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Resumen

La fabricacion de estructuras semiconductoras basadas en los compuestos Ill-
V juega un papel cientifico y tecnoldgico fundamental en una gran variedad de
dispositivos optoelectronicos [1], entre los que se encuentran fuentes emisoras
de luz [2], y transistores de alta movilidad [3]. Por otro lado, la demanda en la
calidad de dichas estructuras es cada vez mas estricta, y subsecuentemente se
requiere de una extremada calidad cristalina en dichos sistemas. Esto, a su
vez, implica la necesidad de tener control durante la fabricacion misma a nivel
micro y nanoscopico [4]. Durante la fabricacion de tales estructuras ocurren
procesos superficiales con diferentes grados de complejidad, lo que da origen a

un rompimiento de la simetria cristalina cubica en dichas superficies [5].

Una de la herramientas que permiten el monitoreo y control de una diversidad
de procesos superficiales en semiconductores cubicos, es la espectroscopia de
reflectancia diferencial (ERD), también conocida como espectroscopia de
reflectancia anisotrépica (ERA) [6-15]. La espectroscopia RD mide la diferencia
de reflectividad de una superficie entre dos polarizaciones paralelas a dos ejes
cristalinos mutuamente perpendiculares, en funcion de la energia del foton de
la luz incidente [16-17].

Estudios cientificos hasta la fecha se han concentrado en la medicion de RD de
modo espectroscopico, lo cual requiere de varios minutos para su obtencion en
un rango visible-ultravioleta. Este método es incompatible con los tiempos
asociados (<1 seg.) a los procesos superficiales inherentes al sistema, a
menos que se cuente con un espectrometro multicanal que permita obtener
espectros en un rango de energia apropiado resueltos en el tiempo,

tipicamente menores o iguales a 1 segundo.

El objetivo de este trabajo de tesis es establecer una metodologia instrumental
gue sea adaptable en espectrémetros convencionales de RD existentes, pero
que permita medir ademas espectros de RD con resoluciones temporales

alrededor de hasta 200 ms.



Finalmente, se compara el desempefio del espectrometro rapido descrito en

esta tesis con los ya existentes en la literatura [18-20].
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Capitulo 1

Introduccion y antecedentes de anisotropias

Opticas de semiconductores cubicos

1.1. Generalidades de la Espectroscopia de Reflectancia
Anisotrépica (ERA)

1.1.1. Importancia cientifica y tecnoldgica

Las propiedades fisicas de materiales, tanto semiconductores como metales,
tienen una enorme importancia cientifica y tecnolégica. Desde el punto de vista
cientifico, es sabido que muchas de las propiedades fisicas de materiales con
estructura cristalina estan intimamente ligadas con la simetria del cristal; es por
ello que se pueden estudiar dichas propiedades considerando los grupos de
simetria del cristal [21]. Esto a su vez, describe los niveles electronicos que un

electron pueda poseer en el cristal.

Entre las propiedades fisicas mas importantes se cuentan las propiedades

opticas, las cuales tienen que ver con la reflexion, transmision y absorcion de



ondas electromagnéticas, en particular en el rango que abarca desde el

infrarrojo hasta el ultravioleta.

El trabajo de esta tesis se desarrolla alrededor de una espectroscopia Optica
particular, la Espectroscopia de Reflectancia Anisotropica (ERA) (también
conocida como Espectroscopia de Reflectancia Diferencial) [16], que mide la
anisotropia Optica de superficies de semiconductores cubicos. Conociendo en
detalle los procesos que se llevan a cabo durante el proceso de reflexion
anisotropica por una superficie de un semiconductor, se tendria informacién
valiosa sobre los procesos que se llevan a cabo en la misma. Dicho
conocimiento es fundamental durante el desarrollo de tecnologia basada en
estos materiales, aunado al conocimiento cientifico que se pueda obtener con

esos estudios.

1.1.2. Aplicaciones cientificas e industriales

Entre muchas de las aplicaciones que ha tenido la ERA, sobresalen aquellas
que se llevan a cabo en condiciones de ultra alto vacio [22-23], en particular, en
reactores de crecimiento por epitaxia de haces moleculares. En relacion a esto,
distinguimos entre procesos que ocurren durante la homoepitaxia (formacion
de reconstruccion superficial y sus efectos asociados a deformaciones
elasticas) y procesos llevados a cabo durante la heteroepitaxia (formacion de
interfaces de dos materiales diferentes, formacién de puntos cuanticos,

relajacion anisotropica y subsecuente formacion de dislocaciones, etc.) [24-27].

Uno de los hechos mas notables es la existencia de una componente
electrooptica lineal en el espectro de reflectancia anisotropica (RA), la cual es
producida por el campo eléctrico superficial debido al amarre del nivel de Fermi
en la superficie y que depende fuertemente, tanto del nivel de impurificacion del
semiconductor, como del potencial superficial [28-30]. Este efecto ha sido
utilizado como una manera no destructiva de estimar la densidad de portadores
in-situ y en tiempo real, con un error de +10%, que es comparable con

mediciones de efecto Hall [31].



1.1.3. Rangos de aplicacion

Dado que la ERA es una técnica optica que emplea luz como haz de prueba,
se puede emplear en una gran variedad de aplicaciones, desde procesos en
bajas presiones (<102 Torr), como en reactores de epitaxia por haces
moleculares y fases de vapor, hasta procesos en altas presiones y en liquidos
[16]. Por lo tanto, se puede utilizar en cualquier ambiente siempre y cuando se

tenga acceso a incidencia normal (6=3°).
Ejemplos de estas aplicaciones son:

a) Reconstrucciones superficiales en semiconductores cubicos (Si, Ge,
GaAs, InAs, InP, GaSb, etc.) [32].

b) Dindmica del crecimiento epitaxial en semiconductores organicos e
inorganicos [33-34].

c) Procesos de oxidacion y pasivacion en semiconductores [35].

d) Catalisis heterogénea en metales (Pd, Cu(110), Al(001), Au(110), etc.)
[36].

e) Deformaciones elasticas y plasticas en semiconductores organicos e
inorganicos [16].

f) Estudio de moléculas organicas sobre substratos metalicos [37-39].

g) Durante la fabricacion de algunos dispositivos optoelectrénicos (p. €j.

laseres basados en puntos cuanticos de InAs) [40].

1.1.4. Utilidad especifica de la ERA en semiconductores

La ERA es particularmente importante para el estudio de las regiones de un
semiconductor cubico en donde la simetria se ha alterado (en la vecindad de
una superficie o interfaz) por efecto de un cierto agente fisico, asi como para la
investigacion de diversos procesos fisicos que se llevan a cabo en dichas

regiones [16].

Por otro lado, la base de la tecnologia moderna esta en buena medida centrada
en la sofisticacion de la electronica, que conforma una diversa variedad de

dispositivos semiconductores cuya fabricacion requiere de técnicas sofisticadas



de caracterizacion, incluyendo técnicas que proporcionen informacion en

tiempo real.

La ERA es una técnica no destructiva, operable en diversas condiciones. Esto
la convierte en una herramienta importante para elucidar los aspectos
cientificos y tecnologicos que impone la fabricacion de nuevos dispositivos
basados en semiconductores. En este sentido, es particularmente importante
contar con un espectrometro de RA que tenga tanto resolucién espectral como
temporal. Esto permitiria explotar ampliamente la potencialidad que tiene dicha

espectroscopia [41].

1.2. Esquemas actualmente empleados parala medicién de
espectros de reflectancia anisotropica 'y su comparacion

con los espectrémetros rapidos existentes

En la Fig. 1.1 se muestra el esquema tipico para la medicion de espectros de
anisotropias opticas basado en la técnica de reflectancia diferencial [16 y 44].
En tal esquema se obtiene el espectro de anisotropias como una funcion de la
energia del foton incidente. Esencialmente las anisotropias Opticas se miden
obteniendo la diferencia en reflectividad para dos vectores de luz polarizados
linealmente y mutuamente ortogonales, incidiendo ambos normalmente sobre
la superficie del semiconductor. Usualmente dicha diferencia se divide entre la
reflectividad para normalizar la anisotropia, la cual debe ser independiente de
la intensidad del haz de prueba. Como se muestra en la seccion 3.2, la sefial

de RA a la salida del sistema Optico esta dada por:

(AR) 1
RDS = {1 - 0.606sen (wt) + 52 |-+ 2c0s 2wt)]} . @

En lo que sigue, se describen los espectrometros para la medicion de
espectros de anisotropias en tiempo real;, que han sido reportados en la

literatura.
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Figura 1.1.- Arreglo Optico para la medicion de espectros de anisotropias opticas
basado en la técnica de reflectancia diferencial.

1.2.1. Esquema utilizando un arreglo de fotodiodos

El primer espectrometro multi-canal RD reportado en la literatura basa su
funcionamiento en un modulador fotoelastico operando a 50 Khz. para modular
la polarizacion de la luz incidente [18]. Para la deteccion de la sefial, se emplea
un arreglo de 16 fotodiodos de Si. El analisis armonico de sefial se lleva a cabo
mediante técnicas de transformada rapida de Fourier. Las 16 salidas del
arreglo de fotodiodos se alimentan a la entrada de un analizador de espectros

utilizando un multiplexor.

El espectrometro de la referencia 18 se emple6 para el seguimiento en tiempo
real del crecimiento epitaxial de Cu sobre una superficie (110) de Au (110) [18].
Recientemente, extendié dicho espectrometro a 32 canales y se aplico al
estudio de la absorcion de la molécula P450 sobre Au(110) [41]. EI
espectrometro tiene una resolucién temporal inferior a un segundo y permite
medir anisotropias 6pticas con valores mayores o iguales a 1x102. Esto lo
limita a su uso en tiempo real para semiconductores, en donde las anisotropias

tienen valores menores o iguales a 5x107°.



1.2.2. Esquema de compensador rotante

Hu et al reportan un espectrometro rapido de reflectancia anisotropica
empleando un arreglo de 1024 fotodiodos de Siy un compensador rotante para
modular la polarizacion de la luz a frecuencias alrededor de unas decenas de
Hz, lo que lo hace susceptible a vibraciones mecéanicas [19]. Los autores de
este trabajo reportan su uso durante el monitoreo epitaxial en tiempo real de
deposicion de peliculas organicas sobre Cu(110), con valores de anisotropias
mayores a 2x10%.

1.2.3. Esquema utilizando un amplificador sensible a la fase por canal

Un tercer espectrometro rapido de RA reportado en la literatura, de ocho
canales, emplea un sistema independiente de procesamiento de la sefial por
cada canal de medicion [20]. A diferencia de los dos instrumentos discutidos
anteriormente, el espectrometro de la referencia 20 lleva a cabo el
procesamiento de la sefial RA en modo paralelo, por medio de 8 amplificadores
lock-in, uno para cada canal. A pesar de que ésta es la solucion 6ptima en el
sentido de que se obtiene la mayor razon sefial-ruido, el esquema tiene la
desventaja de que el costo de instrumento se incrementa linealmente con el

namero de canales. Esta desventaja también limita la resolucion espectral.

De los tres espectrometros descritos anteriormente, el anico que fue utilizado
para el monitoreo durante el crecimiento de semiconductores fue el de la
referencia 20 y es por tanto, con el cual se va a establecer la comparacion al

desarrollado en esta tesis.

1.3 Objetivo general de esta tesis

El objetivo central de este trabajo, es el desarrollo de un espectrometro de 32
canales independientes capaz de adquirir espectros Opticos de reflectancia
anisotropica asociados principalmente a procesos superficiales en
semiconductores, en un tiempo menor o igual a 1 segundo. Adicionalmente, se

planted integrar dicho espectrometro a una camara de crecimiento de peliculas

6



semiconductoras por la técnica de epitaxia por haces moleculares (MBE, por
sus siglas en inglés), para el seguimiento in situ y en tiempo real del proceso de

crecimiento epitaxial.

El sistema de crecimiento empleado en esta tesis consta de una camara
principal de deposicion que cuenta con un puerto optico de 2” al cual se integré
el espectrometro rapido motivo de este trabajo. Como fin Ultimo, con esta
integracion se busca controlar en tiempo real el crecimiento epitaxial de
estructuras semiconductoras complejas por una técnica Optica que resulta
complementaria con la técnica de difraccion de electrones de alta energia
(RHEED, por sus siglas en Inglés), la cual se usa de manera rutinaria durante
el crecimiento por MBE [42-43].

1.4 Organizacion de la tesis

El presente trabajo se divide en cuatro capitulos. El primero expone una
panoramica general actual de la espectroscopia de reflectancia anisotropica
(ERA) y su uso en procesos superficiales en materiales cubicos. El segundo
capitulo se refiere a las consideraciones tedricas referidas a las anisotropias
Opticas que aplican en el presente trabajo. El tercer capitulo presenta los
arreglos experimentales que llevaron a cabo la implementacion del
Espectrémetro Rapido de Reflectancia Anisotropica (ERRA), motivo de este
trabajo. En el cuarto capitulo se presentan los resultados experimentales que

permitieron validar el instrumento desarrollado.



Capitulo 2

Consideraciones tedricas de la

espectroscopia de reflectancia diferencial

2.1 Pocesos fisicos que dan origen a las anisotropias opticas

Es sabido que los semiconductores formados por los elementos IlI-V de la
Tabla Periédica poseen simetria cubica (grupo Td) en su estado natural.
Ejemplos de estos semiconductores son: GaAs, InAs, AlAs, InSb y GaSb. Al
poseer una simetria cubica (ver Fig. 2.1), estos semiconductores son
isotropicos en cuanto a propiedades fisicas tales como la conductividad
eléctrica y la propagacion de la luz; es decir, dichas propiedades no dependen
de una direccidén preferencial dentro del cristal. Entre las propiedades mas
importantes de estos materiales se encuentran las propiedades Opticas

lineales, en particular la reflectividad.

Imaginemos ahora que tenemos una superficie cristalina la cual se define como
la frontera entre el vacio y el cristal semi-infinito. En este caso se dice que se
ha perdido la simetria de traslacién. La superficie no es, sin embargo, una

interfaz abrupta e ideal, sino que constituye una interfaz gradual que va desde



una region cubica (interior del cristal) hasta una regién superficial que ya no
preserva la simetria cubica. Es en ésta regidn, cuyo espesor varia entre
algunas pocas monocapas atémicas y cientos de monocapas, en donde se

genera la reflectividad anisotropica.

La region superficial anisotrépica en un semiconductor es originada por
diversos mecanismos fisicos. Uno de estos tiene que ver con la rugosidad
microscoépica si esta es anisotropica. A continuacion, se detallan los procesos
fisicos relevantes que dan origen a las anisotropias Opticas en superficies

semiconductoras IlI-V.

® :As @ :Ga

Figura 2.1.- Estructura cubica del GaAs (001). El espaciamiento entre los planos de

As y Ga, a lo largo de la divisién [001], es de 1.41 Angstroms.



2.1.1 Rugosidad microscopica

Cuando un cristal se somete a tratamientos quimicos o térmicos y pulido
mecanico, se crean canales ondulados con dimensiones que van desde
algunos cientos de nm a decenas de micrometros (um) que engloban regiones
cristalinas de simetria cubica. Desde el punto de vista macroscopico, dichos
canales actian como elementos de depolarizacién que inducen una reduccién
anisotropica de los dos estados de la luz incidente sobre la superficie. De
manera general, se ha reportado que una estructura topografica que describe

una rugosidad microscépica genera una anisotropia optica dada por [46]:

AR —4ikdAe
R Re (\/Z(e—l)) ' @

donde A€ = g1101-€1-10] Y K €l nimero de longitud de onda de la luz de prueba,
€10 Y €p1-101 €S la funcion dieléctrica a lo largo de las direcciones cristalinas

[110] y [1-10] respectivamente, € es la funcidon dieléctrica del semiconductor
dentro del volumen (bulto).

2.1.2 Campos eléctricos superficiales

Cuando un semiconductor es expuesto a condiciones ambientales (aire o
vacio), su superficie es modificada por el ambiente, formandose un conjunto
complejo de estados electronicos localizados, creando una region de carga
espacial responsable de la existencia de un campo eléctrico intrinseco [47,48].
Debido a la presencia de electrones en dichos estados superficiales se genera
una barrera de potencial para estos electrones [49], induciendo que las bandas

de conduccion y de valencia se curven cerca de ésta [50].

Una vez que se ha establecido el equilibrio termodinamico, el campo eléctrico
alcanza un valor maximo en la superficie y decae linealmente hacia el interior
del semiconductor hasta alcanzar un valor nulo. Esto ocurre en la region de
carga espacial, cuyo espesor depende del nivel de impurificacion del
semiconductor. En dicha regién, el campo eléctrico perpendicular a las capas
alternadas de cationes y aniones, induce una deformacién mecanica elastica

que hace que la simetria del semiconductor cambie de cubica (Td) a

10



ortorombica (C,,) [51]. En este caso los ejes cristalograficos [110] y [1-10]
relativos a la superficie (001) ya no son equivalentes y se tiene una anisotropia
Optica. Este fendmeno comunmente se conoce como efecto electrodptico [51].

2.1.3 Deformaciones elasticas y plasticas

Consideremos una superficie (001) y un esfuerzo compresivo aplicado paralelo
a uno de los ejes cristalograficos [110] o [1-10]. Dicho esfuerzo induce una

deformacion elastica descrita por la siguiente ecuacion:

€ij = Yk Cijic Xk

donde e;; es el tensor de deformacion elastica, C;j; son los elementos del

tensor de compliansas elasticas y X, es la tension aplicada [52]. En este caso

la sefal de anisotropia esta dada por [53]:

AR

= 2l2pzp(ijk) Re[(as — if) AP 3)
ijk

donde as y Bs son los coeficientes de Seraphin, p es igual a [ 0 a la

profundidad de penetracion de la luz K, el que sea menor, y A¢™ para la
dislocacion ijk esta dada por:

ALT = 8, .66 8, — 8,560 8, (4)

donde &, y &, son los vectores de polarizacion de la luz a lo largo de [011] y [O-
11], respectivamente y 5¢"¢ es el cambio en la funcién dieléctrica bajo la
presencia del tensor de deformacion.

En relacion a las deformaciones plasticas, se ha reportado que la generacion
anisotropica de dislocaciones producidas por un desacople reticular en la red
durante la deposicion epitaxial de dos semiconductores diferentes, genera una

anisotropia optica en la superficie [54].
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2.1.4 Reconstruccion superficial

Cuando la superficie de un semiconductor se expone a ambientes de ultra alto
vacio, a altas temperaturas y bajo flujos controlados de aniones (p. ej. As en el
caso de GaAs), los atomos de las dUltimas capas se reacomodan
geomeétricamente de manera que la energia superficial sea minima. Esto trae
como consecuencia que se formen dimeros sobre la superficie, induciéndose
una variedad de reconstrucciones que dependen tanto de la temperatura como

de la presion en el ambiente [22].

En lo que respecta a este trabajo de tesis, nos enfocaremos principalmente a la
superficie del GaAs (001), en particular a las diferentes reconstrucciones que
aparecen al cambiar, tanto la temperatura como el flujo de cationes (Ga e In) y
aniones (As), asi como el tipo de atomos en las ultimas capas. La utilidad del
espectrometro propuesto en este trabajo, radica en que se pueden estudiar, in-
situ y en tiempo real, la dinamica asociada entre las diferentes

reconstrucciones que presenta la superficie del GaAs (001).

La gran mayoria de los compuestos semiconductores IlI-V, como el GaAs,
poseen estructura zincblenda. En el bulto de estos semiconductores los dos
tipos de &tomos producen orbitales hibridizados, uno proveniente de cada tipo
de atomo, que se combinan para formar el enlace tetrahédrico. Dicha
hibridizacion no sucede en la superficie. Por lo tanto, en la superficie sin
reconstruir, los enlaces entre atomos no estan saturados y son
energéticamente inestables. La superficie (001) del GaAs puede terminar ya

sea en atomos de Ga o en atomos de As y cada uno tiene dos enlaces libres.

Para que los enlaces sueltos se hibridicen, la superficie debe generar una
reconstruccién, con una simetria que no existe en el bulto. A diferencia de los
semiconductores clasicos como el Siy el Ge, la composicion superficial es muy
importante para los compuestos semiconductores IlI-V, y determina la
periodicidad superficial. Se han reportado una variedad de reconstrucciones
para el GaAs (001) en condiciones de crecimiento por MBE que dependen de
la composicion superficial, desde aquellas ricas en As (c(4x4)), 2x4, 6x6 y
c(8x2) hasta la (4x2) rica en Ga. En particular, las reconstrucciones c(4x4) y

c(2x4) son de extrema importancia tecnoldgica, ya que son las que rigen el
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crecimiento y la fabricacion de materiales optoelectronicos [22]. Es por eso que
es importante estudiar la estructura atébmica y los procesos superficiales que

ocurren en estas dos reconstrucciones.

Reconstruccion 2x4

Esta reconstruccion ha sido la mas reportada en la literatura, debido a que es
muy comunmente empleada durante el crecimiento por MBE [55-57]. La
reconstruccion (2x4) esta estabilizada por una monocapa de As y presenta

ademas tres fases a, By v, las cuales se muestran en la Fig. 2.2.

»  [110]
® L] L J L L J L] L 2 [ L ]
®
L]
° ) ) ) e ° ° ° e
L]
o
® SpEEd R EEOuEn®unn® ® L ] [ ] L ]
o n
. [ ]
® S EOuEnn@nnnd - [ ] [ ® v
[
o
L] L ] ® L J L ] L L ] [ ] L]
a(2x4) o B(2x4) | v(2x4)
» [110]-Direccién
® :As
®:Ga

— , [110]- Direccion

Figura 2.2.- Geometria de la reconstruccion (2x4) de la superficie de GaAs (001).
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Reconstruccion c(4x4)

Esta reconstruccion se obtiene con sobrepresiones de As y es estable a bajas
temperaturas (380 - 500°C) [58-60]. Su geometria se ilustra en la Fig. 2.3. Se
encuentra que la reconstruccion c(4x4) tiene dos fases, una con dimeros As-Ga

y otra con dimeros As-As [61-63].

sqepe :---::::
eqeponasodeponepsde)e
bt 0 BRI O TR
L DL O EL O LT
SORESEO S O LN
PRI TR L

» [-110]- Direccion

Figura 2.3.- Geometria de la reconstruccion (4x4) de la superficie de GaAs (001).
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Las dos fases c(4x4) dependen fuertemente de la intensidad del flujo de As que

incide sobre la superficie y la temperatura del sustrato [62].

En trabajos recientes se ha demostrado que los espectros de anisotropias
Opticas asociados a reconstrucciones (2x4) y c(4x4) tienen su origen fisico en
las deformaciones elasticas que generan dichas reconstrucciones hacia el
interior del semiconductor, siendo unas cuantas monocapas por debajo de la
superficie las que son afectadas [64,65]. Dichas deformaciones son elasticas y
cambian la simetria de cubica a ortorrémbica. En el caso de la reconstruccion
c(4x4) se ha postulado, ademas, la existencia de un dipolo piezoeléctrico
directo que se opone al campo eléctrico interfacial asociado al nivel de

impurificacién residual del semiconductor [64].

Reconstrucciéon (4x2)

Esta superficie es la mas rica en Ga (ver Fig. 2.4) [66-68]. Tiene un
recubrimiento de Ga de 0.65 monocapas y no contiene As en su superficie.
Esta es una de las reconstrucciones menos estudiadas a la fecha; sin embargo,
recientemente ha ganado interés fundamental debido a que puede ser utilizada
para una gran variedad de estructuras con escalas de nanometros [69]. Otra
variante de esta superficie es la conocida como (4x6).

La superficie (4x2) se obtiene usualmente subiendo la temperatura a una
superficie (2x4) previamente estabilizada y con un flujo de As deficiente. El
espectro tipico de RA de esta reconstruccion se distingue con respecto a las
reconstrucciones (2x4) y c(4x4) en que tiene un minimo alrededor de 2.6
electron—volts (eV). Una vez estabilizada esta superficie se debe mantener a
bajas temperaturas debido a que puede evolucionar a una superficie rica en
“clusters” de Ga. Ha habido varios intentos de elucidar el origen fisico del
espectro de RA de esta superficie, invocando tanto dimeros de Ga como
rugosidades microscopicas, asi como deformaciones elasticas. Sin embargo,
hasta el momento no ha habido una idea clara que explique el origen fisico del
espectro de RA de la superficie (4x2). Por otro lado se han reportado procesos
de la dindmica de la migracion de atomos de Ga en esta superficie, los cuales

se difunden de manera anisotropica sobre la misma [70,71].
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Capitulo 3

Arreglos experimentales parala medicion

de las anisotropias Opticas en tiempo real

3.1Elementos para la construccion del Espectrémetro Rapido
de Reflectancia Anisotrépica (ERRA)

En esta Seccion se da primeramente una descripcion de los diferentes
elementos que conforman el espectrometro rapido de reflectancia anisotrépica

y se detallan los aspectos mas importantes para su buen funcionamiento.

3.1.1 Arreglo de fotomultiplicadores

Los fotomultiplicadores son dispositivos de deteccion de luz que convierten la
luz recibida en una sefal eléctrica medible. Su funcionamiento se basa en el
efecto fotoeléctrico [72]. La ventaja del fotomultiplicador sobre otros detectores
luminosos es la multiplicacion de la sefial por emisidn secundaria de
electrones. Se pueden conseguir factores de multiplicacién desde 10° hasta
10°. Ademas, en las configuraciones de fotomultiplicadores mas avanzados y
rapidos, se pueden conseguir respuestas del fotomultiplicador con tiempos de
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subida menores de un nanosegundo [73]. Todo esto lo hace un dispositivo

Optimo para el registro de bajas intensidades de luz.

Un tubo fotomultiplicador consta de un catodo fotoemisivo (fotocatodo),
consistente de metales alcalinos con bajas funciones de trabajo. Ademas del
catodo fotoemisor, el tubo contiene una serie de electrodos llamados dinodos,
cada uno sometido a un potencial (entre 50 y100 volts), que es mas positivo
que el precedente (Fig. 3.1). El catodo esta recubierto con una superficie
fotoemisora. Los dinodos estan recubiertos con compuestos como BeO, CsSb
gue desprenden varios electrones cuando son bombardeados con electrones
de alta energia. Cada dinodo esta configurado para enfocar los electrones
emitidos hacia el dinodo siguiente (ver Fig. 3.1), generando asi un efecto de
fotomultiplicacion de los  foto-electrones  originales, amplificando

significativamente la sefial.

El funcionamiento del fotomultiplicador se basa en dos mecanismos
fundamentales: el efecto fotoeléctrico, que tiene lugar en el fotocatodo y la

emision secundaria que tiene lugar en la cadena de dinodos [72].

Electrodode
enfoque Dinodos

\
p

oton \] \, .,_\__“.-\ --...,___‘._.__‘ VaCIO _lop-d

[ o

Foto-

electrén \%
L L , Electrones
secundarios

/ R R R l R l R
/ o |+ ]+ -l eav s 1
/N3 7 J

/ I — / — )
Fotocatodo -

[]R Sefal eléctrica
i de salida

L O

Divisor de Fuent:de =
voltaje DC estable
-HV

Figura 3.1.- Esquema general de un fotomultiplicador.
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El fotocatodo es el encargado de convertir el flujo luminoso en un flujo de
electrones. Un foton incidente se convierte en el fotocatodo en un electrén
mediante el efecto fotoeléctrico. Los electrones asi producidos se conocen
como fotoelectrones para remarcar su origen fotoeléctrico, en oposicién a los
otros electrones que se originan por emision secundaria en los dinodos. El

fotocétodo acelera los fotoelectrones hasta el primer dinodo.

El sistema de focalizacibn es un sistema de electrodos que realiza el
acoplamiento entre el fotocatodo y la cadena de dinodos. Ademas se encarga

de focalizar y acelerar los fotoelectrones hasta la cadena de amplificacion.

La cadena de amplificacion consta de una serie de electrodos de emision
secundaria que reciben el nombre de dinodos. Al incidir en el primer dinodo,
cada fotoelectrén origina la emision de varios electrones adicionales; éstos a su
vez son acelerados hasta el dinodo siguiente y asi sucesivamente. El anodo,
finalmente recoge el flujo de electrones al final de la etapa de amplificacion y

produce la sefial eléctrica de salida.

El sensor de luz usado en el presente proyecto consiste en un arreglo lineal
multianodo modelo H7260-04 de Hamamatsu que se compone de 32
fotomultiplicadores dispuestos en un solo encapsulado, como se puede
apreciar en la figura 3.2. Cabe mencionar que este tipo de arreglo comercial fue

decisivo para nuestro proposito.

Figura 3.2.- Arreglo lineal multianodo H7260-04 de Hamamatsu.
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El fotomultiplicador Hamamatsu H7260 internamente cuenta con 32
fotomultiplicadores de 10 dinodos cada uno (ver Fig. 3.3) y se alimentan con
una fuente de alto voltaje negativo comun (-HV). Utiliza ademas un circuito
divisor de voltaje implementado internamente y solo requiere la conexion de

una resistencia externa para cada canal a fin de tener las 32 sefales

correspondientes de forma paralela.

Su rango espectral de deteccién de luz es de 185 a 880 nm y su maxima
sensibilidad se encuentra en 420 nm, lo cual se puede apreciar en la grafica
correspondiente al modelo -04 mostrado en la Fig. 3.4. Su diagrama eléctrico
interno se muestra en la Fig. 3.5, indicando el voltaje —HV conectado al
fotocatodo K a través de la resistencia de precision R9 y el divisor de voltaje

implementado con las resistencias R1 a R7 a los dinodos DY1 a DY7 para cada

fotomultiplicador.

Circuito divisor de voltaje

) Ventana
ReJEllla de enfoque Fotocatodo

Ey

*i] —

Dyt =
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__/ 1 L L L L L L LT
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|

Figura 3.3.- Estructura interna del arreglo lineal multiinodo H7260-04 de
Hamamatsu.
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Figura 3.5.- Divisor de voltaje del fotomultiplicador Hamamtsu H7260 [74].
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En lo que respecta a la etapa de deteccion de luz y a fin de capturar las 32
sefales eléctricas de salida en forma de voltaje, se conecté una resistencia
eléctrica de precision entre la terminal de salida de cada canal y la tierra. Se
realizaron pruebas con diferentes valores de resistencias de anodo,
encontrandose que con 1KQ se tiene una respuesta lineal del arreglo de

fotomultiplicadores.

3.1.2 Modulador fotoelastico

El fendbmeno de fotoelasticidad es la base de operacion del modulador foto
elastico (PEM por sus siglas en Inglés). Si una muestra transparente de un
material soélido isotropico es deformado por compresion o estiramiento, el
material se vuelve birrefringente; esto es, diferentes polarizaciones lineales de
la luz tienen velocidades ligeramente diferentes cuando ésta pasa a traves del
material [75,76].

El modulador PEM-90 (Hinds Instruments), que es el que se utiliza en este
trabajo de tesis, usa un elemento modulador éptico con forma rectangular. En
la cabeza Optica, la barra de silicio fundido se hace vibrar con su frecuencia de
resonancia natural de 50 kHz. Esta vibracion es generada por un transductor
piezoeléctrico de cuarzo sujeto al final de de la barra de silicio [77].

En el centro del elemento Optico ocurre una oscilacion birrefringente a la
frecuencia aproximada de 50 kHz. La magnitud de la birrefringencia se regula

electronicamente con el controlador electrénico del PEM-90-D [77].

Efectos de retardo por compresion y estiramiento

Los efectos del modulador sobre luz monocromética con polarizacion lineal se
muestran en la figura 3.6. La direccion de polarizacién es de 45° con respecto
al eje del modulador antes de pasar a través de éste. Si el elemento optico esta

sin esfuerzo aplicado la luz pasa a través de él sin cambio en la polarizacién.

Por otro lado, si el elemento Optico es comprimido, la componente de
polarizacion paralela al eje del modulador viaja ligeramente mas rapido que la
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componente vertical. Se dice entonces que la componente horizontal adelanta
a la componente vertical después de que la luz pasa a través del modulador. Si
el elemento Optico es estirado, la componente horizontal se retrasa respecto a

la componente vertical.

El retardo (en unidades de longitud de onda) esta dado por:

At)=z[nx(t) — ny(V)] : (5)
donde z es el espesor del elemento 6ptico y ny(t) y ny(t) son los valores

instantaneos del indice de refraccion a lo largo de las direcciones x e v,

respectivamente [45].

Retardo de media onda (A/2)

Una condicion importante ocurre cuando el pico del retardo alcanza la mitad de
la longitud de la onda de la luz. Cuando esto sucede, el PEM se comporta
como una placa retardadora de media onda y rota el plano de polarizacion 90°
[45,77].

En el retardo maximo, los estados de polarizacion extremos son entonces
lineales y perpendiculares entre si (ver Fig. 3.7). La condicion de retardo de
media onda es particularmente importante para la calibracion del PEM y su uso
en la técnica de reflectancia diferencial descrito en este trabajo de tesis.

oft)

Figura 3.6.- Efecto en las componentes de la polarizacién lineal que atraviesan el
modulador fotoel4stico sujeto a una deformacion periddica. ¢(t) es el retraso en fase
correspondiente.
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Figura 3.7.- Estados de polarizacién en funcién del tiempo a la salida del modulador

fotoelastico.

3.1.3 Espectrémetro multicanal MHR.

El espectrometro empleado en el sistema oOptico es el Micro HR de la marca

HORIBA Jobin Yvon. Su esquema Optico se presenta en la Fig. 3.8 [79] y sus
especificaciones en la Tabla 3.1.

Més adelante en la seccién 3.2.4 se describe la calibracién en longitud de onda

del espectrémetro una vez integrado el arreglo de fotomultiplicadores.

Espejo —

— Pestana del
Sensor de luz

Ranura de entrada ﬁ /- Rejilla de difraccion
ny .
| 2 »

— Plano focal

Espejo colimador -

Espejo de enfoque

— Arreglo de 32
fotomultiplicadores

Figura 3.8.- Esquema optico del espectrometro multicanal MHR.
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Tabla 3.1.- Especificaciones del espectrémetro multicanal MHR

Especificaciones [ver Ref. 79]

Distancia focal 140 mm

Numero f f/3.88

Tamaiio de la rejilla 32 mm x 32 mm

Magnificacién de la imagen en la 1.16 en la direccién horizontal

ranura de salida. 1.13 en la direccion vertical

Rango espectral 0 - 1000 nm

Cobertura multi-canal 230 nm con rejilla 510 91 (900 I/mm)
Plano focal 27 mm de ancho x 10 mm de alto
Dispersion espectral 7 nm/mm

Resolucion espectral con un arreglo de | 0.3 nm
26 um por pixel

Ranuras Controladas con micrometro
Longitud 7in (178 mm)
Dimensiones Ancho 6.in (152 mm)
Alto 5.5in (89 mm)
Altura del eje 3.5in (89 mm)
optico

3.2 Espectrometro Rapido de Reflectancia Anisotrépica

El primer paso que se ha dado en el desarrollo de este trabajo, es la
implementacion de una sonda O6ptica para medir en tiempo real y de manera
precisa el crecimiento que se lleva a cabo en ese momento, para lo cual se
implemento el “espectrémetro rapido de reflectancia anisotropica“. Esta técnica,
como ya se mencioné en la seccion 1.1.4 es no destructiva ya que se usa luz

como elemento de medicién a través de la interaccion radiacion-materia.

Esguema general del espectrémetro

La funcion del espectrometro rapido de reflectancia anisotropica (ERRA) es
proporcionar informacion en tiempo real al sistema de control sobre el

crecimiento epitaxial.
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El ERRA se implementé con la ayuda del espectrémetro comercial detallado
lineas arriba al cual se le acoplé el arreglo de fotomultiplicadores Hamamatsu
H7260 de 32 canales, también descrito anteriormente. Los 32 canales de salida
del espectrometro se procesan por medio de un amplificador lock-in marca
Stanford Research, modelo SR530 y una tarjeta de adquisicion marca National
Instruments, modelo NI PCI-6221, de 16 bits de resolucion. La Fig. 3.9 muestra
el diagrama a bloques del ERRA.

El esquema 6ptico del espectrometro se muestra en la Fig. 3.10. La luz de
prueba es generada por una lampara de descarga de xenon. Dicha luz se hace
pasar primeramente a través de un prisma polarizador y posteriormente es
enfocado sobre la muestra en el interior de la cadmara de crecimiento. El haz
reflejado se hace pasar por el modulador foto-elastico y por un prisma
polarizador alineados en serie, y finalmente es enfocado en la rendija de

entrada del espectrémetro.

Los voltajes de sefial que entregan los fotomultiplicadores son pequefios (del
orden de unos cuantos micro-volts), ademas de que se encuentra mezclados
con ruido que proviene de diferentes fuentes involucradas en el proceso de
medicién. Por lo anterior es necesario procesar cada una de las 32 sefales

para eliminar dicho ruido y obtener la sefial de reflectancia anisotropica.

Dado que el seguimiento del crecimiento epitaxial debe hacerse en tiempo real,
el procesamiento de la informacion debe realizarse en un periodo no mayor a 1
segundo para los 32 canales, lo cual ha sido un reto en el desarrollo del
presente trabajo.
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Figura 3.9.- Diagrama a bloques del espectrometro rapido de reflectancia

anisotrépica.
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Analisis tedrico del espectrometro de reflectancia anisotropica

Haciendo referencia a la Fig. 3.10, el vector Jones de la luz incidente en la

muestra, después de viajar a través del polarizador, esta dado por:

|E|(‘1)) , (6)

donde E es el campo eléctrico del haz de prueba.

Asumiendo incidencia normal sobre la muestra, la respuesta optica de su

superficie esta caracterizada por la matriz de Jones dada por:

M = (7)

( 1,050 + r,5en?6 Ar sen6 cosf )
Ar senf cosf r,05%0 + r;sen?@ )’

en donde r; y r, son las reflectividades complejas a lo largo de los dos ejes

opticos, 6 es la orientacion del eje Optico de la muestray Ar =r, — ;.

Para un angulo 6=45° la matriz anterior se describe como:

T1+72 Ar
2 2
Ar ri+13 ' (8)
2 2

El modulador fotoelastico (PEM) provee un retardo 6 y su matriz de Jones esta
dada por [45]:

( (1) 69"5)’ ©)

en donde 6 = tsen(wt) y o = 2xf. Para el PEM usado en este arreglo f = 50 kHz.

Finalmente, la funcion del analizador esta dada por:

20
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Empleando las ecuaciones (6) — (10), la sefial a la salida del arreglo Optico esta

dada por:
T1+72 Ar
_ 1 1 0 2 ? - 0
s=50 D(, )| + e JWET(3) - (11)
2 2
De la ecuacién (11) obtenemos:
|E| _i
S = ﬁ[Ar+ (r, +1y) e ®] . (12)

De este modo, la intensidad de luz que llega al fotomultiplicador esta dada por:

E12 . .
[ =SS = %(Ar + (n+ 1) e ®)(Ar 4+ (rr +717,) e”). (13)

Considerando que Ar = r,—r; y teniendo en cuenta que (e®® —e™®) =
2isen(8) y (e® + e~®) = 2co0s(8), obtenemos:

__IEI?
4

I {Iry 12+ 1y 12+ isen() [y, — i1y ] + cos(®)[r,ry — 1} . (14)

Escribiendo las reflectancias complejas como:

r; =|r | et (15a)
r, =l 1, | e (15b)

se obtiene:
i, =11y =2 |1 |l ry | isen(Af) , (16)

en donde A8 = (6, —6,) .

Definiendo:

Rl =IT1 |25
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R, =1, I?

AR =| 1, =1y |2,
= %(R1 +R;) = %U r; 12— | n 12),

obtenemos:

IEI

{ZR + isen(8)2 | ry Il r, | isen(AB) + (AR) cos(d)} . (17)
SiAf — 0, sen(AB) ~ A8, la Ec. 17 se puede escribir como:
I = |EZ| { —|r Il , | ABsen(d) + ﬂ cos(S)} (18)

Considerando que | r; |=| 1, |~ VR, la ecuacion (18) se puede escribir

como:

[ = E {R RAt9sen(8)+ﬂ cos(S)} (19)

La sefal de reflectancia diferencial se obtiene normalizando la intensidad |

dada por la ec. (19) a la reflectividad R. De este modo se obtiene finalmente:

RDS =+ = {1 — Afsen(s) + 2 cos(8)} . (20)

-2
donde 6 = nsen(wt)) e I, = %.

En la ec. (20) se pueden hacer las siguientes expansiones:

cos(nsen(wt)) = Jo(n) + 2 Y01 /o () cos (2n wt)
sen(nsen(wt)) = 2X_; Jon_1(m)sen [(2n — Dwt] , (22)

en donde J,, denotan las funciones Bessel de orden m.

Si hacemos n=1 en la ec. (21), la ecuacion (20) se escribe como:
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(AR)

RDS = {1 — 206 J;(m)sen (wt) + 2

[Jo() + 2J5(m)cos 2wt)]} (22)

Se tiene J () = — 1/3, Ji(m) = 0.3y J,(m) =~ 1, de modo que la ecuacion

(22) se escribe finalmente como:
_ OR) [ 1
RDS = {1 - 0.606sen (wt) + 52 |-+ 2c0s 2wt)|} . (23)

La Ec. (23) muestra que la sefial de anisotropia éptica, la cual es proporcional a
AR . . . .
- Se obtendria con un amplificador lock-in entonado al doble de la frecuencia

a la que opera el modulador fotoelastico; en nuestro caso 2f = 100 kHz.

3.2.1 Procesado de la sefal de Reflectancia Diferencial

Lla informacion proporcionada por los 32 canales del arreglo de
fotomultiplicadores debe procesarse de manera secuencial, seleccionando un
canal a la vez, el cual es alimentado a la entrada del amplificador lock-in.
Después habra de seleccionarse el siguiente canal y hacer el mismo
procesamiento, y asi sucesivamente hasta obtener la informacion proveniente
de los 32 canales para conformar el espectro de RA. Como se menciond
anteriormente, el procesado de la informacion de los 32 canales debe hacerse
en un tiempo no mayor a 1 segundo, lo cual implica que la sefal
correspondiente a cada canal debe ser procesada en un tiempo menor o igual
a 31.25 ms.

La seleccion de los 32 canales se realiza por medio de dos multiplexores
analdgicos de 16 bits (MAXIM MAX306CPI) como se muestra en la Fig. 3.11 b)
[81]. La fig. 3.11 a) muestra el circuito de entrada y acondicionamiento de las

sefiales que entrega el fotomultiplicador.

Las terminales A0 — A3 de los multiplexores analdgicos seleccionan el canal de
la sefial de entrada que habra de conectarse a la salida COM y, dado que se
trata de multiplexar 32 canales y cada circuito es para 16 canales, se usa un
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arreglo paralelo de los dos multiplexores, en donde las sefiales ADDO a ADD3
gue llegan a las terminales AO — A3 seleccionan el canal y las sefiales ENO y
EN1 habilitan un multiplexor a la vez.
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Figura 3.11.- a) Circuito de entrada del arreglo de fotomultiplicadores, b) Circuito

b)

multiplexor y acoplamiento de impedancia.

32



El Amplificador Operacional CI3A acopla la impedancia de salida de los
multiplexores a la impedancia de entrada del canal analdgico de la tarjeta de
adquisicion, a traveés del cual se obtiene la lectura de la reflectancia R del

espectro. La impedancia de salida del circuito amplificador es de 1 MQ. La

lectura de AR se obtiene directamente de las salidas de los multiplexores.

Las seflales ADDO — ADD3, ENO y EN1 son controladas desde el programa
que corre en la computadora personal, y son enviadas a la tarjeta multiplexora
a través del canal digital con el que cuenta la tarjeta de adquisicién NI PCI-
6221.

El circuito mostrado en la Figura 3.11 se encuentra implementado en la tarjeta
de circuito impreso de la Fig. 3.12. El conector SV1 y 2 se localiza en medio de
los dos CI multiplexores y es el que se conecta a las terminales del

fotomultiplicador.

Figura 3.12.- Tarjeta multiplexora del fotomultiplicador.
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3.2.2 Sincronizacion del Modulador Fotoelastico con la tarjeta de

adquisicion

A fin de mejorar la calidad del instrumento y reducir de manera substancial el
ruido del espectro de RA, se optd por sincronizar la frecuencia del modulador
fotoelastico (PEM) con el inicio del muestreo realizado con la tarjeta NI PCI-
6221 de manera que dicho inicio del muestreo ocurriera siempre en un angulo
determinado de la sefial de referencia del PEM. Lo anterior se implementd con
ayuda de la tarjeta que se muestra en la Fig. 3.13 a), que se disefid en base al
microcontrolador PIC16F84A-20 y usa como entrada la sefal de referencia del

PEM (50 kHz) [80]. Su diagrama esquematico se muestra en la Fig. 3.13 b).

Sincronizar la sefal de referencia del PEM con el inicio de lecturas en la tarjeta
de adquisicion, no obstante, trajo solamente una mejoria marginal, pues se
encontré que el ruido de la sefal se produce fundamentalmente porque al
cambiar el canal se genera un transiente de voltaje en la entrada del
amplificador lock-in con una duracion aproximada de 5 ms. Este transiente se

muestra en la Fig. 3.14.

Dado lo anterior, se buscoé la manera de reducir los efectos de los transientes al
hacer la lectura de un canal. Para tal fin, se introdujo un tiempo de espera para
permitir que dicha sefal se disipara y una vez que esto sucede, se lleve a cabo

la lectura del canal.

Un canal se mide haciendo una serie de N lecturas que posteriormente se
promedian. Esto se hace con la finalidad de reducir los efectos del ruido

presente en las 32 sefiales que entrega el arreglo de fotomultiplicadores.

Cabe hacer notar que una vez que el algoritmo anteriormente descrito se
implement6 con ayuda del microcontrolador trabajando de manera coordinada
con la tarjeta de adquisicion, se logréo una mejoria substancial en la relacion
sefial — ruido del instrumento, al grado que fue posible hacer el barrido de los
32 canales en tiempos hasta de 200 ms.
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Figura 3.13.- a) Tarjeta de sincronia integrada al modulo de conexiones y b) su
diagrama esquematico.
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Figura 3.14.- Transiente producido al hacer el cambio de canal con el multiplexor

analdgico. Cada division en la escala horizontal corresponde a 2 ms.

La tarjeta de sincronia establece el tiempo de adquisicion T para cada canal y
de esta manera determina la velocidad de barrido. Dentro del proceso de
lectura de cada canal del arreglo de fotomultiplicadores, se provee también una
seflal de sincronia generada por el microcontrolador para asi dar inicio al

proceso de lectura.

Como se muestra en la Fig. 3.15, antes de llevar a cabo la lectura de un canal,
se introduce un retardo de tiempo t4. Este tiempo es el que permite minimizar
los efectos del pico generado al realizar el cambio de canal. La duracion de tg
dentro del tiempo total T depende de la velocidad de barrido seleccionada y
debera ser lo mas pequefio posible a fin de maximizar la velocidad de barrido,
pero nunca debe ser menor al tiempo que tarda en desaparecer el

correspondiente transiente producido por el cambio de canal.
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Figura 3.15.- Diagrama de tiempos en la adquisicion de un punto del espectro.

El ndmero de lecturas N en cada punto espectral también es funciéon de la
velocidad de barrido y se establece desde el programa de control por medio del
selector “No. de muestras/canal’. Una vez que finalizan las N lecturas del
canal, el programa de control realiza el cambio al siguiente canal. Lo anterior se
lleva a cabo antes de que inicie el siguiente ciclo de lectura. Esto ayuda a que
el transiente producido inicie desde ese momento, ganando asi un tiempo que
permita mejorar la velocidad de barrido. Por otro lado, un tiempo buffer ot
también se introduce entre el final de las N lecturas y el inicio del siguiente ciclo
dado que el tiempo de lectura suele variar un cierto margen, el cual queda

comprendido dentro de dicho periodo de tiempo.

El ciclo de lectura inicia cuando la tarjeta de adquisicion NI PCI-6221 detecta
en su entrada “PFIO/Al START TRIG” el momento en el que ocurre el cambio
de “cero” a “uno” logico en la sefal de sincronia generada por el

microcontrolador. A partir de este momento como parte del programa que
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ejecuta el microcontrolador, se cuenta un determinado niamero de pulsos de la

sefal de referencia del PEM con la finalidad de generar el retardo de tiempo tq.

El retardo ty dara el tiempo necesario para que el amplificador lock-in responda
y entregue un dato en su salida analogica (Rcos¢) a la vez que permite que

finalice el transiente producido por el cambio de canal.

Una vez que termina el tiempo tg, el microcontrolador cambia a “cero” logico la
sefial de referencia, evento que vuelve a ser detectado por la tarjeta de
adquisicion mediante su entrada “PFIO/Al START TRIG”, dando asi inicio a la

adquisicion de los N datos del canal seleccionado.

Las mediciones de las N lecturas se guardan en un arreglo en el programa de
control y posteriormente se promedian para determinar el valor de la lectura

correspondiente al canal.

3.2.3 Calibracién del monocromador

Las primeras pruebas fueron encaminadas a obtener una calibracion del
monocromador en longitud de onda, con la finalidad de poder asegurar que las
mediciones que se realicen correspondan a los valores reales de la energia del
fotdn. Para esto, se busco una estrategia para encontrar la longitud de onda a

la que responde cada uno de los sensores del fotomultiplicador.

Para realizar esta calibracion se us6 una lampara de mercurio. El espectro de
esta lampara esta bien determinado y presenta una serie de lineas de emisién
a longitudes de onda conocidas [82]. El espectro caracteristico de la lampara

de mercurio se muestra en la Fig. 3.16.
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Figura 3.16.- Espectro caracteristico de una lampara de mercurio.

En la Fig. 3.16 se observa que el rango de interés se encuentra entre los 300 y
los 525 nm. Se puede también notar que dentro de este rango hay cuatro picos
del espectro de la lampara de Hg y, dado que sus longitudes de onda son
conocidas, se tomaron como base para realizar la calibracibn, como se

describe a continuacion.

El primer paso consistié en medir un espectro enfocando la luz de la lampara
de Hg a la entrada del espectrometro. Enseguida, se posicion6 el indicador
mecanico de manera que coincidieran algunos picos del espectro con la
posicion de los canales. La Fig. 3.17 muestra el espectro que se obtuvo en
donde se puede apreciar que los picos correspondientes a las longitudes de
onda 312.5 nm y 365 nm coinciden con los canales 3 y 10. Los otros dos picos,
(404.7 y 435.8 nm) no coinciden con exactitud debido a que el maximo queda
posicionado entre dos canales, por lo cual se marcé con linea azul la posicién

en donde estaria el méximo a fin de estimar su posicion.
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Figura 3.17- Espectro de la lampara de mercurio obtenido con el arreglo de

fotomultiplicadores en combinacion con el espectrometro.

Cabe mencionar que en la gréafica de la Fig. 3.17 se observa un pico en la
longitud de onda 507.4 nm. Este pico no existe en el espectro de la lampara de
Hg, y corresponde al primer arménico del pico asociado a la longitud de onda
253.7 nm. Sin embargo, dado que se conoce su valor, también se usa para

realizar la calibracion.

Los picos de la lampara de mercurio tienen las longitudes de onda que se
indican en la gréfica de la Fig. 3.17 y en base a su posicion por niamero de
canal del fotomultiplicador se obtuvo la Tabla 3.2 que muestra el nimero de
canal contra la longitud de onda del pico observado.

En base a los valores de la Tabla 3.2 y usando el método de regresion por

minimos cuadrados, se obtuvo la ecuacion:

A=A, tax*n (24)
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en donde: a=7.36, Ag-=291y n es el nimero de canal. El error estandar para

Aoy a es 0.86 y 0.048 de manera respectiva.

La Fig. 3.18 muestra la gréfica de calibracion, en donde los simbolos negros
corresponden a los valores de la tabla 3.2 y en color rojo la linea obtenida con

el método matematico utilizado.

La posicion del indicador mecanico del espectrometro respecto a la longitud de
onda en la parte central del espectro, se encuentra relacionada por el factor de
conversion que provee el fabricante del espectrometro. El factor de conversién
para la rejilla 510 91 (900 I/mm) es 4/3 y en este caso se esta cubriendo un

rango espectral de 230 nm.

Tabla 3.2
No. de canal Longitud de onda (nm)
3 312.5
10 365
155 404.7
195 435.8
29.5 507.4
480
< 400 |
320
L 1 1 1 " 1
0 10 20 30

No. canal (71)

Figura 3.18- Respuesta de la rejilla 510 91.
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3.3 Programa de adquisicion y control

El programa de adquisicion y control se ejecuta en una computadora personal y
es el que se encarga de realizar todas las funciones de control, sincronia y
adquisicion de datos a través de la tarjeta NI- PCl 6221. Este programa fue
desarrollado en el lenguaje grafico de programacion LabView (version 2011)
[83], de National Instruments. Se eligié LabView en funcion de las ventajas que
presenta para la implementacion de programas de instrumentacién y control,

asi como el procesamiento de sefiales.

3.3.1 El panel frontal

Despliegue de espectros

La Fig. 3.19 muestra el panel frontal desarrollado para el espectrometro. Dicho
panel despliega tres espectros localizados en la parte superior izquierda, parte
superior derecha y parte inferior, que corresponden a AR, R y AR/R, en forma
respectiva. Los espectros pueden desplegarse en funcion de la energia (eV),
la longitud de onda (nm) o el nimero de canal (0 a 31) segun sea seleccionado
mediante el control de anillo “Unidades en X” que se encuentra en la parte

inferior central.

Ejecucion de un experimento

Generalmente, antes de realizar la adquisicion de espectros se debe medir la
sefal de offset y el espectro R. Los controles que permiten llevar a cabo estas
acciones son los que se encuentran abajo a la izquierda de la grafica AR/R, se

identifican con los nombres: “Offset”, “Obtener R” e “Iniciar prueba”, el botén
“STOP” finaliza la ejecucion del programa después de terminar la ejecucion de

un experimento.
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Figura 3.19.- Panel frontal del software de adquisicion.

El botén “Offset” lleva a cabo la ejecucion de la rutina que compensa el offset
gue se tenga, tanto en la lectura de la sefial AR, como en la sefial R. Estas dos
sefales son digitalizadas a través de los canales analogicos ACHO y ACHL1 de
la tarjeta NI PCI-6221 que se encuentran configurados como Single Ended
Ground (RSE), dado que es la configuracion con la cual se obtuvo una mejor
inmunidad al ruido. La compensacion del offset, tanto para AR como para R, se

lleva a cabo promediando el valor de 100 lecturas continuas para cada canal;
de esta manera se minimizan los efectos del ruido.

El boton “Obtener R” permite adquirir un espectro de reflectancia R con un
tiempo de barrido de 32 segundos con la finalidad de que se tenga la menor
cantidad de ruido posible. Al final de la adquisicion se despliega dicho espectro
en la gréfica superior derecha y se almacenan las 32 lecturas en un arreglo con
la finalidad de usar estos valores en el calculo del espectro AR/R, cada vez que
se adquiera un espectro AR. Lo anterior es debido a que generalmente el

espectro de R se mantiene constante a lo largo de una prueba y de esta
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manera, se destinan los recursos del programa solamente a la adquisicion de
espectros AR y con lo cual se logra mayor velocidad en el barrido. Durante la
adquisicién del espectro de R en el area “LECTURA DE R”, el indicador
“Canal” despliega el numero del elemento del arreglo de fotomultiplicadores
que se esta procesando y el indicador luminoso, en color verde se enciende,
permitiendo asi visualizar que se esta llevando a cabo este proceso. Al finalizar

la adquisicion dicho indicador se apaga.

El boton “Iniciar prueba”, dispara la adquisicion de uno o varios espectros de
RA. Cuando se inicia una prueba con el botén “TERMINAR PRUEBA” activado,
se tomara solo un espectro compuesto por las lecturas de los 32 canales del
fotomultiplicador. Cuando ese boton se desactiva, se mediran espectros
continuos hasta que se accione dicho botén o se complete la adquisicion del
namero de espectros seleccionado por medio del control “# Espectros” en el
area “PRUEBA”".

Mensajes v tabla de ayuda para el usuario

Con la finalidad de asistir al usuario se implementé una serie de directivas que
se despliegan en el indicador llamado “Mensajes”, ubicado en la parte superior
izquierda del panel de control. Estas directivas indican lo que se debe de hacer
en el sistema MBE antes de ejecutar una accion determinada. La lectura de los
valores offset se lleva a cabo inhibiendo la entrada de luz procedente del
sistema Optico al espectrémetro; por lo tanto, antes de la obtencion de los
valores offset se despliega la directiva “Cierre ventana y presione Offset”. La
ventana a la que hace referencia es la ventana de cuarzo del sistema MBE (ver
Fig. 3.10), a través de la cual entra y sale la luz que incide y refleja en la
muestra. Al cerrar dicha ventana se inhibe la entrada al espectrometro de luz

procedente del sistema 6ptico.

Una vez que se presiona el boton “Offset”, se despliega el mensaje
“Compensando Offset” y al finalizar dicho proceso el programa queda en

espera de iniciar el siguiente paso, que sera la obtencion del espectro R y por
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lo tanto se desplegara el mensaje “Abra ventana, seleccione Posicién de

barrido 1y presione botén Obtener R”.

La adquisicién del espectro R se hace con luz proveniente del sistema 6ptico y
a una velocidad de barrido de 32 segundos, por lo cual el mensaje anterior pide
abrir la ventana del MBE y seleccionar asi la posicion de barrido 1 (barrido de

32 segundos) para posteriormente presionar el boton “Obtener R”.

Al presionar el botén “Obtener R”, aparecera el mensaje “Obteniendo R” y
cuando finaliza dicha operacion, podra iniciarse la prueba desplegandose
“Seleccione velocidad de barrido deseada e inicie prueba”. Cuando se inicia
una prueba se despliega el mensaje “Adquiriendo espectro(s)” y al finalizar,

este cambiara a: “Adquisicion finalizada”.

Otra ayuda que se ha incluido para el usuario es la tabla que se encuentra en
la parte inferior derecha, con la cual se indica el valor que se debera proveer en
el control “# Muestras”, dependiendo de la posicion seleccionada en la tarjeta
de sincronia, el tiempo de barrido seleccionado con esta posicién; asi como el

tiempo que toma la lectura de cada canal.

Compensacion del offset

Los indicadores “Lectura Canal, Lectura AR y Lectura R”, que se encuentran en
el area “COMPENSACION OFFSET”, despliegan el niumero del canal que se
esta leyendo en ese momento y el promedio de las 100 lecturas AR y R, para el
canal que ya se ha compensado. La compensacion del offset, tanto para AR
como para R, se lleva a cabo inhibiendo la entrada de luz al espectrémetro
procedente del sistema Optico, aunque se deja abierta la ranura de entrada
para permitir la entrada de luz ambiental. Con el fin de llevar a cabo la
adquisicion de los valores offset se leen los 32 canales de igual forma que
cuando se adquieren los espectros de AR y R; solo que, debido a que no hay
luz procedente del sistema Optico, lo que se adquiere son lecturas de offset.

Las 32 lecturas de AR se guardan en un arreglo para restar el valor offset
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correspondiente a cada canal cuando se hace la adquisicion de un espectro de

AR al realizar un experimento.

Las 32 lecturas offset de R se promedian y éste valor se resta de las lecturas al

momento de adquirir el espectro de R.

Parametros de la prueba

En la parte inferior derecha se encuentran tres controles numeéricos con los

nombres “Sensibilidad”, “Sel. mecanico” y “# muestras/canal”.

Con el control “Sensibilidad” se introduce al programa el valor de sensibilidad
seleccionado en el amplificador lock-in y con él se calculan los valores

correspondientes a la magnitud de AR.

Con el control “Sel. mecanico” se introduce el valor seleccionado en el selector
mecanico (dial) del espectrémetro MHR, dicho valor multiplicado por el factor
de conversién para la rejilla utilizada (4/3) determina la longitud de onda en el
centro del espectro. Con ese parametro se calculan los valores de longitud de

onda en el eje X para las graficas de los espectros.

Con “# muestras/canal” se selecciona el nimero de lecturas que se habran de
promediar para obtener la lectura de cada canal. El promedio se obtiene para

aminorar en cierta medida los efectos del ruido.

Indicadores vy selectores de la prueba

En el area “PRUEBA”, a la derecha de la grafica AR/R, se encuentran 7
elementos que son: “Fecha”, “Hora de inicio”, “# Espectros”, “No. Espectro”, “#
Canales”, “Canal’ y “Offset R”. Los dos primeros indican la fecha y la hora de
inicio de la prueba. Esta informacién se incluye al inicio del archivo donde se
almacenan las lecturas de la prueba y usa los formatos DD/MM/AAAA para la

fechay HH:MM:SS a.m. 6 p.m. para la hora (ver Anexo B).
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El selector “# Espectros” permite determinar el nimero de espectros que se
mediran durante el experimento. El indicador “No. Espectro” despliega el
namero de espectros que se han tomado y se incrementa cada vez que se
completa la adquisicion de un nuevo espectro. Cuando se completa la
adquisicién del numero de espectros seleccionado con el control “# Espectros”,

la prueba finaliza de manera automatica.

“# Canales” es un selector de anillo que permite escoger el numero de canales
que van a ser leidos durante el experimento. Las opciones posibles son: 32, 16,
8, 4y 2 canales. Cuales canales y el orden de lectura se especifica mediante el
arreglo que se encuentra a la derecha de la gréfica R llamado “Lectura de
canales”. Esta caracteristica fue implementada con la finalidad de poder leer
menos de 32 canales y elegir un orden determinado por el usuario, de manera
que se puede adquirir solo una parte del espectro o solo algunos canales que
pueden ser de mayor interés. Otra caracteristica de este modo de
funcionamiento es que, leyendo menor nimero de canales, se incrementa la

velocidad de barrido en 2, 4, 8 0 16 veces.

El indicador “Canal” muestra el numero del canal del arreglo de

fotomultiplicadores que en ese momento se esta leyendo.

El indicador “Offset R” muestra el valor promedio del offset del espectro R
obtenido en la rutina de compensacion correspondiente. Este valor se resta de

cada una de las 32 lecturas que componen al espectro final de R.

Indicadores de proteccion del arreglo de fotomultiplicadores

En la parte superior de la grafica correspondiente al espectro de R se
encuentran tres indicadores: “Canal V max” que muestra el nimero del canal
gue contiene el voltaje de mayor magnitud en el espectro de R. Dicho valor de
voltaje se despliega en el indicador “V max” y este mismo valor dividido entre el
valor de las resistencias de anodo conectadas a las salidas del arreglo de
fotomultiplicadores (1kQ), nos permite obtener la fotocorriente en el canal que
tiene la mayor magnitud y se despliega en el indicador “I (Amp)”. Lo anterior es

con el fin de que el usuario pueda vigilar que el valor maximo de corriente

47



permitida para los fotomultiplicadores no se sobrepase, a fin de proteger su

desemperio y extender su vida Util.

Archivo de lecturas

Mediante el control “Archivo” (abajo a la izquierda) se selecciona la localizacion
y el nombre del archivo de texto que se genera como resultado del
experimento. En dicho archivo son almacenadas en tiempo real las mediciones

y la informacion correspondiente al espectro obtenido (Ver anexo B).

Lo anterior es con la finalidad de poder hacer un analisis posterior. La
informacion que se guarda es: 1) fecha y hora de inicio de la prueba, 2)
coordenadas x del espectro (columna 1), en unidades de acuerdo a la eleccién
hecha con el control de anillo “Unidades en X” (eV, nm o No. de canal), 3)
valores AR (segunda columna), 4) valores AR/R (tercera columna), 5) valores R

(cuarta columna) y 6) hora en que fue tomada la lectura AR.

El Anexo B muestra la informacion tipica obtenida en un experimento al
adquirir el primer espectro (en color azul) y parte del siguiente (en color
negro).Las lecturas del primer espectro son las primeras 32 lineas que
corresponden a los valores en la columna “Canal“ 3.48 a 2.12 (en eV) para
cada canal; posteriormente en esta columna se repiten los valores pero en
orden inverso. Lo anterior se debe a que un barrido se hace leyendo los
canales en un sentido y el siguiente espectro se barre en el sentido inverso,
con la finalidad de evitar cambios abruptos entre la lectura de los canales 0 y
31. Anteriormente el barrido se llevaba a cabo leyendo los canales siempre en
orden ascendente; sin embargo, cuando la lectura del canal 31 era muy
diferente a la del canal 0, ocurria un salto de voltaje que inducia ruido a la
entrada del amplificador lock-in y se obtenian lecturas fluctuantes en las

mediciones de los primeros tres o cuatro canales.
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Capitulo 4

Medicion de espectros de reflectancia
anisotropica en tiempo real. Resultados

experimentales y discusion

4.1 Evaluacion ex situ de la operacion del espectrémetro

Una vez que se integré el ERRA, las primeras mediciones se realizaron
montando el sistema 6ptico en una mesa de prueba (ver Fig. 4.1), con la
finalidad de obtener espectros de RA a temperatura ambiente de una muestra
de GaAs(001) impurificada con atomos de Si, a una concentracién de n=5x10"?
cm™. La muestra fue colocada sobre un plato capaz de girar. Para estas
pruebas se usé una lampara de tungsteno como fuente de luz. En el
espectrometro se us6 una rejilla de difraccion de 2000 I/mm, de modo que el

rango de longitudes de onda medidas fue de 100 nm.

Se obtuvo un primer espectro con un tiempo de barrido de 32 s, y con los
siguientes ajustes en el amplificador lock-in: constante de tiempo 1 s, filtro
post. 1 s, sensibilidad 50 pV. Este espectro nos sirvié como referencia, ya que

con los parametros seleccionados resulta practicamente libre de ruido. El
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Figura 4.1.- Mesa de pruebas con sistema 6ptico montado y muestra montada en el

porta muestras (recuadro superior derecho) e iluminada con lampara de tungsteno.

espectro medido se muestra con una linea roja en la Fig. 4.2. En esta misma
figura se muestra con linea azul el espectro obtenido a baja velocidad con un
espectrémetro convencional de barrido. Né6tese la similitud de los dos espectros
en el rango de interés. En particular, se definen las dos transiciones opticas
correspondientes al GaAs: E;(420 nm) y E;+A;:(400 nm), que ocurren en la

direccién <111> en la zona de Brillouin.
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Figura 4.2.- Espectro obtenido con un tiempo de barrido de 32 s en aire para una
muestra de GaAs(001). Linea azul: espectro RA obtenido con un espectrometro

convencional de barrido. Linea roja: espectro obtenido con el ERRA.

En las siguientes pruebas se midieron espectros de RA con tiempos de barrido
desde 32 hasta 1 s. Este ultimo valor fue el gue nos fijamos como meta al inicio
del trabajo. Los espectros obtenidos se muestran en la Fig. 4.3. Como puede
apreciarse en dicha figura, el ruido de un espectro aumenta en la medida en
que se disminuye su tiempo de medicion, al grado de que para un tiempo de 1

s, la forma de linea espectral es dificilmente distinguible.

El incremento en ruido en la medida que se disminuye el tiempo de barrido es
debido a una sefal transiente que se produce cuando el multiplexor cambia de
canal. Como se explica en la siguiente seccion, este problema se resolvid
introduciendo un tiempo de retardo antes de iniciar la medicion después del

cambio de canal.
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Figura 4.3.- Espectros obtenidos con diferentes velocidades en tiempos de barrido de:
a)32s,b)9.6s,¢)3.2s,d)1s.

4.2 Mediciones dentro de la camara de crecimiento epitaxial

El sistema MBE del [ICO cuenta con un espectrometro convencional de barrido
que permite la adquisicién de espectros de RA relativamente libres de ruido.
Haciendo uso de ese instrumento, se hizo una comparacion entre el espectro
obtenido con un espectrometro convencional y aquel obtenido con el ERRA, lo

que fue de utilidad para la optimizacion de este ultimo.

4.2.1 Mediciones preliminares

El primer paso consistio en la adquisicion de un espectro con el espectrémetro
convencional del MBE a fin de usarlo como referencia y poder comparar con

los obtenidos con el ERRA.
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Las mediciones preliminares in situ se realizaron con la rejilla de difraccién de
2000 I/mm que, como se comentd anteriormente, cubre un rango espectral de
100 nm. Dado lo estrecho de este rango, se obtuvieron espectros en los
intervalos 553-466, 464-377 y 376-288 orientando la rejilla de difraccion en tres
posiciones, y se ensamblaron en un solo espectro. El resultado se muestra con
una linea roja en la Fig. 4.4. La linea negra en esta misma figura corresponde
al espectro de RA medido con el espectrometro convencional. Como puede
apreciarse, ambos espectros coinciden de manera cercana, excepto en la

region de altas energias.

En los valores 3.29 a 3.3 eV y 2.66 a 2.67 eV, se observan discontinuidades

gue corresponden a los puntos en donde se unen los tres espectros.

0.002 T T T T T T T T | L 1
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- T=300°K
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-0.003 ] 1 | 1 ] 1 ] ] ] ] ]
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Energia del foton (eV)

Figura 4.4.- Espectro de referencia (negro), espectro obtenido con el ERRA (rojo).
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4.2.2 Determinacion del voltaje de catodo Optimo para el arreglo de
fotomultiplicadores

La siguiente serie de pruebas estuvo encaminada a determinar el voltaje de

alimentacion optimo para el arreglo de fotomultiplicadores. Para tal propésito se

obtuvo una serie de espectros manteniendo las mismas condiciones de prueba

modificando Gnicamente el voltaje de alimentacion del arreglo de

fotomultiplicadores.

Primeramente, se adquirieron series de 100 espectros variando el voltaje de
380 V hasta 280 V en intervalos de 30 volts (a voltajes menores a 280 V el
arreglo de fotomultimplicadores no trabaja de manera adecuada y de ahi el
limite bajo del voltaje empleado). La Fig. 4.5 muestra las cuatro series de
espectros adquiridos, en donde se puede apreciar que en la medida que

disminuye el voltaje, lo hace también el ruido en los espectros.
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Figura 4.5.- Espectros medidos polarizando el arreglo de fotomultiplicadores con
diferentes voltajes.
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Dado lo anterior, se obtuvieron 5 series adicionales de 100 espectros variando

el voltaje de 320V a 280V en intervalos de 10V. Los espectros medidos se

muestran en la Fig. 4.6, en donde se puede observar que los correspondientes

a los voltajes de alimentacion de 280V y 290V son los que presentan un menor

ruido.
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Figura 4.6.- Espectros variando el voltaje en un rango de 320V a 280V.
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4.2.3 Pruebas de velocidad de barrido

El siguiente grupo de pruebas fue encaminado a determinar los efectos de la
velocidad de barrido sobre el ruido en el espectro. Para esto, se tomaron series
de espectros con velocidades de barrido de 1 s, 500 ms, 333 ms y 200 ms;
todos ellos alimentando el arreglo de fotomultiplicadores con 290 V.

Como se menciond anteriormente, cuando se adquiere un espectro cada canal
se lee un determinado numero de veces y después las lecturas se promedian
para determinar el valor correspondiente a la medicion. Lo anterior se hace
buscando reducir los efectos del ruido. Sin embargo, a medida que se
incrementa la velocidad de barrido, el nimero de lecturas que se puede tomar
para cada canal se reduce y por consiguiente, el efecto del ruido se

incrementa.

La Fig. 4.7 muestra los espectros obtenidos a las velocidades de barrido
mencionadas. Se puede observar que, efectivamente, a mayor velocidad de

barrido la cantidad de ruido se incrementa.
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Figura 4.7.- Espectros obtenidos a diferentes velocidades de barrido.
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La velocidad de barrido mas alta lograda al presente es de 200 ms para un
espectro de 32 canales, dado que a velocidades mayores, se presenta un
efecto de “zigzagueo” que afecta considerablemente la calidad del espectro.

4.2.4 Determinacion de las mejores condiciones de trabajo del
amplificador lock-in de acuerdo a la velocidad de barrido

En base a una serie de pruebas se pudo determinar que los factores que
influyen en el nivel de ruido de un espectro son, aparte del voltaje de
alimentacion del arreglo de fotomultiplicadores y de la velocidad de barrido,
algunos parametros de funcionamiento del amplificador lock-in. Debido a lo
anterior se planearon una serie de pruebas para determinar los parametros que
permiten obtener los espectros con menor nivel de ruido. De las pruebas se
pudo determinar que dichos parametros, dependiendo de la velocidad de

adquisicién, son:

- Sensibilidad
- Reserva dindmica (Dyn Res)
- Filtro de entrada pasabanda (Bandpass)

Sensibilidad

La sefiales medidas para los espectros que generalmente se adquieren, tienen
una magnitud no mayor a los 6 uV; por lo tanto se podria pensar que la escala
de sensibilidad adecuada es la de 10 pV. Sin embargo, a medida que la
velocidad de barrido se incrementa, el ruido aumenta debido a que los picos
gue se generan en la conmutacion por cambio de canal son mayores y aunque
estos picos ocurren dentro del tiempo de espera antes de llevar a cabo la
lectura de cada canal, el amplificador lock-in si los registra y debido a su
magnitud se requiere elegir una escala de mayor rango para no sobrepasar la
escala de sensibilidad seleccionada. Debido a lo anterior es mas adecuado
usar una escala de sensibilidad menor para velocidades de barrido altas.
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Reserva Dinamica

La “reserva dinamica” de un amplificador lock-in a una entrada de voltaje a
escala maxima, es la razén (en dB) de la mayor sefial de interferencia al voltaje
de entrada, a escala completa. La mayor sefial de interferencia se define como
la amplitud de la sefial a una frecuencia que puede ser aplicada a la entrada
antes de que el amplificador lock-in sea incapaz de medir una sefal con una
determinada precision. Este parametro cuenta con tres posiciones posibles de
seleccion: Bajo, Normal y Alto, en donde la reserva dinamica y la estabilidad de

salida para cada posicion se muestran en la tabla 4.1.

Tabla 4.1
Posicién Reserva dinamica Estabilidad de salida(ppm/°C)
Bajo 20 dB 5
Normal 40 dB 50
Alto 60 dB 500

Dado que una Reserva Dinamica alta, resulta en una estabilidad de salida
degradada, se debe usar la posicion mas baja posible, para no sobrecargar el

amplificador lock-in.

Filtros de sefial de entrada

El amplificador lock-in SR530 cuenta con tres filtros de entrada seleccionables.
Un filtro notch para la frecuencia de la linea, otro filtro notch para el doble de la
frecuencia de la linea y un filtro pasabanda auto-tracking. Los filtros notch

tienen un factor de calidad Q de 10 y una atenuacién de por lo menos 50 dB.

El filtro pasa banda tiene un valor de Q = 5 y un desbordamiento de 6 dB en
cada direccion; por lo tanto, la banda de paso es siempre igual a 1/5 de la
frecuencia central. La frecuencia central es continuamente ajustada para ser

igualada con la frecuencia del demodulador.
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El filtro pasabanda afiade hasta 20 dB a la reserva dinamica para sefales de
ruido fuera de la banda de paso e incrementa el rechazo de armédnicos por lo
menos en 13 dB. Si no es necesario mejorar la reserva dinamica o el rechazo

de armonicos no se debera usar dicho filtro.

Pruebas realizadas

Estas pruebas se realizaron para determinar la mejor seleccion en los
parametros del amplificador lock-in a las velocidades de barrido de 1s, 500 ms,
333 ms, 200 ms, y 100 ms., debido a que son las velocidades mas altas y los

espectros se ven afectados por los tres parametros anteriormente explicados.

Para cada velocidad de barrido se midieron espectros manteniendo las mismas
condiciones de prueba, solamente cambiando la posicidon de los controles que
determinan los parametros ya descritos. De esta manera, se tuvieron espectros

con diferentes combinaciones de parametros del amplificador lock-in.

En las Figs. 4.8%) — f) se muestran espectros de RA obtenidos con tiempos de
adquisicion de 200 ms, para varias combinaciones de los parametros del
amplificador Lock-in. Podemos ver que, dependiendo de la seleccion de
parametros, el espectro presenta en mayor o menor proporcion el efecto de
“zigzagueo”, siendo el caso mas critico el del inciso a). Los mejores casos en
este sentido son los espectros de los incisos d) y f). Se eligio la combinacién
del inciso d) como la mas adecuada, dado que al adquirir los espectros con la
combinacion del inciso f), el indicador de sobrecarga del amplificador lock-in se

encendia en algunas ocasiones.

A fin de tener una referencia, se midié un espectro con velocidad de barrido de
32 s el cual practicamente no presenta distorsion por el ruido. Esto se hizo
conservando las mismas condiciones de prueba. Dicho espectro (de color rojo)

se incluye en cada grafica en la figuras 4.8.

Igualmente, se hicieron pruebas con una velocidad de barrido de 100 ms, las
cuales se muestran en la figura 4.9. Se puede observar en dicha figura que en
posicion IN, presentan una elevada distorsién por efecto del “zigzagueo”.
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Figura 4.8.- Espectros obtenidos a velocidad de barrido de 200 ms. con
diferentes combinaciones de parametros para el amplificador lock-in.

60



0.006 |-
L 0.0010 |-
0.004 |-
0002 0.0005 |-
r  0.000 o
o = 0.0000 [
3 g
-0.002 -
-0.004 - DLe0
-0.006 |- i |
Tbarr = 100 ms. Sens= 20pV -0.0010 | L\§ Tbarr = 100 ms. Sens= 20pV
HleeR Pyn Res = Norm Bandpass = In i Pyn Res = Norm Bandpass = Out
20 2.2 24 2.6 2.8 30 3.2 34 36 2.0 22 24 26 28 3.0 32 34 36
Energia del foton (eV) Energia del foton (eV)
a) b)
0.006 | T 4 I ] T T ¥ T T T T T
L 0.0010 |-
0.004 |-
0.002 |- 0.0005 |-
0.000
5 g 0.0000
4 g
-0.002 -
0004 | -0.0005 |
-0.008 |- !
Tbarr = 100 ms. Sens= 50uV d -0.0010 - Tbarr = 100 ms. Sens= 50pV
e ) Pyn Res = Norm Bandpass =In 1 | Dyn Res = Low, Bandpass = Qut |
20 22 24 26 28 3.0 3.2 3.4 3.6 20 2.2 24 26 2.8 3.0 3.2 3.4 3.6
Energia del foton (eV) Energia del fotén (eV)
c) d)
T T T T T T T
0.006 |-
L 0.0010
0.004 |-
0002 | 0.0005 |-
@  0.000 |
= [14
z | 2 0.0000 -
-0.002 |
0,004 7 -0.0005 |
-0.006 | i
| Tbarr = 100 ms. Sens= 10pV -0.0010 - i Tbarr = 100 ms. Sens= 10pV
G ; Dyn Res = Norm Bangpass = In i B Dyn Res = Norm Bandpass = Out |
2.0 2.2 24 2.6 2.8 3.0 3.2 34 3.6 20 22 24 26 28 30 3.2 34 36
Energia del foton (eV) Energia del fotén (eV)

e) f)

Figura 4.9.- Espectros obtenidos a velocidad de barrido de 100 ms con diferentes
combinaciones de parametros para el amplificador lock-in. Se hace notar que los
espectros a), b) y c) estdn a escala diferente que b), d) y f).

Eligiendo la posicion OUT, sin embargo, este efecto se reduce

considerablemente, teniendo la mejor respuesta con el selector Dyn Res en
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posicion LOW. La sensibilidad requerida para esta posicion sin que encienda el

indicador de sobrecarga es de 50 pV.

De lo anterior se eligio la combinacion de la figura 4.9 d) como la mejor para
obtener espectros a la velocidad de barrido 100 ms, aunque, como se
esperaria, los espectros resultan mas ruidosos que aquellos obtenidos con
tiempos de barrido de 200 ms. Con una linea roja se muestra en cada caso el

espectro medido con una velocidad de barrido de 32 s.

De la serie de pruebas que se realizaron para las diferentes velocidades de
adquisicion se obtuvo la tabla 4.2 que debera usarse como referencia para

establecer los controles del amplificador lock-in en la posicion mas adecuada.

Tabla 4.2
Posicién Tiempo de barrido Sensibilidad Dyn Res Bandpass
6 ls. 10 pv NORM IN
7 500 ms. 10 pv NORM IN
8 333 ms. 20 pv NORM ouT
9 200 ms. 50 pv LOW ouT
A 100 ms. 50 pVv LOW ouT

4.3 Pruebas del ERRA en tiempo real: evolucién de la
reconstruccién superficial de GaAs(001) por cambio de
temperatura

Se llevaron a cabo mediciones de RA modificando la temperatura de la muestra
con el fin de cambiar su reconstruccion superficial. Se obtuvieron espectros de
RA de una manera consecutiva siguiendo la evolucién de la reconstruccion
superficial. Como guia se emplearon los espectros reportados por I. Kamiya, et
al. [22], los cuales se reproducen en la figura 4.10. Dichos espectros fueron
obtenidos utilizando un espectrometro de RA convencional. Como se puede
observar en la Fig. 4.10, el espectro de RA se invierte alrededor de 2.67 eV, a
una temperatura aproximada de 486°C. Notese que alrededor de dicha energia

se encuentran los puntos criticos E; y E1+A;.
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Figura 4.10.- Espectros reportados para diferentes temperaturas [22].

En las dos primeras pruebas realizadas se tomaron espectros de 32 puntos con

un tiempo de medicién de un segundo. La constante de tiempo seleccionada en

el amplificador lock-in fue de 1 ms y la sensibilidad de 50 ms, promediandose

650 muestras por canal. La longitud de onda central en el fotomultiplicador fue

de 469 nm vy el voltaje de alimentacion del arreglo de fotomultiplicadores fue de

-310V.
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La reconstruccion superficial monitoreada en la primer prueba se llevé a cabo
en un sustrato de GaAs, llevando la temperatura del sustrato de 600°C a
500°C. Se tomaron en total 178 espectros en cada prueba realizada. Los
resultados se muestran en la figura 4.11. Los espectros en color rojo
corresponden a la parte inicial del experimento, antes de la inversion. Los
espectros en color verde corresponden a las etapas durante el proceso de
inversion, mientras que el color azul corresponde a los espectros al terminar
dicha inversion. Notese que en ambos extremos existe una saturacion de la

sefal indicando que el proceso es térmicamente activo.

En la Fig. 4.12 se muestra una serie de espectros similar a la de la Fig. 4.11,
pero obtenida calentando la muestra, en lugar de enfriarla, en el rango 530°C a
600°C. En este caso los primeros espectros estan graficados en color azul, los
finales en rojo y los intermedios en verde. La evolucién de los espectros es

esencialmente la misma que en la Fig. 4.11.

0.0004 T

Reconstruccion l;___:-or 'tem'peréturé 600°C - 500°C

0.0002

0.0000 +
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_0_001 O ! | 1 | 1 | 1 1 1 1 " 1 1 | 1
2.0 2.2 2.4 2.6 2.8 3.0 3.2 3.4 3.6

Energia del fotén (eV)

Figura 4.11 Espectro de RA de GaAs (001) en funcion de la temperatura, en el rango
de 600°C a 500°C.
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Figura 4.12 Espectro de RA de GaAs (001) en funcion de la temperatura, en el rango
de 530°C a 600°C.

4.4 Homoepitaxia de GaAs

Para hacer una evaluacion adicional de las posibilidades del ERRA, se llevaron
a cabo experimentos para seguir por ERA el crecimiento homoepitaxial de una
pelicula de GaAs sobre un sustrato de GaAs (001). Homoepitaxia se refiere al
proceso de depositar una pelicula sobre un substrato cristalino, con la misma

composicién quimica del sustrato y siguiendo su orientacion cristalina.

Se llevaron a cabo cinco crecimientos homoepitaxiales en condiciones
similares. La figura 4.13 a) muestra en negro el grupo de espectros, que cubren
un intervalo de 10 segundos antes de abrir el obturador de Ga. Una vez abierto

dicho obturador se mantivo en esta posicién durante 50 segundos.

En la Fig. 4.13 b) se muestra en color una seleccion de los espectros de la Fig.
4.13 a). Los circulos corresponden a los puntos experimentales, mientras que
las lineas continuas son espectros suavizados por medio del filtro Savitsky-
Golay usando un algoritmo polinomial de segundo orden y una ventana de 8

puntos [84].
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Figura 4.13.- Evolucion del espectro de RA de GaAs(001) durante el crecimiento
homoepitaxial.

Después de transcurrir los 50 segundos de depdsito de Ga, se cerrd el
obturador, con lo cual se detiene el crecimiento. En la Fig. 4.14 a) se muestra la

evolucion del espectro de RA en estas condiciones.
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Al igual que se hizo anteriormente, en la Fig. 4.14 b) se muestra en color una

selecciéon de los espectros de la Fig. 4.14 a). Los circulos corresponden a los

puntos experimentales, mientras que las lineas coninuas son espectros

suavizados por medio del filtro Savitsky-Golay usando un algoritmo polinomial

de segundo orden y una ventana de 8 puntos.
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Figura 4.14.- Evolucién de los espectros de RA de GaAs(001) a 450°, sin flujo de As
después de terminar el crecimiento homoepitaxial.
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4.5 Heteroepitaxia de InGaAs sobre GaAs(001)

En otra serie de experimentos se siguié en tiempo real la evolucién del
espectro de RA durante el crecimiento InGaAs sobre una superficie de
GaAs(001). El procedimiento seguido fue similar al de los experimentos de
homoepitaxia, solo que en este caso se accionaron simultaneamente los

obturadores de In y Ga, tanto para la apertura como para el cierre.

La Fig. 4.15 a) muestra los resultados obtenidos. Los espectros en color negro
corresponden a mediciones tomadas durante 10 segundos antes de la apertura
de los obturadores. Posterior a la apertura, se inicia la reconstruccion en donde
se observa que inicia con una velocidad de cambio bastante alta y

posteriormente decrece hasta alcanzar el estado de equilibrio.

En la Fig. 4.15 b) se muestra una seleccion de los espectros de la Fig. 4.15 a).

Al igual que en la Fig. 4.14 b), los circulos corresponden a los espectros
experimentales, mientras que las lineas continuas son espectros suavizados
mediante el filtro de Savistky-Golay, usando un algoritmo polinomial de

segundo orden y una ventana de 8 puntos [84]

Podemos ver en la Fig. 4.14 b) que en este caso la evolucion con el tiempo de
los espectros de RA es compleja. En efecto, podemos notar que después de
una evolucion inicial monotdnica desde la forma de linea del espectro de GaAs
hacia el espectro de InGaAs, hay un retroceso durante el intervalo de tiempo
entre los 3 sy 5 s, después de iniciado el crecimiento, para posteriormente
continuar la tendencia inicial y alcanzar el estado de equilibrio en

aproximadamente 17 s.
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Figura 4.15 Evolucién del espectro de RA durante del crecimiento heteroepitaxial de
InGaAs sobre GaAS (001). Las lineas continuas son espectros suavizados.
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4.6 Heteroepitaxia de InAs sobre GaAs(001)

En una tercera serie de experimentos se sigui6 la evolucién del espectro de RA
durante el crecimiento heteroepitaxial de InAs sobre un sustrato de GaAs (001),

de manera similar a los experimentos descritos en las dos secciones previas.

En la Fig. 4.16 a) se muestran en color negro los espectros tomados durante
los 10 segundos previos a la apertura del obturador de In. En la Fig. 4.16 b) se
grafica una seleccion de los espectros de la Fig. 4.16 a). En esta ultima figura,
al igual que en las dos secciones previas, los circulos corresponden a los
espectros experimentales, mientras que las lineas continuas son espectros
suavizados mediante el filtro de Savistky-Golay, usando un algoritmo polinomial

de segundo orden y una ventana de 8 puntos [84]

En contraste con la evolucién del espectro de RA durante el crecimiento
heteroepitaxial de InGaAS discutido en la seccién anterior, de la Fig. 4.16 b)
podemos observar que en este caso la forma de linea del espectro de RA
progresa monotonicamente, sin retrocesos, desde el estado inicial al estado
final. No obstante, el espectro desacelera su velocidad de cambio inicial, al
grado que entret =3 syt = 4 s se aprecia solamente una pequefia variacion.
La evolucion del espectro alcanza su estado de equilibrio en aproximadamente

29 segundos.
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Figura 4.16 Evolucion del espectro de RA durante del crecimiento heteroepitaxial de
InAs sobre GaAS (001). Las lineas continuas son espectros suavizados.
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4.7 Correlacion de espectroscopia RD resuelta en el tiempo
con difraccion de electrones de alta energia

La técnica de Difraccion-Reflexion de Electrones de Alta Energia (RHEED),
por sus siglas en inglés es usada para caracterizar la superficie de materiales
cristalinos. Esta técnica entrega informaciéon sélo de la parte superficial de la
muestra, lo cual distihngue a RHEED de otros métodos de caracterizacion de
materiales que se basan igualmente en la difraccion de electrones de alta

energia.

Un sistema RHEED requiere basicamente de una fuente de electrones
(Electron gun), una pantalla detectora fluorescente y una muestra con una
superficie limpia (ver Fig. 4.17), aunque los sistemas RHEED cuentan con
partes adicionales para optimizar la técnica. La fuente de electrones genera un
haz de electrones que golpean la superficie de la muestra con un angulo muy
pequefio (rasante). Los electrones incidentes se difractan con los atomos en la
superficie de la muestra y una pequefia fraccion de los electrones difractados
interfieren en forma constructiva en angulos especificos y forman patrones
regulares en la pantalla fluorescente. Los electrones interfieren de acuerdo a la
posicion de los &tomos en la superficie de la muestra, de manera que el patrén
de difraccion en la pantalla fluorescente es una funcion espacial de dicha

superficie.

Pantalla
fluorescente

Fuente de
electrones

0 |

Soporte de la
muestra

Figura 4.17.- Sistema de Difraccion de Electrones de alta energia (RHEED).
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Dado que RHEED entrega informacion de la superficie de la muestra al igual
que la técnica de RA, las pruebas de homoepitaxia y heteroepitaxia descritas
en las secciones 4.4, 45 y 4.6 se llevaron a cabo simultaneamente con

mediciones RHEED, a fin de correlacionar ambas mediciones.

En la Fig. 4.18 se comparan las informaciones entregadas por ambas técnicas
durante el proceso de homoepitaxia de GaAs sobre GaAs (001). La linea negra
muestra la intensidad del punto de difraccién especular del patrén RHEED,
mientras que las lineas roja y azul corresponden a las amplitudes del espectro
de RA para las energias que corresponden a las transiciones E; y E1+A; de

GaAs, de manera respectiva (2.7 y 2.61 e-V).

De la Fig. 4.18 se aprecia que la sefiales de RHEED y de RA presentan un
comportamiento similar, coincidiendo los cambios en el momento de apertura y
cierre del obturador. Sin embargo las oscilaciones de RHEED, producto de la

formacién de mono-capas, no son perceptibles para RA.
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Figura 4.18 Pruebas comparativas de RHEED y RD.
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4.8 Analisis de larelacidon seial —ruido

Un pardmetro de primera importancia para el instrumento desarrollado en este
trabajo es su relacién sefial/ruido. En esta seccion se describen las pruebas
llevadas a cabo para caracterizar esta relacion y se muestran los resultados

obtenidos.

El ERRA desarrollado en este trabajo se esta utilizando como herramienta en el
desarrollo en otros trabajos de investigacién en el 1ICO. Dependiendo del
trabajo, el espectrémetro se posiciona para la adquisicién de espectros en un
determinado rango. Hasta el momento se han usado tres posiciones
espectrales, con longitudes de onda central de 427 nm, 46 nm, y 507 nm.
Dependiendo de la posicion elegida, se tiene una mayor 0 menor cantidad de
ruido, debido a que la cantidad de luz que reciben los pixeles del

fotomultiplicador dependen de la longitud de onda.

La estimacion del ruido se hizo para los tres valores de longitud de onda central
mencionados anteriormente y para cada una de ellas, se obtuvieron espectros
a las velocidades de barrido: 32 s, 16 5,85s,4s2s,1s, 500 ms, 333 ms, 200
ms, y 100 ms, utilizando la combinacion de parametros para el amplificador
lock-in correspondiente a la velocidad, segun la tabla 4.2. Para tiempos de
barrido mayores o igual a 1 segundo, se usa siempre una misma combinacion.

Los espectros obtenidos se muestran en las Figs. 4.19, 4.20y 4.21.

A fin de estimar el nivel de ruido, se obtuvieron 10 espectros para tiempos de
barrido mayores a 1 segundo y 100 espectros para tiempos de barrido menores
o igual a 1 segundo. Posteriormente se obtuvo la desviacién estandar para
cada canal y se promediaron dichos valores para tener un valor representativo

al ruido de los espectros adquiridos ver Figs. 4.19 — 4.21.

En la figura 4.22 se grafica la desviacion estandar de la sefal de anisotropia
obtenida por el procedimiento descrito en funcién del nimero de lecturas por
canal, para las tres posiciones del selector mecanico del espectrémetro

mencionadas anteriormente.

74



“WU /2§ [euad epuo ap pniibuo| Uuod oplLied ap SapepIdojaA SaluaIallp se| e soplusldo sonoadss ap sauseg -6l einbi4

(ne) ugigy jap mibiseug
or 8¢ 98 FC. IE 0O BRI ST
:

T T T T T

Sl gEE
{1oglsveD

L i L " L

(n@) ugio) jap ejfisug
oF BC 9F ME T 0C 92 8T vEZ IZ

(A8) upio) jap efiaug

ogr @€ 9¢ ve TE OE 9T 9T ¥Z IT
T T T T T

"W 001

FO00T-

= o000~

20000

#0000

= 90000

(100lsweD
Pk i L

(A2) uploj jep ejBisug
OF W€ @E ¥E TE OF 9T 0T T

OO0 0

v

v

T T T T T

‘B

4

(Log)sweD

Z000 0

00000

0000

-1 20000

(n8) upioy j8p ebieul
or 8t 98¢ ri (43 0T ®¢ 9
T

(ne) uonosje jap ejfisuz

Oy Bt ®¢ ¥E ¢ 0O @I 9 FT
T T T T

T T T T T T T

N/ sy
(1oolsven

v

oy

T T T T T

.

(1ooisyes

v

H

=9l
(Loo)sves

- Z000°Cr

-1 00000

- #0000

- voooo

@0000

ar
T

(A8) ugie) 1op e)buauz
. #T ¥£ 2L O BT WT ¥I T
;

yv

W00z

I L i s L 1

(Loo)sves 4 #0000

Oy ®¥E 9% ¥E If O0C BE BT ¥Z I
T T T T

(A@) upioy ep ejbiiaul

v

T T T T

N

\

T

SR 52

w00

0000

- Zo00e

n,rr K.. - roo0e

(LoolsveD 4 so000

gr BE WE ¥YE T€ 0T @F 9T ¥rE e
T T T T

(A8) ugnoele jep efieusy

J.0058)

T T T T T T

-1 S0000-

=} 00000

- Fooua

- w0000

oo

75

Hv

Hiyv



WU 69¥ [eNUa2 epuo ap pniBuo| uod opliled ap SSpepIdojeA S8lUaIalIp Se| e soplus)do solpadss sp salsgs -0z einbiy

(A®) ugiey 1ep eiBuauz (A2) uoioy jop e|Braug
9¢  FE TE OC §Z 9T vT _TT 0% 9 ¥E ZE 0 @f 9T wvI TT 02
T T 7 £ooper T v T T T T 000
20000 - zoooo-
40000 4 oote
00000 B < 00000
E
o
10000 =1 0000
20000 < {000
S 00k __ el - eoo00
(100)swes
L 1 L Y0000 00D
(n®) ugioy ap ejBiau3 (@) upio) 8p eifieuZ (na) ugio) 1op elBiau3 (na) uoicy jop eiBisuz
L ¥E e 0E L 9z L3 Tz 0E ¥ ¥ It 13 LL3 9% vz Iz 0z 9% vE TE 0E 8z 8% ¥z 23 oz 9% i e 0% e X1 v I o
T T T T T T T 0000 T T r T T T £000°0- T T T T T T T 0000 T T T T T T T €000 0
- zo00 o - 2000'0- -1 Z000 O L0000
4 1oote- 4 1oooo- o Looc oot
._ L] M ooa0'o = qooooe o, - DOOCo
e 3 3
< 000 0000 1 L0G0 L300
v
- 2000'0 - zooon 4 zo0o o Wﬁ - 20060
B EEE - soo0n A s 00§ : - coav's ) 4 so00n = 2 Ty o eove
{1ooksveED i {LopisyeD f {1oglsyes (L00)SYESD
Il i I Il 0000 L Il L 1 !, OO0 L L i A L L L 000 L i I i i i L 0000
(n8) ugigy 1ap &iBisug (A} upio) |ap eifieug (A8} ugio) jep eiBiaug (A8) uonoele jap eifieug
e ¥e e oe (¥ W vz e e ae vE (4 oe a2 T L e oz K re 2% ('3 T @z vz 7z oz 5 -
z . - : ; : ; 000 e ' . Y g T B _ 0000 . £ . ; 4 s : o000 e B ze ot a_« o2 i n_n o ngooa.
- zooo o - zoooo- < zoo0 - 4 20000
4 Lot - iooo'o- = oo e 4 1000
- o000 0000 0 - 00000 g
= & N 00000
& m F]
2 El
- Leooo - Waan - 10800 = Loooo
b Eaaadd 1 #xoo -1 20000 4 20000
= / - oo = sg - soa00 Hal - to000 - s ze S T
(L0D)SWED (LoglEyes (1oolsven (1o0)swes
L E . . #0000 L i 1 I I L I FOO0T i I i L L L OIG0 i i i i i i i YOO 0

76

Higv

HYV



WU /0G [ejue2 epuo ap pnyfuol uod opled 8p SepepIoojaA SajuIalip se| e soplualgo sonoadse ap saleg ='LZ 1 einbi4

(A@) ugioj jep e|bsaug
F49 oe 8T 8z ye

44
T

oz
T

W EEE
(1o0)sveD

(n8) ugio} jep ejBiaug
TE oE 8C L 14 e

(14

e

Sp
{io0lsyen

el

=1 00000

1000’0

200070

e ey

T000 o

oo

-+ £000°0

E00a0

v

Hv

(A2) ugio) tep eifisug
r49 oE "I ez re

Tz

oz

W 008

e000'0-

0000

oo

00000

oo

20000

0000

a0

S000°0

(100}sveD
1 i : : .
(A2) ugioj jep ejtusuz
(49 0t 'T 14 rZ 44 0z
2.005s
|
‘sg ...‘rw
(1 00)sves

Higv

v

ZE e B 9%
T T T

(A8) ugioy [ap eibiaul
vz

ZZ

(=) upioy jap eiBiaug
Zt 0t 8z 114 re

(44 0T

£0000- 0000
000 O 20000
10000 + 40000
4 o000 4 o000
0o % 10000
a
20000 - 20000
- £000'0 €0000
4 voo00 ol OO0 0
S 00l {
tsae ) o 100)5yED 14 s000
i i :
{A8) ugioj jep ejbileuz (ne) ugio) 1ep ebieus
ze oE 82 82 vz (X1 02 ;
2 ' d ; . ; : £0000- .Mn n_m w.w u.n v_N n_n o.u S
Z000'0- - 4 20000
o
100070 aﬂlr V000
D000 0 I/r/nﬂﬁ. - 00000
wore D ,.\.. / - 10000
F
0000 J - 20000
L0000 / o 8
...a...M... 7 €0000
A
S| FOOOD ‘82 ?mh | #0000
(Logleyes Sy
—_— (100)sweD §
(n®) uoiey jap eibisug
£1Y o 8z ez LE4 g (T4 T/ﬁu upiopjep a._@__wcw
T T T T T T T £000 0" Te ot ez 9 ¥z 22 oz
T T T T T T T £000Cr
= 20000~ D.005=4
- 20000
< o000 d iooe
- onoo'0 L —
{000 ]
5 000
B R + 20000
" - enoon  dosea
+ 1
— : . e ]
(L00)sves . e
- S0000 o o 4 50000
1 1 L L L L " pig 4 : |

v

HHv

Higv

77



A patrtir de los datos de la Fig. 4.22 se deduce que el nivel de ruido aumenta de
manera proporcional a N2, en donde N es el nimero de lecturas por canal
[72,78]. Esto para las velocidades de barrido por espectro entre 32 s a 500 ms.
Las tres velocidades mas altas, por otro lado, presentan un nivel de ruido por
arriba del que se esperaria por la disminucién en el numero de lecturas, lo cual
indica que hay un mecanismo adicional generador de ruido. Este mecanismo
esta asociado al hecho de que el tiempo de espera tq no es lo suficientemente

grande para disipar totalmente el ruido producido por los cambios de canal.

La primera columna de tabla 4.3 lista las diferentes posiciones que es posible
seleccionar en la tarjeta de sincronia. Las siguientes columnas muestran, de
manera respectiva los correspondientes: 1) tiempos de barrido para obtener un
espectro de 32 puntos, 2) tiempos de espera para iniciar la lectura de cada

Tiempo de barrido (s)

0.1 1 10
i T II| T T T T T III'| T T T T T T T II T T T T
L ®m 426.6 nm.
. ® 468.6 nm.
 m A 506.6 nm.
o
A e (Al
1E-4 : -
E, -
= [ .
-'9 -
=
& I
1E-5 |
L 1 1 1 IIII L 1 1 1 Ll ll 1 1 1 1 11 Ill 1 1

1000 10000 100000
No. lecturas/canal

Figura 4.22 Desviacion estandar de la sefal de anisotropia generada por el ERRA, en
funcion del numero de lecturas por punto espectral y para tres posiciones de la rejilla

de difraccion.
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canal y 3) tiempos de lectura. Por otro lado, en la Fig. 3.14 se puede apreciar
gue el tiempo que tarda en disiparse el transiente producido por un cambio de
canal es de 5 ms y éste debe ser el tiempo minimo que se debe dar al tiempo
de espera. De acuerdo con la Tabla 4.3, esto implica una velocidad maxima de

adquisicion de 500 ms.

De este modo, un tiempo de barrido menor a 500 ms implica empezar a medir
antes de la disipacion del transiente, con el consecuente incremento en ruido.
Al costo de un mayor nivel de ruido, sin embargo, es posible reducir el tiempo
de medicion hasta los 200 ms y aun asi obtener espectros utiles, como lo

demuestra la Fig. 4.24 de la seccion 4.9.2.

Tabla 4.3
Posicion T barrido T espera (ms) T lectura (ms)
1 32s 13 987
2 16s 13 487
3 8s 13 237
4 4s 13 112
5 2s 13 49.5
6 ls 13 18.2
7 500 ms 6.6 9
8 333 ms 4.4 6
9 200 ms 2.25 4
A 100 ms 1.82 1.3

Finalmente, cabe mencionar que la cantidad de ruido en los experimentos no
se disminuyé enfriando el arreglo de fotomultiplicadores y por esta razon se
excluyd que el factor dominante del ruido observado para tiempos de barrido

mayores a 500 ms sea la temperatura.
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4.9 Experimentos de validacion

En esta seccién se presentan dos ejemplos de mediciones de espectros de
anisotropias con el espectrometro desarrollado en este trabajo, con el proposito
de demostrar su operacion. Dichos ejemplos son: 1) la evolucion del espectro
de RA de un cristal de GaAs (001) sujeto a una temperatura de 500°C sin
sobrepresion de As y 2) la evolucién del espectro de RA durante las primeras
etapas del crecimiento heteroepitaxial de InAs sobre un sustrato de GaAs
(001).

4.9.1 Espectro de reconstruccion por agotamiento de As

Este experimento se llevd a cabo de la siguiente manera. Inicialmente, la
muestra de GaAs (001) fue mantenida bajo un flujo de As equivalente a una
presién de 10 Torr, de tal modo que mantuvo una reconstruccion tipica c(4x4).
En t=0 se interrumpié el flujo de As y se midieron secuencialmente los
espectros de RA con un tiempo de adquisicién de 500 ms. En la Fig. 4.23 se
muestra una seleccion del total de 250 espectros grabados. Los espectros se
escogieron a determinados tiempos a fin de que fueran representativos del
conjunto total de espectros, pero, fuera de esto, fueron escogidos al azar. De

este modo, muestran un nivel tipico de ruido.

El tiempo de medicion de los espectros fue cercano a los 16 ms en todos los
casos, dividido en 6.6 ms de tiempo de espera 'y 9 ms de tiempo de medicién.
Para evitar una posible confusién entre espectros, éstos se muestran de
manera alternada con puntos o circulos. Adicionalmente, los espectros fueron
desplazados verticalmente para mayor claridad, con el cero de cada espectro
como se muestra en la figura. Adicionalmente, en cada espectro se indica el

tiempo transcurrido desde que fue cerrado el obturador de As.

El experimento se llevo simultdneamente con RHEED y RA. Las imagenes de
RHEED obtenidas se muestran en la Fig. 4.24.
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GaAs (001)

t=125 s T=500 °C
K )0“@?70-00\0

t=95s

A d

‘\,/

AR/R

22 24 26 28 3.0 3.2 34 3.6 3.8 4.0
Energia del foton (eV)

Figura 4.23 Curva inferior: espectro de GaAs (001) a 500 °C bajo un flujo de As de
5x10® Torr. Tres curvas superiores: evoluciéon temporal del espectro de RA de GaAs
(001) a 500 °C en una presion residual de As de 5x10° Torr. El tiempo transcurrido
desde que se cerré el obturador de As se muestra en casa caso. El tiempo de
adquisicion de cada espectro fue de 500 ms. Para todos los espectros, el ciclo de
medicion involucré un tiempo de espera t;=6.6 ms y un tiempo de medicion de 9 ms.

Como una guia visual en la Fig. 4.23 se muestran con lineas continuas
espectros experimentales suavizados empleando el filtro Savitsky-Golay [84].
Para el suavizado se utiliz6 un algoritmo polinomial de segundo orden y una
ventana de 8 puntos. Es sabido que el filtrado Savitsky-Golay tiende a
preservar la altura y el ancho de las bandas espectrales cuando la ventana de
datos no es muy grande [85]. Este resulta ser el caso de los espectros de la

Fig. 4.23.
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El espectro inferior de la Fig. 4.23, que fue medido con un flujo de As de 5x10°
Torr, muestra la forma tipica que corresponde a una reconstruccion superficial
c(4x4), la cual se caracteriza por tener un minimo alrededor de 2.6-2.7 eV.
Después de que el As se cierra, el minimo profundo del espectro en 2.6-2.7 eV
gradualmente se desvanece y después de aproximadamente dos minutos, casi
desaparece. Al mismo tiempo, la superficie emigra de una fase menos rica en
As hacia la reconstruccion (2x4). Hay que hacer notar, sin embargo, que no se
observa una conversion de reconstruccion c(4x4) — (2x4) completa, la cual se

obtendria con tiempos de calentamiento mayores.

Figura 4.24 Imagenes RHEED obtenidas simultaneamente con los espectros de la
Fig. 4.23.
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4.9.2 ERA durante la heteroepitaxia de InGaAs sobre GaAs (001)

Con la finalidad de demostrar la capacidad del ERRA para adquirir espectros
de RA en tiempos de 200 ms, en la Fig. 4.25 se muestra la evolucion del
espectro RA durante los primeros estados de crecimiento epitaxial de
Ing.3Gap 7As a 500 °C sobre un substrato GaAs(001).

o O In .Ga_,As/GaAs
T=500 °C

AR/R

%0-3 "W osd”  cléxd)

20 22 24 26 28 30 32 34 36
Energia del foton (eV)

Figura 4.25 Curva inferior: espectro de RA de GaAs (001) a una temperatura de 500
°C bajo un flujo de As de 5x10-6 Torr. Tres curvas superiores: evolucién temporal del
espectro de RA durante el depésito de InygsGag-As. Las monocapas de Ing3Gag7As
depositadas se indican en cada caso. El tiempo de medicion de cada espectro fue 200
ms. Para todos los espectros el tiempo de retraso fue td=2.25 ms y el tiempo de
medicion fue de 4 ms.
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Los puntos experimentales en la Fig. 4.25 se muestran con circulos llenos y
vacios para evitar confusion entre espectros. El ciclo de medicion del espectro
en todos los casos contienen un tiempo de retardo ty=2.25ms y un intervalo de
tiempo de lectura de 4 ms. El espectro inferior corresponde a la superficie del
sustrato de GaAs (001) bajo una presion de As de 5x10° Torr, y muestra la
forma de linea correspondiente a la reconstruccion c(4x4). Al abrir los
obturadores de Ga e In, el espectro RA muestra un cambio gradual y su
estructura casi desaparece después de la deposicion de una monocapa (ML)
de Ing3Gag 7As. Mas alla de este punto, el espectro RA gradualmente desarrolla

un méaximo alrededor de 2.5 e-V.

Las figuras 4.24 y 4.25 demuestran que el espectrémetro desarrollado en este
trabajo es capaz de medir espectros de RA con sensibilidades en el rango alto

de 10y tiempos de adquisicién de 200 ms.

84



Conclusiones

Las figuras 4.23 y 4.25 demuestran que el espectrometro RA desarrollado en el
presente trabajo permite la medicion de espectros de RA de 32 puntos con
tiempos de adquisiciéon menores a 1 segundo.

El minimo tiempo de adquisicion hasta ahora posible es de 100 ms. Para
tiempos de adquisicion menores a 500 ms, sin embargo, se encuentra que hay
un incremento en el ruido mas alla del que se esperaria solamente en términos

de reduccion del intervalo de tiempo de medicion.

En este sentido, encontramos que se genera una sefal parasita al realizar cada
cambio de canal en el multiplexor y que deben tomarse medidas para evitar
que interfiera con la sefial de RA a medir. Para este proposito se integré al
sistema una tarjeta basada en un micro-controlador que genera una sefal de
sincronia que permite introducir un tiempo de retardo ty antes de llevar a cabo
las lecturas del canal como se muestra en el diagrama de tiempos de la Fig.
3.15. El tiempo de retardo ty debe ser al menos de 5 ms para que se
desvanezca la sefal parasita, estabilizandose en su valor minimo para la
adquisicion del dato correspondiente al espectro. Una vez que dicha tarjeta fue
integrada al espectrometro permitié la adquisicibn de espectros en tiempos
menores a un segundo logrando asi cumplir con uno de los objetivos del

proyecto.

Los espectrometros de RA en operacion més exitosos siguen el disefio original
de Aspnes [17] que evita piezas Opticas rotantes y en su lugar emplea un
modulador fotoelastico para modular la polarizacion de la luz y un amplificador
lock-in para procesar la sefial AR. En el espectrometro implementado en este
trabajo extendemos este disefio agregando un multiplexor analdgico y un

espectrometro multicanal para permitir una operacion rapida.

Un problema presente en este arreglo se relaciona con la fase de retardo del
modulador fotoelastico que debe ser independiente de la longitud de onda a fin
de que la forma de linea no se vea distorsionada. En un espectrometro RA de

un solo canal el retardo en la fase del modulador fotoelastico se ajusta a cada
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longitud de onda. En un espectrometro rapido esto no es posible debido a la
velocidad a la que opera. Con la finalidad de dar solucion a este problema, se
penso en implementar en el programa un factor de correccion de la forma de
linea. Para determinar este factor se llevaron a cabo mediciones RA a baja
velocidad para poder hacer el ajuste de retardo en la fase en cada longitud de
onda del espectro. Posteriormente se hicieron las mismas mediciones sin llevar
a cabo el ajuste del retardo. Se encontrd, sin embargo, que, debido al rango de
longitud de onda relativamente corto que abarca el espectrometro RA reportado

en esta tesis, no hay diferencias significativas entre ambos espectros.

Como se muestra en la figura 4.25, a una velocidad de adquisicion de 200 ms
el espectrometro puede adquirir espectros de RA con amplitudes en el rango
bajo de 103. Por otro lado, con un tiempo de adquisicion de 500 ms, la

sensibilidad del espectrémetro se incrementa en el rango alto de 10™*

La integracion del ERRA a la camara de crecimiento por MBE del 1ICO, ha
permitido dar seguimiento in situ y en tiempo real a diversos procesos de
crecimiento. Actualmente, el instrumento estd siendo aplicado en el
seguimiento de procesos epitaxiales en semiconductores, particularmente la
dindmica del crecimiento. El ERRA es la base de trabajos de tesis de maestria
y doctorado que tienen como tema el estudio del crecimiento por MBE de
GaAs, AlAs e InAs sobre substratos GaAs(001).

El anadlisis de sefial al ruido llevado a cabo en la seccion 4.9, permitio
caracterizar el nivel de ruido del instrumento en funcion del ndmero de lecturas
por canal. Se observa que a mayor velocidad de barrido el ruido se incrementa
como consecuencia del menor niumero de lecturas para promediar. Lo anterior
se aprecia principalmente para tiempos de barrido de 32 s. a 500 ms. Las
velocidades con tiempos de barrido de 333 ms, 200 ms y 100 ms muestran un
incremento adicional en el ruido debido a que el tiempo de espera ty es menor
al tiempo requerido para disipar en su totalidad el pico generado por el cambio
de canal. Sin embargo, a pesar de lo anterior, la forma del espectro se
conserva y pueden adquirirse espectros de una calidad aceptable a estas

velocidades, como qued6 demostrado en la seccion 4.9.
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Pareciera ser que el tiempo que tarda en disiparse el ruido inducido por el
multiplexado (5 ms aproximadamente) es un limitante para lograr velocidades
de barrido mayores a los 200 ms. En un futuro, no obstante, se pretende
enfrentar este problema buscando hacer el cambio de canal de forma gradual a
fin de evitar la generacion de armoénicos con frecuencias alrededor de 100 kHz

gue aparezcan como ruido en la salida del amplificador lock in.

Otra forma de enfrentar este problema es buscar la manera de drenar a tierra el
transiente al momento de hacer el cambio de canal, mediante otro interruptor

analdgico en serie con un capacitor conectado a tierra.

Una posible manera adicional de solucionar el problema es mediante el
procesamiento de la sefial de RA en forma paralela de los 32 canales mediante
procesadores digitales de sefiales multinacleo y de esta forma prescindir del

multiplexor analdgico que resulta la principal fuente de ruido.

Como conclusion general, se ha desarrollado un espectrémetro RA de 32
canales (ERRA) con tiempos de adquisicion de 200 ms y sensibilidad AR/R en
el rango 10”-10°. Estas especificaciones hacen que el instrumento sea
adecuado para la investigacion en tiempo real de dinamicas de crecimiento en
cristales semiconductores. EI ERRA constituye una extension del exitoso
disefio de Aspnes, basado en un PEM para modulacion de la polarizacion de la
luz y un amplificador lock-in para el procesamiento de las sefales. La
operacion multicanal es llevada a cabo multiplexando las 32 salidas del
espectrometro hacia la entrada del amplificador lock-in. Por lo tanto, se evitan
elementos Opticos rotantes y el requerimiento de equipo de andlisis de
armonicos. Como trabajo a futuro se propone la reduccién del ruido inducido
por el multiplexado con la finalidad de extender la operacién a tiempos de
adquisicion menores a 200 ms, posiblemente empleando un amplificador lock-

in con un rango de frecuencia de operacién de MHz.
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ANnexos

Anexo A

. *kkkkkkkkkk
1

*kkkkkk

*kkkkkkkkkkhhhhx

* *

; Programa que sincroniza tiempos de espera y lectura con la sefial del
; Modulador Fotoelastico (PEM).

skkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkkkhkkkhkkhhkkhkkkkkkhkkkhhkkhhkkkkkhkkkhkkkkkhhkkhhkhhkkkkkkhkhkkkhkkkkhkkhkkkkhkkk

list

p=16F84A

#include <p16F84A.inc>

;o DEFINICION DE VARIABLES

DELL

DELH
CONTALL
CONTA1H
CONTAZ2L
CONTA2H
TECLAH
TECLAL
CONTADOR

; Indica el modelo de PIC que se usa

; Definicion de registros del icrocont.

skkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkhkkkkkkhkkkkhkkkkkkkkkkhkkkkhkkkkhkkkkkkhkkkkk
’

EQU 0x20
EQU 0x22
EQU 0x23
EQU 0x24
EQU 0x25
EQU 0x26
EQU 0x27
EQU 0x28
EQU 0x29
ORG 0x00

goto main

ORG 0x05

; vector de reset

; salta al inicio del programa

skkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkkkkkkkhkkkkkkkkkkhkkkkhkkkkhkkkkkkhkkkkk

;INICIALIZA PUERTOS, VARIABLES Y REGISTROS

INICIALIZA

bsf
bcf
moviw
movwf

movlw
movwf

bcf

bcf
clrf

moviw
movwf

movlw
movwf

STATUS,RPO
STATUS,RP1
0x00

TRISA

0x09
TRISB

STATUS,RPO

PORTA,2
CONTADOR

0x03
CONTAILH

0x87
CONTAI1L

; Selecciona banco 1

; Programa puertos Ay B

: Selecciona banco 1

: A2 = OFF
; Inicializa contador a cero

; Inicializa contador de pulsos 1 s.
; tiempo de espera
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moviw
movwf

moviw
movwf

movlw
movwf

return

0xC1
CONTAZ2H

0x90
CONTAZ2L

0x10
PORTB

; Inicializa contador de pulsos
; tiempo de lectura de datos

; Inicializa en posicién 1
; (Tbarr. = 1s)

*kkkkkhhhhhhhhkrhkikx

*kkkkkkkhhhhhikx

*kkkkkk *% *

;RETARDO DE TIEMPO PARA LECTURA DE TECLAS

DELAY movlw
movwf

lazo2 moviw
movwf

lazol decfsz
goto
decfsz
goto
return

0x80
TECLAH
OxFF
TECLAL
TECLAL,f
lazol
TECLAH,f
lazo2

; Retardo 20 ms. aprox.

skkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkhhkkkhkkkkkhhkkkkhkkkkkhkkkkhkkkkhkkkkhkkkkkkhkkkkk
’

;PROGRAMA PRINCIPAL

main call

LOOP2 btfsc
goto

call

btfsc
goto

incf

moviw
subwf
btfsc
clrf

LOOP3 btfss
goto

movf
sublw
btfss
goto

movlw
movwf

movlw
movwf

moviw

INICIALIZA

PORTB,0
LOOP1

DELAY

PORTB,0
LOOP1

CONTADOR,F

Ox0A
CONTADOR,W
STATUS,Z
CONTADOR

PORTB,0
LOOP3

CONTADOR,W
0x00
STATUS,Z
COND1

0x03
CONTA1H

0x87
CONTA1LL

0xC1

; Verifica si S1 presionada

; Incrementa contador selector
; de velocidad de barrido

: Si CONTADOR = 0Ah
; reinicia CONTADOR a cero

; Verifica si tecla S1 presionada

; CONTADOR =00 ?

: T barrido 32 s.

; Inicializa contador tiempo de
;espera ls. (13 ms)

; Inicializa contador tiempo de

98



COND1

COND2

COND3

movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

goto

movf
sublw
btfss
goto

movlw
movwf

movlw
movwf

movlw
movwf

movlw
movwf

movlw
movwf

goto

movf
sublw
btfss
goto

moviw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

goto
movf
sublw
btfss
goto

moviw

CONTAZ2H ; lectura 1 s. (987 ms.)

0x90
CONTAZ2L

0x10
PORTB

LOOP

CONTADOR,W : CONTADOR =017
0x01

STATUS,Z ; T barrido 16 s.
COND2

0x03 ; Inicializa contador tiempo de
CONTA1H ; espera 500 ms. (13 ms.)

0x87
CONTAI1L

Ox5F ; Inicializa contador de pulsos
CONTAZ2H ; lectura 500 ms. (487 ms.)

0x08
CONTAZ2L

0x20
PORTB

LOOP

CONTADOR,W ;: CONTADOR =02 ?
0x02

STATUS,Z ; T barrido 8 s.
COND

0x03 ; Inicializa contador tiempo de
CONTA1H ; espera 250 ms. (13 ms.)

0x87
CONTA1L

Ox2F ; Inicializa contador de pulsos
CONTA2H ; lectura 250 ms. (237 ms.)

OxE4
CONTAZ2L

0x30
PORTB

LOOP

CONTADOR,W : CONTADOR =03 ?
0x03

STATUS,Z ; T barrido 4 s.
COND4

0x03 ; Inicializa contador tiempo de
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COND4

CONDS

CONDG6

movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

movlw
movwf

moviw
movwf

goto

movf
sublw
btfss
goto

movlw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf
moviw
movwf

moviw
movwf

goto
movf
sublw
btfss
goto

moviw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

movlw
movwf

goto

movf

CONTA1H ; espera 125 ms. (13 ms.)

0x87
CONTA1LL

0x16 ; Inicializa contador tiempo de
CONTAZ2H ; lectura 125 ms. (112 ms.)

0oxC2
CONTAZ2L

0x40
PORTB

LOOP

CONTADOR,W ; CONTADOR =04 ?
0x04

STATUS,Z : T barrido 2 s.
COND5

0x03 ; Inicializa contador tiempo de
CONTA1H ; espera 62.5 ms. (13 ms.)

0x87
CONTA1L ; Ox87

0x0A ; Inicializa contador tiempo de
CONTAZ2H ; lectura 62.5 ms. (49.5 ms.)
0xBO

CONTA2L

0x50
PORTB

LOOP

CONTADOR,W : CONTADOR =057
0x05

STATUS,Z : T barrido 1 s.
CONDG6

0x03 ; Inicializa contador tiempo de
CONTA1H ; espera 31.25 ms. (13 ms.)

0x87
CONTA1L

0x04 ; Inicializa contador tiempo de
CONTAZ2H ; lectura 31.25 ms. (18.2 ms.)

0x95
CONTAZ2L

0x60
PORTB

LOOP

CONTADOR,W ; CONTADOR =06 ?
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COND7

CONDS8

sublw
btfss
goto

moviw
movwf
movlw
movwf

movlw
movwf

moviw
movwf

moviw
movwf

goto

movf
sublw
btfss
goto

moviw
movwf

movlw
movwf

moviw
movwf

movlw
movwf

movlw
movwf

goto
movf
sublw
btfss
goto

movlw
movwf

moviw
movwf

movlw
movwf

movlw
movwf

movlw

0x06
STATUS,Z
COND7

0x02
CONTA1H
0x4A
CONTAI1L

0x02
CONTA2H

0xC5
CONTAZL

0x70
PORTB

LOOP

CONTADOR,W
ox07
STATUS,Z
CONDS8

0x01
CONTA1H

OxDA
CONTA1LL

0x02
CONTA2H

0x30
CONTAZ2L

0x80
PORTB

LOOP
CONTADOR,W
0x08
STATUS,Z
COND9

0x01
CONTA1H

0x70
CONTAIL

0x01
CONTAZ2H

0xC8
CONTAZ2L

0x90

; T barrido 500 ms.

; Inicializa contador tiempo de
; espera 15.6 ms. (6.6 ms.)

; Inicializa contador tiempo de
; lectura 15.6 ms. (9 ms.)

; CONTADOR =07 ?
; T barrido 333 ms.
; Inicializa contador tiempo de

; espera 10.4 ms. (4.4 ms.)

; Inicializa contador tiempo de
; lectura 10.4 ms. (6 ms.)

; CONTADOR =08 ?
; T barrido 200 ms.
; Inicializa contador tiempo de

; espera 6.26 ms. (2.25 ms.)

; Inicializa contador tiempo de
; lectura 6.25 ms. (4 ms.)
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COND9

LOOP

LOOP1

SIGUE

BAJA

movwf
goto

movf
sublw
btfss
goto

movlw
movwf

movlw
movwf

movlw
movwf

moviw
movwf

movlw
movwf

movf
movwf

movf
movwf

btfss
goto

bsf
decfsz
goto
decfsz
goto

btfsc
goto

bsf

movf
movwf

movf
movwf

goto
bcf

movf
movwf

movf
movwf

PORTB

LOOP

CONTADOR,W

0x09
STATUS,Z
LOOP

0x01
CONTA1H

0x5B
CONTA1LL

0x01
CONTAZH

0x41
CONTAZ2L

OxAO0
PORTB

CONTA1H,W
DELH

CONTAI1L,W
DELL

PORTB,3
LOOP1

PORTA,3
DELL,F
CONT
DELH,F
CONT

PORTA,2
BAJA

PORTA,2

CONTA1H,W
DELH

CONTALL,W
DELL

CONT
PORTA,2

CONTA2H,W
DELH

CONTA2ZL,W
DELL

; CONTADOR =09 ?
; T barrido 100 ms.
; Inicializa contador tiempo de

; espera 3.12 ms. (1.82 ms.)

; Inicializa contador tiempo de
; lectura 3.12 ms. (1.3 ms.)

; Inicializa contadores para
; tiempo de espera (H)

; Espera mientras RB3 =0

; Cambia estado de pulso por RA3

: Decrementa contador

; Verifica estado de RA2

; Inicializa contador para H

; Inicializa contadores para
; tiempo de espera (H)

; Inicializa contadores para
; tiempo de lectura (L)
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CONT

btfsc
goto

bcf
goto

END

PORTB,3
CONT

PORTA,3

LOOP2

; Espera mientras RB3 =1

; Cambia estado de pulso por A3

; directiva 'fin del programa’
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Anexo B

Archivo de lecturas resultante de un experimento

12/06/2012

Canal

3.48
3.41
3.34
3.28
3.22
3.16
3.10
3.04
2.99
2.93
2.88
2.83
2.79
2.74
2.70
2.65
2.61
2.57
2.53
2.50
2.46
2.42
2.39
2.36
2.32
2.29
2.26
2.23
2.20
2.17
2.14
2.12
2.12
2.14
2.17
2.20
2.23
2.26
2.29
2.32
2.36
2.39
242
2.46
2.50
2.53
2.57
261

07:12:17 p.m.

AR AR/R
5.026250E-7 3.441655E-4
5.581574E-7 3.436717E-4
5.074384E-7 2.936338E-4
5.154715E-7 2.652276E-4
6.358232E-7 3.077233E-4
5.335045E-7 2.355565E-4
3.692644E-7 1.486112E-4
2.854058E-7 1.130174E-4
1.604529E-7 6.109354E-5
1.408556E-7 5.390408E-5
2.266532E-8 8.484879E-6
-1.270062E-7  -4.651656E-5
-3.393465E-7  -1.162545E-4
-3.027466E-7  -9.722272E-5
-4.812418E-7  -1.458614E-4
-5.163691E-7  -1.413967E-4
-3.664684E-7  -1.081869E-4
-5.307934E-7  -1.827578E-4
-4.148187E-7  -1.512888E-4
-5.883797E-7  -2.322624E-4
-3.063741E-7  -1.311366E-4
-4.940546E-7  -2.265179E-4
-4.337666E-7  -1.969794E-4
-4.839252E-7  -2.305007E-4
-4.241644E-7  -2.136839E-4
-4.064144E-7  -2.265023E-4
-3.474794E-7  -2.027354E-4
-3.931329E-7  -2.426896E-4
-4.737409E-7  -3.014948E-4
-3.452383E-7  -2.368616E-4
-3.249011E-7  -2.320661E-4
-3.708835E-7  -2.683446E-4
-1.790942E-7  -1.295796E-4
-2.454306E-7  -1.753029E-4
-2.921545E-7  -2.004418E-4
-2.909231E-7  -1.851472E-4
-4.527769E-7  -2.795092E-4
-3.605428E-7  -2.103572E-4
-4.223808E-7  -2.354006E-4
-3.995409E-7  -2.012792E-4
-3.782843E-7  -1.801824E-4
-4.970381E-7  -2.257119E-4
-4.150861E-7  -1.903118E-4
-4.256877E-7  -1.822062E-4
-4.701151E-7  -1.855776E-4
-6.232386E-7  -2.273017E-4
-4.245199E-7  -1.461667E-4
-4.477419E-7  -1.321800E-4

R

1.460417E-3
1.624101E-3
1.728133E-3
1.943506E-3
2.066218E-3
2.264868E-3
2.484768E-3
2.525325E-3
2.626348E-3
2.613079E-3
2.671260E-3
2.730344E-3
2.918998E-3
3.113949E-3
3.299310E-3
3.651917E-3
3.387363E-3
2.904354E-3
2.741900E-3
2.533254E-3
2.336297E-3
2.181084E-3
2.202091E-3
2.099452E-3
1.985009E-3
1.794306E-3
1.713955E-3
1.619900E-3
1.571307E-3
1.457553E-3
1.400037E-3
1.382117E-3
1.382117E-3
1.400037E-3
1.457553E-3
1.571307E-3
1.619900E-3
1.713955E-3
1.794306E-3
1.985009E-3
2.099452E-3
2.202091E-3
2.181084E-3
2.336297E-3
2.533254E-3
2.741900E-3
2.904354E-3
3.387363E-3

Hora
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07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:17 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
07:12:18 p.m.
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A rapid reflectance-difference spectrometer for real-time semiconductor
growth monitoring with sub-second time resolution

O. Nidfiez-Olvera, A. E. Balderas-Navarro, J. Ortega-Gallegos, L. E. Guevara-Macias,
A, Armenta-Franco, M. A Lastras-Montafio ® L. F. Lastras-Martinez,

and 4. Lastras-Martinez®

Ingtitute de Irvestigacidn en Comunicacidn éprécaf, Universidad Autdnome de San Luis Fotost,

S Latis Potost, San Luis Potesi 78216, Mexico

(Received 20 August 2012, accepted 3 October 2012, published online 25 October 2012)

We report on a rapid, 32-channel reflectance-difference (RD) spestrometer with sub-second spee-
tra acquisition times and AR/R sensitivity in the upper 10~ range. The spectrometer is based on a
20kHz photo-elastie medulater for light pelarization modulation and on a lock-in amplifier for signal
harmonic analysis, Multichannel operaticn s allowed by multiplexing the 32 cutputs of the spectrom-
eter nto the Input of the lock-in amplifier. The spectrometer spans a wavelength range of 230 nm that
can be tuned to cover By and By + Aj transitions for a number of [II-V semiconductors at epitaxial
growth temperatures, meluding Gads, Inds, AlAs, and their alloys. We present two examples of real-
time measurerents to demonstrate the performance of the RD spectrometer, namely, the evolution
of the RD spectrum of Gabs (001) annealed at 500°C and the time-dependent RD spectrum during
the first stages of the epitaxial growth of InpaGap7As on Gahs (001) substrates, © 2012 American
Tmstitute of Physics. [http:¥dx dol.org/10,1063/1 4760252 ]

I. INTRODUCTION

Reflectance difference spectroscopy (RDS),L? consti-

tutes a powerful tool for the surface characterization of cu-
bie semiconductors, RDS relies on the measursment of the
difference of surface optical reflectance for two mutually or-
thogonal lmear polarizations that arlses due to the break-
down of the cuble symmetry In the near-surface region.
RDS is a polarization-contrast, surface-specific technique
that enhances surface spectral features against the dominant
isotropic bulk reflectance component. >

Its surface specificity makes RDS particularly well suited
for the m sttu characterization of the epitaxial growth dynam-
1cs of cubic semiconductors i, both, ultra high vacuum® and
vapor-phase growth systemas.” Recently, RDS has been also
applied to monitor the deposition of organic films. ® The mea-
surement of the time-resolved reflectance-difference (RD)
spectra, nevertheless, poses some challenges. For one thing,
the typlcal magnitude for the ARSR RDS signal liss in the
range from 10~ to 10-2, For another, the characterization of
the epitaxial growth dynamics demands sub-second spectra
acquisition times that rules out the use of seanning spectrom-
eters. RD spectrometers intended for the study of epitaxial
growth dynamics of cubie semiconductors thus rely on multi-
channel spectra acquisition,

The first rapid RD multicharnel speetrometer was re-
ported by Harmison et al® It was based on a photo-slastic
modulator (PEM) to modulate the polarization of the probing
light and on a 16-channel silicon photodiode amray to detect
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TISA

) fer tromic addregses:
alastraz @ gmail oorm.
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83, 1031091

light. Signal harmonie analysls was carried out by fast Fourler
transform techniques. The 16 cutputs of the photodiode ar-
ray were fed to the input of the spectrum analyzer through
a seanning multiplexer to allow for multichanne! operation.
To demonstrate the operation of their spertrometer, Harrlson
et etl. applied it to the measurement of dynamic RD spectra of
Cu removal from Au (110), Reported AR/R spectra had am-
plitndes in the 102 range and a speetral time resclition of
200 ms. The spectrometer of Harrison et al has been recently
upgraded to 32 channels operation and applied to the study of
the formation of organic films on Au (110) surfaces, 10

Recently, Hu et alll described a multichannel RD spee-
trometer based on a rotating compensator as a polarization
modulator. In contrast to PEM-based RD spectrometers that
typically operate at 50-100kHz, the spectrometer of Hu et al
operates at low frequencies allowing for the use of CCD linear
array detectors or photodiode linear arrays operating in the in-
tensity integrating modea at low frequencles, achieving higher
spactral resolutions, Hu et al applied their spectrometer to
menitor the growth of an erganic film on a Cu (110) substrate,
showing that the instrument allowed for the measurement of
128-point RD spectra with amplitudes i the 102 range and
atimeresolution of 11.2 5,11

A third rapid RD spectrometer version is the &-channel
atnmment reported by Kaspari et al1? In contrast to the in-
struments described n Refs, 9 and 11, the spectrometer of
Ref 12 carmried out the RD signal processing n a true par-
allal mode by incorporating a lock-in amplifier to sach cne
of the 2 signal channels. While this design may constitute
the optimum solution n terms of signal-to-nolse ratio, it has
the drawback of requiring of signal processing & quipment that
grows linearly with the number of channels with the assoel-
ated linear growth In cost, thus hindering the enhancement of
the spectral resolution,

@2012 American Institute of Physics
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In this paper we report on the development of a rapid 32-
chamnel RD spectrometer for application to the @ site real-
time monitoring of the first stages of the epitaxial growth of
semiconductors, We derlded to base the new spectrometer on
the successful Aspnes design!® that employs a PEM to modu-
late the polarization of the probing radiation (thus avelding
merhanical rotating optics) and a lock-in amplifier to pro-
cass the BD slgnal To allew for multichannel operation we
subatitutad the single-channel light detector for a 32-slement
photomultiplier (PM) and added a 32-channelmultiplexer, We
further decided to limit the spectrometer wavelength span to
230 mm n order to enhance spectral resolution. This wave-
length interval iz large encugh to neluds By and By + A tran-
sitlons for a number of [II-¥ semiconductors, As it is known,
RD spectra are particularly sensitive to surface stolchiometry
changes In the energy region arcund such transitions,

The spectrometar deseribad here allows for the measure-
ment of RD spertra with sub-second acquisition times and
sensitivities in the range from 10~*tc 1072 The minimum
posalble acquisition time for a 32-point spectiun 15 200 ms
with sensitivity in the lower 10-2 range. The 230 nm wave-
length range of the spectrometer can be tuned to cover By and
Ej + Aj transiticns for Gades, Inds, Alds, and thelr alloys at
epitaxial growth temperatures. The nstrument reported in this
paper has both the speed and the sensitivity necessary for the
study of semironductor spitaxial processas. Tet, It constitutes
an extension of the conventional single-channel R D spertrom-
eter based on a lock-in amplifier for signal harmmonic analy-
sl and results relatively simple to mmplament, not requiring
of alther rotating optics of extensive signal processing equip-
ment az demanded by previously repontad RD multichannel
spectrometars,

II. INSTRUMENT DESCRIPTION

Figure 1 shows the optical layout of the RD spectrometar
reported in this paper, which follows the design of Aspnes.®
The matrument 15 attached to the growth chamber of a molae-
ular beamn epitaxy system (Riber 32F) equipped with Ga, Al
In, and Az solid sources. A stress-free 1.5-1n. quartz wind ow
provides a perpendicnlar, unchetructad view of the epitax-
1al substrate in growth poeition. For BD measurements, light
from a 72 W Xe are lanp 15 first linearly polarized with a
Glan-Thomson prism. The light polarization vector s sat in
an orientation perpendicular to the optical plane of the spec-
trometer. Polarized light enters the epitaxial chamber through

E /o i), Sample

Xeelamp | | = un

Analizer

" Manochromatar

Multichannel PMT

FIG. 1. Opticallayout of the multichanne] RD spectromatar. Singla-channal
oparation is allowed by 3 sscond (not shown) scanning monochromatar
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32 channel oo
Photomultiplier Mulgﬂv!axmg

Channel scan Y
Control —=— Digitizing Lock-in
computer ER { " Card - = amplifier

|

Photoelastic | | Syne card

maodulator
[

Reference signal (50 kHz)

FlIi3. 2. Electrical block diagram of the RD multichanna] spectromatar.

the optical windew and 1z focused on sample surface, Upon
nearly-normal reflection, light exits the chamber through the
same optical window and is passed through the PEB and
the analyzer prism. Fmally, light 1= focused at the entrance
slit of a 140 mm focal length monochromator (Jobin-Tvon
MieroHR) with a 900 Vmm diffraction grating, Dispersed
light is eollerted by the sensitive area of a 32-channel pho-
tomultiplier (Hamamatsu HY280), The spectrometer spans a
230 mm wavelength range that can be tuned at a photon en-
ergy arcund 2.7 &V, Besides the multichanne]l moncchroma-
tor, the spectrometer is equipped with a scarming monochro-
mator for single-channel operation (not shown in Fig, 10, The
setup allows for the simultanaous measurement of BD spec-
tra and reflectance high energy electron diffraction (RHEEDD
oecillations during epitaxial growth,

In Figure 2 we show the electrical block diagram of
the BRI multichannel spectrometar. For slgnal processing, the
32 outputs of the PM array are multiplexed into the input
of a lock-in amplifier (Stanford Research SRE330 tuned to
100 kHz, twice the frequency of operation of the PEM.
Channel muliplexing is carried out with an arangement
comprising two 16-channel analog multiplexers (WAXIM
MMAZI0ACPD. Both the analog mput (&) and the analog out-
put (AK) of the lock-in amplifier are digitized by a 16-bit data
acquisition card (MNational Instruments NI-PCT 62210,

To compute the RD spectiun both AKX and & slgnals are
needed. To maximize signalto-nolse ratio the & spectrum is
measurad only ones at the begiining of sach rn and 1= as-
sumed to remain unchangsd thereafter, If needed, neverthe-
less, spectium & can be measured for sach mdividual RD
specira. The ssquence of steps followed to measure an ndi-
vidual spertrim 15 shown in the timing diagram of Fig. 3. The
process 15 under the command of a home-made synehroniza-
tion card based on the PIC16F34A-20 micro-controller (see
Fig. 4. The micro-controller employs the PEM reference sig-
nal (30 kHz) for timing. The synchronization card sets the
time T for the measurement of sach spectnum point and thus
fixes the spectrum scamning speed. [t further provides to the
data acquisition board, wia the control computer, a synchro-
nizaticn signal totrigger the data reading.

A shown in Fig. 3, before data reading we introdure a
delay time fy. This tine s essentlal to minimize the nolse
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Channel shift Channel shift

1 T

Sync. signal Data logging
ta ot - ta -

" —

Data stream

Data logger ‘ ‘

FIG 3. Timing diagram for spectra aquisition.

generated at each muliplexer channel shift as discussad in
Sec. IV, What fraction oftotal time T'is chosen for £y depends
on the acanning speed selectad. [t should be as short as poe-
sible In order to maximize data logging time, It could not be,
neverthalass, shorter than the time it takes for the channel shift
nolse to fade cut,

The numnber & of data readings at sach spectral point
1z sat up by the control program. Onee data reading for a
given spectral point 1s finished, the control computer com-
mands the multiplexer to shift to the next channel We note
that the change of channel should take place before the syn-
chronization card ssts the cnset of next data reading ey
cle. In this regards, to aceount for the jiter obesrved n the
signal provided by the control computer to trigger channel
change, a buffer time &t = mtroduced between the end of
the data reading mterval and the beginning of next reading
cycle (see Fig. 3). Dwring nms, BD spectra are displayed
in real-time along with BHEED cecillations and RHEED
pattams,

lll. RESULTS

To demonstrate the operation of the muliichannel spec-
trometar we carled out two serles of & st realtime RD
measurements of Gads (001) surfaces under various condi-
ticne. In a first experiment we monitorad the evolution of the
RD line shape for a Gads crystal annealed at 200°C in As-
depleted conditions (5 = 10-° Tom). Initially, the sample sur-

o Sync signal % 3 % b3

VEE VS5 VSS VSs VS8
Scanning speed indicator

FIG. 4. Elactrical diagram of the synchronizing card.
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GaAs (001)
o F1255 T=500°C
° M o prpoelo
Caa™ o
o

ARIR
T
8
w

q
o,
7
O
-]

| DL B LA N SN N NN BN
22 242628 3032 34363840
Photon energy (eV)

FIG. 5. Lowermost curve: Gabs (0010 RD spectrom at 500°C under an
Az fiux of 5 % 107° Torr. Theee upper curvee: Time svalution of the RD
line sha_ge af Gaks (001) annealed at 500°Cin a residual As pressure of
5 3¢ 107 Tarr. The time slapead after the As fho was shut off is az indicated.
Individual spectra acquisition tims was 300 ms. For all spectra the measuring
cycle invalved a dalay fime & = 6.6 ms and a data logging time intarval of
9 ms.

face was kept under an As flux equivalent to 5 x 1075 Tor,
showing a typleal e = 4) reconstruction. At ¢ = 0 we nter-
rupted the As flux and recorded the evolution of the RD spec-
trum with a spectrum acquisition time of 300 me. In Fig. 5 we
show some spectra of the whole resulting series (230 spec-
tra), Spectra i Fig. 5 are shown at some convenlent times
m order to illustrate their time-svolution, but are otherwise
random selected. The spectra measuring cyele i all cases in-
wolved a delay time ty = 6.6 ms and a data logging time n-
terval of 9 ms. To avold confusion between adjacent spectra,
experimental points are alternatively shown with fillad and
open clreles. Further, spectra have been displaced vertically
for the sake of clarity, with zero levels as shown, At each
spectrum we mdirate the time elapsed after the As flux was
shut off.

Az oa guide to the eye, with contimous lines we show
n Fg 5 smoothed experimental spectra employing the
Savitsky-Golay filter.1* For the smoothing we used a second-
order fitting polynomialand a window of 8 points. It iz kmown
that Savitsky-Golay fillering tends to preserve both height
and width of spertral bands provided the window 1z not too
large. ! Smoothed spectra of Fig, & show that this condition is
fulfilled in cur case.

The lowenmost spectium of Fig. 3, taken under an As
flux of 5 % 10-8 Tomr shows the typical line shape corre-
sponding tooa efd x40 surface reconstruction,!® which is

Downloaded 25 Oct 2012 to 1482245 B3, Redistribution subject to AP license or copwight; see hitpitsi.aip orglboutfights_and_permissions

107



1031094 Mafiez-Olvera at &l
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FIG. 6. Lowermost curve: Gabs (001) RD spectrum at 500°C under an Az
fime of 5 % 107 Torr, Thres upper curves: Real time svalution of the RD line
shape during spitauial deposition of Ings Gagphs. We indicats the amonnt of
Ings Gag 745 monalayers corrzsponding to 2ach speetmum. Individual spectra
acquizition tirme was 200 ms. For all spectra the measuning cycls invalved a
delay time 4 = 225 = and a data logging time interal of 4 ms.

characterized by a desp minimum arcund 2.6-2.7 &V, After
A iz shut off, the deep minimum gradually faded ot and af-
ter about 2 min it almost disappearsd. At the same time, the
surfare migrated into less As-rich phases, toward the (2 = 4)
reconstmction. We note, nevertheless, that we did not observe
the full c(d »x 4) — (2 »x 4) reconstruction conversion that
would be obtained with longer annealing times.

To demonstrate the cperation of the multichannel RD
spectrometar for speetra anquisition times down to 200 ms, in
Fig. 6 we show the evolution of the RD spectra during the first
stages of the epitaxial growth of IngsGapz4s at 500°C on a
Gahs (001) substrate, Bxperimental points in Fg. 6 are shown
with either open or filled cimeles to avold confusion between
spectra, The spertra measurement cyele i all cases mvolvead
a delay time t; = 2.25 ms and a data logging time interval of
4 ma Under an As flux of 5 % 107 Torr, the RD spectnum
[lewenmost eurve) shows the line shape comesponding to the
o4 = 4 reconstruction. Upon opening the Ga and In shutters,
the RD spectrum shows a gradual changs and almost fattans
out after the depoeition of 1 monoe layer of IngaGap7hs. Be-
yond this point, the RD spectrum gradually develops a maxi-
mum around 2.5 &V,

V. DISCUSSION AND CONCLUSIONS

Figures 3 and 6 show that the multichannel RD spectrom-
eter described in this work allows for the measurement of 32-
pont RD spectra with sub-serond acquisition times, The min-
imum achlevable acquisition time was found to be 200 mes,
Spectrum acquisition times of 100 ms are possible but at the

Rev. Soi. Instrum, 83, 103109 (2012)

expense of an nerease In nolse beyond to that expected solaly
n terms ofthe reduction n data measuring time mterval.

To make sure, we found that a parasitic signal is produced
at each multiplexer channel shift which has to be preventad
from interfering with the RD signal

For this purpose, we ntroduce a delay ty before the data
logging onsst as shown in the timing diagram of Fig. 4. This
time dalay should be of 23 ms for the parasitic signal to fads
out, thus establishing a minimum for the penmitted spectra
acquisition time.

Mot sucressful BD spectrometers follow the success-
ful Aspnes design'® that avelds retating opties and employs
a PEM to modulate light polarization and a locl-in amplifier
to process the A R signal In the spectrometar deseribed here
we extend this design, adding a multiplexer and a multichan-
nel moncehromator to allow for fast operation, A problem
that arises with this setup relates to the PEM phase retarda-
tlon which has to be wavelength independant i order for the
RD line shape not to be distorted. Whils insingle-channel RD
specirometers the PEM phase retardation s adjusted at sach
wavelength, this s not possible for multichanne] spectrome-
ters and some sort of line shape comection factor must be n-
cluded. To determine this factor we carried out RD measure-
ments at a low encugh speed to allow for phase retardation
adjustment at sach wavelength and then compared the result-
g RD spectrum with the measured at high speed with no
phase retardation adjusting. We found that, dus to the limited
wavelength span of the RD spectrometer, there are no signifi-
cant differences between both spertra.

A shown in Fig. 6, at 200 ms the spertrometer can re-
solve RD spectral structure In the lower 107> range. With a
spectrum acquisition time of 300 ma, the spectrometar sensi-
tivity 1s enhanced to the upper 10~ range.

Further, the mstrument may be operated n both single-
charnel and multichannel modes by sinply redirecting light
to the appropriate moncchromator with a rotating miron
Thus, the spectrometer reported here may be applied to the
study of semiconductor epitaxial processes, allowing for mul-
tichannel operation to study the dynamics of growth, as well
a8 scanning wavelength, single-channel operation to charae-
tarize statls surfaces with a higher spectralresclution. The RD
specirometer 15 presently being used to study the first stages
of the MBE growth of Gads, Alds, and Inds on Gades (001
substrates,

In conclusion, we have developed a rapid, 32-channel
RD spectrometer, with spectra acquisition times of 200 ma
and AR/R sensitivity in the range from 10~*to 10-2, These
specifications make the matmument sultable for the real-time
mvestigation of the dynamics of crystal growth of semicon-
ductors, The spectrometer constitutes an extension of the
successful Aspnes!® design, based on a PEM for light polar-
Zatlon modulation and on a lock-in amplifier for signal pro-
cegzing, Multichanne! operation 1z allowed by muliplexing
the 32 outputs of the spectrometer nto the nput of the lock-
n amplifier. Thus, both the rotating optics and the sxtansbve
slgnalhammonie analysis equipment smployed b previous de-
slgne are avolded. Presently, we are working on the redustion
of the multiplexing mdured nolse in ordar to extend the spee-
trometer cperation to spectra acquisition tines below 200 ma,
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