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Glosario de términos

Anodizado electroquimico. Es un proceso mediante el cual un material se somete a un
ataque quimico controlado con la ayuda de fuente de corriente eléctrica, permitiendo la

creacion de estructuras porosas.

Cantiléver. Componente del microscopio de fuerza atdbmica que actia como una sonda,
detectando las interacciones atdmicas entre la muestra y el instrumento para crear imagenes

topograficas.

Celda electroquimica. Es un dispositivo que mediante la aplicacion de energia inducen

reacciones quimicas.

Decapado. Es un proceso que se utiliza para remover capas mediante el uso de soluciones

quimicas.

Difraccidn de rayos x (DRX). Es una técnica de caracterizacion que se utiliza para estudiar

la estructura de los materiales.

Electrolito. Es una sustancia quimica que contiene iones los cuales son capaces de conducir

electricidad.

Electrolisis. Reaccion quimica no espontanea que se lleva a cabo con ayuda de una corriente

eléctrica.

Gravimetria. Proceso en el que se lleva a cabo pesaje de masas en distintas etapas para

determinar la porosidad de un material.
Infiltracion ex situ. Proceso en el que se introduce un material nuevo a un matriz porosa.

Infiltracién in situ. Proceso en el que se obtiene un material poroso y al mismo tiempo se

introduce otro en la matriz (un solo proceso).

Microscopia de fuerza atomica (AFM). Es una técnica de caracterizacion que se utiliza

para estudiar la morfologia de los materiales.

Oxido de galio (Ga203). Es un material semiconductor con varias fases conocido por su alta

conductividad y estabilidad térmica.
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Porosidad. Es la medida que indica la fraccion de volumen de un material que tiene poros.
Silicio cristalino (c-Si). Es la forma pura del silicio.
Silicio poroso (SP). Es un material nanoestructurado.

Suspension coloidal. Es una mezcla en el que en un medio acuoso se encuentran suspendidas

particulas las cuales no pueden ser disueltas.
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CAPITULO 1: ANTECEDENTES

1.1 Introduccidn

La creciente demanda por dispositivos electronicos mas eficientes ha impulsado el
desarrollo de nuevos materiales y tecnologias relacionadas con la industria de los
semiconductores. Entre estos materiales, el silicio poroso (SP) ha ganado relevancia debido
a su potencial para mejorar las propiedades de los dispositivos optoelectrénicos y sensores,
gracias a su estructura nanométrica, su capacidad para ser modificado quimicamente y su
facilidad de incorporacion a la tecnologia del silicio. Sin embargo, uno de los retos clave es

mejorar su estabilidad y funcionalidad para aplicaciones avanzadas.

En este contexto, el 6xido de galio (Ga203) es un Oxido semiconductor, que ha sobresalido
de entre este tipo de 6xidos como un material promisorio para el desarrollo de dispositivos
semiconductores, debido a sus caracteristicas Unicas, como su amplia banda prohibida, alta
movilidad de portadores y gran estabilidad térmica. Estas propiedades lo convierten en un
candidato ideal para diversas aplicaciones, incluyendo dispositivos electronicos de alta
potencia y sensores ultravioletas. La combinacion de silicio poroso con 6xido de galio ofrece
una oportunidad para disefiar materiales hibridos con mejores propiedades fisicas y quimicas,

que podrian superar las limitaciones de cada material individualmente.

En la industria de los semiconductores y el desarrollo de nuevos materiales, los métodos in
situ han ganado popularidad por su capacidad para controlar de manera precisa las
condiciones durante el proceso de sintesis o modificacién de materiales. Estos métodos
permiten realizar modificaciones quimicas o fisicas directamente en el entorno donde el
material esta siendo procesado, lo que reduce la posibilidad de contaminacion y mejora la
precision en la distribucion de compuestos o dopantes. En particular, el uso de métodos in
situ para la infiltracion de materiales como el 6xido de galio en matrices como el silicio
poroso proporciona ventajas significativas. Permite un control méas preciso sobre las
interacciones interfaciales, lo que se traduce en materiales con propiedades electronicas,

Opticas y estructurales mejoradas.

13



Por otro lado, los métodos ex situ requieren la fabricacion o modificacion del material fuera
del entorno de operacion final, lo que a menudo implica maltiples etapas de procesamiento.
Estas etapas pueden introducir impurezas y defectos en el material, ademas de ser mas
susceptibles a la contaminacion ambiental. Ademas, los métodos ex situ suelen requerir un
paso adicional para incorporar el material modificado o funcionarlo para su aplicacion final,
lo que puede generar incompatibilidades entre los materiales y, en consecuencia, reducir la
eficiencia del dispositivo resultante.

En contraste, los métodos in situ no solo minimizan estos riesgos, sino que también permiten
la creacion de materiales mas complejos y funcionales de una manera méas integrada y
eficiente. Por ejemplo, la infiltracion in situ de 6xido de galio en silicio poroso ofrece la
posibilidad de una mayor uniformidad en la distribucion del material dentro de la estructura
porosa, lo que podria no lograrse con métodos ex situ. Esto resulta en mejoras significativas
en las propiedades eléctricas y mecéanicas del material, haciéndolo méas adecuado para

aplicaciones en la industria de los semiconductores y dispositivos avanzados.

El presente trabajo se centra en el desarrollo de método que permita infiltrar 6xido de galio
en una matriz de silicio poroso, durante el proceso de fabricacion del silicio, es decir, en un
solo paso, a lo que se le ha denominado método in situ. El objetivo es mejorar sus propiedades
estructurales y electrénicas. Este método tiene el potencial de crear estructuras compuestas o
hibridas mas estables y funcionales, adecuadas para aplicaciones tecnoldgicas de proxima
generacion. Se estudiaran las propiedades resultantes y las posibles aplicaciones de este
material hibrido, contribuyendo al desarrollo de dispositivos avanzados basados en

semiconductores.
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1.2 Planteamiento del problema

La creciente necesidad de mejora y desarrollo de dispositivos semiconductores ha
impulsado el estudio de materiales avanzados que permitan mejorar sus propiedades. Uno de
los materiales mas prometedores es el silicio poroso, conocido por sus caracteristicas Unicas,
como su alta relacién superficie-volumen y su capacidad para ser modificado de diversas
formas. Sin embargo, su aplicabilidad en la fabricacion de dispositivos funcionales esta
limitada por su inestabilidad quimica y mecanica, lo que requiere tratamientos especificos

para optimizar su rendimiento.

Por otro lado, el 6xido de galio ha emergido como un material de gran interés debido a su
ancho de banda prohibida, alta conductividad y estabilidad térmica, haciéndolo adecuado
para aplicaciones en electronica de alta potencia y Optica. A pesar de sus beneficios, la
integracion del 6xido de galio en materiales como el silicio poroso sigue siendo un desafio

técnico significativo.

El problema principal radica en la falta de métodos eficientes y controlados para la
infiltracion in situ de 6xido de galio en silicio poroso, lo que limita el potencial de estos
materiales compuestos para aplicaciones en dispositivos avanzados. La dificultad para
obtener una infiltracibn homogénea y estable a escala nanométrica, sin comprometer las

propiedades estructurales del silicio poroso, representa un obstaculo que debe ser abordado.

Por tanto, surge la necesidad de desarrollar un método innovador que permita la infiltracion
controlada y efectiva de 6xido de galio en silicio poroso, optimizando sus propiedades y su

aplicabilidad en la fabricacion de dispositivos semiconductores.
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1.3 Objetivo

1.3.1 Objetivo general

Desarrollar un método experimental, que conlleve a la infiltracion in situ de silicio
poroso con Oxido de galio, es decir, que durante un mismo proceso se forme silicio poroso,

al tiempo que se infiltra el 6xido.

1.3.2 Objetivos especificos

Para cumplir con el objetivo general se plantean los objetivos especificos siguientes:

e Determinar las condiciones experimentales para controlar el porcentaje de porosidad
en silicio poroso, fabricado por ataque electroquimico.

e Determinar las condiciones experimentales para controlar el espesor de capa porosa
en silicio poroso, fabricado por atagque electroquimico.

e Reproducir las condiciones experimentales para obtener 6xido de galio a partir de
obleas de arseniuro de galio mediante conversion térmica.

e Estudiar las propiedades estructurales del Ga;0:s.

e Determinar las condiciones experimentales para fabricar silicio poroso al tiempo que
se infiltra 6xido de galio, durante el ataque electroquimico (SP/Gaz0:s).

e Estudiar las propiedades estructurales y morfoldgicas de las muestras de SP/Gaz0:s.

1.4 Hipotesis

Con base en la bibliografia, se propone la posibilidad de desarrollar un método
experimental que permita la infiltracién in situ de 6xido de galio en una matriz de silicio
poroso, lo que permitird combinar las propiedades estructurales, electrénicas y Opticas del
material hibrido, resultando en material con mayor estabilidad y eficiencia que podria dar

lugar al desarrollo y mejora de dispositivos semiconductores. Se espera que este método
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permita una distribucion homogénea del 6xido de galio dentro del silicio poroso, mejorando
la interaccion entre ambos materiales y potenciando sus caracteristicas individuales para el
desarrollo de nuevas tecnologias avanzadas. Con lo que se daria una solucion al

planteamiento del problema.

1.5 Antecedentes cientificos y tecnologicos

1.5.1 Silicio poroso

El silicio poroso (SP) es un material micro y nanoestructurado descubierto
accidentalmente en 1956 por Arthur Uhlir Jr. en los laboratorios Bell, mientras intentaba pulir
mediante técnicas electroliticas obleas de silicio y germanio. Observé que, bajo ciertas
condiciones electroquimicas, las obleas de silicio no se disolvian uniformemente, formando
en su lugar un deposito mate negro, marron o rojo, lo cual documentaron en una nota técnica
(Nogal y otros, 2023).

Desde entonces, mdltiples investigaciones han revelado que el SP presenta una amplia
diversidad de morfologias dependiendo de varios factores. En la década de 1950, Uhlir y
Turner sugirieron que una pelicula de SiF2 se formaba durante la disolucion del silicio.
Posteriormente, Memming y Schwandt (Pineda, 2013) propusieron gue la pelicula resultaba

de la precipitacion de silicio amorfo (Si0).

En los afios 70, se descubrieron pozos y canales en sustratos de c-Si tipo n durante la
anodizacion, observandose corrientes altas atribuidas al rompimiento de la barrera del c-Si.
En los 80, se determind que la pelicula formada era un material poroso con la misma
estructura monocristalina del sustrato original. Beal sugirid la presencia de una zona de
agotamiento de portadores de carga, mientras que Unagami (Pineda, 2013) propuso que el

SP se formaba por la deposicién de un hidruro de silicio sobre las paredes de los poros.

En los 90, Lehmann y Foll reportaron estructuras ordenadas de silicio macroporoso,
concluyendo que la disolucion de la punta del poro estaba limitada por la transferencia de

masa en el electrolito. La tasa de transporte entre el bloque de silicio y el electrolito determina
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la morfologia del SP, enmarcandose estas estructuras en el modelo de ancho de la region de

carga espacial (Nogal y otros, 2023; Pineda, 2013).

En la Figura 1.1 se muestra la representacion del esquema de la distribucién de la carga en el

modelo de la region de carga espacial de Lehmann y Foll.

HF

-

SCR

huecos en ¢-Si

Figura 1.1 Modelo de la region de carga espacial del silicio poroso, obtenido de “Estudio de las estructuras silicio
poroso/oxidos conductores transparentes”, Pineda, 2013.

1.5.2 Oxido de galio

El 6xido de galio ha sido objeto de estudio desde 1952, cuando se informaron por
primera vez los equilibrios de fases del sistema Al203-Ga203-H20. En este estudio inicial, se
identificaron los diferentes polimorfos del Ga>Oz y sus regiones de estabilidad. Existen cinco
polimorfos cominmente identificados: a, B, ¥, 0 y €. Estos son conocidos como corindon (o),
monoclinico (B), espinela defectuosa (y) y ortorrémbico (¢), siendo la fase 6 aceptada como
una forma de la fase ortorrbmbica. Entre estas fases, la estructura ortorrombica 3-Ga.0Oz es
la més estable y ha atraido una considerable atencion reciente. Los diferentes polimorfos
pueden ser aislantes o conductores, dependiendo de las condiciones de crecimiento (Pearton
y otros, 2018).

Desde 2012, el oxido de galio (Ga203) ha ganado considerable atencién como un material
semiconductor de banda ultra ancha (UWBG). Este interés se incrementd notablemente con

el desarrollo exitoso de los primeros transistores de efecto de campo (FETS) de cristal Unico
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de Gaz0s. En la ultima década, Ga>0s se ha utilizado principalmente en la electronica de
potencia, fotodetectores UV insensibles a la luz solar, detectores de radiacion y sensores de
gases. Dispositivos como diodos de barrera Schottky (SBDs) y varios tipos de FETSs se han
fabricado gracias a los avances en tecnologias de crecimiento y caracterizacion, asi como a

las propiedades unicas de Ga;Os.

El 6xido de galio (Ga203) es un material crucial para la deteccion de gases, ampliamente
utilizado para monitorear gases de escape de automoviles, gases de combustion de
incineradores, gases contaminantes de plantas de refineria y gases explosivos en aplicaciones
militares. La exploracion de sensores de gas basados en Ga.Os ha sido constante en las
ultimas tres décadas, con un promedio de mas de cinco publicaciones anuales. Aunque
Fleischer y Meixner (Zhuy otros, 2022) iniciaron estudios sobre las propiedades de deteccion
de gases de Ga>Oz en los afios 90 como se muestra en la Figura 1.2, la mayoria de las
revisiones existentes no se especializan en sensores. Sin embargo, una revision completa
sobre sensores de gas hechos con nanocables y peliculas delgadas de B-Ga.Os es una

excepcion notable en la literatura (Zhu y otros, 2022; Pearton y otros, 2018).

Number of publications

0
1990 1995 2000 2005 2010 2015 2020

Year

Figura 1.2 Numero de publicaciones de sensores de gas que ocupan como materias el Ga203 de 1990 a 2022, obtenido
de “Gallium oxide for gas sensor applications: A comprehensive review”, Zhu'y otros, 2022.
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1.5.3 Deposicion electroquimica

El desarrollo de la deposicion electroquimica dependié fundamentalmente del
desarrollo de las ciencias especificamente de la fisica y la quimica en general, la historia de

la deposicion electroquimica puede ser dividida en 3 periodos.

El primer perdido que se trata de la relacion lineal entre el sobrepotencial y el logaritmo de
la densidad de corriente comprende del afio de 1905 a 1935, en este periodo Tafel establecio
experimentalmente la relacion lineal entre el sobrepotencial y el logaritmo de la densidad de
corriente en 1905. Erdey-Gruz y Volmer (Paunovic & Schlesinger, 2005) derivaron la
relacion corriente-potencial en 1930 usando la ecuacion de Arrhenius y formularon el modelo

de nucleacion de crecimiento cristalino electroquimico.

El segundo periodo es sobre la teoria moderna de la energia de activacién electroguimica la
cual comprende del afio 1935 a el afio 1965. En este se desarroll6 la teoria moderna de la
energia de activacion electroquimica 30 afios después de la formulacion de Tafel. Eyring y
Wynne-Jones formularon la teoria de la tasa absoluta, y Frank y Burton reconocieron las

imperfecciones de las superficies de los cristales, lo que llevo a nuevos modelos teoricos.

El tercer periodo comprende del afio 1965 al afio 1997, en este se hizo la determinacion Optica
de mecanismos de propagacion, de igual forma se realizaron estudios avanzados sobre la
nucleacion y el crecimiento de metales depositados electroquimicamente, utilizando técnicas
como la microscopia de fuerza atomica y la difraccion de electrones para entender mejor los

procesos de cristalizacion y crecimiento epitaxial.

Estos 3 periodos nos indican cémo el desarrollo de la deposicion electroquimica ha estado
estrechamente relacionado con avances en la fisica y la quimica, especialmente en el
entendimiento de la estructura y el comportamiento de los cristales y las superficies
(Paunovic & Schlesinger, 2005).
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1.6 Metodologia

Este trabajo se plantea como objetivo el desarrollo de un método para la infiltracion
in situ de matrices de silicio poroso con oxido de galio, por lo que el trabajo se realizo
primordialmente de forma experimental. Se inicié con la revision bibliografica de los
métodos de fabricacion de silicio poroso (SP), con énfasis en la determinacion de los
pardmetros que permiten controlar el porcentaje de porosidad y el espesor de capa porosa
mediante ataque electrolitico. Con esto en mente, se propuso una serie de experimentos
encaminados a determinar las caracteristicas del proceso de fabricacion de SP, mediante la
aplicacion de una técnica gravimétrica, empleando obleas de silicio cristalino (c.-Si) tipo p,
con resistividad de 5 — 10 Q-cm; empleando una mezcla de &cido fluorhidrico etanol en
proporcion 1:1 como electrolito. De la gravimetria se obtuvieron ecuaciones que predicen el
porcentaje de porosidad en un rango de 40 a 80 % dependiente de la densidad de corriente
aplicable en el ataque electrolitico. También se obtuvo una ecuacién que predice el espesor
de la capa porosa en funcién de la misma densidad de corriente. Con base en la bibliografia,
se propuso fabricar SP con un porcentaje de porosidad > 65 %, para facilitar la infiltracion.
De la gravimetria, se determinaron las condiciones experimentales para fabricar SP con el

porcentaje de porosidad propuesto.

Por otro lado, se reprodujeron las condiciones experimentales para obtener éxido de galio
(Ga203) a partir de la conversion térmica de arseniuro de galio. Cabe sefialar que el
procedimiento de conversion fue desarrollado por el grupo de trabajo de los directores de
tesis. Mediante difraccion de rayos X (DRX), se determin6 que el polvo a emplear requeria
un segundo tratamiento térmico, para eliminar trazas de GaAs remanentes en el polvo. El

polvo de Ga»Oz se disperso en etanol para preparar una suspension coloidal.

Se llevaron a cabo diferentes experimentos para fabricar las muestras de silicio poroso
infiltradas con 6xido de galio (SP/Ga203), variando tiempos de deposito y modificacion del
electrolito, de estas variaciones solo se presenta aquella con las condiciones experimentales
que presentaron fotoluminiscencia en el rango visible, al ser iluminadas con una luz

ultravioleta, y una mejor estructura, evaluada mediante DRX. Mediante imégenes de
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topografia, obtenidas por Microscopia de Fuerza Atomica, se determind la preservacion de

los poros, pese a la infiltracion.

Finalmente, se presenta un diagrama de flujo como resumen del método para fabricar silicio
poroso infiltrado con 6xido de galio aplicando un solo proceso para ataque y depdsito,

empleando una técnica de ataque electroquimico.

En la Figura 1.3 se muestra la metodologia de forma general en un diagrama.

Fabricacion
de Silicio
Poroso

Obtensién de
oxido de galio

Revision
Bibliografica

Infilracion de
Silicio Poroso

Resumen
Final

Silicio Poraso ® Conversion térmica a * Fabricacion de * Determinacion de *Desearrollo de
(3P): partir de arseniuro de muestras las condiciones la metodologia
* Propiedades galio (Gahs). ® Gravimetria experimentales. de fabricacidn
[ e Clasificacion ® Evaluacion estructural ¢ Porcenije de * Experimentos de de SP infitrado
o letodos de del material mediante porosidad infilracion (SP/ in situ con oxido
fabricacion. DRX. deseado Ga;0s) variando de galio.
® Aplicaciones ® Preparacion de las ® Espesor de tiempos de
suspenciones capa porosa. infilracion.
coloidales. ® Evaluacion ® Evaluacion
Oxido de galio ) estructural del SP estructural del las
(Gaz0): mediante DRX. heteroestructura de
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Figura 1.3 Diagrama de metodologia




CAPITULO 2: MARCO TEORICO

2.1 Silicio poroso

El silicio, un elemento ampliamente distribuido en la naturaleza y que constituye
aproximadamente el 28% de la corteza terrestre, no se encuentra en estado elemental libre,
sino que se presenta en forma compuesta, como el dioxido de silicio y los silicatos. El dioxido
de silicio, presente como componente principal en la arena y también en minerales que
componen las rocas volcanicas, se encuentra en diversos objetos cotidianos como vidrios,

cuarzo y ceramicas.

A través de un proceso altamente especializado de fabricacion como se muestra en la Figura
2.1, el silicio se separa de otros elementos, es decir, se purifica el diéxido de silicio para
obtener exclusivamente silicio. Este silicio se moldea en lingotes que luego son cortados y
pulidos hasta obtener laminas delgadas conocidas como obleas de silicio. Estas obleas son la
materia prima fundamental en la industria de la microelectronica, ya que a partir de ellas se
fabrican dispositivos electrénicos integrados, como chips de computadoras, memorias y
transistores, entre otros. Estas aplicaciones, cuando estan basadas en silicio, se denominan

tecnologia del silicio (Ramirez Gonzalez y otros, 2019).
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Figura 2.1 Esquema de obtencion de obleas de silicio, obtenido de “Desarrollo de un sistema de sensores basado en
silicio poroso para la deteccion de CO:”, Kharissova, 2023.

El silicio poroso es un material inorganico que presenta una estructura nanometrica y una

alta area superficial. Se produce mediante la corrosion del silicio cristalino en &cido
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fluorhidrico, proceso en el cual se pueden controlar la porosidad, el grosor de la peliculay el
tamafio de los poros (Figura 2.2) ajustando los pardmetros de fabricacion. Gracias a estas
caracteristicas, y debido a que sus propiedades Opticas, como el indice de refraccion y la
absortividad, pueden modificarse mediante las condiciones de preparacion, el SP es
extremadamente flexible para la fabricacion de una variedad de dispositivos Opticos. Esta
adaptabilidad lo hace idoneo para numerosas aplicaciones tecnoldgicas (Balderas-Valadez &
Agarwal, 2017).

XL
(??.? ‘m!ﬁ? S

Figura 2.2 Diagramas esquematicos que muestran los poros en el silicio poroso, los cuales se asemejan a (a) una
esponja, (b) raices y (c) paredes bien definidas. (d) Fotografia de una muestra de silicio poroso recién producida,
obtenido de “El silicio poroso”, Ramirez Gonzélez y otros, 2019.

2.1.1 Infiltracion de silicio poroso in situ

Los procesos de infiltracion in situ en silicio poroso implican la introduccion de
materiales 0 compuestos dentro de los poros durante la formacion del silicio poroso, lo que
permite un mayor control sobre la estructura final. A continuacidn, se describen algunas de

las técnicas mas utilizadas para la infiltracién in situ en silicio poroso.
e Depdsito quimico de vapor in situ:
es uno de los métodos més utilizados para la infiltracion in situ de silicio poroso. En

este proceso, durante la formacion del silicio poroso, que generalmente se lleva a cabo

por anodizacion electrogquimica, se introduce un gas precursor que reacciona en los
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poros del silicio para depositar una capa de material dentro de ellos. Esto puede incluir
Oxidos, metales o semiconductores, que se van depositando dentro de la estructura
porosa a medida que se forma. La técnica se basa en la utilizacion de un precursor
metalico volatil, como el DCo(CO)a, que tiene la capacidad de infiltrarse en los poros
del silicio a temperatura ambiente. La conexion entre los poros en el silicio poroso
permite que no solo se metalicen las superficies externas, sino que también se
deposite metal dentro de los poros. Esto es importante porque permite modificar las
propiedades eléctricas y dpticas del material, abriendo nuevas posibilidades para su
uso (Aylett y otros, 1996).

e Infiltracion electroquimica

La infiltracion electroquimica en la fabricacion de silicio poroso se realiza mediante
un proceso de anodizacion electroquimica en una solucion de acido fluorhidrico (HF).
Este método permite la formacion de una textura porosa controlada, cuya morfologia
depende del tipo de sustrato de silicio y los pardmetros del proceso, como la densidad
de corriente y la concentracion de HF. Durante este proceso, el 6xido de titanio se
incorpora al silicio poroso, mejorando sus propiedades optoelectrénicas. Un ejemplo
de este método es la infiltracion de 6xido de titanio en silicio poroso esta se realiza
durante la sintesis del SP mediante un proceso de anodizacion electroquimica en una
solucidn de &cido fluorhidrico y etanol. Este método permite que el 6xido de titanio
se localice en la superficie del material, formando aglomerados. La caracterizacion
posterior del SP se puede llevar a cabo con técnicas como FTIR, SEM y EDS,
permitiendo analizar propiedades como el tamafio de los poros y la concentracion de
enlaces superficiales, que son cruciales para optimizar sus aplicaciones (Nogal y
otros, 2023; Caballero y otros, 2024).

2.1.2 Infiltracion de silicio poroso ex situ

Después de la formacion de la matriz porosa, se realizan infiltraciones ex situ en

silicio poroso. Esto permite una mayor flexibilidad en cuanto a los materiales que se pueden
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infiltrar porque el proceso de infiltracién no requiere la creacién de silicio poroso. Los
siguientes son algunos de los métodos que pueden ser utilizados para la infiltracion de

materiales porosos como el silicio poroso.

e Sol-gel

El método Sol-Gel es ampliamente utilizado para la infiltracion de materiales en
matrices como el silicio poroso. Este proceso comienza con la preparacion de una
solucion precursora, llamada sol, que contiene los materiales deseados, como silice o
didxidos metalicos. Una vez que esta solucion es introducida en los poros del silicio
poroso, se solidifica mediante polimerizacién o evaporacion de solventes, lo que
transforma la solucién en un gel. Posteriormente, el gel se somete a un tratamiento
térmico, lo que permite convertirlo en un material sélido, como 6xidos inorganicos,
que quedan atrapados en la estructura porosa del silicio. Este método ofrece una
excelente capacidad de control sobre la distribucion y el tipo de material infiltrado,
siendo ideal para aplicaciones en sensores y dispositivos optoelectronicos (Brinker &
Scherer, 1990). El proceso sol-gel implica reacciones de hidrolisis y condensacion
para convertir monomeros en gel. Los precursores mas comunes para matrices de
silice son tetrametil ortosilicato (TMOS) vy tetraetil ortosilicato (TEOS). Las
caracteristicas de la matriz, como la porosidad y las propiedades superficiales, se
pueden controlar durante la sintesis, lo que permite su adaptacion a diferentes
aplicaciones. Este método tiene 3 enfoques generales los cuales son la gelificacion de
soluciones coloidales; Hidrolisis y condensacién de precursores de alcoxidos
metalicos, seguido de secado supercritico y por Gltimo la hidrélisis y condensacion
con secado en condiciones ambientales (Burg y otros, 2024; Lee & Park, 2014).

e Infiltracion por Dip Coating
El dip-coating es un método eficaz para la creacion de capas delgadas con un control

preciso sobre el espesor y la calidad, lo que lo convierte en una técnica ideal para

aplicaciones que requieren uniformidad y estabilidad en las peliculas depositadas. El
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proceso comienza con la preparacion de la solucion, donde se ajusta una mezcla
adecuada para garantizar una buena adherencia y uniformidad en las peliculas. Luego,
se procede a la inmersion del sustrato, en la que los sustratos se sumergen en la
solucion y se retiran a una velocidad constante para asegurar una capa homogénea. A
continuacion, se realizan ciclos de inmersion y tratamiento térmico, en los cuales cada
ciclo incluye la inmersion del sustrato y su posterior tratamiento térmico para mejorar
la calidad y estabilidad de la pelicula. Este proceso se repite varias veces hasta
alcanzar el espesor deseado. Finalmente, se lleva a cabo la sinterizacion final, un
tratamiento térmico prolongado que consolida la estructura de las peliculas y optimiza

su rendimiento (Sanchez & Rincon, 2009).

En cuanto a la infiltracion ex situ del silicio poroso se puede llevar a cabo mediante
este procedimiento de Dip Coating ya que es adecuado para recubrir materiales
porosos como el silicio. Este enfoque implica la aplicacion de capas finas sobre el
material poroso mediante la inmersion del sustrato en una solucion adecuada,
permitiendo que la solucién infiltre los poros y forme una pelicula delgada después
de un proceso de sinterizacion o curado. De esta forma, se consigue un recubrimiento
uniforme que puede mejorar las propiedades superficiales del silicio poroso
(Chauvin, 2023).

2.1.3 Fabricacion de silicio poroso

La fabricacién de silicio poroso se basa en varios factores clave: disolucion quimica,
cubeta/celda de anodizacion y condiciones de anodizacion. La disolucion quimica implica la
reaccion de la oblea de silicio con una solucion de HF, controlando la composicién de la
solucion, la concentracion de HF y la densidad de corriente para lograr una capa porosa
uniforme. Este proceso se realiza mediante anodizacion electroquimica, que utiliza una

solucion de HF diluida en alcohol (etanol, isopropanol, pentanol).
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El proceso se lleva a cabo en una celda electrolitica que transforma la corriente eléctrica en
una reaccion de oxidacion-reduccion, fundamental para la formacion de Silicio poroso. La
celda, hecha de materiales resistentes a la corrosion como el teflén, es crucial para la
uniformidad del material. Para formar el SP, se usa una oblea de silicio como anodo y un
electrodo de platino como catodo, sumergidos en un electrolito de acido fluorhidrico y etanol.

La corriente eléctrica induce una reaccidn que crea poros a escala nanométrica en el silicio.

En el proceso electrolitico se necesitan dos electrodos (anodo y catodo), un electrolito con
iones libres y un generador de corriente. La corriente provoca reacciones de oxidacion en el

anodo y de reduccion en el catodo.

El SP se puede fabricar de manera sencilla y econémica mediante técnicas como el grabado
de manchas, la erosion por chispas y la anodizacion electroquimica, siendo esta Gltima la mas
utilizada por su control preciso del espesor y la porosidad de la capa porosa, logrando
espesores desde nandmetros hasta decenas de micras. Los parametros criticos incluyen la
concentracion de HF, la densidad de corriente, el tiempo de anodizado, la temperatura y el
dopaje de las obleas de silicio, que determinan la velocidad de sintesis, la porosidad y el
umbral de electropulido (Nogal y otros, 2023; Hoyos, 2014; Reina, 2021; Correa, 2015;
Sanchez Padilla, 2023).

2.1.4 Celda de anodizado

Una celda electroquimica es un dispositivo que puede generar energia eléctrica a
partir de reacciones quimicas, o inducir reacciones quimicas mediante la aplicacién de
energia eléctrica. Un ejemplo comdn es la pila estdndar. Técnicamente, una pila es una celda
galvanica simple, mientras que una bateria esta compuesta por varias celdas conectadas en

serie.

Existen dos tipos principales de celdas electroquimicas como se muestra en la Figura 2.3,
ambas basadas en reacciones redox, las cuales convierten un tipo de energia en otro
(Armando-Martin, 2012):
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e Celda voltaica. Convierte una reaccioén quimica espontanea en corriente eléctrica,
como ocurre en pilas y baterias. Estas celdas también son conocidas como celdas
galvénicas, pilas galvénicas o pilas voltaicas.

e Celda electrolitica. Utiliza una corriente eléctrica para provocar una reaccion quimica
de oxidacion-reduccion no espontidnea. Muchas de estas reacciones implican la
descomposicion de una sustancia quimica, proceso conocido como electrdlisis. Estas
celdas tambien se denominan celdas electroliticas o cubas electroliticas. A diferencia
de las celdas voltaicas, en las celdas electroliticas los electrodos no necesitan estar

separados, permitiendo que las dos semirreacciones ocurran en un unico recipiente.

Electrons Power suppl
> PPy Electrons

Electrons

| Tl l | ! Anions : |
\ lons lons \ \ Cam\
b - 5 b

Anode Cathode Anode Cathode
Oxidation Reduction Oxidation Reduction
Celda galvanica Celda electrolitica

Figura 2.3 Esquema de los tipos de celdas, obtenido de “Termodindmica de Procesos Electroquimicos”, 1fiaki, 2013.

El proceso de anodizacion electroquimica se lleva a cabo en una celda que contiene la
solucion o mezcla preparada para la reaccion. Para este propdsito, generalmente se utiliza
una celda simple o una configuracion horizontal, asegurada con un sello de caucho o un anillo

o-ring.

En las celdas electroquimicas, los conductores eléctricos estan en contacto con un conductor
ionico en al menos dos puntos Illamados electrodos, los cuales pueden ser de metal o
semiconductor. Estos electrodos permiten la conduccidon de carga a través de la celda,
facilitando la interaccion y el reagrupamiento de particulas cargadas, ya sean electrones o
iones. Por esta razon, las reacciones quimicas que involucran procesos eléctricos son de gran

interés en los métodos electroquimicos.
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El disefio basico de una celda electroquimica incluye dos puntos conductores o electrodos,
hechos de un material metélico o semiconductor segln las caracteristicas del producto
deseado. Estos electrodos estan en contacto con el electrdlito dentro de un recipiente inerte y
resistente a la actividad quimica. Cuando se producen reacciones quimicas a volumen

constante, la energia generada se manifiesta como energia térmica.

Actualmente, existen muchos disefios de celdas electroquimicas para la fabricacion de
materiales porosos, como el silicio poroso. En estos casos, la celda debe tener un electrodo
catddico de platino y un electrodo anddico de silicio cristalino. Los investigadores han
desarrollado diversas configuraciones para mejorar la homogeneidad del ataque quimico
sobre la superficie del sustrato, minimizar los efectos de borde debido al campo eléctrico
aplicado, y controlar la manipulacién y cantidad de electrdlito utilizado. Entre los modelos

clasicos mas representativos se encuentran la celda simple, la celda tanque y la celda doble.

La celda simple, que coloca dos electrodos de forma vertical, es facil de fabricar y tiene un
circuito basico entre los electrodos. Sin embargo, su desventaja radica en la heterogeneidad
de la formacion de porosidad y espesor, debido a efectos de borde y caidas de potencial
causadas por la distribucion de impurezas en la superficie del sustrato, lo que induce

gradientes de campo eléctrico en la superficie.

La celda tanque, por otro lado, tiene un arreglo de electrodos horizontales, con el sustrato en
el fondo de la celda y el catodo suspendido en la parte superior. Esta configuracién requiere
un contacto adicional en la interfaz del sustrato-semiconductor y un metal conductor hacia el
circuito. Esto facilita el flujo de corriente en el circuito siempre que exista un contacto
6hmico adecuado. Valores de resistividad del orden de 0.001 Q-cm han mostrado buenos
resultados sin la necesidad de depositar contactos eléctricos como oro o aluminio en la parte

no especular del sustrato (Hoyos, 2014; Correa, 2015).

2.1.5 Porcentaje de porosidad y espesor de capa porosa
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La porosidad y el espesor de la capa son parametros que caracterizan al material. La
porosidad se define como la fraccion de volumen de aire presente en el material (Figura 2.4)
y esta puede ser determinada mediante la Ecuacion (2.1).

. my —Mmp
porosidad(%) = —— = 100 (2.1)

my; —ms

Donde:

A) my: cantidad de masa del sustrato antes del proceso.
B) m.: cantidad de masa del sustrato después del proceso.
C) ma: cantidad de masa después de eliminar los filamentos de silicio con una solucién

de hidréxido de sodio.

A) " {sp .

o } mi } mz maa
Silicio Silicio Silicio

Figura 2.4 Esquema de las masas de los pasos para obtener porosidad, obtenido de “Simulacién y obtencion de
estructuras periodicas y cuasiperiodicas fabricadas con silicio poroso”, Colin Becerril, 2022.

Ademas, estas medidas permiten determinar el espesor (W) de la capa porosa, para lo cual se

emplea la Ecuacion (2.2).

_ my —my (22)
Sx*xd

Donde:

e d. densidad del silicio en masa volumétrica.

e S, area expuesta al ataque electroquimico.
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El espesor tambiéen se puede determinar mediante microscopia electronica de barrido (SEM),

la cual proporciona informacion detallada sobre la morfologia superficial de la muestra
(Sanchez Padilla, 2023).

La porosidad y el espesor de la capa porosa del silicio poroso (SP) dependen de varios

pardmetros y condiciones durante el proceso de fabricacion.

Tipo de dopaje del silicio. La porosidad incrementa con la mayor concentracion de
dopaje. En obleas de tipo n, el diametro de los poros disminuye con el aumento del
dopaje, mientras que no hay una tendencia clara para las obleas de tipo p. Ademas,
mayores concentraciones de dopaje resultan en menores velocidades de crecimiento
de las capas, esto lo podemos ver en la Figura 2.5 y Figura 2.6.

Concentracion del electrolito. En peliculas de Si-p++, un aumento en la concentracion
de HF reduce la porosidad y la tasa de crecimiento de la capa. Una mayor
concentracion de HF también disminuye el tamafio de los poros, lo que incrementa el
area superficial debido a la variacién de la porosidad.

Densidad de corriente. La densidad de corriente es un pardmetro fundamental en el
modo galvanostatico. La porosidad y la velocidad de crecimiento aumentan con la
densidad de corriente para ambos tipos de oblea. En obleas de tipo p, el diametro de
los poros también aumenta, mientras que en obleas de tipo n, el diametro disminuye
con la densidad de corriente.

Tiempo de anodizado. El espesor de la capa estd directamente relacionado con el
tiempo de anodizado. Un mayor tiempo de anodizado resulta en un mayor espesor de
la capa porosa. En ciertas condiciones, el espesor es lineal respecto al tiempo de
anodizado.

Estos factores son criticos para controlar las caracteristicas del silicio poroso, adaptando la

porosidad y el espesor de la capa segun las necesidades especificas de cada aplicacion
(Acquaroli, 2011; Bisi y otros, 2000).
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Figura 2.5 Imagenes de microscopia electrénica de barrido (SEM) de SP hecho en obleas de silicio tipo n (100) dopados
y anodizados galvanostaticamente en HF etandlico, obtenido de “On the morphology and the electrochemical formation
mechanism of mesoporous silicon”, Lehmann y otros, 2000.
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Figura 2.6 Imagenes de microscopia electrénica de barrido (SEM) de SP hecho en obleas de silicio tipo p (100) dopados
y anodizados galvanostaticamente en HF etandlico, obtenido de “On the morphology and the electrochemical formation
mechanism of mesoporous silicon”, Lehmann y otros, 2000.

2.1.6 Gravimetria

En el ambito de la quimica, la gravimetria se emplea para determinar la cantidad de
un compuesto presente en una muestra, eliminando las sustancias interferentes. Este método
consiste en convertir el analito en un compuesto de composicion conocida que pueda ser
pesado con precision. La gravimetria es un método analitico cuantitativo altamente exacto y
preciso, ampliamente utilizado en la estandarizacion de procesos, aunque las técnicas
volumeétricas e instrumentales han reemplazado en gran parte su uso en investigaciones
analiticas cotidianas. La precision de este método se debe a la exactitud con la que se pueden
pesar las sustancias utilizando una balanza analitica, lo que supera a otros métodos en

términos de precision.




En un analisis gravimétrico directo, el constituyente se separa como una fase pura, ya sea el

propio constituyente o un compuesto de composicion definida. Esta separacion, que siempre

precede a la pesada, puede realizarse mediante varios métodos. Los métodos gravimétricos

se dividen principalmente en precipitacion, volatilizacion y electrodeposicion:

Métodos de precipitacion. El analito se precipita utilizando un reactivo que forma un
compuesto poco soluble de composicion conocida. El peso de este compuesto permite
calcular la cantidad original del analito en la muestra mediante relaciones
estequiomeétricas.

Métodos de volatilizacion. Se miden los componentes volatiles de la muestra. El
analito o sus productos de descomposicion se volatilizan a una temperatura adecuada.
Este método puede ser directo, donde el gas se recoge y pesa, o indirecto, donde se
pesa el residuo después de la volatilizacion.

Métodos de electrodeposicion. Este método implica la deposicion de un compuesto
en un electrodo, cuya relacion con el analito es conocida. La cuantificacion se realiza
mediante la diferencia de peso de los electrodos antes y después de la reaccion redox

en la solucién problema.

En el caso del silicio poroso, la gravimetria proporciona una aproximacién precisa de la

porosidad a través de la medicidn de peso en diferentes etapas del proceso de crecimiento.

Las mediciones incluyen el peso inicial de la oblea (masa mi), el peso después de la

anodizacion (masa m.) y el peso después de disolver completamente la capa porosa en una

solucién de NaOH (masa mz). La porosidad se estima a partir de estos pesos utilizando la

Ecuacion (2.1) (Colin Becerril, 2022; Facultad de Ciencias Bioquimicas y Farmacéuticas,
2022; Universidad de Valencia (UV), 2016).

2.1.7 Morfologia

A gran escala, el silicio poroso (SP) tiene una apariencia uniforme, mientras que a

nivel microscopico estd compuesto por nanocristales de silicio inmersos en una matriz

35



amorfa (Figura 2.7). Esta estructura incluye poros de diversos tamafios que se superponen,
los cuales se clasifican segln la Unidn Internacional de Quimica Pura y Aplicada (IUPAC)
en tres categorias: nanoporos (< 2 nm), mesoporos (2-50 nm) y macroporos (>50 nm). Los
tamanios y distribuciones promedio de estos poros dependen tanto del sustrato utilizado como

de las condiciones del proceso de anodizacion.

0
¢

A

Lumn

:[l—~! nm

..\‘Iatnriul amorfo
B Material cristalino

Figura 2.7 Esquema representativo de la estructura interna de una capa de Silicio poroso, modificado de “Propiedades
dpticas de silicio poroso nanoestructurado”, Acquaroli, 2011 y “Simulacion y obtencion de estructuras periodicas y
cuasiperiodicas fabricadas con silicio poroso”, Colin Becerril, 2022.

El crecimiento de los poros en el SP suele seguir las direcciones cristalinas (100) o (113),
casi independientemente de la oblea cristalina original. La morfologia del SP, que incluye el
tamafio, la forma, la orientacion, la interconexion y la distribucién de los poros, es dificil de
caracterizar cuantitativamente debido a los numerosos parametros que influyen en el proceso
de fabricacion, como la concentracién de HF, la composicion del solvente, la densidad de

corriente y la resistividad del sustrato.
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1) Orientacion

a) Alineados a 100 y a la fuente de
huecos.

b) Aproximadamente alineado a la
fuente de huecos.

c¢) Parcialmente alineados a 100y a
la fuente de huecos.

d) Alineados solo a 100.

2) Ramificacion

a) Pared de poro liso

b) Ramas més cortas que el
didmetro.

¢) Solo ramas de segundo nivel.

d) Ramas dendriticas.

e) Poros principales con ramas de
segundo y tercer nivel.

f) Ramas densas, aleatorias y
cortas.

(100)

(@)

3) Llenado de macroporos
a) Sin llenar con microporos.
b) Parcialmente lleno.
c)Totalmente lleno.

(@) (®) (©) 4) Variacion de profundidad de
una capa de SP
a) Solo capa de silicio

ey micréporoso.

RECESRERE b) Solo capa de silicio
Macroporoso con poros mas
pequefios cerca de la superficie.
¢) Una capa de silicio micréporoso

en la parte superior del silicio
macroporoso.

(a) (b) (<)
Figura 2.8 Caracteristicas de la morfologia del silicio poroso, obtenido de “Simulacion y obtencion de estructuras
periodicas y cuasiperiodicas fabricadas con silicio poroso”, Colin Becerril, 2022.

El tamafio de los poros (Figura 2.8) es un parametro crucial que afecta muchas propiedades
de absorcién del material. En aplicaciones dpticas dentro del rango visible e infrarrojo (IR),
las ondas electromagnéticas perciben el material como homogéneo debido al pequefio
tamafio de los poros. No obstante, en la fotoluminiscencia del SP, la relacion es més directa

con el tamafio de los nanocristales de silicio que con el tamafio de los poros.

Un indicador indirecto pero importante de la morfologia del SP es el area superficial
especifica. La relacion entre porosidad y area superficial esta determinada por la morfologia
y geometria del SP: una mayor porosidad generalmente significa una mayor area superficial.
Por ejemplo, una capa con pocos poros grandes puede tener la misma porosidad que una
estructura similar a una esponja, pero la estructura tipo esponja tendra una mayor area
superficial. La densidad de superficie, definida como la superficie de las ramas de silicio que
forman el SP, varia de 200 m2/cm3 en SP tipo p+ (p =0.01 Q:cm) a 600 m2/cm3 en SP tipo p-
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(p =1 Q:cm), aunque esta densidad generalmente disminuye cuando la porosidad supera el
50% (Acquaroli, 2011; Colin Becerril, 2022).

Por otra parte, los poros formados pueden generalmente posicionarse uno al lado de otro e
incluso pueden estar conectados (Figura 2.8) por lo que, como se menciond anteriormente,
para poder obtener una caracterizacion individual generalmente se realizan técnicas como
SEM O TEM (microscopia electronica de transmision) como se mostré en la Figura 2.5y

Figura 2.6 y asi poder determinar la forma y el tamafio del poro (Hernandez, 2011).

e)
Figura 2.9 Representacion de tipos de poros, obtenido de “Modelacién matematica del proceso de formacion del silicio
poroso.”, Hernandez, 2011.

En la Figura 2.9 el inciso a) representa a los poros de poca profundidad, b) representa los
poros largos con poca profundidad, c) los poros que estan interconectados, d) los poros
cerrados que se encuentran dentro del sustrato y e) representa los poros abiertos los cuales

atraviesan el sustrato.

2.1.8 Clasificacion de porosidad

La porosidad en el silicio poroso (SP) se define como la fraccion de aire dentro de la
pelicula de SP, influenciada por el tamafio, forma de los poros y el empaquetado de las

particulas de silicio. Varios factores afectan la porosidad, incluyendo el dopaje del sustrato,
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la densidad de corriente durante la anodizacion y la concentracion de HF en el electrolito

anodizado.

La relacion entre la porosidad y la densidad de corriente es lineal, donde un aumento en la
densidad de corriente resulta en una mayor porosidad de la capa. Esta relacion también

muestra una mayor dependencia del nivel de dopaje en el sustrato.

Adicionalmente, la porosidad incrementa al reducir las concentraciones de HF y aumentar
los valores de pH del electrolito. Esto se debe a la disolucion quimica de las ramas del SP
por los iones OH- presentes en el electrolito, aumentando la tasa de disolucion con niveles
mas altos de iones OH- y, por lo tanto, un pH mas alto. Esta disolucion continta mientras el
SP esté en contacto con el electrolito, aunque sin aplicar densidad de corriente, aunque es
mucho menor y generalmente despreciable en comparacion con la disolucion durante la

anodizacion.

El efecto de la disolucién quimica sobre el esqueleto del silicio poroso reduce el didmetro de
las ramas de silicio, y a mayores porosidades, las ramas mas delgadas pueden desaparecer,
debilitando la estructura restante. Al secar estas capas, pueden surgir grietas o una
desintegracion completa debido a la tension capilar en la superficie del liquido durante la

fase de vapor de secado.

El nivel de porosidad esta clasificado de acuerdo a la Tabla 2.1

Tabla 2.1 Clasificacion de porosidad, modificado de “Simulacién y obtencion de estructuras periddicas y cuasiperiddicas
fabricadas con silicio poroso”, Colin Becerril, 2022.

% Nivel de porosidad
0-30 Bajo
30-70 Medio
70-100 Alto

En la Tabla 2.2 se muestra la clasificacién del tamafio de los poros de acuerdo a la UIPAC
(Colin Becerril, 2022; Hernandez, 2011).
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Tabla 2.2 Clasificacion de tamafo de poro, obtenido de “Modelacion matemdtica del proceso de formacion del silicio
poroso.”, Herndandez, 2011.

Ancho de poro (nm) Tipo de poro
<2 Microporo
2-50 Mesoporo
> 50 Macroporo

También como se ha mencionado anteriormente en este capitulo algunos parametros causan

diferentes efectos en la porosidad en la Tabla 2.3 se muestran de qué forma afecta.

Tabla 2.3 Efectos en la porosidad de acuerdo a diferentes parametros, obtenido de “Simulacion y obtencion de
estructuras periodicas y cuasiperiodicas fabricadas con silicio poroso”, Colin Becerril, 2022.

UN AUMENTO DE... FPECTOENLA
POROSIDAD
Concentracion de HF Disminuye
Densidad de corriente Aumenta
Tiempo de anodizado Aumenta
Temperatura -
Dopaje de oblea (tipo p) Disminuye
Dopaje de oblea (tipo n) Aumenta

2.1.9 Formacion de poros

En la actualidad, se han propuesto diversos modelos para explicar la formacién de
poros en silicio poroso (SP). Estos modelos incluyen el planteamiento de Beale, el enfoque

de difusion limitada y el modelo cuantico.

El modelo de Beale (Correa, 2015) se fundamenta en conceptos de estado solido, como los
diagramas de bandas de energia y las zonas de agotamiento. Este modelo sugiere que las
lineas de campo eléctrico se concentran en las areas con altas densidades de defectos,
permitiendo que la corriente se enfoque en las puntas de los poros, o que ocasiona una

disolucién local y la creacion de una estructura porosa.
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Por otro lado, el modelo de difusion limitada describe la formacion de SP en términos de
procesos aleatorios, donde los huecos se desplazan desde el volumen hacia la superficie del
silicio y reaccionan con los atomos en presencia de una solucidn electrolitica. Este modelo
emplea teorias fisicas de difusion para explicar como las particulas se desplazan y reaccionan
en la superficie del silicio, generando una disolucion selectiva similar a la del modelo de

Beale.

En cuanto al modelo cuéantico, propuesto por Lehmann y Gosele, como se muestra en la
Figura 2.10, sugiere que la formacion de SP se debe al aumento en la banda de energia
prohibida del silicio poroso, lo que reduce la movilidad de los portadores y produce un
agotamiento similar al planteado por Beale. En este modelo, los defectos o variaciones en el
potencial de la superficie son el punto de partida de los poros, y la corriente se restringe a las

puntas de los poros debido a los gradientes puntuales del campo eléctrico.

SiH, + 2F~ + 2h* — SiF, + H, Disolucién divalente
SiF, + 4HF — 2h* + SiF;2 + H Durante la solucién

Burbujas de Hidrogeno

e, A 7

) ) | N/

L B e FFFFFF =]
Interface Silicio NA NS NS NS NSNS \,./ . / \_I -\_\,
cristalino-Electrolito = E =] =Sl S Sl =O4F B S

Y /\f\ AN SN SN fy_._lf\
Atomos de Silicio Vacancia en la superficie

Figura 2.10 Esquema del modelo cuantico de Lehmann y Gosele, obtenido de “Estudio de las propiedades morfologicas
del silicio poroso obtenido mediante una celda electroquimica dual acoplada con foto-aciistica diferencial”, Correa,
2015.

Diferentes teorias han sido presentadas para explicar los mecanismos de formacion del SP.
Beale y sus colaboradores propusieron que la corriente se concentra en la punta del poro,
causando la disolucion localmente. Otros estudios han mostrado que el SP formado es de tipo
p, similar al silicio intrinseco, lo que indica un estado pasivo en las paredes del poro y uno
activo en la punta del poro, dando lugar a la estructura porosa debido a la alta resistencia de

las paredes.
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Ademas, se ha sugerido que, durante el anodizado, el silicio se disuelve en dos regiones
asociadas con la caracteristica corriente-voltaje. Una region estid relacionada con la
disolucion directa de los atomos de silicio y la reaccion divalente, mientras que la otra esta
asociada con el electropulido y la disolucion indirecta a través de la formacion y disolucién
de la capa de 6xido y la reaccion tetravalente como se muestra en la Figura 2.11, donde A es
el nimero de cargas necesarias durante el proceso de la disolucion quimica. Las reacciones
quimicas implicadas en estos procesos explican la formacion de poros en el silicio (Correa,
2015; Sanchez Padilla, 2023).

F F
N/
Si
1'-‘/ . \F (a)
II\ /II' II\ /H
F E Hy Si Si
\ ._ P s 7 N
H ' H/ F F
NS S ey NS
» Bi —_ Si
Si . Si i i F F -
@ S 8i Si N /7
8 — .
+2H, 0,42 0/ \0 (b)
/ N
Si Si

Figura 2.11 Esquema de proceso de disolucion de Si en una solucion de HF a) divalente b) tetravalente, obtenido de
“Caracterizacion optica y morfologica de silicio poroso oxidado in situ con TiO2", Sanchez Padilla, 2023.

2.1.10 Propiedades

Como ya hemos visto el silicio poroso es un tipo de silicio que ha sido modificado
para tener una estructura altamente porosa, lo que le otorga propiedades Unicas que lo hacen
ideal para una variedad de aplicaciones cientificas y tecnoldgicas. Este material ha despertado
un gran interés desde su descubrimiento debido a sus propiedades especiales, que se
diferencian significativamente del silicio en estado solido. Estas propiedades resultan
principalmente de la gran superficie especifica y de los cambios en las propiedades

electronicas y Opticas causados por la reduccién de tamafio y el confinamiento cuantico.
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El silicio poroso ha mostrado muchas propiedades Opticas unicas debido a su estructura
porosa y propiedades de componentes solidos. Estas propiedades se han estudiado
ampliamente utilizando diversas técnicas espectroscopicas. Las principales propiedades
oOpticas del silicio poroso son la densidad espectral, esta es influenciada significativamente
por su porosidad, a medida que la porosidad aumenta, el sistema exhibe caracteristicas mas
asociadas con particulas aisladas; propiedades electrénicas de la fase solida, estas
propiedades electrdnicas del silicio que forman las paredes de los poros varian en funcién de
las dimensiones estructurales y son criticas para la funcion dieléctrica del silicio poroso;
interferencias en espectros infrarrojos, las obleas de silicio poroso estandar, particularmente
las de tipo p, muestran estructuras de interferencia pronunciadas en los espectros infrarrojos;
indice de refraccion efectivo, la reflectancia minima observada depende del indice de
refraccion efectivo de la capa porosa. Este fendmeno es particularmente notable en capas
porosas de moderada porosidad depositadas sobre sustratos de silicio; constante dieléctrica
efectiva, esta propiedad varia en funcién de la porosidad del SP, los valores oscilan desde
11.7, correspondiente al silicio a granel, hasta 1.7 en materiales con alta porosidad. Y por
ultimo las propiedades de fotoluminiscencia del silicio poroso son notables especialmente a
temperatura ambiente. Esta propiedad se atribuye a la cuantizacion de las cargas en las
estructuras nanomeétricas del material, lo que resulta en una emision de luz cuando es excitado
por una fuente de energia (Sing, 1985; Theil3, 1997). La luminiscencia del SP tiene un tiempo
de decaimiento de microsegundos a temperatura ambiente y muestra sensibilidad a la
temperatura, con una disminucion de la intensidad luminica a medida que aumenta la
temperatura. Bajo absorcion dptica inducida, el coeficiente de absorcién aumenta, indicando
una brecha de energia indirecta y una recombinacion deslocalizada de huecos y electrones

conforme el tamafio del material se reduce.

Mientras que las muestras de SP con cristalitos pequefios muestran transiciones electronicas
en el UV diferentes al silicio en masa, debido a la modificacion de la estructura electronica

segun el tamafio de los cristalitos.

El silicio poroso muestra una significativa relacion entre superficie y volumen, evaluada a
través de modos vibracionales de silicio-hidrogeno en el infrarrojo. La estructura del SP

obtenido de grabados de silicio altamente dopado tipo p revela dimensiones considerables
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(>5 nm). Por otro lado, el SP luminiscente exhibe cristalitos de 4 nm o menos, preparados
mediante grabado de silicio de baja dopaje, lo cual altera transiciones electrénicas UV de

manera diferente al silicio masivo.

En cuanto a la estabilidad quimica, el silicio poroso experimenta una oxidacion inicial rapida
que satura los enlaces colgantes de silicio y luego una penetracion mas lenta de oxigeno en
los enlaces de fondo, observada en cambios en los modos de estiramiento de Si-H a
frecuencias mas altas a lo largo del tiempo. La concentracion de oxigeno aumenta
gradualmente en los primeros seis meses, estimada a partir de las intensidades de los

osciladores de las bandas de estiramiento Si-O-Si en el rango de 1000-1200 cm ™.

Estas propiedades subrayan la versatilidad del silicio poroso en aplicaciones
optoelectrénicas, destacando su estructura Gnica, comportamiento electrénico diferencial y
respuesta a condiciones ambientales y de procesamiento especificas (Canham, 1997; Arce,
1995).

2.1.11 Aplicaciones

El silicio poroso (SP) es un material extremadamente versatil que ha encontrado
aplicaciones innovadoras en multiples campos gracias a sus propiedades Unicas, como su alta
superficie especifica, reactividad quimica y estructura nanoporosa. Estas caracteristicas lo
convierten en un material ideal para diversas tecnologias avanzadas. A continuacion, se
describen algunas de las aplicaciones mas destacadas del silicio poroso, obtenidas de (Nogal
y otros, 2023; Acquaroli, 2011; Arce, 1995).

1. Sensores Quimicos y Bioldgicos. El silicio poroso (SP) es ideal para sensores
quimicos y biologicos debido a su alta superficie especifica y gran reactividad
quimica. La funcionalizacion de su superficie permite la deteccion selectiva de
analitos especificos, y los cambios en sus propiedades Opticas o eléctricas pueden ser
monitoreados para detectar la presencia de estas especies. La incorporaciéon de
cristales liquidos en la nanoestructura del SP puede aumentar la sensibilidad del
sensor, permitiendo la deteccion de cambios de temperatura.
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Dispositivos Emisores de Luz. EI SP es eficiente como material emisor de luz debido
a su luminiscencia en un amplio rango del espectro. Las heteroestructuras de SP y
oxidos conductores transparentes mejoran la eficiencia en la electroluminiscencia y
permiten la creacion de dispositivos como diodos emisores de luz. Estas estructuras
tienen la capacidad de mantener la emision de luz durante largos periodos y de
realizar contactos eléctricos eficaces.

Aplicaciones en la Microelectronica. EI SP se utiliza como aislante en estructuras
SC-aislante, cruciales para reducir problemas como capacitancias paréasitas y dafios
por radiacion en la microelectronica. Estas estructuras son compatibles con las
limitaciones fisicas y tecnologicas impuestas por la reduccion de las dimensiones de

los dispositivos electronicos.

Dispositivos Optoelectronicos y Fotovoltaicos. EI SP ha demostrado ser util en la
fabricacion de fotodetectores y celdas solares. Los fotodetectores de SP tienen una
respuesta eficiente y, después de una rapida oxidacion térmica, pueden mantener una
fotodegradacion lenta. Las celdas solares de SP tienen una eficiencia de conversién
comparable con las comerciales, y el SP también se utiliza como capa antirreflejante

para minimizar las pérdidas opticas.

Deteccién de Gases. ElI SP es eficaz para la deteccion de gases debido a su gran
superficie especifica, que aumenta la interaccién con las moléculas de gas, y sus
propiedades luminiscentes, que facilitan el desarrollo de sensores de gases
compatibles con tecnologias basadas en silicio.

Aislante Térmico. El SP tiene una conductividad térmica significativamente baja, lo
que lo hace atil como aislante térmico en dispositivos sobre obleas de silicio. Esto
permite la integracion de dispositivos térmicos como sensores de flujo, acelerémetros

y generadores termoeléctricos.
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7. Micromecanizado Electroquimico. EI micromecanizado electroquimico del SP
permite la fabricacidn precisa y de bajo costo de microestructuras y microsistemas de
silicio con alta complejidad. Esta tecnologia es aplicable en campos como la
optofluidica, biodeteccion, fotonica y medicina.

8. BIoMEMS. En el campo biomédico, el SP se utiliza en sistemas
microelectromecanicos biolégicos (BioMEMS) debido a sus propiedades como
biocompatibilidad, biodegradabilidad y fotoluminiscencia. Sus aplicaciones incluyen
biosensores, dispositivos de diagnostico, administracion de farmacos, marcapasos y
proétesis de retina.

9. Cristales Fotonicos. Los cristales fotonicos de SP pueden modular la propagacion de
la luz debido a su estructura periddica en el indice de refraccion. Estas estructuras
tienen aplicaciones en dispositivos opticos y foténicos como filtros opticos, sensores
Opticos, moduladores Opticos, guias de onda y microcavidades fotonicas.

2.2 Oxido de galio

El 6xido de galio (Ga203) es un material semiconductor que ha captado un notable
interés en los Ultimos afios debido a su capacidad como semiconductor de amplio bandgap.
Descubierto en 1875 por el quimico francés Lecoqg de Boisbaudran, quien documento el galio
y sus compuestos, este material no se destaco en aplicaciones tecnologicas hasta tiempos
recientes. Compuesto por dos atomos de galio y tres de oxigeno, Ga>Oz pertenece a la familia
de Oxidos semiconductores transparentes (TSO), y se distingue por su alta conductividad,

excelente transparencia en el rango visible y un bandgap amplio de aproximadamente 4.9 eV.

Existen cinco polimorfos distintos de Ga»Os: monoclinico (), romboédrico (o), espinela

defectuosa (y), ctibico (8) y ortorrombico (g). Entre estos, el B-Ga20z es la fase mas estable
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bajo condiciones normales y la més investigada, tanto por sus propiedades Unicas como por
su potencial en diversas aplicaciones tecnoldgicas. Estas aplicaciones abarcan desde la
electrénica de potencia hasta detectores UV fotovoltaicos ciegos al sol, celdas solares y
sensores avanzados, ofreciendo capacidades superiores a las tecnologias actuales (Pearton y
otros, 2018; Suérez Lopez, 2023; Stepanov y otros, 2016; MUNOZ, 2015).

2.2.1 Polimorfismo del 6xido de galio

Como se mencioné anteriormente el 6xido de galio tiene cinco fases diferentes las

cuales son B, a, v, 8 y €, siendo la fase  la mas estable y la mas estudiada.

A continuacion, en la tabla 2.4 se ven cada una de las fases que presenta el 6xido de galio.

Tabla 2.4 Fases del 6xido de galio, modificado de “Gallium Oxide for Gas Sensor Applications: A Comprehensive
Review”, Zhu y otros, 2022 Y “allium oxide: Properties and applications - 4 review”, Stepanov y otros, 2016.

Sistema poliformo | Grupo Parametro de | Diagrama

espacial red

Hexagonal | o R3c a=49825A
c=13.433A
a=5.059 A
c=13.618 A
a=504A
c=13.56 A
a=p=90°
y=120°
Monoclinico | B C2/m a=12234A B-Ga,0,

b=3.04 A y
o= |
c=5804 %
B =103.7° & %A O -
a = 1227 A c . T:e:"l?onmm:
o SR
b:304A “/"*‘ c=12214

c=5.80A
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B =103.7°
a=12.214(3) A
b =3.0371(9) A
¢ =5.7981(9) A
B = 103.83(2)°
a=p=90°
y=103.8°

Cubico

Fd3m

a=82384A
a=8.30 + 0.005

A
a=pB=7y=90°

Cubico

1a3

a=10.00 A
a=9.401A
a=pB=y=90°

Hexagonal

P63mc

a=5.120 4
b=8.792A
c=9.410A
a=p=90°
,y=120°

Q=

Lattice Constant:
a=2.907
b=2507
c=9.255

Ortorrémbico

Pna2,

a=505A
b=28.69 A
c=9274A
a=pB=7y=90°

o
o o
S, Lattice Constant:
25,0463
b8 7020
©=9.2833




Las fases del 6xido de galio distintas a la fase f no pueden formarse como cristales a granel,
pero si como peliculas delgadas o capas gruesas. Como se muestra en la Figura 2.12 la fase
B-Ga>03 se obtiene al calentar otros polimorfos de Ga>Os a temperaturas superiores a 500-
700 °C y puede transformarse en otras fases a mayores presiones o temperaturas, a 4.4 GPa
y 1000 °C, B- Ga203 se convierte en la fase hexagonal a-Ga,0Os. La transicion a a-Gax03
ocurre alrededor de 19.2 GPa bajo compresion en frio y se confirma que a-GaxOs3 es la
estructura mas estable a alta presion, pudiendo mantenerse metaestable si se enfria

rapidamente a temperatura ambiente (Guo y otros, 2019).

Cabica
Fd-3m

o
5]
o
o
700 °C 500 °C Ortorrombico
Pna2
p-Ga,0 nea
Monoclinica
C2/m 3
00 i
&
Cubi 400 °C Hexagonal
uoe &-Ga;0; 62,0, | P6ame

lad

Figura 2.12 Diagrama de obtencion de f-Ga203, modificado de “Review of Ga203-based optoelectronic devices”, Guo
y otros, 2019.

2.2.1.1 Fase monoclinica (B)

El 6xido de galio (Ga20s) es un material de gran interés debido a sus propiedades
excepcionales, especialmente en su fase f (monoclinica), que es la mas estable y ampliamente
estudiada. Su bandgap amplio lo hace ideal para dispositivos electronicos de alta potencia y
diodos emisores de luz ultravioleta. Ademas, tiene un alto campo de ruptura de alrededor de

8 MV/cm, superando al carburo de silicio (SiC) y al nitruro de galio (GaN) en aplicaciones
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de alta potencia. Su estabilidad térmica y a la radiacion lo hace adecuado para entornos

hostiles y sensores de gas.

Las aplicaciones del B-Ga:0s son diversas e incluyen dispositivos electronicos de alta
potencia, diodos emisores de luz UV, sensores de gas, detectores de radiacion, y scintiladores
y fosforos avanzados debido a su alta eficiencia en el proceso de scintilacion y resistencia a
la absorcion de luz propia. Ademas, el dopaje con iones de tierras raras puede mejorar las
propiedades de luminiscencia del B-Ga:0s, y el proceso de templanza puede alterar la
relacion O/Ga para mejorar ain mas sus propiedades (Pearton y otros, 2018; Usseinov y
otros, 2023).

2.2.2 Propiedades fisicas y quimicas

El 6xido de galio es un compuesto sélido que se presenta generalmente en forma de
polvo blanco e inodoro. Sus propiedades fisicas y quimicas hacen del 6xido de galio un
material adecuado para una variedad de aplicaciones tecnologicas, especialmente en el
ambito de la optoelectronica y en la fabricacidn de sensores (Lépez Garcia, 2014; Roth &

KG, 2024). Las caracteristicas fisicas incluyen:

e Estado: Sélido

e Forma: Polvo

e Color: Blanco

e Olor: Inodoro

e Punto de fusion: Méas de 1.740 °C

e Inflamabilidad: No es inflamable

e Temperatura de descomposicion: No aplicable
e Viscosidad cinematica: No aplicable

e Solubilidad en agua: Practicamente insoluble
e Coeficiente de particion n-octanol/agua: No aplicable (compuesto inorganico)
e Presion de vapor: No determinada

e Densidad: 5,88 g/cm?3
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e Propiedades oxidantes: Ninguna

Adicionalmente, el 6xido de galio tiene una estructura cristalina monoclinica, con un peso
molecular de 187.44 g/mol. A 300 K, la densidad es de 6.44 g/cm?y el intervalo de energia
prohibida es de aproximadamente 4.9 eV. Tiene un indice de refraccion cercano a 2 y una
constante dieléctrica que varia entre 9.9 y 10.2. Las masas efectivas del electron y del hueco

son de 0.342 y entre 1y 2 veces la masa del electrén en reposo (mo), respectivamente.

En términos de sus propiedades quimicas, el 6xido de galio es un material que no reacciona
bajo condiciones ambientales normales. Es quimicamente estable y no se conocen reacciones
peligrosas asociadas. Tampoco hay condiciones especificas que deban evitarse ni materiales
con los que sea incompatible.

2.2.3 Obtencidén de Ga,O3 a través de conversion térmica

De acuerdo a Fusako Koshiga y Takuo Sugano en el proceso de oxidacion térmica
del arseniuro de galio (GaAs) se puede obtener oxido de galio bajo condiciones controladas
de temperatura. La oxidacion térmica es un método clave en la obtencién de 6xido de galio,
utilizado en dispositivos electronicos y opticos. Este método emplea altas temperaturas para
generar la pelicula de 6xido en la superficie del GaAs como se muestra en la Figura 2.13, y
su eficiencia depende de diversos factores como la temperatura, el ambiente y el tiempo de
exposicion (Koshiga & Sugano, 1977).

@ As
@ Ga
. 0,
L
° % 0%
o o%° . e
e %o0 %,
gooooooiooooooi g T'v i o R AR AR RS
GaAs decomposition Ga accumulation & As Ga,0,; formation
evaporation

Figura 2.13 Proceso de oxidacion térmica de GaAs obtenido de Oxidation of GaAs substrates to enable f-Ga20s films for
sensors and optoelectronic devices”, Mao y otros, 2017.
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En el proceso de oxidacion térmica del arseniuro de galio (GaAs) a diferentes temperaturas

afectan la formacion de 6xido de galio (Ga20:s).

Bajas temperaturas (alrededor de 400-600 °C).

- A estas temperaturas, la oxidacion es mas lenta.

- Se forma una capa delgada de 6xido de galio.

- La tasa de oxidacion es baja, lo que genera una pelicula de 6xido més controlada,
pero menos efectiva en cuanto a espesor.

Temperaturas intermedias (alrededor de 600-800 °C).

-El proceso de oxidacién se acelera a medida que se incrementa la temperatura.

- La capa de 6xido de galio formada es mas gruesa en comparacion con la obtenida
a bajas temperaturas.

-La calidad del 6xido es adecuada para varias aplicaciones en semiconductores.
Altas temperaturas (alrededor de 800-1000 °C).

- A estas temperaturas, la oxidacion es mucho mas rapida, formando una capa densa
de 6xido de galio.

—El 6xido producido a altas temperaturas suele ser mas grueso, pero también pueden
aparecer defectos en la pelicula debido a la rapida tasa de crecimiento.

—Estas condiciones son Utiles cuando se requiere una capa gruesa de Ga.Oz para

aplicaciones que necesitan mayor aislamiento térmico y eléctrico.

Como se puede ver en cada rango de temperatura tiene un impacto significativo en la tasa

de formacion de la capa de 6xido (Mao y otros, 2017; Koshiga & Sugano, 1977).

2.2.4 Aplicaciones

El 6xido de galio es un material con una amplia gama de aplicaciones debido a sus

propiedades unicas. A temperatura ambiente, actia como un aislante eléctrico, pero se

convierte en un semiconductor a temperaturas superiores a 500 °C. Esta caracteristica lo hace

ideal para su uso en sensores de gas a altas temperaturas, asi como en aplicaciones

optoelectrénicas y en la vigilancia de sistemas de control de gases en motores de combustion

Y procesos quimicos.
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En aplicaciones de deteccidn de gases, los nanomateriales de 6xido de galio han demostrado
ser especialmente prometedores. Su conductividad varia segun la composicion atmosférica,
especialmente a temperaturas elevadas, lo que los hace eficaces para detectar gases como el
oxigeno, el hidrégeno, el etanol y el mondxido de carbono. Un ejemplo notable es el
desarrollo de sensores de oxigeno basados en Ga.Oz, disefiados para operar a temperaturas
de hasta 1000 °C. Estos sensores han mostrado alta sensibilidad y rapida respuesta,

especialmente cuando se utilizan técnicas de preparacion como la pulverizacion por Rf.

El Ga,O3 también tiene aplicaciones significativas en dispositivos fotovoltaicos y de alta
potencia. Su amplia brecha de banda permite su uso en fotodetectores ciegos al sol, donde su
estructura cristalina, en particular la fase B, ha demostrado ser la mas estable y facil de
preparar. Ademas, se ha observado que las nanofibras de 6xido de galio mejoran la eficiencia
de los transistores, gracias a su alta constante dieléctrica, lo que ayuda a contener la fuga de

carga y a proporcionar un mejor canal de transporte.

En el campo de la catélisis, el Ga2Os muestra actividad catalitica notable en diversas
reacciones quimicas, como la combustion catalitica y la oxidacion de hidrocarburos. La
actividad catalitica depende en gran medida de la polimorfia del material, siendo el f-Ga>O3
el mas activo debido a su alta densidad de sitios acidos en la superficie. Ademas, el Ga>03
ha mostrado una fuerte actividad fotocatalitica cuando se irradia con luz ultravioleta, lo que
lo convierte en un candidato ideal para la oxidacion y mineralizacion de compuestos

organicos y contaminantes.

En aplicaciones optoelectronicas, el Ga20Os ha ganado atencion como un nuevo material
anfitrion para fosforescentes, especialmente en pantallas emisivas y lamparas fluorescentes.
Cuando se dopa con elementos como el europio y el manganeso, el 6xido de galio puede
emitir luz en varios colores, incluidos el verde y el rojo, lo que lo hace adecuado para
aplicaciones en pantallas de color completo (Stepanov y otros, 2016; MUNOZ, 2015; Guo y
otros, 2019).

2.3 Microscopia de fuerza atomica (AFM)
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El microscopio de fuerza atdmica o por sus siglas en ingles AFM (Atomic Force
Miscroscopy) es un instrumento el cual es cominmente utilizado para estudiar la morfologia
o superficie de una muestra de la cual podemos obtener una imagen de la topografia

superficial.

La imagen se genera detectando las interacciones atdmicas entre las moléculas de la muestra
y una puna de prueba, con la que se sondea la superficie del material bajo estudio, llamada
"cantilever". Este cantilever se fabrica utilizando técnicas de micromaquinado, con
dimensiones tipicas de 100 um de longitud, 10 um de ancho y 1 um de espesor, y termina en
una punta de forma conica o piramidal. A medida que la distancia entre las moléculas
disminuye, las interacciones de atraccion y repulsion alcanzan un punto de equilibrio, como
se muestra en la Figura 2.14, que representa el modelo de Lennard-Jones para el potencial

molecular.

Ut r\ B == Repulsive interaction
\ E === Attractive interaction
! \ == Total interaction (U,

Figura 2.14 Modelo Lennard-Jones

Cuando la punta y la muestra estan muy proximas, las interacciones entre los &omos generan
una fuerza repulsiva debido a efectos electrostaticos. Sin embargo, al aumentar la distancia,
las fuerzas de Van der Waals de largo alcance prevalecen, generando una atraccion. Esta
fuerza de interaccion entre la sonda y la superficie de la muestra provoca que el cantilever se
doble o flexione. Este movimiento se cuantifica mediante el cambio en el angulo de reflexién

de un haz de luz que incide sobre la superficie del cantilever. EI cambio en la trayectoria del
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haz es detectado por un fotodetector sensible a la posicion (PSPD, por sus siglas en inglés),

lo que permite generar un mapa topografico computarizado de la superficie de la muestra.

El equipo AFM tiene varias configuraciones entre ellas esta la basica, ésta tiene tres tipos de
modos (Pont de la Torre, 2020; Garcia & Kikut Cruz, 2020):

1. Contacto. El modo de contacto, también conocido como modo estatico, funciona con
la punta de la sonda en contacto constante con la muestra. La deflexion del voladizo
se produce por la fuerza de contacto mientras la punta recorre la superficie,
adaptdndose a la topografia y detectando zonas con diferentes propiedades
mecanicas. Esta deflexion es captada por el fotodetector. El sistema de control del
AFM ajusta y mantiene constante la fuerza normal durante el barrido, asegurando una

interaccion estable entre la punta y la muestra, con fuerzas atractivas y repulsivas.

2. No contacto. EI modo de no contacto, un tipo de modo dinamico, se utiliza cuando el
contacto directo con la muestra puede alterarla. En este modo, la punta se posiciona
a 50 A — 150 A por encima de la superficie, y las fuerzas de van der Waals,
principalmente atractivas, son las que predominan y permiten obtener imagenes
topograficas sin dafiar la muestra, especialmente si es blanda o elastica. El cantiléver
vibra cerca de su frecuencia de resonancia libre, y las variaciones en la amplitud, fase
o frecuencia de oscilacién permiten detectar gradientes de fuerza. Este método es

ideal para minimizar fuerzas laterales y normales en muestras como las asfalticas.

3. Contacto intermitente (tapping). El modo de fuerza pulsada o contacto intermitente
(PFM), es un tipo de modo dindmico en el que la punta del cantiléver oscila con una
amplitud modulada en el rango nanométrico (5 nm a 500 nm). A medida que la punta
recorre la superficie de la muestra, hace contacto intermitente, lo que reduce el riesgo
de dafio en comparacion con el modo de contacto continuo. La punta vibra a una
frecuencia de resonancia entre 0,01 kHz y 10 kHz, manteniendo constante la amplitud
de oscilacion mediante el desplazamiento del escaner en el eje Z. Las variaciones en

la fase de la sefial sinusoidal aplicada, causadas por la interaccion entre la puntay la
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muestra, permiten obtener imagenes de fase que reflejan las propiedades mecéanicas

y viscoelasticas del material.
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CAPITULO 3: DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Sintesis de 6xido de galio

3.1.1 Materiales y reactivos

El 6xido de galio se obtuvo empleando obleas de arseniuro de galio (GaAs) (111)
dopadas con telurio. Para llevar a cabo la limpieza del GaAs se utilizé acetona (Fermont,
99.7 %), metanol (Meyer), acido sulfurico (H2SO4, Fermont, 97 %), peréxido de hidrogeno
(H202, Fermont, 30 %), acido clorhidrico (HCI, Fermont, 37.6%) y agua desionizada (DI,
18.2 M). El proceso de limpieza se llevo a cabo en una tina ultrasonica donde se utilizo
vasos precipitados de 40 ml (preferentemente), y el proceso de conversion térmica se llevo a

cabo en un horno horizontal y se hizo uso de un mortero y un agitador magnético.

3.1.2 Limpieza de arseniuro de galio

La limpieza de la oblea de arseniuro de galio (GaAs) es esencial para garantizar la

pureza de su superficie. El proceso se llevo a cabo en tres etapas, descritas a continuacion:

e Desengrasado. La oblea se sumergié primero en acetona dentro de un vaso
precipitado y se someti6 a un bafio ultrasonico durante 5 minutos para eliminar grasas
y aceites. A continuacion, se traslado a una solucién de metanol y se repiti6 el proceso
ultrasénico por 5 minutos. Finalmente, se enjuag6 con agua desionizada en el bafio
ultrasénico durante otros 5 minutos para asegurar la completa remocion de los

solventes.

e Eliminacion de oxidos. Para eliminar el éxido superficial, la oblea se sumergio en una
mezcla de acido sulfurico, peroxido de hidrégeno y agua (H2SOa:H202:H20,
proporcion 5:1:1) durante 10 segundos en el bafio ultrasonico. La preparacion de esta

mezcla requiere afadir primero el agua al acido sulfarico para controlar la reaccion
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exotérmica, antes de incorporar el peroxido de hidrégeno. Posteriormente, la oblea se

enjuago con agua desionizada en el bafio ultrasénico durante 5 minutos.

e Oxidacién fina. La oblea se tratd con una mezcla de acido clorhidrico y agua
(HCI:H20, proporcion 1:1) en el bafio ultrasonico durante 10 segundos para una
limpieza fina de la superficie. Después, se realizd un enjuague final con agua
desionizada durante 5 minutos y, para completar el proceso, se sumergio en acetona

y se sometio a un Gltimo bafio ultrasonico.

3.1.3 Proceso de conversion térmica
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Figura 3.1 Esquema de oxidacion térmica Temp. vs Tiempo, modificado de “Study and characterization of the
nanotextured Ga203-GaOOH formations synthesized via thermal oxidation of GaAs in ambient air”, Solis-Cisneros y
otros, 2023.

Para la conversion térmica se aplicaron las rampas de temperatura mostradas en la
Figura 3.1, para la obtencién del oxido de galio a partir de la oblea limpia de GaAs se sigue
un proceso de 5 etapas:
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1. Precalentamiento. Se inicia incrementando la temperatura desde la temperatura ambiente
hasta los 400 °C, con una velocidad de 18 °C/min, esta etapa tiene la finalidad de preparar

las obleas para el recocido.

2. Recocido. Alcanzados los 400 °C, se mantiene la temperatura por 20 min con la finalidad
de garantizar una temperatura homogénea en toda la muestra.

3. Calentamiento. En esta etapa se aumenta la temperatura de 400 a 900 °C con una

velocidad de 18 °C/min, con la finalidad de segregar el As hacia la superficie y evaporarlo.

4. Oxidacidn. Al alcanzar una los 900 °C llegamos a la etapa de oxidacion, que el Ga pueda

interactuar con el oxigeno cerca de la superficie y asi formar enlaces estables de GazO:s.

5. Enfriamiento. Finalmente, después del proceso de oxidacion, se permite enfriar la muestra

hasta la temperatura ambiente.

Al finalizar el proceso de conversion, el material obtenido (ver Figura 3.1 b) se muele en un
mortero hasta obtener un polvo fino, y se vuelve a repetir el proceso de oxidacion (ver Figura
3.1c). Por Gltimo, se prepar6 una suspension coloidal con 0.3 g del oxido de galio (ver Figura
3.1d) en 30 ml de etanol, esta suspension se utilizara en el proceso de infiltracion del silicio

POroso.

a)




Figura 3.2. Fotografias del proceso de obtencion del Ga20s. a) Oblea de GaAs en la entrada del reactor, b) Ga20s antes
de pulverizar, c) Polvo de Ga203 siendo sometido al segundo proceso de conversion térmica, d) Polvo de Ga20s
empleado en la suspension coloidal.

3.2.1 Materiales y reactivos

Las muestras de silicio poroso se fabricaron empleando silicio cristalino (c-Si) tipo p,
con resistividad de 5 — 10 Q-cm. El electrolito empleado fue una mezcla de acido fluorhidrico
(HF, EMSURE, 48%) y Etanol (EtOH, Fermont, 99.98%) en proporcion 1:1 (10:10 ml). El
proceso se realiza empleando una celda electroquimica de teflon. Se utiliza una fuente de
corriente marca Keithley, modelo 2231A-30-3, como catodo se empled un filamento de
tungsteno y una base de aluminio como anodo. Previo al ataque electroquimico se realizo la

limpieza de las muestras de c-Si.

3.2.2 Limpieza del silicio

La limpieza del silicio cristalino es un paso crucial para garantizar la remocion de

contaminantes. El procedimiento se realizé en cuatro etapas, detalladas a continuacion:
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1. Inmersion en xileno. En primer lugar, la muestra de silicio cristalino se sumerge en
xileno dentro de un vaso precipitado. Posteriormente, se introduce en un bafio
ultrasonico durante 5 minutos. Este paso inicial es esencial para eliminar impurezas
y residuos organicos adheridos a la superficie.

2. Inmersion en acetona. A continuacion, la muestra se transfiere a un vaso precipitado
con acetona y se lleva nuevamente al bafio ultrasonico por 5 minutos. La acetona
actia como solvente, disolviendo grasas y aceites que podrian permanecer en la
superficie tras el primer paso.

3. Inmersién en metanol. Tras la limpieza con acetona, la muestra se sumerge en un vaso
precipitado con metanol y se vuelve a someter al bafio ultrasénico por otros 5 minutos.
El metanol ayuda a eliminar cualquier traza de contaminantes, asegurando que la
superficie del silicio quede completamente limpia.

4. Secado. Finalmente, la muestra de silicio cristalino se deja secar al aire libre, lo que

garantiza que no queden residuos de los solventes utilizados en las etapas previas.

3.2.3 Ataque electroquimico y gravimetria

En el caso del silicio poroso, la gravimetria proporciona una estimacion precisa de la
porosidad al medir el peso de la muestra en diferentes etapas del proceso de crecimiento,
utilizando la Ecuacién (2.1) El procedimiento llevado a cabo para determinar la porosidad

consiste en los siguientes pasos:

1. Masa inicial. Se determina la masa inicial de la muestra de silicio cristalino (c-Si)
antes de la limpieza, registrando este valor como masa ma.

2. Preparacion de la celda electroquimica. La muestra de c-Si se coloca dentro de la
celda electroguimica, la cual se cierra de manera hermética.

3. Verificacion de fugas. Se verifica que no haya fugas en la celda electroquimica
afnadiendo alcohol (ver Figura 3.3a). Si se detectan fugas, se ajusta nuevamente la
posicion del c-Si antes de continuar.

4. Preparacion de la solucion electrolitica. Se prepara una solucion de acido fluorhidrico

y etanol (HF: EtOH) en una proporcion 1:1y se afiaden 3 ml a la celda.
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5. Instalacion del catodo. Se coloca un filamento de tungsteno en contacto con el
electrolito y el tornillo de la celda, para actuar como cétodo.

6. Conexion eléctrica. Se conectan las terminales de la fuente de alimentacion a la celda:
el electrodo negativo (negro) al tornillo y el electrodo positivo (rojo) a la placa
metalica en contacto con el c-Si.

7. Ajuste de la corriente. Se ajusta la corriente deseada en la fuente de alimentacion, en
este caso se ajustd para variar la corriente en 3, 11, 21, 50, 52 y 63 mA, cada una
durante un periodo de 30 minutos. Cada corriente se aplico independientemente a una
muestra de c-Si.

8. Retiro del electrolito. Tras finalizar el proceso de fabricacion del SP, se retira el
catodo y se extrae el electrolito con una pipeta.

9. Enjuague. La celda se enjuaga dos veces con etanol para eliminar los restos de HF
antes de abrirla.

10. Extraccion del silicio poroso. Se abre la celda y, con la ayuda de pinzas, se retira el
silicio ahora poroso, dejandolo secar a temperatura ambiente.

11. Masa intermedia. Una vez seco, se realiza una segunda medicion de masa, registrando
este valor como mo.

12. Preparacion de solucion de KOH. Se prepar6 una solucion de hidroxido de sodio
(KOH, Fermont, 87.5%) disolviendo 2.81 g en 50 ml de agua desionizada.

13. Proceso de decapado. Se agrega la solucion de KOH a un vaso de precipitado y se
sumerge la muestra de silicio poroso durante 5 minutos para eliminar la capa porosa
de la muestra, a lo que se denomina decapado.

14. Masa final. Finalmente, se realiza una tercera medicion de masa, etiquetando este

valor como ms.

En la Figura 3.2 podemos ver la muestra del silicio en cada una de las etapas de toma de
masa. Con los valores obtenidos de mi, mz y ms, se procede a calcular el porcentaje de
porosidad del silicio poroso formado mediante el ataque electroquimico con ayuda de la
Ecuacion (2.1), de igual forma, se utiliza la Ecuacion (2.2) para calcular el espesor de capa
porosa obtenido. Con estos resultados podemos obtener graficas de porcentaje de porosidad

vs. densidad de corriente y espesor vs densidad de corriente.
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Figura 3.3 Fotografias de silicio a) Silicio limpio m1, b) silicio poroso m2, c) silicio decapado m3, d) Emision de
fotoluminiscencia del silicio poroso.

3.3 Obtencidn de heteroestructuras SP/Ga,03

A partir de los resultados obtenidos de gravimetria se determin6 una densidad de
40.17 pAlcm?, aplicada durante 10 minutos, ya que nos permite obtener muestras de silicio
poroso con un porcentaje de porosidad de aproximadamente 65% y espesor de la capa porosa
de aproximadamente 5.3 um. Se eligio que la porosidad fuera alta, para asegurar la obtencion
de poros grandes, es decir, un material macroporoso, con tamafio de poro > 50 nm. Lo que es

conveniente para la infiltracion. El tiempo de ataque se eligio arbitrariamente.
El proceso de infiltracion in situ se llevo a cabo siguiendo los pasos detallados a continuacion:

1. Limpieza del silicio. Se realiza la limpieza del silicio cristalino de acuerdo con el
procedimiento descrito en la seccion 3.2.2.
2. Preparacion de la celda electroquimica. La muestra de c-Si se coloca dentro de la

celda electroguimica, la cual se cierra de manera hermética.




3. Verificacion de fugas. Se verifica que no haya fugas en la celda electroquimica
afiadiendo alcohol. Si se detectan fugas, se ajusta nuevamente la posicién del c-Si
antes de continuar.

4. Preparacion de la solucidn electrolitica. Se prepara una solucién de acido fluorhidrico
y etanol (HF: EtOH) en una proporcion 1:1 y se afiaden 3 ml a la celda.

5. Instalacion del cétodo. Se coloca un filamento de tungsteno en contacto con el
electrolito y el tornillo de la celda, para actuar como cétodo.

6. Conexion eléctrica. Se conectan las terminales de la fuente de alimentacion a la celda
(Figura 3.3b), el electrodo negativo (negro) al tornillo y el electrodo positivo (rojo) a
la placa metélica en contacto con el c-Si.

7. Ajuste de la corriente. Con la densidad de corriente de 40.17 mA/cm? se establece la
corriente en la fuente de alimentacion, aplicandose durante 10 minutos.

8. Infiltracion. Al concluir el periodo de corriente, se afiaden 2 ml de la suspension
coloidal previamente preparada (seccion 3.1.3). Se fabricaron diferentes muestras con
tiempos de infiltracion de 5, 10 y 20 minutos.

9. Retiro del electrolito. Tras finalizar el proceso de infiltracion del SP/Ga,O3, se retira
el catodo y se extrae el electrolito con una pipeta.

10. Enjuague La celda se enjuaga dos veces con etanol para eliminar los residuos de HF,
antes de abrirla.

11. Extraccion del silicio poroso. Se abre la celda y, con la ayuda de pinzas, se retira el

SP/Gaz0s3, dejandolo secar a temperatura ambiente.

Es importante destacar que durante todo el proceso no se interrumpe la aplicacion de la

corriente, ya que se trata de una infiltracion in situ.

Tabla 3.1 Tiempos de ataque para obtener las muestras de SP/Gaz0s.

Electrolito (HF: EtOH) | Suspension coloidal

Etiquetado ) ) Tiempo total
(tiempo) (tiempo)
SP/Ga20310/5 10 min 5 min 15 min
SP/Ga20310/10 10 min 10 min 20 min

SP/Ga20310/20 10 min 20 min 30 min
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Figura 3.4 Fotografias del proceso de fabricacion del silicio poroso. a) Prueba de sellado con etanol, b) Celda
conectada durante el proceso de fabricacion de las muestras SP/Ga20s.

CAPITULO 4: RESULTADOS Y DISCUSION
4.1 Resultados de gravimetria

Los resultados de la gravimetria permiten obtener la grafica de porcentaje de
porosidad y de espesor de capa porosa, ambas en funcién de la densidad de corriente aplicada,
mostradas en la Figura 4.1. Se realiz6 un ajuste de los datos mediante un polinomio de

segundo grado (Ecuacion (4. 1)), los coeficientes se presentan en la Tabla 4.1.
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Figura 4.1 Graficas de porosidad y espesor de acuerdo a la densidad de corriente, a) porcentaje de porosidad vs
densidad de corriente, b) espesor vs densidad de corriente.

Densidad de corriente (mA/cm?)

Y = B,x% + Byx + B, 4.1)

El ajuste polinomial permite predecir la densidad de corriente necesaria para obtener silicio
poroso con porcentajes de porosidad entre 40 y 80 %. Con los datos de la Tabla 4.1 se
determiné que para fabricar silicio poroso con un porcentaje de porosidad de ~ 65% se debe
aplicar una ] = 40.17 mA/cm?, y que al ser aplicada durante 10 min se obtiene un espesor
de capa porosa de ~ 5.3 um. En este trabajo se optd por emplear un alto porcentaje de
porosidad debido a que se considera que la infiltracién es mejor si el diametro de los poros

es grande; mientras que el tiempo de ataque se fijo arbitrariamente.

Tabla 4.1. Coeficientes del ajuste polinomial.

Coeficientes POF(?)Z')dad E.Z»rp:re}]s)or
B, —0.0037 0.00169
By 0.76487 035681
By 37.04999 1.79291

4.2 Iméagenes de las muestras

En la Figura 4.2 se presentan algunas fotografias de las muestras de silicio poroso

infiltradas con Ga>Oz, cabe resaltar que las muestras presentan fotoluminiscencia (PL) en el
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rango visible, al ser iluminadas con una linterna de luz ultravioleta de 365 nm a 2800 mW,
marca Alonefire, modelo SV103. Aunque este efecto (PL) no era buscado, pero podria ser
empleado como un método de pasivacion del SP para fijar la longitud de onda de emision.

a) b)

Figura 4.2 Muestras de silicio poroso infiltrado con oxido de galio, a) muestras de SP, SP/Ga203 10/5, SP/Ga.03 10/10 y
SP/Ga203 10/20 ordenadas de izquierda a derecha, b) muestras iluminadas con luz UV de SP, SP/Ga203 10/5, SP/Gaz03
10/10 y SP/Ga203 10/20 ordenadas de izquierda a derecha.

4.3 Difraccion de rayos X

Los resultados de la conversion térmica del GaAs se realizd en dos veces, primero se
aplico el proceso de oxidacion (ver seccion 3.1.3) a una muestra de oblea de GaAs; de esta
muestra se obtuvo el patron DRX de la Figura 4.3 a. Posteriormente, la oblea se pulverizo,
empleando un mortero, y se volvié a someter al proceso de oxidacion; el patron DRX
correspondiente se muestra en la Figura 4.3 b. Se puede observar que, después del primer
proceso de oxidacion, la muestra tiene picos de difraccion relacionados con Ga;0s3 y GaAs,
marcados en la Figura 4.3. Los picos DRX se identificaron empleando las fichas PDF 03-
065-9846 y 00-043-1012 para identificar GaAs y Ga>Os respectivamente.
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Figura 4.3 Resultados DRX en los dos procesos de oxidacion del GaAs a) oxidacion 1, b) oxidacion 2.

Los picos de difraccion relacionados con GaAs, indicados en la Figura 4.3a, se encuentran
en 27.28°, 31.7°, 66.04° 72-84° y 83.76° correspondientes a los planos (111), (200), (220),
(311), (400), (331) y (422). En la Figura 4.3b se observa que las trazas de GaAs desaparecen,

al aplicar por segunda ocasion el proceso de oxidacion al polvo de Ga,Os.

En la Figura 4.4 se presenta el patron DRX de las muestras de silicio poroso infiltradas con
Ga20a. La gréafica inferior corresponde a una muestra de silicio poroso sin infiltrar, en la que
se aprecia un pico ancho, centrado alrededor de 69° corresponde a silicio, el ensanchamiento
del pico se atribuye a la porosidad del material (Ramirez Gonzalez y otros, 2023; Q., 2022).

Las gréaficas de SP infiltrado con Ga,Os durante 5, 10 y 20 min se presentan por encima de
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la de referencia, para evidenciar el efecto de la infiltracion. Los picos DRX marcados con e
y alrededor de 28.3°, 47.3°, 56.1° 69.1°, 76.3° y 88° corresponden a silicio, la aparicién de
estos picos y su ensanchamiento se atribuye a la presencia de compositos (Ramirez Gonzélez
y otros, 2023; Q., 2022), en este caso de Ga.Oz en silicio; aunado a los picos atribuibles a
oxido de galio marcados como V. Los resultados indican que las condiciones

experimentales empeladas conllevan a la infiltracion del 6xido de galio en silicio poroso.

350

—— SP/Ga0 10/20
—— SP/Ga0 10/10
——SP/Ga0 10/5
—SP

300
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200

150
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100

50
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Figura 4.4 Resultados de DRX de silicio poroso infiltrado con oxido de galio

4.4 Microscopia de fuerza atomica

En la Figura 4.5 se presentan imagenes de la topografia de las muestras de SP/Gaz0:s.
Las imé&genes fueron tomadas en modo no contacto en un area de 25 x 25 um. La relevancia
de las iméagenes radica en que es posible verificar la preservacion del material poroso ante la
infiltracion. En la Figura 4.5a se presenta la topografia del silicio poroso sin infiltracion, para
ser tomada como referencia. Las imagenes de las Figuras 4.5b, 4.5¢ y 4.5d corresponden a
las muestras infiltradas durante 5, 10 y 20 minutos (SP/Ga>03z 10/05, SP/Ga,0s 10/10,
SP/Ga>03 10/20), respectivamente. Se observa que se reduce el nimero de poros en la
superficie de las muestras al incrementar el tiempo de infiltracion, pero la porosidad se

preserva. Este resultado es indicativo de que el material podria ser aplicado en el desarrollo
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de sensores y catalisis, pues es este tipo de aplicaciones se requiere un area superficial grande,

caracteristica propia de los materiales porosos.

Figura 4.5 Resultados de AFM en modo no contacto a) Silicio poroso sin infiltrar, b) Muestra de SP/Ga203 10/05, c)
Muestra de SP/Ga203 10/10, d) Muestra de SP/Ga203 10/20.

4.5 Método de infiltracion de SP/Ga,03

Finalmente, con base en los resultados experimentales, se tiene que para la fabricacién
de silicio poroso infiltrado in situ con oxido de galio se establecid la siguiente metodologia:

A

(=)




10.

11.

12.

Porcentaje de porosidad (Porosidad (%)). Primeramente, se determina el porcentaje
de porosidad haciendo uso de la Ecuacion (4. 1) y determinando la densidad de
corriente (J) a utilizar para obtener el porcentaje de porosidad deseado.

Espesor de capa porosa (W). Se propone arbitrariamente el tiempo deseado del ataque
usando la misma densidad de corriente para fabricar el silicio poroso con el espesor
deseado.

Limpieza de c-Si. Posterior a esto, se lleva a cabo la limpieza del silicio cristalino la
cual se describe en la Seccion 3.2.2.

Preparacién de la celda electroquimica. La muestra de c-Si se coloca dentro de la
celda electroquimica cerrandola herméticamente y se verifica que no haya fugas en
ésta.

Preparacion del electrolito. Se prepara una solucion de HF:EtOH (proporcién 1:1) y
se afladen 3 ml a la celda.

Instalacion del catado. Se coloca un filamento de tungsteno en contacto con el
electrolito y el tornillo de la celda como cétodo.

Conexion eléctrica. Se conectan las terminales de la fuente a la celda, negativo al
tornillo y positivo a la placa metalica en contacto con el c-Si.

Aplicacion de corriente. Se establece la densidad de corriente a utilizar en la fuente
de alimentacion por el tiempo propuesto.

Incorporacion del coloide. Se afiade 2 ml de la suspension coloidal (Seccion 3.1.3)
por un tiempo de 5, 10 y 20 minutos (dependiendo de la muestra a realizar).

Retiro del electrolito. Al finalizar la infiltracién del SP/Ga20s3, se quita el catodo y se
extrae el electrolito con una pipeta.

Enjuague. Se enjuaga la celda dos veces con etanol para eliminar residuos de HF antes
de abrirla.

Extraccion del SP/Ga;0Os. Se abre la celda y se retira el SP/Ga,O3 con pinzas,

dejandolo secar a temperatura ambiente.
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Figura 4.6 Diagrama descriptivo del método de infiltracion SP/Ga20s.




CONCLUSIONES

Los resultados de la gravimetria permitieron establecer la ecuacién Y = —0.0037x% +
0.76487x + 37.0499 conlleva a la estimacion de la densidad de corriente a aplicar (J), para
obtener un porcentaje de porosidad entre 40 y 80 %. Por otro lado, la ecuacion Y =
—0.00169x2 + 0.35681x + 1.79291 permite estimar el espesor de capa porosa, funcién de la
misma J. Ambas ecuaciones son validas bajo las condiciones experimentales indicadas en el

desarrollo experimental.

Se determiné que, para fabricar silicio poroso con un porcentaje de porosidad de ~65% debe
aplicarse una ] = 40.17 mA/cm?. Si esta densidad de corriente es aplicada durante 10 min

se obtiene un espesor de capa porosa de ~ 5.3 pum.

Los resultados DRX de las oxidaciones indican que el para convertir toda la oblea de GaAs
en oxido de galio es necesario hacer la pulverizacion y volver a someter al polvo al proceso
de oxidacion. Como resultado, se eliminan las trazas de GaAs, relacionadas con los picos de
difraccién en 27.28°, 31.7°, 66.04° 72-84° y 83.76° correspondientes a los planos (111),
(200), (220), (311), (400), (331) y (422) indexados empleando el PDF 03-065-9846.

Los resultados DRX indican que las condiciones experimentales, de agregar el coloide
durante el ataque electrolitico, conllevan a la infiltracion in situ del 6xido de galio en silicio
poroso. Debido a que el ensanchamiento de los picos DRX de silicio alrededor de 28.3°,
47.3° 56.1° 69.1°, 76.3° y 88° se relaciona con la presencia de un composito, en este caso

de Ga»03 sobre Silicio.

Las imagenes AFM muestran que los poros no son obstruidos durante el proceso de
infiltracion, por lo que el area superficial debe ser mayor, en comparacién con una muestra
no porosa. Este resultado indica que el material podria ser empleado en el desarrollo de

sensores, debido a el area superficial.

Se pudo establecer un método experimental, para llevar a cabo la infiltracion in situ de silicio
poroso con oxido de galio. Este proceso es reproducible bajo las condiciones experimentales

indicadas en el en la seccion 4.5.
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