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RESUMEN: En este trabajo se estudia las modificaciones sufridas por el Antimoneto de Indio (InSb), crecido en la direccion [100],
cuando es sometido a testes de micro-indentacién mecanica, altas presiones hidrostaticas y presion por impacto. Los estudios topograficos
y tomograficos de las muestras fueron hechos por medio de espectroscopia micro-Raman con diferentes longitudes de onda de la luz de
excitacion. El corrimiento de la posicion de los fonones y el surgimiento de nuevos picos Raman permite el analisis tanto quimico como

estructural del sistema en estudio.
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ABSTRACT:This paper studies the modifications suffered by the Indium Antimonnide (InSb), grown in the [100], when subjected to
mechanical tests of micro-indentations, high hydrostatic pressure and pressure impact. Tomographic surveying and samples were made by
micro-Raman spectroscopy with different wavelengths of excitation light. The shift of the position of the phonons and the emergence of new

Raman peaks allow both chemical and structural analysis of the system.
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1. INTRODUCCION

Los semiconductores han despertado un gran interés
en la investigacion de los materiales, debido al avance
y mejoramiento tecnologico. La nano-indentacion ha
sido usada para el estudio de la transformacion de fase
inducida por presion en silicio. Aqui examinamos el
comportamiento de la nano-indentacion en el InSb
[100] usando una serie de indentaciones en forma
triangulares piramidales. Los efectos de la indentacion
son sistematicamente caracterizados usando la
espectroscopia micro-Raman en las impresiones. Por
lo tanto, los resultados son discutidos en términos de
la transformacion estructural del material InSb.

Los semiconductores con estructura del tipo blenda
de cinco en la teoria predice que los fonones dpticos
del centro de la zona de Brillouin poseen simetria del
tipo T, (T',,) [1]. Para prever, los modos Raman activos

del InSb cristalino de simetria puntual Td, se uso la
simetria del cristal y geometria del experimento. Para
el material cristalino Antimoneto de Indio crecido en
la direcciéon [100] y su geometria Raman por retro
dispersion, se espera solamente la activacion del modo
optico Longitudinal LO [1,2], lo cual cambia con la
aplicacion de presion.

Varias técnicas permiten obtener informacion sobre la
estructura molecular, niveles de energia y ligaciones
quimicas, pero aqui nos limitamos a los espectros
vibracionales, a través de la espectroscopia Raman.
La espectroscopia Raman tiene la caracteristica de ser
no destructiva y ademas da la posibilidad de explorar
pequefias regiones del material. Por esta razon se
considera una técnica bastante util en la investigacion
de este tipo de procesos en los materiales. La esencia
de la espectroscopia Raman es hacer interaccionar
una radiacion electromagnética con el sistema a ser
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estudiado. Las radiaciones incidentes y dispersada
difieren debido a la interaccion. Esta modificacion
permite obtener informacion asociado a los procesos
internos del sistema. La técnica permite un mapeamiento
tanto en superficie como en profundidad (dependiendo
de la longitud de onda).

Este trabajo se focaliza en los efectos estructurales
en el InSb causados por la presion de indentacion
mecanica, presion hidrostatica e impacto en el material.
En la literatura existen algunos estudios de la transicion
de fase del InSb [3], pero aun cuestionamientos sin
responder respecto a su estructura cristalina, a altas
presiones; ya sea unidimensional o hidrostatica. Este
andlisis se consigue por la comparacion de los espectros
Raman obtenidos por las diferentes formas de presion
aplicada en el sistema en estudio.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El material usado fue InSb crecido en la direccion
[100]. Como fuente de radiacion para el estudio micro
Raman se uso un laser de Argonio-kriptonio con
diferentes longitudes de onda de excitacion. Como
sistema dispersivo fue utilizado un espectrometro
Jobin-Yvon T64000 y como sistema de deteccion
una camara CCD. El sistema fue operado en el modo
micro-Raman. Para la aplicacion de las altas presiones
hidrostaticas se uso una célula de Diamante (celda) a
temperatura ambiente; esta a célula puede llega hasta
los 50 GPa, Como liquido trasmisor de presion una
mezcla de etanol-metanol para la calibracion de presion
la luminiscencia del rubi.
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Figura 1. Esquema de la presion por indentacion,
hidrostatica y impacto en el InSb.

Las muestras del material (InSb) también fueron
sometidas a indentacién mecanica con una punta de
Diamante tipo piramide de base cuadrada (vickers).

Las impresiones de micro-indentacion fueron hechas
con cargas (masas) de 5, 15, 25,50y 100 gr. Para cargas
mayores que 200gr, las identifican son consideradas como
indentaciones convencionales. El tiempo de la realizacion
de la indentacion es del orden de 15 segundos. Para la
presion por impacto se uso una masa de 1 kg de Cobre a
una altura aproximada de de 3 metros. En la figura 1 se
observa, de una forma esquematica, las diferentes formas
de presion aplicada en el material.

2.1. Resultados y discusion

Figura 2. Microscopia Electronica de Barredura (MEB)
en muestra de InSb, micro intentacién con una carga de
25gr.

En la figura 2 se observa un ejemplo de microscopia
electronica de barredura (MEB) de las muestras en
estudio, en las cuales se observa su morfologia y las
particulas aglomeradas del material después de la
indentacion. Esta es solamente una muestra, de las tantas
microscopias hechas en el material. Asi nos permitié
hacer un estudio en superficie y profundidad del mismo.
En especial en esta indentacion se hizo un estudio con
las diferentes longitudes de onda de excitacion, medidas
parecidas fueron hechas en las diferentes indentaciones
en el material con cada una de las masas. Como se
observa con estas cargas el material no sufre rachaduras
o grietas en las esquinas de la indentacion como sucede
en las indentaciones comunes [ 4].

AMnm) | E(eV) Sr(nl_?; X (A) | X, (A)

465.8 | 2.66 570.0 | 175.0 | 87.0
488.0 | 2.54 562.7 | 177.8 | 89.0
514.5 | 241 556.3 | 179.8 | 90.0
568.0 | 2.18 412.6 1 242.6 | 121.0
647.0 | 1.91 360.7 | 277.0 | 138.5
Tabla 1. Penetracion relativa de las diferentes longitudes

de onda de la luz incidente en el InSb.
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Las medidas fueron hechas comenzando en
aproximadamente 40um del borde de la indentacion
punto a punto hasta el centro. De esta forma se
puede hacer una comparacion del comportamiento
de la tension residual en el material. Como ya fue
mencionado, las medidas fueron hechas con diferentes
longitudes de onda pero, por simplicidad, se presenta
solamente los resultados de aquellas longitudes de
onda que presentan diferencia de penetracion.

En la tabla 1 se observa la determinacion de la
profundidad de penetracion de la luz de excitacion.
Esta, fue estimada a partir de la ecuacién (1) donde
I(I) es la intensidad de la luz dispersada (e incidente),
a el coeficiente de absorcion y x la profundidad de
penetracion de la luz en el material. Los coeficientes
o [5] fueron aproximados a las longitudes de onda
disponibles (1) en que;

I=1e"™ (1),
En la expansion de la ecuacion se tiene que

x= 1/o. (en realidad x es un dR o profundidad Raman).
De esta forma x de dispersion es x, _ 1/2a. Para cada
una de las longitudes de onda se hizo una barredura
dentro y fuera de la indentacion mecanica. En la presion
hidrostatica e impacto se uso la longitud de onda 568nm.
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Figura 3. Espectros Raman en el InSb, en la indentacion
mecanica con A=647nm. Del centro de la indentacion
hacia afuera (de abajo hacia arriba).

En la figura 3 se presenta, a modo de ejemplo,
algunos de los espectros del mapeamento en una
de las indentaciones con la linea A=647nm. En esta
figura el espectro del material no indentado presenta
el unico modo LO indicando que no hay desorden
en el material. El espectro Raman en el borde de
la indentacion de la figura 3 se observa un estrés
compresivo por el dislocamiento del pico LO para
altas frecuencias, ademas de un rompimiento de las
reglas de seleccion debido al aparecimiento de nuevos
picos en el espectro. En la pared de la indentacion el
espectro presenta la activacion de nuevos picos, estrés
distensivo por el corrimiento del modo LO hacia bajas
frecuencias y desorden en el material debido al ancho
del pico en torno de 110 cm™. En el espectro del centro
de la indentacion el material presenta un desorden
estructural, o amorfizacion, debido a la activacion de
los modos LO y TO, asi como el ancho del pico. Es
interesante destacar que el perfil de distribucion de
tensiones residuales es semejante para las diferentes
longitudes de onda y diferentes indentaciones.

InSb

(c) =488 nm
;:\ |
2
2 | b
= A=647 nm
£
E

(a

=488 nm

50 100 150 200 250 300
Corrimiento Raman (cm™)

Figura 4. Comparacion de los espectros Raman con dos
diferentes longitudes de onda en la indentacion del InSb.

En la figura 4 se observa una comparacion de espectros
Ramn con dos diferentes longitudes de onda en el mismo
lugar de la indentacion. En esta figura el espectro (c)
es referencia en la parte no indentada del material. Los
espectros (a) y (b) con las lineas 488nm y 647nm son
obtenidos en el mismo lugar de la indentacién. Como
se observa la unica diferencia es la intensidad de los
picos, esto debido a la profundidad de penetracion de
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las longitudes de onda en el material. Como se ve en
estos dos espectros se presenta el surgimiento de nuevos
picos y desorden estructural en el material.

En la figura 5 se observa tres diferentes espectros en el
material InSb. En esta figura los dos primeros espectros,
de abajo para arriba, corresponden a la aplicacion de
presidn uniaxial por impacto. El primer espectro tiene el
surgimiento de nuevos picos que pueden corresponder
a una nueva fase en el material. Este espectro, es
parecido al que se obtiene en el centro de la pared de
la indentacion, pero con menos desorden estructural ya
que los picos son mas estrechos. El segundo espectro
ya presenta un desorden en el material y activacion de
nuevos picos
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Figura 5.Espectros Raman en el material InSb por
impacto con A=568nm.

Enlafigura 6 se observan los espectros Raman del InSb
sometido a altas presiones hidrostaticas. Los espectros
tienen una evolucion gradual para altas frecuencias, lo
que indica un cambio de la simetria del cristal. Como
se puede observar en los espectros, el material esta bajo
efecto de estrés compresivo, lo que lleva a los fonones
para a mayores frecuencias. En estos espectros, a pesar
de no identificar los mismos espectros observados en
la indentacion o por impacto, se observo una transicion
de fase de la blenda de zinc para la $-estano. Esta fase,
la B-estafo es Raman inactiva y ocurre con 3.8GPa [2].

Comparando las figuras 3,4,5 y 6 se observa que a
pesar del material estar sometido a presion en todos
los casos, no se observa el mismo comportamiento en
los tres casos. Aunque las presiones uniaxiales por

impacto e indentacion presentan mas parecidos en el
aparecimiento de los nuevos picos y la amorfizacion
en el material. En la presion hidrostatica ya sea en la
compresion o descompresion de la célula de diamante
el cambio estructural en el material es gradual. Esto
posiblemente ocurra debido al cambio lento dP/dt,
en comparacion a la indentacion y el impacto que es
mas rapido. Es posible que esta sea la justificativa
para aparecer nuevos picos no identificados en la
literatura, que estan directamente relacionados con la
taxa dP/dt muy rapidos. Este comportamiento indica,
que las presiones uniaxiales como la indentacion no
solamente son importantes para identificar la dureza
de los materiales como es comunmente usado en las
investigaciones, estas son importantes para identificar
nuevas fases y cambios estructurales en los materiales.

4=568.2nm InSb
0.14GPa

0.26GPa

Intensidad (u.ar.)

160 190 200 220 240

Corrimiento Raman (cm-')

Figura 6. Espectros micro-Raman del InSb con presion
hidrostatica, A=568nm.

La figura 6 muestra la transicion de fase obtenida
en la literatura por simulaciéon computacional. Este
material InSb ha sido extensivamente estudiado entre
los semiconductores III-V, pero la interpretacion de
sus transiciones de fase presenta aun mucha dificultad
[2,6-12]

3. CONCLUSIONES

Los datos obtenidos por medio de microscopia
electronica de barredura fue una ayuda importante
para la interpretacion de los resultados obtenidos
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por dispersion micro-Raman. Los espectros en la
micro-indentacion mecanica en el material cristalino,
presentan amorfizacion en el material estrés distensivo
y compresivo, desorden estructural por la activacion del
pico LO y posible transicion de fase cristalina debido
a la activacion de nuevos picos. Efectos parecidos
aparecen con la aplicacion de presién por impacto.
Para la presion hidrostatica, la transicion de fase es
gradual y conocida en la literatura. Esto indica que la
aparicion de una posible nueva fase este directamente
relacionada con la tasa de aplicacion de presion dP/dt
en el material. Solamente para tasas muy rapidas de
presion uniaxial se consigue una posible nueva fase
no reportada en la literatura para este material.
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