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Resumen

Este trabajo presenta la caracterizacion de silicio carbono amorfo
hidrogenado depositado por RF-PECVD sobre sustratos de silicio cristalino
bajo diferentes pardmetros de proceso, permitiendo analizar la variacion de
la tension residual, la rugosidad y uniformidad de las peliculas, siendo estas
caracteristicas importantes en la fabricacion de membranas para

aplicaciones en biosensores.

La tension residual fue calculada a partir de la ecuacion de Stoney al medir
los espesores del sustrato y de la pelicula depositada, ademas del radio de
curvatura del sustrato sin y con material depositado. A partir de los datos
obtenidos se determina que, al incrementar la potencia (15 a 30 W) aumenta
la tension residual (-180 a -400 MPa). Aun con baja potencia, la tension
residual es alta, sin embargo mediante un tratamiento térmico a 450 °C en

ambiente de N2 la tension residual se reduce en un 75%.

Al observar las peliculas depositadas y medir su espesor en diferentes
puntos, se encontré que la uniformidad es mayor cuando se eleva la presion
en la cAmara de proceso (450 a 900 mTorr), ademas la rugosidad RMS (0.7-
5.1 nm) puede ser controlada por la potencia y presion de depésito,
permitiendo obtener un material con excelentes caracteristicas morfologicas

para la adherencia y crecimiento de células especificas.

Para la fabricacién de la membrana, se utiliz6 un proceso que combina el
grabado seco utilizando SFs como gas precursor con velocidad de grabado
de 5.44 pm/min; seguido por un grabado en ambiente humedo de silicio
usando una solucién HNA a base de &cido fluorhidrico, acido nitrico y acido

acético, con velocidad de grabado de hasta 18.6 ym/min.



Finalmente se evaluo6 la biocompatibilidad del a-SiC:H mediante pruebas de
fijacion bacteriana utilizando el bacilo gram negativo Escherichia coli
enterotoxigénica (ETEC), permitiendo ademas, corroborar la no toxicidad y la

buena adherencia del agente biolégico con el material.



Abstract

In this work, the characterization of hydrogenated amorphous silicon carbide
deposited by RF-PECVD on monocrystalline silicon substrates with different
process parameters is presented, considering the analysis of the residual
stress, the roughness and uniformity of the films which are the most important

characteristics in the production of membranes for cell culture.

The residual stress was calculated using Stoney's equation by measuring the
thicknesses of the substrate and in the deposited film, in addition to the radius
of curvature of the substrate with and without deposited material. From the
results it was observed that as power increases (15 to 30 W) a proportional
behavior of the residual stress was obtained (-180 to -400 MPa). Even at low
power the residual stress is high; however an annealing process at 450 °C in
N2 atmosphere reduces the residual stress by 75%,

It was found that the film uniformity was increased when the pressure rises in
the process chamber (450 to 900 mTorr) and finally the RMS roughness (0.7-
5.1 nm) can be controlled by the power and pressure, allowing to obtain a
material with excellent morphological characteristics for adherence and

growth of specific cells.

For the membrane fabrication a combined process was used, a dry etching
process with SFe as precursor gas with an etch rate of 5.44 pm/min; followed
by a wet etching process of silicon with a HNA solution based on hydrofluoric

acid, nitric acid and acetic acid with etch rate as high as 18.6 pm/min.

Finally, the a-SiC:H biocompatibility was assessed by testing the bacterial

attachment of gram negative bacillus using Enterotoxigenic Escherichia coli



(ETEC), proving the non-toxicity and the good adhesion of the biological

agents with the material.
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1. Silicio Carbono Amorfo

1.1 Introduccidén

En la actualidad el desarrollo y el progreso de la humanidad estan
fuertemente ligados al avance de la tecnologia, considerando todos los
ambitos como la educacion, las comunicaciones, el entretenimiento, la salud
y la investigacion en todas sus ramas. Especificamente en el sector salud
cada dia aumenta la necesidad de realizar deteccidon, monitoreo Yy
tratamiento de enfermedades que permitan el estudio y evolucion de éstas
con el fin de salvaguardar la existencia de la humanidad en el planeta. La
tecnologia ha permitido avanzar en la creacion de biosensores y sistemas
biomédicos, cuya fabricacibn y desempefio estdn sujetos a los nuevos
materiales obtenidos en laboratorio, que garanticen una biocompatibilidad y
una multifuncionalidad, por ello es importante investigar y desarrollar nuevos
materiales que permitan contribuir al crecimiento tecnolégico en el sector

salud.

Debido a la complejidad en la produccion de biosensores es importante
obtener materiales bajo lineas de fabricacion de la microelectronica, por ello
se presenta el silicio carbono amorfo que contempla al silicio como base de
la industria microelectronica y el carbono como elemento fundamental en las
cadenas organicas presentes en los seres vivos. En el presente trabajo se
analizan las variables en el proceso de obtencion del silicio carbono amorfo
con el fin de obtener las caracteristicas especificas necesarias para la
fabricacion de membranas con fines de fijacion y/o cultivo celular, cuyas
aplicaciones pueden darse en biosensores 0 generacion de tejidos para

medicina regenerativa entre otras [1, 2].
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1.2 Estructura del silicio carbono amorfo.

Existen a nuestro alrededor gran variedad de substancias solidas cuya
estructura puede ser cristalina, policristalina o amorfa, en términos generales
un material con estructura no cristalina es un sistema no ordenado, es decir
qgue tienen un orden en la proximidad de la distribucion de los atomos, pero

no desde un punto de vista lejano [3].

Dentro de los materiales amorfos, la complejidad de estudio es mayor en los
formados por mas de un atomo como el caso del silicio carbono amorfo, esto
se debe en parte a sus enlaces tetraédricos. Dependiendo de la técnica de
depdsito y de los gases precursores, el material depositado tendr& diferente
contenido de hidrégeno y fraccion C/Si, esto lleva a obtener estructuras
diferentes debidas a la longitud de los enlaces entre los atomos que
componen el material (ver figura 1). El desorden del silicio carbono amorfo
también se puede analizar al comparar las longitudes de enlace entre los

atomos que lo componen como se ilustra en la tabla 1 [4].

Figura 1. Silicio carbono a) cristalino y b) amorfo.
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Tabla 1. Longitudes de enlace entre H, Siy C.

Enlace | Longitud [101nm] | Enlace | Longitud [10! nm]
C-C 1.54 Cc=C 1.33
C-H Cc=C
(5p?) 1.09 (grafito) 1.42
C-Si 1.87 C=C 1.21
Si-Si :
(en c-Si) 2.35 Si-H 1.48

La longitud de enlace no es el Unico factor que contribuye al desorden,
también es relevante el tamafo atdmico de los elementos que hacen parte

del material amorfo como se indica en la tabla 2.

Tabla 2. Radio covalente y electronegatividad de C, Si e H.

Atomo | Radio [101 nm] | Electronegatividad
C 0.77 2.50
Si 1.17 1.74
H 0.28 2.20

En el silicio carbono amorfo depositado se pueden encontrar enlaces Si-H,
C-H, Si-C, Si-Si y C-C, estos ultimos son termodinamicamente mas estables
que los demas enlaces en parte debido a la energia de enlaces como se

muestra en la tabla 3.

Tabla 3. Energias de enlace en kJ/mol a 25 °C.

Atomos | H C | Si
H 4.36 | 4.16 | 323
C - 3.56 | 301
Si - - 226




Si la cantidad de carbono aumenta en el material, también lo hace el grado
de desorden [5, 6], ademas los enlaces C-H son mas estables que los
enlaces Si-H lo cual deberia conducir a la estabilidad térmica de las
peliculas. Otro dato importante es que a partir de las electronegatividades del
silicio y carbono, existe un fortalecimiento entre los enlaces de Si-H si el
atomo de silicio esta unido a un atomo de carbono (en el lado opuesto, el

enlace C-H se debilitara).

El comprender las energias y longitudes de los enlaces entre los diferentes
atomos que componen un material, contribuye a la realizacion de andlisis
mas precisos y a facilitar la comprensién de sus caracteristicas Opticas,
quimicas y mecanicas. Particularmente el silicio carbono tiene buena bio-
compatibilidad debido a los atomos que lo componen, es de vital importancia
gue un material usado para crecimiento o fijacion celular al realizar contacto
con las células no afecte el ente biologico y de esta forma no sea destructivo.
El silicio carbono es también resistente a la corrosion, lo cual evita que se
oxide con facilidad al contacto del material bioldgico. El silicio carbono
ademas es resistente a los esfuerzos mecanicos lo cual favorece a obtener
estructuras confiables y que en el momento de reproduccién celular no sufra
dafos por las fuerzas de traccion. Ademas este material permite variacion en
las propiedades superficiales no solo en el proceso de obtencidon sino

posterior a este.

1.3 Depésito Quimico en Fase Vapor Asistido por Plasma PECVD.

En este trabajo se pretende obtener silicio carbono amorfo con alta
uniformidad superficial, baja tension residual y espesor en la escala de los
micrometros que permita la fabricacion de membranas que favorezcan el
crecimiento celular. Con el fin de satisfacer las necesidades de disefio, se

determina el proceso de depdsito quimico en fase vapor asistido por plasma
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o PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) por su siglas en

inglés, como técnica para la obtencion del silicio carbono amorfo.

El PECVD es una técnica de depoésito que utiliza una fuente de radio
frecuencia para transferir energia a los gases reactivos permitiendo una
mayor razén de depdsito en bajas temperaturas, ademas de tener gran

cobertura del escalon [7].

En el presente trabajo se ocup6 un sistema MVS (Figura 2), que opera a
13.56 MHz, en el cual las obleas de silicio cristalino son puestas en el
electrodo superior al interior de una cémara cerrada bajo condiciones
especificas de presién, temperatura y de gases reactivos (también llamados
precursores) de metano (CHas) y silano (SiH4) ademés de diluyentes como

argon (Ar).

Figura 2. Equipo de depdsito PECVD MV System.
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La potencia aplicada entre los electrodos, permite generar un plasma en la
camara de proceso, alli las diferentes particulas como electrones, radicales
libres, moléculas y atomos excitados, neutros e ionizados ademas de
fragmentos ionizados y neutros colisionan tanto eldsticamente (con mayor
frecuencia, pero sin transferencia de energia) como inelasticamente en 4

tipos de reacciones:

lonizacion: e- + A — A" + 2e-, donde A es un atomo y e- es un electron
Excitacion: e- + A — A* + e-, donde A* es un atomo en estado excitado.
Relajacion: A* — A + hv (fotones).

Disociacién: e- + AB— A + B + e-, donde AB es una molécula [7].

En la generacion del plasma los gases de metano (CH4) y silano (SiH4) se
descomponen en diferentes especies reactivas que se difunden hacia el

sustrato donde reaccionan generando asi el silicio carbono amorfo.

Las variables de proceso que se pueden controlar son la temperatura
aplicada a los sustratos, la presion en la camara, la razén de flujo de los
gases Yy la potencia aplicada entre los electrodos, con esto es posible disenar
diferentes procesos con el fin de analizar los cambios presentados, en las
caracteristicas de tensién residual, uniformidad y rugosidad, en la superficie

de las peliculas de silicio carbono amorfo.

1.4 Espectroscopia Infrarroja de vibracion

La verificacibn en la obtencién de un material en particular, puede ser
realizada de diferentes formas, una de ellas es mediante mediciones de
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier o FTIR por su sigla en
inglés (Fourier Transformed Infrared Spectroscopy), donde a partir de las

vibraciones de los diferentes tipos de enlace entre los elementos, se genera
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un espectro especifico de cada material. El espectro FTIR para silicio
carbono amorfo (ver figura 3) se encuentra en multiples publicaciones [5, 8,
9], en las cuales suelen realizarse analisis de los datos proporcionados por
las mediciones, manteniendo siempre justificacion de la existencia de ciertos

valores especificos del compuesto quimico.
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Figura 3. Espectro FTIR de silicio carbono amorfo obtenido por PECVD.

En la figura 3 se especifican 12 tipos de enlace entre los elementos carbono,
hidrogeno vy silicio, para el espectro FTIR de a-SiC:H, estos enlaces se
encuentran en tres bandas de absorcion asociadas a los rangos de numero
de onda de 600-1500 cm™, 1900-2400 cm™ y 2800-3000 cm™.

En la primera banda de absorcion la incorporacion de carbono con silicio

determina picos dominantes en N1 y N2 asociados a modos de vibraciéon
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stretching para Si-C, ademas de algunos enlaces Si-Hz y Si-CHs. En la
segunda banda se observan picos asociados a modos de enlace entre
moléculas CSi con hidrégeno. Por ultimo la tercera banda principalmente
muestra enlaces entre C-H como los picos N10, N11 y N12. En la tabla 4 se
muestran los tipos de enlace que pueden estar presentes en el a-SiC:H

especificando los modos de vibracion.

Tabla 4. Posibles enlaces de Si, C e H en el espectro FTIR de a-SiC:H.

Pico NUumero de Enlace Tipo de enlace y
onda[cm] modo de vibracién
Si-Hn | Wagging
N1 670 Si—-C | Stretching
N2 270 Si-C | Stretching

Si—CHs | Rocking and/or Wagging
N3 850-900 | (Si—H2)n | Bending

N4 1000 C—-Hn | Wagging and/or rocking
N5 1245 Si—CHs, | Bending (symmetric)
NG 1350 Si—CHs, Bendi_ng (symmetric)
C-H2 | Wagging
N7 1400 C-H2, | Bending, Scissoring
- 2000 Si—H, | Stretching
- 2090 Si—-Hz, | Stretching

N8 | 2060-2100 | CSi—H, | Stretching
- 2150 CSi—Hz2, | Stretching

N9 2360 C=C |-

- 2850 C—H2, | Stretching (symmetric)
N10 2880 C—Hs, | Stretching (symmetric)
N11 2910 C—H2, | Stretching (asymmetric)
N12 2950 C—Hs, | Stretching (asymmetric)

A partir del espectro FTIR se puede estimar de forma cualitativa la cantidad
de hidrogeno incorporado en el material depositado, de esta forma es posible
analizar los efectos del hidrogeno en las caracteristicas de tension residual y

rugosidad.
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2 Caracterizacion del depodsito de
a-SIiC:H.

2.1 Introduccién

El presente capitulo muestra la caracterizacién del a-SiC:H respecto a la
tension residual, rugosidad, uniformidad del depdsito y composicion quimica
(enfocada a los enlaces presentes entre silicio, carbono e hidrégeno), los
andlisis realizados son orientados a los posibles cambios de estas
caracteristicas, bajo las variaciones en los parametros del proceso de
depdsito PECVD como temperatura del sustrato, presion en la camara,
potencia aplicada entre electrodos y razén de flujo de gases reactivos,
ademas se presenta un andlisis de la razon de depdsito con el fin de
determinar el tiempo necesario para alcanzar un espesor de pelicula del
orden de los micrometros, estructuralmente fundamental en el proceso de

fabricaciéon de membranas.
2.2 Razdn de deposito

2.2.1 Introduccion

La razdén de depdsito es un pardmetro importante en el proceso de obtencion
del a-SiC:H, debido al control que se debe tener en el mismo. Esta variable
del proceso, es analizada considerando las posibles implicaciones en la
tensién residual, uniformidad del depoésito y rugosidad de las peliculas
obtenidas, ademas la fabricacion de membranas para biosensores requiere

de procesos reproducibles, controlables y robustos.
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2.2.2 Caracterizacién de razén de depdsito de a-SiC:H.

La caracterizacion de la razén de depdsito en el proceso PECVD para la
obtencion de a-SiC:H, inicia con mediciones de espesor a las peliculas
obtenidas sobre vidrio (Corning 2947 de 2.5 x 7.5 cm). Para ello se fabrican
escalones a partir de dos etapas, en primera instancia se realiza un proceso
de fotolitografia (ver Figura 4), en el cual sobre una capa de resina
depositada en la pelicula de a-SiC:H, se definen patrones geométricos, estas
estructuras son transferidas desde una mascarilla, mediante exposicién
parcial de rayos UV (sensibilizacién de la resina) y de realizar posteriormente

un revelado (eliminacion de la resina sensibilizada).

N <—a-SiC:H
Depdsito del
material < Vidrio
s <— Resina
Depdsito de
la resina
Rayos UV
2222222 :
+— Mascarilla
o <—— Patrones
S O A — geométricos
rayos UV
B N e
Revelado

Figura 4. Proceso de litografia para generacion de escalones en a-SiC:H.
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La segunda etapa involucra un proceso de grabado iénico reactivo o RIE por
sus siglas en inglés (Reactive lon Etch), donde las especies reactivas a base
de flior formadas en un plasma a partir de un gas precursor (CFa),
reaccionan con los atomos expuestos de la pelicula de a-SiC:H, esto permite

la eliminacion del material y la generacion de escalones (Figura 5).

M N m <— Resina

Proceso foto- <—a-SiC:H
litografico <— Vidrio
Plasma
a base
Proceso RIE de CF,
. ., <—Escaldn
Eliminacion
de resina

Figura 5. Obtencion del escalon de a-SiC:H mediante grabado en ambiente
seco con plasma a base de CFa.

Para la medicién de dichas estructuras se utilizé un perfilbmetro KLA Tencor
P-7, los resultados se presentan en la tabla 5 especificando pardmetros del

proceso.

Tabla 5. Espesor de peliculas de a-SiC:H para cada depésito PECVD.

F Fg; F,4,. | Presion | Potencia | Temperatura | Espesor

Proceso scC:r:ﬁ scchr; scém meTso?r O'[\EIEVC | poecatu : Em
P1 10 20 100 750 15 200 321.07
P2 10 20 100 750 22 200 383.32
P3 10 20 100 750 30 200 425.72
P4 10 20 100 450 30 200 734.71
P5 10 20 100 600 30 200 555.35
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P6 10 20 100 900 30 200 432.85
P7 10 20 100 750 30 150 590.41
P8 10 25 100 750 30 200 416.73
P9 10 30 100 750 30 200 425.33
P10 10 50 100 750 30 200 559.39
P11 10 20 100 750 30 100 320.33

El incremento de la potencia suministrada entre los electrodos al interior de la

camara de proceso, conduce a un aumento de la energia adsorbida por los

iones y electrones en el plasma, puesto que solo estas especies siguen a la

frecuencia de la sefial RF aplicada, favoreciendo el desarrollo de colisiones

inelasticas, que a su vez elevan el nimero de especies reactivas que seran

difundidas hacia la superficie de los sustratos, donde reaccionan y permiten

la obtencién del a-SiC:H con mayor velocidad (ver Figura 6).

Razo6n de depdsito nm/min

10.5

10

F

F
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750 mTorr

200 °C

40 min

- Q,
.\

15 20
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Figura 6. Razdén de deposito vs potencia aplicada entre electrodos en la

obtencion de peliculas de a-SiC:H.

En la Figura 7 se observa que la razén de depdésito disminuye con respecto

al incremento de la presion en la cAmara de proceso, esto puede deberse a
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gue en baja presion, la posibilidad de colisiones inelasticas presentes en el
plasma es mayor, debido al aumento en la trayectoria libre media entre
colisiones. Cuando los electrones o iones adquieren mayor velocidad antes
de una colision, se favorece la generacion de radicales libres que forman

parte del material depositado, de esta forma la velocidad se ve incrementada.
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Figura 7. Razon de deposito vs presion de la camara de proceso en la
obtencion de peliculas de a-SiC:H.

En un proceso de deposito PECVD, cuando se involucran moléculas metano
(CHs) y silano (SiHs) como gases precursores, y se incrementa la

temperatura del sustrato, es importante mencionar que la energia
suministrada térmicamente, permite a los radicales de estas moléculas,
retornar a su estructura quimica basal (de metano y silano), mediante
reacciones quimicas reversibles como las ilustradas en las ecuaciones (1) y

(2), esto conduce a una disminucion de la razén de depdsito (ver Figura 8).

CH, & CH,_, + xH* + xe~
SiH, & SiH,_, + xH" + xe~
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Figura 8. Razén de depdsito vs temperatura del sustrato en la obtencion de
peliculas de a-SiC:H.

Finalmente en la Figura 9 la razon de depdésito tiene un comportamiento
creciente con respecto al aumento de la razén de silano introducido en la
camara de proceso, esto puede deberse a que la energia de disociacién de
silicio-hidrégeno (90kcal/mol) es menor a la de carbono-hidrogeno (104.8
kcal/mol), por consecuencia la cantidad de silicio obtenido por disociaciones
puede incrementar. Al tener mayor cantidad de silano (gas precursor de
silicio) en la cAmara y al ser este adsorbido rapidamente en la superficie del

sustrato, la razén de depdsito es mayor.

A manera de conclusion, si se desea que la pelicula de a-SiC:H se obtenga
rapidamente, se debe contemplar alta potencia aplicada entre electrodos (30
W), baja presion en la camara de proceso (450 mTorr), temperatura del
sustrato alrededor de 150 °C y mantener una razén de flujo de silano en 20

sccm para no elevar de manera subita la concentracion de silicio en la
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pelicula, ademas el tiempo de depdsito necesario debe ser como minimo 120

min para lograr un espesor cercano a los 2 micrometros.
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Figura 9. Velocidad de deposito vs Flujo de silano (SiH4) en la obtencion de
peliculas de a-SiC:H.

2.3 Tension Residual.

2.3.1 Introduccioén.

La tensidn residual es la presion debida a una fuerza aplicada en un area
especifica; en términos atomicos, la longitud de los enlaces de los elementos
gue componen un material como carbono, silicio e hidrogeno para el a-SiC:H,
pueden ser menores que la longitud de enlaces Si-Si en estado cristalino del
sustrato, esto permite un estado de tension biaxial en la pelicula, sin
embargo al estar unida al sustrato, la superposicion de las fuerzas de signos
opuestos sobre los bordes de la pelicula, suprimen las tracciones normales y
producen esfuerzos tangenciales en la interfaz pelicula/sustrato, cerca de los

bordes de la pelicula. Estas tensiones tangenciales proporcionan las fuerzas
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necesarias para mantener la tension biaxial en la pelicula y también hacen

gue el sustrato se doble elasticamente (ver Figura 10) [10].

- Pelicula

Sustrato

ZERS

Figura 10. Deformacion de peliculas por tension residual de tipo compresivo.

En el depdsito de peliculas, se pueden obtener cualquiera de los dos tipos de
tensién residual, compresiva con magnitud negativa como se observa en la
Figura 10 o por tension cuyo patron de curvatura es convexo y de magnitud

positiva.

Una de las alternativas para obtener la tension residual en peliculas, es
mediante la ecuacién de Stoney, (ver ecuacion (3)), al considerar el radio de

curvatura del sustrato sin deposito alguno y con material depositado.

Wt 11
S(tf)_ 6t (R(tf)_R_o>

Donde t; y t; son el espesor del sustrato y de la pelicula respectivamente,
R(tf) Yy R, son los radios de curvatura de la pelicula depositada y del sustrato

antes del depdsito respectivamente, ademas es importante considerar la
orientacion cristalografica del sustrato, puesto que el modulo biaxial Ys varia
respecto a la orientacion del sustrato. En el presente trabajo se utiliz6 como
sustrato silicio cristalino (100), con Ys de 1.805x10%! Pa para 300 K [11].
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A partir de la ecuacion de Stoney se deduce la necesidad de obtener
peliculas con el mayor espesor posible (aproximadamente 2 micrémetros)
utilizando sustratos de bajo espesor (como obleas de silicio de 2" con 300 ym
de espesor), de esta forma la tensién residual es baja y con ello 6ptima para

la fabricacion de membranas.

2.3.2 Caracterizacion de la tension residual de a-SiC:H.

En la caracterizacion de la tension residual, se realizaron mediciones del
radio de curvatura a lo largo de la oblea de silicio para una longitud de 4 cm
rotando la oblea de silicio cada 10° (ver Figura 11), el equipo utilizado para
dichas mediciones fue un perfilbmetro KLA Tencor P-7, tanto al sustrato
antes del depdsito como a las peliculas depositadas sobre silicio cristalino,
posteriormente se efectud el calculo de la tension residual a partir de la

ecuacion de Stoney.

Sentido de Rotacion para
las mediciones

Linea de
medicion

Vista Superior de la oblea de silicio

Figura 11. Descripcion gréafica de la metodologia de medicion del radio de

curvatura para las obleas de silicio con y sin depdésito.
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En el proceso PECVD al aumentar la razéon de depdsito mediante
incrementos de la potencia aplicada entre electrodos (ver Figura 6), permite
que las longitudes de migracion en la superficie del sustrato sean cortas.
Cuando se inicia la formacion de la pelicula, si los atomos no logran
posicionarse en sitios energéticamente mas estables, la estructura resultante

tendra valores mayores en la tension residual como se observa en Figura 12.
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Figura 12. Tension residual vs potencia aplicada entre electrodos para la
obtencion de peliculas de a-SiC:H.

A partir de la Figura 13 se infiere que la tendencia de la tension residual es
de aumentar cuando se incrementa considerablemente la presion, esto
puede deberse a que la uniformidad se ve disminuida en bajas presiones por
la rapida adsorcion de atomos en la superficie del sustrato, esto se da
cuando la velocidad de migracion de los atomos en la superficie es baja, por
lo que lleva al material a ser amorfo ademas de generar compresion debido a
la irregularidad en las distancias de enlace entre los atomos de carbono y

silicio.
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Figura 13. Tension residual vs presion en la camara de proceso para la

obtencién de peliculas de a-SiC:H.

Con el fin de comprender mejor el comportamiento de la Figura 13, se

realizaron mediciones de composicidbn quimica a partir de microscopia

electronica de barrido o SEM por sus siglas en inglés (Scanning Electron

Microscopy) utilizando la técnica de espectroscopia de energia dispersiva de

rayos X o EDS por sus siglas en inglés (Energy Dispersive X-ray

Spectroscopy), los resultados se presentan en la Tabla 6.

Tabla 6. Composicion porcentual de muestras con a-SiC:H sobre silicio para

diferentes presiones en la camara de depdsito PECVD.

Porcentaje en Masa Porcentaje atdbmico
Elemento 450 600 750 450 600 750
mTorr mTorr mTorr mTorr mTorr mTorr
Si 74.41 76.66 75.28 55.52 58.52 56.67
C 25.19 22.93 24.29 43.95 40.92 42.76
O 0.4 0.41 0.43 0.53 0.55 0.56
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Aun cuando las concentraciones de silicio y carbono en el material
depositado se mantienen cuasi constantes como se observa en la tabla 6 y
en el espectro de energia dispersiva por rayos X de una muestra de a-SiC:H
(Figura 14), la incorporacion de hidrégeno muestra variaciones de enlaces,
para los diferentes procesos de depoésito variando la presion de la camara.
Especificamente la cantidad de hidrogeno aumenta al incrementar la presion
como se muestra en las curvas de FTIR (Figura 15), para los picos N2 (Si—
CHs), N4 (C—Hn), N8 (CSi—H2) y N9 (C—H3).

1 2 3 4 a G 7 g g 10

ull Zcale 60420 ots Cursar: 0.000 kel

Figura 14. Espectro de a-SiC:H obtenido mediante SEM-EDS.

El incremento en la cantidad de hidrogeno en el material, permite a los
diferentes enlaces incompletos (dangling bonds) relacionados a los atomos
de silicio y carbono completarse realizando de esta forma el proceso de
pasivacion, lo anterior permite la reduccion en la longitud de los enlaces
entre los elementos que componen el a-SiC:H, de esta manera la tension

residual tendera a ser de tipo compresivo.
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Figura 15. Espectro FTIR de a-SiC:H para diferentes presiones en la camara
del proceso de deposito.

Respecto a la temperatura del sustrato, al incrementarse ésta favorece la
migracion de especies reactivas en su superficie, logrando que estas se
ubiquen en sitios energéticamente mas estables, reduciendo la tension

residual de la pelicula depositada (ver Figura 16).
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Figura 16. Tension residual vs temperatura del sustrato en la obtencion de
peliculas de a-SiC:H.

Por otra parte, al momento de aumentar la concentracion de silano en la

camara de proceso, se incrementa la posibilidad de incorporacion de silicio

en el a-SiC:H depositado sobre silicio cristalino, de esta forma las longitudes

de enlace en el material se hacen mas grandes con respecto a las presentes

en el sustrato, asi los efectos del esfuerzo tangencial en la interfaz

sustrato/pelicula se incrementan, elevando de esta manera la tension

residual compresiva (ver Figura 17).

A partir de los resultados y analisis para la tension residual, el proceso de

depdsito debe realizarse con baja potencia aplicada entre electrodos (<15

W), alta presiéon en la camara (>900 mTorr), 30 sccm de razon de flujo de gas

silano y temperaturas de sustrato cercanas a los 150 °C.
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Figura 17. Tension residual vs flujo de silano (FSiH4) en la obtencion de
peliculas de a-SiC:H..

2.3.3 Reduccion de latensién residual por annealing.

La tension residual varia con respecto a cada parametro del proceso de
depdsito PECVD como se determind en la seccion anterior, sin embargo, la
dificultad de obtener una pelicula con baja tension residual alrededor de -100
Mpa de tipo compresivo, conduce a buscar alternativas para reducir la
tension residual post-depdsito. Una de las formas en que se puede lograr lo
anterior, es mediante un tratamiento térmico o annealing [12], por ello se
plantearon 3 procesos con el fin de determinar la temperatura Gptima para

reducir la tension residual (ver tabla 7).

Tabla 7. Condiciones para tratamiento térmico de a-SiC:H post-deposito.

Proceso | Fy, [sccm] | Temperatura [°C] | Tiempo [min]
T1 30 350 40
T2 30 450 40
T3 30 550 40
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El proceso de annealing fue realizado a 10 muestras de a-SiC:H,
posteriormente se efectuaron mediciones de radio de curvatura para
determinar la tension residual post-annealing, los datos obtenidos se ilustran
en las figuras 18 (en funcién de la potencia) y 19 (en funcion de la presion).

1400+ r : : : r r :
FCH,=10 sccm 750 mTorr --©-- Sin annealing
1200 = o | ==©-=350°C T
o FS|H4—20 sccm 200 °C
Lo00L T==—__ |FA=100sccm  domin || "7 450°C
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200 0O~ ———meeo L B e S ©
Qe
-400 SESEe—
-600 " - - - - : - -
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Potencia W

Figura 18. Tension residual vs potencia aplicada entre electrodos para los
procesos con y sin annealing.

La Figura 18 ilustra una disminucion de la tension residual de tipo
compresivo al incrementar la temperatura del annealing. Para procesos con
baja potencia aplicada entre electrodos (aproximadamente 15 W), la mejor
opcion para obtener una pelicula con baja tension residual es realizar un
annealing a 350 °C para peliculas de a-SiC:H. Sin embargo la mejor
temperatura de tratamiento térmico para procesos con altas presiones de
depdsito (cercanas a 900 mTorr) es de 450 °C, como se puede observar en

la Figura 19.
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Figura 19. Tension residual vs Presion para los proceso con y sin annealing.

2.4 Rugosidad

2.4.1 Introduccion

La rugosidad se define mecanicamente como el conjunto de irregularidades
que posee una superficie [13], particularmente esta caracteristica
morfolégica, permite analizar el acople entre células y nuevos materiales
fabricados, con fines de fijacion celular, crecimiento de tejidos animales o de
biosensores, por ello es importante realizar una caracterizacion para a-SiC:H

gue permita el desarrollo de nuevos biosensores.
2.4.2 Caracterizacion de rugosidad RMS (Rq) de a-SiC:H.

La raiz cuadratica media de la rugosidad de una superficie (Rq), se puede

determinar mediante un microscopio de fuerza atbmica o AFM por sus siglas
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en inglés (Atomic Force Microscope). En el presente trabajo se utiliz6 un
equipo Nanosurf EasyScan DFM para la medicion del Rq en las peliculas de
a-SiC:H depositadas por la técnica de PECVD vy el software WSxM para el
posterior procesamiento de los datos asi como la generacion de las
imagenes de las superficies de cada muestra. A partir de las mediciones de
la rugosidad se determind que, elevar la potencia aplicada entre electrodos
en el proceso PECVD, conduce a un incremento de Rq, esto puede deberse
al aumento en la energia con la cual los iones presentes en el plasma,
bombardean la superficie del material en la etapa de depdsito, los efectos de

dichos eventos son percibidos en la Figura 20.
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Figura 20. Morfologia de superficies para peliculas de a-SiC:H para (a) 15 W,
(b) 22 Wy (c) 30 W, y (d) dependencia de Rq en funcién de la potencia.
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Ahora al incrementar la presiébn en la camara de depodsito PECVD se
aumenta el numero de colisiones inelasticas favoreciendo a la disociacion de
las moleculas de metano y silano, esto permite que los nucleos formados en

las primeras fases del depdésito sean menores y de esta forma la textura del

material se suavice (ver Figura 21).
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Figura 21. Morfologia de superficie de peliculas a-SiC:H a (a) 450 mTorr, (b)
600 mTorr y (c) 900 mTorr, y (d) dependencia de Rqg en funcién de la presion.

Durante el crecimiento inicial, las altas temperaturas permiten la formacion de
ndcleos mas grandes, esto hace que la superficie posea una textura mas
rugosa que si los tamafos de los nucleos fuesen mas pequefios como lo es

en bajas temperaturas, esto se observa en la Figura 22.
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Figura 22. Morfologia de superficie de peliculas a-SiC:H para (a) 100 °C, (b)
150 °C y (c) 200 °C, y (d) dependencia de Rq en funcion de la temperatura.

La rugosidad RMS del a-SiC:H se eleva con el incremento de silicio
incorporado, siendo el flujo de silano la variable a considerar, puesto que al
variar el flujo de 25 sccm a 50 sccm la Rq se encuentra entre 0.60333 y

0.79545, respectivamente.

Este incremento puede deberse al aumento en la cantidad de silicio que
favorece a una relacion Si/C mayor, ademas, que la uniformidad se vea
afectada por posibles areas de alta concentracion de silicio con respecto a

regiones con enlaces Si-C.
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Finalmente se observa que la rugosidad puede ser controlada por los
parametros del depdsito PECVD y que para las condiciones presentadas en
cada una de las figuras, el rango de medicion se encuentra entre 0.59822 nm
y 5.1157 nm. El tamafio de las células que se pondran en contacto con el

material de a-SiC:H determinan la rugosidad, buscando mejorar adherencia y

tal vez estabilidad para su crecimiento o interaccion (ver Figura 23).
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Figura 23. Morfologia de superficie de peliculas a-SiC:H para flujos de silano
de (a) 25 sscm, (b) 30 sccm y (c) 50 sccm y (d) dependencia de Rq en
funcion del flujo de silano.
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2.5 Uniformidad del depésito.

2.5.1 Introduccioén.

La uniformidad en el depdsito de un material puede ser perceptible, debido al
color que presenta en toda la superficie. Cuando hay variacion en el espesor
del material, la luz reflejada en la superficie permite observar cambios en el

color.

2.5.2 Caracterizacién de la uniformidad en peliculas de a-SiC:H.

El parametro mas relevante en la variacion de la uniformidad en las peliculas
de a-SiC:H depositado mediante PECVD es la presion en la camara de
proceso [14], como se observa en la Figura 24.

El analisis presentado en la seccidon 2.2 entre la razon de depodsito y la
presion utilizada en la camara de proceso concuerda con los resultados de la
uniformidad, ya que en altas presiones la velocidad de formacion de la
pelicula es baja, esto permite que las especies reactivas puedan migrar a

sitios energéticamente mas favorables y asi la pelicula es mas uniforme.

La uniformidad de las peliculas de a-SiC:H es de vital importancia para la
fabricacion de membranas, debido a que las caracteristicas de cada
membrana obtenida, deben ser lo mas similares posible para determinar un

proceso de fabricacién reproducible y confiable.
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Figura 24. Superficies de a-SiC:H para (a) 450 mTorr, (b) 600 mTorr, (c) 750
mTorr y (d) 900 mTorr.

2.6 a-SiC:H obtenido por PECVD para fabricacion de membranas.

A partir de todos los analisis realizados para la tensién residual, rugosidad,
uniformidad y razon de depdsito, se establecieron 3 nuevos procesos de
deposito de a-SiC:H (ver Tabla 8), con el fin de obtener la menor tension
residual y la mayor uniformidad, caracteristicas fundamentales para la

fabricaciéon de membranas.
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Tabla 8. Condiciones de depédsito PECVD para obtener a-SiC:H para

fabricaciéon de membranas.

P Fcu, | Fsin, | Far | Presion | Potencia | Temperatura | Tiempo
roceso o .
sccm | sccm | sccm | mTorr W C min
S1 10 20 100 1100 10 120 40
S2 10 20 100 1100 8 120 40
S3 10 20 100 1100 10 100 40

Realizados los depdésitos, se inicio huevamente con la medicién del espesor
de las peliculas (ver Tabla 9) a partir de escalones formados por una etapa
de fotolitografia y grabado seco con CF4, ademas se determiné la rugosidad

por medio del AFM (ver Figura 25).

Rq = 0.8633 nm (10 W, 100°C)

Figura 25. Morfologia de superficies para peliculas de a-SiC:H para los
procesos S.
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Tabla 9. Datos de espesor procesos S.
Medicion S1 S2 S3
Espesor [nm] | 723.23 | 653.64 | 399.06

Con los datos del espesor tanto de la pelicula depositada como del sustrato
utilizado y mediante mediciones del radio de curvatura se procede a

determinar la tension residual cuyos resultados se muestran en Tabla 10.

Tabla 10. Tension residual procesos S.
Medicion S1 S2 S3
Tension Residual MPa | -414.21 | -464.81 | -331.85

Los procesos S tienen una alta tension residual de tipo compresivo, sin
embargo la mejoria en la uniformidad es notable, no solo por aumentar la
presion de la cadmara de proceso sino también por disminuir la potencia

aplicada entre electrodos (ver Figura 26).

a. b. C.

Figura 26. Imagenes de la uniformidad de depdsito para muestras de
procesos S con (a) 10 W a 120°C, (b) 8 W a 120°C y (c) 10 W a 100°C.

Debido a la necesidad de tener una alta uniformidad se toma como proceso
optimo el S1 para la fabricacion de membranas, ademas para disminuir la
tension residual, se realiza un tratamiento térmico a una temperatura de 450

°C (a partir las figuras 18 y 19), durante 40 minutos en ambiente de
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nitrdgeno, mediante el cual se obtiene una reduccién del 74.99%, dando

como tension residual -103.59 MPa.

Finalmente se logra trabajar con a-SiC:H de alta uniformidad en el depdsito,
baja tension residual (aproximadamente -100 MPa obtenida por un
tratamiento térmico a 450 °C) y una baja rugosidad (0.77 nm) que satisfacen
las necesidades en la fabricacibn de membranas para aplicaciones de

biosensores.
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3 Fabricacion de membranas de

a- SIC:H vy fijacion celular.

3.1 Introduccién

El presente capitulo muestra el proceso para la fabricacion de membranas,
mediante el uso de dos técnicas de grabado de silicio, haciendo hincapié en
las ventajas y desventajas de cada una de ellas, ademéas se realiza una
simulacibn de tipo mecanica para la estructura de la membrana
contribuyendo al andlisis de la tension residual, finalmente se presenta el
planteamiento, justificacion y resultados del experimento de fijacién celular

enfocado en el ambito bacteriano.
3.2 Fabricacion de membranas de a-SiC:H.

Los biosensores basados en membranas permiten la deteccion de diferentes
organismos unicelulares a partir de cambios en las caracteristicas
mecanicas, Opticas, eléctricas o combinacion de estas. Actualmente la
investigacion de nuevos materiales para la fabricacion de biosensores se
encuentra en alto desarrollo, particularmente el a-SiC:H se presenta como
una alternativa debido a la facilidad de obtencién y a la posibilidad de variar
sus caracteristicas como el band gap O6ptico, indice de refraccion [15],

tension residual y rugosidad como se determiné en el capitulo anterior.

La fabricacion de membranas se realiza mediante la eliminacion parcial de
sustrato en regiones geométricas especificas, con la finalidad de obtener una
estructura suspendida de a-SiC:H. Para lograr esto es necesario utilizar
técnicas de grabado de silicio las cuales se realizan en ambiente seco o

hamedo como se explica en las siguientes subsecciones.
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3.2.1 Técnica de grabado en ambiente seco.

El grabado en ambiente seco se desarrolla mediante la interaccion de
especies reactivas ionicas con los atomos del material a grabar, estos iones
se obtienen ya sea en un plasma como en el caso del grabado iénico
reactivo o RIE por sus siglas en inglés (Reactive lon Etching) o por
bombardeo i6nico también conocido como sputtering. En el RIE el grabado
es realizado por la combinacién de mecanismos fisicos y quimicos que
permiten un proceso selectivo, ademas es independiente de la orientacion
cristalina del substrato, sin embargo la velocidad del grabado es baja (del
orden de nm/min), no obstante este inconveniente se soluciona empleando
un reactor de alta densidad de acoplamiento inductivo o ICP por sus siglas
en inglés (Inductively Coupled Plasma), permitiendo una mayor produccion
de radicales libres e iones para incrementar la velocidad de grabado [16],
tipicamente el proceso de grabado en ambiente seco utilizando tetra-fluoruro

de carbono CF4 como gas precursor es descrito en la Figura 27.

<— a-SiC:H
Sustrato
Si (100)
BN B ™ <— Enmascarante

Fotolitografia

Grabado en
ambiente
seco
- - - Plasmaa
&~ base de CF,
Eliminacion Perfil

de resina /anisotrépico

Figura 27. Grabado de Silicio cristalino en ambiente seco por plasma CFa.
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En el grabado de silicio cristalino en ambiente seco se usan compuestos a
base de fluor, entre los que se encuentran: tetra-fluoruro de carbono CF4,
hexa-fluoruro de azufre SFe y di-cloro-di-flior-metano CCIzF2 entre otros [17,
18]. En la literatura se encuentran algunos trabajos sobre grabado de
materiales organicos realizados en ambiente seco utilizando oxigeno y flaor
[19], determinando que éste Ultimo es el mecanismo con mayor promesa

para lograr altas velocidades de grabado (del orden de ym/min).

3.2.2 Técnica de grabado en ambiente hiumedo.

El proceso de grabado hiumedo se caracteriza por reacciones dadas en la
superficie del sustrato donde los iones se desplazan a través del liquido con
direccion a la superficie a grabar, mediante alguno de los tres mecanismos (o
sus combinaciones): Migracion, Difusion y Conveccion. En la actualidad
varias sustancias alcalinas son utilizadas para grabar selectivamente el

silicio, las mas comunes son las soluciones acuosas de:

v" KOH (Hidréxido de Potasio) v TMAH(CH3)4NOH

v" NaOH (Hidr6xido de Sodio) (Tetrametil Amonia Hidroxido)
v' CsOH (Hidréxido de Cesio) v N2H4 (Hidrazina)

v" RbOH (Hidroxido de Rubidio) v EDA (Etilendiamina)

v" NH4OH (Hidréxido de amonia) v' EDP (Etilendiamina Pirocatecol)

De las sustancias listadas, la mas usada es el sistema KOH:Hz20, debido a su
alta selectividad con el silicio, usualmente este grabante se utiliza en
concentraciones de 10% hasta 54%, donde una alta razén de grabado se
observa con una concentracién de 50% la cual es de aproximadamente 1.4
pm/min [20], sin embargo para grabar gran cantidad de silicio, las soluciones
acidas tienen mayores velocidades de grabado como la HNA [21] ilustrada
en la Tabla 11.
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Tabla 11. Especificacidn de soluciones grabantes para Silicio cristalino.

. Anisotropia
Razon -
Relacién de .
Volumen | Temperatura de ! Material de
Compuestos L o razon de o/
Tipico C Grabado bad proteccidn
m/min grabado
H (100) / (111)
HF 27 ml
HNOs3 65 ml 23-40 19 11 -
CH3sCOOH 8 ml
KOH 44 g . SizNa
H20 100 ml 85 1.4 400:1 SiO2

El grabado de silicio en ambiente humedo puede definir dos perfiles, ya sea

anisotrépico o isotrépico como se ilustra en la Figura 28.

| .
Fotolitografia <— a-SiCH
Sustrato
Si (100)
BN BEm B <— Enmascarante
/_\
Grabado en
ambiente
hiumedo
SR Solucién
0 “""'_7‘— grabante

Eliminacionde resina

\/ \/
Perfil Perfil
anisotrépico isotropico

Figura 28. Grabado de silicio cristalino en ambiente humedo obteniendo

perfiles anisotropicos e isotropicos.
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3.2.3 Procedimiento experimental.

La fabricacién de la membrana inicia con el depdsito de 1.6 ym de a-SiC:H
sobre silicio cristalino con orientacion (100) por medio de RF-PECVD con 10
W, 1100 mTorr, 120 °C y con flujos de metano, silano y argén de 10, 20 y
100 sccm respectivamente. Finalizado el depdésito se realiza un tratamiento

térmico a 450 °C logrando obtener 103.59 MPa de tension residual.

Posteriormente se depositan 500 nm de aluminio (Al) por medio de
evaporacion y sobre este metal se realiza un proceso de fotolitografia, en el
cual es necesario disefiar una mascarilla contemplando el area deseada de
las membranas, especificamente se establecieron cuadrados de 1 mm?y 2
mm? (ver Figura 29), su distribucion se atribuye a la reduccion de los posibles
efectos de tension residual alrededor de cada membrana durante la

fabricacion, permitiéndole a la estructura mantener la estabilidad.

Figura 29. Mascarilla con cuadrados de 1 mm?y 2 mm? para la fabricacion

de membranas de a-SiC:H

54



Con la mascarilla previamente disefiada y fabricada, se procede a realizar el

proceso de fotolitografia, para continuar con el grabado en ambiente himedo

mediante la solucién presentada en la Tabla 12 durante 7 minutos (para
resina AZ1512) o 4 minutos (para resina Map 1275) a 38 °C.

Tabla 12. Reactivos para solucion grabante de aluminio.

Reactivos Formula | Volumen ml
Acido fosférico | HsPOa 150
Acido acético | CH3COOH 44
Acido nitrico HNO3 6

El grabado de aluminio se efectia solo en las regiones cuadradas que se

encuentran expuestas a la solucion, lo que se busca es definir las regiones

de silicio cristalino que se someteran al grabado seco con SFs, esta etapa

inicial de la fabricacion de membranas de a-SiC:H es representada en la

Figura 30.

c-Si (100) c-Si (100)

c-Si (100)

Vista Superior Vista Superior

Aluminio

Resina

Resina

_00@

Vista Inferior Vista Inferior

Figura 30. Proceso inicial para la fabricacion de membranas de a-SiC:H.
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Tras definir las geometrias de las membranas mediante regiones expuestas
de silicio cristalino, se procede a iniciar el proceso de grabado seco mediante

el equipo RIE-ICP bajo los parametros de la Tabla 13 (ver Figura 31).

Tabla 13. Parametros de proceso para grabado seco en RIE/ICP

Parametro de proceso Valor
Flujo de SFs 51.6 sccm
Presion en la camara | 45.5 mTorr
Potencia RIE 200 W
Potencia ICP 500 W
Temperatura del plato 4°C
Tiempo 15 min

a. b.
Figura 31. Oblea de silicio cristalino con depdsito de aluminio como
enmascarante para a) antes y b) después del proceso de grabado en

ambiente seco con SFs

Es importante mencionar que se deben realizar 3 sesiones de grabado seco
debido al tiempo maximo de operacion del equipo bajo dichas condiciones
(15 min), lo anterior permite mantener la temperatura baja del plato donde
son ubicadas las muestras y de esta manera lograr eliminar 260 pym de silicio

cristalino.
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Para finalizar el proceso de fabricacion de membranas de a-SiC:H se efectla
un grabado en ambiente himedo mediante una solucién de HNA durante 1
minuto con 20 segundos, el resultado se observa en las figuras Figura 32 y

Figura 33.

C. d.
Figura 32. Membranas de a-SiC:H de a) 1 y 2 mm? usando iluminacién parte

inferior de la muestra, b) 1 mm? vista completa, ¢) 1 mm? vista parcial

derechay d) 1 mm? vista equina inferior izquierda.
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a. b.
Figura 33. Membranas de a-SiC:H de 2 mm? usando iluminacién parte

inferior de la muestra en a) vista equina superior derecha y b) vista equina

inferior derecha.

En las figuras Figura 32 y Figura 33 se pueden observar texturas rugosas en
la superficies, debido a la tensién residual del a-SiC:H y a la delgada capa de

sustrato remanente del grabado en ambiente humedo.

3.3 Simulacion de desempefio mecanico de membranas de a-SiC:H.

3.3.1 Introduccion

Los biosensores fabricados a base de membranas como estructura funcional,
pueden ser de varios tipos, entre los que se destacan por variacion de
impedancia o capacitancia [22], dichos biosensores basan su funcionamiento
en la deflexién de una membrana al establecerse un contacto entre el agente
biolégico a sensar o detectar y la superficie biofuncionalizada de la
membrana. Debido a esto es importante realizar simulaciones que permitan
determinar curvas de deformacién contra esfuerzo aplicado, facilitando el

estudio de estos dispositivos en caracteristicas de desempefio como la
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sensibilidad. En la presente seccién se muestra la construccién de un modelo
en tres dimensiones (3D) de membranas de a-SiC:H en el Software
COVENTOR, ademéas de los resultados obtenidos por simulacién para
esfuerzo aplicado contra deflexion o desplazamiento, considerando al
material sin y con tratamiento térmico contribuyendo al analisis de la tension

residual en el desempefio de la membrana.

3.3.2 Elaboracion del modelo en 3D de membranas de a-SiC:H.

Para iniciar un proceso de simulacion en el Software Coventor es
indispensable conocer cada una de las etapas de fabricacion del elemento
bajo prueba y de esta forma proceder a la creacion de un modelo en 3D con
el fin de obtener una estructura sobre la cual se aplican diferentes estimulos
ya sea de tipo eléctrico, mecanico o electromecanico. Sin embargo nada de
lo anterior es posible si no se crea en el software el material a utilizar, por ello
es indispensable cargar todas las caracteristicas propias del a-SiC:H, tanto
mecanicas como eléctricas (ver figuras Figura 34 y Figura 35).

A Edit Materials in C\Coventor\Design_Files\Shared\MPD\mpd1.mpd

‘ [ New Material I j Import Material | I Copy Material ’ ‘ X Delete Material 1

Module Narme |

’Material H aBICH_M E” ic | EditElasticlso ol
’Elastic Constants HEIastic-Iso ﬂ
IDensiN(kgium"B) HConstant-Scalar El 2.500000e-015 I
ISlress(MPa) ”Constant—Scalar E' 4.142100e+002 ‘
[TCE Integral Form (1/K) HConstant-Scalar EI 2.300000e-006 ‘
'ThermalCond(pWIumK) J‘Constant—Scalar EI 2.000000e+006 I E(MPa) 1 5300008+005
ISpeciﬂcHeat(inkgK) HConstant-ScaIar j' 9.350000e+014 I
’EIectricCond(pS!um) HConStant-ScaIar 3” 2.700000e+000 ‘
IDielectric HConstant-Scalar IZH 4.600000e+000 I Poisson 2.200000e-001
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Figura 34. Caracteristicas de a-SiC:H sin tratamiento térmico.
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Edit Material in Mesh/Model

‘ [ New Material ‘ j Import Material ‘ Copy Material ‘ )( Delete Material
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Figura 35. Caracteristicas de a-SiC:H con tratamiento térmico.

Al cargar cada caracteristica eléctrica y mecanica del material se puede

establecer cada una de las sentencias usadas para la creacion del modelo.

1. El software Coventor tiene una opcién de disefio, en la cual se definen
cada una de las capas y grabados que involucra la fabricacion del
dispositivo, sin embargo, no se simula el proceso, sino una representacion de

éste para la obtencién de un modelo en 3D.

a. Se define el sustrato (silicio orientacién 100) y su espesor de 300 um.

b. Se define la capa de a-SiC:H mediante la opcién stack material con un
grosor de 0.72323 um. Nota: el stack material hace referencia a capas
depositadas sobre todo el sustrato.

c. Se hace uso del comando straight cut para el procesos de grabado
(material inmediatamente anterior o de cualquiera seleccionado, es
importante especificar el tipo de resina teniendo en consideracién que el
software maneja mascarillas de campo claro (ver Figura 36).
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P Proces
File Edit View Tools Windows Help

lDea |45 X9 |32 | ax|®

Mumber | Step Name Laver Name | Material Mame | Thickness | Mask Name Photoresist | Depth | Mask Offset
1 Stack Material | aSiCH aSiCH_M 0.72323

e 2 Straight Cut Grabado_sustrato - 0

Figura 36. Sentencias para la fabricacion de la membrana a-SiC:H en 3D.

2. Después de verificar que todos los pasos del proceso son correctos es
necesario realizar las mascarillas que son usadas en el proceso de grabado,
esto se desarrolla en la seccion de Layout del Coventor como se muestra en
la Figura 37.

&
File Edit View Cell Object Modify Tools Generaors Window Help
EN0-@-W-8lin@|9o-0- A%\

o & [ substiateMask jﬁ QB-RARQ Q- |G- -9+

BRPNOXNCRORS

«
63765, 30210 |F%| command%

Figura 37. Primera mascarilla: Definicion del sustrato (cuadrado exterior en
azul de 6 mm?) y regioén de grabado para el silicio de 2 mm? (cuadrado
interno en rojo).
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3. Tras definir el proceso de fabricacion paso a paso incluyendo cada
material a depositar y cada etapa de grabado, junto a las mascarillas en la
etapa de Layout finalmente se puede obtener el modelo tridimensional del
dispositivo, en la pestafia Model/Mesh del Coventor (Figura 38).

’ &

’ ‘ e

Figura 38. Modelo en 3D de una membrana de a-SiC:H de 2 mm? en (a)
vista superior, (b) corte transversal en vista superior, (c) vista inferior y (d)

corte transversal en vista inferior.

3.3.3 Simulacion de deflexion de membranas de a-SiC:H a partir de
esfuerzo aplicado en un modelo en 3D.

Posterior a la creacion del modelo en 3D del dispositivo a analizar, es
necesario determinar cuales de las capas generadas en las etapas de
fabricacion o proceso en Coventor se van a utilizar en los procesos de
simulaciéon, las demas son ocultadas para tener una mayor facilidad de

trabajo, posteriormente se definen los nhombres de las caras o elementos de
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las capas o estructuras que son vitales en el andlisis, ademas es necesario
definir una rejilla o malla (ver Figura 39) que determina la cantidad de nodos
0 puntos para la realizacion de los calculos en el simulador, esto se debe a

que el software Coventor trabaja con elementos finitos.

% 3
a. b.
Figura 39. Malla de 300x300x30 um? para el modelo de membrana de a-

SiC:H en 3D.

Debido a que la Unica simulacién a realizar es de tipo mecanica, la opcion a
seleccionar en el Coventor es MemMech en el cual es necesario definir
cuales estructuras o caras del modelo en 3D deben permanecer fijas y
cuales han de ser moviles recibiendo las fuerzas mecanicas (presion en
MPa), ademas se crea una trayectoria determinada para los valores que se

desean aplicar (ver Tabla 14).

Tabla 14. Rango de presion aplicado al modelo de membrana de a-SiC:H.

Inicio Final Numero de pasos
0.0001333224 MPa | 0.0010665792 MPa 11

Las simulaciones fueron realizadas para modelos de membrana con a-SiC:H
sin y con tratamiento térmico o annealing, para valores de tension residual de

-414.21 MPa y -103.59 MPa respectivamente. La Figura 40 presenta las
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deformaciones en realidad aumentada para membranas sin annealing (a) y
(b) y con annealing (c) y (d), a partir de la cuales se infiere que el tratamiento
térmico permite obtener un material con mayor susceptibilidad a la deflexién
por presion favoreciendo posiblemente a la sensibilidad de los biosensores

fabricados con a-SiC:H.

Displacement Mag.: 0.0E+00 2.9E-01 5.8E-01 8.8E-01 1.2E+00

COVENTOR

Displacement Mag.: 0.0E+00 1.7E+00 2.6E+00 3.4E+00

COVENTOR

C. d.
Figura 40. Deformacion de membranas de a-SiC:H para una presion

aplicada de 6 Torr para el material (a) sin annealing en vista superior, (b) sin
annealing en vista inferior, (¢) con annealing en vista superior y (d) con

annealing en vista inferior.
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A partir de la Figura 41 se puede deducir que la tension residual no solo
contribuye a una estructura mas estable en la fabricacién de membranas de
a-SiC:H, sino que ademas favorece la posibilidad de deteccion de agentes
biolégicos con pesos reducidos, puesto que la membrana al ser mas
sensible a la presidn que se ejerce sobre ésta, permite una variacion

eléctrica mas fina tras cambios mecanicos en la estructura del biosensor.

3 5 [ o T T T T L T T T L
|| ==©-- Sin Annealing 2
© g
- - H '
, Con Annealing /@'
"
,’/GD'
J/
2.5 ,/'G
jos
£ e
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?51 ’ //AJ
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8 15 ‘
/”
o
1 e
L o0
,/, __G}_—‘E}—
0.5 ca e —‘—‘}——_E}
 an
e---07"
ol T I i

1 1.5 2 2.5 3 3.5 4 4.5 5 5.5 6
Presion Aplicada Torr

Figura 41. Curvas obtenidas por simulacion para la deflexion en funcion de

la presion aplicada para las membranas de a-SiC:H sin y con annealing.
3.4 Cultivo Celular en a-SiC:H.

3.4.1 Introduccion
El a-SiC:H fue puesto a prueba como material biocompatible mediante el
proceso de fijacion bacteriana utilizando la cepa Escherichia coli

enterotoxigénica (ETEC). Este proceso permite identificar si existe toxicidad

65



por parte del a-SiC:H, ademas de examinar la adaptacion directa del agente
biolégico con dicho material. Como primera etapa se realiza una extension
en placa, procedimiento efectuado para determinar las unidades formadoras
de colonia UFC, en segunda etapa se realiza la fijacion bacteriana en
muestras de a-SiC:H y finalmente se evalla el tipo de bacteria por medio de

la tincion de Gram.

3.4.2 Escherichia coli enterotoxigénica (ETEC)

La bacteria de Escherichia coli enterotoxigénica (ETEC) (ver Figura 42) es un
bacilo Gram negativo, anaerobio facultativo de la familia Enterobacteriaceae,
tribu Escherichia, cuya colonizacion se da en la mucosa del intestino
delgado, especificamente en la membrana de las células intestinales,
provocando la salida de agua y de iones, siendo su principal mecanismo de
patogenicidad la sintesis de alguna o ambas entero-toxinas llamadas toxina
termolabil (LT) y toxina termoestable (ST) [23].

Esta bateria en particular es importante principalmente en nifilos menores de
dos afios, especificamente en los primeros seis meses de vida, la frecuencia
de aislamiento de este grupo patégeno de E. coli en nifios con diarrea es de
10 a 30%. En los nifios en edad escolar y en adultos puede ser asintomatica
y poco frecuente, sin embargo es la causa mas comun de diarrea en
individuos de paises industrializados que viajan a zonas menos desarrolladas

del mundo.

La enfermedad tiene un periodo de incubacion de 14 a 50 h. El cuadro clinico
se caracteriza por diarrea aguda, generalmente sin sangre, sin moco, Sin pus
y en pocos casos se presentan fiebre y vomito. La diarrea producida por
ETEC puede ser leve, breve y auto-limitada pero también puede ser grave.

La contaminacion fecal de agua y alimentos es la principal fuente de
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infeccion, siendo la dosis infectiva de 108 UFC (unidades formadoras de

colonias). [24]

Figura 42. Escherichia coli enterotoxigénica (ETEC) tomada con microscopio

electronico de barrido [25].

3.4.3 Procedimiento de Fijacién bacteriana, cultivo celular y tincién de
Gram.

La extension en placa inicia con la elaboracién de una solucién bacteriana
en un tubo de ensayo plastico esterilizado, ésta dilucién es preparada a partir
de 3 ml de agua destilada estéril y la extraccion de ETEC de un cultivo
previamente preparado en caja Petri, dicha bacteria es tomada mediante un

asa esterilizada con fuego, utilizando un mechero Bursten.

La solucion bacteriana debe ser caracterizada mediante la densidad Optica
D.O, la cual permite determinar si dicha solucion se encuentra en
condiciones o6ptimas (D.O = 0.5) para realizar diluciones y con ello el

extendido en placa y la prueba de fijacién bacteriana.

La D.O se determina mediante un espectrofotometro a una longitud de onda

de 600 nm, especificamente se utilizé un equipo JENWAY 6405 UV/vis. Para
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proceder a la toma del dato se debe depositar 2 ml de agua destilada estéril
en una celda como se observa en la Figura 43 y posteriormente se introduce
en el equipo para realizar calibracion o toma de referencia del solvente
utilizado en la solucién, posteriormente se depositan 2 ml de solucion
bacteriana en otra celda y en esta ocasion se realiza la medicion,
especificamente para la solucion bacteriana utilizada la D.O es de 0.9, lo cual

es Optimo para proceder a la extension en placa.

Figura 43. Celda para medicion de densidad Optica de solucién bacteriana.

A partir de la solucidon bacteriana se realizan diferentes diluciones como se

especifica a continuacion:

v Depositar 900 pl de agua destilada estéril en cada capsula Eppendorf.

v’ Etiquetar cada capsula con la dilucién especifica desde 0 hasta -7.

v' Tomar 100 ul de la soluciéon bacteriana (dilucion 0) y depositarlos en la
primera capsula de dilucion etiquetada como dilucién -1 y mezclar hasta
obtener una solucién homogénea.

v' Extraer 100 pl de la dilucién -1 y depositarlos en la siguiente capsula
Eppendorf etiguetada como dilucibn -2 y continuar este proceso
sucesivamente hasta la dilucion -7 (ver Figura 44).
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1 mlSolucién 100 ul de Solucién 100 ul de Solucién 100 ul de Solucién

Bacteriana Bacteﬁ Bacteriana Bacterlana
Dilucién 0 Dilucion -1 Dilucion -2 Dilucién -3

100 ul de Solucion 100 ul de Solucidn 100 ul de Solucidén

Bacterlana Bacterlana Bacterlana
100 ul de
Solucion
Bacteriana
Dilucion -7 Dilucion -6 Dilucion -5 Dilucion -4

Figura 44. Procedimiento de dilucion para soluciéon de bacteria ETEC.

Finalmente para realizar el proceso de extension en placa, se debe elaborar
el medio de cultivo Luria Bertani (LB) para cada dilucion preparada. Este
medio de cultivo contiene peptona de caseina y extracto de levadura que
proporcionan al medio los nutrientes necesarios para el desarrollo 6ptimo de
la mayoria de los microorganismos, su elaboracion debe realizarse bajo los

siguientes pasos:

|. Depositar 500 ml de agua destilada estéril en un Erlenmeyer de 1 I.

Il. Diluir 10 g de Peptona de caseina, 5 g de NaCl, 10 g de extracto de
levadura y 20 g de Agar bacteriologico en el Erlenmeyer y agitar hasta
obtener una mezcla homogénea.

lll. Esterilizar en autoclave a 120 °C y 15 Ib durante 20 minutos.
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Finalizada la elaboracion del medio de cultivo LB, éste se deposita en cajas

Petri como se observa en la Figura 45, dejando enfriar hasta solidificarse en

gel.

Figura 45. Depdsito de agar LB para cultivo de ETEC.

Al tener el medio de cultivo listo se procede a realizar el extendido en placa
utilizando una varilla de vidrio en forma de gancho tras depositar 100 pl en
las cajas Petri de cada capsula Eppendorf correspondiente a todas las

diluciones desde 0 hasta -7.

La prueba de fijacion bacteriana inicia en ésta etapa al depositar 200 ul de
cada una de las diluciones desde la O hasta la -5 en cada muestra de a-
SiC:H de 1 cm? (ver Figura 46), finalmente se da inicio al cultivo bacteriano
en un horno a 37 °C durante 24 horas, tanto de las muestras de a-SiC:H

como las del medio de cultivo LB.
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Figura 46. Deposito de ETEC en diferentes concentraciones sobre muestras
de a-SiC:H de 1cm?.

Transcurridas las 24 horas para el proceso de cultivo celular, se extraen las
muestras (ver Figura 47) para realizar conteo de unidades formadoras de

colonia y determinar la fijacion bacteriana por medio de microscopio optico.

Figura 47. Cultivo de E-Coli Etec para dilucion -6.
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Al observar el crecimiento de ETEC en las diferentes muestras para dilucion
desde 0 hasta -6 se concluye que son incontables mientras que la muestra
de diluciéon -7 proporcioné 600x10’ UFC cuyo valor elevado permite o

favorece a la fijacion bacteriana la cual se observa en las figuras Figura 48 a
Figura 51.

Figura 48. Fijacion bacteriana de ETEC en a-SiC:H para dilucién -5.

Figura 49. Fijacion bacteriana de ETEC en a-SiC:H para dilucién -4.
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Figura 50. Fijacion bacteriana de ETEC en a-SiC:H para dilucién -3.

Figura 51. Fijacién bacteriana de ETEC en a-SiC:H para dilucion -2.
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De las figuras Figura 48 a Figura 51 se observa una buena fijacion de la
bacteria ETEC sobre el sustrato a-SiC:H, ademas se determind que no hay
efectos toxicos del material para con el agente biolégico, ya que la muerte
bacteriana se da 24 horas después de la toma de fotografias de la primera
etapa de cultivo y de la fijacién, debido a la falta de nutrientes en el sustrato

gue permita la proliferacion.

También se realiz6 el proceso de tinciébn de Gram con el fin de corroborar la
literatura en la determinacién de ETEC como bacilo Gram negativo, al tefiirse

la bacteria de color rojo como se observa en la figura 11.

Figura 52. Tincién de Gram para ETEC como bacilo Gram negativo
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4 Conclusiones.

v' Las principales caracteristicas mecéanicas para la fabricacion de
membranas de a-SiC:H para cultivo celular son baja tension residual y

una mayor uniformidad.

v' La tension residual de las peliculas a-SiC:H aumenta al incrementar la
potencia debido a que se eleva la razén de depdsito y esto permite que
la velocidad de migracion sea menor y los enlaces atémicos sean de
menor longitud contribuyendo a la compresién en la interface pelicula

sustrato.

v La uniformidad en las peliculas depositadas es mayor cuando la presion
se incrementa, debido a que el recorrido libre medio entre colisiones y a
su vez la energia alcanzada por los iones en el plasma es menor,
permitiendo la reduccion de la razén de depdsito y a su vez que la

migracion de los atomos es mayor en la formacion de la pelicula.

v' La rugosidad de la superficie en las peliculas obtenidas con alta presion

es baja mientras que a potencias elevadas es mayor.

v' Al controlar la rugosidad con la potencia y la presion de la camara de
depasito, es posible determinar un material con excelentes
caracteristicas morfologicas para la adherencia y crecimiento de células

especificas.

v' La solucion HNA es una buena opcién para el grabado de sustratos de

silicio cristalino de gran espesor (300 um) para la fabricacion de
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membranas de a-SiC:H al considerar su alta razon de grabado (18.6

pm/min) luego de comparar con KOH:H20.

Al aplicar esfuerzos mecanicos entre 1-6 Torr sobre la superficie de
membranas de a-SiC:H, la deflexidon de es mayor para las estructuras
cuyo material ha sido sometido a annealing puesto que puede
deformarse de 2 a 3.5 veces mas que la misma membrana cuyo material
no ha sido sometido a annealing, lo cual puede favorecer la sensibilidad

de bio-sensores basados en membranas fabricadas con este material.

Tras realizar pruebas de bio-compatibilidad a partir de fijacion celular en
a-SiC:H, se observa una buena fijacién de la bacteria ETEC sobre el
material, adicionando que no hay efectos toxicos del material para con el
agente bioldgico, ya que la muerte bacteriana se da 24 horas después de
la primera etapa de cultivo y de fijacion celular, debido a la falta de

nutrientes en el sustrato que permita la proliferacion.
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Anexo A.Caracterizacion optica vy
electronica de a-SIiC:H bajo el
proceso PECVD.

A.1 Introduccién

El presente anexo muestra una caracterizacion del a-SiC:H respecto a la
transmitancia, ancho de banda de energia prohibida O6ptica, indice de
refraccion y  conductividad oscura en funcion de la temperatura, los
presentes analisis realizados son orientados a los posibles cambios de estas
caracteristicas, bajo las variaciones del proceso de depdsito PECVD como
temperatura del sustrato, presiébn en la camara, potencia aplicada entre
electrodos y razén de flujo de gases reactivos, a partir de los cuales se
conduce a la fabricacion de a-SiC:H disefiado bajo caracteristicas

especificas para diferentes necesidades de los biosensores existentes.

A.2 Caracterizacién 6ptica del a-SiC:H obtenido por PECVD.

Los diferentes procesos de depdsito realizados fueron caracterizados para
tensién residual, uniformidad y rugosidad, sin embargo es de Vvital
importancia realizar un estudio 6ptico y electronico que contribuya a conocer
mejor el material y de esta forma aplicarlo en los diferentes dispositivos que
requieren de mayor comprension de dichas propiedades. A partir de lo
anterior se realizaron mediciones de transmitancia en el rango UV visible
mediante un espectrofotometro Perkin EImer Lambda 3B, los resultados son

presentados en la Figura A 1.
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Figura A 1. Transmitancia vs longitud de onda depdésitos de P1-P10.

Mediante el software PUMA (Pointwise Unconstrained Minimization
Approach) [26] se procesan los datos de transmitancia con el fin de obtener
el coeficiente de extincion y el indice de refraccion. Tras obtener el
coeficiente de extincibn a partir del procesamiento de los datos de
transmitancia en el software PUMA se procede a determinar el coeficiente de

absorcion segun la ecuacion Al.

a) = 2 (A1)

Donde a(A4) es el coeficiente de absorcion, k es el coeficiente de extincion y 1

es la longitud de onda absorbida. A partir del coeficiente de absorcion en
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funcién de las longitudes de onda se determina el ancho de banda de

energia prohibida dptica E,;, mediante la formula de Tauc (ecuacion A2).

(ahv)'/? = B(hv — E,,)

(A

2)

Donde « es el coeficiente de absorcion, h es la constante de Planck, v es la

frecuencia y B es la pendiente. Al determinar el punto de corte con el eje de

energia hv en la grafica de la ecuaciéon de Tauc se obtiene el valor del ancho

de banda de energia prohibida 6ptica, como se ilustra en la Figura A 2, de

esta forma se obtienen todos los puntos de corte para los procesos P1 a P10
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Figura A 2. Ancho de banda de energia prohibida 6ptica (Ego) determinada

por regresion lineal de los datos (aE)Y? vs Energia para el proceso P9.
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En la Figura A 3 el aumento del ancho de banda de energia prohibida 6ptica
dado por el incremento en la potencia del proceso de depédsito puede
deberse al aumento del bombardeo por parte de los atomos y moléculas
ionizadas como de electrones, esto permite una mayor cantidad de carbono
incorporado en el material, a su vez el material amorfo obtenido tendra mayor
variacion estructural local lo que favorece el incremento en la cantidad de
estados localizados, por lo cual crecen las colas del diagrama de densidad
de estados, finalmente esto posibilita una menor energia en la transicion de

estados energéticos [27].
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2321 ="
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Figura A 3. Ancho de banda de energia prohibida 6ptica (Ego) vs potencia
aplicada entre electrodos en la obtencion de peliculas de a-SiC:H.

La elevacion del ancho de banda de energia prohibida oOptica (Ego) al
incrementar la presion como se observa en la Figura A 4, puede deberse al
aumento de las zonas oscuras del plasma donde se dan las colisiones

inelasticas que permiten la disociacion de las moléculas de silano y metano,
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esto favorece el aumento de carbono en el material el cual incrementa el Ego
ya que la energia necesaria para que los electrones realicen transiciones

entre estados para el carbono amorfo son mayores.
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Figura A 4. Ancho de banda de energia prohibida éptica (Ego) vs presion de

la camara de proceso en la obtencién de peliculas de a-SiC:H.

El aumento de ancho de banda de energia prohibida 6ptica (Ego) de 1.8 a
2.4 al incrementar la temperatura de 150 a 200 °C puede deberse a la
pérdida de hidrogeno favoreciendo la formacion de enlaces entre carbono-
silicio, lo cual conduce a un aumento en la cantidad de carbono en el

material.

En la Figura A 5 se observa una disminucién del ancho de banda de energia
prohibida Optica al elevar la razon de flujo de silano, esto desfavorece al
contenido de carbono en el material debido a que la proporcién de gases
entre silano y metano aumenta y con ello la cantidad de silicio. A causa de lo

anterior la cantidad de estados localizados es menor y asi la energia
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necesaria para que ocurran transiciones de electrones entre estados

energéticos es mas alta llevando a una reduccion del Ego.
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Figura A 5. Ancho de banda de energia prohibida éptica (Ego) vs Flujo de

silano (SiHa4) en la obtencion de peliculas de a-SiC:H.

Ademas de la obtencibn del ancho de energia prohibida optico, el
procesamiento de transmitancia en el software PUMA permite extraer
también el indice de refraccion en funcion de la longitud de onda (ver figuras
Figura A 6 a Figura A 8).

La potencia es uno de los parametros de fabricacion que contribuye de
manera mas directa en el aporte de energia a los atomos ionizados,
electrones y moléculas ionizadas, cuyas colisiones inelasticas facilitan la
generacion de radicales libre de carbono, con ello la posibilidad de que se
difunda este elemento en el material es mayor, el indice de refraccion se ve
afectado directamente con la cantidad de carbono aun cuando las

variaciones de composicién sean minimas.
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Figura A 6. indice de refraccion n vs longitud de onda nm para diferentes

potencias aplicadas entre electrodos en la obtencién de peliculas de a-SiC:H.
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Figura A 7. indice de refraccion n vs longitud de onda nm para diferentes

presiones de la camara de proceso en la obtencion de peliculas de a-SiC:H.
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La Figura A 8 muestra indirectamente la influencia del carbono en el indice
de refraccion del material ya que a mayor cantidad de silicio introducido en la
camara de depésito, menor sera la cantidad de carbono en la composicion

total del material obtenido, esto lleva a que el indice de refraccion aumente.
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Figura A 8. Iindice de refraccion n vs longitud de onda nm para diferentes

flujos de silano (SiHa4) en la obtencion de peliculas de a-SiC:H.

A.3 Conductividad oscura del a-SiC:H obtenido por PECVD.

El a-SiC:H fue depositado sobre virio con vias de titanio utilizadas como
contactos eléctricos (ver Figura A 9), para mediciones de corriente (I) al
aplicar voltaje (V) en un rango de temperatura de 300 — 440 K. La
conductancia G es determinada mediante la pendiente de las curvas de | vs

V y junto a la medicién de las dimensiones especificas del material por donde
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circula la corriente (ver Figura A 10), se calcula la conductividad oscura del

material (ver ecuacion A3)

_ GB

on = —
DA

(A3)

Donde o, es la conductividad oscura del material, B, A y t, son el largo,

ancho y espesor del material, respectivamente.

Figura A 9. Muestra de a-SiC:H depositado sobre vidrio con vias de titanio

para mediciones de | vs V.

A

— a-SiC:H
Vidrio
B - Titanio
D A=2mm
B=1.4-1.6 mm
- C=3mm
' ' D =25 mm
E=12 mm

—{ Cl—
<~ & —

Figura A 10. Dimensiones de la muestra de a-SiC:H depositado sobre vidrio

con vias de titanio.
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Los célculos de conductividad oscura para a-SiC:H en funcion del reciproco

de la temperatura para los procesos de depdsito de la Tabla 8 en el capitulo

2 son mostrados en la Figura A 11.
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Figura A 11. Conductividad oscura vs reciproco de la temperatura para
peliculas delgadas de a-SiC:H.

El comportamiento de la curva en la Figura A 11 describe el régimen de
conduccion activado térmicamente del a-SiC:H cuya expresion mateméatica

se observa en la ecuacion A4.

% (Ad)
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Donde g, es el factor pre-exponencial, Kz es la constante de Boltzmann, T es
la temperatura y E, es la energia de activacion térmica para la conduccion, la

cual se determina y es mostrada en la para cada proceso de depaosito.

Tabla A 1. Energias de activacion térmicas de la conduccion para los
procesos de deposito S1, S2 y S3 de a-SiC:H.

E,s, | 0.7302

E,s, | 0.7214

E,gs | 0.7697

Los datos obtenidos para las energias de activacion térmica de la conduccién

contribuyen a la caracterizacion del a-SiC:H en el area electrénica.
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