p-n, pro-
duzindo uma corrente induzida pelo feixe de elétrons, que pode ser medida externamente
na amostra.

Utilizando um sistema de deteccao adequado, a corrente induzida pode ser medida
sincronamente com a modificagao da posicao do feixe de elétrons durante sua varredura
na amostra, o que permite mapear espacialmente a corrente induzida na amostra. Na
presenca de contornos de grao ou deslocagoes na amostra, a recombinacao causada por
defeitos produzird menos corrente coletada e serd formada uma imagem mais escura nestas
regides. Aplicando diferentes energias de aceleracao do feixe de elétrons, profundidades
variadas do material podem ser amostradas para determinar as propriedades de transporte
dos portadores minoritarios nestas regioes, utilizando modelos propostos na literatura para
este fim.

As principais aplicagoes da técnica EBIC sao na caracterizagao de defeitos, desloca-
goes e recombinagdes em semicondutores (Si; compostos I1I-V — GaAs, InSh, GaP, etc) e
recombinacoes em contornos de grao de células solares, mapeamento da resistividade em
amostras de silicio, imageamento de danos induzidos por irradiacao, controle de qualidade
em conexoes de chips, entre outras aplicacoes.

O sistema EBIC utilizado neste trabalho foi recentemente instalado no equipamento de
duplo feixe do Laboratoério de Conformacao Nanométrica do Instituto de Fisica da UFRGS,
modelo JIB 4500 da empresa Jeol. O acessério EBIC esta acoplado ao nano manipula-
dor AutoProbe 200 da Empresa Omniprobe. Tendo em vista que se trata de laboratorio
institucional e multiusuario, este trabalho tem como objetivos principais iniciar os pro-
cedimentos para a operacionalizacao do sistema EBIC, realizar a revisao dos principios
fisicos da técnica e preparar um conjunto de amostras para exemplificar o uso da técnica.
Para atingir estes objetivos, foi necesséario realizar algumas etapas prévias, tais como o
treinamento para a operagao do MEV, do sistema de feixe de ions focalizados (FIB, do
inglés focused ion beam) e do sistema nano manipulador.

Esta monografia de conclusao de curso estd organizada da seguinte forma: apos esta
breve introducgao, sao apresentados os capitulos de revisao da literatura, de materiais e

métodos, resultados preliminares e consideragoes finais e perspectivas.
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A revisao da literatura é apresentada no capitulo 2 e resume trés temas importantes

para a aplicacao da técnica EBIC:
e Propriedades de transporte de semicondutores;

e Fundamentos da interacao do feixe de elétrons com a matéria - uma vez que o mi-
croscopio eletronico de varredura é a técnica utilizada para a geracao da corrente

elétrica a ser medida;
e Principios da técnica EBIC.

Os procedimentos de preparacao e caracterizagao das amostras e os métodos experi-
mentais das medidas de EBIC estao detalhados no capitulo 3. Os resultados experimentais
sao apresentados e discutidos no capitulo 4. No capitulo 5 sao exibidas as consideracoes
finais sobre os topicos abordados no trabalho e as propostas de continuidade. Ao final sao

relacionadas as referéncias utilizadas nesta monografia.



Capitulo 2

Estado da Arte

Neste capitulo sera feita uma breve introducao a alguns conceitos relevantes a técnica
de EBIC, abrangendo topicos de fisica de semicondutores. Em especial, serao abordadas
a densidade de portadores de carga e equagoes de transporte, fundamentais para o en-
tendimento da interacao do feixe de elétrons com a amostra, permitindo a definicao de
parametros como o comprimento de difusao de portadores de carga na amostra. Tais con-
ceitos possibilitam a compreensao dos processos fisicos que dao origem & corrente induzida
por feixe de elétrons. Essa revisdo foi elaborada com base em livros texto [II, 2, 3], 4] e

artigos 9], 6] de referéncia para a éarea.

2.1 Materiais Semicondutores

Semicondutores apresentam estrutura de bandas similar a de um isolante, sendo carac-
terizados por uma banda de valéncia completamente preenchida e uma banda de conducao
vazia a T—0K. Essas duas bandas sao separadas por um gap de energia F, pequeno, da
ordem de 2 eV.

Quando um elétron (e~) é promovido da banda de valéncia para a de condugao, ele
deixa um estado nao ocupado na banda de valéncia, geralmente denominado buraco ou
lacuna (h*). O transporte de carga pode ser tratado de forma equivalente como sendo
realizado por elétrons ou por lacunas.

As caracteristicas de um semicondutor dependem diretamente do valor do gap, que deve
ser suficientemente pequeno para permitir a promocao de elétrons da banda de valéncia
para a de conducdo por absor¢ao de luz (fotocondutividade) e por promogao térmica.
De fato, o nimero de portadores na banda de conducao de um semicondutor intrinseco

aumenta de forma exponencial com a temperatura.
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Por exemplo, a condutividade elétrica o, pelo modelo de elétrons livres, é dada por o =
%2*7 (onde n ¢é a densidade de portadores, T é o tempo de relaxagao e m* é a massa efetiva).
Em metais, a densidade de portadores de carga é constante, e o aumento da resistividade
p = 1/o é essencialmente devido & contribuigao de fonons. J& em semicondutores, n
depende fortemente da temperatura e com isso a resistividade tem grande variacao. Esse

comportamento é ilustrado na Figura [2.1]

Semicondutor

Fig. 2.1: Comportamento da resistividade elétrica p para metais e semicondutores em
funcao da temperatura T.
(Imagem cedida pelo Prof. M. A. Gusmao)

2.1.1 Semicondutores extrinsecos

A adicao controlada de impurezas, como meio de alterar propriedades do semicondutor,

é chamada de dopagem. As impurezas (dopantes) podem ser:

e Doadoras (tipo n): tém valéncia maior que a dos 4tomos do semicondutor puro e

doam os elétrons adicionais para a banda de conducao;

e Receptoras (tipo p): tém valéncia menor que a dos atomos do semicondutor puro e

aceitam os elétrons do semicondutor, deixando lacunas na banda de valéncia.

Semicondutores dopados sao chamados extrinsecos. As diferengas entre os atomos do
semicondutor e os a&tomos dos dopantes provocam o aparecimento de niveis localizados na

regiao do gap, como ilustrado na Figura [2.2]
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Fig. 2.2: Niveis localizados na regiao do gap devido a adi¢ao de dopantes: nivel doador
com energia Eq em semicondutores tipo n (a) e aceitador, com energia E,, em
semicondutores tipo p (b). E. € a energia do fundo da banda de condugao, Ey,
a energia do nivel de Fermi e E,, a energia do topo da banda de valéncia.

Imagem adaptada de Zeghbroeck, 2011

2.1.2 Densidade de portadores no equilibrio térmico

Para o calculo da concentragao de portadores em cada uma das bandas é necessério
saber o numero de estados disponiveis, o que depende do formato das bandas. Como o
fundo da banda de condugao (e€.) e o topo da banda de valéncia (¢,) devem ser localizados
em pontos de minimo e maximo no espago-k, usamos uma representacao esquematica da
energia em fun¢do do vetor de onda k, como mostrado na Figura[2.3] Como os portadores
de carga em ambas as bandas estao proximos as extremidades, descrevemos as bandas com
o modelo de elétrons livres, em que € o< k?, utilizando massas efetivas, representadas por

m*:
1 0%e(k)
m* X 0k?

Assim, definimos a banda de condugao como uma banda de elétrons (m; > 0) e a banda

de valéncia como uma banda de buracos (m; < 0). A densidade de estados de elétrons na

banda de conducao é dada por:

N

D) = 55 (2;") (e — et (2.1)

Em equilibrio térmico, a densidade de elétrons na banda de condugao é obtida através

da integral do produto entre a densidade de estados D,,(¢€) e a probabilidade de ocupagao
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Fig. 2.3: Representacao esquemdtica da estrutura de bandas de um semicondutor de gap

direto e indireto.
(Imagem cedida pelo Prof. M. A. Gusmao)

desses estados, f(e):

n= /OO D, (€) fu(e)de (2.2)

fole) = ——— e 57 (2.3)

Temos, assim, que:

272

3
1 /2m,\? [® e—e
n = ( ;_Z;L ) / (e — ec)%e 551 e (2.4)

€—€c

kT
integragao f:o — fooo. Definindo N, como a densidade efetiva de estados na banda de

Resolvemos a equacao fazendo a substituicao x = e mudando os limites de

condugao:
3
2rmekgT \ 2
obtemos:
€Ep—€c
n = N.e *8T (2.6)

Analogamente para as lacunas na banda de valéncia, temos
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p = | D@ )

ev—€p

= Nye *s7T (2.8)

onde f,(e) =1 — f,(e) e a densidade efetiva de estados na banda de valéncia é N, =

2 (27rm}:2k‘BT) % )

Para semicondutores intrinsecos, temos que n; = n = p e entao

n? =np = NCNU67<€’SJ;76TU> = NCNUef(kiigﬁ (2.9)
2.1.3 Transporte de portadores de carga

O transporte de portadores de carga no semicondutor se d4 de duas maneiras: por

difusao ou por deriva, caracterizadas a seguir.

Corrente de Deriva:

A aplicagao de um campo elétrico E gera uma forga F = Eq sobre os portadores de

carga, que passam a se mover de acordo com a equagao de movimento:

/17 — —
m-~F=FEq — U=—FE (2.10)
T
onde 7 é o tempo de relaxacao, ¢ é a carga e ¥ é a velocidade dos portadores. Temos,
portanto, que as velocidades de deriva de elétrons (vg,) e de lacunas (vg,) s@o escritas,

respectivamente, como

L —eTy = L eT, =
Vin = E e Vg = ——F (2.11)
My my*

Definimos a mobilidade como:

eT
= — 2.12
= (212)
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A densidade de corrente de deriva é dada pelo produto da densidade de portadores, a

carga dos portadores e a velocidade de deriva: j = nqv. Temos, assim, que

j: n(—e)vin + pevi, = e(njin +p,up)ﬁ (2.13)

Podemos definir a condutividade como:

J
0 =5 = el + pry) (2.14)

Corrente de difusao:

E o fluxo liquido devido a um gradiente de concentragao, na dire¢ao de menor concen-

tracao. Definimos o coeficiente de difusao D:

D:(ﬁi)u (2.15)

e
As densidades de corrente de difusao para elétrons e lacunas sao entao escritas, respec-
tivamente, como:

—

-

Jp = er(—ﬁp) = _leT,upﬁp (2.17)

Densidade de Corrente total

A densidade de corrente total é dada pela soma das densidades de corrente de difusao

e de deriva. Para elétrons e lacunas temos, respectivamente:

];; = enung + eDn(ﬁn) = ,un(enﬁ + kBTﬁn) (2.18)

Jp = epupE — eDy(Vp) = py(epE — kpT'Vp) (2.19)

Essas equacoes se aplicam a sistemas em equilibrio. No entanto, para a maior parte
dos dispositivos eletronicos, é importante compreender os processos de transporte fora do
equilibrio, isto é, em situagoes em que ha variagdo no nimero de portadores. Isso pode

ocorrer de diversas maneiras: a geracao de portadores pode ocorrer por bombardeamento
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por radiagao (fétons) ou elétrons. Por outro lado, pode ocorrer também a recombinagao
de pares elétron-buraco.

De grande interesse sao as jungoes p-n, presentes em incontéaveis aplicagoes tecnolodgicas.
Sua compreensao é a base para o entendimento de diodos, transistores e heterojuncgoes,
fornecendo um modelo simples e completo para a analise do comportamento de portadores

minoritarios e consequentemente para a técnica de EBIC.

2.1.4 Juncao p-n

Juncgoes p-n referem-se a interface de uma camada de semicondutor tipo n e uma
camada de semicondutor tipo p e estao presentes em praticamente todos os dispositivos
eletronicos. A regiao tipo n é dopada com impurezas doadoras e a regiao p, com aceitadoras.

Como hé excesso de elétrons (e~) no lado n, ocorre difusdo de e~ para o lado p e,
analogamente, difusdo de buracos (h") para o lado n. Como resultado dessa difusao,
restam os fons dos dopantes ionizados (positivos no lado n e negativos no lado p), que
produzem um campo elétrico E. Esse campo produz uma corrente de deriva, se opondo a
corrente de difusao. No equilibrio, essas duas correntes se igualam.

Na regiao proxima a jungao ocorre a recombinacao de pares elétron-buraco, produzindo
fotons (por emissao espontanea) e, no caso de semicondutores de gap indireto, também
fonons. A recombinagao gera uma zona de deple¢ao em torno da interface.

Quando a jungao é polarizada diretamente, h™ sdo empurrados para o lado p (negativa)
e e, para o lado n (positiva), o que reduz a carga liquida nessas regides. Isso, por sua
vez, reduz a barreira de potencial V;; e a zona de deplecao, fazendo com que a resisténcia
a passagem de corrente seja reduzida.

Se polarizarmos a jun¢ao no sentido inverso, obtemos um aumento na carga liquida das
regioes p e n, aumentando a barreira de potencial e a zona de deplecao, impedindo, assim,

a condugao.

2.1.5 Transporte de portadores de carga fora do equilibrio

Na auséncia de campo elétrico, os portadores de carga criados movem-se de forma
difusiva pelo semicondutor. Durante este movimento, a recombinacao de pares elétron-

buraco ocorre por meio de centros de recombinacao na estrutura do semicondutor. Define-
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Tipo p + Tipon
O O O ® o o
80 00 ReOe o e of
O O ®—¢ o o
/}) S

buraco elétron

o
S8 0 9% % Bandade

luz
/\/\/\ ............ conducgo

Recombinacgo Banda proibida
(gap)

— Banda de
valéncia

Fig. 2.4: Esquema de juncao p-n polarizada diretamente.
Imagem adaptada do texto sobre o prémio Nobel de F’isica de 2014 disponibili-

zado pela Royal Swedish Academy of Sciences em www.nobelprize.org.

se a vida média (1) do portador de carga como o tempo médio em que o portador se move
dentro do material antes de sofrer recombinacao.
O transporte de portadores de carga fora do equilibrio pode ser descrito a partir da

equagao da continuidade. Para lacunas, escrevemos:

—g/pdV = j{ljpdeL/(R—g)dV (2.20)
at v s € v

onde o termo a esquerda refere-se & variagao temporal da densidade de lacunas (p) em

um volume V. O primeiro termo a direita é referente ao fluxo de lacunas pela superficie
S que delimita o volume V e o segundo, a variagao na densidade de lacunas devido a
recombinacao e a geracao de cargas. Aqui, R é a taxa de recombinacao e g, a de geracao.

Para elétrons a expressao ¢ andloga. Temos portanto que:

dp 1
— — V-5, = 2.21
8t+R g—l—e Jp=0 ( )
on 1

gty = 2.22
at—i—R g . J ( )

Considerando um semicondutor do tipo n e a injecao de portadores no estado estacio-

nario, temos que a variagdo no namero de portadores minoritarios (lacunas) é Ap = p— po.
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Da equagao a densidade de corrente devido a difusao de lacunas é expressa como:

Jp = —eVpD, = —eD,V(Ap) (2.23)

1 .
V- jy = —D,V3(Ap) (2.24)

: A P L
Para Ap pequeno, consideramos R — g = U = ZF onde 7, ¢ a vida média das lacunas.
P

Assim, segue que

% %f’ — D,V*(Ap) =0 (2.25)
%f _ p%:o (2.26)

2
%g _ d;f?p (2.28)

onde definimos o comprimento de difusao dos portadores minoritarios (nesse caso lacunas):

L, = \/t,D, (2.29)

Resolvendo a equagdo [2.28 obtemos:

d*Ap  Ap =
rea L_f, — Ap(xz) = Ap(0)e T» (2.30)
Finalmente, a densidade de corrente é expressa por
Jp(z) = —er% = eL—:Ap(O)e Lp (2.31)

Na maior parte das situagoes, no entanto, para resolver a equagao de continuidade
é necessario conhecer a funcao de geracao g de pares elétron-buraco no material. Essa

geracao pode ocorrer através de diversos processos. A presente monografia tem interesse
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na corrente induzida por feixe de elétrons. Consequentemente, sao de interesse os processos
de geragao do feixe e a interacgao dos elétrons do feixe com a amostra.

O sistema de medida EBIC esté acoplado ao equipamento de duplo feixe (Jeol JIB4500)
do Laboratorio de Conformacao Nanométrica - LCN do Instituto de Fisica. Este equipa-
meto possui, além do microscopio eletréonico de varredura convencional, um canhao de
fons capaz de acelerar fons de galio, o que permite a conformagao e o processamento de
nano estruturas em amostras. Assim, a proxima secao trata de algumas caracteristicas

importantes da microscopia eletronica e idnica para a técnica EBIC.

2.2 Microscoépio Eletronico de Varredura

O Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) é uma ferramenta de caracterizagao de
amostras extremamente versatil. O canhao de elétrons produz e acelera elétrons em um
feixe de energia entre 1 e 50 keV, que é colimado e focalizado por lentes e aberturas ao

longo da coluna, como mostrado esquematicamente na Figura [2.5

Fonte de elétrons

Anodo

Colunaem
alto vacuo

Condensadoras

Bobinas de
varredura

Objetiva
Camara em

alto ou haixo
vacuo

Amostra

Bombas de
vacuo

Fig. 2.5: Esquema da coluna de um Microscopio FEletronico de Varredura. Imagem:
fap.if.usp.br/ Iff /mevE.html

2.2.1 Geragao do Feixe de Elétrons

O canhao de elétrons consiste de trés componentes: o filamento, o Wehnelt e o anodo

(Figura [2.6). Os elétrons sao emitidos termionicamente por um filamento de tungsténio,
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field emission ou hexaboreto de lantanio (LaB6), e sdo em seguida focalizados pelo Wehnelt.

Suprimento de aquecimento
do filamento

Filamento

Resisitor de bias

Vbias = Ie Rpias

Wehnelt
\

v )
Suprimento de
Alta Voltagem
+
Corrente de
emissdo i,

Linhas
Equipotenciais

g

lp

Fig. 2.6: Diagrama esquemdtico da producio do feixe em um canhao de elétrons com
filamento de tungsténio. (Adaptado de Goldstein, 2003)

Além de focalizar os elétrons emitidos, o Wehnelt controla a intensidade da emissao.
Ele é conectado ao filamento por um resistor varidvel, e a corrente de emissao que sai
do filamento é substituida por outra corrente igual por esse resistor. Isso gera um bias
negativo entre o Wehnelt e o filamento. Como os elétrons se movem em diregao a potenciais
positivos, eles deixam o filamento apenas onde as linhas de potencial eletrostatico positivas
passam pelo filamento. A voltagem de bias causa a curvatura das linhas equipotenciais
perto do furo no Wehnelt, focalizando os elétrons emitidos. Ainda, a diferenca de potencial
entre o filamento (catodo) e o &nodo causa a aceleragao dos elétrons - a energia dos elétrons
do feixe varia, tipicamente, entre 1 e 50 keV.

No caminho até a amostra, os elétrons passam pela coluna eletronica, que contém lentes
eletromagnéticas e aberturas que atuam sobre o feixe de modo a garantir sua colimagao a
dimensoes de dezenas de namometros. A amostra é posicionada sobre um porta amostras
motorizado e detetores de diferentes tipos garantem a aquisi¢ao dos principais sinais de

interesse para a microscopia eletronica [4].
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2.2.2 Interacao do feixe com a amostra

A interacao do feixe de elétrons com a amostra produz diferentes tipos de sinais, e
detectores apropriados sao utilizados para distingui-los. Os sinais mais utilizados sao os
de elétrons retroespalhados, elétrons secundérios e raios X caracteristicos. A presente
monografia trata de um sinal menos convencional, o EBIC.

Para a técnica de EBIC, a interacao de interesse é a geracao e o comportamento de uma
corrente de portadores de carga dentro da amostra. Para a maior parte dos materiais de
interesse, um feixe com energia entre 5 e 200 keV nao provoca dano estrutural na amostra
[6]. Cada elétron do feixe que atinge o semicondutor gera milhares de pares elétron-buraco,
dentro de um volume reduzido na amostra.

Na técnica EBIC, o sistema de deteccao é constituido pela nano ponteira e pelo terra da
amostra, que conectados ao sistema de aquisigao e amplificacao de sinal, medem a corrente
elétrica induzida pelo feixe de elétrons em sua interagao com o material da amostra. Pares
elétron-buraco sao gerados no interior do volume de interagao produzidos pelos elétrons do
feixe do MEV. Parametros como a energia de aceleracao e corrente do feixe de elétrons sao
utilizados em modelos tedricos que calculam a profundidade de penetracao dos elétrons
incidentes, o volume de interacao e a funcao geracao utilizada nas equacoes e
para o célculo de difusao dos portadores, que fornece o nimero de pares elétron-buraco

formados.

2.2.3 Volume de interacao

Os elétrons primarios incidentes sofrem espalhamento pelos elétrons de valéncia e pelos
ntcleos dos atomos da amostra. O primeiro refere-se ao espalhamento ineléstico, respon-
savel pela perda de energia dos elétrons incidentes. O segundo, é o espalhamento eléastico
e esta associado & mudanca de diregao dos elétrons do feixe no interior da amostra. Esse
processo faz com que o feixe, que antes era colimado, se espalhe em uma regiao dentro da
amostra, denominada pera de ionizacao ou volume de interacgao.

Esses processos de espalhamento eventualmente fazem com que o elétron perca a in-
formacao sobre a direcao original de incidéncia do feixe. A profundidade em que esse
processo de randomizagao é concluido é chamada profundidade de difusdo (Z;) e depende
fortemente do niimero atémico do material, como ¢é ilustrado na Figura [2.7]

A energia média para criar um par elétron-buraco, F; , é aproximadmente constante
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para qualquer semicondutor. Por exemplo para Si, F; ~ 3,6eV. Dessa forma, um elétron
com energia 1 keV, por exemplo, pode gerar aproximadamente 300 pares elétron-buraco
[10]. Isso produz um ganho G (ou fator de multiplicacao de corrente) na medida de EBIC,
dada pela relagao [5]:

G = %’(1 — fe (2.32)
Onde e é a eficiéncia com que a carga é coletada, Fj, é a energia do feixe e (1 — f) considera

a perda de energia devido aos elétrons retroespalhados.

N
-y —

- o —
[

1
-3
A

Z2<15 15<Z< 40 2240

Fig. 2.7: Esquema ilustrativo da relagdo entre numero atomico Z e o tamanho da pera
de ionizacao. R € o alcance dos elétrons e Z; € a profundidade de difusao.
(Hanoka, 1981)

Alcance dos elétrons do feixe no material

O alcance dos elétrons do feixe dentro do material semicondutor nao tem uma defini¢ao

tnica, sendo em geral expresso em funcao da energia do feixe Fj, na forma:

1
R = “kE} (2.33)

onde p é a densidade, k£ é uma constante, e o varia de 1,2 a 1,8 dependendo da energia dos

elétrons primarios, do niimero atomico e da definicao de R. Algumas defini¢oes possiveis
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para o alcance incluem os alcances médio R,, e maximo, R,,.., 0 alcance de Bohr-Bethe
Rpp e o de Grin Rg, derivado experimentalmente.

O Modelo de Kanaya & Okayama [4] € um modelo simples que considera o espalhamento
tanto elastico quanto inelastico dos elétrons do feixe, sendo aplicado para energias de feixe

menores que 1000 keV. O alcance maximo, em cm, é dado por:

Ropae = (2,76 X107 )

AE)"” {1 + Ey/ 2m002} e (2.34)

pZ89 | 1+ Ey/moc?

onde A ¢ o nimero de massa, p ¢ a densidade da amostra, expressa em g.cm ™3 e Ej, &
a energia do feixe, expressa em eV. O calculo de R,,,, considera a correcao relativistica.
Para 20 keV, a correcao reduz o alcance em cerca de 3%, e em 13% para 100 keV.

A tabela2.1]apresenta alguns valores de alcance e razao entre a profundidade de difuséo
e o alcance maximo dos elétrons, dada por Zg/Rpma: = 1/(1 + ), para semicondutores de
interesse para a técnica de EBIC. O parametro v é definido empiricamente como: v =
0,18722/3. Para Zq/ Rinae proximos a 1/2; a distribui¢ao de carga na amostra pode ser

aproximada por uma esfera tangente a superficie [5].

Tab. 2.1: Valores para os pardmetros de geragao de carga e retroespalhamento (Hanoka,
1981)

Semicondutor -~y Zq/Rmaz  (1-f)

C 0,62 0,62 0,97
Si 1,09 0,48 0,90
CusS 1,57 0,39 0,83
GaP 1,49 0,40 0,84
GaAs 1,88 0,35 0,77
CdS 1,83 0,35 0,77
HeTe 3,04 0,33 0,63

2.2.4 Funcao de geracao

A fungao de geragao g(r) da o namero de pares elétron-buraco formados na amostra
por unidade de tempo, como func¢ao da posi¢ao r na amostra. O modelo de Kanaya &

Okayama prevé uma funcao de geragao constante em um volume de interagao esférico [6].
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Outro modelo possivel consiste em supor que toda carga é gerada em um ponto, a uma

profundidade zy na amostra:
9= 906(z — 20) (2.35)

Essa aproximacao é bastante 1til para simulagoes computacionais de EBIC. Ainda, David-
son et. al [I1] propéem uma fungao de geragao proporcional a uma distribuigao gaussiana.
A forma da funcao de geracao considerada dependera das condigoes de medida, material e

métodos de analise dos resultados.

2.3 A Técnica de EBIC

A técnica EBIC utilizada nesta monografia foi montada no sistema de duplo feixe
do Laboratoério de Conformacgao Nanométrica do Instituto de Fisica da UFRGS. Um dos
acessorios deste equipamento é o dispositivo de nano manipulacao de amostras da empresa
Omniprobe (AutoProbe 200), mostrado na Figura 2.8 Trata-se de um sistema que possui
um eixo central com uma agulha de tungsténio na sua extremidade. Esta pode ser apro-
ximada da amostra no interior da camara do MEV através de controle eletropneumaético,
em nanoescala, das coordenadas x-y-z. Recentemente, foram adquiridos os acessoérios ne-
cessarios para a implementacao da técnica EBIC, constituidos de um eixo central ceramico
para o nano manipulador isolado eletricamente para minimizar o efeito de ruidos externos,
um sistema de amplificacao da corrente elétrica e um software de controle para a aquisicao
dos sinais elétricos induzidos pelo feixe de elétrons.

Neste sistema, a agulha desempenha o papel de um dos contatos elétricos enquanto o
outro contato esta ligado ao terra do porta amostra do MEV. A coleta de dados na amostra
é realizada sincronicamente com a varredura do feixe de elétrons. Dessa forma, mede-se a
corrente em cada ponto da varredura, permitindo a geracgao de perfis ou mapas da corrente
induzida em regioes selecionadas da amostra. O sistema esta em fase de instalagao, sendo
fundamental esta etapa do trabalho para sua operacionalizacao e consequente realizagao

de pesquisas originais e atendimento aos usuérios no LCN.

2.3.1 Fundamentos

A técnica de EBIC é direcionada para a determinagao das propriedades de transporte

dos portadores minoritarios no material, e permite medidas diretas de diversas propriedades
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Fig. 2.8: Foto do nanomanipulador acoplado ao sistema duplo feixe do LCN.

elétricas em materiais semicondutores, como por exemplo a localizagao e a caracterizacao
da zona de deplecao em uma juncao p-n: se o comprimento de difusao dos portadores
minoritarios gerados é suficientemente grande, eles podem se difundir produzindo uma
corrente que pode ser medida nos contatos elétricos da amostra. Esta é a corrente induzida
pelo feixe de elétrons.

A corrente coletada é obtida a partir da integragao da densidade de corrente de difusao

(Equacao [2.28) [5]:

I.= /jn -dS = qD/ Vn-dS (2.36)
S s

A medida de EBIC pode ser realizada em duas geometrias: no modo Plan View (PV-
EBIC), em que o feixe é perpendicular & jun¢ao, e no modo Cross-sectional (X-EBIC), em
que o feixe é paralelo a juncao p-n.

O contraste em medidas de X-EBIC depende fortemente do comprimento de difusao dos
portadores minoritarios no material [13]. Por essa razao, o modo X-EBIC é principalmente
utilizado na identificacdo da posi¢ao de jung¢oes p-n, que coincide com o maximo do sinal
de EBIC, e na determinagao do comprimento de difusao L de portadores minoritarios.

A solucao da equacao de continuidade para este caso geralmente utiliza uma funcao
de geragao do tipo delta (Eq. . Para um material tipo p, considerando uma fonte gq

on

localizada em ry = 0, e supondo estado estacionario (g7 = 0), a equagao resulta em:

—r/L

n(r) = go_¢

= 2.37
47D r ( )
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Fig. 2.9: Esquema dos modos de EBIC: PV-EBIC (a) e X-EBIC (b). (Parish, 2007)

Supondo que a velocidade de recombinacao na superficie do volume de interacao é

infinita, entdo a corrente é dada por: [5l [6]

]cc = nge_x/L (238)

onde z é a distancia perpendicular do feixe até o plano da jungao. Assim, pode-se obter o
comprimento de difusao L através da analise de um grafico de I... versus x.

No modo PV-EBIC, quando o volume de interacao se encontra dentro ou préximo a
jungao p-n, o contraste de EBIC é devido a mudancas na difusao dos portadores minori-
tarios [12]. Defeitos em semicondutores, como contornos de grao, diminuem a vida média
dos portadores, fazendo com que o sinal de EBIC diminua. Essa técnica de medida é
especialmente util para imageamento de defeitos eletricamente ativos em células solares e
detectores. Para essa geometria, Donolato [13] propoe que a corrente elétrica produzida

pelo feixe, em uma amostra de espessura infinita, seja dada por

1. = q/ g(r)e’Z/Ldv (2.39)
v

onde a integral é tomada no volume de interagao, e z é a distancia normal a juncao
(Figura [2.10). Considerando o modelo de Kanaya & Okayama, em que a carga ¢ gerada

uniformemente em uma esfera de raio a, a equacao resulta em [5]:

L\’ /a a a
I, = - <_ - = _> —a/L 2.4
34990 (a) LcoshL senhL e (2.40)
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Fig. 2.10: Esquema de medida PV-EBIC. (Adaptado de Hanoka, 1981)

A caracterizacao elétrica de juncoes p-n em semicondutores pode ser realizada em cada
uma das geometrias apresentadas acima utilizando o parametro "comprimento de difusao",
conforme indicado nas equagoes [2.38 e 2.40] Para isto, os valores medidos da corrente
elétrica induzida pelo feixe (I.c) devem ser utilizados em modelos que descrevem a fungao
geracao de pares elétron-buraco originada da irradiacao com elétrons. Outra abordagem
possivel é utilizar propriedades elétricas conhecidas de materiais para testar os modelos

encontrados na literatura que apresentam diferentes abordagens para a fungao geracao.

2.3.2 Aplicacoes

A técnica EBIC pode ser aplicada em diversas situagoes em que se deseje estudar
as propriedades elétricas de um material ou dispositivo. O contraste EBIC depende da
eficiéncia na colecao de corrente, o que permite uma visualizagao direta da zona de deplecao
em juncoes p-n e de defeitos eletricamente ativos, que podem ser relacionados a falhas na
fabricagao de dispositivos ou alteragoes na estrutura cristalografica do material. O primeiro
tipo de defeito refere-se a imperfei¢oes na forma, tamanho ou homogeneidade das juncoes
p-n, ou ainda em falhas de fabricacao como conexoes abertas ou jungoes que nao foram
produzidas. Os defeitos cristalograficos incluem deslocagoes, falhas de empolhamento,
formacao de precipitados entre outros.

Um exemplo do primeiro tipo de defeito é o trabalho de Arstila et al. [I4], que utiliza
imagens de EBIC para caracterizar eletricamente estruturas de nanofios (Figura .

Os nanotubos localizados sob a regiao que atua como fonte de corrente sao funcionais,
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na medida em que apresentam sinal uniforme de EBIC. Os nanotubos do canto superior
direito nao apresentam sinal de EBIC, indicando que suas fontes nao sao eletricamente

conectadas ao resto da estrutura.

Fig. 2.11: Imagens obtidas por elétrons secunddrios (MEV) e EBIC de nanofios com
300nm de diagmetro. (Arstila, 2013)

Recentemente, tem crescido o interesse na aplicagao da técnica de EBIC na area de
células solares, para o estudo de defeitos cristalograficos como deslocamentos e contornos
de grao, como ilustrado pelos trabalhos de Sekiguchi et. al. [I5] e de Meng et. al. [16],
que demonstra a aplicagao do sinal EBIC para a caracterizagao de defeitos cristalograficos
em células solares (Figura [2.12).

A técnica também é aplicada na caracterizacao de propriedades elétricas como a efici-
éncia da colecao de corrente de portadores minoritarios e caracteristicas da juncao p-n em
células solares [17].

Baier et al. [I8] aplicaram a técnica no estudo das propriedades de CdTe policristalino,
um semicondutor vastamente utilizado em detectores a temperatura ambiente. Foi possivel
realizar o mapeamento das propriedades de transporte e sua homogeneidade, observar a
estrutura dos graos e medir a influéncia dos contornos de grao nas propriedades elétricas

do material.
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Fig. 2.12: (a) Imagem de elétros secunddrios (MEV); (b) Imagem de EBIC de célula
solar. (Meng, 2015)



Capitulo 3

Materiais e Métodos

3.1 Materiais

Tendo em vista o objetivo proposto de operacionalizacao do sistema EBIC, foram reu-
nidos dois tipos de amostras para os testes do sistema: um semicondutor de silicio tipo n
e um circuito integrado cedido pela empresa CEITEC S.A..

Os semicondutores tipo n foram submetidos a limpeza padrao RCA na superficie do
material e na sequéncia, foram realizadas implantacoes de Ga com diferentes energias para a

formacao de jungoes p-n abaixo da superficie destas amostras em diferentes profundidades.

3.2 Métodos

3.2.1 Equipamento

O sistema de duplo feixe (marca Jeol modelo JIB 4500), localizado no Laboratorio
de Conformagao Nanométrica (LCN) do Instituto de Fisica da UFRGS, é o equipamento
principal utilizado neste trabalho para a implantacao de ions de galio e para a geracao
e medida da corrente induzida por feixe de elétrons. O sistema possui uma coluna para
aceleragao de elétrons e uma para aceleracao de ifons de gélio. Neste equipamento foi

anexado o sistema de medida EBIC.

3.2.2 Feixe de Ions Focalizado

O equipamento de feixe de ions focalizado (FIB, do inglés Focused Ion Beam) é uma
técnica semelhante ao MEV, que utiliza, ao invés de um feixe de elétrons, um feixe de

ions, mais comumente de Ga. A técnica é principalmente utilizada para a conformacao de
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Fig. 3.1: Sistema de duplo feize (marca Jeol modelo JIB 4500) localizado no LCN do
IF-UFRGS.

amostras via desbastamento e deposicao de nanoestruturas, por exemplo de carbono ou
tungsténio, utilizando um sistema de injecao de gas organometéalico. O sinal dos elétrons
secundarios produzidos durante a varredura do feixe de fons pode ser utilizado na obtencao
de imagens de alta resolugao. Essa varredura é realizada com baixa corrente de feixe para
minimizar os danos na amostra, uma vez que os ions causam desbaste do material.

No LCN;, o sistema de duplo feixe possui tanto a coluna para aceleracao de fons quanto
de elétrons (MEV), permitindo que amostras sejam analisadas com ambas as técnicas.
Em especial no caso de deposigoes e desbastes, pode-se acompanhar o processo através de
imageamento pelo MEV.

Na amostra de silicio tipo n foram implantadas 4 dreas de 100x100 pm? com diferentes
energias do feixe de ions de galio (Tabela . A dose implantada foi de 0,1 nC/um?, o

que equivale a 10'7 fons de galio/cm?.

Tab. 3.1: Pardmetros de implantagao das amostras

Nome E, I,
S1 10 keV 3000 pA
S2 10 keV 1000 pA
S3 15 keV 3000 pA
S4 5keV 3000 pA

A Figura mostra um mosaico de imagens no modo de elétrons secundérios das

quatro regioes implantadas com galio no sistema de duplo feixe do LCN. Observa-se a
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presenca de regioes mais escuras, produzidas pela deposicao de hidrocarbonetos presentes
no interior da camara do MEV durante a varredura do feixe de elétrons. Foram produzidas
também marcacoes em torno das amostras para facilitar sua localizacao na superficie do

silicio (indicadas com setas brancas na Figura [3.2]).

17 50 SEM_SEI

Fig. 3.2: Imagens de elétrons secunddrios das amostras implantadas. Da esquerda para
direita: S1, S2, S3 e S

As energias das implantagoes foram projetadas utilizando-se o programa TRIM (sigla
em inglés para Transport of Tons in Matter) [20], para determinar os alcances projetados
nas diferentes energias utilizadas. A Figura [3.3] apresenta o resultado da distribuicao em
profundidade de fons de Ga implantados com 5, 10 e 15 keV, correspondendo a alcances
de 84, 128 ¢ 167 A, respectivamente.

Os fons de Ga implantados produzem uma regiao tipo p no silicio, que inicialmente era
do tipo n, em toda a regiao irradiada, resultando em uma junc¢ao p-n cuja profundidade

depende da energia E, do feixe de fons utilizada na implantacao [19).

T g T T T
(a) Depth vs. Y-Axis (b)

e

Fig. 3.3: Peras de Ilonizacao simuladas com o programa TRIM para feixe de Ga com
energia (a) 5 keV, (b) 10 keV e (c) 15 keV.
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3.2.3 Sistema nano manipulador - software de controle

O nano manipulador AutoProbe 200, da Empresa Omniprobe esta anexado ao sistema
de duplo feixe do LCN. O software de controle da nano ponteira permite o controle do
movimento da ponteira em x, y e z em escala nanométrica. Pode-se definir o passo (step)
e a velocidade do movimento e controlar a posicao da ponteira no referencial da amostra
ou no do nano manipulador. E possivel ainda programar posicoes pré-definidas de modo a
tornar os processos de movimentagao e aproximacao da ponteira a superficie da amostra

mais rapidos. Uma imagem da janela de controle do sistema é apresentada na Figura
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Fig. 3.4: Tela do software de controle do sistema nano manipulador.

3.2.4 Sistema EBIC - software de controle

O software de controle do sistema EBIC, DISS5 (Digital Image Scanning System 5),
permite a aquisicao de imagens e medidas quantitativas de EBIC. O feixe do MEV é
controlado diretamente pelo software do sistema EBIC. O DISS5 permite ajustar a imagem
de EBIC controlando paradmetros como ganho de corrente, brilho, contraste, entre outros.
E possivel também realizar medidas do sinal de EBIC em pontos, linhas ou areas da
amostra, obtendo um perfil espacial da corrente induzida. A Figura [3.5| apresenta uma

imagem da tela de controle do DISS5, ilustrando, na parte superior, as véarias opgoes de
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Fig. 3.5: Tela do software de controle e processamento dos dados de EBIC.

aquisicao de imagens, perfis em linha, pontos e areas. Na direita da figura, sao mostrados
os varios parametros de controle para a medida da corrente induzida. Na figura, a imagem
da esquerda é uma imagem de MEV no modo de elétrons secundarios e a imagem da direita

¢ uma imagem no modo EBIC de uma regiao implantada com Ga no silicio tipo n.
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Resultados e Discussoes

Neste capitulo sao apresentados os resultados obtidos com a técnica EBIC. A primeira
secao apresenta os resultados da caracterizacao EDS da amostra S4 para a verificacao da
presenca de Ga introduzido pela implantacao e avaliacao qualitativa da sua distribuicao
em profundidade. Seguem-se os resultados das primeiras imagens e perfis quantitativos de
corrente induzida obtidas das amostras de silicio tipo n implantadas com Ga. Ao final sao
apresentados resultados de EBIC na forma de imagens de um circuito integrado.

Uma das vantagens do sistema de feixe de fons focalizados é a possibilidade de pro-
duzir jungoes p-n em dimensoes micro ou nanométricas e em profundidades controladas,
adequadas para a fabricacao de nanoestruturas. Entretanto, esta facilidade traz um de-
safio importante de caracterizacao da profundidade onde a jungao p-n foi formada. As
técnicas de caracterizacao da distribuicao em profundidade de fons implantados, tais como
Rutherford Backscattering (RBS) ou Reagao Nuclear, utilizam feixes com diametro de mi-
limetros, inadequados para a caracterizagao das amostras modificadas em escalas menores.
Para enfrentar este desafio, o planejamento proposto para o trabalho consistiu das seguintes

etapas:

e Implantacao de fons de Ga em éreas de dimensoes micrométricas com energias de 5,
10 e 15 keV;

e Caracterizagao com a técnica EDS utilizando diferentes energias de feixe de elétrons
para amostrar diferentes profundidades no semicondutor e verificar se os espectros

contém informacao da distribuicao de Ga em profundidade;

e Medicao do sinal EBIC variando-se a energia de aceleracao do feixe de elétrons para
avaliacao da intensidade de corrente induzida em diferentes profundidades da amos-

tra;
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e Comparacao qualitativa dos resultados de EBIC e EDS em funcao da energia de

aceleragao dos elétrons para verificar o comportamento dos sinais em cada caso;

e Varredura do feixe de elétrons em linha para a aquisicao de corrente induzida cru-
zando lateralmente as regides implantadas com Ga e comparando com regioes nao

modificadas pela implantacao;

4.1 Caracterizacao EDS das amostras implantadas

A implantagao dos fons de galio pode ser comprovada observando-se um espectro EDS

representativo da amostra irradiada com fons com energia de 5 keV.

1200 -

C Ka GalLa

800

Intensidade

400

Energia (keV)

Fig. 4.1: EDS da amostra implantada com ions de Ga com 5 keV (amostra S4).

No espectro EDS medido com energia do feixe de elétrons de 2,2 keV, observa-se os picos
caracteristicos dos elementos C, O, Ga e Si. O carbono pode ter origem na contaminacao
da superficie da amostra devido aos hidrocarbonetos existentes no interior da camara e o
oxigénio pode estar associado a efeitos de oxidagao na superficie da amostra. O elemento
galio advém da implantacao e o silicio constitui o material do substrato. Nota-se que a

energia utilizada para aceleragao do feixe de elétrons, (F,=2.2 keV), corresponde a um
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alcance dos elétrons de 70 nm [4, 23]. Assim, este espectro privilegia a regiao proxima a
superficie da amostra.

Variando-se o valor da energia de incidéncia do feixe de elétrons, diferentes profundi-
dades sao amostradas no material. Isso pode ser exemplificado com uma simulagao Monte
Carlo utilizando o programa Casino [23] e considerando uma amostra simulada implan-
tada com ions de Ga de 10 keV. Propondo uma estrutura de camadas composta por C (3
nm), SiOz (5 nm) e GaSi (9,4 nm) sobre o substrato de Si, para representar a situagao
experimental real, as peras de ionizacao para feixe de elétrons de energia de 2, 2,5 e 3 keV
sdo mostradas na Figura[d.2] A espessura da camada de GaSi, cuja concentragao de Ga foi
simulada como 0,01 d&tomos de Ga para cada atomo de Si - foi determinada considerando-se
os resultados do programa de simula¢ao TRIM [20].

Na Figura as trajetorias em vermelho indicam os elétrons retroespalhados, e as
azuis, a dos elétrons que penetram na amostra e sao desviados da trajetoria inicial devido

aos espalhamentos elasticos com os nicleos do material.

367 i S 36.7 nm VL 367 im

73.5nm S 73.5nm) 7 73.5nm)

110.2 nm 110.2 nm 110.2 nm

147.0 nm)| 147.0 nm| 147.0 nm|

-122nm -61.0 nm 0.0 nm 61.0 nm -122nm -61.0 nm 0.0 nm 61.0 nm F122nm -61.0 nm 0.0nm 61.0 nm

Fig. 4.2: Peras de ionizacao para feize de 2, 2,5 e 3keV.

O efeito da variagao da energia de incidéncia do elétrons de 2 a 3 keV, na intensidade do
sinal de raios X caracteristicos dos elementos C, O, Ga e Si medidos na amostra implantada
com fons de Ga de 5 keV é apresentado na Figura

Observa-se que a intensidade de emissao da linha de Si aumenta com o aumento da
energia de incidéncia dos elétrons, compativel com o aumento do volume de ionizacao a
medida que aumenta a energia dos elétrons do feixe. Esse comportamento é compativel
com o esperado para um materias bulk. Por outro lado, a intensidade de emissao das linhas
de C, O e Ga iniciam aumento em 2.0 keV até atingir um maximo na energia de 2.2 keV. A
partir deste valor, a intensidade das linhas é reduzida, o que é compativel com o esperado
para filmes finos. Este comportamento indica a presenca de uma camada de Ga enterrada

proxima da superficie [24].
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Fig. 4.3: Efeito da variacao da energia de incidéncia do feixe de elétrons na intensidade
das linhas de emissio de C K,, O K, Ga L, e St K,,.

4.2 Quantificacao do sinal EBIC

Inicialmente foram realizadas caracterizagoes do sinal EBIC em regides nao implantadas
da amostra. A Figura[d.4]apresenta imagens de MEV nos modos SE e EBIC de uma destas
regioes.

Nesta regiao observa-se contraste na imagem de EBIC na regiao imediatamente em
torno da ponteira. Isso ocorre pois somente os portadores gerados nessa regiao sao proximos
o bastante da ponteira para serem coletados. As linhas em cor verde nas imagens indicam
regioes em que a corrente induzida foi quantificada em sincronia com a varredura do feixe.

A Figura 4.5 apresenta medidas de corrente ao longo das linhas 1 e 2, quantificando a
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Fig. 4.4: Imagem de elétrons secunddrios (a) e de EBIC (b) de uma regido da amostra

nao implantada.

observacao qualitativa da imagem EBIC.

figpis HE

0.46
0.04 4
-0.54 4
-1.04 4

PR o o E
EBIC Current; L1 L2

20 prn / DIV
Fig. 4.5: Medida da corrente de EBIC ao longo das linhas 1 e 2 mostradas na Figura .

Ainda, foi realizada uma medida da corrente induzida em uma regiao distante das
regioes implantadas ao longo de linhas sucessivamente mais proximas a ponteira (Figura
4.6). Assim como na medida apresentada na Figura , feita com a ponteira fora da
zona implantada, a corrente de EBIC é maior em posi¢oes mais proximas & ponteira, um

resultado similar ao da Figura [4.5]

Em uma regiao da amostra implantada com fons de Ga de energia 15 keV, foram
realizadas aquisigdes de imagens e perfis quantitativos do sinal de EBIC. Na Figura [4.7]
observa-se o contraste de imagem EBIC na regiao implantada. Foram efetuadas também

varreduras do feixe de elétrons ao longo de linhas cruzando a regiao implantada. Novamente
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Fig. 4.6: Medida da corrente de EBIC ao longo de linhas a distdncias variadas da pon-

teira.

Fig. 4.7: Imagem de elétrons secunddrios (a) e de EBIC' (b) da amostra implantada com
Ga 15keV.

foram realizadas aquisi¢oes da corrente induzida em sincronia com a varredura do feixe.
Estes perfis sdo apresentados na Figura [£.8f Nas imagens EBIC das Figuras {.4] e [.7]
optou-se por uma saturacao no ajuste de ganho do amplificador, para enfatizar o sinal de
corrente induzida. Por esta razao observa-se uma regiao com tom de cinza bastante claro
em cada caso.

Percebe-se que, ao longo da linha L1, a corrente aumenta significativamente na regiao

implantada com fons de Ga, indicando um aumento do nimero de portadores de carga
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Fig. 4.8: Medida da corrente de EBIC ao longo das linhas 1 e 2 mostradas na Figura .

coletados na regiao. Nota-se, ainda, que a corrente se mantém estavel através da zona
implantada, indicando que o comprimento de difusao dos portadores na regiao é grande o
bastante para que portadores de toda a regiao difundam até a ponteira e sejam coletados.
Na varredura ao longo da linha L2, um comportamento similar ao da linha 1 é observado,
porém com intensidade bem menor. Neste caso, portadores gerados fora da regiao contendo

a juncao p-n tem seu comprimento de difusao aumentado devido & presenca da juncao.

4.3 Medidas de EBIC com energia de feixe de elétrons

variavel

A amostra S4 foi implantada com fons de Ga com energia de 5 keV, tendo assim a jungao
p-n mais rasa entre as amostras produzidas. A profundidade da juncao foi estimada em
8,4 nm obtida da simulagao com o software TRIM.

A Figura [4.9) apresenta uma imagem da tela do programa de simulacao TRIM mos-
trando as trajetorias dos fons do feixe, dados de alcance projetado dos ions (range), taxa
de sputtering e um grafico adicional mostrando a distribuigao em profundidade dos fons
implantados.

Considerando as profundidades de implantacao obtidas nas simulacao TRIM, foi pos-
sivel escolher as faixas de energia para irradiagao com o feixe de elétrons entre 2 e 3 keV,
para enfatizar o sinal de EBIC nas regides proximas da superficie.

A Figura apresenta uma imagem de EBIC da amostra implantada com ions de Ga
com 15 keV, obtida com feixe de elétrons de 2,5 keV.
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Fig. 4.9: Resultado das simula¢oes TRIM considerando a implantagao de ions de Ga com
5 keV em Si.

Neste caso, os ajustes de sinal EBIC nao foram saturados e observa-se diferentes con-
trastes na imagem, que nao sao visiveis nas imagens de microscopia obtidas no modo SE.
Para a interpretacao da Figura |4.10| é importante utilizar resultados da simulagao TRIM
informando sobre as taxas de sputtering e os danos causados no alvo, considerando a
implantagao de fons de Ga com 5 keV em Si, mostrados na Figura [£.11]

A simulac@o indica que nesta energia a taxa de sputtering é de 1,2 4tomos por ion

e a geracao de defeitos do tipo vacédncias apresenta um maximo préximo da superficie.
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Fig. 4.10: Imagem de MEV no modo EBIC da amostra S} com energia de feize 2,5 keV.

As energias utilizadas no feixe de elétrons amostram o sinal EBIC tanto na superficie da
amostra como as regioes no interior da amostra, mas proximas da superficie, onde esta
localizada a jungao p-n. Desta forma, o contraste no sinal de EBIC pode ser interpretado
como sendo uma manifestacao tanto dos defeitos de superficie quanto das vacéncias geradas
pela implantacao de Ga no material.

Foram adquiridos perfis quantitativos EBIC, com o feixe de elétrons cruzando a regiao
implantada mostrada na Figura [4.10} Nestas medidas, apresentadas na Figura [4.12] a
energia de aceleracao do feixe de elétrons foi ajustada nos valores de 2, 2,2, 2,5 e 3 keV e a
corrente foi mantida constante em cada energia. Observa-se que a corrente induzida é maior
na energia de feixe 2,2 keV, sugerindo que nesta energia a profundidade amostrada pelo
feixe de elétrons deve estar relacionada com zona de deplecao da juncao p-n. Observando-
se a Figura verifica-se que esta é a mesma energia onde a intensidade de emissao de
raios X caracteristicos do elemento Ga é maxima, sugerindo uma correlagao positiva entre

os dois tipos de sinais.
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Fig. 4.11: Resultado das simula¢oes TRIM informando sobre os danos causados no alvo

considerando a implantagao de ions de Ga com 5 keV em Si.
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Fig. 4.12: Medidas da corrente de EBIC com energia do feixe de elétrons de 2,0 , 2,2 ,
2,5 e 3 keV.

4.4 Circuito Integrado

A Figura apresenta uma imagem de MEV no modo de elétrons secundérios e de
EBIC de um circuito integrado cedido pela Empresa CEITEC. A imagem no modo SE
mostra as diferentes estruturas de uma parte do circuito, que sao aparentes na superficie

da amostra. A imagem de EBIC indica as regides eletricamente ativas. Quando se realiza
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uma superposigao dos sinais (Figura nas cores verde para o sinal SE e laranja para
o sinal EBIC, verifica-se que nao existe uma correlagao positiva em todas as estruturas
observadas. Em alguns casos, a cor verde aparece sozinha. Nestes casos, interpretamos
que o sinal de corrente gerado nestas estruturas nao alcanca a ponteira pois nao hé conec-
tividade. Em outros casos, o laranja aparece sem superposicao com o verde. Neste caso,
a corrente elétrica observada é atribuida a conexdes que estao enterradas no circuito. A
corrente elétrica gerada chega na ponteira, mas os elétrons secundarios gerados estao tao
abaixo da superficie que sao totalmente absorvidos em seu caminho ao detetor. Os casos
de correlagao positiva entre os sinais SE e EBIC indicam a presenca de estruturas que
apresentam corrente induzida e estao na regiao da superficie da amostra.

Este resultado exemplifica uma das possiveis aplicagoes da técnica EBIC no controle de
qualidade de circuitos integrados, permitindo visualizar eventuais rompimentos nas trilhas
do circuito. Uma vez que se pode amostrar diferentes profundidades do circuito através da
variagao da energia do feixe de elétrons, a técnica de EBIC permite ampliar e analisar da

conectividade de componentes do circuito em diferentes profundidade abaixo da superficie.

Mag: 800x HV: 10 kV Mag: 800x HV: 10 kV
14.07.2015 SE WD: 5 mm — 30 um —1/| 14.07.2015 EBIC WD: 5 mm E—20um—

Fig. 4.13: (a) Imagem de MEV no modo de elétrons secunddrios; (b) Imagem de MEV
no modo EBIC de circuito integrado da empresa CEITEC.
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Mag: 800x HV: 10 kV
14.07.2015 WD: 5 mm

Fig. 4.14: Imagem mista de elétrons secunddrios (verde) e EBIC (laranja) de circuito
integrado da empresa CEITEC.
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Conclusoes e Perspectivas

Este trabalho de conclusao de curso propos como objetivo a realizacao de procedimen-
tos iniciais para a operacionalizacao do sistema de medi¢cao EBIC disponivel no laboratorio
de conformagao nanométrica do IF/UFRGS. Tais procedimentos incluiram o treinamento
no uso do sistema de duplo feixe (MEV /FIB), no uso da técnica EDS, na operagao do
dispositivo nano manipulador e na operagao do sistema EBIC; o estudo dos principios fisi-
cos associados as técnicas; preparacao, producao e caracterizacao de amostras e utilizacao
dos softwares de apoio CASINO e TRIM para interpretacao de resultados. Tais etapas
contemplam a metodologia cientifica que serviu de base para a elaboracao deste trabalho.

Os resultados das medi¢oes EBIC das amostras implantadas com gélio apresentaram
contrastes associados a presenca de defeitos induzidos pela irradiacao. Medidas do sinal
EBIC variando-se a energia de aceleracao do feixe de elétrons, para avaliagao da intensidade
de corrente induzida em diferentes profundidades da amostra, indicam o potencial da
técnica para quantificar a profundidade em que jungoes p-n estao localizadas.

Foram realizadas varreduras do feixe de elétrons em linha para a aquisicao de cor-
rente induzida cruzando lateralmente as regioes implantadas com Ga e comparando com
regides nao modificadas pela implantacao, indicando alteracao nas propriedades elétricas

do semicondutor causadas pela implantacao.

Perspectivas

A principal motivacao cientifica e tecnologica da implementacao da técnica EBIC ¢é a
possibilidade de caracterizar as propriedades elétricas de semicondutores em escala micro
ou nanométrica. A técnica EBIC é nao-destrutiva em comparagao com outras técnicas
disponiveis e apresenta grande potencial para a caracterizacao de circuitos integrados,

atuando no seu controle de qualidade. A técnica permite visualizar conexoes rompidas,
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partes do circuito que estao isoladas ou conectividade de regioes mais profundas do circuito
pela variacao na energia de aceleragao do feixe de elétrons.

Possiveis topicos a serem abordados em trabalhos futuros incluem:

e Quantificagao precisa da profundidade de localizagao da juncao p-n em materiais

semicondutores, estudando amostras implantadas com diferentes energias;

e Execucao de desbastes controlados com o feixe de fons para a produgao de trincheiras

na regiao das jungoes p-n e medicao do sinal EBIC na area seccional do corte;

e Avaliacao das amostras implantadas com diferentes doses para verificar o efeito da

concentragao de fons implantados na intensidade do sinal de corrente induzida;
e Determinacao de difusividade de portadores;
e Determinacao do comprimento de difusao;
e Caracterizacao EBIC de células solares e detectores;
e Instalacao de sistema amplificador tipo lock-in para levantamento de curvas I-V;

e Avaliacao de controle de qualidade de circuitos integrados.
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