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Transistores de grafeno con TiO,: Diseno, fabricaciéon y
caracterizaciéon de las propiedades electrénicas
por

Pedro Arturo Flores Silva

Resumen

Grafeno, el llamado material del futuro fabricado, por primera vez en el ano 2004,
atrajo la atencion de la comunidad cientifica debido a sus notables propiedades térmicas,
elasticas, opticas y electronicas. La cantidad de estudios relacionados con este material
increment6 considerablemente desde el ano 2004, una gran parte de los estudios se ha
dedicado a la aplicaciéon tecnologica del mismo. En particular, las aplicaciones en la elec-
tronica mediante los transistores de efecto de campo de grafeno como sensores de molécu-
las, como un dispositivo modulador de frecuencias en el rango de Terahertz, entre otros,
resultan altamente prometedoras e interesantes. Sin embargo, para que estas aplicaciones
sean factibles en la industria, es necesario entender y caracterizar estos transistores de
grafeno, es por ello que en este trabajo se disenaron, fabricaron y caracterizaron mediante
espectroscopia Raman, microscopia electronica y electricamente cinco transistores de gra-
feno empleando dioxido de titanio como dieléctrico debido a su alta constante dieléctrica,
como sustrato se usaron obleas de silicio tipo p y n y con canal de grafeno de area de 300
um x 300 um. La obtencion de los datos experimentales requirié de varios procesos tales
como la fabricacion y caracterizacion de grafeno mediante la técnica de depdsito quimico
de vapor, el deposito del dieléctrico y los electrodos, mediante la técnica de pulverizacion
catodica, la transferencia de grafeno, la fabricacion de la compuerta, la fabricacién de
una montura para los transistores y la elaboracion de dos programas informéticos para
la adquisicion automatizada de datos y la obtencion de incertidumbres asociadas.

Al realizar ajustes no lineales, de acuerdo a la teoria de los transistores de efecto de cam-
po de grafeno, para cada conjunto de datos obtenido de cada muestra, se obtuvieron las
movilidades electrénicas correspondientes a huecos y electrones. Ademas, dichos ajustes
proporcionan dos valores de la densidad de portadores de carga en el punto de Dirac,
mismos que se interpretan como un intervalo.

El estudio de los valores de la rugosidad de la superficie de cada transistor mediante per-
filometria y la obtencién de micrografias, permitié especular acerca de la relacion entre
los valores de la movilidad electronica y la rugosidad.

El desconocimiento del valor exacto de la constante dieléctrica para nuestro sistema
desemboco en un anélisis para tres diferentes valores permitiendo, de esta manera, cono-
cer la estrecha relacion entre la movilidad electronica y dicha constante.
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Transistores de grafeno con TiO,: Diseno, fabricaciéon y

caracterizaciéon de las propiedades electrénicas
by

Pedro Arturo Flores Silva

Abstract

Graphene, the so called material of the future, obtained experimentally for the first
time on the year 2004 attracted the attention of the scientific community due to its
remarkable thermal, elastic, optic, and electronic properties. Since the year 2004, the
amount of studies about this material has increased considerably, one big part of these
studies has been dedicated to the technological applications of graphene. In particular the
applications on electronic devices through graphene field effect transistors as molecule
sensors, Terahertz sensors, among others, are highly promising and interesting. However,
for these applications to be feasible in the industry it is necessary to understand and
characterize these graphene transistors, which is why, in this work, five transistors were
designed, manufactured and characterized by Raman spectroscopy and electrically. Using
titanium dioxide as the dielectric layer, p and n silicon wafers were used as the substrate
and a graphene channel of area of 300 x 300 pum was used.

Obtaining the experimental data required several processes such as the manufacture and
characterization of graphene by the chemical vapor deposition technique, deposition of
the dielectric layer and the Cr/Au electrodes by sputtering, graphene transfer, gate ma-
nufacture, manufacture of a mount for transistors and the development of two computer
programs for the automated acquisition of data and for the associated uncertainties.
When making non-linear adjustments, according to the graphene field effect transistors
theory, for each set of data obtained, we calculate the electron and hole mobilities. In
addition, these adjustments provide two density values of charge carriers at the Dirac
point, which are interpreted as a range.

The study of the surface roughness values by profilometry and the micrographs of each
transistor allowed us to speculate about the relationship between the values of electronic
mobility and its roughness.

Not knowing the exact value of the dielectric constant for our system resulted in an
analysis for three different values, thus allowing us to know the close relationship bet-
ween electronic mobility and the dielectric constant.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Grafeno

Considerado como la base principal de los materiales basados en carbono se defi-
ne al grafeno formalmente como una monocapa de dtomos de carbono situados en una
estructura hexagonal bidimensional donde la distancia de separacion entre cada uno de
los dtomos fuertemente unidos es de aprorimadamente 0.142 nm [1]. Al aplicar ciertas
transformaciones simétricas sobre el grafeno pueden obtenerse todas las formas grafiticas
conocidas. Al envolver el grafeno se obtiene el fullereno cero dimensional Cg, si en lugar
de envolver el plano se enrolla se obtiene la estructura uno dimensional conocida como
nanotubo, al apilar una cantidad mayor o igual a ocho capas de grafeno se obtiene el
grafito, cuya distancia entre capas contiguas es de 0.335 nm que se mantienen unidas por

fuerzas intermoleculares débiles y atractivas |1]. Estos tres casos pueden observarse en la

figura

1.1.1. Red cristalina y propiedades electréonicas del grafeno

Un atomo de carbono en su estado base tiene la configuracion electrénica 1522s5%2p?,
de la cual se sabe que el carbono tiene dos electrones base fuertemente enlazados al ntcleo
por lo que estos no participan en los enlaces atémicos, asi se considera que la interaccion
con dichos electrones es despreciable para todos los materiales basados en carbono [2].
Por otro lado, los cuatro electrones de valencia pueden participar en la formacién de
enlaces, en el estado base dos de los orbitales 2p se encuentran desapareados mientras

que uno de ellos se encuentra vacio, bajo esta circunstancia el a&tomo de carbén puede

1



(a)

Figura 1-1: (a) Estructura bidimensional principal de los materiales basados en carbono:
grafeno. (b) Fullereno Co. (c) Nanotubo 1D. (d) Grafito. Adaptado de [1].

generar solamente dos enlaces. Debido a que la formaciéon de enlaces quimicos puede in-
ducir un decremento en la energia del sistema, el atomo de carbono puede maximizar el
numero de enlaces posibles , de esta manera la presencia de otros atomos tales como
hidrégeno, oxigeno o carbono podria provocar que un electréon del atomo de carbono en
el orbital 2s pase a un orbital disponible 2p, generando asi un estado excitado compuesto
por cuatro estados cuanticos |2s), |2p.), [2py) ¥ |2p.). Se define la hibridaciéon sp™ como
la superposicion del estado |2s) con los n estados |2p;).

La superposicion del estado |2s) con los tres estados 2p produce cuatro orbitales hibridos
sp® con un solo electrén respectivamente y ordenados en una geometria tetraédrica con
un angulo de enlace de 109.5° (ver fig. (c)). Esta geometria y angulo se deben a la
minimizacion en la fuerza de repulsion entre orbitales , una molécula que presenta este
tipo de hibridacion es el metano (CHy).

Se generan tres orbitales hibridos sp? mediante la superposicion del estado |2s) con dos
de los tres estados 2p, con el fin de minimizar la repulsion entre orbitales, estos se reaco-
modan en una geometria trigonal plana cuyo angulo de enlace es de 120° (ver fig.
(d)), cada uno de estos estados hibridos tiene la posibilidad de formar un enlace covalente

sigma (o) . Por otro lado, el orbital p no superpuesto es ortogonal al plano producido

2



por dicha hibridacion y, ademés, puede formar un enlace covalente pi (7). El grafito es
un cristal tridimensional compuesto de capas apiladas de d&tomos de carbono sp? hibridi-
zados.

La ultima hibridacion posible es generada mediante la superposicion del estado |2s) con
uno de los tres estados 2p, el reacomodo de los orbitales hibridizados debido a la mi-
nimizacion de la fuerza de repulsion resulta en una geometria plana lineal cuyo angulo
de enlace es de 180° con la posibilidad de formar un enlace o cada uno. Los otros dos
estados 2p restantes son perpendiculares al plano generado y estos no se tocan (ver fig.
1-2|(e)). Dichos estados restantes podran formar un enlace 7 con otro atomo. La molécula

acetileno (CoHs) presenta este tipo de hibridacion.

La hibridacién sp? explica la forma de la red hexagonal que presenta el grafeno ya
que cada enlace o de un atomo de carbono se une con otro enlace o de otro atomo
de carbono, de esta manera el grafeno tendra por cada dtomo de carbono un electréon
situado en el orbital p manteniendo, este ultimo, un enlace 7 con su vecino mas cercano.
El hecho de que los enlaces 7 sean mucho mas débiles que los enlaces o 4] explicaria
la alta movilidad electréonica presente en este material. De acuerdo a célculos tedricos
el grafeno sin impurezas presenta una movilidad electrénica a temperatura ambiente de
2 x 10° em? V™ !s71, sin embargo la movilidad electrénica medida para grafeno obtenido
mediante diferentes técnicas difiere enormemente de este valor |5]. Aun con esta diferencia
los valores obtenidos son mayores que la movilidad electrénica presente en el silicio de
1400 cm? V-1is71

Los so6lidos cristalinos pueden construirse mediante la repeticion en el espacio de una
determinada estructura geométrica primitiva, compuesta por atomos, conjunto de a&tomos
o moléculas, conocida como celda unitaria. Algunas de las propiedades fisicas de dichos
sOlidos pueden ser estudiadas contemplando tinicamente la celda unitaria. Al conjunto
periodico de celdas unitarias se conoce como red de Bravais. En la estructura hexago-
nal del grafeno seria obvio pensar que seleccionar la estructura hexagonal como la celda
unitaria, sin embargo al replicar periédicamente la celda unitaria se encontraria que se
genera, efectivamente, la estructura del grafeno salvo que para cada vértice de un he-
xagono se tendrian dos atomos de carbono. La forma correcta de replicar la estructura
cristalina del grafeno consiste en seleccionar como celda unitaria un paralelogramo cuyos
vértices se sittian al centro de un hexagono (ver fig. (a)), por construccion esta celda

unitaria contiene dos dtomos de carbono. Al considerar el origen en el centro de uno de

3



2 2 2 . -
1s 2s 1s* cuatro orbitales hibridos sp?

T J TR =
(b)NT TJST i Tl TTT*T

' 1s? tres orbitales hibridos )
2 p
1s2 2st ~

BRI

1s2 dos orbitales .
hibridos sp 2p

Figura 1-2: (a) Configuracion electronica del estado base del atomo de carbono. (b) Estado
excitado del atomo de carbono. (¢) Hibridacion sp?. (d) Hibridacién sp?. (e) Hibridacion
sp. Adaptado de , quora.com y Wade L. (2012). Quimica Organica Pearson.

los centros de un hexagono, por simplicidad se considera el origen (O) marcado en la

31
figura (a), se tiene que los vectores dj y a5 son de la forma || a=a <\/_ > y

279
. V3 o1

@=a| 55 )

a esta base vectorial es posible generar el sistema cristalino.

donde a = v/3b, con b = 0.142 nm. Al aplicar operaciones de simetria

La consideracion del espacio reciproco de la red cristalina, construido por vectores (g;)
linealmente independientes que cumplen la relacién g; - a; = 2md;;, permite el estudio de
la propagacion de ondas en la red cristalina mediante las funciones de Bloch de tal forma
que cada sitio de dicha red representa un vector de onda |]§[] En el espacio reciproco se
define la zona de Brillouin como la celda unitaria en dicho espacio. Se conoce como pun-
tos criticos aquellos puntos de alta simetria en el espacio reciproco, en general se denota
al centro de una zona de Brillouin con la letra griega gamma (T').

El espacio reciproco del grafeno se construye con los vectores base de forma: g1 = ¢ (5, >

1 V3

Vyga=g 3 5 | donde g = 3—7; La representacion pictérica de las zonas de Brillouin

se muestra en la figura (b), en esta pueden observarse, también, tres zonas de alta

1\/§>

simetria caracteristicas de una red reciproca hexagonal marcados con las letras M, K_

Para determinar las propiedades de estado solido del grafeno tales como su estructura

4


quora.com

Celda
unitaria

Primera zona
de Brillouin

—, o

(a) Red de Bravais (b) Red reciproca

Figura 1-3: (a) Estructura cristalina del grafeno, entre puntos rojos se muestra la celda
unitaria, que al replicarse, forma la red de Bravais. (b) Red reciproca del grafeno, los
puntos amarillos son puntos de alta simetria M, K_ y K. Adaptado de [10].

de bandas electronicas se emplea el modelo de enlace fuerte o tight binding model ya que se
considera, arroja una descripcion razonable de los estados ocupados de un cristal |11] de
una manera relativamente sencilla. Este modelo consiste basicamente en la construccion
de una base de los estados electronicos del s6lido cristalino como combinacion lineal de
los orbitales atémicos que componen al cristal [11]. Dicha combinacién lineal de orbitales
atomicos se construye mediante la consideracion de la ecuacion de Schrodinger para un

electron de la forma [11]:

L vw] v - pu (1)

Donde V(7) = V(7 + t,) es el potencial periodico cristalino, £, son los vectores de
traslacion y las eigenfunciones W (7) deben ser funciones de Bloch, es decir, deben cumplir

que:

W(7) = u(f)e™" (1-2)

Donde u(7) es una funcién periddica con la misma periodicidad del cristal y k es el
vector de onda del cristal.
Ademas el eigenvalor E contiene una serie de suposiciones. Las mas importantes o con-

venientes de acuerdo a [11] se enlistan a continuacion:

5



s Aprozimacion de celda rigida: Los nucleos se consideran fijos en su posicion de

equilibrio.

s Aproximacion local de un electron: El problema de muchos cuerpos se reduce me-

diante la consideraciéon de un electron con un potencial local apropiado.

En el caso del grafeno usando el modelo de enlace fuerte y realizando calculos a
primeros vecinos se obtiene, de acuerdo a [2], que los eigenvalores E de las bandas 7
dependen del vector de onda k= (ky, ky) v son de la forma:

€9y £ tw(k)

E(k) = sl (1-3)

Donde €y, es el valor del nivel energético 2p de un &dtomo de carbono aislado, t o
también escrito en la literatura como 7y, es el valor de la integral de salto (transfer
integral) entre primeros 7 orbitales vecinos cuyos valores tipicos oscilan entre 2.9 — 3.1
eV 3], s, el valor de la integral de traslape (overlap integral) entre primeros 7 orbitales
vecinos. El signo negativo representa a la banda de valencia o la banda 7, la cual esta
completamente llena, mientras que el signo positivo representa la banda de conduccion

-,

o la banda 7* [9]. Por otro lado, la funcién w(k) esta dada por:

1
k k k ’
1 + 4cos ( xaz\/§> cos <%a> + 4cos® (%)] (1-4)

Una simple aproximaciéon para la estructura electréonica del grafeno se obtiene al

w(E) =

considerar el valor de la integral de traslape como cero, obteniéndose asi una relaciéon de

dispersion de energia dada por:

E(k) = +row(k) (1-5)

La grafica de las funciones [1-5 se muestra en la figura (a) en ella puede observarse
que ambas bandas se tocan en seis puntos particulares, es decir, £ (E) se anula para seis
valores particulares, estos valores coinciden con el valor de cada punto de alta simetria
K. de la primera zona de Brillouin. Debido a este contacto entre bandas, el grafeno
tendra una brecha de energia de 0 €V y por ello, se dice que es un semiconductor de
brecha cero o un semi-metal [3]. Asi mismo se define en el espacio reciproco la superficie

de Fermi como un plano de valor constante en la energia, llamado energia de Fermi, es
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decir E(k) = EF tal que dicho plano separa los estados ocupados de energia de las bandas
de los estados no ocupados de energia de las bandas . Para el caso del grafeno, aqui

tratado, la superficie de Fermi coincide con los puntos K.

Banda " a)

electron

Banda =

Figura 1-4: (a) Bandas m y 7* del grafeno donde la integral de traslape es cero. (b) Conos
de Dirac. Adaptado de [3].

Al realizar una expansion a primer orden de la ecuacion alrededor de los puntos

K. mediante la definicién k = K4 + 6k se obtiene una relacién de dispersion lineal de la

forma [3]:

E(k) = +hvpdk (1-6)

donde vp = 0V'3 es la velocidad de Fermi (~ 10% m/s ) De acuerdo a || esta
relacion lineal de dispersion es la solucién del hamiltoniano de Dirac para particulas sin
masa, es por ello que a los puntos K. se le conozca como puntos de Dirac y los conos de
la dispersion se les conozca como conos de Dirac (ver fig. . Ademas, una dispersiéon
lineal comtinmente caracteriza particulas cuya energia cinética excede ampliamente su
energia debido a su masa. Por ende, los electrones del grafeno se comportan como parti-

culas ultrarelativistas [12].

Un efecto importante que también presenta el grafeno es el efecto de campo eléctrico
ambipolar, es decir, es posible dopar el grafeno de las dos formas posibles n o p mediante
la aplicacién de un campo eléctrico, la forma en la cual se dope el grafeno dependera de
la polaridad de campo aplicado. Dicho de otro modo es posible modular la energia de

Fermi mediante la aplicaciéon de un campo eléctrico polarizado . Esta modificacion
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permite también modificar la resistividad del grafeno, cuyo valor, sin la modificacion de
estos parametros a temperatura ambiente, es de 107 Qcm . La posibilidad de dopar el
grafeno y el hecho de que la movilidad del mismo sea mayor que la del silicio postula a
este material como el nuevo prospecto de la electronica, en especial su uso en los transis-
tores de efecto de campo eléctrico [5|. Cabe mencionar que la modulacion de la energia
de Fermi en el grafeno puede realizarse también mediante otras dos técnicas conocidas

como hetero atom doping y modificacion quimica (chemical modification) |13].

1.1.2. Propiedades mecanicas, 6pticas y térmicas

Ademas de las increibles propiedades electronicas presentes en el grafeno, se han estu-
diado otras propiedades fisicas presentes en él. Asociado a los enlaces fuertes sp? presentes
en la red hexagonal, se considera al grafeno como uno de los materiales més fuertes hasta
ahora estudiados [12]. El estudio de membranas aisladas de grafeno monocapa mediante
nanoindentacion en un microscopio de fuerza atémica confirman este hecho, los valores
obtenidos para el modulo de Young corresponden a 1 TPa mientras que el valor de la
tension de rotura medida es de 130 GPa [14]. Estas propiedades mecéanicas permitieron a
Wenzhong Bao y colaboradores, mediante la tensién y compresion, controlar la ondula-
cion y/o textura de grafeno suspendido o peliculas ultra delgadas de grafito [15]. Abriendo
asi, en combinacién con sus propiedades electrénicas, la posibilidad de la fabricacion de
dispositivos electromecénicos [12].

Estudios revelan que la transmitancia 6ptica del grafeno es una constante independiente
de la frecuencia y otros pardmetros, esta constante tiene un valor de 0.97 [12], de esta
manera se considera al grafeno como un material transparente, pero que absorbe el 3 %
de luz visible, que es bastante para una capa atémica.

Alexander A. Balandin y sus colaboradores encontraron que el grafeno suspendido pre-
senta una conductividad térmica a temperatura ambiente en el rango de (4.84 a 5.30)
x10% W/mK [16], este valor es mayor a 401 W/mK que corresponde al presente en el

cobre.

1.1.3. Meétodos de sintesis.

Las propiedades mencionadas en las secciones anteriores fueron obtenidas para grafeno

de alta pureza o grafeno pristino, en el caso experimental y tedrico respectivamente. Este
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ultimo consiste en la suposiciéon de una sola capa de grafeno cuya estructura hexagonal
no presenta imperfecciones y es infinita. Desde la primera obtenciéon de grafeno usando
tnicamente cinta tipo Scotch [17], se han encontrado diversas técnicas de fabricacion,
que en esta seccion seran tratadas brevemente dando un especial énfasis a las ventajas y

desventajas que presentan cada una de ellas.

Deposito quimico de vapor (CVD)

El método de depésito quimico de vapor comprende reacciones quimicas en las cuales
se emplea uno o mas gases precursores cuyas moléculas transfieren energia cinética en
forma de calor a un sustrato. En algunos casos se emplean materiales sélidos o liquidos
los cuales son tratados de tal forma que cambien su estado de agregacion a gaseoso.
Como resultado de dichas reacciones quimicas se sintetiza una pelicula delgada sobre la
superficie de los sustratos. En general, este proceso suele clasificarse dependiendo de las
condiciones atmosféricas del sistema, caracteristicas fisicas del gas precursor, dimensiones
y estructura requeridas [18].

El deposito de grafeno de alta calidad a través de este proceso es usualmente realizado
sobre sustratos metales de transicion tales como niquel (Ni), paladio (Pd), rutenio (Ru),
iridio (Ir) y cobre (Cu), mientras que los precursores ampliamente empleados son los
hidrocarburos, algunos de los mas comunes son metano (CHy), etileno (CoHy), acetileno
(CoHy) y benceno (CgHg) [18]. Para estos casos el deposito de grafeno sobre el sustrato
requiere de temperaturas elevadas que dependen del tipo de gas precursor, esto con el fin
de romper los enlaces quimicos de este gas y favorecer el crecimiento sobre el sustrato.

Estas temperaturas se disminuyen mediante el uso de un metal catalizador.

Otros

Otros procesos por los cuales es posible obtener grafeno son: exfoliacion mecanica,
reduccion de 6xido de grafeno, método de desempaquetamiento y grafeno epitaxial sobre
carburo de silicio (SiC), entre otros. La tabla muestra algunas de las técnicas de
fabricacion de grafeno, asi como sus ventajas y desventajas, calidad y espesor de grafeno
obtenido mediante cada una de ellas. El grafeno a emplear para este trabajo se obtendra

por la técnica de CVD, que seréa detallada en capitulos siguientes.
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Método

Dimensiones tipicas

Espesor

Dimension Lateral

Ventajas

Desventajas

Autoensamblado Con-
finado

Monocapa

100’s nm

Control sobre espesor

Existencia de defectos

Deposito Quimico de
Vapor (CVD)

Pocas capas

Gran tamano (cm)

Alta calidad

Escala de produccion
pequena

Descarga de Arco

Mono-,bi-capa; Pocas
capas

100 nm a pocos um

Puede producirse ~
10 gramos por hora de
grafeno

Bajo rendimiento de
grafeno; Impurezas de
carbono

Crecimiento epitaxial Pocas capas Hasta cm Gran érea de grafeno FEscala muy pequena
en SiC puro
Desempaquetado  de Multicapa Pocos um Tamanio  controlado Material inicial costo-
nanotubos de carbono mediante la seleccién so; Se obtiene grafeno
de los nanotubos oxidado
iniciales
Reduccion de GO Multicapa Sub—pum Capas no oxidadas Contaminacion  con
a — AlgOs yoa— Ale
Exfoliacion microme- Pocas capas wm a cm Se obtienen capas de Escala de produccion
canica grafeno no modifica- pequena
das
Sonicacion directa de Mono-,multicapa 500 — 700 nm Alta  conductividad Alto coste de liquidos
grafito eléctrica ibnicos
Disolucion de grafito En su mayoria mono- 300 — 900 nm Grafeno no modifica- Uso de Acido Cloro-

en superacido

capa

do; Escalable

sulfonico

Tabla 1-1: Algunos métodos de fabricacion de grafeno. Adaptada de [18].

1.2. Transistores

La electronica actual estd basada fuertemente en los dispositivos electrénicos semi-
conductores o dispositivos de estado s6lido, el inicio de ésta se remonta a la creacion del
primer diodo semiconductor o junta PN con aplicaciones en la deteccién de senales de
radar en la segunda guerra mundial [19]. Asi mismo a finales de la década de los anos
treinta la valvula térmica o bulbo de vacio jugaba un papel importante en la tecnolo-
gia, siendo ésta una parte esencial de los radios, equipos telefénicos y computadoras, sin
embargo esta tecnologia se consideraba poco eficiente ya que estos bulbos presentaban
una gran variedad de inconvenientes, entre ellas destacan: tendencia a consumir una gran
cantidad de energia eléctrica, sobrecalentamiento, ocupaban una gran cantidad de espa-
cio, enorme costo de produccién y vida 1til relativamente corta. Estos inconvenientes y el
misterio alrededor de los cristales en aquellas épocas llevo a Russell Ohl a experimentar
con cristales de silicio de diferentes grados de pureza [20]. En el ano de 1946 los labora-
torios Bell patentaron la primer unién PN bajo el nombre de detector de silicio [19]. Los
estudios realizados para la uniéon PN fueron el punto de partida para el descubrimiento

y creaciéon del primer transistor.
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Con la meta del estudio y fabricacion de nuevos medios de amplificaciéon John Bardeen,
Walter Brattain y William Shockley idearon un nuevo dispositivo que consistia en la
adicion de un tercer electrodo a la junta PN. Los estudios realizados por éstos tres cien-
tificos llevaron a la creacion del primer transistor de contacto de punta (point-contact
transistor) [21,22]. En el ano de 1956 se les otorgd el premio nobel de fisica por sus

investigaciones en semiconductores y su descubrimiento del efecto transistor.

El transistor es un dispositivo electronico semiconductor que controla un flujo de
corriente de salida a través de una corriente o tension de entrada. En la actualidad los
transistores son usados para la mayoria de los dispositivos electronicos modernos, ya que
con éste es posible amplificar y/o conmutar senales eléctricas y potencia eléctrica, asi
como cumplir funciones de oscilador electronico o rectificador. Existen tres tipos, cada
uno de estos serd mas eficiente que el otro de acuerdo a la aplicaciéon deseada, en la
siguiente seccion se describira el transistor de efecto de campo ya que éste es el mas
fructuoso y la mayoria de las investigaciones en la aplicacion del grafeno en la electronica

estan asociadas a éstos [5].

1.3. Transistor de efecto de campo (FET)

En el transistor de efecto de campo, FET por sus siglas en inglés Field Efect Transis-
tor, la modulacion de la corriente se efectiia mediante un campo eléctrico transversal que
regula la conductancia eléctrica de un semiconductor entre dos electrodos en una zona
llamada canal |23|. El funcionamiento de un FET es relativamente simple, la diferencia
de potencial aplicada en una de las terminales conocida como compuerta o gate (G)
controla la conductancia eléctrica de una region semiconductora llamada canal, a través
de la cual fluyen portadores de carga libres, éstos pueden ser huecos o electrones, desde
una terminal llamada fuente o source (S) hacia otra llamada drenaje o drain (D). El
ancho de canal es modulado mediante la diferencia de potencial aplicada a la compuerta
permitiendo una variacion en la corriente que fluye a través del mismo. El rendimiento o
ganancia de un FET dependera de la calidad del aislamiento existente entre la compuerta
y el canal [23]. La gran variedad de FETSs se debe a este tipo de aislamiento. El JFET
consiste en una junta PN en polarizacion inversa para aislar la compuerta. E1 MESFET
utiliza una juntura Metal-Semiconductor, mientras que un MISFET emplea un material

aislante para separar la compuerta del canal. Cuando el material aislante se trata de un
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oxido, el dispositivo se denomina MOSFET (Metal-oxido-semiconductor FET). La figura
muestra el corte transversal de un MOSFET tipico. De acuerdo a los FET son
unipolares ya que el flujo de corriente es dominado por solo un tipo de portador de carga,
ya sean huecos o electrones, y esta caracteristica le brinda, al FET, caracteristicas de ele-
vada respuesta debido a que la recombinacion electréon-hueco no limita las caracteristicas

del mismo.

Fuente T Drenaje

Figura 1-5: Corte transversal de un MOSFET.

La caracterizacion electronica de un FET requiere de dos curvas que relacionan la
corriente aplicada entre la fuente y el drenaje (Ip) con la tension entre la fuente y el
drenaje (Vpg) y la tension entre fuente y compuerta (Vgs). La figura [1-6) muestra ambas
curvas para un MOSFET de tipo n.

AL, (mA) Al (mA)
3 (PR 11 A Vgs=+8 V
9 -
8 —
7T+ 7- VGS=+7V
°r <
i VGS:+6V
4=
T Vgs=+5V
2 —
s Vas = +4V
| < e . ! . ! Vos=+3V
1723 45 6 1w 0 5 10 15 20 25\ Vo
T Ves=Vr=2V

Figura 1-6: Curvas caracteristicas de un MOSFET tipo n. Imagen de [@I
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1.3.1. Transistores de grafeno

Debido a las increibles propiedades electronicas presentes en el grafeno, desde su fa-
bricacion no tomé demasiado tiempo en que la comunidad interesada en los dispositivos
de electrones (electron-device community) se encargara de investigar e idear la fabricacion
de nuevos dispositivos que aprovecharan estas cualidades del grafeno [5]. En la actuali-
dad uno de los problemas principales alrededor de los FET comerciales tiene que ver con
uno de sus usos mas comunes: su uso como dispositivos digitales logicos y consiste en
la miniaturizacion de los mismos. La electronica actual ha crecido a pasos agigantados
de tal manera que los circuitos integrados, en particular en el &mbito de las computado-
ras, teléfonos celulares, entre otros, una de sus principales metas consiste en mejorar el
rendimiento de dichos dispositivos, para ello se busca que contengan una gran cantidad
de transistores por unidad de &rea, asi mismo, se busca la reducciéon de las dimensiones
de los mismos, tal y como fue predicho por E. Moore en su famosa "ley” (Fig . Sin
embargo la capacidad de miniaturizar e incrementar la densidad por unidad de super-
ficie en los circuitos electronicos de dichos transistores es un reto en la actualidad. De
acuerdo a [24] el procesador EPYC' de 32 nucleos, fabricado por la compania AMD en
2017, contiene 19,200,000,000 de transistores en un area de 768 mm?. Si bien es cierto
que esta capacidad "reductiva” puede explotarse ain mas mediante la modificacion de
los dispositivos basados en silicio, se sabe que el escalamiento de las dimensiones del
MOSFET estéa llegando a sus limites. Los fenémenos térmicos en la nanoescala presentes
en los transistores convencionales cuya longitud de compuerta es menor a 50 nm son
grandes impedimentos para la miniaturizacién por lo que es necesario el entendimiento
de nuevos materiales [5].

Por otro lado, la creciente industria de la radiofrecuencia requiere de transistores de alta

movilidad electronica tales como GaAs y InP y que funcionen a altas frecuencias.

Los transistores de grafeno (GFET 6 GMOSFET) son candidatos ideales para los
problemas y/o retos presentados con anterioridad y otra gran cantidad de aplicaciones
en la electronica. La figura muestra tres tipos de configuraciones GFET comtnmente
fabricados. Una aplicacion relativamente sencilla de los GFET consiste en sensores bio-
eléctricos, cuyo funcionamiento depende fuertemente de las propiedades electronicas del
grafeno y su interaccién con otras moléculas.

Debido a que el grafeno pristino es un semiconductor de brecha energética cero la con-
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Figura 1-7: Prediccién de Moore con respecto al tamano y cantidad de transistores en un
chip a lo largo de los anos. Adaptado de [5]

centracion intrinseca de portadores de carga es cero. Sin embargo, la construccion de
dispositivos electronicos requiere de la presencia de portadores de carga y del control
de su naturaleza. Para ello, es necesario dopar al grafeno. Uno de los mecanismos para
doparlo consiste en dos conceptos basicos: la propiedad ambipolar presente en él y la
posibilidad de controlar campos electrostaticos mediante un FET. Con este proceso es
posible inducir los dos tipos de portadores de carga en el grafeno a través de la modulacion
de una diferencia de potencial aplicada entre el grafeno y la compuerta en un GFET. Al
variar la tension de compuerta (V) el tipo de portadores y su concentracién se modifica
para cada valor de V, debido a que la variacién de la tensién en compuerta permite la
modulacion del nivel de Fermi |13|. El signo de los portadores de carga sera opuesto a la
tension aplicada, es decir, si V, es positivo, entonces los portadores de carga inducidos
seran electrones [25]. La modulacion de la energia de Fermi en el grafeno depende de la
resistencia eléctrica total (Rr) del GFET, que a su vez dependera de la movilidad de los
portadores de carga y su densidad y la tension aplicada a la compuerta. La figura [1-9
muestra una gréafica de la resistividad y conductividad del grafeno en funcién de la ten-
sion aplicada a la compuerta, ademas ilustra, sencillamente, la modulaciéon de la energia
de Fermi de acuerdo a la tension aplicada a la compuerta tomando como referencia el

punto de Dirac.

La resistencia total Ry puede expresarse mediante la relacion [26]:

L

Wep/né + n?

RT - Rcontacto +
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Compuerta en parte superior Compuerta en parte superior

Grafeno (Top-gate) (Top-gate)

Fuente Drenador Fuente Drenador Fuente Drenador

| oustrato |
Sio, Si0,
Sustrato de silicio dopado Sustrato de silicio Sustrato semi-aislante de SiC

Compuerta Compuerta

Figura 1-8: Tipos de GFET cominmente fabricados. Adaptado de ||

donde Reoniacto €S la resistencia de contacto entre electrodo y grafeno; L y W son el
largo y ancho del canal respectivamente, p es la movilidad electrénica de los portadores
de carga; ng es la densidad de portadores de carga en el punto de Dirac; n es la densidad

de portadores de carga fuera del punto de Dirac, dado por;

n=C, (Vy~ Vp) (1-8)

donde Cj es la capacitancia de compuerta; Vj es la tensiéon aplicada a compuerta 'y Vp
es la tension correspondiente al punto de Dirac. Al considerar el GFET como un sistema
de placas paralelas, donde una de las placas sera el grafeno, mientras que la otra sera el
sustrato de silicio, de esta manera, es posible escribir la capacitancia como [27]:

Cy = (1-9)
donde €y = 8.854 x 10712 Fim ™! es la permitividad del vacio, € la permitividad relativa
del dieléctrico y d es la distancia entre las placas.

A partir de los valores de la resistencia total de la ecuacion [I-7] es posible obtener la
densidad de portadores de carga en el punto de Dirac y la movilidad electrénica de un
GFET mediante un ajuste no lineal a la ecuacion

La figura [I-10] muestra la relacion que existe entre la corriente aplicada en drenaje
(Ip) con respecto a la tension en compuerta (V). Por otro lado, de acuerdo a [7] la
relacion entre la corriente aplicada en el drenaje y la tension entre la fuente y corriente
es lineal.

Al observar las figuras y observamos que el comportamiento eléctrico de un
MOSFET y un GFET difieren considerablemente.
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Figura 1-9: En azul y rojo punteado curva de resistividad y conductividad de un GFET
(superior derecha) en funciéon de la tensién en compuerta respectivamente. Se observa,
cualitativamente, la modulacion de la energia de Fermi (conos). Adaptado de [28].
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Figura 1-10: Curvas Ip en funcién de la tension en compuerta para diferentes longitudes
del canal. Adaptado de [§].
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Capitulo 2

Métodos de fabricacion

2.1. Deposito quimico de vapor (CVD) para la fabri-

cacion de grafeno

La producciéon de grafeno mediante la técnica CVD ha sido durante anos una de las
propuestas mas prometedoras [34] ya que es econémica comparada con otros métodos,
permite la produccion de grafeno de drea grande y mas importante permite la produccion
de grafeno monocapa de buena calidad. En general, durante el proceso CVD se intro-
ducen diferentes tipos de gases precursores dentro de un reactor quimico, se realiza una
mezcla de estas especies que pasa a través de una zona de alta temperatura en la cual
precursores de hidrocarburos son descompuestos a radicales de carbono sobre un sustrato
metalico, formando asi monocapas y pocas capas de grafeno. Este proceso se divide en
tres subprocesos: recocido, crecimiento y enfriamiento. En la primera de ellas, se calienta
un sustrato catalizador a temperaturas superiores a los 800 °C' con un determinado flujo
de gases bajo una determinada presion. Para la fase de crecimiento se introduce un flujo
de gases precursores y se varian las condiciones de presion y temperatura. Finalmente la
fase de enfriamiento consiste en disminuir la temperatura del sustrato a una determinada
velocidad.

El sustrato metalico no solo funciona como un catalizador para reducir la barrera ener-
gética de la reaccion, sino que también determina el mecanismo de depédsito, que estéa
estrechamente relacionado con la calidad de grafeno [34]. Los precursores de carbono
pueden ser solidos, liquidos o gases siendo estos tltimos los mas comunes debido a la

pureza comparada con los otros dos, sin embargo por razones de disponibilidad y costo
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los precursores liquidos han llamado la atencion de investigadores [35]. Los precursores
méas comunes son: metano (CHy), fluoreno (Cy3Hyg), sacarosa (C12Ha2011), poliestireno,
hexano (CgH;40), etanol (CoH50H) y benceno (CgHg). De acuerdo a [35] mediante el
uso de éstos precursores se ha logrado obtener grafeno de calidad buena a excelente, es-
to claramente a diferentes condiciones ambientales y con distintos catalizadores ya que
el crecimiento de grafeno de buena calidad depende fuertemente de la presion de estos
precursores asi como de la concentraciéon de los mismos inyectada al reactor. Los cata-
lizadores pertenecen a los metales de transicion, los mas estudiados son: platino (Pt),
cobalto (Co), niquel (Ni), cobre (Cu). Los catalizadores se dividen, de acuerdo a la dina-
mica del crecimiento de grafeno, en dos familias: metales cuya solubilidad del carbono es
alta y metales cuya solubilidad es baja. En la primera los atomos de carbono se difunden
dentro del sustrato, siempre que el sustrato se encuentre a una cierta temperatura que
permita dicha difusiéon, formando una solucion soélida. Al enfriar el sustrato los 4tomos de
carbono son difundidos hacia la superficie del sustrato formando de esta manera peliculas
de grafeno. Cabe mencionar que en estos sustratos es complicado obtener grafeno mono-
capa debido al proceso de difusién ya que la produccién de grafeno monocapa depende,
también, de la superficie o fronteras de grano del sustrato. La existencia de fronteras de
grano en un sustrato provoca la acumulacién de atomos en la segunda difusion, generén-
dose asi grafeno multicapa. Por otro lado, los sustratos cuya solubilidad del carbono es
baja el proceso de produccion de grafeno se genera mediante la adsorciéon quimica de los
atomos de carbono, quienes forman centros de nucleacion en los defectos de la superficie
o impurezas, estos centros de nucleacién creceran hasta formar islas de grafeno. Debido
a que los defectos de superficie y/o impurezas en el sustrato son distintas y aleatorias
esta técnica produce islas de grafeno aleatoriamente orientadas y discontinuas, es decir
se obtiene grafeno policristalino. Otro de los factores a considerar en la técnica de CVD
son las condiciones de enfriamiento del sustrato posterior al crecimiento de grafeno ya
que estas modifican la morfologia de superficie, asi como las propiedades 6pticas y elec-
tronicas del grafeno [36]. Un enfriamiento rapido evita la formacion de nuevas capas de

grafeno y ayuda a una eficiente separacion de la superficie del sustrato [37].
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2.1.1. Fabricaciéon de grafeno CVD sobre cobre

El carbono presenta baja solubilidad en un sustrato de cobre, por lo que el crecimiento
de grafeno tendra lugar debido a una adsorcion de los atomos de carbono en la superficie
del cobre. La figura [2-T] muestra un esquema del crecimiento de grafeno sobre cobre. Los
gases precursores comunmente empleados son hidrogeno (Hs) y argén (Ar) para todas las
fases, y metano (CHy) para la fase de crecimiento. La temperatura de la fase de recocido
y crecimiento se encuentra entre 1000 °C' a 1060 °C', esta temperatura no debe superar
los 1084.62 °C' ya que a esta temperatura se encuentra el punto de fusion del cobre. De
acuerdo a los parametros 6ptimos para el crecimiento de grafeno monocapa sobre
cobre son: presiones menores a 10 Torr, en la fase de crecimiento la concentracion de
hidrégeno con respecto al metano debe ser mayor de dos a uno, controlado mediante el

flujo de estos, y se debe lograr un enfriamiento mayor a 10 °C' por minuto.

Figura 2-1: Crecimiento de grafeno mediante adsorciéon quimica de atomos de carbono
en la superficie del cobre. Adaptada de [39)

2.2. Pulverizacion catddica (Sputtering)

La fabricacion de transistores de grafeno, como los de la figura [I-8] requiere de una
pelicula de algtin dieléctrico. Existe una gran variedad de métodos mediante los cuales es
posible depositar dicho dieléctrico sobre la superficie de algtin material de interés, que en
este caso, es silicio dopado tipo n o p. Para este trabajo el método que se decidi6 emplear
fue el de la pulverizacion catodica por radiofrecuencia. Por esta razon, esta seccion se
enfoca en los conceptos bésicos de este método.

La colision mediante particulas, con una determinada energia cinética entre 5 keV y 10
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keV [31], como iones, a la superficie de un solido producira, principalmente, una disper-
sion de los atomos en dicha superficie debido al intercambio de momento entre ambos,
tal y como se muestra en la figura Este fenémeno es conocido como pulverizacion
catddica o en inglés sputtering. Cuando el s6lido bombardeado es suficientemente del-
gado, algunas de las particulas dispersadas pueden transmitirse a través del solido, a este
fenémeno se le conoce como pulverizacion catédica de transmision.

La pulverizacion catodica en una superficie es generalmente causada por una cascada de
colisiones en la superficie de un solido, este proceso es muy parecido a aquellos que causan
dano o desgaste en la superficie en un sé6lido debido a la radiacion, siendo estos dos pro-
cesos diferentes a la evaporacion. Una particula incidente colisionara con los dtomos del
solido transfiriendo, de esta manera, energia al ntucleo atémico. Si la energia transferida
es mayor que la energia de enlace se crea un atomo de retroceso en un sitio de la red
cristalina, iniciando asi, una serie de colisiones entre los &tomos del sélido provocando un
desplazamiento en dichos atomos, que eventualmente sera isotropico debido a colisiones
sucesivas, provocando el posible escape de los atomos de la superficie del solido. La trans-
ferencia de energia podria ocurrir en una colisién binaria entre una particula incidente y
un atomo en reposo del sélido. El efecto de sputtering puede ocurrir también mediante

un atomo de retroceso producido en un decaimiento radioactivo.

Una de las aplicaciones mas comunes de esta técnica consiste en el deposito de peli-
culas delgadas en una gran variedad de sustratos. El area de deposito de dichas peliculas
puede alcanzar varios metros cuadrados o incluso pueden ser extremadamente pequenos

para uso en microelectronica.

Pulverizacion catédica de diodo DC

Se compone de un par de electrodos planares, uno de ellos es un catodo frio en el
cual en una de sus caras es colocado el solido objetivo mientras que la otra cara se enfria
con agua (véase Fig. a). El otro electrodo sera un dnodo sobre el cual se colocan los
sustratos. Al introducir el gas de argon dentro de la camara de vacio a una presion de 0.1
Torr y aplicar entre los electrodos una tension de varios de kilovolts de corriente directa
(DC), comienza, dentro de la misma camara, una descarga luminiscente, la existencia de
dicha descarga acelera los iones de argon hacia el sélido objetivo provocando la expulsion

de particulas de su superficie, estas particulas colisionan con los iones de argén y even-
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Figura 2-2: Expulsion de particulas de un solido objetivo debido a particulas incidentes.
Adaptada de [33].
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Figura 2-3: Pulverizacion catodica: a) de diodo DC y b) de diodo RF. T: objetivo, P:
particulas, A: anodo y S:sustrato. Adaptada de [33].

tualmente difunden hacia el sustrato debido a la presiéon dentro de la camara y que el
camino libre medio de las particulas es menor al espaciamiento entre electrodos. Final-
mente el depésito es proporcional a la tension y corriente aplicados asi como el tiempo

de deposito.

Pulverizacién catdédica de diodo RF

La sustitucion de uno de los electrodos del DC sputtering por una superficie aislante
no permite mantener la descarga luminiscente debido a la generaciéon de una superficie

de carga de iones positivos en una cara del aislante, sin embargo al sustituir la fuente de
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corriente directa por una fuente RF es posible mantener una descarga luminiscente, a este
sistema se le conoce como pulverizacion catddica de diodo RF (ver Fig. b). Debido
a que el campo eléctrico generado en la camara de vacio incrementa la probabilidad de
colision entre electrones secundarios y moléculas del gas es necesario reducir la presion

de operaciéon a menos de un miliTorr.

Los so6lidos objetivo son metales o aleaciones en forma de disco de didmetros que varian
entre 5 y 30 cm de acuerdo al tipo de aplicacion deseada. Por lo regular se requiere que
estos solidos sean de pureza mayor al 99 % para garantizar la calidad de los depositos,
algunos de los metales o aleaciones son Cromo, oro, titanio, zinc, oxido de zinc, hierro,
cobre, carburo de silicio. De la misma manera es posible emplear diferentes tipos de
gases tales como oxigeno, argoén, nitrogeno, metano, hidrégeno, entre otros, también es
necesario que la pureza sea mayor al 99 %. Algunas condiciones durante el deposito
deben ser monitoreadas a fin de controlar las propiedades de las peliculas resultantes [33],
entre estas condiciones destacan la tension, corriente y potencia de descarga, los gases

residuales, la temperatura del sustrato, asi como su espesor.
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Capitulo 3

Métodos de caracterizacion

3.1. Microscopio electrénico de barrido (SEM)

El microscopio electronico de barrido o por sus siglas en ingles SEM (scanning elec-
tron microscopy) es un instrumento que es capaz de obtener imagenes magnificadas o
micrografias que revelan informacién microscopica tales como el tamano, forma, compo-
sicion y otros aspectos fisicos y quimicos de un objeto de estudio. El principio bésico
de un SEM se muestra en la figura [3-I] En donde se aceleran electrones provenientes
de la emision termoiénica o emision por efecto de campo a través de una diferencia de
potencial entre un catodo y un &nodo, esta diferencia de potencial se encuentra en el
rango de 0.1 keV a 50 keV, se conoce como SEM de baja tension (LVSEM) al rango que
se encuentra entre 0.1 keV y 5 keV [40]. Posterior a la aceleracion, el haz de electrones es
modificado por aperturas Opticas, lentes magnéticos y/o electrostaticos, y bobinas elec-
tromagnéticas a modo de reducir el didmetro de dicho haz, asi como focalizarlo en un
patron bidimensional (z — y) para posteriormente llevarlo a una serie de lugares sepa-
rados pero discretos del objeto de estudio. En cada uno de dichos lugares la interaccion
del haz de electrones y el objeto a estudiar produce dos tipos de electrones salientes:
(1) electrones retrodispersados, los cuales son electrones del haz proveniente cuya mayor
energia incidente se mantiene intacta después de haber experimentado la desviacion y
deflexion de los campos eléctricos de los atomos presentes en la muestra. (2) electrones
secundarios, se trata de electrones que escaparon de la superficie de la muestra debido
a la interaccion con los electrones del haz incidente. De acuerdo a [41], a pesar de que

los electrones en el haz contengan altas energias, los electrones secundarios experimentan
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transferencias de energia cinética bajas en la colision electron electron por lo que los
electrones secundarios escapan con una energia cinética en el rango de 0 a 50 eV. La
mayoria de éstos tendré energia cinética menor que 5 eV. En cada lugar del haz incidente
se cuantifican las senales provenientes de los dos tipos de electrones salientes mediante
uno o mas detectores de electrones. Cada senal obtenida en cada ubicacion de la mues-
tra es digitalizada y guardada en la memoria de una computadora, y, posteriormente,
es usada para determinar el nivel de grises en la ubicacion (x — y) correspondiente de
una pantalla de computadora, formando un solo elemento de imagen o pixel. En un SEM
convencional de vacio, la columna electro-6ptica y la camara donde se coloca la muestra
deben estar bajo condiciones de alto vacio (< 7.5 x 10~% miliTorr), esto para minimizar la
dispersion inesperada que puede ocurrir entre el haz de electrones y/o los detectores con
las moléculas del gas atmosférico. Objetos de estudio aislantes podrian acumular carga
eléctrica en su superficie debido al impacto de los electrones de haz imposibilitando asi
el estudio de los mismos, es por ello que este tipo de muestras deben ser provistas de un
recubrimiento conductivo conectado a tierra para asi proveer una ruta de descarga.

La interaccion de una muestra con el haz de electrones producido por un microscopio
electronico de barrido genera, también, dos tipos de rayos X, la energia del primero de
ellos estaré relacionado con un elemento especifico de la tabla peridédica a excepcion del
hidrogeno (H) y helio (He), que no emiten rayos X. El segundo tipo de rayos X produ-
cido serd un continuo que ocurre a todas las energias fotonicas desde los 50 eV hasta la
energia de haz incidente Ej. La condicidon necesaria para la produccion de este espectro
caracteristico de rayos X es que la energia del haz de electrones incidentes debe exce-
der la energia de enlace electronica, la energia critica de ionizacién E,. para las especies
atomicas particulares presentes en el objeto de estudio y las capas atomicas K, L, M
y/o N. Este espectro de rayos X puede ser usado para identificar y cuantificar elementos
especificos presentes en un volumen de interaccién haz-muestra, a esta técnica se le lla-
ma espectrometria de fluorescencia de rayos X por energia dispersiva (energy dispersive

X-ray spectrometer) EDS.
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Figura 3-1: Principios basicos de un SEM. BSE: electrones retrodispersados, SE: electro-
nes secundarios, X: rayos X. Adaptada de [40].

3.1.1. SEM para analisis de grafeno

Debido a que el contraste de cada imagen obtenida mediante el microscopio electroni-
co de barrido esta relacionada con alguna de las propiedades fisicas o quimicas del objeto
de estudio, es importante entender este concepto y su relacién con dichas propiedades.
Algunos de los mecanismos que influyen en este contraste se relacionan con propiedades
fisicas como campos eléctricos y magnéticos, topografia, composiciéon y aspectos crista-
lograficos [42]. Mediante la técnica SEM es posible revelar impurezas, rupturas, pliegues,
arrugas, discontinuidades y diferenciar, mediante el contraste, los diferentes espesores de
una muestra de grafeno de una manera no invasiva (ver fig. . Sin embargo la obten-
ci6on de imégenes del grafeno es complicada debido a la limitacion de resolucion del SEM,
recordemos que el grafeno posee un espesor de un atomo, por otro lado el grafeno ultra

delgado no interactta con el haz de electrones incidentes, por esto la imagen mostraria un
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scaneo de la superficie que sostiene el grafeno. Ademas para grafeno de superficie lisa el
aparato mostraré contrastes débiles incrementando los niveles de ruido comprometiendo
la calidad de la imagen. Uno de los tipos del SEM més conveniente para el analisis de
grafeno es el LVSEM de emisién de efecto de campo debido a la combinaciéon de alta

resolucion, interacciéon de volumen pequeno, su resoluciéon ante bajos contrastes y baja
energia [42].
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(a) (b)

Figura 3-2: a) Micrografia de un borde de una pelicula de grafeno transferida a un sustrato
de SiO,/Si. b) lineas de contorno en los limites de grafeno discontinuo. Notese las claridad
de las imperfecciones en cada micrograffa. Tomada de [42]

3.2. Perfilometria

La perfilometria es una técnica que permite obtener datos topograficos de una super-
ficie ya sea en un punto, una linea, un area o un volumen. La esencia de la perfilometria
consiste en la determinacion de la morfologia, espesores o saltos y la rugosidad de la su-
perficie. Este analisis se realiza mediante una sonda mecénica o por luz. En esta seccion
Un perfilometro consiste de dos partes importantes, un detector, el cual determina la
posiciéon de los puntos de la muestra y una plataforma donde se coloca la muestra. Los

perfilometros de aguja emplean una sonda para detectar la superficie a través de mo-
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vimientos fisicos a lo largo de la superficie, esto es posible gracias a un ciclo sobre el
movimiento de tal forma que para cada movimiento con una fuerza determinada la son-
da realizard un escaneo de la superficie, de esta manera las variaciones en el eje Z de
la sonda permitiran la reconstruccion digitalizada de la superficie [45]. Debido a que la
sonda para realizar el escaneo de la superficie debe tocar la muestra, se considera, para
algunas muestras, como un método destructivo. La figura muestra un esquema de un

perfilébmetro de aguja.
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Figura 3-3: Esquematico de un perfilometro de aguja. Adaptada de [45]

3.3. Espectroscopia Raman

La espectroscopia Raman es una herramienta muy poderosa empleada para obtener
informacion de la estructura y de las transiciones vibracionales de moléculas (cambios en
la configuracion) presentes bajo la excitacion por luz de longitudes de onda entre la luz
visible y la radiacion infrarroja. Toda molécula consiste en un conjunto de atomos que se
encuentran unidos por enlaces quimicos que permiten realizar determinados movimientos
periodicos llamados grados de libertad vibracionales, asi mismo, todos los movimientos
resultantes de la vibracion de los d4tomos constituyentes con la misma fase y la misma
frecuencia normal se conoce como wvibraciones normales. Moléculas poliatomicas de n
atomos tendran, por ende, 3n — 6 vibraciones normales, mientras que moléculas cuya
geometria molecular es lineal, tendran 3n — 5. Estas vibraciones normales definiran el
espectro vibracional que dependera de la naturaleza de cada molécula, esto es, dependera
de las masas de los atomos, su estructura geométrica y cada enlace quimico que los

une. Es esta dependencia la que hace que cada molécula contenga un tnico tipo de
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transiciones vibracionales o su propia huella digital. El espectro obtenido mediante esta
técnica muestra bandas relacionadas a las vibraciones caracteristicas tipicas de grupos
de atomos particulares definidos por determinados rangos de frecuencias e intensidades.
Es importante hacer notar que el espectro vibracional de una sustancia en sus diferentes
estados de agregacion son similares pero difieren con respecto a la intensidad de las

vibraciones, su frecuencia y su estructura de bandas [46].

3.3.1. Dispersion Raman

Al irradiar una molécula con un haz laser monocromatico e intenso de frecuencia (1)
en la region UV-visible, éste dispersara luz de forma inelastica que usualmente es cuan-
tificada en direccion perpendicular al haz incidente [48]. Esta luz dispersada se divide en
dos tipos: la llamada dispersion de Rayleigh cuya frecuencia es igual al haz incidente (1)
y alta intensidad, mientras que el otro tipo es llamado dispersion Raman cuya intensi-
dad es aproximadamente del orden de 1075 del haz incidente [48] y presenta frecuencias
vy £ v,,, donde v, esta relacionada con las frecuencias vibracionales de la muestra. Las
frecuencias vy — v,, v Vg + v, son llamadas Stokes y AntiStokes respectivamente. Es de-
cir, a grandes rasgos, en la espectroscopia Raman se miden las frecuencias vibracionales
mediante el cambio de la frecuencia de haz incidente.

Un tratamiento clasico y formal de la dispersion Raman se construye como sigue: el mo-
dulo del campo eléctrico del haz laser (una onda electromagnética) tiene una variacion

en el tiempo dada por [48|:

E = Eycos2mugt (3-1)

donde FEj es la amplitud vibracional y 14 la frecuencia del laser. Al irradiar una
molécula con esta luz se inducird un momento dipolar de enlace dado por

P=aF (3-2)

donde la constante de proporcionalidad « es llamada polarizabilidad eléctrica que
cuantifica la distorsion de la nube electrénica debido a la interaccion haz-molécula. Ahora
bien, si se supone que la molécula se encuentra vibrando a una frecuencia v,,, se escribe

el desplazamiento de la molécula g como:
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= qoCOS2TV,t (3-3)

donde ¢qq es la amplitud vibracional. Si ¢ es pequena a puede aproximarse como una

funcion lineal de ¢:

a=ay+ (g—j)oq+... (3-4)

ap es la polarizabilidad eléctrica en la posicion de equilibrio, el segundo término es

la razén de cambio de la polarizabilidad con respecto al cambio en el desplazamiento
nuclear evaluado en el punto de equilibrio. Al combinar las ecuaciones [3-2] [3-3] y [3-4] se

obtiene que el momento dipolar inducido se escribira:

P =agFEycos2mvgt + ...
n 1
2

(3-5)

(g_(;)o qoEo [cos{2m(vy — v )t} + cos{2m (Vo + V)]

De esta forma el primer término representa un dipolo oscilante que emite radiacion
con frecuencia vy, esto es, corresponde a la dispersion de Rayleigh. El segundo término
corresponderd a las radiaciones Stokes y antiStokes. si la razén de cambio de la polariza-
bilidad es cero, entonces estas dos tltimas radiaciones no habran tenido lugar y por ende
no existirfa dispersion Raman. El proceso de dispersion de la luz en la molécula puede
entenderse haciendo uso de estados virtuales, relacionados con las transiciones vibracio-
nales y rotacionales de una molécula, ya que la energia que transmite el haz de luz no
es suficiente para producir transiciones electronicas. La figura [3-4 muestra el origen de
las dispersiones Rayleigh y Raman. La dispersion Reyleigh se da gracias a la excitacion
con un haz de energia hiy de la molécula del estado vibracional base o uno excitado a un
estado virtual (linea punteada). La molécula regresara a su estado original mediante la
emision de un foton de energia hrg. La dispersion Raman seré de dos tipos: la dispersion
Stokes que tiene su origen al excitar a la molécula desde un estado base o estado excitado
7 a un estado virtual, la molécula se desexcitaréd al estado 1 o j + 1 mediante la emision
de un fotén de energia h (vy — v,,), mientras que la dispersién antiStokes consiste en la
excitacion de la molécula que se encuentra en el estado vibracional 1 o j a un estado
virtual, la molécula regresara al estado base o 7 — 1 mediante la emision de un fotéon de

energia h (vy + vp,).

29



Dispersién Rayleigh

; iz hc
Dispersion " Dispersion
Anti-Stokes Stokes
hc (vo + vin)
_________ hc (Vo - Vm)
J_ L 1 _l_ j+1—L
0 J-1 0 —— J ——

Figura 3-4: Esquema de las dispersiones Rayleigh y Raman. Adaptada de [47].

La dispersion de Rayleigh es més probable que la dispersion de Raman y su intensidad
es 1073 veces menor que la intensidad del haz incidente, mientras que las intensidades
relativas de la dispersion Raman dependen de la temperatura absoluta de la muestra
ya que ésta determinara, por la ley de distribucion de Maxwel-Boltzmann, el nivel de
ocupacion de los diferentes estados vibracionales y la diferencia de energias entre los
estados vibracionales de la molécula y el estado base [46,/47]. A temperatura ambiente
la intensidad de la dispersion Stokes es mayor que la dispersion antiStokes, debido a su
naturaleza ambas proveen la misma informacion acerca de la molécula [48]. La figura
muestra un espectro Raman completo para el tetracloruro de carbono obtenido mediante

la excitacion con un haz de 448 nm.
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Figura 3-5: Espectro Raman de CCly. Notese la intensidad y posicion de cada pico co-
rrespondiente a los dos tipos de dispersion Raman. Adaptada de [48].

3.3.2. Simetrias, vibraciones y espectro Raman del grafeno

La espectroscopia Raman es una de las técnicas mas importantes para la caracteri-
zacion de grafeno ya que provee informacion importante del mismo, como el namero de
capas, el orden de apilado de capas, defectos, impurezas y tipo de dopaje presentes en
una muestra [51].

Para entender e interpretar el espectro Raman del grafeno es necesario estudiar la dis-
persion de fonones en el grafeno. Recordando que la celda unitaria del grafeno monocapa
contiene dos atomos, existiran por ende seis bandas de dispersion de fonones, en las cuales
tres de ellas seran ramas acusticas (A) y las otras tres seran ramas opticas (O). Estas
tres vibraciones se dividen en un conjunto de tres pares, actsticas y opticas, de acuerdo

con las direcciones en las que se presentan [50]:

= Perpendiculares al plano del grafeno, correspondientes a los modos fondnicos fuera

de plano denotado como (o).

= En el plano (i) que se subdividen en dos (estas direcciones se consideran con res-
pecto a los atomos vecinos mas cercanos): vibraciones paralelas correspondientes
a los modos fonodnicos longitudinales (L) y las vibraciones perpendiculares corres-

pondientes a los modos fononicos transversales (7).
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De esta manera las seis bandas de dispersion en el grafeno monocapa se asignan con los
nombres 1 LO, iT'O, oTO, iLA, iT'Ay ol A.

Los puntos de simetria I') K y M de la celda unitaria del espacio reciproco del grafeno
pertenecen a los grupos puntuales Dgy,, D3, v Dop, respectivamente. La tabla de carac-
teres para cada uno de estos tres grupos puntuales puede encontrarse en el apéndice A
de [52|. Las caracteristicas més prominentes de dispersiéon que juegan un rol importante
en la contribucién y descripcion del espectro Raman son las bandas ¢7°0O cercana al punto
K e iLO cercana al punto I" relacionadas con las representaciones irreducibles A'1 y Eag
respectivamente |51]. La figura muestra los dos patrones de vibracién relacionados a

estas dos representaciones irreducibles.
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Figura 3-6: Modos de vibracion de a) uno de los dos modos degenerados de la repre-
sentacion irreducible Fy, correspondientes al punto de simetria I" del espacio reciproco
del grafeno (hexdgono punteado) y b) la representacion irreducible A; del punto K (El
hexagono punteado denota la frontera de una supercelda de seis dtomos). Imagen de [51].

El espectro Raman del grafeno (figura contendra a lo més siete picos o bandas
(D, G, D', D+ D", 2D, D+ D"y 2D'), donde cada uno de ellos ofreceré informacion
importante acerca de la muestra. Las siguientes subsecciones describirédn los conceptos

més importantes de cada uno de ellos.

Pico G

La banda G esta asociada a la doble degeneracion de la simetria Fy, y a la ausencia
de defectos. Este pico es el tinico originado mediante proceso de dispersion Raman de

1

primer orden. Se encuentra alrededor de 1587 e¢m™" en el espectro, siendo la posicion

de ésta altamente sensible al nimero de capas presentes en la muestra. De esta manera

32



es posible determinar el espesor de la muestra al comparar la posicion del pico G para
grafeno monocapa, bicapa y tricapa ya que la cantidad de capas disminuye la energia
dispersada. Empiricamente la posicion del pico (wg) en numero de onda esta relacionada

con el niamero de capas mediante la ecuacion [53|:

11
1+ nt6

donde n es el namero de capas. Es importante notar que la posicion de este pico puede

we = 1581.6 + (3-6)

ser afectado por la temperatura, el dopaje asi como deformaciones de la muestra. Es por
ello que esta ecuacion debe usarse con precaucion y teniendo en cuenta los factores ya

mencionados.

Pico D

El pico D se debe a la presencia de defectos en la red y es asociado a la dispersion
fononica iT'O representada por el modo de respiracion de anillo (ring breathing mode)
para que este modo sea posible, es necesario que el anillo se encuentre adyacente a un
borde del material o a un defecto. Debido a su naturaleza el pico D debe tener una
intensidad muy débil para grafeno de alta calidad, dicho de otra forma si en una muestra
la intensidad del pico D es comparable con las intensidades de los picos G y 2D ésta
contiene una gran cantidad de defectos. Este pico aparecera al rededor de 1350 em™!

bajo la excitacion de un laser de 532 nm.

Pico 2D

La banda 2D es la banda de segundo orden de la banda D, se conoce, también,
como sobretono de la banda D. Es el resultado de dos procesos vibracionales fonénicos
provenientes de la dispersion ¢7'O pero, a diferencia de la banda D, no es necesaria la
existencia de defectos en la proximidad para ser activa, es decir, este modo siempre estara
presente. Este pico es usado también para determinar el ntimero de capas presentes en la
muestra mediante el andlisis de su forma [54]. Para grafeno monocapa la forma de dicho
pico se podré ajustar con una funciéon de distribuciéon de Cauchy-Lorentz con una anchura
a media altura (FWHM) de entre 20 y 30 cm™" |54,555]. Al incrementar el ntmero de
capas el pico 2D pierde simetria, se ensancha, pierde intensidad y el pico estara presente
a menores energias, debido a las fuerzas agregadas de las interacciones entre capas [56].

De acuerdo a [57)] es posible identificar cinco o menos capas de grafeno mediante el ajuste
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de miltiples funciones de distribucion de Cauchy-Lorentz. Seis capas en adelante seran
casi indistinguibles del grafito, conformado por dos componentes denotadas como 2D y
2D que son aproximadamente 1/4 y 1/2 de la altura del pico 2D presente en grafeno
respectivamente (ver figura 3-8 ¢)). Cabe mencionar que tanto la banda D como 2D son
resonantes y exhiben comportamiento dispersivo en la posicion y forma, esto es, estas dos
ultimas caracteristicas dependeran de la energia de excitacion del laser empleado. Para
un laser de 532 nm el pico 2D se encontrara aproximadamente en 2690 em L.

Finalmente la razoén entre las intensidades de los picos 2D y G (Iop/I¢) es frecuentemente
empleada para conocer la calidad de la muestra. Para grafeno monocapa de alta calidad
(libre de defectos) son indispensables las siguientes condiciones: ausencia de la banda D,
la razon entre las intensidades de los picos 2D y G debe ser cercana a 2 y el pico 2D debe

ser simétrico [54].

Picos débiles D’, 2D’, D+D” y D+ D’

Las bandas D’ y D+D’ se deben a procesos fotonicos con defectos presentes en la
red, aparentemente, de éstos no es posible obtener més informacion relevante acerca del

! respectivamente.

grafeno. Apareceran al rededor de 1600 y 2950 cm™
Las bandas D+D” y 2D’ son procesos de dos fotones sin defectos, al igual que las dos
bandas anteriores no se obtiene informaciéon relevante. Se encuentran al rededor de 2450

y 3200 em 1.
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Figura 3-7: Espectro Raman de: (arriba) grafeno sin defectos y (abajo) grafeno con de-
fectos. Adaptada de [51].

Efectos del Dopaje

Los cambios en la densidad de portadores de carga en el grafeno provocan un cambio
en el nivel de Fermi. El dopaje con agujeros (tipo p) lleva a que los estados de la banda
7 se encuentren desocupados, mientras que el dopaje con electrones (tipo n) significa la
ocupacion de los estados en las banda 7*. Estos cambios influenciaran el espectro Raman

de tres maneras [51]:

= Disminucién en la altura de los picos 2D y G, asi como su correspondiente area,
debido al incremento del ancho de decaimiento de los estados electronicos excitados.

El pico 2D sera mas afectado que el pico G.

= Debido a la nueva ocupacion en los estados electronicos se produce un cambio en
la energia propia de los fonones, de esta manera hay un incremento en las frecuen-
cias fononicas de las ramas 6pticas degeneradas cerca del punto I' provocando un
cambio en la posicién del pico G hacia mayores frecuencias. De la misma forma la
posiciéon de los picos D, D”, D+D” y 2D sufrirdan un cambio en su posicion, ya que
la dispersion fondnica al rededor del punto K es altamente sensible a los cambios

del nivel de Fermi.

» El pico G, ademaés sufrira un estrechamiento de aproximadamente 4 a 5 cm ™1, si el
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nivel de Fermi es mayor que fuw,/2 (la mitad de la energia del fotén) o menor que
—hw, /2.

Efectos de las deformaciones o tensiones

Las deformaciones o tensiones mecénicas tienen una gran influencia en el espectro Ra-
man ya que existe un cambio en la longitud de enlace de los atomos, lo que conduce tanto
a un cambio en las frecuencias de fonones como a los modos de vibracién y a un cambio
en la estructura electréonica de bandas. El pico G es el que mayor cambios sufre, para
ello es necesario reconocer tensiones uniaxiales o biaxiales. Una tension uniaxial provoca
la separacion de la banda G y 2D en dos bandas tal y como se muestra en la figura [3

a) y b). Para tensiones biaxiales solo se observa un cambio en las posiciones de los picos.

(2) (b) (c)
— 1 T LA BB N N B BN BEL BN B :
«af; - 2D 2D 514nm
& grafito
§ I~ ’; T o 1o capas
= 2
el
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k) B " A ™
5 2 [\
= [0} / \
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Figura 3-8: Efectos de tension uniaxial del espectro Raman del grafeno en las bandas a)
G y b) 2D marcado con nimeros porcentaje de tension aplicado a la muestra. ¢) Cambio
de forma e intensidad de la banda 2D con respecto al cambio de capas en la muestra.

Adaptada de y .
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Capitulo 4
Desarrollo experimental

La produccion de los transistores de efecto de campo con grafeno es un proceso la-
borioso que requiere varios pasos a seguir. La consolidaciéon de este proceso requiri6 la
buasqueda, exploracion y modificacion de algunos métodos, los primeros de ellos lleva-
ron al fracaso, sin embargo estos fueron fundamentales en la comprension de conceptos
tanto tedricos como experimentales, es por ello que en este trabajo serdn mencionados,
de una manera breve, en sus correspondientes apartados. De esta manera el desarrollo
experimental se divide en cuatro partes: fabricacién y analisis Raman de grafeno,
produccioén de sustratos, transferencia de grafeno, elaboraciéon de compuerta
y primeras pruebas y consecuente proceso de automatizacion en la coleccion
de datos.

4.1. Fabricacién y analisis de grafeno

El grafeno empleado en todas las muestras fue fabricado en el Laboratorio de Grafeno
del Instituto de Fisica de la UNAM. La fabricacion de éste se realiza mediante el proceso
de CVD para el cual se hace uso de un horno corredizo MTI corp. modelo OTF-1200X
(ver figura de temperatura maxima de 1200 °C, con velocidad de calentamiento y
enfriamiento programable y variable de acuerdo al rango de temperaturas. La zona de
temperatura constante, a partir de 400 °C' de acuerdo a sus especificaciones, se encuentra
en la parte central con una longitud de 12 centimetros. El soporte metalico ademas de
permitir el movimiento del horno 0.6 metros soporta en la parte superior un tubo de

cuarzo fundido de alta pureza de 1.4 metros de longitud y diametro de 7.5 centimetros.
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El extremo izquierdo es sellado con una brida con dos entradas, una de ellas funciona-
ra como una valvula de introduccion de gases mientras que la otra permitira introducir
un termopar y servira para introducir aire dentro del tubo cuando sea necesario. En el
extremo derecho se encontraré, también, una brida con conexién a una bomba de vacio
y un manoémetro digital con el cual es posible monitorear la presion dentro del tubo de

cuarzo.

Figura 4-1: Dispositivo empleado para la fabricacion de grafeno mediante la técnica de
CVD.

Los gases empleados durante el proceso son hidrégeno, nitrégeno y metano cuya pure-
za es de 99.999 %, 99.99 % y 99.999 %, respectivamente. La introduccion de dichos gases
es posible gracias a un sistema de control que consta de tres controladores de flujo masico
(MFC) MKS modelo GE-50, uno por cada gas. El flujo méasico que atravesara este con-
trolador puede ser regulado mediante una fuente de cuatro canales MKS modelo 274D.
Dicha fuente permite al usuario colocar manualmente la cantidad de flujo de un gas en
scem (standard cubic centimeters per minute), esta cantidad es enviada por la fuente
al controlador en forma de una diferencia de potencial que serd traducida en la aper-
tura del controlador. En capitulos anteriores se menciond que no existe una sola receta
para la fabricacion de grafeno de alta calidad, algunas de ellas requieren de cambios en
la cantidad y tiempo efectivo de flujo de un determinado gas, la fuente mencionada es
incapaz de realizar automaticamente esta accién, ya que solo permite un flujo constante.
Es por ello que también se cuenta con una fuente basada en Arduinos que automatiza

mediante un programa en Labview estos procesos. La descripcion de la construccion y el
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funcionamiento de la misma puede encontrarse en [59).

El catalizador empleado es cobre de alta pureza (99.8% Alfa Aesar) de dimensiones
menores a 3 cm? y un espesor de 25 um. Previo a la fase de recocido, éste es some-
tido a un tratamiento de limpieza que consiste en la remociéon de materiales orgénicos
y polvo de ambas superficies al frotar un hisopo previamente humedecido con acetona,
frotar, posteriormente, con otro hisopo hiimedo con isopropanol y finalmente, es secado
con nitrégeno. Durante este proceso es necesario usar guantes y pinzas para asi evitar
contaminar el catalizador. Una vez realizado este proceso se colocan al menos tres rec-
tangulos de cobre sobre un soporte cuadrado de cuarzo de dimensiones 7 x 7 ¢m?, de tal
forma que cada cara de cada muestra pueda identificarse realizando un pequeno doblez a
una de sus esquinas, la identificacion sera importante al momento de realizar el espectro
Raman de cada muestra ya que se espera que el crecimiento sea en ambas caras, sin
embargo el crecimiento en cada una de ellas es diferente. El soporte se introduce en el
tubo de cuarzo a modo que el horno se encuentre a una distancia de la base desde su
esquina izquierda a 40 cm. La base de cuarzo se desliza, con ayuda de una varilla meta-
lica, hasta aproximadamente la mitad del horno (zona de temperatura constante) para
posteriormente cerrar el sistema con ayuda de las bridas. Se enciende la bomba mecanica
para producir vacio dentro del tubo de aproximadamente 10 mTorr. Como medida de
seguridad y control el mandémetro debe encontrarse encendido a todo momento. Para
evitar la existencia de moléculas contaminantes, polvo entre otros factores que pueden
afectar el crecimiento de grafeno se dejan fluir pulsos cortos, controlados por el usuario,
de nitrégeno procurando que las muestras de cobre no se muevan de su posiciéon original.
Una vez realizado ésto, se procede a configurar la rampa temporal de calentamiento que
llevara a cabo el horno (ver fig , en ella se configura el tiempo para el cuél el horno
debe aumentar a una determinada temperatura o mantenerla. En este proceso se confi-
gura el tiempo de los subprocesos: recocido y crecimiento de grafeno. Para el proceso de
enfriamiento se recorre el horno dejando la parte cubierta por el horno libre, ademas de
encender el aire acondicionado para procurar que este proceso sea lo més rapido posible,
ya que recordemos que este proceso juega un papel importante en la calidad del grafeno

obtenido.

El ultimo paso antes de iniciar el proceso es configurar la fuente reguladora MKS, un
canal controlara la cantidad de flujo de hidrégeno, que como se muestra en la figura
sera un flujo, continuo y permanente al proceso, de 100 sccm, mientras que otro canal

controlard la cantidad de flujo de metano. Este gas solo participa en la fase de creci-
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Figura 4-2: Rampa temporal de calentamiento empleada para la obtenciéon de grafeno de
alta calidad. El analisis y estudio de diferentes rampas presentadas en diversos articulos,
en particular [61], realizado por Axel Rodriguez et. al. [5859]

miento cuyo flujo se configura a 25 sscm. Cada flujo iniciara al accionar un interruptor

perteneciente a la fuente.

El proceso se inicia al accionar el horno y el interruptor de la fuente perteneciente al
hidrégeno al mismo tiempo. La introduccion de metano para la fase de crecimiento debe
ser manual a los noventa minutos de haber iniciado el proceso y debe durar tnicamente
quince minutos. Finalmente, cabe mencionar que este proceso cumple al menos dos de
los tres pardmetros Optimos para el crecimiento de grafeno segin [38]: la presion dentro
del tubo es menor a 10 Torr y en la fase de crecimiento la concentracion de hidrégeno con
respecto al metano empleado es de cuatro a uno. El cumplimiento de estos parametros
no es un método fiable para la determinaciéon de la calidad de grafeno es por ello que las
muestras obtenidas son llevadas al Laboratorio de Materiales Avanzados dentro del mis-
mo Instituto de Fisica para su analisis mediante espectroscopia Raman. Este laboratorio
cuenta con un microscopio Raman ThermoFisher Scientific modelo DXR. La muestra
a estudiar se coloca en un portamuestras debajo del laser, enfocada con el microscopio
optico y observada en una computadora. Los parametros empleados para el analisis de
cada muestras son un laser de longitud de onda de 532 nm con una potencia de entre
dos y cuatro mW a temperatura ambiente. A modo de conocer la calidad de grafeno y/o

existencia del mismo en ambas caras se realizan multiples espectros en zonas aleatorias
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de la superficie. La manipulaciéon del equipo y software, modificacion de pardmetros de
acuerdo a las necesidades de cada muestra, obtencion de espectros entre otros se deben
a la Dra. Cristina Zorrilla, a quien se agradece su colaboracion.

Una vez obtenidos los espectros Raman de cada muestra se procede realizar un ajuste
de la funcion de distribuciéon no lineal de Cauchy-Lorentz a cada pico presente en cada
uno de los espectros. Finalmente, se procede a emplear los criterios ya establecidos en el
capitulo [3| para la determinacién de la calidad del grafeno presente en la zona analizada.
Una vez analizados estos parametros se escoge la cara que contiene la mayor cantidad de
grafeno monocapa, ya que sera mas probable que dicha cara mantenga una calidad ho-
mogénea. Finalmente, se procede a identificar dicha cara para cada muestra y se procede

a almacenar cada muestra en una caja de plastico por separado.

4.2. Produccion de sustratos

El sustrato base es cortado a partir de una oblea de silicio tipo n dopado con arsénico
o p dopado con boro, ambas de marca University Wafer de 50.8 mm de didmetro, 280
um de espesor, orientacion cristalografica (100) y una resistividad en el rango de (0.001
a 0.005) Q- cm con pulido espejo en una sola cara. Las dimensiones de las primeras
muestras realizadas no tenian dimensiones especificas, sélo debian superar los 0.6 x 0.5
ecm?. Debido al proceso de automatizacion, que en secciones posteriores sera explicado a
detalle, se establecieron las dimensiones de los sustratos a 1 ¢m?. El corte de la oblea se
realiz6 con una pluma cortadora de punto de diamante.
Una vez obtenidos los sustratos con las dimensiones deseadas se procedia a adherirlos
por cuartetos a un portamuestras con ayuda de pequenos trozos de cinta doble cara.
En algunos casos a una de estas muestras se le adheria, adicionalmente, cinta de teflon
en la parte superior e inferior (recuadro de teflon) con el fin de proteger estas areas del
deposito del dieléctrico y asi poder medir la altura del depésito.
Los portamuestras obtenidos eran llevados para el depoésito de una pelicula delgada de
sustrato dieléctrico (T90) de aproximadamente 282 nm de espesor mediante la técnica
de pulverizacién catddica de radiofrecuencia, este proceso se llevo a cabo en el Laborato-
rio de Peliculas Delgadas y Recubrimientos en el Instituto de Fisica. Adicionalmente, se
realizaron depésitos de SiOs y ZnO, correspondientes a las primeras pruebas, median-
te la misma técnica en el Laboratorio de Peliculas Delgadas en el Instituto de Ciencias

Aplicadas y Tecnologia de la UNAM. Cabe mencionar que dicho espesor variaré por cada
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deposito ya que este depende del tiempo de exposicion, el angulo de incidencia y /o posi-
cion de la muestra entre otros factores. Por lo que mas adelante seré necesario realizar un
estudio del espesor real y rugosidad mediante perfilometria. El depoésito de las peliculas
fue realizada por el M. en C. Alejandro Esparza y el Dr. Carlos Magana a quiénes se les

agradece enormemente.

La construccion de dos electrodos en la superficie del dieléctrico depositado requiri
de la fabricacion de coberturas o mascaras cuyas partes cerradas protegerian el sustrato
de un nuevo proceso de sputtering, mientras que las partes abiertas tendrédn una forma
determinada. El proceso de fabricacion de dichas mascaras se divide en dos partes: cobre
y vinilo, la primera de ellas corresponde a las primeras pruebas en la cuédl mediante
el programa Autocad se generaba un rectangulo del tamafio (variable) de cada silicio,
dentro del mismo se dibujaban dos cuadrados centrados al rectangulo de dimensiones
no mayores a 6 mm?, la variacién de estos se debe a la variaciéon del tamaiio de cada
muestra, y con una separacion definida de 0.6 mm. La figura a) muestra una foto
de estos electrodos. Este archivo se lleva al Laboratorio de Electronica en el Instituto
de Fisica donde se cuenta con una maquina fresadora LPKF Protomat 91s controlada
por computadora, sobre la base de la misma se coloca, con cinta doble cara, una lamina
de cobre. Al configurar la computadora, la fresadora realiza el corte al cobre de tal
manera que se obtienen las mascaras de cobre. La fabricaciéon de méascaras de vinilo se
debe, principalmente, a la estandarizacién del tamano en las muestras. Ademaés el primer
diseno presentaba, en algunas muestras, debido a la colocacion, espesor y geometria real
de las mascaras, defectos en los electrodos como depésito en zonas indeseadas, depoésito
no uniforme en los extremos y pérdida en la figura original. Otro inconveniente presente
era que al realizar la transferencia de grafeno a una de las muestras con el diseno inicial
la resistencia de superficie (2D sheet resistance) entre los electrodos a través del canal
dependera de dos parametros de geometria relacionados con el area de contacto. Si el
grafeno cubriese ambos electrodos completamente el cociente entre estos parametros seria
L/W, donde L es la altura del electrodo y W la distancia de separacion, de esta forma la
resistencia del GFET se veria afectada por dicho cociente. El segundo diseno (ver figura
d)) elimina ambos parametros al igualar la distancia de separacion entre electrodos
con su altura ya que el cociente entre ambos es uno si el grafeno los cubre completamente,
razon por la cual el tamano de estos se minimizo6 razonablemente. La fabricacion de éstas

mascaras siguen un proceso similar al anterior: a partir del diagrama realizado en Autocad
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se realiza un corte sobre una hoja de vinilo autoadhesivo mediante una maquina de corte
Silhouette propiedad del LaNSBioDyT ubicado en la Facultad de Ciencias de la UNAM,
esto gracias a la ayuda de Diego Zamarron.

Al obtener las méascaras y las muestras, se colocan las mascaras a cada muestra sin retirar
estas ultimas del portamuestras y se envian al ICAT para el deposito de dos peliculas de
aproximadamente 10 nm de cromo y entre 100 y 150 nm de oro mediante sputtering. La
capa de cromo servira para la adherencia efectiva de la capa de oro. La figura b)y

c¢) muestra el aspecto final de éstas muestras.

a) b)
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Figura 4-3: a) Méascaras de cobre para dos diferentes muestras. b) Electrodos producto de
las mascaras de cobre. ¢) Producto final del deposito de electrodos del disenio dos. Notese
las &reas sin deposito de la muestra marcada con x. d) Caracteristicas de las mascaras
correspondientes al segundo diseno. Medidas en mm.
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4.3. Transferencia de grafeno y fabricaciébn de com-

puerta

El grafeno fabricado se encuentra sobre la superficie del cobre. Para fabricar un GFET
es necesario cambiar la superficie sobre la que se encuentra el grafeno, es decir eliminar
completamente el cobre que lo sostiene y ser transferido a la superficie de los sustratos
producidos en la seccién anterior, de tal manera que el grafeno permanezca en contacto
directo con ambos electrodos. Este proceso de transferencia o pesca es un proceso manual
que requiere de paciencia para quién lo realice. Es una de las razones principales por la
cual no es posible la reproducibilidad entre dos o méas muestras similares, debido a las
condiciones en las que se realiza.

El proceso de transferencia se realiza lo méas limpio posible. Se vierte al rededor de 1 mL
de cloruro férrico y 1 mL de agua desionizada a un vidrio de reloj previamente lavado,
secado con un pano para tareas delicadas Kimtech y expuesto a un flujo de nitrégeno
con el fin de evitar la presencia de particulas de polvo en la superficie del mismo. Poste-
riormente de una de las muestras de grafeno fabricado se cortan pequenos rectangulos no
mayores a 6 mm?. Uno de éstos rectangulos se hace flotar en la disolucién de tal manera
que la cara previamente seleccionada como la de grafeno de mejor calidad no entre en
contacto con dicha solucion. El cloruro férrico disolvera por completo el cobre sin danar el
grafeno. Debido a que el cloruro férrico podria danar o modificar los sustratos fabricados
es necesario retirar la mayor cantidad de éste. Al introducir lentamente agua desionizada
con una pipeta y con ayuda de otra se retira lentamente la solucién en el vidrio de reloj.
Es posible, al repetir esto una gran cantidad de veces, obtener una solucién cuya canti-
dad de cloruro férrico sea minima. Este procedimiento debe hacerse lentamente ya que
el grafeno puede sufrir diversos cambios como rompimiento o doblamiento de su super-
ficie generando asi un cambio en sus propiedades. Identificar estos tltimos es dificultoso
debido a la complicaciéon que se presenta al detectar el grafeno ya que éste es préctica-
mente invisible debido a la poca absorcion de luz que presenta. Si durante el proceso
el grafeno no sufri6 cambios visibles importantes, su tamano es mayor a la separacion
entre electrodos y ademaés la disoluciéon tiene baja cantidad de cloruro férrico, se procede
a transferirlo a uno de los sustratos fabricados. Para ello con unas pinzas de laboratorio
metélicas se toma uno de los sustratos de manera horizontal, se sumerge en la disolucion
lentamente sujentandolo a todo momento y se mantiene la vista en el grafeno, posterior-

mente se coloca el sustrato debajo del grafeno haciendo coincidir los electrodos con el
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mismo. Lentamente se mueve el sustrato de manera vertical con el fin de extraer ambos
de la disolucion. La transferencia de grafeno se considera satisfactoria cuando al retirar el
sustrato el grafeno se mantiene en la superficie del mismo y mantiene un contacto directo
con ambos electrodos, una vez ocurrido ésto se debe mantener el sustrato en el aire en
posiciéon horizontal para evitar que el grafeno resbale de la posicion deseada ya que el
sustrato contendra agua que debe ser retirada con un pequenio pano Kimtech el cual no
debe entrar en contacto con el grafeno. Dado que es imposible retirar completamente el
agua del nuevo dispositivo se deja secar en un lugar con la menor cantidad posible de
suciedad.

A pesar de que el proceso se procura lo mas limpio posible, dado que no se realiza en una
sala blanca y la extrema dificultad que se puede llegar a presentar, existe una enorme

posibilidad de obtener muestras contaminadas por particulas de polvo, agua y otros.

La fabricacion de la compuerta es el iltimo proceso que se sigue para la fabricacion de
un GFET y requiere acido fluorhidrico (HF) y, en algunos casos, pasta conductora OW
circuitworks conductive epory CW2400 y una tercia de cables de cobre de (0.11940.009)
mm. La compuerta se realiza al aplicar una gota de acido (entre 0.1 uL y 0.4 puL), con
una micropipeta, en el centro de la parte posterior de cada sustrato. El adcido es retirado
al transcurrir entre treinta segundos y un minuto después de su aplicaciéon mediante la
exposicion de un chorro continuo de agua desionizada. El proposito de su aplicacion con-
siste en la remocion de la capa de 6xido producida naturalmente en una de las superficies
del silicio que dificultaria la conduccién y produccion de una diferencia de potencial sobre
la misma. Debido a ésto, se mide la resistencia eléctrica en una vecindad del centro de
dicha superficie, si esta resistencia supera 100 €2 el proceso se repite, en caso contrario se
procede a aplicar pasta conductora al rededor de la misma. Para el caso de las primeras
pruebas se colocaba sobre la misma pasta un cable de cobre a cuyos extremos se les
retiraba previamente el barniz protector. De la misma manera para dichas muestras se
seguia el mismo procedimiento para ambos electrodos. Para las muestras consideradas
ya por el proceso de estandarizacion del tamano se observé la facilidad con la cual era
posible retirar la pelicula de oro y cromo, debido a su espesor, por lo que en algunos casos
se recubria una pequenia porcion de ésta con pasta conductora. La figura [I-4] muestra el

aspecto final de dichas combinaciones.
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Figura 4-4: Columna a: GFET con pasta conductora en electrodos y/o parte posterior.
Columna b: GFET sin pasta conductora. Primera fila: parte fuente y drenaje. Segunda
fila: compuerta.

4.4. Primeras pruebas y automatizaciéon

La obtencion de la curva [I-9] para el estudio de las propiedades de los GFET crea-
dos gracias a los pasos anteriores, requiere de un circuito eléctrico (ver figura |4-5) que
consistira de dos fuentes de poder variables de corriente directa, un par de resistencias
eléctricas y, al menos, un amperimetro. La corriente y diferencia de potencial seran pro-
vistos y cuantificados a la fuente y drenaje del GFET por un instrumento hibrido, que
conjunta una fuente de poder y amperimetro conocido, en inglés, como source measure
unit (SMU) marca Keithley modelo 2450. La fuente del GFET estara precedida por una
resistencia de 1 k€2 esto con el fin de prevenir modificaciones en la conducciéon del canal
debido a una sobrecorriente. La compuerta seréa alimentada por otra fuente de poder
marca GW Instek modelo GPD-3303D. Por la misma razoén que en el caso anterior, se

emplea una resistencia de 220 k2.

4.4.1. Primeras pruebas

Para esta primera parte, el circuito de la figura[4-5| fue montado en un protoboard. La
obtenciéon de datos se realizaba de una manera semimanual. Se comprobaba, para cada
muestra, que la resistencia entre compuerta y electrodos fuera mayor que la resistencia

entre electrodos. Posteriormente, mediante el software KickStart, provisto por el fabri-
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cante del SMU, se obtuvo una curva de tensiéon en funciéon de la corriente para un valor
en la tension de la compuerta fijo. Al obtenerse dicha curva se suministrd, manualmente,
otra diferencia de potencial en compuerta y se repetia el proceso. Para cada curva obte-
nida se realizd un ajuste lineal cuya pendiente corresponde a la resistencia. Finalmente,
se construyo6 la grafica de resistencia en funcion de la tensiéon en compuerta. Un proceso
completo de -10 V a 10 V en compuerta tomé al rededor de 6 horas.

Los resultados arrojados eran siempre insatisfactorios y ademas, no se obtenia de ellos
repetibilidad alguna, esto llevo a diferentes cambios en la configuracion inicial del ex-
perimento como son el aumento y disminucién de la corriente y tensiéon suministradas
a la fuente y compuerta del dispositivo por ambas fuentes de poder. A pesar de dicha
variacion los resultados encontrados continuaron siendo insatisfactorios y al medir la re-
sistencia entre compuerta y electrodos se encontr6 que para todas las muestras dicha
resistencia era menor que aquella presente entre electrodos por lo que se considerd que
dichas muestras quedaron inutilizables. La razon por la cual estas muestras sufrieron este
cambio se atribuye a la posible existencia de estatica eléctrica entre la compuerta y el
dieléctrico, ya que ambas fuentes se encontraban en diferentes tierras o referencias eléc-
tricas, que provocaria un rompimiento en el dieléctrico depositado debido a la variacion
en los parametros iniciales. Este hecho fue descubierto gracias a la comunicacién con el

Dr. Joseph Friedman.

1KQ
Fuente ~———
I |
Gat A
—o] oFeT | I
I |
Drenaje I._ i P
220 ] SMU
K
|,
I I
Fuente de poder =
GW Instek Tierra comun

Figura 4-5: circuito eléctrico para el estudio de GFETs [60]. Imagen de Carlos Borja
Hernandez.
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4.4.2. Estandarizaciéon y automatizacion

La solucion a los dos principales problemas presentados en las primeras pruebas y el
tiempo necesario para obtener una cantidad de datos considerablemente buena y cuyo
ruido sea menor que el provisto por los cables de cobre y la protoboard requirié de la
fabricaciéon de una montura o base donde se colocarian muestras de un determinado ta-
mano, dos placas de circuito impreso que sustituiran el protoboard y los cables de cobre
y la generacion de dos programas: uno en el lenguaje de programacion Labview y otro en
Python. El primero de ellos consistiria en la automatizacion total de la toma de datos,
mientras que el segundo calcula las incertidumbres asociadas a cada medicion. El codigo
de cada programa y los planos de la montura se encuentran en los apéndices [A] y [B]
respectivamente.

La estructura general de la montura se muestra en la figura [4-6] El disefio y la fabri-
cacion de la misma se deben a la M. en I. Maira Pérez perteneciente al Laboratorio de
Electronica del Instituto de Fisica. Esta montura es, basicamente, una caja que en su
parte central sostendra un GFET de dimensiones no mayores a 1.1 x 1.1 em? y en sus
partes posterior e inferior se introducird uno de los circuitos impresos. Estas tres piezas
fundamentales son unidas con un pivote, el cual permite el movimiento de las mismas.
Adicionalmente éstas tres cuentan con un sistema de cerrado que asegura, mediante la
insercion de un clip en uno de sus extremos, el menor espaciado entre estas tres.

Uno de los circuitos impresos contendra el subcircuito correspondiente a la parte de la
fuente y el drenaje, mientras que el otro corresponde a la compuerta. El contacto eléctri-
co, para ambos circuitos impresos, serd de manera mecanica mediante un pin de resorte
Mill-Max modelo 0914 de 20 m£2 de resistencia maxima de contacto. Dicho pin se conec-
tard a la parte central de un conector BNC hembra, la cubierta del mismo conector sera
conectada a la tierra fisica de uno de los circuitos impresos.

La fabricacion de los circuitos impresos inicia al construir el circuito deseado, procurando
las dimensiones deseadas de cada placa, en el programa Eagle de Autodesk. Los archivos
generados en dicho programa son interpretados por una computadora conectada a la méa-
quina fresadora, con la que se realizaban las méscaras de cobre, que realiz6 primeramente
los agujeros necesarios para la insercion de los pines y aquellos que funcionaran como tie-
rra fisica de la placa. Antes del procedimiento de corte de las pistas se sometieron ambas
placas a un proceso de crecimiento de cobre de tal manera que ambas caras de cada placa

se encontraran conectadas entre si. Al comprobarse el éxito de este proceso se procede a
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imprimir con la maquina fresadora los circuitos sobre ambas caras. Con el fin de proteger
el cobre de ambas placas, éstas se recubrieron con una resina fotopolimérica. Finalmente,
se procede a soldar los componentes empleados a cada placa.

El diseno de ambas placas se muestra en la figura a) y b), éste permite al usuario
elegir en ambas placas, mediante el uso de un saltador o jumper, si tres de los pines
de resorte (pin de compuerta y pin de fuente) estaran conectados a una resistencia (220
kQ y 2 x 1k respectivamente) o no. Adicionalmente, el subcircuito perteneciente a la
parte fuente y drenaje contendra cuatro pines ya que se planea investigar, en futuros
experimentos, el efecto Hall y resistividad, de una muestra de las mismas dimensiones,
mediante la técnica de Van der Pauw. El experimento desarrollado solo emple6 dos pines.
Antes de proceder con las mediciones correspondientes a los GFETs se corroboré el que
el sistema arrojara datos acordes con la caracterizacion de un GFET. Para ello se monté
el circuito de la figura en un protoboard con la diferencia de que se emplearon dos
diferentes transistores comerciales y se procedié a caracterizarlos de forma separada. La
caracterizacion de éstos consiste en obtener las curvas caracteristicas y compararlas con
los mostrados en sus respectivas hojas de especificaciones. Al obtenerse dichas curvas se

procedié a medir las curvas correspondientes a los GFETs.
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Figura 4-6: Montura y circuitos impresos

La caracterizacion mediante espectroscopia Raman, SEM y EDS de los GFETs es el
ultimo paso a seguir, ya que las dos tltimas comprometen la integridad de la muestra
al requerir la adiciéon de las mismas, mediante cinta, a la platina del aparato SEM. La
espectroscopia Raman se realizé a cada muestra, obteniéndose dos espectros en la zona

central y uno para cada electrodo.
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Capitulo 5
Resultados, analisis y discusion

Los resultados obtenidos para cada GFET fabricado seran presentados en subseccio-
nes, en cada una de éstas se encontraran los espectros Raman del canal en la zona central
y sobre electrodos, micrografias de zonas de interés como el canal y parte central asi como
su topografia a una escala de cientos de micréometros a centésimas de micréometros, la
curva de resistencia en funciéon de la tension en compuerta y sus respectivos anéalisis de
datos. Los espectros de difraccion de rayos X se muestran en otra seccioén. Finalmente,

se presentara una discusion de los datos obtenidos.

5.1. Grafeno sobre cobre

Antes de proceder con el analisis correspondiente a cada transistor, se presenta, en
la figura [5-1], el espectro Raman, con su respectivo ajuste no lineal, de cuatro diferen-
tes muestras de grafeno fabricadas en diferentes dias. Como ya se ha mencionado, estos
espectros sirven como referencia para el proceso de fabricacion de grafeno mediante la
técnica de CVD e indican si las muestras obtenidas pueden usarse o no. Cabe mencionar,
también, que dichos espectros aqui presentados seran indicadores generales de la calidad
de todas las muestras que se producen en el laboratorio y, a pesar de no mostrar todos
los espectros, todas las muestras empleadas durante el proceso de fabricacion de GFETSs
pasaron por dicho procedimiento.

Finalmente el proceso de transferencia de grafeno no siempre resultaba en la fabricacion
de un dispositivo tal y como se esperaba, siendo el comportamiento de éstos totalmente

diferente a lo esperado, esto es atribuido a dicho proceso ya que en un analisis rapido de
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dichas muestras, mediante espectroscopia Raman, se observé una discontinuidad en el ca-
nal, es decir, el grafeno era localizado sobre zonas muy especificas y parecia no existir una
comunicacion entre electrodos. Por ello los resultados correspondientes a dichas muestras

no seran presentados en este trabajo y seran consideradas como muestras fallidas.
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Figura 5-1: Espectro Raman de grafeno sobre cobre para cuatro diferentes muestras.
Notese la existencia de una curva base debida al cobre. En la parte posterior se muestra
la zona analizada. El cociente entre los picos 2D y G es: a) (1.8340.06), b) (1.73 £+0.05),
c) (3.00£0.08) y d) (1.71 £ 0.03). 53



En general, el cociente entre los picos 2D y G es cercano o mayor a dos, el pico 2D
muestra una alta simetria y la naturaleza de los ajustes no lineales a la distribuciéon de
Cauchy-Lorentz muestra grafeno monocapa y el pico D es pequeno o inexistente. Es por

ello que la calidad general del grafeno fabricado se considera de buena a excelente.

5.2. Transistores de efecto de campo de grafeno

Las muestras fabricadas para el sustrato de silicio tipo p son menores comparadas con
el silicio tipo n debido a la intencién inicial de este trabajo. A los datos de la resistencia
total (Rr) en funcion de la tension en compuerta obtenidos de cada transistor se les ajusto
dos curvas, que corresponden al conjunto de datos desde el punto de Dirac hacia valores
mayores o menores de la tensién, dadas por la ecuacion Ambos ajustes realizados a
dicha funcién para cada conjunto de datos se deben a que ésta presenta simetria axial. Al
realizarse un solo ajuste se supondria que el comportamiento de los portadores de carga
(electrones y huecos) es el mismo, dicha suposicién omitiria, en consecuencia, el dopaje

intrinseco del semiconductor base [26],

1
RT - Rcontacto + (5'1)
pyfend + C2 (V, — Vp)?
donde C' es la capacitancia de compuerta correspondiente a eey/d = 2.2 x 1077 m’; 5 con

e =70 y d = 282nm correspondientes a la constante diélectrica y espesor del diéxido de
titanio. ng es la densidad de portadores de carga en el punto de Dirac, Vp es la tension
en el punto de Dirac, valor constante que depende de cada muestra, V; la tensiéon en
compuerta (variable independiente), p la movilidad electronica y Repntacto 1a resistencia
de contacto entre electrodos y grafeno. Notese que la ecuacion y difieren en
el cociente % que tendra un valor de 1 para todas las muestras debido al diseno de
electrodos. A partir de la ecuaciéon se obtienen los valores ng, Reontacto ¥ |4 Mediante
cada ajuste realizado.

En las siguientes subsecciones se presentan los resultados de la caracterizacion de los
cuatro transistores de grafeno fabricados. Cada subseccion corresponde a cada transistor
y se divide en tres partes: caracterizacién mediante espectroscopia Raman cuyo
fin radica en la caracterizacion del grafeno en dos zonas importantes que son: la zona

central entre electrodos y sobre un electrodo. caracterizaciéon topografica en donde
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se muestran micrografias de la superficie del dieléctrico depositado sin tomar en cuenta
el grafeno y caracterizacion electrénica donde se presentan los datos experimentales
del valor de la resistencia en funciéon de la tension en compuerta asi como sus respectivos
ajustes a la funcion Cabe mencionar que en cada una de estas subsecciones se hace
uso de las palabras GFET, transistor y muestra como sin6énimos.

La tabla que a continuaciéon se presenta resume las principales caracteristicas de cada

transistor.

Transistor | Espesor promedio de la pelicula depositada (TiOs) [nm| | Sustrato
GFET 1 282 + 72 Si tipo p
GFET 2 282 + 72 Si tipo n
GFET 3 282 + 72 Si tipo n
GFET 4 282 + 72 Si tipo n
GFET 5 282 + 72 Si tipo p

Tabla 5-1: Caracteristicas de cada transistor fabricado.

5.2.1. GFET 1: transistor de 282 nm de TiO, sobre sustrato de
Si tipo p

Espectro Raman

La figura muestra dos espectros Raman de grafeno sobre a) el centro y b) elec-
trodo. Las imagenes inferiores corresponden a dichas zonas, éstas fueron tomadas con un

microscopio 6ptico (incluido en el microscopio Raman) con un objetivo de 50X.
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Figura 5-2:

| D G 2D
T i 0,
2. | 13534 +0.1] 1590.3 0.1 | 2694.5 % 0.1
H | 1631+1.6 | 1076.6 £ 4.2 | 12005+ 4.1
W 378405 | 243+02 | 469+03
0 R 0
T | 13525+ 0.1 [ 15911+ 0.1 | 2691.6 % 0.1
H | 3486 +2.9 | 2287.0+ 9.3 | 3433.5 £ 13.0
W | 342405 | 23.6+£02 | 464+03

Espectro Raman del GFET 1 en las zonas: a) electrodo y b) centro.

Tabla 5-2: Parametros de los ajustes Lorentzianos de los espectros Raman del GFET 1.
Arriba: en TiO,. Abajo: en oro.

Caracterizacion topografica

Las micrografias realizadas muestran, cualitativamente, la calidad del grafeno y la
geometria de los electrodos de oro a una escala de 1 mm (figura [5-3). La figura

proporciona una idea intuitiva de la morfologia de la superficie.
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I ‘lmm  IF-7800F 2/18/2019
2.00kV LED LDF WD 4.0mm 15:09:28

Figura 5-3: Micrografia general de la zona de interés del GFET 1.

100nm IF-7800F 2/18/2019 lpm  IF-7800F 2/18/2019
X200, 000 2.00kV UED GB WD 3.6mm 15:22:46 x27,000 2.00kV UED GB WD 3.6mm 15:24:09

(a) (b)

Figura 5-4: Superficie del diélectrico en una zona cercana al grafeno de la muestra 1. (a)
100 nm. (b) 1 pm
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Caracterizacion electronica

mu 371.70154 + 5.91762 mu 505.78497 + 12.6623
no*e 1.97975E-6 + 2.25826E-8 no*e 2.60614E-6 + 3.56039E-8
Rc 1903.53522 + 8.29814 Rc 2508.35848 + 9.00771
3400 16+0 vd 16+0
| R-Square(COD) 0.99712 R-Square(COD) 0.99688
Adj. R-Square 0.99709 Adj. R-Square 0.99684
3200 +
3000 +
—~
G
N—r
oo
© 2800 +
c
Q
-
N2,
< 2600
o
2400
2200
T T T T T T T T T T T T T T T 1
-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40

Tension en compuerta (V)

Figura 5-5: Datos obtenidos y ajustes a la ec. para la muestra 1 de silicio tipo p. Los
parametros, calculados por el software Origin, correspondientes a cada ajuste se muestran
en una tabla en la parte superior de los mismos.

El espectro Raman del transistor 1 presenta el pico D debido a los defectos del canal.
Por otro lado la relacion entre las bandas 2G y D resultan (1.124+0.01) y (1.50£0.01) en
la zonas central y electrodo, respectivamente. Las movilidades de huecos y electrones pre-
sentes en este GFET son (371.7 £5.9) em?/(V's) para huecos y (505.8 +12.7) cm?/(V's)
para electrones. La densidad de portadores de carga ng a Vp = (1.6 £ 0.1) resulta en
1.236 x 1013 em™2 £1.1% y 1.627 x 1012 em=2 +£1.4 %.

5.2.2. GFET 2: transistor de 282 nm de TiO, sobre sustrato de
Si tipo n

Para este transistor sélo se cuenta con los datos de la resistencia en funcion de la
tension en compuerta, ya que, lamentablemente, este transistor sufrié6 una fractura me-

canica dejandolo totalmente inservible. Este hecho fue ocasionado por un descuido con
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la montura.

La cantidad de datos experimentales obtenidos para este transistor es mucho menor a los
otros cuatro transistores ya que este transistor fue de los primeros que se habian logrado
obtener a lo largo de la realizacion de este trabajo y al desconocer la cantidad méaxima
de tension en compuerta que se podia aplicar, se decidi6 suministrar valores entre -2.5
y +2.5 V, de la tensién en compuerta por el miedo a que éste pasara a ser inutilizable.
De esta manera, los valores obtenidos de la movilidad electrénica para este GFET deben
considerarse cuidadosamente, ya que la pequena cantidad de datos obtenidos y la fuerte

dependencia de cada ajuste con la cantidad de los mismos, podria cambiar los valores

significativamente.
mu 126.56898 + 51.95431 mu 243.82267 + 6.20829
nove 4.30791E-7 £ 8.38714E-8 no'e 3.753326-7 + 5.39677E-9
Rc 6003.64031 + 4113.1644 Rc 13202.37311 * 130.65631
25000 4| vd -0.7£0 vd -0.7+0
R-Square(COD) 0.98695 R-Square(COD) 0.99951
Adj. R-Square 0.98531 Adj. R-Square 0.99947
24000 - X
23000 -
~~
g’ 22000
o |
(&)
c
2 21000
R
(%)
(O]
@ 20000
19000 -
18000 +

— ;
-3 -2 -1 0 1 2 3
Tensién en compuerta (V)

Figura 5-6: Datos obtenidos y ajustes a la ec. para la muestra 2 de silicio tipo n. Los
parametros, calculados por el software Origin, correspondientes a cada ajuste se muestran
en una tabla en la parte superior de los mismos.

Los ajustes indican una movilidad para huecos de (126.6 + 52.0) ¢m?/(Vs) y una
movilidad para electrones de (243.84+6.2) cm?/(V's). La densidad de portadores de carga
en el punto de Dirac correspondiente a (—0.7 £ 0.1) V resulta estar en el rango entre
2.745 x 1012 em™ £19% y 2.343 x 10" em™2 £1.4%.
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5.2.3. GFET 3: transistor de 282 nm de TiO, sobre sustrato de
Si tipo n

Este transistor fue sometido dos veces al proceso de transferencia ya que la primera
de ellas se consider6 insatisfactoria y se procedio, inmediatamente después, a un segundo

proceso. Por esta razén se cree que este dispositivo presenta una anomalia en el punto

de Dirac.

Espectro Raman

La figura muestra dos espectros Raman de grafeno sobre a) el centro y b) elec-
trodo. Las imagenes inferiores corresponden a dichas zonas, éstas fueron tomadas con un

microscopio 6ptico (incluido en el microscopio Raman) con un objetivo de 50X.

) ) b) Pico G Pico 2D
2500, PicO G Pico 2D 900 1c=(1589.0£0.1) 2c=(2696.3 £ 0.1)
%c=(1589.5 £ 0.1) %=(2697.0 £ 0.1) H=(1039 % 4) H=(1147 & 4)
3000 H=(2524£8) H=(3212 £ 12) 1000 FWHM=(26.5£0.2) FWHM=(48.9 + 0.3)
FWHM=(24.8 £ 0.1) FWHM=(47.7 £ 0.3)
2500 o
3 3 80
2 2000 2
3 B 600
kel kel
B 1500 -E
2 2 400
= 1000+ =
0 0
1000 1500 2000 2500 3000 3500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Corrimiento Raman (cm™") Corrimiento Raman (cm™)

Figura 5-7: Espectro Raman del GFET 3 en las zonas: a) electrodo y b) centro.
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D G 2D

T 1 0o
Te | 1353.9£0.5 | 1589.0 £0.1 | 2696.3 = 0.1
H | 1739+£1.1 | 1038.7£3.8 | 1146.7 £ 3.8
W | 495£08 26.5£0.1 489 £0.3

O R O
Te | 135.5£0.1 | 1589.5£0.1 | 2697.0+£0.1
H | 3184+£23 | 2524.3£8.3 | 3211.9+11.8
W 36.9=£0.5 249+£0.1 47.7+£0.3

Tabla 5-3: Parametros de los ajustes Lorentzianos de los espectros Raman del GFET 3.
Arriba: en TiO5. Abajo: en oro.

Caracterizacion topografica

Las micrografias realizadas muestran, cualitativamente, la calidad del grafeno y la
geometria de los electrodos de oro a una escala de 1 mm (figura |5-8|). La figura

proporciona una idea intuitiva de la morfologia de la superficie.

imm IF-7800F 2/18/2019

2.00kV LED LDF WD 7.7mm 14:27:55

Figura 5-8: Micrografia general de la zona de interés del GFET 3. Obsérvese las discon-
tinuidades presentes en el canal, asi como las lineas o rayones presentes en el dieléctrico.
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100nm IF-7800F 2/18/2019

x75,000 2.00kV UED @B

Figura 5-9: Superficie del diélectrico en una zona

100 nm. (b) 1 pm

Caracterizacion electrénica

WD 3.6mm 14:41:21

181.72839 + 0.78669
1.20541E-6 + 3.84296E-9
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ARy
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cercana al grafeno de la muestra 3. (a)

Figura 5-10: Datos obtenidos y ajustes a la ec. para la muestra 3 de silicio tipo n. Los
parametros, calculados por el software Origin, correspondientes a cada ajuste se muestran

en una tabla en la parte superior de los mismos.
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El punto de Dirac en el GFET 3 se encuentra a una tension de (0.8+£0.1) V, debido al
exceso de electrones producido por el dopaje del sustrato base se esperaria que el punto
de Dirac se encontrara en valores mas negativos o cero de la tensiéon en compuerta ya
que el silicio es tipo n. Pero, la dindmica se vio afectada por el hecho de haber sometido
a la muestra a dos procesos de transferencia, en los cuales se confinaron restos de la
solucién acuosa y polvo entre ambas capas de grafeno, por lo que se estarian detectando
dichos elementos. La densidad de portadores en este punto se encontrara en el intervalo
de 7.524 x 10*2 em™2 £0.3% y 10.85 x 10'2 em~2 £1.2 %. Las movilidades corresponden
a (181.7 £ 0.8) ecm?/(V's) para el caso de huecos y (157.9 + 2.6) cm?/(V's). El espectro
Raman muestra una relacion entre picos 2D y G de 1.10+0.01 y 1.27+£0.01 para la zona

central y electrodo.

5.2.4. GFET 4: transistor de 282 nm de TiO, sobre sustrato de
Si tipo n

Espectro Raman

La figura muestra dos espectros Raman de grafeno sobre a) el centro y b) elec-
trodo. Las imagenes inferiores corresponden a dichas zonas, éstas fueron tomadas con un

microscopio 6ptico (incluido en el microscopio Raman) con un objetivo de 50X.
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Pico G
a) ) b) %=(1588.7 £ 0.1)
25004 Pico G Pico 2D 600 H=(511 £ 2)
=(1589.9 £ 0.1 = -
2250 | %™ ) 1:=(2693.3 £0.1) FWHM=(23.5 £ 0.1)
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H=(589 % 2)
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1
3500

T
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T T
1500 2000

T
2500
Corrimiento Raman (cm™")

D G 2D
T i 0,
To | 13531+ 0.1 | 1588.7 £ 0.1 | 2694.7 + 0.1
H| 732+05 | 511.0+£ 19 | 580.1£22
W 315+05 | 235+0.1 | 454+03
0 R 0
z. [ 1353.5+0.1 | 1589.9 £ 0.1 [ 2693.3 = 0.1
H | 3187+ 16 | 1570.5+ 6.4 | 2219.3 £ 8.7
W[ 339403 | 241+0.2 | 45.6+03

Tabla 5-4: Pardmetros de los ajustes Lorentzianos de los espectros Raman del GFET 4.

Arriba: en TiO,. Abajo: en oro.

Caracterizacion topografica

Las micrografias realizadas muestran, cualitativamente, la calidad del grafeno y los

electrodos de oro a una escala de 1 mm (figura [5-12)) asi como la calidad del dieléctrico

depositado (figura |5-13)).
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—— lmm IF-7800F 2/18/2019
2.00kV LED LDF WD 4.0mm 14:51:05

Figura 5-12: Micrografia general de la zona de interés del GFET 4.

v

100nm IF-7800F 2/18/2019 lum  IF-7800F 2/18/2019
%30, 000 2.00kV UED WD 3.6mm 14:56:44 x27,000 2.00kV UED WD 3.6mm 15:06:21

Figura 5-13: Superficie del diélectrico en una zona cercana al grafeno de la muestra 4.
(a) 100 nm. (b) 1 pm
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Caracterizacion electronica

Resistencia (Q)

18000

16000

14000

12000

10000

8000

156.96399 + 0.40734
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127.32678 + 2.44316
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40  -30 20 -10

Tension en compuerta (V)

Figura 5-14: Datos obtenidos y ajustes a la ec. para la muestra 4 de silicio tipo n. Los
parametros, calculados por el software Origin, correspondientes a cada ajuste se muestran
en una tabla en la parte superior de los mismos.

El punto de Dirac en el GFET 4 se presenta a una tension en compuerta de (0.0+£0.1)
V. La movilidad electrénica de huecos corresponde a un valor de (157.0£0.4) em?/(Vs),
en el caso de los electrones se tiene un valor de (127.3+2.4) em?/(V's). La curva ajustada
(azul) tiene una separacion considerable en los puntos cercanos al punto de dirac y en
los puntos cercanos a (32.0 £ 0.1) V. Al modificar la cantidad de puntos a analizar
por el programa esta situaciéon no mejora significativamente. Este error en el ajuste es
considerable para esta muestra, sin embargo, mediante una inspeccién minuciosa a los
ajustes correspondientes a las otras muestras este error puede presentarse en ambos
ajustes o solo en uno de ellos. Al considerar la incertidumbre asociada a cada medicion,
que, en algunos casos es pequena gracias a la precision provista por el SMU, no es posible
justificar esta desviacion entre los datos experimentales y el ajuste tedrico. Este hecho
sugiere que el ajuste tedrico presenta fallas u omisiones en la dindmica de este tipo de

dispositivos. Finalmente, la densidad de portadores de carga se encuentra en el rango de
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3.627 x 1012 em™2 £0.3% y 8.470 x 102 em =2 £1.7%. EL cociente entre los picos 2D y
G corresponden a los valores 1.15 + 0.01 y 1.41 £ 0.01 para la zona central y electrodo

respectivamente.

5.2.5. GFET 5: transistor de 282 nm de TiO, sobre sustrato Si
tipo p

En la primeras mediciones realizadas le fue suministrado a este transistor una co-
rriente en compuerta de 0.05 A. Dichas mediciones no presentaron una tendencia clara
y posteriormente se cuantificd la resistencia entre electrodos y compuerta confirmandose
asi una falla debida a una sobrecorriente por lo que se consider6 una muestra fallida y
se almacend. Dos meses después se midié6 nuevamente la resistencia entre electrodos y
compuerta, se observd un aumento considerable con respecto a los valores previamente
obtenidos por lo que se procedi6 a la caracterizacion electronica. Si bien es cierto que
los valores obtenidos presentan una tendencia similar a la esperada, debe considerarse
el incidente ocurrido tomando en cuenta que dicha sobrecorriente pudo modificar las

propiedades eléctricas del dieléctrico.

Espectro Raman

La figura muestra dos espectros Raman de grafeno sobre a) el centro y b) elec-
trodo. Las imagenes inferiores corresponden a dichas zonas, éstas fueron tomadas con un

microscopio 6ptico (incluido en el microscopio Raman) con un objetivo de 50X.
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a Pico G Pico 2D Pico G Pico
2D
35004 %c=(1590.4 £0.1) Xc=(2692.4 £0.1) 600X = (1590.7 £ 0.1) X = (2692.0 £ 0.1)
H=(2722 £ 10) H=(3704 * 15) H = (408.5 £ 2.0) H = (550 £ 3)
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Figura 5-15: Espectro Raman del GFET 5 en las zonas: a) electrodo y b) centro.

D G 2D
T i 0,
. | 13534+ 0.4 [ 1590.4 0.1 | 2692.4 £ 0.1
H| 301+1.1 | 4085+16 | 546.7+28
W 212+14 | 17.7+01 | 374+03
0 R 0
7. | 13529 £ 0.2 | 1590.4 £ 0.1 | 2692.4 £ 0.1
H| 339406 | 2721.9+10.5 | 3703.5 £ 15.2
W 339406 | 243+01 | 456+03

Tabla 5-5: Parametros de los ajustes Lorentzianos de los espectros Raman del GFET 5.

Arriba: en TiO,. Abajo: en oro.

Caracterizacion topografica

Las micrografias realizadas muestran, cualitativamente, la calidad del grafeno y la

geometria de los electrodos de oro a una escala de 1 mm (figura [5-16)). La figura m

proporciona una idea intuitiva de la morfologia de la superficie.

68



imm IF-7800F 2/11/2019 — 100pm IF-7800F 2/11/2019
10.0kV LED LDF WD 9.9mm 11:49:38 10.0kV LED LDF WD 9.9mm 11:51:02

Figura 5-16: Analisis del GFET 5 mediante SEM. a) Micrografia general de la zona de
interés. En los extremos izquierdo y derecho puede observarse pasta conductora. b) Canal
del GFET. Obsérvese las islas de grafeno e imperfecciones presentes.

- 100nm IF-7800F 2/18/2019 . ipm  IF-7800F 2/18/2019
%30,000 2.00kvV UED eB WD 3.5mm 15:33:46 %27,000 2.00kV UED WD 3.5mm  15:43:26

(a) (b)

Figura 5-17: Superficie del diélectrico en una zona cercana al grafeno de la muestra 5.
(a) 100 nm. (b) 1 pm
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Caracterizacion electronica
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Figura 5-18: Datos obtenidos y ajustes a la ec. para la muestra 5 de silicio tipo p. Los
parametros, calculados por el software Origin, correspondientes a cada ajuste se muestran
en una tabla en la parte superior de los mismos.

Las micrografias del transistor revelan una topografia semiuniforme en el canal,
donde se aprecian ligeros pliegues y discontinuidades. Este hecho se confirma al observar
la aparicion del pico D cuya intensidad es baja comparada con la de los picos G y 2D.
El cociente entre los picos G y 2D corresponde a (1.34 + 0.01) y (1.36 & 0.01) en las
zonas central y electrodo respectivamente. La aparicion o intensificacion del pico D en
el espectro Raman de la muestra 5 con respecto al anéalisis realizado para el grafeno
sobre cobre y el cambio en la relaciéon entre los picos G y 2D muestran un considerable
impacto negativo en el grafeno debido al proceso de transferencia, la interacciéon entre
las superficies de oro y del dieléctrico con el grafeno asi como los efectos del dopaje.
Dicho impacto negativo justifica, de alguna manera, las bajas movilidades arrojadas por
los ajustes no lineales, obtenié¢ndose (79.7 +£4.4) em?/(Vs) y (68.4+0.6) em?/(V's) para
huecos y electrones respectivamente. El punto de Dirac se encuentra a una tensiéon en

compuerta de Vp = (8.0 £ 0.1) V, en el cual se obtiene una densidad de portadores
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de carga de 5.071 x 10" em™2 £2.4% y 3.281 x 10'3 em=2 £0.9 %. Teéricamente éstas
dos ultimas cantidades debian ser iguales, sin embargo la discrepancia entre ambos se
debe tnicamente a los errores de calculo producidos por el software y generados por
la antisimetria presente. A pesar de ello, ambas proporcionan un rango para el cual se
encuentra el valor exacto de la densidad de portadores de carga. No debe considerarse
uno de ellos como un valor fijo ya que al realizar el segundo ajuste con uno de los valores
de ng fijo, los parametros pueden variar significativamente y finalmente no existe algin

indicador que demuestre cuél de ellos debe ser el valor a considerar.

5.2.6. Difraccién de Rayos X y EDS

Se recolectaron los espectros EDS para cada muestra, sin embargo al no existir un
cambio considerable en los mismos solo se presenta uno de ellos correspondiente a la
muestra 1 (figura [p-19). Con el fin de conocer la fase cristalina del dioxido de titanio
depositado, la figura muestra el espectro de difracciéon de rayos X para el dieléc-
trico. Este ultimo espectro se realizé en el Laboratorio de Refinamiento de Estructuras
Cristalinas del Instituto de Fisica con la colaboracion de Antonio Morales, a quien se le

agradece su valiosa participacion.

Figura 5-19: Espectro EDS de la muestra 1, se observan los elementos constituyentes del
transistor.

] Spectrum 1




. Cuentas

2 Teta

Figura 5-20: Difraccion de rayos X del diéxido de titanio para una muestra determinada.

Debido a la ausencia de picos en la difraccion de rayos X se considera que el diéxido

de titanio se encuentra en fase amorfa.

5.3. Discusion de resultados

5.3.1. Espectros Raman de los transistores

Los picos de los espectros Raman de todos los transistores muestran valores similares
al valor x. de su posicion y la aparicion del pico D, esto se debe a dos principales
factores, el primero de ellos a la interaccion grafeno- dieléctrico o electrodos y el segundo,
mediante el cual es posible justificar el hecho de obtenerse diferentes intensidades para
cada muestra en dichos picos, corresponde a la calidad del grafeno que dependeré del
proceso de transferencia. Si bien es cierto que este proceso se realiza lo mas anélogo entre
si, existen parametros incontrolables tales como la solubilidad de cloruro férrico en la
solucion, el tiempo total de transferencia, la concentracion de particulas de polvo en el
ambiente y la fuerza aplicada en cada proceso que, empiricamente, causan y/o agregan

defectos, generan pliegues y discontinuidades en el canal. Dichos defectos se reflejan,
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también, en la forma de las curvas y la posicion del punto de Dirac.

Al comparar los espectros Raman realizados en los electrodos con los realizados en el
dieléctrico o zona central se observa que la intensidad de los picos de los primeros es
aproximadamente dos veces mayor, este efecto se conoce como espectroscopia Raman
amplificada en la superficie (SERS por sus siglas en inglés) producido por mecanismos
fisicos y quimicos. El aumento de la intensidad proveniente de los mecanismos fisicos es
inducida por las fuertes interacciones entre la luz y nanoestructuras metélicas |62] como

el oro de los electrodos.

5.3.2. Rugosidad y espesores

Las micrografias de la topografia obtenidas para cada transistor muestran una topo-
grafia ligeramente diferente y proporcionan una idea general sobre la rugosidad presente
en cada depoésito. Mediante un anélisis rapido de éstas se infiere facilmente que el ta-
mano de grano del dieléctrico depositado asi como su homogeneidad varia de acuerdo a
cada muestra, siendo el GFET 1 el que contiene un menor tamano de grano y mayor
homogeneidad en su superficie. Recordemos que la rugosidad es un parametro de suma
importancia ya que las propiedades del grafeno dependen del mismo. Se espera, tal y
como se observa en el GFET 1, que a menor rugosidad de la superficie se obtenga una
mayor movilidad electrénica. Este hecho es intuitivamente claro: la rugosidad, por defini-
cion, es el conjunto de imperfecciones presentes en la superficie del sustrato, al transferir
grafeno sobre dicha superficie éste se acoplara y se adaptaré a la forma de dicha superficie
por lo que ahora se tendra grafeno rugoso. Por otro lado la movilidad electronica depende
directamente del camino libre medio de los electrones o huecos en movimiento por lo que
esta cantidad se vera afectada de acuerdo a la rugosidad de la superficie. De esta mane-
ra, es claro o intuitivo, esperar mayores movilidades a bajas rugosidades. Esta tesis se
confirma o desecha mediante el anélisis de las superficies de las muestras y comparacion
de sus rugosidades con los datos experimentales obtenidos.

Los datos de la rugosidad para cada muestra obtenidos por el perfilometro empleado se
resumen en la tabla[5-6, La caracterizacion de la rugosidad para cada muestra se obtuvo
al tomar diez perfiles en una zona cercana entre electrodos sin grafeno. El espesor pudo
medirse Gnicamente para el transistor 1, resultando (253 + 16) nm, ya que fue el anico al
cual su parte superior e inferior fueron cubiertas a modo de evitar el depoésito del dieléc-

trico. Dado que se queria obtener el espesor de cada transistor se intent6 retirar, en una
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zona especifica, el dieléctrico mediante cinta adhesiva y acido clorhidrico sin resultados
positivos. La segunda técnica retiraba la pelicula delgada de una manera no uniforme
por lo que se consideré inutil. Sin embargo se obtuvieron los espesores para otros cuatro
transistores con las mismas condiciones de deposito, considerados como muestras fallidas
y/o inconclusas. Los valores reportados son: (259 4+ 17) nm, (275 £ 49) nm, (323.55 +
21.81) nm, (297.58 + 43.05) nm. De esta manera el valor del espesor, considerado para

todos los transistores, sera el promedio de éstos valores siendo (282 £ 72) nm.

Transistor | Rugosidad aritmética [nm| | Rugosidad RMS [nm]
1 3.54 +£1.92 9.60 £ 6.58
3 6.89 + 1.46 13.99 + 5.56
4 6.23 £4.31 16.71 + 7.61
) 4.19 + 1.60 12.23 + 7.50

Tabla 5-6: Valores de la rugosidad: aritmética y media cuadratica (RMS) para cada
transistor.

La figura[5-21] muestra una grafica de la movilidad electrénica para huecos y electrones
en funcion de la rugosidad considerando los valores de la rugosidad RMS que considera la
magnitud de una cantidad variable. Se prefirié esta medida por dos razones principales:
por definiciéon la media cuadrética se usa para magnitudes de cantidades variables, que al
usarse un perfildbmetro de aguja, el contacto con la muestra puede hacer variar la rugosidad
debido a la naturaleza de la pelicula y la incertidumbre asociada a la rugosidad aritmética
del transistor 5 es mayor que las rugosidades aritméticas de los transistores 1 y 2 por lo

que no permite asociar una tendencia de los valores clara.
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Figura 5-21: Movilidad electronica de electrones en funciéon de la rugosidad RMS.

Los valores correspondientes al transistor 5 se han omitido debido a la ruptura del
dieléctrico previa a la toma de datos. Por lo que se observa una tendencia decreciente en
el cambio de la movilidad con respecto a la rugosidad presente en la pelicula depositada.
Este hecho confirma la tesis postulada en parrafos anteriores: la movilidad electrénica
depende, ademaés de otros factores, de la rugosidad promedio, obteniéndose mayores valo-
res en la movilidad para rugosidades pequenas. De forma fenomenologica se ha ajustado

una curva exponencial.

5.3.3. Parametros de ajuste y su relaciéon con la capacitancia

En los ajustes previamente presentados se fijo el valor de la capacitancia como 2.2 X

1077 Cm% que se obtiene mediante la relaciéon:

€0€Ti0
C=—=
d
donde € es la constante dieléctrica del vacio, er;o, es la permitividad relativa del TiO,
y d es el espesor del dieléctrico. Estas dos ultimas son observables del sistema. En este
trabajo, la permitividad relativa se fijo a un valor constante de 70 [64]. El dioxido de

titanio presenta tres fases nombradas Rutilo, anatasa y brookita una estructura romboé-
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drica inestable y raramente observable en peliculas delgadas |63]. Las primeras dos son
estructuras tetragonales y frecuentemente coexisten en las peliculas delgadas. Asi mismo
la constante dieléctrica es diferente para cada una de ellas y se trata de un valor que
depende principalmente del método (quimico o fisico) mediante el cual se obtiene el di6-
xido de titanio. Para el caso de la pulverizacion catddica dichos valores dependeran del
tipo de técnica (D.C. o R.F.), la pureza y calidad del objetivo, la potencia, temperatura,
presion y tiempos aplicados para su deposito, asi como del espesor del mismo depésito.
Los autores de [63H66] han estudiado este dieléctrico y han encontrado que la constante
dieléctrica varia de acuerdo a la frecuencia aplicada en corriente alterna y sus valores
tienen una intensa dependencia a valores hasta 1000 nm en el espesor de la pelicula del-
gada, a partir de tal punto se encuentran valores constantes alrededor de 100. Algunos
valores de la constante dieléctrica reportados son de 2.11 4 0.01 a 1000 Hz para el caso
de anatasa, 1.59 + 0.01 a 1000 Hz para el caso de la fase de coexistencia anatasa-rutilo,
4.46 £ 0.01 a 1000 Hz para el caso de rutilo, para un valor promedio del espesor de
300 nm. De acuerdo a [63] la potencia empleada dictara la fase del deposito. Los valores
por [65], quiénes emplearon la técnica de pulverizacion catodica D.C., reportan los valores
de la constante dieléctrica de 100 para el caso de rutilo y 30 para el caso de anatasa, en
este estudio no se da informacion acerca del espesor de los depdsitos. Por otro lado, [64]
y [66] estudian las propiedades dieléctricas de peliculas entre 300 nm y 1000 nm, cuya
estructura cristalina o fase consideran amorfas al no presentar picos de difraccion de rayos
X. El primero de ellos menciona haber encontrado una dependencia débil con respecto
a los valores del espesor siendo € = 70 para un espesor de 300 nm y ¢ = 50 para un
espesor de 600 nm. El segundo de ellos reporta un cambio importante en la constante
dieléctrica de acuerdo a su espesor, algunos de los valores reportados son 14.3 para un
espesor de 410 nm, 56.9 para 660 nm y 119.0 para 820 nm a una frecuencia de 55 H z para
un objetivo de diéxido de titanio en fase anatasa. Para un objetivo de didxido de titanio
en fase rutilo se encuentran los valores de 53.5 para un espesor de 540 nm, 69.4 para
950 nm y 77.7 para 1600 nm a una frecuencia de 55 Hz. La considerable discrepancia
entre dichos valores reportados llevo a la consideracion a dos de estos valores para la
realizacion de los ajustes a los datos experimentales. En consecuencia, se observd que no
existe un aparente cambio en la forma de los ajustes (véase la ﬁgura, sin embargo se
observa un cambio significativo en los valores de p y ng. La tabla muestra los valores
de i y ng obtenidos mediante el uso de dos de las constantes dieléctricas reportadas en

los estudios mencionados (e = 14.3 y 50) y el valor empleado en los ajustes previamente
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presentados (e = 70).

18000

16000

Resistencia (Q)

8000

6000

14000 -

12000

10000

o Resistencia
€=14.3
|= =—¢e=70

14.3 (+) 14.3(-) 70 (+) 70 ()

mu 768.1+20 6225+11.9 157.0+0.4 127.3+2.4
no*e  1.19E-7 +1E-9 2.78E-7 £5E-9 5.81E-7 +2E-9 1.36E-6 + 2E-8
Rc 6179.9+53 107504 +33.3 6179.9+53  10751.9 £33.3
vd 0+0 0+0 0+£0 0+0

— T T T T T
-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40

Tension en compuerta (V)

Figura 5-22: Ajustes no lineales a la ec. para la muestra 4. Se establecieron ¢ = 14.3
(curva cian) y € = 50 (curva roja) a un espesor de 282nm. Al comparar los cuatro ajustes
no se observa un cambio significativo en las formas que adquieren las curvas de ajuste.
Los parametros de ajuste se presentan en la tabla donde: (+) corresponde a huecos y (-)

a electrones.
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GFET | € [ua.] | up [em?/(Vs)] | pe [em?/(Vs)] no [em™?

14.3 | 1818.84+29.0 | 2474.9+62.0 | [2.525 & 1.1 %,3.322 £ 1.4 %|x 1012

1 50 520.2 + 8.3 707.8 +17.7 | [8.829 +1.1%,11.62 + 1.4 %] x 10"
70 371.7+£59 | 505.84+12.7 | [1.236 £1.1%,1.627 & 1.4 %|x 10"

14.3 | 619.44254.2 | 1193.1 £30.4 | [5.610 419 %,4.787 4= 1.4 %| x 10!

2 50 17714727 | 3412+£87 | [1.961 £19%,1.674 & 1.4 %|x 102
70 126.6 £52.0 | 243.8+6.2 | [2.745+19%,2.343 £+ 1.4 %] x 102

14.3 889.3+3.8 | 7723 +£125 | [1.53840.3%,2.218 £+ 1.2 %|x 1012

3 50 2387+ 1.2 199.44+2.8 | [5.692 + 0.5 %,8.552 & 1.1 %] x 102
70 181.74+0.8 157.94+2.6 | [7.524 +0.3%,10.85 & 1.2 %|x 102
14.3 768.1+£2.0 | 622.5+11.9 |[0.7411 £0.3%,1.732 + 1.7 %|x 102

4 50 219.7+£0.6 178.1+£3.4 | [2.591 £ 0.3%,6.053 £ 1.7 %[ x 102
70 157.0 £ 0.4 1273 £24 | [3.627 £ 0.3%,8.470 + 1.7 %|x 102

14.3 | 390.0+£21.6 | 334.6+29 | [10.36 % 2.4%,6.704 £ 0.9 %|x 102

5 50 111.6 6.2 95.7+£0.8 [3.623 £2.4%,2.344 4+ 0.9 %[ x 10T
70 79.7+ 4.4 68.4 £ 0.6 [5.071 £2.4%,3.281 + 0.9 %|x 10T

Tabla 5-7: Valores de la movilidad electronica para huecos (uy) y electrones () asi
como el intervalo para la densidad de carga en el punto de Dirac de cada muestra para
diferentes valores de € a un espesor fijo de 282nm.

La tabla[5-7muestra la relacion existente entre la movilidad, la densidad de portadores
de carga en el punto de Dirac y la constante dieléctrica: para constantes dieléctricas
menores, en el caso del dioxido de titanio, se obtienen mayores movilidades electronicas.
Al variar el valor de la constante dieléctrica en un factor de tres, la movilidad aumenta
o reduce su valor en un factor de cuatro aproximadamente. De este modo uno podria
pensar que si se cambiase el dieléctrico por uno cuya constante dieléctrica sea menor que
el dioxido de titanio, digamos dioxido de silicio (¢ = 3.9), se obtendran valores mas altos
en la movilidad electréonica. Este hecho justificaria, parcialmente, las bajas movilidades
obtenidas en este trabajo comparadas con los valores reportados en miltiples articulos
que varfan entre 10000 y 8600 cm?/(V's).

Por otro lado la variaciéon en los valores de la constante dieléctrica revelan un hecho dificil
de observar en la ecuacién la movilidad electrénica y la densidad de portadores de
carga (ng) son inversamente proporcionales. Es decir, una mayor cantidad de portadores
de carga se traduce a una movilidad menor comparada a la movilidad con una baja
cantidad de portadores de carga. Esta relacion entre la densidad de portadores de carga
no vy la movilidad (u) fue estudiada por Shaffique et al. en [67]. Este estudio consiste en la

caracterizacion teorica del transporte electronico de grafeno. Se reporta una aproximacion
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entre i y ng dada por:
6.6e

hno

12

p (5-2)

donde e es la carga del electron, h es la constante de Planck, i es la movilidad electronica
y ng es la densidad de portadores de carga en el punto de Dirac.

Al observar los datos proporcionados por la variacién de los pardmetros de la constante
dieléctrica surge, inmediatamente, una pregunta muy simple: ;Qué razoén impidié6 medir
la capacitancia del sistema y asi olvidarse de ésta variaciéon de parametros realizando
una extrapolacion con los estudios aqui referidos? La respuesta a este cuestionamiento
es sencilla pero importante de entender: de acuerdo a la teoria presentada en el capitu-
lo de transistores, el valor de la capacitancia empleada en los ajustes corresponde a un
subsistema presente en el transistor mismo que consiste en tinicamente un capacitor de
placas paralelas, donde una de las placas sera el silicio base y la otra sera el grafeno,
donde el didxido de titanio sera el dieléctrico encerrado entre ambas. Por lo que al medir
la capacitancia del sistema, ésta se veria afectada por las peliculas delgadas de oro y
cromo. Por otro lado, al suponer que este observable fuera facilmente cuantificable ain
se presentarian dos inconvenientes mas: el primero de ellos consiste en la demostrada,
por las referencias, dependencia del valor de la capacitancia a las frecuencias aplicadas
en la corriente alterna necesaria para la obtencién de dicho valor. Dado que el expe-
rimento realizado empleé tinicamente corriente directa, no existe una relacion directa
que muestre cual de todos los valores que se podrian obtener de la capacitancia seria el
ideal para nuestro caso. Si en su lugar se tratara de calcular la constante dieléctrica del
di6éxido de titanio se encontraria con el segundo inconveniente: este valor requiere del
conocimiento del valor de carga en cada placa, que es sumamente complicado cuantificar
o el conocimiento del area del sistema de placas paralelas. Este tltimo valor es facil-
mente cuantificable, sin embargo para nuestro caso se obtendria un valor lejano del real
ya que como se observa en las micrografias obtenidas para cada transistor muestra que
la geometria de los electrodos no es uniforme y ademés el grafeno presenta importantes
discontinuidades en su superficie por lo que para obtener un valor no tan disperso seria
ideal cuantificar las discontinuidades y medir el area efectiva de contacto, sin embargo
esta tarea es demasiado complicada y poco razonable. Por estas razones es sumamente
complicado obtener un valor real de la capacitancia de las muestras fabricadas.

La obtencion de los valores de la capacitancia del subsistema y/o constante dieléctrica

del didxido de titanio correspondiente a nuestros depositos, es un problema que no logré
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solucionarse, sin embargo la variacion de pardametros realizada nos da un intervalo de
confianza para los valores de la movilidad y densidad de portadores de carga en el punto
de Dirac. Finalmente, se encontré que la rugosidad del dieléctrico juega un papel impor-
tante en la movilidad electronica y por ende para la densidad de portadores de carga en

el punto de Dirac.

5.4. Comparaciéon de Resultados

Esta secciéon tiene como tnico fin comparar las graficas de resistencia en funcion de
la tension en compuerta obtenidas por otros dos grupos experimentales. Seria ilogico
comparar los valores de la movilidad electrénica y densidad de portadores de carga en
el punto de Dirac ya que los procesos de fabricacion y sus caracteristicas difieren signifi-
cativamente. Recordemos que en este trabajo no fue posible realizar los procesos en una
sala blanca.

La figura[5-23] a) Son dos curvas para un transistor de grafeno con dieléctrico SiO, de es-
pesor de 300 nm y sustrato silicio tipo n. Se presentan dos curvas, la primera (derecha) co-
rresponde a mediciones sin remover PMMA del canal, la segunda (izquierda)corresponde
a mediciones después de remover el PMMA mediante limpieza laser. Para més detalles
del experimento consulte [38]. Con intenciéon de comparar los datos presentados por este
grupo con el ajuste proporcionado por nuestro software Origin se transfirieron los datos y
se realizaron los dos ajustes a la ec. , esto se presenta en b). Los ajustes coinciden
con los datos reportados en [38|.

La figura muestra el conjunto de datos obtenido por [75] cuyo transistor emplea co-
mo dieléctrico 6xido de itrio (Yy O3) y silicio tipo n como sustrato. Cabe mencionar que

en este articulo se realiza el ajuste a otro modelo. Por esta razon la curva es simétrica.
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Figura 5-23: a) Datos experimentales (circulos) y ajustes a la ec. (lineas rojas) para
un transistor de grafeno obtenidos por [38|. b) Ajustes, propios, en origin a la ec de
los datos obtenidos por [3§]
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Figura 5-24: Datos experimentales obtenidos por [75].

Notemos que los datos, tanto los presentados en este trabajo, salvo por el transis-
tor cinco, como los obtenidos por diferentes grupos siguen la misma tendencia. De esta

manera, podemos decir que los transistores fabricados son acordes a la teoria de los tran-
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sistores de grafeno. El transistor nimero cinco parece no seguir muy bien esta tendencia.
Sin embargo, recordemos que este transistor pudo haber sufrido rompimiento dieléctrico

debido a una sobrecorriente.

5.5. Trabajo a futuro: Aplicaciones

Las aplicaciones inmediatas que pueden realizarse, una vez caracterizados los tran-
sistores, son dos: como detectores de senales en frecuencias de radio, milimétricas y Te-
rahertz apoyandose de estudios realizados por [68-70] cuya aplicacion reside mayormente
en las telecomunicaciones, para uso en equipos de testeo y monitoreo, seguridad electro-
nica y aplicaciones biologicas. La segunda aplicacion se trata de la deteccion o sondeo de

moléculas como ADN |711|72], bacterias y rodamina B [73].
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Capitulo 6
Conclusiones

Se disenaron, fabricaron y caracterizaron cinco diferentes transistores de efecto de

campo de grafeno. Del anélisis de los resultados obtenidos se obtuvo lo siguiente:

= Para el caso del dioxido de titanio, la constante dieléctrica depende del espesor
del depésito, esta dependencia modifica los valores de la movilidad electrénica de
tal manera que valores menores en la constante dieléctrica se traducen en valores

mayores de la movilidad.

= La movilidad electronica, también, es afectada por la rugosidad del dieléctrico:
valores altos en la rugosidad del dieléctrico se traducen en menores valores de la

movilidad.

= Los valores de la movilidad electronica y densidad de portadores de carga en el
punto de Dirac estan inversamente relacionados: esto quiere decir que valores altos
en la densidad de portadores de carga en el punto de Dirac implican movilidades

menores comparadas con valores bajos en la densidad de portadores de carga.

= El punto de Dirac, la movilidad, la densidad de portadores de carga y la forma
que adquieren los datos de la resistencia en funcion de la tensiéon en compuerta son
sensibles a los procesos de fabricacion: a pesar de seguir un proceso de fabricacion

similar en todas las muestras ninguna de ellas presento similitud alguna entre si.

= Los valores reportados de la movilidad electréonica de un GFET en diversos articulos
superan con creces a los valores reportados en este trabajo. Esta discrepancia se

debe, principalmente, al tamano del canal [74], su calidad y la limpieza general
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de fabricacion, ya que en dichos articulos el canal se disena en menos de decenas
de micréometros, con grafeno producido por el método de exfoliaciéon mecénica y
la fabricacion del dispositivo se realiza en sala blanca. En cambio, los transistores
fabricados en este trabajo, tienen un canal de 300 micrometros, el grafeno se produce

por la técnica de CVD y la fabricacion no es limpia.

El dopaje del silicio no dicta una preferencia en los valores de la movilidad de huecos
y electrones, es decir, para un dopaje determinado, cualquiera de las movilidades

(huecos y electrones) puede ser mayor que la otra.

La posicion del punto de Dirac depende del dopaje intrinseco del silicio: para silicio
tipo n el punto de Dirac aparece a valores negativos de la tensiéon en compuerta,
mientras que para silicio tipo p, el punto de Dirac se encuentra a valores positivos

de la tension en compuerta.

Los valores de la movilidad electronica son mucho menores en comparaciéon con los
reportados para el uso del dieléctrico didxido de silicio debido a la constante die-
léctrica, sin embargo el punto de Dirac para estos tltimos transistores se encuentra
a valores mayores a 20 V de tension en compuerta, mientras que los fabricados con
dioxido de titanio se encuentra a valores cercanos a 0 V. Por esta razon se cree que
el punto de Dirac depende de los valores de la constante dieléctrica, siendo muy

cercano a cero para valores altos de dicha constante.
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Apéndice A

Codigo programas realizados

A.1. Obtencion de datos mediante la automatizacion:

Programa en Labview

El programa realizado en el lenguaje de programacion Labview consta de dos partes
principales: la primera de ellas es la interfaz de usuario o panel frontal en el cuél
el usuario puede configurar la tension que se aplicara Tension Inicial v Repeticiones,
as{ mismo la corriente aplicada en la misma (Current Level). La division en el intervalo
de tension inicial y final se escoge en el recuadro Salto, donde el minimo es 0.1 V, la
resolucion de la fuente.

La configuracion del SMU se realiza en las secciones o recuadros: Source Mode donde
el usuario puede elegir entre las opciones Voltage y Current, estas opciones indican al
instrumento la magnitud fisica a enviar, por ejemplo, si el usuario selecciona la opcion
Voltage el instrumento envia una determinada cantidad de tension y cuantificard la co-
rriente. La cantidad (corriente o tensiéon) enviada por el instrumento la elige el usuario en
el recuadro Sweep Points donde la opcion Start indica al aparato el valor inicial y Stop
indica al aparato el valor final. La opcion Number of Points permite al usuario elegir la
cantidad de puntos a medir, es decir, divide por partes iguales el intervalo elegido en las
opciones Start y Stop a modo de obtener la cantidad de puntos deseada.

La opcion Limit Level permite establecer un valor limite enviado por el aparato. Las
opciones Delay y Measurement Speed se dejan en los valores preestablecidos que se mues-
tran en la figura ya que éstos solo sirven para aumentar o disminuir el tiempo de las

mediciones.
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El recuadro template permite al usuario elegir una carpeta o ubicacién donde se guardan
los datos de la corriente, tension de drenaje y fuente, el valor de la tension de compuerta
aplicado y el valor de la resistencia, este valor el programa lo calcula autométicamente
al realizar un ajuste lineal al conjunto de datos de la resistencia y tension en fuente y
drenaje ya que un transistor de efecto de campo de grafeno es un material Ohmico.
Finalmente, las graficas permiten la observaciéon en tiempo real de los datos obtenidos.
La grafica verde permite monitorear las tendencias de la corriente y tension en fuente
y drenaje aplicados, es importante que estas tendencias sean siempre lineales ya que en
caso contrario los datos obtenidos no serian acordes a la teorfa del transistor de efecto de
campo de grafeno. Por otro lado, la grafica blanca muestra, en tiempo real, los valores
de la resistencia en funciéon de la tensiéon en compuerta aplicada.

Los recuadros Actual Voltage y Actual Current muestran los valores de la tension y co-
rriente en compuerta que se aplican. Finalmente, en las opciones Visa SMU y Visa DC
Power Supply el usuario debe indicar las "direcciones fisicas” de los instrumentos. El
codigo fuente se muestra en la figura[A-2
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A.2. Incertidumbres asociadas a cada medicion: Pro-

grama en Python

El codigo fuente del programa escrito en el lenguaje de programacion Python para el

calculo de las incertidumbres asociadas a cada medicion se muestra en la figura [A-3]

Ll
2Created on Sat Dec 15 12:04:26 2018

3

4 @author: Pedro Flores

5 nnn

& import os

7 import glob

8 import pandas

9 import numpy as np

16 import matplotlib.pyplot as plt

11 import statsmodels.api as sm

2

13 path = os.getcwd()

14 files = os.listdir(path)

15files_x1ls = glob.glob("*.x1ls")

16

17 dflist=[]

18dflistres=[]

19dflister=[]

2@ colnames=["Corriente"”, "Voltaje", "Incertidumbe Corriente", "Incertidumbre Tension", "Resistencia", "Eror Resistencia"]
21

22 for filename in files_xls:

23 print(filename)

24 df=pandas.read_excel(filename, header=None)

25 df['Incertidumbre corriente’'] = ((df.iloc[:,0]*@.025)/100) +1.5e-§
26 df['Incertidumbre tension'] = ((df.iloc[:,1]*@.012)/100) +3e0e-6
27 weights = df.iloc[1:,3]

28 C = df.iloc[1:,86]

29 V = df.iloc[1:,1]

3e C = sm.add_constant(C)

31 wls_fit = sm.WLS(V, C , weigths=1/weights).fit()
32 a = wls_fit.params

33 b = wls_fit.bse

34 resistance = a[@]

35 error = b[@8]

36 print(resistance)

37 print(error)

38 df.loc[@,2]= resistance

39 df.loc[@,3] = error

40 dflist.append(df)

41 dflistres.append(resistance)
42 dflister.append(error)

43

44 concatDf=pandas.concat(dflist,axis=8)
45 concatDf.columns=colnames
46 concatDf.to_excel("TODOS_LOS_SMU.x1sx",sheet_name='Datos',index=None)

47

48 Resistenciayerror= pandas.DataFrame(

49 {'Resistencia': dflistres,

50 'Error Resistencia': dflister})

51Resistenciayerror.to_excel("RESISTENCIA_Y_ERROR.xlsx",sheet_name='Resistencia con error',index=None)

Figura A-3: Codigo fuente para la obtencion de incertidumbres asociadas.

A grandes rasgos este programa toma todos los archivos con extension .xml, generados
por el programa de Labview, en la carpeta raiz donde se encuentra el programa. Para una
columna fija se lee cada valor de cada fila y se realiza una operaciéon aritmética. Dicha
operacion aritmética depende de la naturaleza del valor (corriente aplicada o tension

cuantificada) ya que el manual del SMU proporciona la incertidumbres relacionadas a
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cada punto de acuerdo a su rango. Una vez realizada dichas operaciones, el programa
realiza un ajuste lineal a los datos de la corriente y tensiéon tomando en cuenta sus
incertidumbres ya calculadas y escribe el valor de la pendiente con su incertidumbre en el
archivo RESISTENCIA Y ERROR.xlsx. Como este proceso se realiza sobre todos los
archivos .xml, este ultimo contiene la informacién necesaria para proceder a los ajustes
no lineales. Adicionalmente, el programa reescribe todos los datos de los archivos .xml
en un solo archivo llamado TODOS LOS SMU xlsx.

Cabe mencionar que este proceso tarda a lo més cinco segundos en ejecutarse en una
computadora con procesador Intel Core i7 6700K @ 4.3 GHz y 16 GB de memoria RAM.
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Apéndice B
Montura y circuitos PCB

Los planos, con sus respectivas medidas en mm, correspondientes a la montura reali-

zados por la M. en 1. Maira Pérez se muestran en las figuras [B-1], [B-2| y [B-3

60 3 C
70
51
B ( | | B
$11.10 QK‘OI O O N <| 2
FTO_Oll"
A A

o~
O

4 3 2 1
Figura B-1: Ensamble.
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Figura B-3: Centro.

Las figuras [B-4], [B-5, [B-6], [B-7] muestran los circuitos eléctricos necesarios para la

fabricacion de las placas de PCB y los esquemas de cada placa respectivamente. Todos los

archivos fueron realizados en el programa Eagle de AutoDesk con la apreciable ayuda del
I. Rodrigo Gutiérrez. Los nombres correspondientes a cada pieza son: BNCAM: conector
BNC hembra, SL#: jumper eléctrico, R#: resistencia, PIN: pin de contacto, GRAF S,D:

Transistor de grafeno, fuente y drenaje y GNDA: tierra fisica.
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Figura B-4: Circuito eléctrico para la placa PCB superior.
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Figura B-5: Circuito eléctrico para la placa PCB inferior.
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