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Estudio de ondas elasticas y oscilaciones de Bloch
en multicapas de silicio poroso

Resumen

El objetivo de este trabajo es demostrar tedrica y experimentalmente la aparicién
del fenémeno de las escaleras de Wannier-Stark y las oscilaciones de Bloch acusticas en
sistemas de multicapas de silicio poroso. Con este proposito, primero se estudian las
propiedades acusticas del silicio poroso, es decir, se determina la velocidad del sonido como
funcién de la porosidad en muestras monocapas a través de la medicion de la transmision
aclstica y su anédlisis en el dominio temporal. También se investiga el procedimiento éptimo
para fabricar sistemas de multicapas con capas individuales de espesores grandes, del orden
de micras, manteniendo homogéneas la porosidad y la velocidad de crecimiento en cada
capa. Para observar la aparicién de las escaleras de Wannier-Stark, se proponen dos tipos
de estructuras con gradientes lineales en las propiedades actisticas de las capas. Usando
el método de la matriz de transferencia, se hacen cédlculos tedricos de las respuestas, tanto
Optica como acustica, de los sistemas considerados. Se calcula la reflectividad 6ptica de
monocapas y sistemas periddicos, lo cual se utiliza como un método para determinar los
indices de refraccion efectivos de las capas porosas. También se calcula la transmitancia
acustica y la distribucion del campo de desplazamientos dentro de las estructuras como
funcién de la frecuencia, asi como la trasmitancia e intensidad del campo de desplazamien-
tos en resolucion temporal de un pulso gaussiano propagandose en el sistema. Se disefian
y fabrican estructuras con los espesores y las porosidades adecuadas para obtener resonan-
cias de Wannier-Stark en el dominio de la frecuencia y oscilaciones de Bloch en el dominio
temporal. Para esto, se hacen mediciones experimentales de la transmisién acustica en fre-
cuencias alrededor de 1 GHz para observar la formacién de las escaleras de Wannier-Stark
acusticas, y se calcula la evoluciéon temporal de un pulso gaussiano para tener evidencia
de las oscilaciones de Bloch correspondientes. Se observa que la posicién de las resonacias
y el periodo de las oscilaciones de Bloch pueden ser modulados variando los parametros
de las estructuras, por lo tanto, con las estructuras disenadas y fabricadas aqui, es posible

modular la propagacién de ondas acusticas con frecuencias de GHz.



Study of elastic waves and Bloch oscillations in
porous silicon multilayers

Abstract

The aim of this work is to demonstrate theoretically and experimentally the phe-
nomenon of acoustic Wannier-Stark ladders and Bloch oscillations in multilayer systems
based on porous silicon. For this purpose, first, the acoustic properties of single porous
silicon layers were studied, i.e., the speed of sound as a function of the porosity is deter-
mined through the measurement of the acoustic transmission and its analysis in the time
domain. The optimal procedure for manufacturing multilayers with large thicknesses, of the
order of microns, with homogeneous porosity and thickness with respect to their depth, is
investigated and established. To observe the appearance of acoustic Wannier-Stark ladders,
two types of structures with linear gradients in the acoustic properties of the layers are
proposed. Using the transfer matrix method, we calculate both, the optical and acoustical
transmission of the considered systems. The optical reflectivity of monolayers and periodic
systems is calculated and used as a method for determining the effective refractive index
of the porous layers. We also calculated the acoustic transmission and field displacement
within the structures as a function of the frequency. The transmission and the field displace-
ment in temporal resolution of a Gaussian pulse propagating throughout the system is also
calculated. On the other hand, it is possible to design structures with appropriate thick-
nesses and porosities to exhibit Wannier-Stark resonances in the frequency domain, and
Bloch oscillations in the time domain. Acoustic transmission measurements at frequencies
around 1 GHz were performed in order to observe the formation of acoustic Wannier-Stark
ladders. Additionally, in order to put in evidence the acoustic Bloch oscillations, we cal-
culated the time evolution of a Gaussian pulse propagating throughout the structures. We
observed that frequencies of the resonances and the period of the Bloch oscillations can
be modulated by varying the parameters of the structures, therefore, with the structures
designed and fabricated here, it is possible to modulate the propagation of waves with

frequencies in the range of GHz.
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Introduccion: El sonido y los

cristales fononicos

Cuando un atomo en un sélido se desplaza de su posicion de equilibrio, ejerce una
fuerza sobre sus vecinos, haciendo que éstos se muevan. Estos dtomos causan entonces que
sus vecinos se muevan también, y el resultado final es la creacién de un fonon, que es el
cuanto de energia de la onda formada por la distorsién de la red que se propaga a través
del sélido. En general, cuando estas ondas pasan a través de un gas o un liquido se conocen

como ondas acusticas, mientras que si pasan a través de un solido se llaman ondas eldsticas.

Las ondas actsticas (o eldsticas) difieren de las ondas de luz de varias maneras.
Las ondas acusticas son ondas mecanicas, por lo que no pueden viajar a través del vacio,
mientras que las ondas de luz son electromagnéticas y pueden viajar en el vacio. Hay otras
diferencias importantes entre las ondas mecéanicas y las electromagnéticas. Una onda de luz
puede tener dos polarizaciones independientes, una onda eldstica en un sélido homogéneo
tiene tres polarizaciones independientes: dos de ellas son transversales (ondas de corte) y una
es longitudinal (onda de compresién). Sin embargo, las ondas transversales no se propagan

en los liquidos y gases, por lo que una onda acustica tiene sélo polarizaciéon longitudinal.

En esta tesis se estudia la propagacién de vibraciones mecdnicas en materiales
sélidos conocidos como cristales fononicos (CF’s) o cristales acisticos, los cuales son arre-
glos periddicos de materiales con densidad de masa diferente. El caso més simple de un
cristal fonénico, objeto de estudio en esta tesis, es la superred o multicapa, que es una
estructura con periodicidad unidimensional (1D) formada por ldminas alternadas de dos

materiales con diferentes propiedades elasticas.

Un CF hace uso de las propiedades fundamentales de las ondas, tales como la

dispersion y la interferencia, para crear una estructura de bandas con “bandas prohibidas”,
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o regiones de frecuencia dentro de las cuales las ondas no pueden propagarse a través de
la estructura [1]. Esto es andlogo a los electrones propagandose en un semiconductor, el
cual permite que los electrones ocupen ciertas bandas de energia, como en el caso de los
denominados cristales foténicos, que solo permiten que luz de ciertas longitudes de onda
pueda viajar a través de ellos [2].

Un cristal foténico es un material formado por arreglos peridédicos de dos dieléctricos
transparentes, y es la variacién periddica en el indice de refraccién lo que hace aparecer las
bandas prohibidas. De manera aniloga, en un cristal fonénico es la densidad de masa y
por lo tanto las constantes eldsticas de la estructura las que varian peridédicamente. Esto
hace que cambie la velocidad del sonido en el cristal y permite la formaciéon de bandas
prohibidas. En consecuencia, este fenémeno hace de los CF’s un tema de interés tanto en
la Fisica como en la Ingenieria de Materiales, debido a sus posibles aplicaciones que van
desde el aislamiento acustico de edificios [3] hasta la medicina [4].

La manipulacién del sonido es quizéas la aplicacién mas obvia de los CF’s. El sonido
es inmensamente valioso en nuestra vida diaria para la comunicacion y la transferencia de
informacién, o simplemente por su valor estético en la musica y los ritmos. Para el oido
humano, el sonido se compone bédsicamente de ondas acusticas con frecuencias entre 20
Hz y 20 kHz, o longitudes de onda que van desde algunos metros hasta varias decenas de
centimetros. Por lo tanto, se puede esperar que estructuras periddicas con constantes de
red de este orden, inhiban el sonido y actiien como espejos sonicos.

Un gran ejemplo de las propiedades actsticas de una estructura periédica fue pro-
porcionada por Francisco Meseguer et al en 1995. Este grupo estudio las caracteristicas
actsticas de una escultura de Eusebio Sempere (Fig. 0.1). Esta escultura minimalista se
compone de una matriz cuadrada y periddica de cilindros huecos de acero. Meseguer y
colaboradores encontraron que la escultura posee una banda prohibida actstica, ya que al
medir la transmision del sonido a través de la escultura como una funcién de la frecuencia
y la direccion, encontraron que el sonido que viajaba en forma perpendicular a los ejes de
los cilindros, se atenia fuertemente a una frecuencia de 1670 Hz. Este resultado propor-
ciond la primera evidencia experimental de la existencia de bandas prohibidas fonénicas en
estructuras periédicas [5].

Desafortunadamente, una estructura tiene que ser de varios metros de ancho para
crear una banda prohibida fonénica en el régimen audible. Si bien esto podria no ser un pro-

blema para la acustica arquitectdnica, es poco practico para muchos otros dispositivos, como
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Figura 0.1: Obra de FKEusebio

| Sempere (Organo) en la que se

l ” descubrieron los cristales fonénicos.

III H]J u ‘,J\' Fundacién Juan March (Madrid).
i

auriculares y altavoces. Sin embargo, si nos movemos al régimen ultrasénico o hipersénico,
las longitudes de onda correspondientes son mucho més cortas, por lo que los cristales
fonénicos son también mucho mas pequenos (del orden de milimetros y micrémetros). La
posibilidad de trabajar a escalas mds pequenas, junto con la de disenar sistemas con dife-
rentes perfiles de densidad, da lugar a una amplia gama de aplicaciones para los CF’s.

A pesar de que el estudio de la propagacién de ondas en medios periédicos data
desde 1887 con los trabajos de Lord Rayleigh [6], el campo de los cristales fonénicos tiene
apenas un par de décadas investigdndose y han sido varios los temas de interés, tanto en
ciencia bésica, como en sus posibles aplicaciones; por ejemplo, se trabaja en la bisqueda de
una estructura fondnica con banda prohibida completa, es decir, una regién de frecuencias
en la que las ondas no se propaguen en ninguna direccién [7]. Ademds, con base en las inves-
tigaciones sobre las propiedades épticas de los metamateriales y su uso en la construccion
de las llamadas superlentes, que permiten la formacién de imagenes 6pticas de muy alta
resolucion, asi como las capas de invisibilidad [8], se ha mostrado que los CF’s pueden pro-
porcionar el mismo nivel de control sobre el sonido, de manera anédloga al que los espejos y
las lentes proporcionan sobre la luz. Recientemente se ha demostrado que el mismo tipo de
imégenes y dispositivos de camuflaje se podria hacer con el sonido en lugar de luz, usando
metamateriales acusticos con indices de refraccién negativos [9]. Esto permitird la creacién
de imégenes de ultrasonido de alta resolucién y dispositivos capaces de ocultar los barcos o
submarinos de los sonares.

Otro tema de interés es la creacién del SASER (del inglés, Sound Amplification
by Stimulated Emission of Radiation), el andlogo acistico del LASER (del inglés, Light
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Amplification by Stimulated Emission of Radiation) [10,11]. Un sdser es un dispositivo
que emite ondas acusticas coherentes de la misma manera que un laser emite ondas de luz
coherentes, y se han propuesto diferentes métodos para obtener emisién saser. En 2010 se
reporté la amplificacién coherente de sonido (en frecuencias de THz) en una superred de
semiconductores bajo la accién de un campo eléctrico externo, es decir, en una superred en
donde aparecen los niveles de Wannier-Stark [12]. Un saser en THz seria particularmente
atil en la nanotecnologia, ya que sus fonones tendrian una longitud de onda de alrededor
de un nanémetro y podrian penetrar en las estructuras sélidas, abriendo la puerta a las
imagenes de nanoestructuras en 3D; también podria utilizarse para crear interruptores muy
rapidos o para generar la radiacién electromagnética en el rango de THz.

Toda la investigacién se basa en la manipulacion del sonido en diferentes formas
y con diferentes frecuencias. En este trabajo de tesis, se investiga la propagacion de ondas
eldsticas con frecuencias en el orden de GHz (10° Hz) en CF’s unidimensionales (1D) for-
mados por capas de silicio poroso (SP). El SP permite fabricar sistemas de multicapas, con
capas individuales cuyos espesores y densidades de masa se pueden modificar facilmente, lo
que da la posibilidad de sintonizar la respuesta actstica de los sistemas. El objetivo prin-
cipal es mostrar, tedrica y experimentalmente, la aparicién del fenémeno de las escaleras
de Wannier-Stark (EWS) y las oscilaciones de Bloch (OB) actsticas en sistemas basados
en SP. Para demostrar este fendmeno se consideran sistemas con gradientes lineales en las
propiedades elasticas de las capas de SP, esto permite tener un analogo mucho mas estricto
del efecto que tiene un campo eléctrico externo sobre el potencial periédico de un cristal
semiconductor.

La tesis se encuentra estructurada de la siguiente manera: en el Capitulo 1 se
presentan los fundamentos tedricos y el método que se utiliza para llevar a cabo los cédlculos
desarrollados en este trabajo. En el Capitulo 2, se hace un recorrido sobre los trabajos pre-
vios al nuestro, que demuestran teérica y/o experimentalmente las EWS y las OB, y que se
toman como referencia para disenar las estructuras propuestas aqui. El Capitulo 3 describe
ampliamente el material de estudio de esta tesis: el SP, sus propiedades, caracteristicas
morfolégicas, condiciones de fabricacion y sus propiedades eldsticas. FEn el Capitulo 4 se
describe el método utilizado para fabricar los sistemas de SP, se investiga de forma sis-
tematica el efecto de la introduccién de pausas de corriente durante el crecimiento de las
capas y se expone el procedimiento éptimo para fabricar capas individuales que mantienen

homogéneas su porosidad y velocidad de crecimiento. En el Capitulo 5, se presenta la ca-
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racterizacién de monocapas y multicapas, se describen los métodos utilizados para medir
los espesores y para determinar la porosidad de las capas de SP, a través de la medicion de
su respuesta éptica y mediante el uso de la aproximacién de medio efectivo de Bruggeman.
Ademsds, se describe el arreglo experimental utilizado para medir la transmisién actstica
en nuestros sistemas, y se encuentra la dependencia de la velocidad longitudinal del sonido
con la porosidad, utilizando la transmisién actstica de monocapas y haciendo un anélisis
temporal de la senial. En el Capitulo 6 se presentan los resultados tedricos y experimen-
tales que muestran la presencia de EWS y OB actsticas en los dos casos que se consideran,
vy que representan una analogia mucho maés estricta con respecto al caso electrénico que
hasta ahora no se habia considerado. Por tltimo se dan algunas conclusiones generales y se

plantean perspectivas de investigacion futura sobre este tema.






Capitulo 1

Fundamentos tedricos

1.1 Ecuacion de onda elastica

Todos los resultados tedricos que se presentan aqui, se obtienen mediante un tra-
tamiento clasico. Esto restringe el rango de validez de los resultados a los casos en que las
longitudes de onda involucradas son mucho mayores que las distancias interatémicas.

En cada punto r, el medio se caracteriza por tres parametros: densidad de masa
p(r), la velocidad longitudinal del sonido vy, (r) y la velocidad transversal vr(r). Se considera
la propagacion de ondas elasticas que inciden con un angulo arbitrario, en un sistema
periédico 1D con capas de distinta porosidad, y por lo tanto, con distintos parametros
efectivos p, v, y vr. Para esto, es necesario resolver la ecuacion de onda para la propagacion
de ondas elasticas en medios isotrépicos no-homogéneos.

Se puede escribir la segunda ley de Newton de forma general en ausencia de fuerzas

externas como [13]:
aQUi adik
= 1.1

la cual representa la ecuacion basica de la elasticidad de medios continuos y estd escrita
en términos del tensor de esfuerzos oy, y la densidad de masa p, siendo u; (i=x,y,z) las
componentes del vector de desplazamientos u(r,t).

Cuando un cuerpo es deformado, en general, todo punto en él es desplazado. El
vector u(r,t) expresa el cambio en un elemento de longitud cuando el cuerpo se somete
a alguna deformacién. Cuando ésta ocurre, el arreglo de los dtomos cambia y el cuerpo

deja de estar en su estado de equilibrio. Surgen entonces fuerzas que tienden a regresar al
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cuerpo al equilibrio. Estas fuerzas internas, que ocurren cuando un cuerpo se deforma, son
descritas por el tensor de esfuerzos o, [13].

Para medios isotrépicos, la ley generalizada de Hooke establece que [13]

Oik = 2pviug + p(vi — 203 uydi, (1.2)
donde
iE = — , 1.

es el tensor de deformaciones. Esta expresién estd dentro de la aproximacion de Cauchy,
en donde se desprecian términos de segundo orden.

Introduciendo las expresiones (1.2) y (1.3) en la expresién (1.1), se puede obtener
la forma compacta de la ecuacién de onda:
0%u;
ot?

=V (pv%Vui) +V- [pv% 811] +

o [(pv} — 2pv7)V -] . (1.4)

0
p ox;
Ya que en este trabajo de tesis estamos interesados en superredes 1D, se considera

que los parametros del sistema dependen tinicamente de la coordenada z.

1.1.1 Ondas planas en un solido elastico infinito

La ecuacién (1.4) no puede ser integrada directamente, asi que debe proponerse una
solucién y verificar su validez por diferenciacién y sustitucién. La soluciéon que se propone y
que satisface la ecuacion (1.4) es una onda plana homogénea. En una onda plana homogénea
el frente de onda es un plano infinito normal a la direccién de propagacion, de manera que
todos los desplazamientos son uniformes sobre el plano del frente de onda, en cualquier
posicién a lo largo de la direccién de propagacién y en cualquier instante de tiempo. Tales
consideraciones llevan a dos soluciones posibles, una para ondas longitudinales y otra para
ondas transversales (o de bulto).

En las ondas longitudinales, una particula dada se mueve en la direccién de propa-
gacion, de tal forma que el movimiento de la onda consiste inicamente en un cambio de
volumen (dilatacién). En el caso de las ondas transversales, las particulas se desplazan
en direccién normal a la direccién de propagacion y el movimiento consiste en la rotacion
del medio sin cambio de volumen. Las soluciones a la ecuacién de onda (1.4) se pueden

escribir mediante el método denominado Método de Helmholtz, el cual consiste en escribir
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la solucién completa como la suma de una parte longitudinal (L), descrita por una funcién
escalar ¢, y una parte transversal (7'), descrita por una funcién vectorial ¥, cuya direccién
es normal tanto a la direccién de propagacién como a la direccién del desplazamiento de las

particulas [14],
¢ =Apexpli(k - r —wt)], || = Arexpli(k - r — wt)], (1.5)

donde Ay y Ar son las amplitudes de las ondas longitudinales y transversales, respectiva-
mente, k es el vector de onda y w es la frecuencia angular. El vector de onda esta en la
direccién de propagacién de la onda y a través de él pueden relacionarse la longitud de onda

y su velocidad:
longitud de onda = A = 27/|k|, velocidad = v = w/k. (1.6)

Por otro lado, los campos de desplazamiento, longitudinal (uz) y transversal (ur),
estan dados por:

uy = ng), ur = V x WU, (17)

Sustituyendo las ecuaciones dadas en (1.7) en la ecuacién de movimiento (1.4) se obtienen

las velocidades de la onda en términos de las propiedades del material en que se propaga:

VL = ()‘ + 2“)/ ) T = v /1'/ y (18)

donde A y u son el primero y el segundo pardmetro de Lamé (o médulo de corte), respecti-

vamente. No confundir esta A\ con la longitud de onda de la ecuacién (1.6).

1.1.2 Ondas planas en un espacio bidimensional

Para los sistemas de multicapas 1D, como el que se muestra en la Fig. 1.1, se
supone que las longitudes de onda son significativamente mas pequenas que los espesores
de las capas y que los campos de las ondas, por lo tanto, es valido hacer un analisis de
“deformacién plana” (del inglés plane strain). En este anélisis, el sistema de coordenadas
puede reducirse al plano definido por la direccién de propagacion de la vibracién, es decir,
el vector de onda, y la normal a las capas, es decir, al plano z-z. Cuando se considera
deformacién plana no hay variacién de ninguna cantidad en la direccién y (9/0y =0), por
lo que este modelo se restringe a ondas para las cuales las particulas se muevan tinicamente

en el plano z-z (u,=0).
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Celda unitaria

X
A
I

Figura 1.1: Representacion esquematica de una onda incidiendo con un angulo arbitrario
fp en un sistema periddico de capas alternadas A y B.

A partir de las Ecs. (1.5) y (1.7), se obtienen los desplazamientos de las ondas

longitudinales y transversales:

ks
ur,=Veo=| 0 |Arexplik-r—wt)],
k.
(1.9)
0
2 0 ko
ur=Vxv= 8% x| v, | = 0 [Arexpli(k-r—wt)],
0
2 0 k.

respectivamente, donde el potencial vectorial ¥ apunta en la direcciéon y, por lo que el

movimiento de las particulas se encuentra en el plano x-z, como se mencioné anteriormente.

1.1.3 Superposicién de ondas planas en un sistema de multicapas 1D

El modelo para describir el movimiento de ondas en sistemas de multicapas im-
plica la superposiciéon de ondas longitudinales y transversales, asi como la imposicién de
condiciones de frontera en las interfaces entre las capas. En las soluciones de la ecuacion
(1.5) se deben considerar, en cada capa, las ondas longitudinales y transversales viajando

de izquierda a derecha (L*,T), y de derecha a izquierda (L~,T7), por lo tanto, en cada
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interfaz habra ocho ondas, como se muestra en la Fig. 1.2 [15].

Nidmero
decapa O 1 2 Ji j+1 n-1 n n+1
A AC A AC w Ar A | RA
A | AZ7 AR A7 | AZ AC7 | AT | A
+ + +
A | AL AR A | AL AL |Tag | A
X
T Interfaz izquierda, I, de la capa j Interfaz derecha, D, de la capaj
—>zZ

Figura 1.2: Sistema de multicapas considerado que se describe en el texto.

Como consecuencia de la continuidad de fase de la onda, en cada interfaz todas las
ondas deben tener la misma frecuencia y las mismas propiedades espaciales en la direccién x,
por lo tanto, todas las ecuaciones de esfuerzos y deformaciones tienen la misma w y la misma,
componente del vector de onda k,; mientras que los dngulos de incidencia, transmisién y

reflexién se encuentran definidos, segin la ley de Snell, por la relacién [13]:

@ _ i _ sendy, _ senGT’ (1.10)
w vy vy, v

donde 67, y 67 son los angulos con los que se propagan las ondas longitudinales y transver-
sales con respecto a la normal a las capas (direccién z); vy es la velocidad de fase y corres-
ponde a la proyeccién de las velocidades de onda en la direccién x. Las componentes k, de
las ondas longitudinales y transversales en cada capa pueden escribirse en términos de la
componente del vector de onda en la direccién x usando las Ecs. (1.6) y (1.8), de modo que

las velocidades de onda en el material de la j-ésima capa son:

korj =/ (w/vrj)? = k2,  kupj=/(w/vr;)? — k2. (1.11)

Si (w/v1)? es mayor que k2, entonces k1, es real por lo que la onda es homogénea y

viaja a un d4ngulo diferente de cero con respecto a la direccién z. Si (w/vy)? es menor que k2,
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entonces k,; es imaginario y la onda es no-homogénea, o evanescente, la cual se propaga
en la direcciéon z y decae en amplitud en la direccién z. Lo mismo ocurre para la onda
transversal, cuando (w/v7)? es mayor que k2, k.7 es real por lo que la onda es homogénea,
pero si (w/vr)? es menor que k2, entonces k.7 es imaginario y la onda es no-homogénea.
Las soluciones a las ecuaciones de movimiento pueden escribirse para la j-ésima
capa como:
bi(25,2j,t) = [Af exp(ik.rj2;) + AL exp(—ik.r;2;)] exp(ikyxj — iwt),
(1.12)
V;(zj,mj,t) = [Af exp(ik,rjz;) + Ap exp(—ik.rj2;)] exp(ik,z; — iwt),

donde A}f, A7 (AJTF, A7) son los coeficientes desconocidos que corresponden a las amplitudes
de la onda longitudinal (transversal) viajando a la derecha y a la izquierda en cada capa,
respectivamente (ver Fig. 1.2. Si se considera una onda incidente con velocidad vg, que se

propaga en la direccién arbitraria 6y, entonces k, = kgsenbp, con kg = w/vo.

1.2 Condiciones en la frontera del problema elastico

Una onda elastica que se transmite a través de la interfaz que separa dos medios
debe cumplir con las condiciones de conservacién de momento y de energia. Las condiciones
de frontera para ondas eldsticas que se propagan a través de una interfaz entre dos materiales
sélidos establecen la continuidad de los desplazamientos en z y z, asi como la continuidad
de las fuerzas internas descritas por los tensores de esfuerzo: normal o,, y transversal o,
de modo que

(Usstido1)z = (Usslido2)zs  (Usélidol )z = (Usélido2) s
(1.13)

(Usélidol)zz = (Usélido2)zZ7 (Usélidol):cz = (UsélidOQ)a:z-

En un fluido ideal no se propagan ondas transversales, sélo longitudinales, por lo que pueden

establecerse las siguientes condiciones de frontera para la interfaz sélido-fluido:

(usélido)z = (Ufluido)zy (Uso'lido)zz = (Ufluido)zz7 (Usélido)arz =0. (114)

Las componentes del desplazamiento, u, y u,, de acuerdo a la Ec. (1.3) y utilizando las

definiciones en la Ec. (1.7), pueden escribirse como:

_0o 0¥ _0¢ _0¢
Y7 92 + oz’ T ar  9r (1.15)
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Mientras que las componentes de esfuerzo normal, o.,, y esfuerzo cortante o tangencial,

0z, pueden escribirse a partir de las Ecs. (1.2) y (1.7) como:
0%¢ 9% 0%¢ 0%
zz — M= ) 2 a9 ;
7 <622 +8m2> * M<822 +828x>

Ozz = [ <2 a2¢ + 821/} — 821/}) .

(1.16)

0z0x  0z?2 022

Debido a que las condiciones en la frontera mezclan componentes tanto longitu-
dinales como transversales, en el problema de la reflexién y transmisién de ondas eldsticas
en la interfaz ocurre el fendmeno de “conversién de modos”. Esto significa que una onda
longitudinal incidente sobre una interfaz que separa dos medios materiales puede generar
ondas reflejadas y transmitidas que contengan una componente de polarizacién transversal.
De forma similar, una onda incidente de tipo transversal (con amplitud paralela al plano

de propagacién) puede dar lugar a ondas reflejadas y transmitidas longitudinales [14].

1.3 Método de la matriz de transferencia

Las ecuaciones (1.15) y (1.16) pueden escribirse para la j-ésima capa como:

Uy Az
2 A,
b oy b (1.17)
Oz A;
xTrz . Ai .
g J T J

donde [D]; es la matriz que describe las relaciones que hay entre las amplitudes de las ondas,
los desplazamientos y los esfuerzos en cualquier posicion de la capa j. Los elementos de la
matriz [D]; dependen de la posicién z, de las propiedades del material de la capa en esa
posicién (vg, vy y p), de la frecuencia w, y de la componente x del vector de onda k. Los
elementos de la matriz [D]; se dan en la ecuacién (A.1) del Apéndice A.

Suponiendo que se conocen los desplazamientos y los esfuerzos en la primera inter-
faz, es decir entre el medio de incidencia y la superficie de la primera capa, las amplitudes

de las cuatro ondas a la izquierda (I) de la primera capa pueden encontrarse invirtiendo la
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matriz [D]; de la ecuacién (1.17):

Aj{ Uy
A7 U
Dol L (1.18)
AT LI o
T 2z
Ar 1 Oaz 1,1

I denota que se evalian las componentes de u y o a la izquierda de la capa 1 (2=0). En
la segunda interfaz, donde z=d; (dy es el espesor de la capa 1), los desplazamientos y los
esfuerzos a la derecha (D) de la capa 1 pueden encontrarse a partir de las amplitudes de

onda en la capa, segin la Ec. (1.18):

U A7 U
’ =Dhps " p =DhpDl;{ - (1.19)
+ b
Ozz AT Ozz
92z )1 p Az 1 Taz ) 1

El producto de matrices que aparece en la ecuaciéon anterior relaciona los desplazamientos
v los esfuerzos entre las superficies a la izquierda y a la derecha de una sola capa, por lo

que puede llamarse “matriz de capa”, [L], que para la j-ésima capa se escribe como,
-1
[L]; = [D];,p[D]; - (1.20)

Los elementos de esta matriz de 4 x 4 se dan en la ecuacién (A.3) del Apéndice A. Puesto
que deben cumplirse las condiciones de contorno que establecen la continuidad de los des-

plazamientos y de los tensores de esfuerzo en las interfaces, se puede escribir (ver Fig. 1.2):

Ug Uy Uy
Uz Uz Uz
= = [L}; . (1.21)
[ Oz Ozz
o o o
A ER W 4D AN

Claramente este proceso puede hacerse capa por capa para las n capas del sistema, lo que

resulta en la ecuacién:

Ug Uy
u u

- =[S] - : (1.22)
Oz 02z
Oxz Oxz

n+1,1 1,1
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en donde [S] es el producto de todas las matrices de capa
[S] = [L]1[L]2[L]s...[L]n. (1.23)

Finalmente, considerando que el sistema de multicapas se encuentra entre dos
espacios semi-infinitos sélidos, en donde se propagan las ondas incidentes y las ondas trans-
mitidas, se puede expresar la amplitud de las ondas del medio de transmisién (n + 1) en

términos de la amplitud de las ondas del medio de incidencia (0) de la siguiente manera,

AL AL
A7 A7
i = D], 4[S]Dloq " " (1.24)
AT AT
A; n+1 A; 0

Para el caso particular de incidencia normal, es decir, cuando 6y=0 (k,=0), A¥:

A7=0y ¥=0, la ecuacién (1.17) se reduce a:

2 AT
o= TE (1.25)
02z ) AL )
j j
y la Ec. (1.24) a:
At AT
- =[], L8IDlg " &, (1.26)
A A;
n+1 0

donde las matrices [D] y [S] son matrices de 2 x 2. Puede notarse que en este caso no existe

conversién de modos, de tal forma que sélo se propagan ondas longitudinales.

1.4 Coeficientes de transmision y reflexién

Para una estructura con espesor finito que se encuentra entre dos medios semi-
infinitos, como la mostrada en la Fig. 1.2, se pueden calcular los coeficientes de reflexién y

transmision.

1.4.1 Incidencia Normal

Para el caso de incidencia normal 6,=0 (k,=0), AJTr:A;:() y 1=0. A partir de la

Ec. (1.26), considerando que A} 4+1=0, es decir, que la unica onda que entra al sistema es
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la que viaja desde el medio 0 hacia la derecha, al dividir ambos lados de la ecuacién entre

la amplitud de la onda incidente A} , la Ec. (1.26) se puede escribir como:

= [M] ; (1.27)

n+1 0

donde [M] = [D];}H[S] [D]o. T=My1 — (M12Mos1)/May y R=—Ma1/Mas son los coeficientes

de transmision en el medio n + 1 y de reflexion en el medio 0, respectivamente.

1.4.2 Incidencia oblicua

Para el caso en que el dngulo de incidencia 0y # 0, existen ondas tanto de tipo

longitudinal como transversal propagandose por el sistema. Si se considera que sé6lo inciden

ondas del lado izquierdo, es decir, A7 | =0y A .

1=0, y que ademas la onda incidente
es sb6lo de tipo longitudinal por lo que A;O:07 entonces se pueden dividir ambos lados de

la ecuacién (1.23) entre la amplitud de la onda incidente Ay y escribir:

T, 1
0 R
=MJq s (1.28)
Tr 0
0 n+tl Rr ),

donde [M] (la matriz de transferencia) tiene el mismo significado que en la Ec. (1.27),
pero ahora es una matriz de 4 x 4. Los coeficientes de reflexién longitudinal, Ry, re-
flexién transversal, R, transmisién longitudinal, 17, y transmisién transversal, T, son las

incégnitas del sistema de cuatro ecuaciones y pueden obtenerse facilmente, ver Apéndice A.

1.5 El problema “fd”

El problema de grandes valores en el producto frecuencia-espesor conocido como
problema“fd”, que suele encontrarse en el método de la matriz de transferencia (MMT), fue
observado por primera vez por Dunkin [16]. Existen diversas propuestas para solucionarlo
[17,18]. En el Apéndice B se describe una de estas propuestas: el étodos de la Matriz
Global (MMG) [19]. El problema fd no se relaciona con la derivacién del método, sino

con su implementacién numérica, y se manifiesta como divergencia numérica durante la
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solucién. La dificultad proviene del requerimiento de que los desplazamientos y esfuerzos
en cada interfaz sean expresados en términos de sus valores en la siguiente interfaz, como lo
expresa la ecuacién (1.21). La matriz [L], que relaciona los desplazamientos y esfuerzos a
la izquierda de la capa con los del lado derecho, estd dada por la multiplicacién entre [D] y
[D~!], por lo que sus elementos contienen términos del tipo exp(ik.z) £ exp(—ik,z), cuyos
exponentes son imaginarios para ondas homogéneas y reales para ondas no-homogéneas.
Cuando los argumentos de los términos exponenciales son imaginarios no existe ningin
problema para evaluar los elementos de [L]. Sin embargo, si alguno de los argumentos es
real, se tendra la suma o diferencia de un término exponencial real positivo y un término
exponencial real negativo. Si los exponentes tienen valores razonablemente cercanos, no
habra problema alguno, pero si los exponentes son muy grandes o muy pequenos, entonces
se tendrd la suma o diferencia de un nimero muy grande y uno muy pequeno. Claramente
la matriz se vuelve “mal-condicionada” si los exponentes son muy grandes, ademas de que
el problema no puede resolverse con simple escalamiento debido a la presencia tanto de
términos grandes como pequenos.

La condicién para que los términos exponenciales sean reales es que k2 sea mayor
que w?/ U% o que w? /v%, la cual corresponde a la condicién de una onda no-homogénea.
Cuando se conocen las constantes vy, y vr de un material, el exponente también puede ser
visto en la siguiente ecuacién como linealmente dependiente del producto de la frecuencia

por la distancia z, desde el extremo izquierdo de la capa:
exp(ik.z) = exp(£i(w? /vl — k2)Y/22). (1.29)

Fisicamente, puede verse que el problema esta asociado con grandes decaimientos
exponenciales de ondas no-homogéneas a través del espesor de la capa. Los términos expo-
nenciales pequenos corresponden a ondas no-homogéneas cercanas a la interfaz izquierda de
la capa. Para una capa gruesa o para altas frecuencias, la profundidad de penetracién de
estas ondas es pequenia comparada con el espesor de la capa, por lo tanto, las ondas tienen
poca influencia en los desplazamientos y esfuerzos del lado derecho de la capa y los términos
deben ser pequenos. En el limite de valores grandes del producto frecuencia-espesor, es-
tas ondas no tienen influencia en el lado derecho de la capa por lo que el término debe
desaparecer.

Por otro lado, los términos exponenciales grandes corresponden a ondas no-homo-

géneas cercanas a la interfaz derecha de la capa. Para valores grandes del producto
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frecuencia-espesor, estas ondas tienen poca influencia sobre los desplazamientos y esfuerzos
en el lado derecho de la capa. Sin embargo, como la ecuacién (1.21) describe las condi-
ciones de la interfaz a la derecha con respecto a las condiciones a la izquierda, los valores de
los términos en los elementos de [L] aumentan con el incremento del producto frecuencia-
espesor. En el limite de valores grandes del producto frecuencia-espesor, donde las ondas a
la derecha de la capa no tienen influencia sobre las del lado izquierdo, el término debe ser
infinito.

En la Fig. 1.3 se han reproducido los resultados de la referencia [20] para un
sistema periédico (n=18) formado por dos materiales, plomo (A) y epoxi (B); los pardmetros
elasticos y velocidades de onda empleados en los cédlculos son: ps4 = 11400, pp = 12000
kg/m?3, vpa = 2160, vrp = 2830, vy = 860 y vrp = 1160 m/s, respectivamente. Del lado
izquierdo se grafica la transmitancia para el caso en que una onda longitudinal incide con un
angulo de 40° respecto a la normal a las capas y del lado derecho para un dngulo de incidencia
de 48°. Ambos céalculos se han llevado a cabo utilizado el MMT tal como se presenta en la
seccion 2.3. En la figura de la izquierda (fp=40°) se observa inconsistencia en los resultados,
pues se obtienen valores mayores que 1 para la transmitancia a bajas frecuencias. Cuando el
angulo de incidencia se cambia a 48° (Fig. 1.3) aparecen inconsistencias mayores alrededor
wda/vra = 3. En la referencia [20] sélo se presentan los resultados para 40° con las mismas
inconsistencias, que no se aclaran ni se resuelven.

En la Fig. 1.4 se muestran los resultados de la transmitancia para el mismo sistema
que en la Fig. 1.3 a un angulo de incidencia de 48° utilizando el MMG (descrito en el
Apéndice B), y se compara con la transmitancia calculada por el MMT. Se observa que
con el MMG se resuelven las inconsistencias obtenidas con el MMT, sin embrago, en los
calculos que se han llevado a cabo hasta el momento utilizando el MMT para los sistemas
investigados, en donde se considera unicamente incidencia normal y propagacion de ondas
longitudinales, no se ha encontrado el problema fd, por lo que no ha sido necesario utilizar el
MMG. Los espectros tedricos de transmitancia que se presentan en los siguientes capitulos se
han calculado utilizando el MMT para el caso de incidencia normal, decrito anteriormente,
debido a que el arreglo experimental sélo permite hacer mediciones con angulo de incidencia

cero.
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Figura 1.3: Célculos de la transmitancia para un sistema periddico utilizando el método
de la matriz de transferencia, con dngulos de incidencia de 40° y 48°, como se indica en la
figura. (Resultados reproducidos de la referencia [20]).

1.5
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Capitulo 2

Escaleras de Wannier-Stark y

oscilaciones de Bloch

2.1 Origen del fenémeno

Un campo eléctrico estatico homogéneo aplicado a un cristal semiconductor induce
un movimiento oscilatorio en los electrones, lo que constituye uno de los resultados més
sorprendentes y contraintuitivos de los efectos cuanticos en soélidos: las oscilaciones de
Bloch (OB) electrénicas [21,22]. Este fenémeno se demostré experimentalmente 60 anos
después de la prediccién tedrica original, con el surgimiento consecuente de las superredes
semiconductoras [23]. La contraparte en frecuencia de las OB son las denominadas escaleras
de Wannier-Stark (EWS); una serie de niveles de energia separados por un valor constante
[24]. Durante los tltimos anos se han demostrado las OB y las EWS en atomos ultrafrios
[25,26], en condensados de Bose-Einstein [27], en plasmones [28], para fotones [29,30], y
también para el sonido [31-33], proponiendo diferentes formas de imitar el efecto que tiene
un campo eléctrico sobre el potencial periédico de un cristal semiconductor. Recientemente,
se ha demostrado tedrica y experimentalmente la existencia de OB y EWS nanofonénicas
en el rango de GHz a THz [34-36] en sistemas formados por una serie de nanocavidades

acusticas acopladas [37,38].

Desde un punto de vista semiclésico el cuasimomento de un estado de Bloch varia
en el tiempo en forma proporcional al campo eléctrico aplicado [21,22]; sin embargo, cuando

el electrén alcanza el borde de la primera zona de Brillouin es reflejado cambiando el signo de

21
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su cuasimomento, por lo que se induce un movimiento oscilatorio en el espacio real conocido
como oscilaciones de Bloch, cuyo periodo, 75, es llamado periodo de Bloch. Este problema
también puede ser analizado en el dominio espectral, ya que la presencia de un campo
eléctrico produce una localizacion de las funciones de onda y el espectro continuo de una
banda se reemplaza por una serie de estados equiespaciados energéticamente denominada
escalera de Wannier-Stark (EWS) [24]. En este contexto los estados de Wannier-Stark
son el equivalente a las OB en el dominio temporal. A pesar de su sencillez, por muchos
anos el tema fue polémico y no fue sino hasta muy recientemente que la existencia de OB
electronicas fue establecida de forma definitiva.

La condiciéon de existencia para las OB es que el tiempo de coherencia de un
electrén sea mayor que el periodo de una oscilaciéon. La observacién experimental de las
oscilaciones de Bloch electrénicas ha resultado hasta el momento imposible en materiales
en bulto, debido a que los distintos mecanismos de relajacién no permiten una aceleracion
de los electrones hasta el borde de la zona de Brillouin [39]. En 1992, Feldmann et al [40]
observaron por primera vez las OB en una superred de materiales semiconductores. El
tamano de la supercelda hace que la primera zona de Brillouin sea méas pequena, y por lo
tanto el tiempo de observacion del fenémeno también resulta menor que en el bulto. Cada
vez que un electrén cumple con la condicién de Bragg, se refleja cambiando su direccién
de propagacién. En el caso de OB electrénicas, esto se logra mediante la aceleracion de
los electrones usando el campo eléctrico, cambiando de este modo la longitud de onda de
los electrones. Un resultado andlogo podria lograrse cambiando el parametro de red de la
estructura como una funcién de la posicién, mientras se mantiene constante la longitud de
onda de los electrones. Tomando ventaja de esta alternativa, ha sido posible extender el
fenémeno de las OB al caso de las ondas electromagnéticas y acusticas.

La ecuacién de onda que satisfacen la luz propagandose en un medio dieléctrico es
semejante a la ecuacién de Schrédinger, como consecuencia, es posible predecir la existen-
cia de OB y EWS de ondas electromagnéticas. En 2004 se observaron experimentalmente
OB de fotones en estructuras basadas en microcavidades dpticas [29,30]. Las cavidades
generan estados fotonicos discretos que pueden acoplarse a través de espejos de Bragg que
las separan. Introduciendo un gradiente en el parametro nd de las cavidades es posible
inclinar las bandas fotonicas y de esta manera simular el efecto de un campo eléctrico en
una superred. La energia de las distintas cavidades puede entonces sintonizarse cambiando

el camino 6ptico, nd, ya sea a través del indice de refraccién o del espesor de las mismas.
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Los mecanismos de relajacién para fotones son menos eficientes que los electrénicos,
facilitando la observacion de las OB. Por otro lado, los estudios previos fueron realizados
en la regién visible del espectro electromagnético, donde existen los elementos de éptica
necesarios y las estructuras resultan del orden de varios micrometros, accesibles por diversas
técnicas de crecimiento. El estudio de las oscilaciones de Bloch fotdnicas se realiza en el
dominio espectral, dado que el dominio temporal resulta altamente complejo debido a las

frecuencias involucradas.

Por otro lado, el sonido obedece a una ecuacién de onda similar a la de las ondas
electromagnéticas, en donde los pardmetros importantes son la velocidad del sonido y la
densidad de masa de los distintos medios involucrados. Los conceptos que se aplican a los
electrones y fotones, también pueden extenderse a estructuras fonoénicas, y por lo tanto es
posible predecir la existencia de EWS y OB para ondas actsticas [34,35]. Por ejemplo, se han
reportado las EWS en el espectro de fonones en compositos piezoeléctricos [33]. También se
ha propuesto la aparicién de OB en estructuras de multicapas de semiconductores basadas
en microcavidades acusticas [35] y se han demostrado experimentalmente en frecuencias del
orden de THz, en donde se observa una dindmica similar a las OB electrénicas [36]. En
estos sistemas, un conjunto de cavidades acopladas forma una minibanda (equivalente a las
minibandas electrénicas de conduccién en superredes), y variando la energia de los modos
en forma lineal con la posicién, es posible inclinar dicha minibanda. De esta manera el
efecto es semejante al que se produce en un sélido cuando se aplica un campo eléctrico

constante.

En esta tesis se parte del hecho de que es posible establecer un paralelismo entre
el potencial atractivo para los electrones de los atomos individuales y la respuesta acustica
de sistemas con gradientes en sus propiedades elasticas. Esto confinard el sonido tanto

espectral como espacialmente, con el fin de evidenciar la presencia de OB acisticas (OBA).

2.2 Dinamica de las oscilaciones de Bloch

La dinamica de una particula en un potencial periédico unidimensional bajo la

influencia de una fuerza estatica externa, estd descrita por el hamiltoniano,

2
Hy = Hy + Fz = 2an +V(@)+ Fz, Vi(z+d) =V(), (2.1)
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donde F' representa la fuerza estdtica inducida por el campo externo. Claramente, el
campo externo destruye la simetria de translacién del hamiltoniano sin campo eléctrico
aplicado, Hy = p?/2m + V(). En lugar de ello, a partir de un estado propio arbitrario con
Hy VU = EgW, por una traslacién de n periodos, d, uno puede construir toda una escalera
de eigenestados con energias de F,, = Eg + nF'd, la llamada escalera de Wannier-Stark.

La dindmica es no-intuitiva: en lugar del movimiento acelerado esperado hacia el
infinito, se observa una oscilacién coherente. Cualquier superposicion de estados de la EWS
tiene una evolucién oscilatoria con un periodo de tiempo:

2mh

e (2.2)

B =

conocido como periodo de Bloch. Una explicacién simple puede ser dada por la invariancia
bajo una traslacién combinada en el espacio por un periodo de la red d y un cambio de
energia 0 = Fd, lo cual conduce a un cambio de fase 0 Et/h, es decir, en un tiempo 75 este
cambio de fase es igual a 2w. Suponiendo ademas que las bandas de Bloch estan inclinadas
con una pendiente F, el intervalo disponible para el movimiento en la direccién x se reduce
a

L=AJF, (2.3)

donde A es el ancho de banda. Esta sencilla imagen de banda inclinada es til para entender
las caracteristicas dinamicas del sistema. FEn esencia, las mismas ideas aparecen en el
contexto del “teorema de aceleracion”, donde el punto de partida es otra vez, la imagen
de las bandas de Bloch. El cuasimomento K cambia linealmente con el tiempo, K(t) =
K (0) — F't/h, hasta que alcanza el limite de la banda de Bloch, donde es reflejado por la
condicién de Bragg [21,22].

Si se aplica el campo eléctrico externo, la a-ésima banda del hamiltoniano Hy

forma la EWS con las energias cuantizadas
Ean = €a +nFd, n=0,%£1,+2 ... (2.4)

donde €, es la energia promedio de la a-ésima banda y n los peldanos equidistantes de la
escalera.

Por otra parte, los estados propios correspondientes, los estados Wannier-Stark
U, n, son estados de resonancia y las energias en la Ec. (2.4) son niimeros complejos, donde

la parte imaginaria de €, corresponde al tiempo de vida. La Fig. 2.1 muestra una ilustracion
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esquematica del potencial cos x+ F'z para un campo relativamente fuerte, con una pendiente
F = 0.05. Las posiciones de los tres primeros niveles de la escalera de Wannier-Stark estan
marcadas por lineas cuyo espesor denota la anchura creciente (o disminucién del tiempo de

vida).

1.5

Figura 2.1: TIlustracién es-
quematica de las resonancias
de la escalera de Wannier-
Stark. La intensidad de
las lineas indica el ancho
de los niveles, es decir, su
inestabilidad.

X2xn

2.3 Antecedentes

2.3.1 El caso electronico en superredes semiconductoras

En el caso ideal, incluso un campo eléctrico infinitesimalmente pequeno seria sufi-
ciente para producir OB, aunque de muy baja frecuencia. Para un semiconductor tipico con
constante de red de 5 A y un ancho de banda de conduccién de 1 eV, un campo eléctrico
de 100 V/cm localizaria a los electrones en una regién de 100 pm y los harfa oscilar con
una frecuencia de 1 GHz. En una situacién realista, en la que se toman en cuenta los
procesos de dispersién, se requiere un campo eléctrico minimo para que los electrones al-
cancen la parte superior de la banda de energia. Este campo es inversamente proporcional
al tiempo de dispersion y al periodo del potencial de la red, por lo que debe ser del orden
de 10° V/em [23]. A campos tan altos, se pone en duda la validez de la aproximacién
semiclasica para describir el movimiento de los electrones. Sin embargo, se ha demostrado
que en presencia de un campo eléctrico constante, el continuo de estados se desdobla en

una serie de niveles con una energia de separacion equidistante proporcional al campo apli-
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cado. Wannier demostré que si una funcién de onda 1(z) es una solucién de la ecuacién
de Schrodinger con energia Ejy, entonces ¥ (z 4+ nd) también es solucién de la ecuacién, con
energia Ey + nFd [24]. Estas soluciones constituyen los niveles de energia de las EWS,
cuya separacién AFE = Fd puede ser escrita en términos del periodo de Bloch, AE = h/7p.
Las funciones de onda, ¥ (z), se extienden por el sélido periédico en ausencia de un campo
eléctrico (Fig. 2.2(a)) pero, en su presencia, se localizan en una regién cuya dimensién,
en una aproximacién semicldsica disminuye con el aumento del campo (Fig. 2.2(b)). En
el limite de campos altos, la localizacion es extrema, con el electrén confinado en un sitio
atémico. En este formalismo, las OB son la contraparte temporal de las EWS en el dominio
de la energia. La descripcién mecanico-cudntica de eigenestados es valida cuando la energia
de separacion entre los estados es mayor que el ensanchamiento I' inducido por la dispersion.
En el dominio del tiempo, la condicién de cuantizacién puede escribirse como wg7 > 1,
donde T es el tiempo caracteristico de colision igual a h/I' y wp = 27 /7p es la frecuencia
de Bloch. Esta desigualdad establece iinicamente el requerimiento de que el electrén debe

completar al menos un periodo de Bloch antes de dispersarse.

UL
}.T.{

(b)

Figura 2.2: Representacion esquematica de (a) una banda de ancho A, con estados exten-
didos por todo el sélido y (b) la localizacién de estados en una regién de ancho L cuando
es aplicado un campo eléctrico constante.

La existencia de los niveles de las EWS se mantuvo en controversia por mucho
tiempo, incluso como un concepto, debido a que el tratamiento original se hizo basado en la
suposiciéon de una sola banda de conduccioén, excluyendo asi la posibilidad de tunelamiento
interbanda (efecto tinel). Se hicieron muchos experimentos épticos y de transporte electré-
nico para tratar de evidenciar las EWS, sin embargo, no fueron concluyentes debido a que los

efectos observados eran muy pequenios. Esto no es sorpresivo, ya que en un semiconductor
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en bulto el espaciamiento entre niveles que se lograrfa, aplicando un campo de 100 kV/cm
seria de unos pocos mili-electronvolts. En contraste, en una superred semiconductora, para
la cual el periodo es de 50-100 A, ese espaciamiento es un orden de magnitud mayor. Este
incremento permitié observar las EWS, incluso a temperatura ambiente [23].

Una superred semiconductora puede verse como una serie de pozos acoplados. La
Fig. 2.3 muestra los perfiles de potencial, los niveles de energia y las envolventes de las
probabilidades de las funciones de onda para (a) un solo pozo cuantico, (b) para un par
de pozos cudnticos acoplados y (c) para una superred de semiconductores. El perfil en la
superred es generado por las bandas de conduccién y de valencia de los semiconductores
que forman la estructura de multicapas (GaAs y GaAlAs, en este caso). El GaAs actia
como un pozo cuantico para los electrones y el GaAlAs como una barrera de potencial [41].
En la Fig. 2.4 se puede apreciar el efecto que el campo eléctrico tiene sobre una superred de
GaAs-GaAlAs. Cada periodo de la superred es desplazado por una energia F'd con respecto
a su vecino. El desacoplamiento parcial entre los pozos, producido por el campo, reduce la
coherencia espacial de las funciones de onda, definida con su extensién espacial a través de
la superred. Por otra parte, el cuasicontinuo de estados se divide en un conjunto de niveles
discretos igualmente espaciados en energia por una cantidad Fd. En el limite de campos
altos, es decir, cuando F'd es comparable con el ancho de energia de la minibanda A, la
coherencia espacial se limita a unos cuantos pozos (y eventualmente a uno), como si los
pozos consecutivos estuvieran completamente aislados uno del otro.

Las transiciones interbanda entre los estados de las bandas de conduccién y de va-
lencia dan lugar a una serie de lineas en el espectro de absorcion o emision que estan igual-
mente separados en energia: las escaleras de Wannier-Stark. Los resultados experimentales
para la medicién de la absorcién 6ptica en esta superred se muestran en la Fig. 2.5, donde se
ha medido la fotocorriente utilizando diferentes intensidades del campo eléctrico. A campos
muy bajos el espectro es similar al observado para campo cero. A campos intermedios los
picos corresponden a las transiciones interbanda entre los estados totalmente localizados de
la banda de valencia y los estados en la banda de conduccién que estdn sélo parcialmente
localizados. Se puede observar claramente que la separacién de los picos estd en funcién
del campo eléctrico aplicado. A campos muy altos, los pozos cudnticos estan aislados y los
picos en el espectro de fotocorriente son idénticos a los de un pozo cuéntico [41].

Asimismo, las OB fueron observadas en el espacio temporal a través de métodos

Opticos. En la Fig. 2.6 se observan los resultados de la senal difractada en funcién del tiempo
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Figura 2.3: Perfiles de potencial (pozos cuadrados), niveles de energia (lineas horizontales
a trazos) y envolventes de las probabilidades de las funciones de onda (curvas) para (a)un
s6lo pozo cudntico, (b) para un par de pozos cudnticos acoplados y (c) para una superred
semiconductora (Tomado de [41]).

ENERGY

DISTANCE

Figura 2.4: Localizacién parcial de la envolvente de las funciones de onda para la banda de
conduccién de una superred de GaAs-GaAlAs cuando estd sometida a un campo eléctrico
constante (Tomado de [41]).

de retardo entre dos haces incidentes sobre una superred de 100 y 17 A; de GaAs y AlGaAs

sujeta a diferentes intensidades de campo eléctrico. La senal 6ptica muestra oscilaciones y
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4 =56 kV/cm

Figura 2.5: Espectro de fo-
tocorriente en tres regimenes
de campo eléctrico, para una
superred de 40A-20A GaAs-
Gag g5Alg.35As. Las etiquetas
de los picos corresponden al
numero n de la ecuacién (2.4)
(Tomado de [41]).
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la frecuencia incrementa casi linealmente con el campo, lo que se interpreta como evidencia
de las OB [41].

2.3.2 Caso o6ptico

Existen muchas analogias entre el transporte de electrones en semiconductores y
la transmisién de ondas electromagnéticas en estructuras dieléctricas [42]. Los sistemas
dieléctricos ordenados (periédicos), es decir, los cristales foténicos, pueden exhibir una
banda prohibida foténica en analogia con la banda prohibida electrénica en semiconduc-
tores [43]. Los sistemas dieléctricos cuasiperiddicos como los cuasicristales de Fibonacci [44],
también exhiben interesantes propiedades de transporte en resolucién temporal [45]. Adi-
cionalmente, en la contraparte optica han sido observados fenémenos como la localizacion

débil [46], la localizacién de Anderson [47], las correlaciones de corto y largo alcance [48], y
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Figura 2.6: Senal difractada
como funcién del tiempo de
retardo entre dos haces in-
cidentes sobre una superred.
Las oscilaciones observadas se
atribuyen a las OB (Tomado
de [41]).
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las fluctuaciones de conductancia universales [49]. Estos son ejemplos de fenémenos ondu-
latorios, donde los efectos de interferencia desempenan un papel crucial tanto en la 6ptica y
como en los casos electréonicos. Estos procesos son més faciles de estudiar con luz debido a
que el tiempo de coherencia de un paquete de ondas épticas es, por lo general, mucho més
largo que el de un paquete de ondas electrénicas. Naturalmente, esto plantea la cuestion
de si es posible imitar el efecto de un campo eléctrico en sistemas fotonicos y observar la
contraparte 6ptica de las OB electrénicas.

El equivalente éptico de las EWS se ha discutido tedéricamente [50], y se han
propuesto diferentes sistemas foténicos para observar oscilaciones de Bloch de ondas elec-
tromagnéticas [51,52].

En 1990, Monsivais et al plantearon tedricamente la existencia de las EWS 6pticas
[50]. Para el caso electromagnético, el sistema en estudio corresponde a un medio con una
funcién dieléctrica, €(z), la cual, para una frecuencia w dada, sélo depende de z, la direccién

de propagacién de las ondas, y puede ser expresada como la suma de una funcién periddica
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de periodo p mas un término lineal dependiente g. De esta forma, €(z) satisface la relacién
e(z + np) = e(z) + gnp. (2.5)

La propagacion de ondas electromagnéticas transversales en este sistema estd des-
crita por:
82
{822 + e(z)kQ] F(2) = Q*F(2), (2.6)
donde F(z) es cualquier componente del campo electromagnético, Q? = k2 + kg, yk=w/e,
siendo ¢ la velocidad de la luz. Esta ecuacion es similar a la ecuacién de Schrodinger, donde
Q? corresponde a la energia y €(z) al potencial. Si se reemplaza z por z —np en la Ec. (2.6),

se obtiene

82
[022 + E(Z)kQ] F'(z) = (Q* + gnpk®) F'(2), (2.7)

donde F'(z) = F(z—np). Las ecuaciones (2.6) y (2.7) son similares, excepto por el término
que se suma a Q2. Esta ecuacién tiene una familia de soluciones, las EWS épticas. La
separacién entre dos soluciones adyacentes (medida en unidades de k2?) es gp. El sistema
que corresponde al caso descrito se muestra en la Fig. 2.7(a) y los resultados tedricos del
coeficiente de transmisién en funcién de ¢? para un sistema con 201 capas y gp = 0.1, se
presentan en la Fig. 2.7(b). Se consideran diferentes valores de la altura h y ¢*> = sen?6,
donde 0 es el angulo de incidencia. Se observa la aparicién de picos igualmente espaciados,
correspondientes a las EWS 6pticas.

En 2000, Malpuech et al propusieron tedricamente superredes opticas basadas en
microcavidades acopladas como un sistema ideal para observar OB épticas, usando un
gradiente en el indice de refraccién paralelo a la direccién de propagacion de la luz como el
equivalente 6ptico de una fuerza externa (el campo eléctrico estatico en el caso de electrones)
[53]. Mas tarde se llevaron a cabo experimentos que mostraron la aparicion de EWS y
OB épticas en estructuras de silicio poroso (SP) [29,30]. La gran ventaja del SP es que
permite la fabricacién de estructuras de multicapas en las que el indice de refraccién puede
modularse mediante la porosidad. Por ejemplo, en la Ref. [29] se utilizan multicapas de
SP que consisten en una serie de microcavidades acopladas a través de espejos de Bragg,
cuyo espectro se caracteriza por estados discretos confinados. Se introduce un gradiente
lineal en el espesor 6ptico que proporciona confinamiento longitudinal al paquete de ondas
opticas debido a la inclinacion de la estructura de bandas foténicas, en analogia directa con

el caso de electrones. Se confirma experimentalmente que el periodo de oscilacién depende
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(a) €(2)
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Figura 2.7: (a) Perfil de ¢(z) en funcién de z considerado para observar la contraparte
6ptica de las EWS. (b) Resultados tedricos del coeficiente de transmisién, se observa la
aparicién de picos igualmente espaciados, correspondientes a las EWS 6pticas (Tomado de
la Ref. [50]).

linealmente del gradiente en el espesor 6ptico. La estructura propuesta consiste de una
serie de M microcavidades (AA)ys acopladas a través de subestructuras BABABABAB
que funcionan como reflectores de Bragg. Los indices de refraccion de las capas A y B, son
na=1.4 y np=2.1, para obtener un buen contraste 6ptico entre las capas. El espesor fisico
de cada capa se elige de modo que el espesor éptico & = nd, con n el indice de refraccién
y d el espesor fisico de la capa, sea igual a A/4, como se describié antes. De esta manera,
cada cavidad, para ser resonante, tiene el espesor minimo requerido de A/2. Un esquema
de las estructuras propuestas se muestra en la parte superior de las Figuras 2.8(a) y (b).

Para obtener oscilaciones de Bloch, debe romperse la simetria de traslacién unidi-
mensional del sistema. Esto se realiza mediante la introducciéon de un gradiente en el espesor
éptico de las capas, dada por Ad = (0, — 9,,)/0,. Este gradiente es la contraparte 6ptica
del campo eléctrico externo que se utiliza para generar el gradiente en las superredes del
caso electréonico. El gradiente cambia ligeramente la resonancia de cada microcavidad, que
se traduce en una inclinacién espacial de las minibandas y las bandas prohibidas fotdnicas.
De esta manera, los estados fotonicos extendidos se convierten en una secuencia discreta de
niveles de energia espaciados AFEp, que es el equivalente 6ptico de las EWS.

En la parte izquierda de la Fig. 2.8 se muestran calculos tedricos del espectro de
la distribucién de energia para una superred de diez microcavidades acopladas. El caso (a)

corresponde al caso sin gradiente (Ad = 0), mientras que el caso (b) corresponde al caso
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Figura 2.8: A la izquierda: Célculo de la distribucién de la energia en una estructura com-
puesta por diez cavidades y espejos de Bragg entre ellas (como se esquematiza en la parte
superior),(a) caso sin gradiente y (b) con un gradiente Ad = 14%. Las lineas punteadas
indican la inclinacién teérica de las minibandas. A la derecha: (c¢) medicién del espectro
de transmisién para una muestra de SP con 10 microcavidades y un gradiente Ad = 10%,
la linea punteada corresponde al pulso de prueba gaussiano que es utilizado para obser-
var las OB. (d) Respuesta temporal del sistema con diferentes gradientes, las oscilaciones
observadas se atribuyen a las OB 6pticas (Tomado de la Ref. [29]).

en que las bandas han sido inclinadas al aplicar un gradiente Ad = 14%. El periodo de las
osicilaciones de Bloch esperado es 75 = h/AEp, donde h es la constante de Planck. En
la Fig. 2.8(c) se presenta la medicién experimental del espectro de transmisién para una
muestra de SP con 10 microcavidades y un gradiente Ad = 10%. En él se observan picos
igualmente espaciados, atribuidos a las EWS épticas. Posteriormente se hace pasar por la
estructura un pulso de prueba gaussiano y se observa su evolucién temporal. En la Fig.

2.8(d) se muestran los resultados para diferentes gradientes. Las oscilaciones observadas
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son la contraparte éptica de las OB, y se ve claramente que el periodo de las oscilaciones

disminuye al aumentar Ad.

2.3.3 Caso acustico

En general, la reflexién de Bragg puede causar OB a ondas de cualquier naturaleza
(electrénicas, Opticas, actusticas o cualquier onda mecénica) que se propagan en una red con
un gradiente lineal en el potencial, que puede ser causado a su vez por un campo eléctrico
externo o una perturbacién de cualquier naturaleza (eléctrica, magnética, de aceleracién, o
del campo gravitacional), véase, por ejemplo, la referencia [54]. Por lo que es posible llevar
este fendmeno al caso acustico.

Las OB y las EWS acusticas han sido estudiadas y comprobadas experimental-
mente en sistemas eldsticos unidimensionales [33,55], y en estructuras de multicapas de
semiconductores basadas en cavidades acusticas, en las que se introduce el gradiente a
través de la variacién en los espesores de las cavidades [34-36].

En 1994, Mateos y Monsivais propusieron teéricamente las EWS para ondas elés-
ticas transversales SH (del inglés Shear Horizontal). El sistema propuesto se muestra esque-
méticamente en la Fig. 2.9 [55]. Al sistema periédico de multicapas se le aplica un gradiente
en el parametro 7 a lo largo de la direccién de crecimiento de las capas (z), para inclinar la
estructura de bandas y generar las EWS. El pardmetro n = C?//3? es el equivalente actistico
de la funcién dieléctrica en la ecuacién de propagacién de ondas electromagnéticas, 5 es la
velocidad de la onda transversal en cada capa y C' es la velocidad de la onda transversal en
el medio de incidencia. La ecuacién de onda en cada capa puede escribirse como:

d?u w?
szy + n(z)ﬁuy(z) = k?guy(z). (2.8)

Suponiendo que n(z — jp) = n(z) — fjp, donde j es un entero, p = p; + p2 es el periodo y f

es la pendiente de las lineas puntedas en la Fig. 2.9 y sustituyendo z — z — jp, se obtiene,

d2u! w? w2
dz2y +n(2) =5 ul (2) = <k926 + fijQ> u’y(z), u;(z) = uy(z — jp). (2.9)

Comparando las ecuaciones (2.8) y (2.9) se ve que k2 — k2 + fjp(w?/C?). Sustituyendo:
w?/C? = k? y k2 = k%sen®0, se encuentra que sen?f — sen?0 + fjp, donde 6 es el &ngulo
de incidencia de la onda SH, como se muestra en la Fig. 2.9.

Los resultados tedricos para el desplazamiento en funcién de ¢ = sen?f para un

sistema con 100 capas, periodo p =200 m y una pendiente f=-0.001, se presentan en la Fig.
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2.10. La presencia de esta pendiente, igual que en el caso éptico, es andloga a la presencia del
campo eléctrico externo en el caso electrénico. Se observa la aparicion de picos igualmente

espaciados con |fp|=0.2, correspondientes a las EWS acusticas.

En la Ref. [31] se estudia teéricamente y se confirma experimentalmente la exis-
tencia de oscilaciones de Bloch acisticas (OBA) en una superred ultrasénica formada por
capas alternadas de metacrilato de metilo (Plexiglas) y cavidades de agua. Al sistema de
cavidades de agua se le introduce un gradiente en sus espesores, A(1/dugua), lo cual es
equivalente a un conjunto de cavidades actusticas con un gradiente lineal en sus frecuencias.
Este gradiente produce una superposicién de dos minibandas actsticas, resultando en la
formacién de resonancias en el espectro de transmision, es decir, en la formaciéon de una
EWS actistica (EWSA). Esto, a su vez, da lugar a OBA en el espectro de transmisién con
resolucién temporal para un pulso acustico incidente con la posicidén espectral y anchura
adecuadas. En la Fig. 2.11 se presentan los resultados reportados en esta referencia. La
figura de la izquierda (Fig. 2.11(a)) corresponde a los cdlculos tedricos (usando el MMT)
para la distribucién de campo de desplazamientos para el caso periddico (arriba) y para el
caso en que se ha aplicado un gradiente A(1/dyguq) = 6%. A la derecha (Fig. 2.11 (b)) se

muestran las mediciones de transmisién en resolucién temporal para muestras con diferentes
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Figura 2.10: Desplazamiento en 2=0 como funcién de g = sen?#, para un sistema con una
pendiente f=-0.001. Se observa la aparicién de las resonancias de Wannier-Stark (Tomado
de la Ref. [55]).

gradientes. Se observa como el aumento en el gradiente, disminuye el periodo de las OB.

El uso de cavidades acopladas a través de espejos de Bragg para obtener EWS y OB
acusticas, tiene el mismo fundamento que en el caso optico. Lanzillotti et al hicieron una
amplia descripcién tedrica y comprobaciones experimentales sobre el diseno de sistemas
de multicapas de semiconductores (AlAs/GaAs) con cavidades acusticas, en los que se
introducen gradientes a través de una variacién en el espesor de las capas como forma
de simular el efecto del campo eléctrico externo del caso electrénico [34-36]. En la parte
superior de la Fig. 2.12 se muestra el sistema de cavidades considerado, el cual consiste en
15 celdas unitarias con 2.5 periodos de espejos de Bragg de AlAs/GaAs (A\./4, 3\./4) y una
capa espaciadora acustica de GaAs (A\./2), donde A, es la longitud de onda acustica del
modo de cavidad confinado. El gradiente consiste en sintonizar el ancho de cada cavidad en
una frecuencia de resonancia diferente y con un espaciamiento energético constante entre
ellas (A). El caso mostrado en la Fig. 2.12 corresponde a un cambio lineal A=10.8 GHz;

con este gradiente se espera un periodo 73 ~92.6 ps. En la parte inferior de la Fig. 2.12 se
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Figura 2.11: (a) Distribucién del campo dentro de los sistemas. Arriba: caso periédico,
abajo: con un gradiente A(1/dyguq) = 6%. (b) Mediciones experimentales de transmisién en
resolucién temporal para muestras con diferentes gradientes, las oscilaciones corresponden

a las OBA (Tomado de la Ref. [31]).

puede ver el efecto que tiene la introduccién de este gradiente en la estructura de bandas
(a la izquierda) y en el espectro de reflectividad (a la derecha), en donde cada resonancia

corresponde a un estado de la EWSA.

En la Fig. 2.13(a) se muestra la medicién experimental de la transmisién en reso-
lucién temporal, en donde se observan las OB con un periodo de ~95 ps. En la Fig. 2.13(b)
(linea negra) se grafica la transformada de Fourier de la sefial experimental (etiquetada

como E-FT), donde se observan los picos correspondientes a la EWSA.

Los sistemas descritos arriba son fabricados por epitaxia de haces moleculares
(MBE), una técnica sofisticada y de alto costo, que requiere un sistema de ultra alto vacio y
un control muy estricto en los parametros de crecimiento de las capas, por lo que hacer una
variacion en el espesor resulta mucho més factible que modular las propiedades elasticas de

las capas. En contraste, la fabricacién de multicapas de SP es de bajo costo y relativamente
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facil, ademas, este material permite modular, tanto los espesores, como las propiedades
elasticas de cada capa. Los sistemas que se proponen y fabrican en esta tesis son estructuras
de multicapas de SP, las cuales constan de gradientes lineales en las propiedades eldsticas
de las capas, que en el caso acustico es el equivalente al gradiente lineal que causa el campo
eléctrico aplicado a una superred de semiconductores, como se describe en la siguiente

seccion.

2.4 Estructuras propuestas

Con base en los antecedentes expuestos en las secciones anteriores y para tener
una mejor aproximacién del caso acustico con el caso electrénico, aprovechando que el SP
da la posibilidad de modular las propiedades elédsticas de cada capa se propusieron dos tipos
de estructuras basadas en multicapas de SP. Ambas parten de estructuras completamente
periédicas a las que se les aplica un gradiente en la porosidad que, como se discutird mas

adelante, estd relacionada directamente con las propiedades elasticas de cada capa porosa.
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Figura 2.13: (a) Medicién experimental de la transmisién en resolucién temporal, se obser-
van oscilaciones atribuidas a las OBA. (b) En linea negra se grafica la transmisién en funcién
de la frecuencia, obtenida aplicando la transformada de Fourier a la senal experimental en
(a) (Tomado de [36]).

Hasta ahora, las EWS y las OB en el caso acustico sblo se han investigado en
sistemas en los que el gradiente en el potencial se simula haciendo variaciones en los espesores
de las capas. En los sistemas estudiados aqui, se consideran sistemas periédicos a los que se
aplican gradientes lineales en el parametro 1 (que es el equivalente actstico de la constante
deieléctrica en 6ptica), sin modificar los espesores de la capas, en analogia al efecto que
tiene el campo eléctrico externo sobre el potencial periddico visto por los electrones en una
superred de semiconductores. Los gradientes aplicados permiten obtener modos localizados
en el espectro de transmisién acustica, es decir, se observan experimentalmente las EWSA.
Para demostrar las OBA en el dominio del tiempo, se calcula la evolucién temporal de un
pulso gaussiano a través de la estructura. Un pulso gaussiano en el dominio de la frecuencia
(f) esta descrito por:

9(f) = exp(=4n((f = fo)/o]?), (2.10)

donde fj es la frecuencia central y o el ancho del pulso. El parametro o controla la duracion
del pulso, por lo que su valor debe elegirse cercano al periodo de las OB.

En respuesta al pulso incidente, el tiempo y la variacién espacial del campo de
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desplazamientos u(z,t) dentro de la muestra pueden calcularse a través de [53]:

o0

u(z,t) = 1/271/ u(z, f)g(f) exp(—i27 ft)df, (2.11)
—00
donde u(z, f) es la distribucién del campo de desplazamientos en cada punto z y para cada
frecuencia f, el cual se obtiene por el MTT como se discutié en el capitulo anterior. Es
posible calcular u(z, f) y, a partir de ella, calcular también u(z,t) para cualquier sistema; no
obstante, es complicado tratar de medir la distribucién del campo dentro de la muestra, por
lo que demostrar experimentalmente las OBA de esta forma resultaria dificil, sin embargo,
las OB dentro de la muestra afectan el espectro de transmisién (o reflexién), por lo que se
puede demostrar su existencia a través del espectro de transmisién resuelto en el tiempo.
Para esto, es posible calcular la amplitud de la transmision resuelta en el tiempo utilizando

la siguiente expresién:

7() = 12 [~ T(0g() expl—i2n o), (2.12)

donde T'(f) es la transmisién actstica en cada frecuencia f, que tedéricamente se calcula por

el MTT y que también se puede medir experimentalmente en el laboratorio.

2.4.1 Estructuras periddicas

Los sistemas que se proponen en esta tesis para observar EWSA, parten de estruc-
turas periédicas, como en el caso electronico, las cuales deben presentar bandas prohibidas
acusticas en frecuencias especificas; posteriormente se aplica un gradiente que inclinara la
estrutura de bandas y dara origen a la serie de modos localizados. Por lo tanto, es necesario
encontrar las condiciones 6ptimas que permitan obtener la estructura de bandas deseada
en sistemas periédicos.

En 6ptica, un reflector de Bragg (RB) estd formado por pares de capas que se
repiten, cada par consta de una capa de espesor di con indice de refracciéon nq, seguida
por otra de espesor do con indice no. El valor de la reflectividad del espejo depende del
numero de repeticiones de los pares de capas y del contraste de indice de refraccién entre los
materiales de cada capa. Una banda prohibida éptica aparece alrededor de la longitud de

onda de Bragg Ap (en el vacio), que para el caso de incidencia normal, estd dada por [56],

2
Ap = —(nid1 + nade), m=1,2,3,..., (2.13)
m
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donde m es el orden de las multiples bandas prohibidas.

Para las ondas actsticas en una estructura periddica la situacién es similar, es
decir, el contraste de la impedancia acustica entre las capas, da como resultado ondas que
se reflejan e interfieran. La expresién para el valor de la frecuencia central fp en la que
aparecen las bandas prohibidas acisticas de los diferentes érdenes m en un espejo de Bragg
acustico para incidencia normal, puede escribirse de la siguiente manera [56]:

2 _
= %(pldl/zl + png/Zg) 1, m=1,2,3,..., (2.14)

/B

donde los espesores de las capas estan representados por d; como antes, y Z1 y Z3 son las
impedancias actsticas de las capas individuales. La impedancia actustica Z esta dada por
la ecuacién (3.4). Las condiciones que maximizan el ancho de las bandas prohibidas en un
RB actstico dependen del orden de la brecha. Para m=1, que corresponde a la primera
brecha prohibida en el borde de la primera zona de Brillouin, el ancho de esta brecha esta
optimizado usando pid;/Z1=pada/Zs, mientras que para la primera banda prohibida en el
centro de la zona de Brillouin (m=2), la relacién es p1dy/Z1=pads/3Z5. Estas expresiones
se pueden transferir directamente a las ondas electromagnéticas mediante la sustitucion de
las impedancias acusticas Z por los indices de refraccién n;.

La reflectividad depende del contraste de impedancias actsticas y del nimero de
periodos. La reflectividad en el centro de una banda prohibida actstica de una estructura
con N pares de capas, en donde las capas individuales tienen impedancias actsticas Z7 y
Zs, estéd dada por [56],

(22/2) ~ ] 2 (2.15)

i = [(zz/znm 1

Por lo tanto, si la relacién de impedancias es suficientemente grande, se obtendrda Rp ~ 1,
es decir, se obtendran brechas prohibidas en la transmisién acustica. Para una estructura
con capas alternadas con porosidades de 43 y 73%, y N=8, se obtiene R=0.99999997.

La porosidad y el espesor de las capas que forman los sistemas que se estudian en
este trabajo son elegidas para obtener, en el caso periddico, las primeras bandas prohibidas
dentro del ancho de banda de respuesta de los transductores utilizados para las mediciones
de transmitancia actstica, cuyos resultados se presentan en el Capitulo 5, de tal manera
que al aplicar los gradientes, las resonancias de Wannier-Stark aparezcan alrededor de 1.1

GHz, que es la frecuencia central de la respuesta de los transductores.
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2.4.2 Caso con gradiente I

El primer caso considerado corresponde a sistemas con capas de porosidad cons-
tante alternadas por capas con gradientes lineales en el pardmetro 7(z), donde n(z) es
el pardmetro equivalente a la constante dieléctrica en 6ptica. En el caso actstico n(z) =
C?Jvr(2)?, donde v (2) es la velocidad longitudinal del sonido en la direccién z (la direccién
de crecimiento de las capas), mientras que C' es una constante con las mismas unidades, en
este caso corresponde a la velocidad longitudinal del sonido en el medio de incidencia [55].
Un esquema de las estructuras propuestas se presenta en la Fig. 2.14. A la estructura
periddica (Fig. 2.14(a)), se le aplica un gradiente lineal en el parametro 7(z) de una de las
capas, como se muestra en el esquema de la la Fig. 2.14(b), la pendiente (indicada con una
linea punteada) tiene como objetivo inclinar la estructura de bandas, en analogia al efecto

que tiene el campo eléctrico externo en el caso electrénico.

(a) 1

L LT

v

Figura 2.14: Pardmetro
7(z) como funcién de
la profundidad, z, en
la muestra. (a) Caso
periédico,  (b) caso
con gradiente I, y (c)
caso con gradiente II
(ver texto para més
detalles).

A 4

A 4

z, Profundidad en la muestra

2.4.3 Caso con gradiente II

El segundo caso que se considera es un sistema con un gradiente totalmente lineal
en el pardmetro n(z) de todas las capas, como se muestra en la Fig. 2.14(c). Esta estructura

reproduce con exactitud el efecto que el campo eléctrico tiene sobre el potencial periédico
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para el caso electréonico, y que es causa de las OB. El gradiente lineal se presenta en toda
la estructura, originalmente periédica, generando la inclinacion de las minibandas y la

aparicion de modos localizados espacial y espectralmente, es decir, la EWS del caso actstico.






Capitulo 3
Silicio poroso

3.1 Historia del silicio poroso

El SP fue descubierto en 1956 por Ingeborg y Arthur Uhlir en Bell Telephone
Laboratories, mientras trabajaban en ataque electroquimico de silicio con soluciones de
acido fluorhidrico (HF) con la intencién de pulir y modelar microestructuras de silicio.
Observaron que el silicio se pulia sélo por encima de una densidad de corriente umbral,
mientras que por debajo de esta densidad de corriente, se formaban peliculas de color rojo
o negro en la superficie [57]. No obstante, estas peliculas causaron poco interés en ese
entonces. Turner realizd experimentos similares, sin embargo, los trabajos de Ingeborg y
Uhlir son los reconocidos [58]. La naturaleza porosa de la pelicula se report6 por primera
vez en 1971 por Watanabe y Sakai, y posteriormente por Theunissen en 1972 [59, 60].
El tema principal de la investigacion hasta los anos 90 fue el uso de SP oxidado como
un aislante dieléctrico [59,61,62]. Sin embargo, un articulo de Canham en 1990 sobre la
fotoluminiscencia en el SP a temperatura ambiente desperté un interés més amplio por
este material, dando lugar a una intensa actividad cientifica sobre las propiedades épticas
del SP [63]. Poco después, se informé sobre la electroluminiscencia en SP y numerosos
grupos intentaron fabricar LEDs basados en SP con emisiones en diferentes longitudes de
onda [64,65].

Las propiedades 6pticas del SP han dado lugar a un gran interés por investigar
otras propiedades y usos de este material. Incluso, antes del descubrimiento de la foto-
luminiscencia, se sabia que el SP presentaba diversas morfologias [66]. Las propiedades

Opticas pasivas del SP, es decir, el indice de refraccién y la absorcién, también fueron in-

45
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vestigadas antes de 1990 [67]. Esto forma parte de los antecedentes de los filtros 6pticos
basados en estructuras de multicapas de SP reportados por Vincent [68] y Berger et al en
1994 [69]. La formacién de estructuras de multicapas para su uso como filtros épticos se
ha convertido en una técnica estandar. En 1995 Mazzoleni y Pavesi informaron sobre el
uso de filtros de Fabry-Pérot de SP (dos pilas de pares de capas que cumplen la condicién
de Bragg, A/4, con una capa espaciadora de espesor \/2 entre ellas) para sintonizar y es-
trechar la emisién de fotoluminiscencia del SP [70]. Poco después, Pavesi et al reportaron
una mejora en la linea de emisiéon de fotoluminiscencia utilizando el mismo tipo de filtros,
indicando un acoplamiento de la emision espontanea del SP con el modo de la cavidad de
la estructura de multicapas [71]. Esto dio lugar a la incorporacién de materiales dentro
de la estructura porosa para tomar ventaja del mayor acoplamiento entre el campo y la
materia en la microcavidad. Por ejemplo, el dopaje con iones de erbio en una estructura
Fabry-Pérot resulté en una fotoluminiscencia mayor en el infrarrojo (IR) a una longitud de
onda méxima de 1.536 pm [72].

Debido a la flexibilidad y la relativa facilidad con que se pueden fabricar los sis-
temas de multicapas en SP, se ha investigado gran diversidad de estructuras. Ya se han
mencionado estructuras épticas de multicapas basicas, tales como espejos de Bragg y filtros
de Fabry-Pérot. Estos pueden construirse de tal manera que las caracteristicas opticas cam-
bien debido a un efecto externo. Como las caracteristicas espectrales de estas estructuras
pueden ser muy finas y estrechas, pequenos cambios en el espesor 6ptico de una capa cam-
bian significativamente las caracteristicas espectrales. La incorporacién de cristales liquidos
en los poros de una estructura periédica de SP da la capacidad de modular las caracteristicas
del filtro, mediante el control de un voltaje aplicado (o a través de la temperatura), por
lo tanto, estos sistemas pueden utilizarse como interruptores 6pticos [73-76]. De la misma
forma, uno puede tener filtros con caracteristicas dependientes de la polarizacién, como es
el caso de los filtros dicroicos fabricados en Si (110) [77]. Estos elementos épticos también
pueden ser utilizados como sensores, ya sea mediante la deteccién de la variacién en las
caracteristicas espectrales como un indicativo del grado de llenado de los poros, por ejem-
plo, con la humedad del aire, u otros gases o liquidos; o las paredes de los poros pueden
ser sensibilizadas o activadas con diferentes materiales que reaccionan a moléculas méds
especificas [78,79].

La posibilidad de controlar arbitrariamente el indice de refraccién con la profundi-

dad, ha dado lugar a la fabricacién de gran diversidad de estructuras con diferentes perfiles
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de porosidad [80,81], por lo que existen en la literatura numerosos reportes de investigacién
sobre SP, principalmente para su uso en dispositivos opticos y, sélo muy recientemente, se ha
llevado a cabo la investigacién de sus propiedades elasticas para incorporarlos a dispositivos
acusticos [82-84]. Se ha reportado la fabricacién y caracterizaciéon de reflectores de Bragg,
filtros, microcavidades y dispositivos como resonadores acusticos basados en SP [56,85,86].
El tema de interés en esta tesis es el fenémeno de las Oscilaciones de Bloch Acusticas en
sistemas de multicapas basados en SP, por lo que se requiere investigar las propiedades

elasticas del SP, como se discute mas adelante.

3.2 Formacion del silicio poroso

El SP posee un area superficial muy grande en relaciéon con su volumen, y tiene
propiedades épticas y acusticas diferentes al Si cristalino. El SP consta de regiones vacias
de material, conocidas como poros, que estan conectados a través de lineas finas y puentes
de Si cristalino. La forma y el tamano de los poros pueden ser muy diferentes, dependiendo
de las condiciones iniciales de la oblea de Si a partir de la cual se obtiene el SP. El Si
es un material anisotrépico, lo que permite tener ain mas variables para el control de las
estructuras y morfologias en el SP. Dada la gran variedad de parametros que controlan la
porosidad, la profundidad y la morfologia de SP, este material es altamente sintonizable.

La forma méas comun de fabricar SP, que se utiliza en esta tesis, es mediante
una reaccion electroquimica en la que se coloca la oblea de Si cristalino dopada en un
electrolito basado en HF mientras se aplica una corriente externa. Este método permite el
control de la porosidad y el espesor de las capas. La reaccién de formacién de los poros
depende de la disponibilidad de huecos en la interfaz electrolito-Si. En el sistema para
llevar a cabo la reaccién, la oblea de Si tiene polarizacién positiva (dnodo). Esta se pone
en contacto con el electrolito, basado en HF, en el que se coloca un electrodo de platino
(Pt) con polarizacién negativa (cdtodo). El mecanismo de iniciacién de los poros es ain
objeto de debate, sin embargo, hay sugerencias de que los defectos o ligeras variaciones en
el potencial de la superficie debido a defectos o dtomos de dopaje, son el punto de partida
de los poros. Cuando se aplica la corriente externa, los huecos de la muestra y los iones F~
en el electrolito, se mueven hacia la interfaz electrolito-sustrato y reaccionan. La cinética
de reaccién exacta no se conoce bien y puede variar bastante dependiendo, en gran medida,

de los pardametros de formacién, lo que es evidente al obtener diferentes morfologias en
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el SP. La cinética de reaccién y los mecanismos de formaciéon de SP que se dan en las
referencias [87-89] son las mds aceptadas. La reaccién principal durante la formacién de
SP fue sugerida por Lehmann y Gésele [90]:

SiHy + 2F~ + 2h* — SiFy + Hy  (disolucién divalente),

(3.1)

SiFy + 4HF — 2ht + SiF5 2~ 4+ Hy  (en solucién).
Cémo se forman los poros es también una cuestion que todavia estd en discusién. Hay tres
modelos predominantes: el modelo de Beale, el de confinamiento cuantico y el de difusién
limitada.

El modelo de Beale propone que en meso- y micro- SP las paredes de los poros
se agotan de portadores de carga debido a la superposicién de capas de agotamiento, que
resulta en una concentraciéon del campo eléctrico en las puntas de los poros, lo que a su vez
aumenta la concentracién de huecos en ellas y deriva en el ataque sobre las mismas [66] . El
modelo de difusién limitada describe la formacién de poros como resultado de un proceso en
el que los huecos se mueven de forma aleatoria [89]. En este modelo, los huecos se mueven
hacia la interfaz electrolito-sustrato y lo més probable es que lleguen primero a la punta de
un poro, por lo tanto, la formacién de SP estd limitada por la difusiéon de los huecos. Estos
modelos pueden describir, en cierta medida, la formacién de micro- y meso- SP, sin embargo,
en el macro-SP no es comiin que se presente la superposiciéon de capas de agotamiento en las
paredes de los poros, por lo que el mecanismo de formacién es diferente [91]. La formacién
de macro-SP no se tratard aqui.

El modelo méas aceptado en la comunidad de SP, es el sugerido por Lehmann y
Gosele, basado en el confinamiento cudntico de portadores de carga dentro de los poros, los
cuales son de tamano nanométrico en micro- y meso- SP [90]. Este confinamiento cudntico
da lugar a un aumento en la banda prohibida, en comparacién con la del Si en bulto,
lo cual introduce una barrera para los huecos que van desde el bulto hacia la estructura
porosa de Si. En ésta, la que la concentracion de huecos aumenta cerca de las puntas de
los poros resultando en la disolucién del Si. La disolucién del Si en una solucién de HF se
inicia por el movimiento de un hueco, debido al campo eléctrico aplicado, desde el bulto
de la oblea de Si hasta la interfaz electrolito-Si, donde los dtomos de Si de la superficie
de la oblea estéan hidrogenados (ver Fig. 3.1(a)) [92]. El transporte de los huecos h™ en la
oblea de Si y de los iones de flior F~ en el electrolito es fundamental para el proceso de

disolucién, donde el nimero de huecos en movimiento depende de la densidad de corriente
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aplicada. Cuando el HF, en la solucién electrolitica alcanza la superficie del Si, éste se
disocia en iones de HF y F~, el hueco cerca de la superficie debilita el enlace Si-H y el
ién F~ forma un enlace con el Si (como se muestra esquemdticamente en la Fig. 3.1(b)).
Cuando uno de los enlaces Si-F se establece, causa un efecto de polarizacién, permitiendo
la formacién del segundo enlace Si-F y provocando que un electréon migre hacia la oblea de
Si. Los hidrégenos liberados forman hidrégeno de exceso (Hz), que se escapa en forma de
burbujas a través de la solucién electrolitica. Los dos enlaces idnicos Si-F que se forman,
polarizan los enlaces de Si lo suficiente para debilitarlos y permitir un nuevo ataque por la
solucién de HF (como aparece en la Fig. 3.1(c)). Una vez que los cuatro enlaces del Si se
rompen, se retira un atomo de Si en forma de tetrafloruro de silicio (SiFy4) en el punto de
reaccion, dejando atras una irregularidad en la superficie de la oblea que se desarrolla en
un poro (ver Fig. 3.1(d)). Los atomos restantes de la superfice de Si terminan enlazados
a atomos de hidrégeno y la superficie regresa a su estado original hasta que otro hueco
esté disponible. La formacion de poros se produce predominantemente en el fondo del
poro, ya que la densidad de campo eléctrico se concentra en estas regiones, sin embargo,
también se producen ramificaciones laterales [93]. La red restante de nanocristales de Si,
no es atacada debido a que estas regiones estan agotadas de huecos, por esta razon, la
reaccién de formacién de SP es auto-limitante. El gas hidrégeno que se forma en la reaccién
puede interferir de manera importante durante el ataque, cambiando la concentracién del
electrolito y provocando que las capas no crezcan de forma homogénea con respecto a la
profundidad. Este efecto se investiga mas adelante.

De manera similar a la mayoria de la uniones entre semiconductores, en la interfase
de silicio/electrolito se forma una zona de agotamiento (ver Fig. 3.2). La anchura de la zona
de agotamiento depende del dopaje y puede explicar los diferentes tamafios de poros que se
encuentran en silicio tipo p~ y pT. Ademds, la anchura de la capa de agotamiento depende
de la curvatura de la superficie: la anodizacién se produce preferentemente en el fondo de los
poros donde la curvatura es mas grande. Por otra parte, cuando las zonas de agotamiento
de los poros adyacentes se encuentran, el flujo de corriente es repentinamente anulado, por
lo que se bloquea el ataque al silicio y se evita el colapso de los poros. La disolucién se
produce esencialmente en el fondo de los poros, donde esta disponible una mayor cantidad
de huecos, como se representa esquemdéticamente en la Fig. 3.2. De esta manera, el ataque
en el Si se da en la direccién en la que se aplica la corriente anédica [94]. Una vez que se

forma una capa de SP, no se produce mas ataque electroquimico sobre ella, en cambio, se
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inicia un ataque mas lento, debido a su permanencia dentro de la soluciéon de HF.
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Es evidente que los poros juegan un papel importante para la formacién de SP,
dando lugar a un es un mecanismo auto-limitante con el agotamiento de los huecos como
el agente limitante. La reaccién de disolucién comienza en los defectos de la superficie de
la oblea de Si, donde los poros se forman y sus paredes se erosionan hasta que ya no tienen
huecos disponibles. Este proceso de formacién evita que los poros creados reciban nuevos
ataques y la reacciéon procede sélo al final del poro, como se representa en la Fig. 3.2. Esto
dltimo es una de las principales ventajas del proceso de formacién del SP ya que, una vez
que se ha formado una capa porosa, no se produce mas ataque electroquimico sobre ella
durante las siguientes variaciones de densidad de corriente. Por lo tanto, la porosidad puede
ser modulada en profundidad con respecto al espesor del sustrato de Si, lo que permite la
fabricacién de multicapas con cualquier perfil de porosidad [80].

El SP se forma en un intervalo limitado de densidades de corriente, como se refleja
en la curva corriente-voltaje (I-V) medida para el sistema electrolito-Si, y que se muestra en
la Fig. 3.3. Esta curva I-V, tomada de la Ref. [89], muestra la relacién corriente-voltaje en
un sistema que consiste en una oblea de Si de tipo p inmersa en un electrolito basado en HF
bajo corriente directa e inversa, con iluminacion y sin ella. Si se ilumina la muestra durante

el ataque electroquimico, habra huecos generados por los fotones que pueden reaccionar
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///////////////////////
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Figura 3.2: Formacion de los poros en el
silicio poroso. La figura superior muestra
la etapa inicial, donde los poros se desarro-
llan al azar en la superficie de silicio. En
la parte central se muestra el proceso de
autorregulacién. Cuando las zonas de ago-
d tamiento alrededor de cada poro se super-
ponen, el crecimiento del poro cambia de
un crecimiento isotrépico a un crecimiento
altamente direccional. La figura inferior
muestra cémo la disolucién avanza sélo en
el fondo de los poros [94].

agotamiento

.:\\\t

S

S

QA

S
S
S
<

=N
P
N
S

Mg
i
il
%%¢M¢Vﬁ¢¢¢¢
Al

con los iones F'~. Esto se utiliza frecuentemente en la fabricacion de SP tipo n, mientras
que, como puede verse en la Fig. 3.3, en la formaciéon de SP tipo p, la iluminacién tiene
un efecto muy pequeno, ya que los huecos generados por fotones tienen una concentracién
casi insignificante. La curvas I-V para Si tipo n en las mismas condiciones son un poco
diferentes, pero se omiten porque en esta tesis se utiliza solo Si tipo p. En la curva para
polarizaciéon directa aparecen dos picos. Por debajo del primer pico de corriente, identificado
como la corriente de electropulido Jpg, se encuentra la regién de formacién de SP (regién
sombreada de la Fig. 3.3). Por otro lado, la regién de electropulido se encuentra entre los
dos picos de corriente y por encima del segundo pico se encuentra la region de electropulido
con oscilaciones de potencial; por arriba de Jpg, el Si se disuelve y no se forman poros. De
manera adicional, existen algunas tendencias generales que se observan en las curvas I-V
cuando se cambian las condiciones de la reaccion, por ejemplo, al aumentar la concentracion
de HF, el primer pico se desplaza hacia valores de corriente mas altos, mientras que el

aumento de dopaje en el sustrato hace que el pico se desplace a corrientes méas bajas.

Hasta este punto, se puede decir que los principales requisitos para la formacién
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Figura 3.3: Curva caracteristica corriente-voltaje para Si dopado tipo p en HF acuoso. La
linea continua indica la respuesta en oscuro y la linea discontinua muestra la respuesta
bajo iluminacién. El primer pico de corriente Jpg corresponde a la formacién de un 6xido
anddico superficial formado durante, y requerido para, el electropulido. El area gris indica
el régimen 1til para la formacién de SP (Tomado de [89]).

de silicio poroso son:

e La oblea de silicio debe ser polarizada andédicamente, con polarizacion directa para

silicio dopado tipo p, y polarizacién inversa para silicio dopado tipo n.

e La densidad de corriente debe encontrarse por debajo del valor critico Jpg, segin se

muestra en la Fig. 3.3.

Cuando no se cumple la segunda condicion, la reaccién esté limitada por la transferencia de

masa de la solucién: los huecos se acumulan en la interfase Si-HF y ocurre el electropulido.

3.3 Caracteristicas del silicio soroso: tamano de poro y mor-
fologia
El resultado del ataque electroquimico sobre el Si, dentro de las limitaciones discu-

tidas anteriormente es usualmente, una estructura porosa. Usualmente, las paredes de los

poros de la estructura permanecen iguales después del ataque, debido a que las reacciones
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electroquimicas tienen lugar en el fondo de los poros. Sin embargo, dependiendo de los
parametros de la anodizacién, la estructura puede variar en gran medida. El tamano de
los poros es una propiedad sensible a varios parametros, como la densidad de corriente,
la resistividad de la muestra, la concentraciéon de HF y la composicién del disolvente. La
clasificacién utilizada estéd definida por la Unién Internacional de Quimica Pura y Aplicada
(IUPAC, del inglés International Union of Pure and Applied Chemistry) y trata sobre
los materiales porosos en general: materiales con tamanos de poro de menos de 2 nm se
denotan como micro, con poros entre 2 y 50 nm con meso y por encima de 50 nm como
macro; las peliculas de SP fabricadas para esta tesis son mesoporosas. Esta categorizacién
se relaciona Unicamente con el didmetro de los poros, pero no da informacién acerca de su
morfologia. Aqui, el término morfologia de los poros se utiliza para hablar de propiedades
como la forma, la orientacién, la interconexion de los poros, etc. La morfologia es el aspecto
menos cuantificable del SP y es muy dificil caracterizarla sisteméticamente, ya que tiene
detalles extremadamente ricos en cuanto a las variaciones de tamano, forma y distribucién
espacial de los poros. Se puede resumir en que el silicio micro y mesoporoso tipicamente
exhibe una estructura similar a una esponja, con poros densamente ramificados y al azar,
que no muestran una clara orientaciéon. La tendencia observada es que las ramificaciones
aumentan con la disminucién del didmetro del poro. Por el contrario, el silicio macroporoso
puede tener poros bien definidos, con paredes lisas y ramificaciones cortas o con ramas
dendriticas. Por otro lado, el Si es un material anisotrépico con simetria ctbica [95] y
la evolucién de los poros es siempre en una direccién cristalogréfica preferencial [96]. La
direccién de crecimiento de los poros en el Si depende de la superficie que se expone a la
solucién electrolitica. La direccion de ataque electroquimico para las muestras utilizadas
en este estudio es la direccién cristalogréfica [100], en la que el crecimiento preferencial
de los poros ocurre a lo largo de esta direccién y la ramificacion de los poros se produce,
principalmente, a lo largo del plano (100) (o en las direcciones cristalograficas [001] y [010])
como se muestra en la Fig. 3.4.

La morfologia estructural, en general, es muy sensible a los pardametros de la
formacién. Un breve resumen y la clasificacion de las diferentes morfologias de poro se dan
en la referencia [88]. Los poros pueden ser de tipo esponja, lineales o ramificados, al azar
o alineados a lo largo del eje cristalino de la muestra. Algunas de las morfologias de poro
que se pueden conseguir a partir de obleas de Si tipo p se muestran en la Fig. 3.5, donde

la densidad de corriente y la concentracién de dopante influyen en el crecimiento de los
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Figura 3.4: Morfologia de los poros en los planos (100) y (111).

diferentes tipos de poro [92].

3.4 Influencia de los parametros de formacion

Con el método de ataque electroquimico se tiene la capacidad de controlar facil-
mente el espesor de la capa de SP con el tiempo de ataque, el tamafio de poro y la morfologia
con el tipo y la concentracién de dopante, y la porosidad con la densidad de corriente y
la concentraciéon de HF. El proceso de formaciéon de SP por anodizacién electroquimica ha
sido ampliamente desarrollado por muchos autores y los detalles se pueden consultar en
las referencias [97-102]. Los pardmetros que influyen en el proceso de formacién de SP en

sustratos de Si tipo p, son:

e El dopaje del sustrato. El tipo y la concentracién de dopante determinan la resis-
tividad R de las obleas de Si. Las obleas con dopaje tipo p usualmente se represen-
tan como p~ para dopajes bajos (R > 1 Q cm), como pt para dopajes moderados
(R ~0.02—1Q cm), y como p™t para obleas altamente dopadas (R < 0.02 Q cm).
Asi, se producen diferentes morfologias de poro dependiendo de las propiedades de
dopaje de las obleas de partida [103]. La concentracién y el tipo de dopaje en la

obleas son pardmetros cruciales para la formacién de SP, como se discutié anterior-
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Figura 3.5: Imagenes de SEM de la interfase entre el bulto y el SP para Si dopado tipo p
en direccién [100], anodizado en solucién de HF-Etanol (Tomado de [92]).

mente. Debido a que al utilizar Si tipo p no se necesita de iluminacién externa, y
dado que se obtiene una rugosidad baja en la interfaz SP-sustrato, la mayoria de las
estructuras de SP que se investigan aqui fueron fabricadas en obleas de Si tipo p. La
morfologia obtenida y los rangos de porosidad dependen de la resistividad de la oblea
de Si. Generalmente, con obleas de alta resistividad se obtiene silicio microporoso, y
las muestras son muy fragiles y con un rango de porosidad reducido. Con muestras

de resistividad mas baja, cominmente se obtiene silicio mesoporoso y la rugosidad
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microscopica en la interfaz tiende a disminuir aunque la rugosidad macroscépica, es
decir, la debida a estrias, tiende a aumentar, ademas, el intervalo de porosidad que se
puede obtener con obleas altamente dopadas es bastante grande. Las muestras que se
presentan en este trabajo se fabrican en obleas de Si tipo p™ dopado con boro, con

una resistividad de 0.007-0.013 Q-cm y espesor de 525+25 pm.

La densidad de corriente aplicada. La porosidad de cada capa de SP depende de la
densidad de corriente aplicada. Densidades de corriente bajas dan lugar a porosidades

bajas, mientras que con densidades de corriente altas se obtienen altas porosidades.

La concentracion de HF'. Cuanto mayor sea la concentracion, menor sera el tamano
de poro y se obtendra una menor porosidad. La concentracion de HF también de-
termina la corriente de electropulido Jpg, que es el limite superior de la densidad de
corriente que permite obtener SP. Con una concentracién baja de HF el rango en el
que la densidad de corriente se puede variar es pequeno, y se puede ampliar mediante

el aumento de la concentracion de HF.

El disolvente en el que se diluye el HF. El SP es organofilico e hidrofébico,
por lo que el uso de etanol garantiza una mayor homogeneidad, debido a una mejor

humectabilidad de la superficie comparada con la de agua desionizada.

El tiempo de ataque. El espesor de una capa de SP esta determinado por el tiempo
en que se aplica una corriente, éste es el tiempo de ataque o anodizacién. Se re-
quieren tiempos de ataque largos para obtener capas gruesas, del orden de micras.
Sin embargo, tiempos de ataque largos introducen anisotropia con respecto al espesor
de la capa debido a dos factores: el cambio en la concentracion del electrolito por la
acumulacién de burbujas de Hy en los poros, causando una disminucién en la con-
centracion de HF y la accion quimica del electrolito en lugares alejados del frente de
ataque. Cuando se mantiene fija la densidad de corriente, puede verse que la porosidad
aumenta cuando disminuye la concentracién de HF. Esta disminucién en la concen-
tracion de HF causa un aumento en la porosidad y una reduccién en la velocidad de
ataque, efecto que se vuelve notorio cuando el espesor de las capas es grande (del
orden de micras) [104, 105]. El efecto de la acumulacién de Hy en los poros y por
tanto la obtencién de capas inhomogéneas y con espesores menores a los esperados,

se puede evitar introduciendo “pausas” durante el ataque electroquimico (conocidas
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en inglés como “etch breaks”) en las que se detiene la corriente para pausar el ataque
quimico de la oblea de Si y permitir que la concentracion de HF se recupere. El efecto
de la introduccion de estas pausas durante el ataque es un tema que se tratard méds

adelante.

Tabla 3.1: Efecto de los parametros de anodizacion sobre la formacién de SP. Un aumento
de los pardametros de la primera columna da lugar a una variacién de los elementos en el
resto de columnas. (Adaptado de [106]).

Concentracion de HF | Disminuye Disminuye Aumenta
Densidad de corriente | Aumenta Aumenta -
Tiempo de anodizacién | Aumenta Disminuye -

Temperatura - - Aumenta

Nivel de dopaje Disminuye - Aumenta

La porosidad, el grosor, el didmetro de los poros y la microestructura del SP
dependen de las condiciones de anodizacion. En la Tabla 3.1 se hace un resumen del
comportamiento de algunos parametros cuando se modifican las condiciones de la reaccion
electroquimica. Ademads de los pardametros tratados arriba, también debe considerarse la
humedad en el ambiente, las condiciones de secado de las muestras, la preparacién de la
oblea de Si antes de ser atacada electroquimicamente y la temperatura del electrolito. Se ha
demostrado que la rugosidad inicial observada en la superficie de la oblea de Si se traslada
a través de la capa conforme el frente de ataque avanza a través del sustrato [107]. Por lo
tanto, para este trabajo, se han elegido obleas pulidas mecanica y quimicamente por uno
de sus lados, lo que minimiza la rugosidad de la superficie del Si. Ya que la rugosidad de
las interfaces entre las capas con diferente porosidad, dependerd de la rugosidad inicial de
la superficie de la oblea de Si, con esto se garantizan interfaces més suaves, lo que ayuda a
evitar efectos de dispersion no deseados durante las mediciones 6pticas y acusticas. Por otra
parte, se ha demostrado que la temperatura de la solucién electrolitica durante el proceso
de fabricacién de SP influye en la velocidad de ataque y la rugosidad de las interfaces,
observandose que el ataque a bajas temperaturas reduce la rugosidad de las interfaces

debido a la mayor viscosidad de la solucién electrolitica [108,109]. En este trabajo, las
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muestras se fabricaron a temperatura ambiente ya que bajo las condiciones que aqui se
utilizan, la rugosidad es muy pequena, comparada con la longitud de onda con la que se

estudian las muestras (~ 3 — 7 pum).

3.5 Parametros elasticos del silicio poroso

Para aplicar la teoria descrita en el Capitulo 1 sobre el calculo del coeficiente de
transmisién, asi como disenar y fabricar las estructuras propuestas en la Seccién 2.4, es
necesario que los parametros elasticos del SP, es decir, la velocidad del sonido viajando
a través de él y su densidad de masa, sean datos conocidos. Las propiedades elasticas o
acusticas del SP, al igual que sus propiedades opticas, presentan una fuerte dependencia con
la porosidad, la cual puede variar desde 4% en Si macropososo, hasta 95% en Si mesoporoso.
La porosidad determina la densidad de masa (p) y las velocidades de desplazamiento de las
ondas eldsticas, tanto longitudinales (vy) como transversales (vr).

Las constantes elasticas efectivas del SP han sido estudiadas para diferentes niveles
de dopaje y orientaciones de las obleas de Si, utilizando diversos métodos experimentales
tales como microscopia acustica, nanoindentacién y dispersién de Brillouin [110-112]. Es-
tos estudios, generalmente, son motivados por la necesidad de determinar la estabilidad
mecanica de las capas. Sélo pocos estudios se han hecho sobre el uso de estructuras de
SP para generar sistemas con respuestas acusticas especificas, como son bandas prohibidas
o modos localizados [56,83-85]. En general, las propiedades de los materiales que deben
considerarse, principalmente, cuando se trata con ondas actsticas son: la elasticidad, que
relaciona los esfuerzos generados por cualquier pequena deformacién del medio con los des-
plazamientos, y la densidad de masa, p, que corresponde a la inercia mecanica del material.
La densidad del SP, si se desprecia la densidad del aire en comparacion con la densidad del

Si, puede escribirse como:
p=po(l—P), (3:2)

donde P es la porosidad y pp=2.33 g/cm? es la densidad de masa del Si cristalino. En el
caso general, la elasticidad esta representada por un tensor de cuarto orden, pero debido
a las simetrias del sistema, sus componentes se pueden representar como una matriz de

6 x 6 [96]. La velocidad de las ondas actsticas estd dada por:

v = /T, (3.3)
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donde ¢ es una componente del tensor eldstico en el caso anisotrépico general, igual a cs3
para ondas longitudinales y a c44 0 cgg para ondas transversales. En esta tesis se investigan
Unicamente los modos longitudinales, ya que las mediciones experimentales se hacen con
ondas incidiendo de forma normal a la superficie de las muestras desde un medio liquido,
por lo que ¢ = ¢33 = A+ 2p en la ecuacién (3.3) (como puede verse en la ecuacion (1.8)).
Por analogia con las ondas electromagnéticas, donde la impedancia se define como
la relacién entre los campos H y E, la impedancia acustica se define como la relacién entre
las tensiones generadas por la onda y la velocidad de las particulas (que corresponde a la

derivada de los desplazamientos con respecto al tiempo ), siendo igual a:
Z = pv, (3.4)

donde Z se expresa en Rayleighs (Rayl). Es facil ver en las ecuaciones anteriores que la
porosidad tendra una influencia dramaética, tanto en la velocidad como en la densidad de
masa.

Al igual que en el caso electromagnético, en el caso acustico la caracteristica mas
importante del SP es que sus propiedades son una mezcla de las propiedades del medio
dentro de los poros y las del Si cristalino. Para conocer la relacién entre la porosidad y
las constantes épticas del SP se utiliza el modelo de Bruggeman, el cual se describe en el
siguiente capitulo. Debido a que el caso actstico ha sido menos investigado, no hay un
método de homogenizacion que pueda proporcionar, por ejemplo, las constantes eldsticas
como una funcién de la porosidad y de las propiedades del medio dentro de los poros. Sin
embargo, existen modelos basados en la teoria establecida inicialmente por Biot [113] para
rocas porosas y modificados por muchos otros autores, en particular por Allard [114], que
describen el comportamiento de las propiedades elasticas del SP en funcién de la porosidad.
El modelo de Biot permite calcular el médulo de elasticidad del SP cuando los poros estan
vacios; sin embargo, una buena aproximacién de esta situacion es el caso en el que los poros
se llenan sdélo con aire. Las caracterizaciones realizadas a las muestras de SP que se fabrican
aqui, suponen que sélo hay aire dentro los poros, esto es obvio en el caso de las mediciones
Opticas, pero en las mediciones de transmision acustica se utiliza un liquido para acoplar
los transductores a la superficie de la muestra, por lo que inicialmente se supone que el
liquido no penetra dentro de los poros. El hecho de que las medidas obtenidas por ambas
técnicas estdn en buen acuerdo, parece validar esta hipétesis, ademads, se han reportado

casos parecidos en donde tampoco se ha visto penetracién del agua en los poros [115].
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Experimentalmente, se ha encontrado que en materiales porosos el In(v) presenta
una relacién lineal con In(1 — P), por lo que la dependencia de las velocidades actsticas

longitudinal (vg) y transversal (vr) con la porosidad, se puede expresar como [110,116]:
’U:’I)L()(I—P)k, U:UTo(l—P)m, (3.5)

donde k£ y m son constantes empiricas obtenidas ajustando resultados experimentales, y v
v v son las velocidades longitudinal y transversal del material no poroso, respectivamente.
Segin Phani et al valores de k y m entre 0.5 y 1.5 corresponden a muestras con poros re-
lativamente ordenados [116]. La velocidad del sonido en los materiales porosos, ademés de
depender de la porosidad, depende también de su microestructura, la cual a su vez, para el
caso del SP, es consecuencia del nivel de dopaje de la oblea original [116,117]. Por ejemplo,
se ha visto que para niveles de dopaje altos, se obtienen morfologias del poro mas ordenadas,
lo que resulta en un comportamiento distinto de la velocidad acustica efectiva [92,117,118].
Da Fonseca et al, llevaron a cabo experimentos de microscopia actstica y reportan la depen-
dencia de la velocidad del sonido con la porosidad para muestras fabricadas usando obleas
tipo p™ con resistividad 10-80 mf2 - cm y orientacién (100), en un rango de porosidades de
20-50% [119]. Encuentran, usando las ecuaciones para ajustar numéricamente sus resulta-
dos experimentales, que vrg = 8570 m/s, k = 1.095, vrg = 5840 m/s y m = 1.19. Fan et al
utilizaron dispersién de Brillouin para investigar las propiedades elasticas del SP y encon-
traron que, para muestras con porosidades entre 57% y 83%, k = 1.083 y m = 1.086 [115].
Aliev et al utilizaron mediciones de tramsision acustica ondas propagandose en la direccién
(100) para investigar la dependencia de la velocidad acistica longitudinal con la porosidad
de muestras fabricadas en obleas tipo p*™ con resistividad 1-15 mQ-cm y porosidades entre
25% y 80%, encontrando valores para vrg y k de 8433 m/s y 0.58, respectivamente [83,84].
En la Fig. 3.6 se comparan los resultados de las referencias [83] y [119]. Se puede observar
cémo diferentes tipos de obleas de Si resultan en distintos comportamientos de la velocidad
del sonido como funcién de la porosidad. En el siguiente capitulo se investiga la dependencia

de la vy, con la porosidad para el tipo de obleas utilizadas aqui.
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Figura 3.6: Velocidad longitudinal en capas de SP como funcién de la porosidad, para Si
pT (linea continua) de acuerdo a la Ref. [119] y para Si p™t (linea discontinua) segin la
Ref. [83].






Capitulo 4

Fabricacion de silicio poroso

4.1 Arreglo experimental para la fabricacién de silicio poroso

El tipo de celda para el ataque electroquimico que se utilizé en este trabajo es
la celda vertical, la cual consiste en dos electrodos, uno en la parte superior y otro en la
parte inferior de la celda; la oblea de Si se sitia en la parte inferior como se muestra en el
esquema de la Fig. 4.1. Durante la anodizacién electroquimica, la oblea de Si actiia como
el dnodo y un alambre de platino (Pt) resistente al HF, funciona como el catodo, el cual
se encuentra inmerso en el electrolito de HF y etanol. La corriente fluye desde el electrodo
de Pt, perpendicular a la superficie de la oblea, creando una capa porosa en la direccién
de la corriente [95]. La oblea de Si se coloca sobre una placa de cobre en donde se hace
el contacto eléctrico, como se muestra en el esquema de la Fig. 4.1. El alambre de platino
de forma espiral es colocado paralelo a la superficie de la oblea de Si para obtener una
densidad de corriente uniforme a través de la zona de ataque. La forma abierta de la espiral
de platino (en lugar de utilizar una placa) permite la liberacién adecuada de las burbujas
de hidroégeno.

Para cada muestra, ya sea de una sola capa (monocapa) o de multiples capas
(multicapas), se utiliza un trozo de oblea de Si de aproximadamente 2 cm x 2 cm, colocdndola
en el fondo de la celda. Ademas, se utiliza un O-ring de goma para fijar la oblea de Si a
la celda, que evita fugas y mantiene fija la superficie de la oblea que estard en contacto
directo con la solucién de HF para ser atacada electroquimicamente. El area de la zona
circular en contacto con el electrolito es de 1.2 em?. La celda estd hecha de Teflén®, que

es resistente y quimicamente inerte al HF. Para el electrolito que sirve como el reactivo de
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Electrodode Pt Celdade
(catodo) Teflén
Electrolitode /
HF/Etanol
Fuente de
Corriente

Figura 4.1: Esquema de la
configuracién de la celda de
ataque electroquimico.

O-ring Oblea
deSi Contactode cobre
(dnodo)

ataque se utiliza HF acuoso de concentracion 40% en peso, mezclado con etanol con 99.99%

de pureza, en una relacién volumétrica 1:1 [104, 120].

Las obleas de Si son tratadas antes del ataque para preparar la superficie. Primero,
se someten a un bano ultrasénico en agua desionizada para remover cualquier impureza
depositada en la superficie. Posteriormente, se lavan con etanol y se secan con aire caliente.
Por tdltimo, se sumergen en una solucién 1:3 en volumen de HF y agua desionizada, para
remover el 6xido de las superficies de la oblea y asi evitar un contacto eléctrico deficiente

con el electrodo de cobre.

La corriente de ataque es suministrada por una fuente de corriente Keithley con-
trolada a través de un programa computacional desarrollado en LabVIEW 8.2.1, con el que
se registran los perfiles de corriente deseados en funcién del tipo de estructura de SP que
se desea obtener. La resistividad de la oblea y el drea de la superficie de Si (A) en contacto
con el electrolito son pardmetros fijos y conocidos. Se debe tomar en cuenta que, una vez
que comienza el ataque electroquimico, la resistividad de la oblea de Si cambia debido a
la presencia de las regiones de SP que se van desarrollando. Con el fin de controlar las
porosidades de las muestras, se varia el voltaje para obtener las densidades de corriente J
que romperan enlaces Si-Si obteniendo asi la porosidad deseada. Es decir, el cambio en la
resistividad de la muestra se compensa variando el voltaje, con el objetivo de controlar la

corriente I, que es medida con un multimetro y registrada en la computadora. La siguiente
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ecuacién da los valores de densidad de corriente para una corriente y area conocidas:
J(mA - cm?) = I(mA)/A(cm?). (4.1)

Ademds, debe considerarse que en muestras gruesas y con alta porosidad (> 80%), las
conexiones entre poros pueden romperse durante el proceso de secado debido a las grandes
tensiones capilares cuando la solucion de HF se evapora de los poros. Con el fin de evitar el
cambio estructural de la red de silicio fabricada, las muestras se secan utilizando pentano,
que tiene una tensién superficial més baja por lo que ayuda a prevenir las rupturas.

Con las condiciones experimentales utilizadas aqui, los valores de corriente que
permiten obtener estructuras homogéneas, mecanicamente estables y con los espesores re-
queridos, estan en la regién de 10 mA a 220 mA. Con estas corrientes se obtienen porosidades
en el intervalo de 43% a 75%, las cuales corresponden a las porosidades minima y maxima
que se utilizan en este trabajo, respectivamente. Corrientes por encima de ~ 400 mA estan

en el régimen de electropulido, por lo que las capas de SP se desprenden del sustrato.

4.2 Calibracién del sistema de ataque electroquimico

Con el objetivo de obtener capas con el espesor y la porosidad deseados, es nece-
sario llevar a cabo la calibracién del sistema de ataque electroquimico bajo las condiciones
que se utilizaran para fabricar todas las muestras, es decir, fijando el tipo de obleas que seran
atacadas, el tipo y concentracién del electrolito, y las condiciones generales de preparacién
de las muestras. Para esto, se fabricaron monocapas de SP, utilizando valores de corri-
ente entre 10 y 220 mA y diferentes tiempos de ataque, con lo que se obtienen espesores
entre 1 y 10 pm. Las monocapas de SP se caracterizaron mediante espectroscopia Optica
y perfilometria. Primero se midié la reflectancia especular utilizando un espectrémetro.
Posteriormente, se removieron las monocapas utilizando una solucién de NaOH con con-
centracion 1 N, dejando al sustrato de Si completamente libre de SP, y finalmente se utilizé
un perfilémetro de superficie para determinar los espesores de las capas (esta técnica se
describe més adelante).

Puesto que se conoce el tiempo de ataque y ya se ha medido el espesor, se puede
calcular la velocidad de ataque, con la relacién: (espesor medido)/(tiempo de ataque) como
una funcién de la densidad de corriente (J). La curva de calibracién de la velocidad de

ataque se muestra en la Fig. 4.2(a) y es necesaria para fabricar capas con un espesor es-
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pecifico. Para fabricar estas monocapas, no se introdujeron pausas de corriente que, como
se detallard més adelante, es una condiciéon importante para evitar que haya gradientes de

porosidad a través del espesor en capas mas gruesas.
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Figura 4.2: Curvas de calibracién para obleas de Si altamente dopado con boro y resistividad
de 7-13 mQ2 - cm orientado en la direccién cristalogréfica [100]. Las lineas corresponden al
mejor ajuste de los datos para (a) la velocidad de ataque y (b) la porosidad, en funcién de
la densidad de corriente, J. Para cada valor de J, fueron realizadas tres mediciones.

Una vez que se conoce el espesor de la capas por perfilometria, la porosidad se
obtiene ajustando la reflectancia medida con la curva que se calcula tedricamente utilizando
el MMT para el caso 6ptico [121]. Con el espectro de reflectancia medido, en conjunto con
una aproximacién de medios efectivos (discutida més adelante en este capitulo), se obtiene
la porosidad de la capa de SP, ya que la porosidad (relacionada con el indice de refraccién
efectivo) es el tnico pardmetro desconocido en las ecuaciones. Los detalles para obtener
la porosidad de las monocapas se describen ampliamente en la secciéon 6.3. La curva de
calibracién para la porosidad en funcién de la densidad de corriente se presenta en la Fig.
4.2(b), donde se puede ver que conforme aumenta el valor de la densidad de corriente se
obtiene una porosidad mayor.

Se utilizé el método de minimos cuadrados para encontrar las curvas que mejor
se ajustan a los datos experimentales de la Fig. 4.2, encontrando valores del coeficiente R?
por encima de 0,98. El error en estas curvas de calibracién dependerd de pocos factores,

tales como variaciones en la concentracién de HF, de la temperatura a la que se realiza el
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proceso y en la resistividad de las obleas de Si que se utilizan. Para el SP fabricado en
este trabajo, fue posible obtener capas con una porosidad y espesor dentro de 5% de los
valores deseados. Este valor de error es tipico para el arreglo experimental descrito, sin
embargo, si se requiere un control mas preciso sobre la porosidad y espesor de cada capa,
se pueden utilizar condiciones de fabricacién mas rigurosas; por ejemplo, podria controlarse
la temperatura durante el ataque para evitar las fluctuaciones de la temperatura ambiental
durante las diferentes épocas del ano. También se podrian utilizar obleas de Si de mayor
calidad, es decir, con menor variacién en la resistividad. La concentracion de HF también
podria mantenerse mas estable mediante el uso de un sistema por medio del cual el HF
pudiera circular y refrescarse durante el proceso, en lugar del sistema batch (o por lotes) que

se utiliza aqui, en donde todo el proceso se lleva a cabo con la misma solucién electrolitica.

En algunos estudios se ha observado que, dependiendo de las condiciones en las
que las muestras se almacenan después de su fabricacién, hay envejecimiento causado por
la oxidacion dentro de los poros y en la superficie. La presencia de SiO2 modifica la quimica
de la superficie del SP y se observan cambios en la respuesta éptica de las muestras; por
ejemplo, se modifica el indice de refraccién o la intensidad de la luminiscencia [122]. Este
efecto de envejecimiento, visto en muestras de SP, puede ser revertido por inmersién de
las muestras en HF para reducir las capas oxidadas. En términos de aplicaciones 6pticas,
el indice de refraccion efectivo controla la respuesta éptica de las muestras, pero para
aplicaciones acusticas, es la impedancia actstica la que controla la respuesta acustica. La
relacién de los indices de refraccién efectivos (a una longitud de onda de 1 pm) entre el Si
(3.5) y el SiO3 (1.5) es de 2.3, sin embargo, la impedancia actstica del Si oxidado (SiO2) en
comparacién con la del Si no cambia mucho, la relacién entre la impedancia actstica del Si
(19.64 MRayl) y la del cuarzo fundido SiO9 (13.13 MRayl) es 1.5. A esto puede atribuirse el
hecho de que hasta ahora y a lo largo de esta investigacién, no se han observado efectos del

envejecimiento de las capas SP en la medicién de la transmision actstica de las muestras.

4.3 Efecto de la introduccion de pausas de corriente durante

el ataque

Las capas de SP preparadas por anodizacion electroquimica, no son perfectamente

homogéneas en la direccién de crecimiento [129]. Durante la formacién del SP sobre sus-
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tratos dopados tipo p, la microestructura y la porosidad de las capas cambian con la pro-
fundidad. Cuando las capas son gruesas, del orden de micras, este efecto es mayor y se
vuelve importante, sin embargo, es esencial obtener SP homogéneo para lograr respues-
tas especificas y el comportamiento deseado. Por ejemplo, para aplicaciones en donde se
requieren andlisis cuantitativos, como en biosensores en la regién del IR o dispositivos ul-
trasénicos para aplicaciones en el orden de GHz. Aqui, se estudia de manera sistemética
la obtencién de monocapas y multicapas de SP gruesas y homogéneas con respecto a la
direccién de crecimiento de las capas.

Se ha visto que la homogeneidad de las capas de SP con respecto a su espesor,
depende principalmente de dos efectos: una disolucién quimica del Si en el electrolito (es
decir, ataque quimico en lugares alejados del frente de ataque debido a la densidad de
corriente aplicada) [89,130], y cambios en la concentraciéon de HF durante el proceso de an-
odizacion [131-133]. El primero es una funcién del tiempo de anodizacién y de la superficie
especifica de la muestra. Se han hecho estudios sobre el cambio de la velocidad de ataque
y la microestructura con la profundidad en capas de SP fabricadas sobre sustratos p* en
la direccién [100], encontrando para Si p* y p™+ que el cambio en la concentracién de HF
es el efecto dominante sobre la formacién de gradientes de porosidad y que éstos no son
causados por el ataque quimico en lugares alejados del frente de ataque [129,133].

Basados en los principales modelos sobre la formacién del SP (tratados en el
Capitulo 4), se puede concluir que la disolucién de Si durante la formacién de las capas
de SP toma lugar en el fondo de los poros. Como resultado de la reaccién quimica es-
capa Hy de exceso en forma de burbujas a través de la solucién electrolitica [63, 89, 90].
La acumulacién de estas burbujas de Hy dentro de los poros conduce a limitaciones en la
difusién de las especies electroliticas hacia y desde el frente de ataque, causando cambios
en la concentracién de HF. Debido a que con una menor concentracion de HF la porosidad
se incrementa mientras que la velocidad de ataque disminuye, es decir, el agotamiento de
HF en el fondo de los poros da lugar a capas més delgadas con porosidades més altas [134].

El efecto que tiene el cambio en la concentracién de HF en el electrolito puede
verse en la micrografia SEM de la Fig. 4.3, la cual corresponde a una estructura con un
perfil de densidad de corriente periédico, es decir, alternando densidades de corriente bajas
y altas, donde no se introdujeron pausas de corriente durante el crecimiento de las capas.
Puede notarse, incluso a simple vista, que las capas son més delgadas hacia el sustrato (a

la derecha de la imagen). En esta estructura, las capas de baja porosidad (las capas més
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claras en la imagen) que estdn mds cerca de la superficie, tienen un espesor de 1.72 pm,
mientras que la capa de baja porosidad mas profunda, tiene un espesor de 1.65 pm, lo que
significa un cambio del 4% a través de la estructura completa. La capas de alta porosidad
(capas méas obscuras en la imagen) cerca de la superficie tiene un espesor de 4.66 pum y
cerca del sustrato de 3.08 um, lo que representa un cambio total en el espesor del 34%. El
cambio de espesor més importante ocurre en las capas de alta porosidad, como se espera,

yva que la acumulacién de burbujas de Ho es mayor en ese caso.
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Figura 4.3: Micrografia SEM de una estructura peridédica fabricada sin pausas durante el
proceso. Se puede observar el efecto del agotamiento de HF con respecto a la profundidad
de las capas, pues las capas se vuelven mas delgadas hacia el sustrato (a la derecha de la
imagen).

En este trabajo, se fabricaron monocapas y se determiné la velocidad de ataque
y la porosidad promedio como funcién del tiempo de ataque para diferentes densidades de
corriente, en capas con espesores entre 1 y 100 pm. Los espesores se miden por perfilometria
para capas entre 1 y 10 gm y por microscopia 6ptica para capas con espesores mayores a
20 pm. La porosidad de las capas se obtiene ajustando el espectro de reflectancia éptica
medido con uno calculado tedricamente, como se detalla en el siguiente capitulo. Los re-
sultados se muestran en la Fig. 4.4, observandose las tendencias generalmente aceptadas
para la formacién de SP en Si tipo p, es decir, con densidades de corriente altas se obtienen
porosidades y velocidades de ataque altas. Sin embargo, las condiciones de ataque, para la
misma densidad de corriente aplicada, claramente cambian con el tiempo. La tendencia es

hacia una mayor porosidad y menor velocidad de ataque respecto al espesor de la capa (o
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al tiempo de ataque) [105,129].

Para tiempos de ataque més largos que los presentados en la Fig. 4.4, los patrones
de interferencia resultantes de las multiples reflexiones en las capas se vuelven irregulares
y resulta imposible determinar la porosidad de la capa a través del ajuste de su espectro
de reflectancia. Se debe notar que todas las monocapas en la Fig. 4.4 fueron fabricadas sin
pausas de corriente, por lo que la irregularidad de las oscilaciones en la reflectancia, puede
atribuirse a un exceso en el gradiente de la porosidad con el espesor de la capa.

Debido a que densidades de corriente altas producen una mayor cantidad de Hs de
exceso, entonces se espera que los gradientes relacionados con la disminucién de la concen-
tracién de HF sean mayores para capas con porosidades més altas, lo que es consistente con
los resultados en la Fig. 4.4, en donde puede verse que para densidades de corriente altas el
efecto es sustancial. Para capas delgadas (tiempos de ataque cortos), tanto las velocidades
de ataque como las porosidades presentan la misma tendencia de las curvas de calibracién
de la Fig. 4.2.

Es importante mantener contantes la porosidad y la velocidad de ataque, sobretodo
en estructuras gruesas. El HF es consumido en los poros, por lo tanto en las capas més
profundas de muestras gruesas al electrolito le toma mas tiempo recuperar su concentracion
original y el efecto de los cambios de concentracion de HF serd mas grande. Al fabricar
capas de SP gruesas se debe tener cuidado, ya que existe la posibilidad de que el SP se
desprenda del sustrato debido a la acumulacién de Hs en los poros. Para prevenir esta
acumulacién, se pueden introducir pausas en el ataque, que son intervalos de tiempo en
los que no se aplica corriente y el ataque electroquimico sobre la oblea de Si se detiene,
permitiendo que el Hy de exceso escape de los poros hacia la superficie y se recupere la
concentracién de HF en el electrolito.

Antes de fabricar las estructuras de SP que se proponen para observar las EWSA
y las OBA, se estudiaron las condiciones éptimas requeridas para obtener estructuras me-
canicamente estables, en las que los gradientes en la porosidad (chirp en inglés) y en el
espesor de la capas sean los minimos posibles. Los parametros que se estudiaron fueron:
la duracién de las pausas en el ataque, el nimero de repeticiones de estas pausas y el
tiempo total que la muestra estd en contacto con el electrolito. Primero, se fabricaron
seis monocapas de alta porosidad utilizando una densidad de corriente de 183.3 mA /cm?
durante un tiempo de ataque efectivo de 300 segundos e introduciendo pausas durante el

proceso con diferentes tiempos de ataque y diferente duracién de las pausas de corriente.
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Figura 4.4: Velocidad de ataque y porosidad en funcién del tiempo de anodizacion, de
monocapas con espesores de 1 a 100 pum, para diferentes densidades de corriente. Se puede
ver la tendencia hacia velocidades de ataque mas bajas y porosidades mas altas a tiempos
(o espesores) mayores, para cada densidad de corriente.

Con esto, se determiné el efecto de estos parametros sobre el espesor y porosidad de las
capas. Los espectros de reflectancia éptica para las seis monocapas se muestran en la Fig.
4.5, mientras que en la Tabla 4.1 se presentan las condiciones de fabricacién, los resultados
de los espesores medidos por microscopia éptica y las porosidades determinadas ajustando
los espectros medidos con los calculados tedricamente. La primera muestra fue fabricada
sin pausas de corriente durante el ataque y no pudo determinarse la porosidad debido a
que el patréon de interferencia de la reflectancia es irregular, por lo que no puede ajustarse
a un espectro tedrico. Ocurre lo mismo para la muestra A, en la que a pesar de haber
sido fabricada introduciendo pausas en la corriente no se corrigié el gradiente de porosidad.
Para las muestras B a E si es posible ajustar un espectro de reflectancia éptica, usando

los espesores medidos; la porosidad obtenida de las simulaciones se encuentra en la ltima
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columna de la Tabla 4.1. Debido a que para la muestra D se obtiene la velocidad de ataque
mas alta y la menor porosidad, se considera que éstas son las condiciones de ataque éptimas
para fabricar capas gruesas (de alrededor de 30 pm) y de alta porosidad. A esta muestra
corresponde una relacién de (tiempo de ataque)/(duracién de la pausa) (t./tg) de 1/10 y

una velocidad promedio de crecimiento de 11.5 nm/s.

Tabla 4.1: Espesores medidos y porosidades promedio determinadas para monocapas de
alta porosidad fabricadas introduciendo pausas durante el ataque.

Tiempo de | Tiempo | Espesor | Tiempo total | Porosidad
Muestra | ataque por | de pausa | medido | del proceso | promedio
paso (s) (s) (pm) (min) (%)
Sin pausas 300 - 31.8 5 -
A 1 10 33.6 55 -
B 0.5 5 33.4 55 78.0
C 0.4 2 33.5 30 73.1
D 0.2 2 37.8 55 72.1
E 0.1 2 35.7 105 76.8

El propdsito de la introduccién de pausas de corriente durante el proceso es reducir
la velocidad de ataque, regulando de esta forma la generacién de burbujas de Hs y dando
tiempo suficiente para que la concentracion del electrolito se reestablezca. En los sistemas
que se fabrican en esta tesis se busca mantener una velocidad de crecimiento suficiente-
mente pequena. Para capas con porosidades altas, se utiliza la relacién (tiempo de ataque,
tc)/(duracién de la pausa, tg) de 1/10 y para capas de porosidades bajas, una relacién de
1/2 con velocidades de crecimiento promedio de ~ 10 y 20 nm/s, respectivamente. Para

porosidades intermedias, se interpolan linealmente estas relaciones.

4.3.1 Efecto de la introduccion de pausas de corriente en sistemas periddicos

Para obtener las condiciones éptimas de fabricacién de sistemas con capas gruesas,
fueron disenadas y fabricadas dos tipos de estructuras peridédicas. Ambas constan de 10
periodos de capas alternadas A-B de baja (pa=43%) y alta (pp=73%) porosidad. La

estructura 1 se disen6 con espesores dy=1.01 pym y dp=1.97 pum, y la estructura 2 con
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Figura 4.5: Espectros de reflectancia éptica para monocapas gruesas de alta porosidad,
bajo diferentes condiciones de ataque. Las lineas continuas corresponden a los espectros
medidos, y las lineas punteadas a las simulaciones tedricas del mejor ajuste encontrado.

espesores d4=3.04 pm y dp=1.97 pym. Las condiciones de ataque se muestran en la Tabla

4.2.

Con la finalidad de observar la banda prohibida 6ptica principal, que para estruc-
turas periddicas gruesas aparece en la regién del infrarrojo medio (MIR), las mediciones
de reflectancia se llevaron a cabo utilizando espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR) en el intervalo de 1.5 a 25 um. La Fig. 4.6 muestra la reflectancia 6ptica
para la estructura 1, en donde la linea punteada corresponde a la muestra 1-A, la cual fue
fabricada haciendo una sola pausa de corriente de 3 s entre cada capa. Es evidente el efecto

del cambio de concentraciéon de HF sobre la porosidad y el espesor de las capas, ya que en
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el espectro de reflectancia 6ptica no se observan las bandas prohibidas que se esperan de
una estructura periédica. Por lo tanto, se puede concluir que este procedimiento no permite
fabricar estructuras homogéneas en la direccién de crecimiento de las muestras, y que las
pausas de corriente que se han hecho no son las adecuadas para permitir la regeneracion
del electrolito.

La muestra 1-B (linea continua en la Fig. 4.6) fue fabricada introduciendo pausas
de corriente en cada capa, como se indica en la Tabla 4.2. Para las capas de baja porosidad
se aplico la corriente durante 2.3 s (t.), seguida de una pausa de 2 s (fp) en 30 repeticiones.
Para las capas de alta porosidad se aplicé la corriente durante 0.2 s, se hizo una pausa
de 2 s y se repitié el proceso 90 veces. Ambos procedimientos se llevan a cabo 10 veces
para completar la estructura de 10 periodos. Bajo estas condiciones, se tiene una relacion
tc/to=0.1 para las capas de alta porosidad y t./tp=1.2 para las de baja porosidad. Siguiendo
este procedimiento se logra una respuesta experimental de excelente correspondencia con
el espectro calculado tedricamente, para el cual se ha utilizando el espesor medido por
microscopia éptica, y las porosidades corresponden al mejor ajuste. Debido a la introducciéon
de las pausas en la corriente, el tiempo total de fabricacién de la muestra 1-B es de 55
minutos, en contraste con 15 minutos que es el tiempo que toma fabricar la muestra 1-A.

En la Fig. 4.6, en linea a trazos se muestra el espectro de reflectancia éptica que
se calcul6 tedricamente utilizando: pa=47%, pp=78%, d4=0.95 um y dp=1.88 pum, el cual
corresponde al mejor ajuste encontrado para el espectro experimental de la muestra 1-B. La
banda prohibida principal se obtiene alrededor de 9300 nm, y las brechas de orden superior
hacia menores longitudes de onda. La obtencién de bandas prohibidas bien definidas puede
considerarse una prueba de la periodicidad de la muestra.

La estructura 2, que tiene un espesor total mayor, no puede fabricarse intro-
duciendo pausas de corriente solo entre las capas de baja y alta porosidad (como la muestra
1-A), debido a que el gradiente de porosidad es demasiado grande y la estructura se vuelve
mecanicamente inestable provocando que las capas se desprendan del sustrato. No obtante,
cuando se introducen suficientes pausas de corriente durante la fabricacion de las capas, es
posible obtener una estructura estable. Para la estructura 2 se consideraron los tres casos
que se muestran en la Tabla 4.2. La reflectancia 6ptica para las tres muestras se presenta
en la Fig. 4.7. En el espectro de la muestra 2-A no se observa una estructura de bandas
bien definida (linea punteada en la Fig. 4.7(a)), a pesar de haber utilizado las condiciones

encontradas como 6ptimas para la estructura 1. Esto no es extrano, ya que este sistema
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Figura 4.6: Reflectancia éptica en la region del MIR para la Estructura 1. La linea punteada
corresponde a la Muestra 1-A, la linea continua a la Muestra 1-B y la linea a trazos al
espectro calculado teéricamente. La banda prohibida principal se observa alrededor de
9300 nm y las bandas prohibidas de orden superior hacia longitudes de onda menores. Las
condiciones de crecimiento se muestran en la Tabla 4.2.

es 70% mads grueso por lo que es de esperarse que se necesite més tiempo para permitir
la regeneracién de la concentraciéon de HF. Para la siguiente muestra (2-B), el tiempo de
pausa entre pasos se duplic6 de 2 a 4 segundos, por lo que la relacién t./ty se reduce a
la mitad y la velocidad de crecimiento promedio disminuye. Esto implica un incremento
en el tiempo total de fabricacién de 60 minutos, como puede verse en la Tabla 4.2. Con
este procedimiento se logra un espectro mas definido (linea a trazos en la Fig. 4.7(a)). Sin
embargo, para la ultima muestra, 2-C, (linea continua en la Fig. 4.7(a)) se logran mejores
resultados. La muestra 2-C se fabricé utilizando un tiempo t. dos veces mayor que en la
muestra 2-A y un tiempo de pausa tp=4 s en lugar de 2 s. Con esto la relacién t./tg y la
velocidad de crecimiento promedio se conservan iguales que en la muestra 2-B, lo mismo que
el tiempo total de fabricacién (98 minutos); sin embargo, con este procedimiento se observa
un espectro de reflectancia de mejor calidad. En la Fig. 4.7(b) se grafica nuevamente (en
linea continua) el espectro medido para la muestra 2-C, y en linea a trazos, los resultados
tedricos utilizando: pa=43%, pp=T77%, d4=2.90 um y dg=1.85 um.

El tiempo total que la muestra 2-B esta en contacto con el electrolito es mayor a 2
horas y media, asi que el efecto de la disolucién quimica del Si en el electrolito comienza a
ser un factor importante, por lo que la muestra 2-B resulta de menor calidad que la muestra

2-C.
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Tabla 4.2: Condiciones de crecimiento para las estructuras peridédicas 1 y 2.

Capa A Capa B
g - Baja porosidad Alta porosidad Tiempo | Espesor
g ‘% Tiempo | Duracién | Velocidad de Tiempo | Duracién | Velocidad de total del | medido
g = de de la crecimiento | t./to de de la crecimiento | t./tp | proceso
ataque pausa promedio ataque pausa promedio
te (s) to (s) (nm/s) te (s) to (s) (nm/s) (min) (pm)
. 1-A 70.3 3 13.0 23.4 17.7 3 90.8 5.9 15 28.3
1-B 2.3 2 7.3 1.2 0.2 2 9.5 0.1 55 28.6
2-A 4.7 2 9.6 2.3 0.4 2 16.6 0.2 68 44.7
2| 2B 4.7 4 7.4 1.2 04 4 9.0 0.1 98 45.6
2-C 2.3 4 5.1 0.6 0.4 4 9.0 0.1 128 46.9

En conclusion, el uso de una relacién 6ptima entre el nimero y la duracién de
las pausas es muy importante para lograr muestras de alta calidad. Thonissen et al dan
otra solucién para evitar cambios en la porosidad modificando la densidad de corriente y el
tiempo de ataque con respecto a la profundidad de las capas en la muestra, de tal forma
que se compensen los cambios de concentracién del electrolito [133]. Sin embargo, cuando
se modifica la densidad de corriente también se modifican otros pardametros ademaés de la
porosidad, como la morfologia. Por lo tanto, en este trabajo se utilizaron pausas durante
el ataque para prevenir el agotamiento del HF en el electrolito y de esta forma mantener la

porosidad y la velocidad de ataque tan constantes como sea posible.
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Figura 4.7: (a) Reflectancia éptica medida en la regién del MIR para las muestras de la
Estructura 2. La linea punteada corresponde a la Muestra 2-A, la linea continua a la Muestra,
2-B y la linea a trazos a la Muestra 2-C. Las condiciones de crecimiento para cada muestra
se presentan en la Tabla 4.2. (b) Espectro de reflectancia medido para la Muestra 2-C
(linea continua) y el calculado tedricamente (linea a trazos). La banda prohibida principal
se observa centrada en ~19000 nm y las brechas de orden superior hacia longitudes de
onda menores. En ambas gréficas el eje x estd en escala logaritmica para tener una mejor

definicién de la estructura de bandas.






Capitulo 5

Caracterizacion de monocapas y

multicapas

5.1 Espesor y porosidad en monocapas

La porosidad de las monocapas de SP se puede determinar por el método gravimé-
trico o a través de mediciones de reflectividad éptica. Para ambos métodos se debe conocer
el espesor de la capa porosa. El método gravimétrico es simple pero no muy preciso, ya que
se basa en el conocimiento de la masa de la oblea de Si antes (mq) y después del ataque
(mg), ademds del volumen Vi, de la region atacada (ver Fig. 5.1). La porosidad, P, de
una capa porosa, se define como la fraccién de volumen de aire (V) que hay en el volumen

total de ésta, y se determina por:
Vaire

P= , 5.1
V:‘,otal ( )
la cual puede ser expresada también como:
Vsi
1-P= , 5.2
‘/total ( )

donde Vg; es el volumen de Si en la capa, ya que el SP consiste de una matriz de Si con
poros llenos de aire. La porosidad gravimétrica (Pgmv) se calcula con la ecuacién:

myp —mag

) 5.3
V;fotal * PO ( )

Pgrav =

donde py es la densidad del Si cristalino y tiene un valor de 2.330 g/cm?. El volumen puede

aproximarse a través de la relacion Vi, =A - d, donde A es el drea de la superficie atacada

79
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Figura 5.1: (a) Muestra de Si cristalino antes del ataque, (b) monocapa de de SP en el
sustrato de Si y (c¢) sustrato de Si después de que la capa porosa ha sido removida.

y d, el espesor de la capa. Si se remueve la capa porosa, y se mide la masa del sustrato de

Si (sin SP) ms (ver Fig. 5.1(c)), entonces puede escribirse la siguiente relacién:
Viotal - po = m1 — mg3. (54)

Sustituyendo la Ec. (5.4) en la Ec. (5.3), se encuentra que

mi1 — My
Pgrav = my — m3- (55)

El espesor también puede determinarse con la ecuacién (5.4), si se aproxima el volumen de

la monocapa al volumen de un cilindro:

mp —ms

d= (5.6)

A po

Este método para calcular el espesor es destructivo ya que requiere remover las
capas porosas para medir la masa del sustrato ms. Ademads, debido a que las diferencias
de masa son muy pequenas este método no es muy preciso, sin embargo, da una estimacién
aproximada de la porosidad.

El método gravimétrico se puede aplicar a monocapas, pero en sistemas de mul-
ticapas, no es posible encontrar las porosidades de las capas individuales que forman la
estructura, por lo que en este trabajo se utilizan mediciones de interferencia de modos
electromagnéticos para determinar la porosidad tanto de monocapas como de multicapas.
Los espesores de las capas de SP se pueden obtener también mediante métodos mucho més

exactos. En este trabajo, para muestras gruesas se utiliza la técnica de perfilometria para
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Figura 5.2: A la izquierda, imagen SEM para una monocapa de 19.0 pym; y a la derecha
imagen de microscopia éptica para una monocapa de 52.5 pm.

medir los espesores de las monocapas delgadas, y microscopia Optica. Algunas muestras
fueron medidas utilizando imagenes de SEM para corroborar los resultados. La microscopia
Optica y SEM son técnicas parcialmente destructivas, ya que la muestra necesita ser frac-
cionada para observar la seccién transversal y medir el espesor de la capa. En la Fig. 5.2 se
muestran imdgenes de SEM (a la izquierda) y de microscopia éptica para dos monocapas,
una de 19.0 pm y otra de 52.5 pum, respectivamente. En ambas imdgenes, la superficie de

la muestra esta a la derecha y el sustrato a la izquierda.

5.2 Perfilometria

La técnica de perfilometria permite determinar los espesores de capas de SP de
forma indirecta. Primero, se remueven las monocapas de SP del sustrato utilizando una
solucién de NaOH de concentracién 1 Normal (1 N), que disuelve el SP sin afectar al sustrato
de Si. Después se utiliza un perfilémetro de superficie para hacer un barrido por el hueco
que ha quedado en el sustrato después de disolver la capa porosa. Esta técnica es totalmente
destructiva y cualquier caracterizacion requerida debe hacerse antes de remover el SP.

El perfilémetro de superficie (también conocido como perfilémetro stylus) es un
instrumento utilizado para analizar la topografia superficial de una muestra, lo que permite
determinar su rugosidad superficial. Consta de una punta de diamante que, con movimientos

verticales y laterales, escanea a través de la superficie, y permite medir el desplazamiento
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vertical como funcién de la posicién. En este trabajo se utiliza un perfilémetro marca
Vecco modelo Dektak 150, cuya maxima resolucién vertical es de 1A y puede hacer barridos
horizontales de hasta 55 mm.

En la Fig. 5.3 se muestra un ejemplo del tipo de mediciones que se obtienen a partir
de la técnica de perfilometria. Las lineas rojas y azules corresponden a dos direcciones de
barrido diferentes y perpendiculares entre si. El espesor que se reporta para cada muestra
corresponde al promedio de varias mediciones en las distintas direcciones. Ademéds del
espesor, los perfiles permiten observar los relieves en el sustrato, lo que habla de la rugosidad

en la interfaz SP-sustrato que, en general, es pequena como en los casos mostrados en la
Fig. 5.3.

Profundidad (um)

T N T " T x T

o 2 4 6 8 10 12 14
Distancia horizontal (mm)

Figura 5.3: Perfiles observados para dos muestras diferentes. Para cada una se presentan
dos mediciones en dos direcciones perpendiculares entre si (notar que la escala en el eje
horizontal es tres érdenes de magnitud mayor que la escala en el eje vertical).

5.3 Indice de refraccién efectivo en monocapas de SP

El SP se puede describir como un medio efectivo que consiste en poros llenos
de aire y rodeados por una matriz de Si. Los indices de refraccién de cada material por
separado, aire y Si, se conocen, pero el indice de refraccién efectivo del nuevo medio debe

determinarse. La forma y tamaiio de los poros en la matriz de Si, asi como la sustancia
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dentro de los poros, determinan sus propiedades épticas. El tamano de poro que se obtiene
en el tipo de obleas y bajo las condiciones del ataque electroquimico utilizadas aqui, es de
~20 nm de didmetro, segt estudios previos hechos por el grupo de investigacion.

Un método muy simple para evaluar el indice de refraccién de una capa o pelicula
delgada, es analizar su patréon de interferencia, resultante de las reflexiones multiples entre
las interfaces para obtener su espesor 6ptico. Este método se utiliza cominmente para el
caso incidencia normal [70,135]. Sin embargo, se tiene como limitacién experimental que el
angulo de incidencia minimo que permite el equipo de medicién de la reflectancia 6ptica es
de 20°, por lo que aqui se presentan las expresiones para el calculo del indice de refraccién
para cualquier angulo de incidencia. La Fig. 5.4 muestra un esquema de la interferencia
de un haz de luz que incide sobre una pelicula delgada. La luz que viaja de un medio con
indice de refraccién ng, se encuentra con una pelicula delgada con indice de refracciéon n.
Parte de la luz se transmite a través de la capa y parte se refleja. Este sistema implica
interferencia entre la luz que se refleja desde la interfaz superior de la pelicula y la luz que
se refleja desde la interfaz inferior de la pelicula. En nuestro caso, el medio de incidencia es
aire, cuyo indice de refraccion es ngp=1. El patrén de interferencia reflejado se caracteriza
por una serie de picos y valles. La capa porosa de la muestra actiia como un interferémetro
de Fabry-Pérot con la luz reflejada desde las interfaces aire/SP y SP/Sustrato de Si (ver
Fig. 5.4). Suponiendo que la pelicula de SP tiene superficies paralelas y que el indice de
refraccion es una funcion suave de la longitud de onda es posible deducir, de la posicion de
los méximos o minimos de reflectancia, el valor del indice de refraccién [136]. La separacion
entre los maximos o minimos en el espectro de reflectancia puede utilizarse para determinar
el producto nd, donde n es el indice de refraccion efectivo de la capa porosa y d es el espesor
fisico de la capa o la distancia fisica entre las dos interfaces reflectantes. Dado que d se
puede medir, entonces el indice de refraccion efectivo es el inico parametro desconocido.

Los maximos en el espectro de reflectividad corresponden a interferencia construc-
tiva, y los minimos a interferencia destructiva. La condicién en la que ocurre interferencia

constructiva es

mAm = 2nd cos 6, donde m=1,2,... (5.7)

Las expresiones para dos maximos consecutivos son:

_ 2ndcos 0

m .



84 Capitulo 5: Caracterizacion de monocapas y multicapas

Luz reflejada por la Luz reflejada por la

Luz : : < : :
interface superior interface inferior

incidente
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Capa de Silicio
Poroso

Sustratode Si
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transmitida

Figura 5.4: Diagrama esquematico de la reflexiéon de un haz de luz incidiendo a un angulo
Ao sobre una monocapa de SP con indice de refraccién n y espesor d.

2nd cos 0
mo 1= 8T (5.9)
)\m+1
De estas dos expresiones se obtiene:
1 ApAmat
g = —-momrl 5.10
O S At — Am (5.10)

En lugar de 6, se expresa la ecuacién (5.10) en términos del dngulo de incidencia 6, apli-

cando la ley de Snell

sen20y 1 ApAmat
1-— 20 = 1-— =\ 5.11
ny sen n 3 2d o — Ao ( )

La expresién resultante para el indice de refraccién n para cualquier angulo de incidencia

0y es:

1 Admsr |7 )
= e S ———— 0 5.12
n \/[2d ot — )\{ml + sen?6y, (5.12)

donde A, es la longitud de onda del m-ésimo maximo del espectro de reflectividad y d es
el espesor de la monocapa.

En este trabajo se utiliza la ecuacién (5.12) para obtener una primera aproximacién
del indice de refraccién de las monocapas fabricadas. Para aplicar esta ecuacion, es necesario

medir el espectro de reflectancia y conocer el espesor de la monocapa. La caracterizacién
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Optica de cada monocapa de SP se lleva a cabo utilizando un espectrémetro VARIAN-
CARY 5000 (Varian Inc., NC, USA) con luz sin polarizar. Se mide la reflectancia especular
en la region de 400 a 2800 nm, a un angulo de incidencia 8p=20°, que es el minimo posible
en el equipo. En la Fig. 5.5, con una linea continua se muestra como ejemplo el espectro
de reflectancia medido para una monocapa fabricada aplicando J=50 mA /cm? durante 90
s. Se puede observar el patron de interferencia caracteristico de una pelicula delgada. El
espesor de la monocapa fue determinado mediante perfilometria. En la Fig. 5.6 se presentan
4 mediciones en diferentes direcciones, pasando por la parte central del hueco, el espesor

que se considera, es el promedio de todas las mediciones, 3.85 pum en este caso.
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Figura 5.5: Patrén de interferencia para una monocapa de SP fabricada aplicando 50
mA /em? durante 90 s. La linea continua corresponde al espectro medido, mientras que
la linea a trazos al espectro calculado teéricamente, considerando un espesor de 3.85 um y
una porosidad de 52.1%.

El indice de refracciéon para esta monocapa se calcula de acuerdo a la ecuacién
(5.12). Se encuentra que éste varia desde 2.35 hasta 2.10 para el intervalo de longitud
de onda entre 800 y 2400 nm, lo que demuestra que el indice de refraccién del SP no es
constante en este intervalo de longitud de onda, debido a los efectos de dispersion. La

dispersion es una propiedad de los materiales que hace que ondas con diferentes longitudes
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Figura 5.6: Perfil medido para una monocapa fabricada aplicando 50 mA /cm? durante 90 s.
Las cuatro lineas son barridos en direcciones horizontales diferentes, pasando por la parte
central del hueco.

viajen a diferentes velocidades a través del material. El Si presenta mayor dispersiéon en
la regién UV y visible del espectro, que se reduce hacia la regién infrarroja. Aunque las
mediciones Opticas que se han hecho a monocapas y multicapas de SP sobre sustratos de Si
estan en la region del infrarrojo, en los calculos se incluyen las propiedades de dispersion
del Si. Se utiliza el modelo de Cauchy para introducir las propiedades de dispersion del
Si al método tedrico; este modelo es util para materiales dieléctricos, lejos de la banda de
absorcién [136]. La ecuacién de Cauchy es una relaciéon empirica entre el indice de refraccién
complejo y la longitud de onda de la luz A, en particular, para materiales transparentes. La
forma mds general de la ecuacién de Cauchy para la parte real (n) y la parte imaginaria

(k) del indice de refraccién es [137]:

(5.13)

k = DeP/A, (5.14)

donde A, B, C, D y E son coeficientes constantes que pueden encontrarse ajustando datos
experimentales de los indices de refraccién medidos en cada longitud de onda. Las constantes
para el Si cristalino son: A=3.432, B=1.003x10°, C=3.257x10'0, D=0.0001156 y E=3216,
para A dada en nandémetros, y solo es aplicable a longitudes de onda por encima de ~400
nm, debido al alto nivel de absorcion 6ptica del Si en la regién UV.

En la Fig. 5.7 se muestra la parte real e imaginaria del indice de refraccién para

el Si cristalino como funcién de la longitud de onda, donde n(\) es la parte real del indice
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de refraccion y k() es la parte imaginaria. Se grafican con curvas continuas los valores
reportados en [138] y con circulos los valores calculados usando las ecuaciones (5.13) y
(5.14). Se observa que en la regién del IR, el indice de refraccién es relativamente constante,
a medida que la longitud de la onda incidente est4 lejos de los picos de absorcién del material.
La dispersién, o cambio en el indice de refraccién con la longitud de onda, se vuelve mas

significativa hacia la regién visible del espectro.
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Figura 5.7: Parte real (n) y parte imaginaria (k) del indice de refraccién del Si cristalino.
Las curvas continuas corresponden a los valores reportados en [138] y los circulos a los
valores calculados usando las ecuaciones (5.13) y (5.14).

Una vez que se ha calculado el indice de refraccion efectivo de la capa porosa a
través de la ecuacién (5.12), se utiliza una aproximacién de medio efectivo para calcular su
porosidad. Las mediciones experimentales de reflectancia se comparan con los resultados
tedricos obtenidos utilizando el espesor medido y el indice de refraccion efectivo calculado,
para ayudar a encontrar la porosidad real de la monocapa. En la Fig. 5.5 se grafica en linea
a trazos el espectro de reflectancia 6ptica calculado tedricamente para la monocapa medida
por perfilometria, cuyo espesor promedio es de 3.85 pum y tiene una porosidad de 52.1%.
En el método tedrico se considera la dependencia del indice de refraccién con la longitud
de onda, a través de las ecuaciones (5.13) y (5.14). Se utiliza la aproximacién de medio

efectivo de Bruggeman para relacionar la porosidad con el indice de refreccién efectivo de
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la capa porosa, como se describe a continuacién.

5.4 Aproximaciones de medio efectivo

Un medio poroso presenta diferentes propiedades épticas que el mismo material en
bulto. Si el tamano de las caracteristicas (por ejemplo, el tamano de poro) es mucho menor
que la longitud de onda del campo electromagnético incidente, el campo se propaga en el
medio poroso con una funcién dieléctrica efectiva. Esta funcién dieléctrica efectiva depende
de las funciones dieléctricas del material en bulto y del material dentro de los poros (por
ejemplo, aire), en una proporcién controlada por la porosidad. La teoria que describe la
funcion dieléctrica de medios mixtos es la teoria de medio efectivo. Existen varios modelos
de medio efectivo; por ejemplo, el de Bergman [139], Maxwell-Garnett [140], Looyenga [141]
y Bruggeman [142]. La principal diferencia entre estos formalismos se encuentra en cémo
se toma en cuenta la microtopologia de los poros. La respuesta éptica de un medio poroso
cambia con el grado de “conexién” (fuerza de percolacién) de la red y el tamano de los
segmentos de material que quedan en el medio. Esta dependencia con la microtopologia
hace que el problema de encontrar una correspondencia entre la porosidad y la funcién
dieléctrica efectiva no sea trivial. Maxwell-Garnett, Looyenga y Bruggeman suponen ciertas
microtopologias, por lo que la validez de la funcién dieléctrica efectiva estd méas o menos
limitada, si se considera que la microtopologia del SP depende en gran medida de pardmetros
de formacién. Un ejemplo de esto fue reportado por Setzu et al, donde muestras con la
misma porosidad, pero obtenidas con diferentes parametros de formacién, dan indices de
refraccion significativamente diferentes [108]. La férmula de Bergman es general y tiene en
cuenta la microtopologia a través de una funcién de densidad espectral, sin embargo, esta
funcién es normalmente desconocida y debe especificarse para todas las microtopologias
de las diferentes peliculas de SP, por lo que hace a este enfoque muy complicado. En las
referencias [143, 144] se discute ampliamente el uso de la teorfa de medio efectivo para
describir las propiedades 6pticas del SP. La Fig. 5.8 se ha tomado de la referencia [144], y
muestra una comparacién de varias aproximaciones de medio efectivo.

A pesar de que existen varias teorias de medio efectivo, el formalismo més citado
relacionado con el SP, es el de Bruggeman. La popularidad de esta aproximacion se basa
en un documento elaborado por Aspnes, donde se realizaron mediciones de elipsometria

espectroscépica a Si amorfo en bulto, y el modelo que dio el mejor ajuste fue el de Bruggeman
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Figura 5.8: Comparacion de diferentes aproximaciones de medio efectivo, donde se grafica
la parte real del indice de refraccién como una funcién de la porosidad (Tomado de la
Ref. [144]).

[145]. Este modelo también se utiliza en esta tesis para todos los cdlculos de indice de
refraccion-porosidad. Las muestras que se presentan aqui, deben tener un rango estrecho
de topologias debido a que el intervalo de resistividades del sustrato es reducido, al igual que
el de las concentraciones de HF en el electrolito, de modo que cualquier error introducido
por la eleccién de este modelo sera sistematico.

El modelo de Bruggeman esta descrito mediante la siguiente expresion:

€i — Eeff

i———— =0, 5.15

s (5.15)
7

donde la fraccién de volumen del material ¢ dentro del medio poroso se define por f;, €;
es la funcién dieléctrica del material embebido y e.f; la funcién dieléctrica efectiva. Para

poros llenos de aire en una matriz de silicio, se obtiene:

pM_,_(l_p)M:() (5.16)
Eaire T 2€eff €si + 2€€ff

donde P es la porosidad, €qire, €5, €eff son las funciones dieléctricas del material en la

matriz (Si), del material embebido (aire/vacio) y del medio efectivo (SP), respectivamente.
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Considerando medios dispersivos, la funcién dieléctrica compleja se define como
€ = &, + 1g;, y su relacion con el indice de refraccién complejo n = n + ik, es a través de
fi = \/éu. Aqui se supone, para todos los cdlculos, que los materiales son no magnéticos, es
decir, la permeabilidad magnética u es igual a 1.

Las diferentes funciones dieléctricas e indices de refraccién utilizados en el calculo
de la funcién dieléctrica efectiva del SP, se toman de la literatura. Para el aire, se utiliza
un valor constante de 1, tanto para la funcién dieléctrica como para el indice de refraccion.
La funcién dieléctrica del silicio cristalino como una funcién de la longitud de onda de la
radiacion incidente se encuentra tabulada en varios reportes. Una referencia estandar para
las constantes épticas de Si es la realizada por Palik [138], graficadas con lineas en la Fig.
5.7. También se llevaron a cabo algunas mediciones de elipsometria, que es una técnica
que permite determinar el indice de refraccién (n) y la constante de absorcién éptica (k).
Los resultados obtenidos para el sustrato de Si cristalino se muestran con lineas continuas
en la Fig. 5.9, y con lineas punteadas para una monocapa de SP. En esta tesis, se utilizan
las ecuaciones (5.13) y (5.14) para calcular las constantes 6pticas del Si como funcién de
la longitud de onda. Estos valores se introducen en la Ec. (5.16) y se obtiene el indice de
refraccién y la constante de absorcion efectivos en funcién de la longitud de onda para cada

valor de la porosidad.

5.5 Caracterizacion optica de multicapas de silicio poroso

El espectro de reflectancia éptica de un sistema de multicapas de SP es diferente
al observado para una monocapa, pues cada una de las interfaces contribuyen a que la onda
electromagnética incidente sea reflejada y transmitida. La respuesta éptica de un sistema
compuesto por muchas capas de SP dependeréa del perfil del indice de refraccion efectivo de
la estructura. Los sistemas periddicos, disenados para presentar brechas acusticas alrededor
de 1 GHz, presentan la brecha optica principal en el MIR y las brechas de orden superior
en las regiones del visible y del IR cercano (NIR).

En la Fig. 5.10 se muestra un ejemplo de la respuesta éptica de un sistema periédico
de SP en la regién NIR del espectro. Este sistema consta de 10 periodos de capas alter-
nadas de baja (43%) y alta (73%) porosidad, con espesores individuales de 205 y 315 nm,
respectivamente. Los espesores y porosidades fueron elegidos de acuerdo a la Ec. (2.13)

para obtener la banda prohibida principal centrada a una longitud de onda Ap=1900 nm.
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Figura 5.9: n y k obtenidos por elipsometria para el Si cristalino y para una monocapa de
SP.

Los tiempos de ataque y las densidades de corriente utilizadas para fabricar esta muestra
fueron elegidos segtn la Fig. 4.2. Un sistema con estos espesores podria aplicarse en actstica
de altas frecuencias, cercanas a 20 GHz (de acuerdo con la Ec. (2.14)). El lado izquierdo
de la Fig. 5.10 corresponde al espectro medido (linea continua) y al mejor ajuste tedrico
(linea a trazos) para una muestra fabricada de la “forma tradicional”, es decir, haciendo
pausas de corriente inicamente en las interfaces de la estructura. En esta muestra se uti-
lizaron pausas de corriente de 3 segundos entre cada capa de alta y baja porosidad, y sin
pausas de corriente durante en crecimiento de cada capa. El ajuste tedrico corresponde
a espesores de 200 y 310 nm y porosidades de 45 y 75%, respectivamente. A la derecha
de la Fig. 5.10 se presenta la reflectancia optica para una muestra fabricada introduciendo
cinco pausas de corriente de 4 s en cada capa. Es evidente que la introduccion de estas
pausas de corriente mejora sustancialmente la calidad de la estructura, no sélo porque se
puede ver la brecha principal perfectamente definida, sino también porque los espesores y

porosidades utilizadas en los cédlculos tedricos corresponden a los pardmetros de disefio. Se
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observa claramente el excelente acuerdo entre el espectro medido y el calculado. Con el
primer procedimiento (espectro a la izquierda de la Fig. 5.10) atin se tiene un gradiente en
la porosidad, el cual causa, ademas de un corrimiento al azul, bandas prohibidas que no se
encuentran bien definidas. El corrimiento en la posicién de la banda prohibida (~90 nm) se
debe al incremento en la porosidad y a la disminucién en el espesor de las capas. Esto sig-
nifica que la muestra del lado izquierdo no fue fabricada con suficientes pausas de corriente
que permitieran recuperar la concentracién de HF en la parte inferior de los poros, donde
se lleva a cabo el ataque. Sin embargo, el procedimiento utilizado para fabricar la muestra
de la derecha, se encontré como el 6ptimo para fabricar estructuras con capas individuales

delgadas, del 6rden de nanémetros.
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Figura 5.10: Reflectividad éptica para un sistema periddico disenado para obtener la brecha
principal centrado en 1900 nm. Izquierda: Linea continua, reflectividad medida para una
muestra fabricada sin introducir pausas de corriente durante el crecimiento de cada capa.
Linea a trazos, cédlculos tedricos utilizando los datos dados en el texto. Derecha: Linea pun-
teada, reflectividad medida para una muestra fabricada introduciendo pausas de corriente
en cada capa porosa. Linea a trazos, calculos tedricos utilizando los datos dados en el texto.

Para un sistema periédico con capas individuales méas gruesas, del orden de micras
como las del interés de este trabajo, la banda prohibida éptica fundamental se encuentra
a longitudes de onda mayores. En la Fig. 5.11 se presenta el espectro de reflectividad

Optica, tanto tedrico como experimental, en la regién del MIR, mientras que su espectro de
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transmitancia actstica puede verse en la Fig. 5.17. La muestra disenada para aplicaciones
acusticas alrededor de 1 GHz tiene capas individuales con espesores de 0.90 y 2.44 pym y
porosidades de 43% y 56%, respectivamente. La brecha 6ptica principal se observa en 13300
nm y las brechas de orden superior hacia longitudes de onda menores. Esta muestra fue
fabricada introduciendo pausas de corriente, por lo tanto, se obtienen brechas dépticas y

acusticas bien definidas y en las posiciones esperadas, segin los cédlculos tedricos.
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Figura 5.11: Espectro de reflectancia en la regién del MIR para un espejo de Bragg donde
se observa la banda prohibida principal en 13300 nm y los gaps de érdenes superiores hacia
longitudes de onda menores. La linea continua corresponde al espectro medido y la linea
a trazos al espectro calculado tedéricamente. El espectro de transmision actustica de esta
muestra se presenta en la Fig. 5.17.

5.6 Medicion de la transmision actustica en silicio poroso

Para llevar a cabo los experimentos de transmisién acustica que se presentan en este
trabajo, se monté y puso en marcha un nuevo laboratorio de investigaciéon. En la Fig. 5.12 se
muestra un diagrama esquematico del arreglo experimental implementado para la realizacién
de estas mediciones. El arreglo consta principalmente de un analizador de redes vectorial
(VNA, por sus siglas en inglés) R&S® ZVL3, un par de transductores piezoeléctricos, un
arreglo de posicionadores micrométricos y dos microscopios 6pticos ortogonales. Para medir
la respuesta de transmisién acustica de una muestra, ésta se coloca entre los dos transduc-

tores piezoeléctricos que operan a una frecuencia central de 1,1 GHz con un ancho de banda
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de ~500 MHz. Los transductores consisten en una capa piezoeléctrica de ZnO que emite
ondas hacia una pila de Si cristalino con espesor de 520 pym y revestimiento antirreflectante
de SiO,. Las ondas ultrasénicas generadas por los transductores se transmiten a través de
una seccién transversal cuadrada de 200 ym?. El efecto piezoeléctrico se crea cuando se
aplica un campo elétrico a un material, usualmente un cristal, derivando en una respuesta
mecanica por parte de dicho material; en forma inversa, el material piezoeléctrico responde
con un voltaje cuando se le aplica un esfuerzo mecanico. Un voltaje oscilante produce una
respuesta mecanica oscilante que excita la propagacién de ondas sobre un objeto que se
encuentra en contacto con el transductor [146].

La superficie frontal de cada transductor es alineada paralelamente a la superficie
de la muestra usando dos microscopios ortogonales, para garantizar que las ondas acusticas
se emitan normales a las capas de SP. Para acoplar los transductores a la muestra, debe uti-
lizarse una sustancia liquida, en este caso, agua desionizada o una mezcla In-Ga eutéctica.
No se detecté penetracién del liquido de acoplamiento en los poros, ya que si se cambia de
un liquido al otro, no se afecta la velocidad del sonido medido. Los transductores tienen que
ser colocados a unos pocos micrémetros de la superficie de la muestra, ya que la longitud
de atenuacién de ondas acusticas en liquidos con frecuencias alrededor de 1 GHz es corta.
Ademsds, los transductores no deben estar en contacto directo con la muestra para evitar
danarla a ésta o a los transductores. Para controlar la distancia entre los transductores y
la muestra, se utiliza un arreglo de posicionadores micrométricos, con los cuales también es
posible ajustar su posicion angular. Cuando los tranductores ya estan acoplados a la mues-
tra, se envia una senial eléctrica desde el VNA hasta uno de los transductores piezoeléctricos,
el cual convierte la energia eléctrica en energia mecanica y envia ondas acusticas a través
de las muestras; el segundo transductor convierte la energia de la onda actistica transmitida
en energia eléctrica, que es recopilada por el VNA. El VNA es capaz de detectar tanto la
amplitud como la fase de la senal transmitida, en un intervalo de frecuencia desde 9 KHz
hasta 3 GHz. Las longitudes de onda acusticas excitadas a través del SP, a una frecuencia
de 1 GHz, son de 3-7 pm, dependiendo de la porosidad.

Con un VNA se pueden medir los pardmetros de reflexién y transmisién (parametros
S) como una funcién de la frecuencia. Este consta de dos puertos, uno que transmite la
senal eléctrica (puerto 1) y otro que la recibe (puerto 2). El pardmetro de transmisiéon Sa;
se mide en el puerto 2 mediante la recepcion de la senial transmitida desde el puerto 1. El

parametro S1s se mide en el sentido inverso. La reflexién puede medirse en el puerto 1, Si1,
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Figura 5.12: Arreglo experimental para la medicién de la transmisién acistica.

o en el puerto 2, Sys.

Los pardmetros S medidos, los cuales estdn relacionados con los coeficientes de
reflexién y transmision, pueden presentar diferencias en amplitud con los resultados espe-
rados; estas diferencias pueden derivarse de errores aleatorios y sistematicos como el ruido
térmico introducido y las pérdidas en el arreglo. Los errores sisteméaticos pueden eliminarse
si el sistema se calibra en las mismas condiciones en las que se hacen las mediciones acusticas,
por ejemplo, el mismo rango de frecuencia y ancho de banda. Por lo tanto, antes de
realizar cualquier medicién y con el fin de compensar los efectos de dispersién debidos a
desajustes de impedancia, se llevé a cabo una calibracién completa del sistema usando el
kit de calibracién proporcionado por el mismo fabricante. En la Fig. 5.13 se muestra la
parte real e imaginaria del pardmetro de transmisién Sa; para los dos transductores (nomi-
nalmente idénticos) colocados uno frente al otro y acoplados a través de una delgada capa
de liquido (In-Ga en este caso). El espectro en la parte inferior de la Fig. 5.13 corresponde a
la magnitud de la senal, calculada a través de: |Y| = VR?2 4+ 32, donde R e S son las partes
real e imaginaria del parametro Sy;. La forma global de la senial estd determinada por la
respuesta conjunta de los dos transductores (la eficiencia de emisién de uno, acoplado a la

eficiencia de recepcién del otro). Los detalles finos del espectro corresponden a los modos
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acusticos longitudinales de las pilas de Si en los transductores. Esta medicién se llevé a
cabo utilizando un ancho de banda de muestreo de 100 Hz y una potencia en la fuente de
10 dBm. La transmisién acistica medida para las muestras se normaliza a esta respuesta
de los transductores, y las mediciones se llevaran a cabo dentro de esta banda de respuesta,

es decir, entre 0.8 y 1.4 GHz, aproximadamente.
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Figura 5.13: Parte real (linea azul) y parte imaginaria (linea roja) de la senal transmitida
entre los transductores acoplados con agua. Abajo se grafica la magnitud de esta senal.

5.6.1 Dependencia de la velocidad longitudinal con la porosidad

En el capitulo 4 se describié cémo la velocidad longitudinal depende de la porosi-
dad, y que esta dependencia se modifica segiin el tipo de obleas de Si sobre las que se
fabrican las muestras y las condiciones del proceso de anodizaciéon. Por lo tanto, es nece-
sario determinar la relacién velocidad longitudinal-porosidad para el tipo de obleas que se
utilizan en esta tesis y, de esta forma, poder disenar y fabricar sistemas con respuestas

aclusticas especificas. La dependencia de la velocidad con la porosidad se determina por un
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proceso similar al utilizado para determinar la porosidad por mediciones épticas: utilizando
miltiples reflexiones en monocapas de SP de ondas actsticas, en este caso.

Las multiples reflexiones surgen debido a los contrastes de impedancia en las in-
terfaces dentro de la muestra y con el medio circundante. Cuando una onda elastica que
se propaga por un medio encuentra una interfaz, parte de la onda incidente se transmite
y parte de ella se refleja, por lo que la onda se sometera a multiples reflexiones dentro de
cada capa del sistema. En la Fig. 5.14 se grafica la parte real e imaginaria del espectro de
transmisién visto para una monocapa de SP sobre el sustrato de Si (ver arreglo a la derecha
de la Fig. 5.12), asi como la magnitud de la senal. El acoplamiento de las ondas que viajan
a través de las cuatro capas adicionales (liquido-SP-Si-liquido) resulta en la modulacién de
los modos de los transductores y en la reduccién de la amplitud de la senial de transmision,
debido a la reflectividad total entre capas de diferente impedancia, a la atenuacién actstica
y a las pérdidas por dispersion.

Se realizaron mediciones como la mostrada en la Fig. 5.14 para cada una de las
monocapas fabricadas. Para facilitar el andlisis de la sefial transmitida, se calculé la res-
puesta equivalente, en el dominio del tiempo (ver Fig. 5.15), utilizando el algoritmo de la
transformada rapida de Fourier, que incorpora tanto la amplitud como la fase de la senal
medida.

La senal original en el dominio de la frecuencia se describe por la suma de los

nimeros complejos Yy:
N-1
Yi=> Yo~ R, (5.17)
n=0

los cuales representan la amplitud y fase de las diferentes componentes sinusoidales de la
senal de entrada y,, donde k=0, ....,(IN-1) para N numeros complejos Yy, ..., Yn_1.

En el espectro de la Fig. 5.14, son 4001 puntos los que conforman el conjunto de
los ntimeros complejos Yy, v cada frecuencia individual tiene tanto una parte real como una

imaginaria, Y3 = a + tb. La ecuacion anterior también puede escribirse como,
Y, = pe'®, (5.18)

donde p = Va2 + b2 es la amplitud de la senal original en el dominio de la frecuencia
descrito por las partes real e imaginaria a y b, mientras que la fase esta representada por
¢. Si la frecuencia de muestreo tiene N puntos igualmente espaciados (N=4001 en este

caso) después de realizar la transformada de Fourier, la escala de tiempo debe especificarse
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Figura 5.14: Parte real (linea azul) y parte imaginaria (linea roja) de la senal de transmisién
que se obtiene para una monocapa fabricada aplicando 33.3 mA /cm? durante 40 minutos.

Abajo: Magnitud de la senal. Estas mediciones se obtuvieron utilizando el arreglo experi-
mental mostrado en la Fig. 5.12.

utilizando la ecuacion de la frecuencia de Nyquist,
Af=(N-1)df, (5.19)

donde Af es el intervalo de frecuencia. Ademas, ot = 1/Af es el periodo de muestreo y
AT = (N — 1)t es el intervalo total de tiempo. Por ejemplo, si la frecuencia de Nyquist
es Af=0.6 GHz y N=4001, se obtiene una frecuencia de muestreo ¢ f= 0.15 MHz. Para
el mismo intervalo de frecuencias el periodo de muestreo serd §t=1.67 ns y AT=6,665 ns.
Estos pardmetros determinan la resolucién de la senal en la escala temporal.

El nuevo conjunto de datos esté representado por la suma de los niimeros complejos

yn dada por,

1 N-1 -
= D Yee N, (5.20)
k=0
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donde n=0,..., (N — 1) para N ntmeros complejos yp,..., yn—1, que corresponde a la trans-
formada de Fourier inversa (IFFT). El conjunto de nimeros complejos ¥, se puede escribir
de manera similar al conjunto de los niimeros complejos Y}, por la ecuacién y, = a’ + b’ o
Yn = p ei‘z’/, donde la amplitud p’ = Va2 + b2 estd en el dominio del tiempo, al igual que
la fase ¢/. La amplitud p’ es andloga a la magnitud de la senal en el dominio de tiempo.
En la Fig. 5.15 se muestra la magnitud de la senal en funcién del tiempo para la muestra

medida en la Fig. 5.14. El eje y corresponde a abs(y,) = |yn| = p/.

IFFT Magnitud de la sefal

T T T T T T T T ' 1
180 210 240 270 300 330
Tiempo (ns)

Figura 5.15: (a) Amplitud de la senal transmitida en el dominio del tiempo, los tiempos t1,
to, ts, th, th, t4 y t5 corresponden a las trayectorias representadas esqueméaticamente en (b).

Cada pico que aparece en el espectro temporal corresponde a las multiples re-
flexiones dentro del sistema que se estd midiendo (Fig. 5.15(b)), por lo que, mediante la
identificacion del origen de cada uno de los picos y calculando la diferencia de tiempo entre
dos picos consecutivos con el mismo origen, se puede encontrar la velocidad de la onda
longitudinal a través de cada capa. El primero y més intenso de los picos corresponde al
tiempo que le toma a la senal transmitirse directamente a través del sistema, t1 ~190 ns

(Fig. 5.15(a)). Los picos posteriores se “retrasan” debido a una o més reflexiones (de ida y
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vuelta) en las capas de liquido de acoplamiento, en la capa porosa, en el sustrato o en las
capas de Si de los transductores. La Fig. 5.15(a) muestra los picos asociados a alguna de
las capas de liquido de acoplamiento (t2), a la capa porosa (t3, th y t3), al sustrato de Si
(ta) v a las capas de Si en los transductores (t5). La Fig. 5.15(b) muestra los recorridos por
la estructura de capas y se etiquetan los tiempos de llegada de las ondas después de llevar
a cabo cada recorrido. Las alturas de los picos disminuyen de acuerdo con el niimero de
reflexiones experimentadas en cada recorrido, la diferencia de impedancia actustica en cada
interfaz reflejante y la dispersién y absorcién acustica.

La velocidad de las ondas longitudinales a través de la capa porosa, vy, se puede
encontrar usando el “tiempo de retardo” At (o tiempo de ida y vuelta para una reflexién
en una capa), a través de:

~2d 2d  4d 2
SNt ty—ty th—ty  th—ty]

v, (5.21)

donde d es el espesor de la monocapa, medido por microscopia éptica. La porosidad de cada
muestra fue determinada previamente utilizando mediciones épticas y la aproximacion de
medio efectivo de Bruggeman (como se describié anteriormente), por lo que es posible
calcular la velocidad longitudinal y escribirla como una funcién de la porosidad para las
muestras fabricadas. De manera simultdnea, se puede calcular la velocidad longitudinal en

el sustrato de Si cristalino
2D

_ 5.22
— (5.22)

VLo =

donde D es el espesor del sustrato, también medido por microscopia éptica. El valor prome-
dio encontrado para v en las muestras fabricadas aqui es 8.44 £ 0.02 km/s. Este valor se
grafica en la Fig. 5.16 con linea discontinua y corresponde al ajuste de los resultados en-
contrados en cada una de las muestras. El valor encontrado para vy estd en buen acuerdo
con los valores reportados para la velocidad de ondas longitudinales en la direccién [100] en
silicio cristalino [147].

Los resultados para las capas porosas y para el sustrato de cada una de ellas,
se muestran en la Tabla 5.1 y se grafican en la Fig. 5.16. La velocidad determinada con
la ecuacion (5.21) para las monocapas se grafica con cuadrados y la velocidad calculada a
través de la ecuacién (5.22) para el Si cristalino del sustrato, con circulos; en ambos casos se
incluye la desviacién estandar calculada para el conjunto de cinco mediciones hechas sobre

cada muestra.
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La velocidad actstica para las ondas longitudinales que se propagan en la direccién
[100] en el SP fabricado aqui, para el que se han utilizado obleas de Si con dopaje alto y
resistividad de 7-13 mf) - cm, se puede ajustar con la férmula empirica dada en la ecuacién
(3.5), donde el valor del exponente k esté relacionado con el grado de orden del medio poroso,
como se describié en el capitulo 4. Los datos se ajustan bien utilizando £=0.56+0.02, por

lo que la dependencia de la velocidad longitudinal con la porosidad puede escribirse como:
vy, = 8.44(1 — p)®-56. (5.23)

Resultados similares se reportan en la Ref. [83] para obleas con resistividades dentro de este

intervalo, por lo que nuestros resultados son consistentes.
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Figura 5.16: Dependencia de la velocidad longitudinal con la porosidad para SP p++ en
la direccién cristalogréfica [100]. Resultados experimentales para capas porosas (cuadrados
rojos) y mejor ajuste encontrado (linea continua). Resultados experimentales para sustrato
de Si cristalino (circulos azules) y valor promedio (linea a trazos).

5.6.2 Medicion de la transmisién acistica en multicapas de silicio poroso

Las propiedades de transmisién de las multicapas de SP se miden utilizando la

configuracién experimental descrita antes y que se muestra en la Fig. 5.12. Las muestras de
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Tabla 5.1: Propiedades de las muestras usadas para determinar la dependencia de la veloci-
dad longitudinal del sonido con la porosidad. Los resultados se grafican en la Fig. 5.16.

Velocidad | Velocidad del Si
Porosidad | Espesor | longitudinal | (en el sustrato)
(i) | (/) (k)

0.42 56.3 6.40 £ 0.17 8.48 £ 0.07
0.44 97.2 6.18 + 0.03 8.43 £ 0.08
0.49 102.6 | 5.93 £ 0.15 8.50 £ 0.08
0.53 95.9 5.47 £ 0.04 8.51 £+ 0.08
0.56 109.2 | 5.31 £ 0.11 8.45 £ 0.10
0.61 105.4 | 4.86 £ 0.16 8.34 +£0.14
0.66 104.5 | 4.65 £+ 0.11 8.46 £+ 0.05
0.70 101.5 | 4.49 £+ 0.12 8.42 £ 0.14
0.73 61.9 4.24 + 0.20 8.39 £+ 0.12

multicapas de SP se colocan entre los transductores y se registra la transmisién a través de
cada muestra como funcion de la frecuencia. Para sistemas periddicos, se observa una serie
de bandas prohibidas (del inglés band — gaps), por lo que en estas regiones actian como
espejos.

Del lado izquierdo de la Fig. 5.17 se muestra la transmision actistica medida en
decibeles (dB) para un sistema periédico (linea azul), asi como la respuesta de los trans-
ductores acoplados con In-Ga y sin muestra (linea negra). A la derecha de la Fig. 5.17
se presenta, en linea continua, el espectro de la muestra normalizado a la respuesta de los
transductores. Este espectro corresponde a un sistema con 10 periodos de capas alternadas
A-B con espesores d4=0.90 y dp=2.44 pum, y con porosidades p4a=43% y pp=56%. La
estructura fue disenada para obtener la primera y segunda brechas centradas alrededor de
800 y 1600 MHz, respectivamente. En la figura de la derecha se etiquetan las dos primera
brechas, para las cuales m = 1 y m = 2, respectivamente, segun la ecuacién (2.14). Los
espesores y las porosidades de las capas individuales se eligen para obtener este resultado,
por lo tanto, se espera obtener espesores y porosidades cercanas a las de disefio. El tiempo
de ataque y la densidad de corriente que se aplica se eligen de acuerdo a las curvas de
calibracion del sistema, segin la Fig. 4.2. Los espesores fueron medidos por SEM y las

porosidades se encuentran ajustando tanto el espectro de reflectividad 6ptica como el de
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transmisién acustica.

Las ecuaciones (2.13) y (2.14) muestran que un sistema periédico puede exhibir
simultaneamente brechas épticas y acusticas, por lo que su caracterizacion optica sirve para
deducir las porosidades de las capas individuales en estructuras de multicapas, como se
discutié anteriormente. Sin embargo, es posible llevar a cabo una caracterizacién adicional
de las multicapas comparando los datos de transmision acustica experimentales con los
calculados tedricamente. En la grafica de la derecha de la Fig. 5.17 se presenta, en linea
punteada, el espectro de transmision acustica calculado con el MMT que se traté en el

capitulo 1.
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Figura 5.17: Izquierda: Medicién de transmisién acustica en dB (sin normalizar) para
una muestra periédica que presenta sus dos primeras brechas en la region de frecuencias
medida. En linea negra se grafica la respuesta de los transductores acoplados con In-Ga,
sin muestra entre ellos. Derecha: en linea continua, la transmision acustica normalizada a
la respuesta de los transductores; en linea a trazos, los resultados tedricos usando los datos
que se especifican en el texto.

En la Fig. 5.18 se muestra el espectro de transmisién actstica para un sistema mas
grueso, formado por 18 periodos de capas alternadas de baja y alta porosidad. Los espesores
de las capas son 2.0 y 1.7 pum, con porosidades de 47% y 67%, respectivamente. El espesor
total de la estructura es ~67 um y las brechas observadas en el espectro de transmisién en
0.72 y 1.44 GHz, corresponden a las brechas de primer y segundo orden, m=1y m=2 en la
ecuacién (2.14), respectivamente. El banda prohibida fundamental muestra una atenuacién

muy importante, de ~40 dB y con un ancho de banda fraccional del 46%, sin embargo, la
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profundidad medida para la banda prohibida fundamental es mucho menor que el valor del
caso simulado, ~-200 dB. Esto se debe a limitaciéon experimental, ya que en la configuracién
utilizada el ruido de fondo tiene una amplitud de ~110 dB. Por lo tanto, se puede concluir
que la banda prohibida tiene una profundidad de al menos 40 dB. Cabe senalar que la
profundidad de la segunda brecha fue modelada con mayor precision, lo que sugiere que en
realidad la primera brecha acustico podria ser mucho méas profunda. Un dispositivo con
tales caracteristicas, podria ser utilizado como un filtro de ondas acusticas para las regiones

de frecuencia en donde aparecen las bandas prohibidas.
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Figura 5.18: Linea continua: Transmisién acuistica medida para una sistema periédico, en
donde se observan las dos primeras bandas prohibidas. La linea a trazos corresponde a los
resultados tedricos usando los datos que se dan en el texto.

La linea continua en la Fig. 5.19 corresponde al espectro de reflectividad 6ptica
medido para la misma muestra de la Fig. 5.18, y la linea a trazos al espectro calculado
utilizando los mismos valores de espesores y porosidades que en el caso actistico. Se observan
las brechas épticas correspondientes a m=6 (centrada en 2350 nm) hasta m=14 (centrada

alrededor de 950 nm), segin la ecuacién (2.13).

Hasta aqui se ha presentado el método de fabricacién éptimo y las técnicas de
caracterizacién de estructuras de multicapas de SP. También se encontré la dependencia de

la velocidad longitudinal del sonido con la porosidad de las capas. Al tener un alto con-
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Figura 5.19: Linea continua: Reflectividad 6ptica medida para el sistema peridédico descrito
en el texto, en donde se observan las brechas 6pticas de orden superior. La linea a trazos
corresponde a los resultados tedricos utilizando el MMT para el caso 6ptico, con los mismos
espesores y porosidades que los usados en el caso acustico.

trol sobre los parametros de fabricacion, se obtuvieron estructuras con respuestas actsticas
especificas, lo cual es fundamental para fabricar estructuras con distintos perfiles de porosi-
dad, como las que se proponen para observar las EWSA y las OBA, el objetivo principal
de este trabajo de tesis. Los resultados tedricos y experimentales sobre las EWSA y OBA

se presentan en el siguiente capitulo.






Capitulo 6

Resultados teodricos y
experimentales: EWS y OB

acusticas

6.1 Escaleras de Wannier-Stark: Caso 1

Como se discutié en el Capitulo 4, se han utilizado diferentes formas para conseguir
doblar las bandas de energia y obtener una analogia con el potencial periédico electrénico en
un cristal sujeto a un campo eléctrico externo. Aqui se consideran dos casos para alcanzar
este objetivo, ambos consisten en estructuras periddicas a las que se les introducen gradientes
lineales en las propiedades elasticas de las capas, sin modificar los espesores originales de la

estructura periddica.

Para el primer caso considerado aqui, que permite obtener EWS en el espectro
de transmision acustica y OBA en el dominio del tiempo, se diseniaron y fabricaron tres
sistemas (A, B y C) con diferentes pendientes en el gradiente lineal del pardmetro n(z),
equivalente a la constante dieléctrica. En el caso actstico 7(z) = C?/vr(z)?, donde vy (2)
es la velocidad longitudinal del sonido en la direccién z, que es la direccién de crecimiento
de las capas, y C' es una constante con las mismas unidades, la velocidad longitudinal del
sonido en el medio de incidencia, ZnO en este caso [55]. Las tres muestras fabricadas, se
obtienen alternando capas a y b con diferente porosidad. El nimero de periodos considerado

debe ser lo suficientemente grande como para obtener brechas acusticas bien definidas. En

107
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las tres muestras, la capa b tiene una porosidad constante de 73% y un espesor dp=1.01 pm;
mientras que para la capa a, con un espesor d,=4.62 pm en las tres muestras, la porosidad
varia gradualmente a lo largo de la direccién de crecimiento. El gradiente lineal que se
introduce en la capa a corresponde a una variacién en las porosidades del 43% al 55% para
la muestra A, del 43% al 60% para la muestra B, y del 43% al 65% para la muestra C. Las
porosidades y espesores de las capas se eligieron para obtener la primera banda prohibida
acustica dentro del ancho de banda de la respuesta de los transductores, es decir, entre 0.5
y 1.8 GHz. En la Fig. 6.1 se muestra una representaciéon esquemética del parametro 7(z)

como una funcién de la profundidad en las estructuras A, By C.
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Figura 6.1: Perfil de parametro n(z) como una funcién de la profundidad en las estructuras:
A (linea continua), B (linea a trazos) y C (linea punteada).

Se introdujeron pausas de corriente durante el ataque electroquimico, para evitar
los cambios de concentracién de HF en el electrolito y obtener los espesores y porosidades
de diseno, como se discuti6 en el capitulo 4 [129]. Debido a que las muestras son gruesas y
con un gran contraste de porosidad entre las capas, el nimero y duracién de las pausas de
corriente son muy importantes para obtener estructuras homogéneas. Para fabricar estas
muestras se utilizaron pausas de 6 s y relaciones de (tiempo de ataque)/(duracién de la

pausa) de 2, en capas de baja porosidad, y de 14 en capas de alta porosidad.
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La transmisién actstica y la distribucién de la intensidad del campo se calculan
mediante el MMT descrito antes, incluyendo el efecto de la muestra (SP-Sustrato de Si),
los transductores (pilas de Si cristalino de ~520 pm) y la capa de liquido para acoplar los
transductores a la muestra (~6 pum); para estas mediciones se utilizé una mezcla eutéctica
de In-Ga como liquido de acoplamiento. En la Fig. 6.2 se muestran los espectros tedricos
de transmisién acustica para las muestras consideradas aqui. El gradiente lineal impuesto
sobre el pardmetro 7(z) en cada estructura, resulta en un conjunto de niveles de frecuencia
localizados, es decir, la EWSA esperada. Estos niveles se observan claramente en las Figs.
6.2(a)-(c). En las Figs. 6.2(d)-(f), se muestra la distribucién del campo de desplazamiento en
funcién de la posicién dentro de la muestra y la frecuencia de las ondas acusticas que inciden
desde la izquierda sobre la superficie de las estructuras. Las lineas horizontales, brillantes
y estrechas, corresponden a intensidades de campo acistico mas grandes y son los modos
acusticos correspondientes a la EWSA. Puede notarse que el doblamiento o inclinacién de
las bandas da lugar a estos modos localizados, espacial y espectralmente. El espaciado entre
los niveles, (Af), depende de la inclinacién de la estructura de bandas. Para la muestra
A, que tiene una inclinacién menor, el espaciamiento entre los niveles obtenidos es A f ~43
MHz, para la muestra B de ~46 MHz, y ~50 MHz para la estructura C.

Las EWS son la contraparte en el dominio espectral de las OB. Un sistema que
tiene una secuencia discreta de niveles de frecuencia con una separacién entre niveles Af,
es el equivalente acustico de las EWS electrénicas, y se espera que presente OBA con un
periodo 7p=1/Af. En las Figs. 6.2(g)-(i) se muestra la transmisién resuelta en el tiempo
T(t), que corresponde a la evolucién temporal de un pulso gaussiano (Ec. (2.10)) en cada
una de las muestras, calculada usando la ecuacién (2.12). Se utilizaron valores de 1.197,
1.157 y 1.113 GHz para la frecuencia central del pulso gaussiano fy, para las estructuras A,
B y C, respectivamente. Estos valores corresponden a las frecuencias en las que aparecen
las EWSA y para todas las estructuras se utilizé6 ¢=200 MHz. En las Figs. 6.2(g)-(i), se
puede ver claramente el comportamiento oscilatorio de los espectros de transmisiéon. La
transmision oscila en el tiempo con periodo constante 7p: el periodo de las OBA. De estas
figuras se observa que para la estructura A 75~23.5 ns, para la estructura B ~21.7 ns y
~19.9 ns para la estructura C; los valores calculados para el periodo de oscilacion a partir
de la separacién entre los niveles de las EWSA usando 7p=1/Af, son: 23.3, 21.7 y 20.0 ns,
respectivamente. Como se espera, diferentes pendientes en el gradiente introducido resultan

en diferentes periodos de las oscilaciones de Bloch.
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Figura 6.2: Célculos tedricos utilizando el MMT para: (a)-(c) La transmision actstica, (d)-
(f) la distribucién del campo de desplazamientos como funcién de la posicién y la frecuencia,
y (g)-(i) el espectro de transmision resuelta en el tiempo, para las muestras A, By C.

Las mediciones experimentales de la transmisién actstica, utilizando el montaje
experimental descrito antes (ver Fig. 5.12), se muestran en la Fig. 6.3. Puede verse que
las EWSA aparecen como modos localizados en los espectros de transmisién para las tres
muestras. A pesar del pequenio corrimiento al azul, debido a pequenas variaciones en la
porosidades esperadas, hay un excelente acuerdo entre los cdlculos tedricos (Figs. 6.2(a)-

(c)) y los resultados experimentales.

Para investigar la presencia de OBA, se calculé la evolucién temporal de un pulso
gaussiano en cada muestra como se define en la ecuacién (2.12), utilizando ahora las medi-

ciones experimentales de T'(f). Este procedimiento permite obtener la transmision resuelta
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Figura 6.3: Espectros de la transmisién actstica 7'(f) medida en cada una de las muestras:
A, By C, de izquierda a derecha.

en el tiempo, T'(t), a partir de los valores experimentales de T'(f), por lo que ésto se consi-
dera como una evidencia experimental de las OBA. En la Fig. 6.4 se presentan los espectros
de transmisién en resolucién temporal calculados para cada muestra. Pueden observarse
claramente las oscilaciones de Bloch actsticas, pues el espectro de transmisién oscila en
el tiempo con un periodo constante 7g. Utilizando 0=200 MHz y fy de 1.260, 1.157 y
1.055 GHz, para las muestras A, B y C, respectivamente, se obtienen periodos de oscilacién
Tp~26.8 ns para la muestra A, ~23.9 ns para la muestra B y ~19.1 ns para la muestra C,
comparados con 23.5, 21.7 y 19.9 ns, que son los valores obtenidos a partir de los calculos
tedricos. Se observa claramente que el valor del periodo de oscilacién, 75, disminuye cuando
aumenta la inclinacién o pendiente del gradiente aplicado, esto se debe a que la inclinacién
de las minibandas también se hace mas pronunciada, dando lugar a EWS con mayor sepa-
racion entre niveles, lo que se traduce en el dominio temporal en un periodo de oscilaciéon

menor.

Las muestras que se fabricaron en este caso, las cuales incluyen un gradiente li-
neal en el pardmetro 7(z) que simula el efecto que tiene un campo eléctrico externo sobre
un potencial periédico, permitieron calcular teéricamente y obtener evidencia experimental
de las EWSA, ademds de que pudieron observarse las OBA en el espectro de transmision
resuelta en el tiempo. Al cambiar la pendiente del gradiente fue posible sintonizar el periodo

de las OBA en estructuras de SP. Ademas, con la variacién en el contraste de porosidades y
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Figura 6.4: Espectros de la transmision acustica resuelta en el tiempo calculada a partir
de las mediciones experimentales utilizando un pulso gaussiano viajando a través de las
muestras: A, B y C, de izquierda a derecha.

el espesor de las capas a y b se podria modificar la posicién espectral de la EWSA en cada
muestra, por lo que se puede concluir que este tipo de estructuras permiten tener control

sobre las ondas actusticas, localizando modos en frecuencias alrededor de 1 GHz.

6.2 Escaleras de Wannier-Stark: Caso 11

Puesto que el objetivo principal es observar las EWSA en sistemas que presenten
una analogia mucho mas estricta con el caso electrénico, se disenaron estructuras que pre-
sentan perfiles con gradientes totalmente lineales en el pardmetro 7(z), en analogia directa a
lo que ocurre cuando se aplica un campo eléctrico al potencial periédico de un cristal, como
se discute ampliamente en el capitulo 3. En la Fig. 6.5 se presenta el perfil de porosidades
y del pardmetro n(z) en funcién de la posicién (z) dentro de las muestras. El perfil en la
figura de la izquierda corresponde al del sistema periédico formado por 8 periodos de capas
alternadas de baja porosidad (capa A) y alta porosidad (capa B); la figura de la derecha
corresponde al sistema cuando se ha introducido un gradiente lineal en el parametro n(z)
de toda la estructura, es decir, se tiene una pendiente en todas las capas de la estructura
(como en el caso electrénico). La introduccién de este gradiente no modifica el espesor de

las capas y el gradiente es uniforme a lo largo de la estructura, por lo tanto, se conservan
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capas de baja y alta porosidad pero con una pendiente lineal en el potencial, estas capas o
escalones inclinados, se etiquetardn con A} y Bj, respectivamente, donde i=1,2,...,8.

Los espesores de las capas son: dA:dA;:4.85 pm 'y dB:dB;:4-40 pm. Puesto que
no es posible fabricar capas con una pendiente lineal continua, en cada capa, Ay B en el
caso periédico, y A, y Bl en el caso con gradiente, se consideraron 100 “subcapas”, cada una
con porosidad constante. La estructura periddica tiene porosidades ps=45% y pp=70%,
y un contraste ng — 14 en cada interfaz A-B de 0.86. En la estructura con gradiente,
la tltima subcapa de la capa Bj tiene una porosidad de 73%, sin embargo, el contraste
np; — 1a; entre la tdltima subcapa de A} y la primera de B} se conserva igual a 0.86. El
gradiente introducido corresponde a un gradiente lineal en el pardmetro 7(z) del 12% en las

capas A} y del 23% en las capas B,.
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Figura 6.5: Perfiles del parametro 7n(z) y la porosidad, como funcién de la profundidad en
la muestra, para el caso periddico (izquierda) y para el caso con gradiente (derecha).

El espectro de transmisién actstica y la distribucion del campo de desplazamientos
como funcién de la posicion y la frecuencia calculados por el MMT, para la estructura
periddica se presenta en la parte superior de la Fig. 6.6 y para la estructura con el gradiente
en el potencial, en la parte inferior de la misma figura.

Por otra parte, como se menciond, los detalles finos en el espectro de transmisién
se deben a los modos actsticos provenientes de las pilas de Si de los transductores y del
sustrato en la muestra. Con el propdsito de mostrar el efecto que tienen las capas de Si
adicionales en el arreglo experimental y que se consideran en los calculos tedricos, en la Fig.
6.7 se muestran los espectros de transmision acustica calculados para los dos casos: el caso

periédico a la izquierda, y el caso con gradiente a la derecha. Los espectros en la parte
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superior corresponden a los resultados para el sistema completo: Si-Liquido-SP-Sustrato-
Liquido-Si, en los espectros en la parte central de la Fig. 6.7 no se han considerado las pilas
de Si de los transductores, por lo que el sistema se reduce a: SP-Sustrato; y finalmente
para los espectros en la parte inferior sélo se han considerado las capas de SP, es decir, no
se incluye al sustrato ni a las pilas de Si en los tranductores. Puede verse claramente que
los detalles finos de los espectros, en el dltimo caso, desaparecen cuando son eliminadas las
capas de Si y el liquido de acoplamiento. En todas los cédlculos tedricos que se presentan
en este trabajo se considera el sistema completo, por lo que aparecen los modos acisticos
correspondientes a las capas adicionales.

En la Fig. 6.6 se presentan los célculos tedricos de la transmisién acustica y la
distribucién del campo de desplazamientos para las muestras cuyos perfiles de porosidad
se encuentran graficados en la Fig. 6.5. El espectro de transmisién acustica de la estruc-
tura periddica (parte superior de la Fig. 6.6) se caracteriza, debido a la periodicidad, por
la apariciéon de minibandas acusticas separadas por bandas prohibidas en las que no esté
permitida la propagacién de ondas acusticas. En la regién de frecuencias que se muestra
se pueden observar tres de estas bandas prohibidas centradas alrededor de 0.80, 1.10 y 1.35
GHz. Cuando se introduce un gradiente lineal en el potencial periédico (7)), las minibandas
se inclinan. En la parte inferior de la Fig. 6.6 se presentan los cdlculos teéricos de la trans-
misién acustica y la distribucién del campo para la estructura en la que se ha introducido
un gradiente lineal en 7(z). El efecto que tiene el gradiente introducido puede notarse en la
distribucién del campo (abajo a la izquierda de la Fig. 6.6). Las bandas prohibidas se han
inclinado y como resultado aparecen modos actsticos localizados alrededor de 1.2 GHz, con
una frecuencia de separacién entre niveles Af ~27 MHz, estos modos corresponden a los
niveles de la EWSA. La localizacion espectral de los modos puede verse claramente en el
espectro de transmision, abajo y a la derecha de la figura 6.6.

Para demostrar tedricamente las OBA en el sistema con gradiente, se calculd la
propagacion temporal de un pulso gaussiano dentro de la estructura, utilizando la Ec.
(2.11). Los resultados para u(z,t) se muestran en la Fig. 6.8. En el célculo se utiliz6 un
pulso centrado a una frecuencia fp=1.15 GHz y con un ancho ¢=200 MHz, y puesto que
se ha introducido el sistema completo, es decir, las pilas de Si en los transductores (de 520
um de espesor) y la capa de acoplamiento de In-Ga (de 6 pum), en el eje x la superficie de la
muestra estd en 526 um. Puede verse cémo el pulso oscila con un periodo constante 75~37

ns, el cual corresponde también al periodo calculado utilizando Tp=1/Af.
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Figura 6.6: Célculos tedricos de la transmisién actstica (a la derecha) y distribucién del
campo de desplazamientos como funcién de la posicién y la frecuencia (a la izquierda),
para la estructura periddica (arriba) y para la estructura con un perfil con un gradiente
completamente lineal en el parametro 7(z) (abajo).

Estas estructuras disenadas tedricamente, fueron fabricadas siguiendo el procedi-
miento experimental investigado y optimizado durante el desarrollo de esta tesis. Ambas
estructuras, la periddica y el caso con gradiente, se fabricaron utilizando pausas de corriente
de 6s entre cada “subcapa’, de tal forma que la relacién (tiempo de ataque)/(duracién de
la pausa) es de 2 en capas de baja porosidad, y de 15 en las capas de més alta porosidad.

Las micrografias SEM de la Fig. 6.9 corresponden a la seccién transversal de la muestra
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Figura 6.7: Caélculos tedricos de la transmision acustica para la estructura periédica (a
la izquierda) y para la estructura con un gradiente lineal (a la derecha), en los que han
considerado tres casos: el sistema completo (arriba), sin el Si de los transductores (parte
central) y las capas de SP unicamente, sin sustrato ni el Si de los transductores (abajo).

con gradiente. En la imagen de la izquierda pueden verse las 16 capas que contituyen la
estructura, la superficie de la muestra se encuentra a la derecha y el sustrato a la izquierda
de la imagen. En la imagen de la derecha se ha hecho un acercamiento para mostrar que el
espesor de la capas se mantiene constante y que puede notarse la presencia de las subcapas
como lineas delgadas en cada capa, sobre todo, en las capas de alta porosidad. Cabe men-

cionar que, debido a que las estruturas tienen espesores muy grandes y porosidades altas,
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en el momento de cortar las muestras para observar la seccién tranversal aparecen rupturas
entre capas, lo que ha dificultado la obtencién de estas imdgenes. Los espectros de trans-
misién acustica medidos para ambas estructuras se muestran en la Fig. 6.10, a la izquierda
para el caso periédico y a la derecha para la muestra con gradiente. En linea continua se
muestran los resultados experimentales y en lineas punteadas los célculos tedricos, con el
objetivo de poner en evidencia el excelente acuerdo que hay entre las mediciones experi-
mentales y los calculos tedricos, no solo en la posiciéon de las bandas prohibidas acusticas
en el caso periddico, sino también en la posicién y espaciamiento de los modos localizados,
correspondientes a los niveles de la EWSA.

Ya que se tiene evidencia experimental de las EWSA, se utilizan los resultados
experimentales T'(f) de la muestra con gradiente en la porosidad en la regién de frecuencias
entre 1.05 GHz y 1.25 GHz para calcular la transmisién resuelta en el tiempo T'(t). Los
resultados se muestran en la Fig. 6.11(a). Pueden verse claramente las oscilaciones en
el espectro de transmision, correspondientes a las OBA esperadas. El periodo de estas
oscilaciones es de ~37 ns, igual que el periodo proveniente de los calculos tedricos. En la
Fig. 6.11(b) se ha calculado T'(t) a partir del espectro tedrico de la transmisién acustica,

para hacer notar el excelente acuerdo entre ambos resultados, el tedérico y el experimental.
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Figura 6.9: Micrografias SEM de la seccién transversal de la muestra con gradiente, cuyo
perfil de porosidad aparece en la parte derecha de la Fig. 6.5. La imagen de la izquierda
corresponde a 1500x y la de la derecha a 5000x.
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Figura 6.10: Espectros de la transmisién actstica medida para la estructura periddica (a
la izquierda) y con gradiente (a la derecha). En lineas punteadas se muestran los espectros
tedricos para fines comparativos.

El caso que se considero en esta seccion representa un analogo mucho més estricto
del efecto que tiene un campo eléctrico externo sobre el potencial peridédico de un cristal, y
que hasta ahora no se habia reportado. La introduccién de este gradiente permitié encontrar
tedricamente y obtener evidencia experimental de las EWSA y las OBA en frecuencias en

el orden de GHz y periodos de oscilacién en el orden de ns. La calidad de los resultados
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Figura 6.11: Transmisién resuelta en el tiempo calculada a partir de las mediciones experi-
mentales de transmision acustica (arriba) y la calculada a partir de los resultados tedricos

(abajo), correspondientes a la muestra con gradiente en la porosidad, las cuales muestran
las OBA con un periodo de ~37 ns.

experimentales que se muestran aqui, es consecuencia del alto nivel de control que se tiene
sobre los pardmetros de fabricacién y la técnica de caracterizacién acustica implementada

en el laboratorio.






Conclusiones

En los capitulos anteriores se presentaron los resultados de las investigaciones que
se han llevado a cabo durante el desarrollo de este trabajo de tesis, sobre el diseno y la
fabricacién de estructuras de multicapas de SP para aplicaciones acusticas en la region ul-
trasénica con frecuencias en el orden de los GHz. Para esto, se fabricaron por anodizacién
electroquimica de obleas de Si p*+, multicapas de SP con capas individuales homogéneas
en espesor y porosidad a través de la introduccién de pausas de corriente durante el ataque.
Se llev6 a cabo un estudio sistematico sobre el efecto de la introduccién de estas pausas de
corriente en monocapas y estructuras periédicas. Se encontraron los pardmetros optimos
para obtener estructuras homogéneas, con respuestas épticas y actsticas de acuerdo con
los resultados tedricos esperados (calculados utilizando el MMT) para ambos casos: el elec-
tromagnético y el acustico. Para esta investigacion fue necesario implementar un nuevo
laboratorio en donde se llevé a cabo la caracterizacion actstica de las muestras de SP fabri-
cadas. En este laboratorio se realizaron las mediciones de transmisién acustica utilizando
un par de transductores piezoeléctricos cuya respuesta esta centrada alrededor de 1 GHz.
Se determiné la dependencia de la velocidad longitudinal del sonido con la porosidad en
monocapas con espesores entre 50 y 100 um, de porosidades entre 42 y 73%, a través de
mediciones de transmision actstica y el andlisis de la respuesta en el dominio temporal,
encontrando valores de 8.44 km/s y 0.56 para la velocidad longitudinal del sonido en el Si
cristalino y para el parametro de ajuste k, respectivamente. Haciendo uso de estos resul-
tados fueron diseniadas y fabricadas diferentes estructuras peridédicas con brechas acisticas

alrededor de 1 GHz.

Observar el fenémeno de las EWSA y las OBA, objetivo principal de esta tesis,
fué demostrado en dos tipos de estructuras. En el primer caso, se consideré un gradiente

lineal en el pardmetro n(z) de una de las capas que forma la estructura. La introduccién
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del gradiente permité encontrar tedricamente las EWSA y observarlas en los espectros de
transmisién experimentales, asi como obtener evidencia tedrica y experimental de las OBA
en el espectro de transmisién resuelto en el tiempo. También fue posible sintonizar el
periodo de las OBA cambiando la pendiente del gradiente introducido, como sucede en los
casos electronico y electromagnético. En el segundo caso, y con el objetivo es observar las
EWSA en un sistema que presenta una analogia mucho més estricta con el caso electrénico,
se disend y fabricé una estructura con un perfil cuyo gradiente es totalmente lineal en el
pardmetro 7(z), en analogia directa a lo que ocurre cuando se aplica un campo eléctrico
al potencial periédico de un cristal y que hasta ahora no se habia considerado. Se observé
tedrica y experimentalmente la formacién de las EWSA, con lo que se obtuvo evidencia de
las OBA en los espectros de transmisién resuelta en el tiempo en frecuencias alrededor de
1 GHz y con periodos de oscilacién de ns.

La calidad de los resultados experimentales y su excelente acuerdo con los calculos
tedricos que se han mostrado en esta tesis, es consecuencia del alto nivel de control que
se tiene sobre los parametros de fabricacién de multicapas de SP con capas individuales
gruesas del orden de micras, asi como de la experiencia que se ha alcanzado en la técnica
de caracterizacién actustica implementada en el laboratorio.

Con este tipo de estructuras es posible tener control en la propagaciéon de ondas
acusticas con frecuencias en el orden de GHz, ya que la variacion en el contraste de porosi-
dades y el espesor de las capas individuales permite modificar la posicién espectral de la
EWSA en cada muestra, mientras que la pendiente en el gradiente introducido, permite sin-
tonizar el periodo de las OBA, por lo que podrian utilizarse en nuevos dispositivos capaces

de modular la propagacion de ondas acisticas en estas frecuencias.



Apéndice A

Elementos de matriz

Para el caso general de incidencia oblicua, la matriz [D] definida en la ecuacién

(1.17) para la j-ésima capa, estd dada por:

donde,

k‘xeiQLz k‘xe_iQLz QTeiQTz _QTe—iQTz
QLeiQLz _QLefiQLz —kxeiQT'z _kxefiQTz
ipCeiQLZ ipCe_mLz —2ipk:xv%QTemTZ 2ipkrv%QTe_iQTz
2ipk$vr_2pQLemLZ —2ip/~czv%QLe_mLz ipC’eiQTz z'pCe_"QTZ
) (A1)

Q= (/o] — k)",
Qp = (w? /v —ki 1/2,

r = (W/vp — k) (A2)
y

C = w? — 202.k2.

Los elementos de la matriz [L], la cual fue definida en la ecuacién (1.20), son:

U%ki Q2 —iQrz c iQrz —iQrz
L11=L44=7(6 L2t e "k )+2TJ2(6 TE 4 e TE)
Lis = Lay = 259;3L (eiQLz B emez) n k’?ﬂ:iQT (_eiQTz +efmTz) ’
L13 — L24 — 2iw2p (eiQLz + 6—iQLz . eiQTz . e—iQTz) ’
L14 kg% (eiQLz _ e—iQLz) + i (eiQTz _ e—iQTz) ’

- 2iw2pQy, 2iw2p
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Qrvzk? . 4 Ck . .
L21 — L43 — & (ezQLz _ eszLz) + T (_ezQTz +e—zQTz)
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Log = L33 = 557 ( Qrz =i Lz) + sz (ez Tz 4 i TZ),
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ZZwZ 2iw2pQp
; 2
L31 = L42 = % (eiQLZ + e*iQLZ _ eiQTZ o e*iQTZ) 7
w
pC* : 2ipvh k20 | ,
Lsy = 22(529[/ (ezﬂLz - eszLz) + % (ezQTz - eszTz)
2ipvrk2Qr , ipC?
Ly = % (ezQLz - 6—zQLz) + 2Z)QQT (ezQTz —e

—iQTZ) )

(A.3)

Para el caso de incidencia normal, las matrices [D] y [L] se reducen a matrices de

2 X 2, y estan dadas por,

QLeiQLzb _QLefiQLz

[D] - i 2 182
ipw2etz  jpule=i iz
%( iQpz +6—zQLz) Q ( iQrz e—zQLz)
[L] = '




Apéndice B
Método de la matriz global

En 1964, Knopoff [19] publicé una formulacién diferente para sistemas de multi-
capas que provee una alternativa al MMT, el cual evita el problema fd. Este método es
robusto y puede utilizarse la misma matriz para todas las categorias de solucion; es decir,
si la componente del vector de onda k. es real o complejo, o si el medio de incidencia y
transmisién es sélido o el vacio. La desventaja de este método es que la matriz puede ser
muy grande, haciendo que el método de solucién sea relativamente lento, comparado con el
tiempo de calculo usando el MMT.

La propuesta del método de la matriz global (MMG), consiste en ensamblar una
sola matriz que representa al sistema completo. La matriz del sistema consta de 4(n + 1)
ecuaciones, donde n es el nimero total de capas. Las ecuaciones (en grupos de cuatro) estén
basadas en las condiciones de frontera en cada interfaz. Por lo tanto, no se hace ninguna
suposicién acerca de la interdependencia entre los grupos de ecuaciones de cada interfaz. La
matriz se soluciona se forma completa, abordando todas las ecuaciones simultdneamente.
Esto no significa que todas las interfaces sean independientes, dado que las ecuaciones en una
interfaz son influenciadas por las ondas provenientes de las interfaces vecinas. Sin embargo,
como el producto frecuencia-espesor aumenta, la influencia de una onda no-homogénea
sobre los desplazamientos y esfuerzos en la siguiente interfaz simplemente se reduce. El
grado de influencia estda determinado por los términos exponenciales en la matriz global.
Estos términos son siempre funciones decrecientes para ondas no homogéneas, por lo que en
el limite cuando fd tiende a infinito desaparecen, de modo que una onda no homogénea que
viaja por una interfaz no tiene influencia sobre las ondas de la siguiente interfaz, es decir,

las capas se comportan como espacios semi-infinitos. Por lo tanto, el método permanece

125
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perfectamente estable para cualquier valor del producto frecuencia-espesor debido a que no
depende del acoplamiento de ondas no-homogéneas de una interfaz a otra.

Los desplazamientos y esfuerzos de la interfaz a la derecha de la j-ésima capa
pueden escribirse como una funcién de las amplitudes de las ondas, al igual que para la

interfaz a la izquierda de la capa j + 1. Utilizando la Ec. (1.17) se tiene:

Ug Az Ug Az
U AL U Ap
: = [Dljt1.1 . y : = [D];p . (B.1)
Css A7 o A7
ez ) i Ar )0 %z ) ip Ar ),

Debido a que deben cumplirse las condiciones de contorno que establecen la con-

tinuidad de los desplazamientos y esfuerzos, las expresiones en la Ec. (B.1) deben ser iguales,

es decir:
Ap Ap
AL Ap
[Dl;.0 ar D411 4 (B.2)
Ar ), Ar ) i
Esto puede expresarse en una sola matriz,
A7
A
Af
D}o [-Dlil{ 7 Lo B3)
AL i
AZ,jH
A%,j-i—l
Az )

Esta ecuacién describe la interaccién de las ondas en la interfaz entre las capas j y j + 1.
Para la matriz [D] definida en la Ec. (1.17), se ha considerado el origen de todas las ondas
a la izquierda de la capa. Aquf se va a considerar que las ondas viajando de izquierda
a derecha tienen su origen a la izquierda de la capa, mientras que las ondas viajando de
derecha a izquierda tienen su origen a la derecha de la capa, por lo que existe una matriz

para el lado izquierdo [Dj ;] y otra para el lado derecho de la capa [D; p]. Una ecuacién
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similar a (B.3) puede escribirse para cada interfaz y simplemente agregarla a la matriz
global, resultando en una matriz de 4(n + 1) ecuaciones y 4(n + 2) incégnitas. La ecuacién

matricial es:

- 1 {Ao}

[D}O [7D]1,I {Al}
[Dli,p  [-Dlas (45}
[Dl2.p :
[=Dlj.r . =0,
[Dlj,p {AJ}
(=D, 1 A'
D)oo [~Dluss )

) ) {An-i-l}
(B.4)

en donde las amplitudes de las cuatro ondas en cada capa han sido abreviadas en un vector
{A}. Cuatro de las amplitudes de onda: A’LLO, A;:()v AL 1 Y Ar o se identifican como

coeficientes conocidos, por lo que se mueven al lado derecho de la ecuacién:

) (

(A7} {AD)
(A1} {0}
{45} {0}
{4;} 1 o

{An} {0}

{A:Jrl \ {A;+1} J
donde:

| D)y [-Dlis '
[Dli,p  [-Dlas
[D]2,p

(G] = [-DJ; s (B.6)
[Dlj,p
[_D]n,f
I Dlnp  [=Dlnt1 |
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[R]

[-Dg] 0
0 0
0 0

D74l

(B.7)

Los superindices + y - denotan las partes de las matrices o vectores que corresponden a las

ondas + y -, respectivamente, y las particiones correspondientes son:

{AT}

[D*] =

_ ) {4}
{A7}

[ Dy Di
D91 Dag
D31 D33
Dy1 Dy

, {47} =

. [D7]

{AL}
{Az7}

[ D1 Dy
| D22 D2
| Dy Dy

| Diz Duy

(B.8)

La matriz del sistema [G] en la Ec. (B.5) y la matriz del lado derecho [R], son

matrices cuadradas de tamano 4(n + 1).

Si las amplitudes de las ondas que entran al

sistema se conocen, entonces el lado derecho de la ecuacién puede evaluarse inmediatamente,

resultando en un vector de coeficientes conocidos:

{4y}
{A1}
{A2}

{4}

{An}
{4

J

{47}
{0}
{0}
{0}
{0}

{An}

(B.9)

Los coeficientes de reflexién y transmisiéon pueden calcularse facilmente de esta

ecuacion de la misma forma que en el método de la Matriz de Transferencia descrito en el

capitulo 1.
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