REVISTA COLOMBIANA DE FiSICA, VOL. 34, No. 1, 2002

ESTRUCTURA Y MORFOLOGIA DE LAMINAS DELGADAS DE MoO;
PREPARADAS POR ABLACION LASER

Cly E. Alfonso, F. Fajardo, J. Torres, y L. D. Lopez-Carrefio
Grupo de Fisica de la Materia Condensada, Departamento de Fisica
Universidad Nacional de Colombia — Santafé de Bogota

RESUMEN
En este trabajo, se presentan los resultados obtenidos en el crecimiento de MoO3 en forma
de lamina delgada sobre sustratos de vidrio y Si (001) calentados a diferentes temperaturas,
mediante la técnica de ablacion con laser. Basicamente, se discute el caracter estructural y
morfoldgico de las laminas obtenidas, a través de los resultados de difraccion de rayos X y
estudios de microscopia electronica de barrido (SEM).

INTRODUCCION

Debido a sus diferentes propiedades fisico-quimicas los 6xidos de metales de transicion
son un grupo de materiales que han sido investigados ampliamente tanto en sus
caracteristicas estructurales y morfologicas como en su comportamiento eléctrico y optico.
Los resultados de los estudios realizados muestran que algunos de estos o6xidos metalicos
presentan efectos electro-opticos que dependen fuertemente del método de preparacion del
material[1].

Las técnicas que han sido usadas para depositar peliculas delgadas de trioxido de molibdeno
(MoO3) , con mayor frecuencia son: Deposito quimico en fase vapor (CVD); pulverizacion
rf (Sputtering rf) [2]. en medio reactivo[3]. y evaporacion por descarga eléctrica (flash-
evaporated) [4]. y con cafion de electrones[S]. Sin embargo, en nuestro conocimiento, no
existen publicaciones sobre crecimiento de MoO; en forma de 1amina delgada mediante la
técnica de ablacion con laser.

En este trabajo se presentan los resultados obtenidos en la preparaciéon y caracterizacion
estructural y morfologica de laminas delgadas de MoO; crecidas sobre sustratos de vidrio y
silicio (001), mediante la técnica de ablacion con laser, teniendo como parametro del estudio
la temperatura del sustrato.

TECNICAS EXPERIMENTALES

Las laminas de MoOj; obtenidas en este trabajo han sido depositadas con un laser de CO, que
tiene una longitud de onda de 1060 nm, una potencia nominal de 40 vatios emitiendo en onda
continua. La radiacion laser ha sido focalizada sobre un espejo de cobre, ubicado en el
interior de una camara de vacio, con el que se logra hacer incidir una densidad de energia del
orden de hasta 10° vatios/m* con lo que se logra fundir el MoOs. Una vez el material ha sido
evaporado interactia con la radiacion laser formando un plasma que se deposita sobre
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sustratos de vidrio y silicio (001) que fueron calentados, con un horno resistivo, hasta
alcanzar temperaturas de 200 a 400 °C. Las temperaturas fueron medidas con una termocupla
tipo K pegada mecénicamente al porta sustratos. Los sustratos fueron ubicados
perpendicularmente al blanco a una distancia de 5 cm. La presion de trabajo alcanzada por el
sistema de vacio fue de 10° mbar. A fin de garantizar la estequiometria y caracteristicas
opticas del MoO; en la lamina, se introdujo oxigeno a la camara de vacio hasta obtener una
presion de 3x10~ mbar.

La caracterizacion estructural de las laminas crecidas por ablacion con laser fueron hechas
mediante medidas de difraccion de rayos X usando un difractometro Philips con la linea
monocromatica Ka del Cobre (A=0.15405nm). La corriente a través del tubo fue de 30 mA a
una diferencia de potencia de 40 kilovoltios. En el estudio morfoldgico se utilizo un
microscopio Cambridge, Sterscan 240 equipado con un analizador de EDX que incorpora
detectores de Si(Li) y un equipo de procesamiento de espectros An 1000.

RESULTADOS EXPERIMENTALES

Las figuras 1 (a) y 1 (b) muestran los difracto gramas 20 de las laminas de MoOs; crecidas
sobre sustratos de vidrio y Si (001) respectivamente, teniendo como parametro de estudio la
temperatura del sustrato.
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Figura 1. (a) Difractogramas de las laminas de MoOs; crecidas sobre sustratos de vidrio a diferentes temperaturas,
(b) Difracto gramas de las ldminas de MoO; crecidas sobre sustratos de Si(001). Presién de oxigeno de 3x10~* mbar
y depositadas en tiempos de una hora.

En la figura 1(a) se aprecia claramente la evolucion estructural de la lamina en funcion de la

temperatura. A una temperatura de 200 °C se observa que la lamina es completamente

amorfa y a una temperatura de 350 °C se logra una alta orientacién en la familia de
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direcciones <0k0>. En silicio, a temperatura 280 °C se obtuvo una lamina en la que aparecen
los picos del Mo.O; en forma poco resuelta. A una temperatura de 350°C, se observa un
crecimiento de lamina bien orientada en los planos antes logrados en el vidrio.

A fin de establecer una comparacion, en la figura 2, se presenta el difracto grama del el
MoO; en polvo y las peliculas crecidas en las mejores condiciones de temperatura. De la
grafica se puede establecer que existe un buen ajuste entre los picos de difraccion del
material en polvo y los que se observan en el difractograma obtenido en la ldmina crecida
mediante la técnica que se presenta en este trabajo.
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Figura 2. Difractograma del MoO; en polvo y laminas crecidas a 350 °C. Presion de oxigeno de 3x10~ mbar,
depositadas en tiempos de una hora.

Los estudios de composicion y morfologia de las ldminas crecidas sobre sustratos de vidrio
en las mejores condiciones de temperatura de sustrato y presion de oxigeno se muestran en la
micrografia de la figura 3. En esta figura, se pueden observar en la parte superior izquierda la
composicion de la lamina y el sustrato. En la parte inferior se muestran los resultados de
EDX; en la parte derecha de la figura se observa las caracteristicas topograficas de las
laminas obtenidas sobre sustratos de vidrio.
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Figura 3. Estudios de composicion mediante EDX y morfologia de las laminas de MoOs crecidas a 350 °C y
presion de oxigeno de 3x10~ mbar, distancia blanco sustrato Scm y tiempos de deposito de una hora.

DISCUSION DE RESULTADOS

De los resultados estructurales obtenidos de los difractogramas de rayos X se puede
establecer que las condiciones experimentales bajo las que se consigue obtener laminas
delgadas reproduciendo la estructura en polvo del MoO; en sustratos de vidrio y silicio,
mediante la técnica discutida en este trabajo, estan fuertemente influenciadas por la
temperatura del sustrato, como lo indican las figuras 1(a) y 1(b) en las que se puede apreciar
que la temperatura en la cual se logran obtener laminas con una alta orientacion sobre los
sustratos esta en la region comprendida entre 300 a 350 °C.

Los resultados de composicion obtenidos a través de ED (Figura 3 parte inferior izquierda)
de las laminas obtenidas en condiciones favorables de deposito, muestran un pico de Mo de
intensidad relativa que se resuelve bastante bien con respecto a los picos que muestran la
composicion del sustrato (Siy K). Esto indica, que hay una cantidad significativa de material
depositado sobre el sustrato. Por otra parte, la micrografia muestra que la ldmina tiene una
superficie con un buen grado de homogeneidad, lo que implica que la ldmina crecida tiene
buenas caracteristicas de composicion y morfologia.

CONCLUSIONES

Los anteriores resultados permiten establecer de manera suficientemente clara, que es posible obtener
laminas delgadas de MoOj; de propiedades cristalograficas y morfologicas de gran calidad, haciendo
uso de la técnica de ablacion con laser.
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